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(54)  Mikrokapseln  enthaltende  Wachsmassen,  deren  Herstellung  und  Verwendung. 

Mikrokapseln  enthaltende  Wachsmassen,  die  aus  Mikro- 
kapseln  mit  einer  Wand  aus  Meiamin-Formaldehyd- 
Kondensationsprodukten,  Wachsen,  Dispergiermitteln  und 
gegebenenfalls  Pigmenten,  Füllstoffen,  flüchtigen  Anteilen 
und  weiteren  in  Wachsmassen  für  das  Heißcarbonverfahren 
üblichen  Mitteln  bestehen. 

Die  Wachsmassen  können  nach  bekannten  Verfahren 
auf  das  Trägermaterial  aufgebracht  werden. 

Mit  CF-Schichten  erhält  man  farbstarke  Durchschriften. 
Die  Wachsmassen  werden  durch  Eintragen  von  durch 

Sprühtrocknung  isolierten  Mikrokapseln  oder  von  feuchten 
Mikrokapsein  in  Wachsschmeizen  in  Gegenwart  von  Disper- 
giermitteln,  gegebenenfalls  in  Gegenwart  von  Wasser;  Ho- 
mogenisieren  der  Schmelze  und  gegebenenfalls  Abdestillie- 
ren  des  Wassers  hergestellt. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e   W a c h s m a s s e n  

a u f   d e r   B a s i s   von  M i k r o k a p s e l n   m i t   e i n e m   W a n d m a t e r i a l   a u s  

M e l a m i n - F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t e n ,   s o w i e   d i e   H e r s t e l l u n g   u n d  

V e r w e n d u n g   d i e s e r   W a c h s m a s s e n .  

M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e   W a c h s m a s s e n   s i n d  a u s   d e r   P a t e n t -  

l i t e r a t u r   b e r e i t s   s e i t   l a n g e m   b e k a n n t .   So  w e r d e n   i n . d e n  

US-PS  30  16  308  und  30  79  351  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e  

W a c h s m a s s e n   mi t   S c h m e l z p u n k t e n   z w i s c h e n   55  und  175°C  b e -  

s c h r i e b e n .   Die   M a s s e n   k ö n n e n   n a c h   v e r s c h i e d e n e n   V e r f a h r e n ,  

z . B .   d u r c h   D r u c k e n   a u f   P a p i e r   a l s   T r ä g e r   a u f g e b r a c h t   w e r -  

d e n .   D u r c h   das   e r s t a r r e n d e   Wachs  w e r d e n   d i e   M i k r o k a p s e l n  

a u f   dem  T r ä g e r   g e b u n d e n .   Die  d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   d e r   i n  

den  US-PS  b e s c h r i e b e n e n   E m u l s i o n e n   e n t h a l t e n e n   t r o c k e n e n  

M i k r o k a p s e l n   h a b e n   D u r c h m e s s e r   von  1  b i s   50 /um  und  s i n d  

d a h e r   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   von  d r u c k e m p f i n d l i c h e n   A u f z e i c h -  

n u n g s m a t e r i a l i e n   n i c h t   g e e i g n e t .   Die  g r o ß e n   K a p s e l n   w e r d e n  

b e i m   B e d r u c k e n   o d e r - b e i m   B e s c h i c h t e n   mi t   e twa   5/um  d i c k e n  

S c h i c h t e n   z e r s t ö r t .   Große   K a p s e l n   w e r d e n   auch   b e i   d e r   H e r -  

s t e l l u n g   d e r   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s m a s s e n   d u r c h  

d i e   r e l a t i v   h o h e n   T e m p e r a t u r e n   und  d u r c h   d i e   zur   H o m o g e -  

n i s i e r u n g   e r f o r d e r l i c h e n   S c h e r k r ä f t e   t e i l w e i s e   z e r s t ö r t .  

D a r a u s   r e s u l t i e r t   e i n e  g e r i n g e   I n t e n s i t ä t   d e r   e r h a l t e n e n  

D u r c h s c h r i f t   und  e i n e   a l l m ä h l i c h e   A n f ä r b u n g   de r   im  F o r m u -  

l a r s a t z   a n l i e g e n d e n   C F - S c h i c h t   ( N e h m e r s c h i c h t ) .  

In  d e r   JP -AS   7 3 / 1 2   255  w i r d   e i n e   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e  

W a c h s m a s s e   f ü r   den  S p o t d r u c k   b e s c h r i e b e n .   Die  W a c h s m a s s e  

w i r d   d u r c h   M i s c h e n   t r o c k e n e r   M i k r o k a p s e l n   mi t   e i n e r   W a c h s -  

s c h m e l z e   in  G e g e n w a r t   von  n i c h t i o n i s c h e n   o b e r f l ä c h e n a k t i -  

ven  M i t t e l n   e r h a l t e n .   Als  K a p s e l n   kommen  s o l c h e   mit   W a n d -  

m a t e r i a l i e n   aus  G e l a t i n e ,   P o l y m e r e n   o d e r   M e l a m i n - F o r m a l -  

d e h y d - K o n d e n s a t e n   in  B e t r a c h t .   Mit  d i e s e r   Masse   b e s c h i c h -  



t e t e s   P a p i e r   s o l l   im  F o r m u l a r s a t z   k e i n e   V e r f ä r b u n g   b e i   d e r  

L a g e r u n g   g e b e n .  

In  d e r   DE-OS  27  19  914  w e r d e n   d r u c k e m p f i n d l i c h e ,   k o h l e f r e i e  

D u r c h s c h r e i b e p a p i e r e   a u f   d e r   B a s i s   von  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l -  

t e n d e n   W a c h s s c h m e l z e n   b e s c h r i e b e n .   Die   z u r   B e s c h i c h t u n g  

v e r w e n d e t e   W a c h s m a s s e   w i r d   d u r c h   E r w ä r m e n   d e r   w a s s e r u n l ö s -  

l i c h e n ,   f u n k t i o n e l l e   G r u p p e n   t r a g e n d e n   w a c h s a r t i g e n   S u b -  

s t a n z e n   o d e r   den  u n p o l a r e n   W a c h s e n   m i t . a n i o n i s c h e n   D i s p e r -  

g i e r m i t t e l n   a u f   o b e r h a l b   d e r   S c h m e l z t e m p e r a t u r   und  D i s p e r -  

g i e r e n   d e r   t r o c k e n e n   M i k r o k a p s e l n   i n   d i e s e r   S c h m e l z e   h e r g e -  

s t e l l t .   N a c h   den  A n g a b e n   i n   d e r   B e s c h r e i b u n g   kommen  f ü r   d i e -  

se  M a s s e n   M i k r o k a p s e l n   m i t   W a n d m a t e r i a l   a u f   d e r   B a s i s   v o n  

H y d r o x y p r o p y l c e l l u l o s e ,   M e t h y l c e l l u l o s e ,   C a r b o x y m e t h y l -  

c e l l u l o s e ,   M e l a m i n f o r m a l d e h y d ,   p o l y f u n k t i o n e l l e r   I s o c y a -  

n a t e   und  d e r e n   P r ä p o l y m e r e ,   p o l y f u n k t i o n e l l e r   S ä u r e c h l o -  

r i d e ,   P o l y a m i n e ,   P o l y o l e ,   E p o x i d e   o d e r   G e m i s c h e n   d a v o n   i n  

B e t r a c h t .   M i k r o k a p s e l n   m i t   W a n d m a t e r i a l   aus   m i t   p o l y f u n k -  

t i o n e l l e n   I s o c y a n a t e n   v e r n e t z t e r   H y d r o x y p r o p y l c e l l u l o s e  

s i n d   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t .  

Die   W a c h s m a s s e   k a n n   a u c h   d u r c h   Z u g e b e n   d e r   w ä ß r i g e n   M i k r o -  

k a p s e l d i s p e r s i o n   zu  d e r   W a c h s s c h m e l z e   und  A b d e s t i l l i e r e n  

des   W a s s e r s   im  Vakuum  h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   In  d i e s e m   F a l l e  

muß  d i e   w ä ß r i g e   K a p s e l d i s p e r s i o n   k o n t i n u i e r l i c h   i n   d e m  

Maße  zu  d e r   W a c h s s c h m e l z e   g e g e b e n   w e r d e n ,   wie   das   W a s s e r  

a b d e s t i l l i e r t ,   d a m i t   d i e   M a s s e   p r a k t i s c h   f r e i   von  W a s s e r  

i s t .   H y d r o x y p r o p y l c e l l u l o s e k a p s e l n   s i n d   b e i   70°C  in   G e g e n -  

w a r t   von  W a s s e r   n i c h t   s t a b i l ,   w ä h r e n d   t r o c k e n e   K a p s e l n   i n  

A b w e s e n h e i t   von  W a s s e r   b e i   c a .   95°C  ca .   18  S t u n d e n   s t a b i l  

s e i n   s o l l e n .   Aus  d e r   T a b e l l e   I  in   B e i s p i e l   I I   g e h t   j e d o c h  

h e r v o r ,   daß  d i e   M i k r o k a p s e l n   a u f   B a s i s   von  H y d r o x y p r o p y l -  

c e l l u l o s e   v e r n e t z t   mi t   P o l y i s o c y a n a t   und  n a c h g e h ä r t e t   m i t  

M e l a m i n - F o r m a l d e h y d   und  G e l a t i n e   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   b e i  

90°C  e r h e b l i c h   d u r c h l ä s s i g   s i n d   und  d e m e n t s p r e c h e n d   b e i  



' d e r   t h e r m o g r a p h i s . c h e n   A n a l y s e   e i n e n   h o h e n  V e r l u s t   z e i g e n .  

I n  d e r   DE-OS  28  18  976  w e r d e n   e b e n f a l l s   M i k r o k a p s e l n   e n t -  

h a l t e n d e   h e i ß s c h m e l z f ä h i g e   W a c h s m a s s e n   b e s c h r i e b e n .   D i e  

W a c h s m a s s e n   w e r d e n   n a c h   dem  b e r e i t s   i n   d e r   DE-OS  27  19  9 1 4 ,  

B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   V e r f a h r e n ,   d u r c h   Z u g e b e n   d e r   w ä ß r i -  

g e n   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   z u r   W a c h s s c h m e l z e   und  E n t f e r n e n  

d e s   W a s s e r s   im  Vakuum  h e r g e s t e l l t .   H i e r b e i   s o l l   d i e   D i s p e r -  

s i o n   in   dem  Maße  z u g e g e b e n   w e r d e n ,   wie   das   W a s s e r   e n t f e r n t ,  
w i r d .   Um  e i n   r a s c h e s   E n t f e r n e n   des   W a s s e r s   zu  e r r e i c h e n ,  

e r f o l g t   das   M i s c h e n   m i t   d e r   W a c h s s c h m e l z e   u n t e r   R ü h r e n  

k o n t i n u i e r l i c h   in   e i n e m   D ü n n f i l m v e r d a m p f e r .  

A l s   " S u s p e n d i e r m e d i u m "   (Wachs )   kommen  im  F a l l   d e r  

DE-OS  28  18  976  a u c h   w a s s e r l ö s l i c h e   W a c h s e   und  H a r z e   w i e  

P o l y e t h y l e n o x i d w a c h s   und  P o l y v i n y l p y r r o l i d o n   in   B e t r a c h t .  

Die   m i t   den  so  h e r g e s t e l l t e n   W a c h s m a s s e n   e r h a l t e n e n   k o h l e -  

f r e i e n   D u r c h s c h r e i b e p a p i e r e   w e i s e n   im  V e r g l e i c h   zu  e n t -  

s p r e c h e n d e n   P a p i e r e n   mi t   W a c h s m a s s e n ,   d i e   m i t   s p r ü h g e -  

t r o c k n e t e n   M i k r o k a p s e l n   h e r g e s t e l l t   w u r d e n ,   e i n e   v e r r i n -  

g e r t e   L e i s t u n g   in  d e r   D u r c h s c h r i f t   a u f .  

Da  d i e   B e s c h i c h t u n g s m a s s e n   d e r   DE-OS  28  18  976  u n d  

27  19  914  mehr   o d e r   m i n d e r   l e i c h t   g e f ä r b t   s i n d ,   i s t   b e i  

w e i ß e m   P a p i e r   d i e   b e s c h i c h t e t e   S e i t e   e n t s p r e c h e n d   g e f ä r b t .  

Da  T r ü b u n g s m i t t e l   wie   T i t a n d i o x i d   o d e r   Ton  i n  d e n   W a c h s -  

s c h m e l z e n   K lumpen   b i l d e n   und  s i c h   nur   s c h w i e r i g   d i s p e r -  

g i e r e n  l a s s e n ,   k o n n t e   d i e   F ä r b u n g   des   W a c h s a u f t r a g s   a u f  

d i e s e   W e i s e   n i c h t   ü b e r d e c k t   w e r d e n .   D i e s e s   P r o b l e m   w i r d  

d u r c h   d i e   DE-OS  28  20  600  d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  man  zu  d e r  

w ä ß r i g e n   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   a n o r g a n i s c h e s   P i g m e n t   g i b t  

und  d i e s e   M i s c h u n g   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   i s o l i e r t .   D a b e i  

w i r d   e i n   f l i e ß f ä h i g e s   P u l v e r   e r h a l t e n ,   das   dann   in   d e r  

W a c h s s c h m e l z e   d i s p e r g i e r t   w i r d .  



W e i t e r h i n   s i n d   aus   d e r   DE-OS  28  26  939  M i k r o k a p s e l n   m i t   s e -  

k u n d ä r e n   K a p s e l w ä n d e n   b e k a n n t , . b e i   d e n e n   d i e   p r i m ä r   a u s  

H y d r o x y p r o p y l c e l l u l o s e   und  e i n e m   D i -   und   P o l y i s o c y a n a t   g e -  
b i l d e t e   K a p s e l w a n d   i n   e i n e r   n a c h f o l g e n d e n   S t u f e   m i t   P h e n o l  

und  A l d e h y d   n a c h b e h a n d e l t  w i r d .   H i e r b e i   s c h e i d e t   s i c h   d a s  

d u r c h   K o n d e n s a t i o n   e n t s t e h e n d e   P o l y m e r e   a u f   d e r   z u e r s t   g e -  
b i l d e t e n   Wand  a b .   D i e s e   K a p s e l n   s o l l e n   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g  

von  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s m a s s e n   V o r t e i l e  h a b e n ,  

da  d i e   K a p s e l n   d u r c h   F i l t r a t i o n   von  d e r   w ä ß r i g e n   P h a s e   a b -  

g e t r e n n t   und   i n   d i e s e r   Form  in   d i e   b e k a n n t e n   W a c h s s c h m e l -  

zen   g e g e b e n   w e r d e n   k ö n n e n .   J e d o c h   w i r d   n u r   im  B e i s p i e l   2 

e i n e   B e s c h i c h t u n g s m i s c h u n g   b e s c h r i e b e n .   Nach  den   A n g a b e n  

d e s   B e i s p i e l s   3  l i e g e n   d i e   T e i l c h e n g r ö ß e n   d e r   K a p s e l n   v o n  

3 ,1   b i s   o b e r h a l b   1 2 , 3  µ m   (25  %  s i n d   1 2 , 3  µ m ) ,   w o b e i   d i e  

K a p s e l n   i n   Form  von  A g g l o m e r a t e n   v o r l i e g e n .  

Aus  dem  S t a n d   d e r   T e c h n i k   f o l g t ,   daß  es  b i s   h e u t e   n i c h t  

g e l u n g e n  i s t ,   a u s r e i c h e n d   s t a b i l e   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n -  

de  h e i ß s c h m e l z f ä h i g e   W a c h s m a s s e n   h e r z u s t e l l e n .  

A u f g a b e   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   war  es  f ü r   den   A u f t r a g  

n a c h   dem  H e i ß s c h m e l z v e r f a h r e n   s t a b i l e   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l -  

t e n d e   W a c h s m a s s e n   a u f z u f i n d e n .  

Es  w u r d e   g e f u n d e n ,   daß   f ü r   den  g e s c h i l d e r t e n   Zweck  h e r v o r -  

r a g e n d   g e e i g n e t e   W a c h s m a s s e n ,   w e l c h e   d i e   aus   dem  S t a n d   d e r  

T e c h n i k   b e k a n n t e n   S c h w i e r i g k e i t e n   n i c h t   a u f w e i s e n ,   v o r l i e g e n ,  

wenn  d i e s e  -   b e z o g e n   a u f   ( a + b + c )  -   a u s  

a )   20  b i s   55  Gew.-%  M i k r o k a p s e l n  

b)  7 9  b i s   30  Gew.-%  Wachs  o d e r   e i n   G e m i s c h   v e r s c h i e d e -  

n e r   W a c h s e   m i t   e i n e m   S c h m e l z p u n k t   z w i s c h e n   e t w a   50  

und   1 4 0 ° C ,   , 
c)  1  b i s   10  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l -  

g a t o r ,   e i n e m   A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n  



o d e r   e i n e m   G e m i s c h   aus   (@)  m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t -  

i o n i s c h e n   E m u l g a t o r   und   (ß)   m i n d e s t e n s   e i n e m   A l k a l i -  

s a l z   von   M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   von   C10-   b i s   C 2 0 - F e t t -  
a l k o h o l s u l f a t e n   u n d / o d e r   von  C10-   b i s   C 2 0 - A l k a n -  
s u l f o n a t e n ,  

d)  0  b i s   20  Gew.-%  P i g m e n t e   u n d / o d e r   F ü l l s t o f f e ,  

e)  0  b i s   60  Gew.-%  f l ü c h t i g e   A n t e i l e   und   g g f .  

f )   w e i t e r e   in   s o l c h e n   W a c h s m a s s e n   ü b l i c h e   M i t t e l ,  

b e s t e h e n ,   w o b e i  d a s   W a n d m a t e r i a l   d e r   M i k r o k a p s e l n   (a)   e i n  

p o l y m e r e s   M e l a m i n - F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t   i s t ,   das  d u r c h  

K o n d e n s a t i o n .  v o n   M e l a m i n   m i t .  F o r m a l d e h y d ,   von  M e t h y l o l -  

m e l a m i n e n   u n d / o d e r   d e r e n   M e t h y l ä t h e r n   b e i   e i n e m   V e r h ä l t n i s  

von  Me lamin .   zu  F o r m a l d e h y d   v o n   1 : 2   b i s   1 :6   b e i   pH  3,5  b i s  

5 , 5   und  T e m p e r a t u r e n   von  60  b i s   100°C  und  2  b i s   1 0 s t ü n d i -  

g e m  A u s h ä r t e n   b e i   60  b i s   100°C  e r h a l t e n   w i r d   und  w o b e i  

das   V e r h ä l t n i s   K e r n m a t e r i a l   zu  W a n d m a t e r i a l   i n   de r   K a p -  

s e l   1 : 1 5   b i s   1 :2   b e t r ä g t   und  d i e   M i k r o k a p s e l n   e i n e n   D u r c h -  

m e s s e r   von  2  b i s   1 0 / u m   a u f w e i s e n .  

F ü r   d i e   W a c h s m a s s e   i s t   e r f i n d u n g s w e s e n t l i c h ,   daß  d i e s e  

M i k r o k a p s e l n   e n t h ä l t ,   d e r e n   W a n d m a t e r i a l   1)  aus   M e l a m i n -  

- F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t e n   b e s t e h t   und  2)  das   W a n d m a t e r i a l  

u n t e r   den  oben   a n g e g e b e n e n   B e d i n g u n g e n   h e r g e s t e l l t   w o r d e n  

i s t .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a c h s m a s s e n   s i n d   t h e r m i s c h   auch   i n  

G e g e n w a r t   von  W a s s e r   s t a b i l   und  g e b e n   n a c h   dem  A u f t r a g e n  

au f   T r ä g e r m a t e r i a l   z u s a m m e n   m i t   C F - S c h i c h t e n   f a r b s t a r k e  

und  s c h a r f e   D u r c h s c h r i f t e n .   Die  C F - S c h i c h t e n   w e r d e n   i n  

F o r m u l a r s ä t z e n   a u c h   n a c h   l ä n g e r e r   L a g e r u n g   n i c h t   a n g e -  

f ä r b t .   E i n e   V e r f ä r b u n g   d e r   C F - S c h i c h t   t r i t t   a u c h   d a n n  

n i c h t   o d e r   p r a k t i s c h   n i c h t   a u f ,   wenn  d i e   M i k r o k a p s e l n  

e n t h a l t e n d e   W a c h s m a s s e   d i r e k t   au f   d i e   C F - S c h i c h t   a u f g e -  

t r a g e n   w i r d .   Die  W a c h s m a s s e n   gemäß  d e r   v o r l i e g e n d e n   E r -  



f i n d u n g   k ö n n e n   n a c h   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   v o l l -   o d e r   t e i l -  

f l ä c h i g   g l e i c h z e i t i g   o d e r   n a c h   dem  B e d r u c k e n   des   T r ä g e r -  

m a t e r i a l s   a u f g e b r a c h t   w e r d e n .   Man  e r h ä l t   s a u b e r e   und  v e r -  

z u g s f r e i e   g l a t t e   T r ä g e r m a t e r i a l i e n   s o g a r   d a n n   n o c h ,   w e n n  

d i e   W a c h s m a s s e   b i s   zu  2 0 . G e w . - %   W a s s e r ,   b e z o g e n   a u f   ( a + b + c )  

e n t h ä l t .  

Die   in   den   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a c h s m a s s e n   e n t h a l t e n e n   M i k r o -  

k a p s e l n   h a b e n   e i n e   Wand,   d i e   aus   h o c h v e r n e t z t e n   M e l a m i n -  

- F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t e n   b e s t e h t .   Das  V e r h ä l t n i s   W a n d m a -  

t e r i a l   zu  K e r n m a t e r i a l   b e t r ä g t   1 : 1 5   b i s   1 : 2 ,   v o r z u g s w e i s e  

1 : 1 0   b i s   1 : 4 .   Das  v o r t e i l h a f t e s t e   V e r h ä l t n i s   i s t   von  d e r  

K a p s e l g r ö ß e   a b h ä n g i g .   Je  g r ö ß e r   d i e   K a p s e l   umso  m e h r   W a n d -  

m a t e r i a l   i s t   e r f o r d e r l i c h .   Die.  f ü r   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

W a c h s m a s s e n   e r f o r d e r l i c h e n   M i k r o k a p s e l n   w e r d e n   d u r c h   H ä r -  

t u n g   d e r   p r i m ä r   e r h a l t e n e n   K a p s e l n   e r h a l t e n .   Die   H ä r t u n g  

e r f o l g t   d u r c h   E r w ä r m e n   d e r   w ä ß r i g e n   K a p s e l d i s p e r s i o n e n  

a u f   60  b i s   100 ,   v o r z u g s w e i s e   70  b i s   90°C  w ä h r e n d   2  b i s  

10,  v o r z u g s w e i s e   3 ' b i s   6  S t u n d e n .   D u r c h   d i e s e   B e h a n d l u n g  

w i r d   d i e   t h e r m i s c h e   B e s t ä n d i g k e i t   und  d i e   B e s t ä n d i g k e i t  

g e g e n ü b e r   W a s s e r   i n   den  W a c h s s c h m e l z e n   e r h ö h t .   Be i   d i e -  

s e r   B e h a n d l u n g   w i r d   d e r   F o r m a l d e h y d g e h a l t   i n   d e r   w ä ß r i g e n  

P h a s e   e r h ö h t .   Der   e n t s t a n d e n e   F o r m a l d e h y d   k a n n  m i t   A m m o -  

n i a k ,   A m i n e n   o d e r   a n d e r e n   m i t   F o r m a l d e h y d   r e a g i e r e n d e n  

V e r b i n d u n g e n ,   wie   E t h y l e n h a r n s t o f f   g e b u n d e n   w e r d e n .  

Die   p r i m ä r e   Wand  w i r d   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  M e l a m i n   m i t  

F o r m a l d e h y d ,   von  M e t h y l o l m e l a m i n e n ,   von  M e t h y l o l m e l a m i n -  

m e t h y l ä t h e r n   o d e r   G e m i s c h e n   d a v o n   b e i   e i n e m   V e r h ä l t n i s   v o n  

M e l a m i n   zu  F o r m a l d e h y d  v o n   1 :2   b i s   1 : 6 ,   v o r z u g s w e i s e   1 : 3  

b i s   1 :6   e r h a l t e n .  

F ü r   d i e   v o r g e s e h e n e   A n w e n d u n g   d e r   W a c h s m a s s e n   s i n d   M i k r o -  

k a p s e l n   m i t   D u r c h m e s s e r n   von  2  b i s   10,  i n s b e s o n d e r e   v o n  

2  b i s   8 µm  g e e i g n e t .  



D i e   H e r s t e l l u n g   d e r   p r i m ä r e n   M i k r o k a p s e l n   i s t   b e k a n n t .   F ü r  

d i e   H ä r t u n g   s i n d   a l l e   n a c h   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   e r h ä l t l i c h e n  

M i k r o k a p s e l n   m i t   Wänden  aus   M e l a m i n - F o r m a l d e h y d k o n d e n s a t e n  

g e e i g n e t ,   wenn  d i e s e   d i e   o b e n   a n g e g e b e n e n   K r i t e r i e n   e r f ü l -  

l e n .   B e v o r z u g t   s i n d   M i k r o k a p s e l n ,   d i e   n a c h   dem  V e r f a h r e n  

d e r   E P - A - 2 6 9 1 4   e r h a l t e n   w e r d e n .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a c h s m a s s e n   e n t h a l t e n  -   b e z o g e n   a u f  

( a + b + c )  -   20  b i s   55,  v o r z u g s w e i s e   30  b i s   45  Gew.-%  a n  M i -  

k r o k a p s e l n   ( a ) .   Je  h ö h e r   d e r   G e h a l t   an  (a)   i n   d e r   W a c h s -   : 

m a s s e   i s t ,   umso  i n t e n s i v e r   w e r d e n   in   d e r   R e g e l   d i e   D u r c h -  

s c h r i f t e n .   A n d e r e r s e i t s   w i r d   m i t   s t e i g e n d e m   A n t e i l   a n  

Wachs  (b )   und  P i g m e n t   (d)  d i e   K a p s e l   g e g e n   Z e r s t ö r u n g   g e -  

s c h ü t z t . .   Da  m i t   s t e i g e n d e m   G e h a l t   an  (a)   s i c h   a u c h   d i e   V i s -  

k o s i t ä t   d e r   f l ü s s i g e n   W a c h s m a s s e   e r h ö h t ,   w i r d   man  f ü r   W a c h s -  

m a s s e n   m i t   h o h e n   G e h a l t e n   an  (a)   s o l c h e   W a c h s e   n e h m e n ,   d i e  

n i e d r i g v i s k o s e   S c h m e l z e n   l i e f e r n .   D a b e i   w u r d e   g e f u n d e n ,   d a ß  

g e r i n g e   M e n g e n ,   z . B .   2 . b i s   10  Gew.-%  an  W a s s e r   in   d e r  

S c h m e l z e   v i s k o s i t ä t s e r n i e d r i g e n d   w i r k e n ,   ohne  daß  N a c h t e i l e  

b e i   d e r   A n w e n d u n g   bzw.   a u f   dem  m i t   s o l c h e n   W a c h s m a s s e n   b e -  

s c h i c h t e t e n   T r ä g e r m a t e r i a l   wie  P a p i e r   a u f t r e t e n .  

Als   W a c h s e   kommen  v o r   a l l e m   d i e   in   W a c h s m a s s e n   f ü r   H e i ß -  

c a r b o n v e r f a h r e n   ü b l i c h e r w e i s e   v e r w e n d e t e n   w a s s e r u n l ö s -  

l i c h e n   W a c h s e   s o w o h l   a l l e i n   a l s   a u c h   in   Form  von  M i s c h u n -  

gen  v e r s c h i e d e n e r   W a c h s e   mi t   e i n e m   S c h m e l z p u n k t   von  e t w a  

50  b i s   140°C  i n   B e t r a c h t .   Für   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a c h s -  

m a s s e n   s i n d   h e l l e   Wachse   b e v o r z u g t .  A l s   Wachse   kommen  n a -  

t ü r l i c h e   und  s y n t h e t i s c h e   in  B e t r a c h t .   Im  e i n z e l n e n   s i n d  

z . B .   zu  n e n n e n :   P f l a n z e n w a c h s e ,   wie   C a n d e l i l a - W a c h s ,  

C a r n a u b a - W a c h s ;   K o h l e n w a s s e r s t o f f w a c h s e   wie  P a r a f f i n e ,  

O z o k e r i t   und  m i k r o k r i s t a l l i n e   W a c h s e ;   M o n t a n w a c h s   u n d  

d a r a u s   h e r g e s t e l l t e   Wachse   wie  M o n t a n s ä u r e n   und  d e r e n  

E s t e r ,   P o l y e t h y l e n w a c h s e ,   o x i d i e r t e   m i k r o k r i s t a l l i n e   W a c h s e  

und  E s t e r w a c h s e .  



D a n e b e n   k ö n n e n   d i e   M i s c h u n g e n   a u c h   h y d r o p h i l e   W a c h s e ,   w i e  

P o l y e t h y l e n g l y k o l e ,   P o l y p r o p y l e n g l y k o l e   o d e r   d e r e n   g e -  
m i s c h t e   B l o c k c o p o l y m e r i s a t e   e n t h a l t e n .  

Die   I n t e n s i t ä t   d e r . D u r c h s c h r i f t   i s t   von   d e r   a l s   B i n d e m i t -  

t e l   v e r w e n d e t e n   W a c h s m i s c h u n g   a b h ä n g i g ,   w o b e i   n i c h t   n u r  

d i e   H ä r t e   s o n d e r n   a u c h   d i e   B e n e t z b a r k e i t   e i n e   R o l l e   s p i e l t .  

D ie   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   w i r d   b e i   P a r a f f i n e n   m i t  

s t e i g e n d e m   S c h m e l z p u n k t   d e r   P a r a f f i n e   ( z . B .   von  52  n a c h  

6 9 ° C )   b e s s e r .   Mit   E s t e r w a c h s e n   a u f   d e r   B a s i s   E t h y l e n g l y -  

k o l   o d e r   B u t a n d i o l   und   M o n t a n s ä u r e n   a l s   B i n d e m i t t e l   e r h ä l t  

man  i n t e n s i v e r e   D u r c h s c h r i f t e n   a l s   m i t   P a r a f f i n e n   u n d / o d e r  

M o n t a n s ä u r e n .   Die   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   k a n n   a u c h   d u r c h  

Z u s ä t z e   von  E t h y l e n o x i d a d d u k t e n   v e r b e s s e r t   w e r d e n .  

D a m i t   d i e   M i k r o k a p s e l n   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   h o m o g e n   o h n e  

w e s e n t l i c h e n   A n t e i l   an  A g g l o m e r a t e n   d i s p e r g i e r t   ( v e r t e i l t )  

w e r d e n ,   e n t h ä l t   d i e   W a c h s s c h m e l z e   1  b i s   10  Gew.%,   b e z o g e n  

a u f   ( a + b + c ) ,   a l s   c)  e i n e n   c d e r   m e h r e r e   n i c h t i o n i s c h e   E m u l -  

g a t o r e n ,   m i n d e s t e n s   e i n   A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s -  

s ä u r e n   o d e r   e i n   G e m i s c h   aus   (@)  m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t -  

i o n i s c h e n   E m u l g a t o r   und  (ß)  m i n d e s t e n s   e i n e m   A l k a l i m e t a l l -  

s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   von  C10-   b i s   C 2 0 - F e t t a l k o h o l -  
s u l f a t e n   u n d / o d e r   C10-   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a t e n   i n   F o r m  

d e r   A l k a l i m e t a l l s a l z e .  

Als  n i c h t i o n i s c h e   E m u l g a t o r e n   h a b e n   s i c h   f ü r   (c )   v o r   a l l e m  

w a s s e r l ö s l i c h e   E t h y l e n o x i d a d d u k t e   an  C12-   b i s   C 2 0 - A l k a n o -  
l e n ,   o d e r   C 1 2 -   b i s   C 2 0 - A l k e n o l e n   mi t   13  b i s   30,   v o r z u g s -  
w e i s e .   15  b i s   25  Mol  EO  j e   Mol  A l k o h o l   b e w ä h r t .   In  v i e l e n  

F ä l l e n - k a n n   es  v o r t e i l h a f t   s e i n   b i s   zu  50  %  d e r   w a s s e r -  

l ö s l i c h e n   E m u l g i e r m i t t e l   d u r c h   ö l l ö s l i c h e   E t h y l e n o x i d -  

a d d u k t e   an  A l k y l p h e n o l e n   mi t   1  b i s   3  A l k y l g r u p p e n ,   C 1 2 -  
b i s   C 2 0 - A l k a n o l e   o d e r   C12-   b i s   C 2 0 - A l k e n o l e   m i t  3   b i s   1 0 ,  



v o r z u g s w e i s e  4   b i s   8  EO  je   Mol  A l k o h o l   o d e r   P h e n o l   zu  e r -  

s e t z e n .  

Als   ( c )   kommen  a u ß e r d e m   A l k a l i m e t a l l s a l z e   von  M o n t a n w a c h s -  

s ä u r e n   ( a u c h   M o n t a n s ä u r e n   g e n a n n t )   und   G e m i s c h e   a u s  

(@)  e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r   und   (ß)  A l k a l i m e t a l l -  

s a l z e n   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   C 1 0 -   b i s   C 2 0 - F e t t a l k o h o l -  
s u l f a t e n   u n d / o d e r   C 1 0 -   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a t e n   in   Form  d e r  

A l k a l i m e t a l l s a l z e   in   B e t r a c h t .  

A l s   F e t t a l k o h o l s u l f a t e ,   d i e   S a l z e   d e r   S c h w e f e l s ä u r e h a l b -  

e s t e r   von  F e t t a l k o h o l e n   s i n d ,   s i n d   z . B .   s o l c h e   zu  n e n n e n ,  
d i e   s i c h   vom  D e c a n o l ,   L a u r y l a l k o h o l   ( D o d e c a n o l - 1 ) ,   T e t r a -  

d e c a n o l - 1 ,  H e x a d e c a n o l - 1   ( P a l m i t y l a l k o h o l ) ,   O c t a d e c a n o l - 1  

( S t e a r y l a l k o h o l )   o d e r   von  t e c h n i s c h e m   C  1 0 / 2 2  - ,   C 1 2 / 1 4 - ,  

C 1 4 / 2 8 - A l k a n o l g e m i s c h e n   a b l e i t e n .  

Als   C10-   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a t e   kommen  d i e   A l k a l i m e t a l l -  

s a l z e   v o n ' z . B .   D e c a n - ,   D o d e c a n - ,   T r i d e c a n - ,   T e t r a d e c a n - ,  

H e x a d e c a n -  u n d   O c t a d e c a n - s u l f o n s ä u r e   o d e r   G e m i s c h e   v o n  

C 1 0 / 1 2 - ,   von  C 1 2 / 1 6 - A l k a n s u l f o n s ä u r e n   in   B e t r a c h t .  

Als  A l k a l i m e t a l l e   s i n d   vo r   a l l e m   d i e   N a t r i u m - ,   K a l i u m -  

und  L i t h i u m s a l z e   zu  n e n n e n ,   von   d e n e n   d i e   N a t r i u m -   u n d  

K a l i u m s a l z e   b e v o r z u g t   s i n d .  

Die  A l k a l i m e t a l l s a l z e   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   w e r d e n   d u r c h  

N e u t r a l i s i e r e n   d e r   d u r c h   C h r o m s ä u r e o x i d a t i o n   von  M o n t a n -  

wachs   e r h a l t e n e n   M o n t a n w a c h s s ä u r e n   m i t   den  e n t s p r e c h e n d e n  

H y d r o g e n c a r b o n a t e n ,   C a r b o n a t e n   o d e r   a u c h   H y d r o x i d e n   e r -  

h a l t e n .   Die  A l k a l i m e t a l l s a l z e   d e r   M o n t a n w a c h s s ä u r e n   k ö n -  

nen  i s o l i e r t   f ü r   s i c h   o d e r   v o r h e r   in   d e r   zu  v e r w e n d e n d e n  

W a c h s s c h m e l z e   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .  



V o n   den   w a s s e r l ö s l i c h e n   E m u l g i e r m i t t e l n   ( c )   s i n d   A d d u k t e  

aus   S t e a r y l a l k o h o l ,   T a l g f e t t a l k o h o l   o d e r   p a r t i e l l   u n g e -  

s ä t t i g t e n   C 1 6 / 1 8 - A l k a n o l g e m i s c h e n   und  15  b i s   25  Mol  EO 

j e   Mol  A l k o h o l   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t .  

A l s  ( c )   s i n d   A l k a l i s a l z e   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   und  G e m i s c h e  

a u s   (@)  n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g i e r m i t t e l n ,   i n s b e s o n d e r e   d e n  

v o r s t e h e n d   g e n a n n t e n ,   und  (ß)  A l k a l i m e t a l l s a l z e n   von  M o n -  

t a n w a c h s s ä u r e n ,   von  C10-   b i s   C 2 0 - F e t t a l k o h o l s u l f a t e n   u n d /  

o d e r   C 1 0 -   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a t e n   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t .  

Von  d i e s e n   s i n d   w e g e n   d e r   b e s o n d e r s   g u t e n   D i s p e r g i e r w i r -  

k u n g   d i e   A l k a l i m e t a l l s a l z e   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   und  G e -  

m i s c h e   aus   d i e s e n   A l k a l i m e t a l l s a l z e n   und  E O - A d d u k t e n   v o n  

15  b i s   25  Mol  E t h y l e n o x i d   j e   Mol  A l k o h o l   an  S t e a r y l a l k o -  

h o l ,   T a l g f e t t a l k o h o l   u n d / o d e r   an  G e m i s c h e n   aus   p a r t i e l l  

u n g e s ä t t i g t e n   C 1 6 / 1 8 - A l k a n o l e n   g a n z   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t .  

Be i   A n w e n d u n g   a u s r e i c h e n d e r   Mengen   an  ( c )  l i e g e n   d i e   M i k r o -  

k a p s e l n   im  Wachs  w e i t g e h e n d   b i s   p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g   i n  

Fo rm  e i n z e l n e r   T e i l c h e n   v o r .   Die  Menge  an  (c )   b e t r ä g t  

-  b e z o g e n   a u f   ( a + b + c )  -   1  b i s   10,   v o r z u g s w e i s e   3  b i s  

10  Gew.%,   i n s b e s o n d e r e  4   b i s   9  G e w . % .  

Zur  V e r b e s s e r u n g   de r   S t a b i l i t ä t   d e r   M i k r o k a p s e l n   in   d e r  

W a c h s b e s c h i c h t u n g   k ö n n e n   de r   W a c h s m a s s e   d e c k e n d e   P i g m e n t e  

F ü l l s t o f f e   o d e r   G e m i s c h e   d a v o n   z u g e g e b e n   w e r d e n ,   wie   s i e  

a u c h   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   w ä ß r i g e n   S t r e i c h f a r b e n   z u -  

g e s e t z t   w e r d e n .   D i e s e   M i t t e l   s o l l e n   das   v o r z e i t i g e   u n b e a b -  

s i c h t i g t e   Z e r s t ö r e n   von  K a p s e l n   z . B .   b e i m   R e i b e n   d e r   B l ä t -  

t e r   g e g e n e i n a n d e r   v e r h i n d e r n .   Als   P i g m e n t e   kommen  z . B .  

T i t a n d i o x i d ,   B a r i u m s u l f a t ,   B l a n c f i x e   und  a l s   F ü l l s t o f f e  

z . B .   S t ä r k e   o d e r   P r o t e i n   in   Form  von  K ö r n e r n   o d e r   k u g e l -  

f ö r m i g e   T e i l c h e n   aus  H a r n s t o f f - F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t e n   m i t  

T e i l c h e n d u r c h m e s s e r n   z w i s c h e n  2   und  20 /um  i n   B e t r a c h t .  



W e g e n   d e r   h o h e n   S t a b i l i t ä t   d e r   M i k r o k a p s e l n   g e g e n ü b e r   W ä r m e  

a u c h   in   G e g e n w a r t   von  W a s s e r ,   k a n n   d i e   W a c h s s c h m e l z e   b i s  

zu  60 ,   v o r z u g s w e i s e   0  b i s   20  G e w . - % ,   b e z o g e n   a u f   ( a + b + c ) ,  

an  W a s s e r   a l s   f l ü c h t i g e n   A n t e i l   ( e )   e n t h a l t e n .   Der  W a s s e r -  

a n t e i l   h a t   e i n e n   v o r t e i l h a f t e n   E i n f l u ß   a u f   d i e   V i s k o s i t ä t  

d e r   W a c h s m a s s e ,   w e l c h e   e r n i e d r i g t   w i r d   und  a u f   d i e   D i s -  

p e r g i e r u n g   von  M i k r o k a p s e l a g g l o m e r a t e n   b e i   d e r   E i n a r b e i -  -  

t u n g .  

Al s   w e i t e r e   in   W a c h s m a s s e n   f ü r   das   H e i ß s c h m e l z v e r f a h r e n   ü b -  

l i c h e   M i t t e l   ( f )   kommen  s o l c h e   zu r   R e g u l i e r u n g   de r   V i s k o -  

s i t ä t   in   B e t r a c h t .   S o - k a n n   d i e   V i s k o s i t ä t   d e r   M a s s e   d u r c h  

Z u s ä t z e   von  P o l y e t h y l e n w a c h s e n ,   o x i d i e r t e m   P o l y e t h y l e n   e r -  

h ö h t   o d e r   d u r c h   Z u g e b e n   von  V a s e l i n e ,   M i n e r a l ö l ,   S t e a r y l -  

a m i d ,   S t e a r i n s ä u r e e s t e r n ,   N a t r i u m s t e a r a t ,   K a l i u m s t e a r a t ,  

B a r i u m s t e a r a t ,   N a t r i u m p a l m i t a t ,   K a l i u m p a l m i t a t ,   N a t r i u m -  

o l e a t ,   K a l i u m o l e a t ,   C a l c i u m s t e a r a t ,   Z i n k s t e a r a t ,   A - W a c h s ,  

i n   d e r   S c h m e l z e   l ö s l i c h e n   P o l y m e r e n   o d e r   G e m i s c h e n   d a v o n  

g e s e n k t   w e r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W a c h s m a s s e n   k ö n n e n   n a c h   v e r s c h i e -  

d e n e n   V e r f a h r e n   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .  

1)  Die   K a p s e l n   w e r d e n   aus   d e r   w ä ß r i g e n   D i s p e r s i o n   i s o -  

l i e r t ,   z . B .   d u r c h   A u f r a h m e n   und  F i l t r i e r e n   o d e r   d u r c h  

Z e n t r i f u g i e r e n .   Die  e r h a l t e n e n   f e u c h t e n   K a p s e l n ,   d i e  

ca .   40  %  W a s s e r   e n t h a l t e n ,   w e r d e n   in   d i e   E m u l g i e r -  

m i t t e l   e n t h a l t e n d e   W a c h s s c h m e l z e   e i n g e t r a g e n .   D a s  

e i n g e b r a c h t e   W a s s e r   k a n n   g e g e b e n e n f a l l s   e n t f e r n t  

w e r d e n ,   z . B .   d u r c h   D e s t i l l a t i o n   im  Vakuum.  Das  W a s -  

s e r   kann   j e d o c h   ohne  N a c h t e i l e   in   de r   W a c h s m a s s e   v e r -  

b l e i b e n .   Die  M i k r o k a p s e l n   l i e g e n   in   d e r   W a c h s m a s s e  

in   Form  von  E i n z e l k a p s e l n   v o r .  



2)  Die   K a p s e l n   w e r d e n   i n   d e r   D i s p e r s i o n   g e f ä l l t   bzw.   g e -  

f l o c k t ,   z . B .   d u r c h   Z u g e b e n   von  S a l z e n ,   i n s b e s o n d e r e  

von  S a l z e n   m i t   m e h r w e r t i g e n   K a t i o n   o d e r   d u r c h   Z u g e -  

. ben   v o n  l a n g k e t t i g e n   A m i n e n   w i e  S t e a r y l a m i n ,   D i e t h y l -  

h e x y l a m i n ,   D i m e t h y l - C 1 3   b i s   C 1 5 - a l k y l a m i n   o d e r  

2 - E t h y l h e x y l a m i n ,   v o r z u g s w e i s e   b e i   pH  7 , 0 .   D ie   g e -  

f l o c k t e n   K a p s e l n   w e r d e n   i s o l i e r t ,   z . B .   d u r c h   Z e n t r i -  

f u g i e r e n   und  wie  b e i   1)  i n   d i e   W a c h s s c h m e l z e   e i n g e -  

a r b e i t e t . .  

3 . 1 )   Die   M i k r o k a p s e l n   w e r d e n   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   aus   d e r  

D i s p e r s i o n   i s o l i e r t .   Die   so  e r h a l t e n e n   P u l v e r   b e s t e -  

h e n   zum  ü b e r w i e g e n d e n   T e i l   aus   a g g l o m e r i e r t e n   M i k r o -  

k a p s e l n   und  s i n d   d a h e r   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   s c h w i e -  

r i g e r   zu  d i s p e r g i e r e n   a l s   d i e   n a c h   1)  o d e r   2)  i s o -  

l i e r t e n   f e u c h t e n   M i k r o k a p s e l n .  

Die   D i s p e r g i e r u n g   d e r   t r o c k e n e n   K a p s e l n   k a n n   d u r c h  

Z u g e b e n   von  e t w a s   W a s s e r   zu r   W a c h s s c h m e l z e   w e s e n t -  

l i c h   e r l e i c h t e r t   w e r d e n .  

V o r z u g s w e i s e   d i s p e r g i e r t   man  d i e   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g  

i s o l i e r t e n   M i k r o k a p s e l n   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   i n   G e g e n -  

w a r t   von  A l k a l i m e t a l l s a l z e n   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n  

o d e r   von  G e m i s c h e n   aus   (@)  n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r e n  

und  (ß)  A l k a l i m e t a l l s a l z e n   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   v o n  

C10-   b i s   C 1 2 - F e t t a l k o h o l s u l f o n a t e n   u n d / o d e r   C10-   b i s  

c 1 2 - A l k a n s u l f o n a t e n   a l s   D i s p e r g i e r m i t t e l   (c )   und  i n  

G e g e n w a r t   von  1  b i s   15,   v o r z u g s w e i s e   5  b i s   15  G e w . % ,  

b e z o g e n   a u f   ( a + b + c ) ,   W a s s e r   ( e ) .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   s i n d   f ü r   d i e s e   H e r s t e l l u n g   v o n  

M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s m a s s e n   a l s   ( c )   A l k a l i -  

m e t a l l s a l z e   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   und  G e m i s c h e   a u s  

A d d u k t e n   von  15  b i s   25  Mol  E t h y l e n o x i d   an  S t e a r y l -  



a l k o h o l ,  T a l g f e t t a l k o h o l   u n d / o d e r   an  p a r t i e l l   u n -  

g e s ä t t i g t e n   C 1 6 / C 1 8 - A l k a n o l g e m i s c h e n   und  A l k a l i -  

m e t a l l s a l z e n   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n .  

Die   W a s s e r m e n g e   b e t r ä g t   a u c h   d a b e i  -   b e z o g e n   a u f  

( a + b + c )  -   1  b i s  1 5 ,   v o r z u g s w e i s e   5  b i s   15  G e w . % .  

Nach   d i e s e m   V e r f a h r e n   e r h ä l t   man  W a c h s m a s s e n ,   d i e  

p r a k t i s c h   f r e i   von  M i k r o k a p s e l a g g l o m e r a t e n   s i n d .  

3 . 2 )   Die  I s o l i e r u n g   d e r   M i k r o k a p s e l n   d u r c h   S p r ü h t r o c k -  

n u n g   k a n n   v a r i i e r t   w e r d e n :  

3 . 2 . 1 )   So  k a n n   e s  z . B .   z w e c k m ä ß i g   s e i n ,   d i e   w ä ß r i g e ,   d a s  

S c h u t z k o l l o i d   e n t h a l t e n d e   P h a s e   d u r c h   W a s s e r   a u s -  

z u t a u s c h e n ,   i n d e m   man  d i e   a b z e n t r i f u g i e r t e n   K a p -  

s e l n   i n   W a s s e r ,   das  g e g e b e n e n f a l l s   n i e d e r m o l e k u -  

l a r e   E m u l g i e r m i t t e l   e n t h ä l t ,   a n r ü h r t   und  w i e d e r  

z e n t r i f u g i e r t   und  d i e s e n   V o r g a n g   1  b i s   3  mal   w i e -  

d e r h o l t .  

3 . 2 . 2 )   Man  k a n n   a b e r   auch   so  v e r f a h r e n ,   d a ß . d e r   K a p s e l -  

d i s p e r s i o n   d i e   s p ä t e r   b e n ö t i g t e n   Mengen  an  A b -  

s t a n d s h a l t e r n   (d)  u n d / o d e r   E m u l g a t o r e n   (c)   z u g e -  

g e b e n   w e r d e n   und  dann  d i e   K a p s e l n   d u r c h   S p r ü h -  

t r o c k n u n g   i s o l i e r t  w e r d e n .   Das  e r h a l t e n e   P u l v e r  

w i r d   dann   in   d i e   W a c h s s c h n e l z e   e i n g e a r b e i t e t .  

Auch  d i e   n a c h   3 . 2 . 1   und  3 . 2 . 2   e r h a l t e n e n   K a p s e l n  

.  s i n d   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   s c h w i e r i g e r   zu  d i s p e r -  

g i e r e n   a l s   d i e   nach   1)  o d e r   2)  i s o l i e r t e n   M i k r o -  

k a p s e l n .   Nach  dem  o b e n s t e h e n d e n   V e r f a h r e n   3 . 1  

e r h ä l t   man  j e d o c h   e i n w a n d f r e i e ,   p r a k t i s c h   a g g l o -  

m e r a t f r e i e .  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e   W a c h s m a s s e n . ,  



3 . 2 . 3 )   Die   D i s p e r g i e r u n g   d e r   t r o c k e n e n   M i k r o k a p s e l n   i m  

Wachs   k a n n  -  w e n n   man  a l s   (c)   n i c h t i o n i s c h e   E m u l -  

g a t o r e n   v e r w e n d e t  -   v e r b e s s e r t   w e r d e n ,   wenn  d e r  

w ä ß r i g e n   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   v o r   d e r   S p r ü h -  

t r o c k n u n g   b e i   50  b i s   100°C  l a n g k e t t i g e   F e t t a m i n e  

z u g e g e b e n   w e r d e n .  

3 . 2 . 4 )   E i n e   w e i t e r e   V a r i a n t e   b e s t e h t   d a r i n ,   d e r   M i k r o -  

k a p s e l d i s p e r s i o n   v o r   d e r   S p r ü h t r o c k n u n g   Wachs  i n  

Form  e i n e r   D i s p e r s i o n  u n d   g e g e b e n e n f a l l s   n i c h t -  

i o n i s c h e   E m u l g a t o r e n . z u z u g e b e n .   In  d i e s e m   F a l l  

g i b t   man  zu  d e r   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n  -   b e z o g e n  

a u f   M i k r o k a p s e l n  -   15  b i s   70,   v o r z u g s w e i s e   25  

b i s   50  Gew.-%  f e s t e s   Wachs  in   Form  e i n e r   D i s p e r -  

s i o n   u n d  0   b i s   10  Gew.-%  e i n e s   o d e r   m e h r e r e r   d e r  

f ü r   (c)   g e n a n n t e n   M i t t e l ,   v o r z u g s w e i s e   n i c h t i o n i -  

s c h e   E m u l g a t o r e n .   S o l c h e   D i s p e r s i o n e n   l i e f e r n  

d u r c h   S p r ü h t r o c k u n g   e i n   l e i c h t   f l i e ß e n d e s   P u l v e r ,  

das   in   d e r   W a c h s s c h m e l z e   l e i c h t   v e r t e i l b a r   i s t .  

Die   K a p s e l n   l i e g e n   im  w e s e n t l i c h e n   a l s   E i n z e l -  

k a p s e l n   v o r .   Die   W a c h s d i s p e r s i o n   s o l l   m ö g l i c h s t  

f e i n   s e i n .   Die  W a c h s t e i l c h e n   s o l l t e n   z w e c k m ä ß i -  

g e r w e i s e  ≤  1 0  µ m ,   v o r z u g s w e i s e  ≤   2  µm  s e i n .  

4)  Zu  e i n e r   W a c h s s c h m e l z e   w e r d e n   d e r   E m u l g a t o r   und  a n -  

s c h l i e ß e n d   d i e   w ä ß r i g e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   a u f  

e i n m a l   z u g e g e b e n   und  das  W a s s e r   b e i   N o r m a l d r u c k  

o d e r   v o r z u g s w e i s e   im  Vakuum  u n t e r   R ü h r e n   o b e r h a l b  

d e r   S c h m e l z t e m p e r a t u r   de r   W a c h s e   a b d e s t i l l i e r t .  

V o r t e i l h a f t e r w e i s e   l e i t e t   man  I n e r t g a s   d u r c h   d i e  

A p p a r a t u r .   Es  muß  d a r a u f   g e a c h t e t   w e r d e n ,   daß  d i e  .  

W a c h s m a s s e   f l ü s s i g   b l e i b t ,   da  s o n s t   M i s c h u n g e n  

e n t s t e h e n ,   d i e   e i n e n   h o h e n   A n t e i l   an  a g g l o m e r i e r t e n  

M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n .  



. 
5)  Die   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   w i r d   u n t e r   D u r c h m i s c h e n  

e i n g e e n g t   b i s   d e r   R ü c k s t a n d   in   F o r m  e i n e r   p a s t ö s e n  

M a s s e   v o r l i e g t .   Das  E i n e n g e n   k a n n   u n t e r   N o r m a l d r u c k  

im  Vakuum  o d e r   u n t e r   D r u c k   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r  

Ü b e r l e i t e n   von  L u f t   o d e r   I n e r t g a s   e r f o l g e n .   Z u r  

w e i t e r e n   E n t f e r n u n g   des   W a s s e r s   w e r d e n   dem  R ü c k -  

s t a n d   D i s p e r g i e r m i t t e l   ( c ) ,   w a s s e r l ö s l i c h e   W a c h s e  

und  g e g e b e n e n f a l l s   n i e d r i g   s c h m e l z e n d e   o d e r   f l ü s -  

s i g e   M i t t e l   z u g e g e b e n ,   d i e   z u r  E i n s t e l l u n g   d e r  

V i s k o s i t ä t   d e r   W a c h s s c h m e l z e   b e n ö t i g t   w e r d e n .  

S o l c h e   M i t t e l   s i n d   z . B .   V a s e l i n e   und  M i n e r a l ö l .  

Auf  d i e s e m   Wege  kann   das   W a s s e r   w e i t g e h e n d   b i s   p r a k -  

t i s c h   v o l l s t ä n d i g   e n t f e r n t   w e r d e n ,   w o b e i   d i e   T e m p e -  

r a t u r   120°C  n i c h t   ü b e r s t e i g e n   s o l l t e .   Nach  d i e s e m  

V e r f a h r e n   k a n n   das  W a s s e r   r a s c h e r   e n t f e r n t   w e r d e n  

a l s   b e i   dem  V e r f a h r e n ,   b e i   dem  d i e   M i k r o k a p s e l d i s -  

p e r s i o n   zu r   W a c h s s c h m e l z e   g e g e b e n   w i r d   und  d a s  

W a s s e r   aus   d e r   W a c h s s c h m e l z e   e n t f e r n t   w i r d .   D u r c h  

d i e   G e g e n w a r t   von  (c)   v e r u r s a c h t e r   Schaum  k a n n  

mi t   H i l f e   von  E n t s c h ä u m u n g s m i t t e l n ,   z .B .   s o l c h e n  

a u f   de r   B a s i s   von  S i l i k o n e n ,   l e i c h t   z e r s t ö r t   w e r -  

d e n .   In  d i e  s o   e r h a l t e n e   v i s k o s e   D i s p e r s i o n   k a n n  

dann   s o f o r t   e i n e   S c h m e l z e   aus  Wachs   und  den  n o c h  

e r f o r d e r l i c h e n   K o m p o n e n t e n   g e g e b e n   w e r d e n ,   w o b e i  

d u r c h   R ü h r e n   e i n e   h o m o g e n e   S c h m e l z e   e n t s t e h t ,   w e l c h e  

d i e   M i k r o k a p s e l n   in   d i s p e r g i e r t e r   Form  e n t h ä l t .  

Man  k a n n   a b e r   auch   so  v e r f a h r e n ,   daß  man  d i e   Kom- 

p o n e n t e n   n a c h e i n a n d e r   e i n t r ä g t   und  d i e   S c h m e l z e  

h o m o g e n   m i s c h t .   In  d i e s e m   F a l l e   s o l l t e n   d i e   f e s t e n ,  

n i c h t   s c h m e l z e n d e n   K o m p o n e n t e n ,   z .B .   P i g m e n t e  

und  A b s t a n d s h a l t e r   z u l e t z t   z u g e g e b e n   w e r d e n .  



D i e   v e r s c h i e d e n e n   V e r f a h r e n . l i e f e r n  -  w e n n   d i e   a n g e g e b e n e n  

M a ß n a h m e n   b e a c h t e t   w e r d e n  -   s e h r   h o m o g e n e   S c h m e l z e n ,   d i e  

f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   von  d r u c k e m p f i n d l i c h e n   k o h l e f r e i e n  

K o p i e r p a p i e r e n   h e r v o r r a g e n d   g e e i g n e t .   s i n d .   D ie   n a c h   1)  b i s  

5)  e r h a l t e n e n   S c h m e l z e n   e n t h a l t e n   d i e   M i k r o k a p s e l n   im  w e -  

s e n t l i c h e n   a l s   E i n z e l k a p s e l n   n e b e n   A g g l o m e r a t e n .   Der   A n t e i l  

an  A g g l o m e r a t e n   i s t   in   den  m e i s t e n   F ä l l e n   am  g e r i n g s t e n ,  

wenn  in   d e r   S c h m e l z e   von  A n f a n g   an  e t w a s   W a s s e r   v o r h a n d e n  

i s t .  

F ü r   e i n e   t e c h n i s c h e   H e r s t e l l u n g   v o n  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n -  

den  W a c h s m a s s e n   i s t   d a s   V e r f a h r e n   n a c h   3 . 1 )   b e v o r z u g t ,   d a  

d i e s e s   a u f   e i n f a c h e   W e i s e  p r a k t i s c h   a g g l o m e r a t f r e i e   W a c h s -  

m a s s e n   l i e f e r t .  

Die  I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   d e r   R e a k t i o n s d u r c h s c h r e i b e -  

p a p i e r e ,   d i e   Wachs  a l s   B i n d e m i t t e l   e n t h a l t e n ,   i s t   im  a l l g e -  

m e i n e n   e t w a s   g e r i n g e r   a l s   mi t   D u r c h s c h r e i b e p a p i e r e n ,   d i e  

mi t   w ä ß r i g e n   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   D i s p e r s i o n e n   b e -  

s c h i c h t e t   s i n d .   D i e s   g i l t   f ü r   den  F a l l ,   daß  d i e   M i k r o k a p -  

s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s m a s s e n   s i c h   a u f   d e r   P a p i e r o b e r -  

f l ä c h e   b e f i n d e t   ( d . h .   es  i s t   p r a k t i s c h   n o c h   k e i n   Wachs  i n  

das   P a p i e r   e i n g e d r u n g e n ) .   A r b e i t e t   man  b e i m   B e s c h i c h t e n  

s o ,   daß  das   Wachs  in   das   P a p i e r   e i n d r i n g e n   k a n n ,   so  e r h ä l t  

man  i n t e n s i v e r   d u r c h s c h r e i b e n d e   B e s c h i c h t u n g e n .  

D i e s e   A r b e i t s w e i s e   h a t   s i c h   b e s o n d e r s   zu r   H e r s t e l l u n g   v o n  

D u r c h s c h l a g p a p i e r e n   f ü r   F o r m u l a r s ä t z e   b e w ä h r t ,   b e i   d e n e n  

n a c h   dem  B e s c h r i f t e n   das   d i e   F a r b b i l d n e r   e n t h a l t e n d e n   M i k r o  

k a p s e l n   t r a g e n d e   E i n l e g e b l a t t   ( D u r c h s c h l a g p a p i e r )   e n t f e r n t  

w i r d .   D i e s e s   E i n l e g e b l a t t   i s t   g e g e n ü b e r   den  b e k a n n t e n .  a u f  

K o h l e   b a s i e r e n d e n   D u r c h s c h l a g p a p i e r e n   s a u b e r .   Man  e r h ä l t  

-  m i t   dem  D u r c h s c h l a g p a p i e r ,   das  mi t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

W a c h s m a s s e   b e s c h i c h t e t   i s t ,  -   s a u b e r e   D u r c h s c h r i f t e n ,   a u f  

d e n e n   n a c h   d e r   E n t f e r n u n g   des   E i n l e g e b l a t t s   b e i   d e r   w e i t e -  



r e n   B e h a n d l u n g   k e i n e   u n g e w o l l t e n   D u r c h s c h r i f t e n   mehr   e n t -  

s t e h e n .  

Die   f o l g e n d e n   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   s o l l e n   d i e   E r f i n d u n g   z u -  

s ä t z l i c h   e r l ä u t e r n .   D i e .  i m   f o l g e n d e n   a n g e g e b e n e n   T e i l e   u n d  

P r o z e n t a n g a b e n   b e z i e h e n   s i c h   a u f   das   G e w i c h t .   Die   R a u m t e i l e  

v e r h a l t e n   s i c h   zu  den  G e w i c h t s t e i l e n   wie  L i t e r   zu  K i l o g r a m m .  

I .   H e r s t e l l u n g   d e r   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n  

1 . 1   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n e n   1  b i s   4 

In  e i n e m   z y l i n d r i s c h   g e f o r m t e n   R ü h r g e f ä ß   m i t   e i n e m   e i n g e -  

b a u t e n   D i s p e r g a t o r   ( ® T u r r a x   d e r   Fa .   J a h n k e   und  K u n k e l )  

w e r d e n   968  T e i l e   W a s s e r   und  160  T e i l e   e i n e r   20  %igen   L ö -  

s u n g   von  P o l y - 2 - a c r y l a m i d o - 2 - m e t h y l - p r o p a n s u l f o n s ä u r e /  

N a t r i u m s a l z   ( V i s k o s i t ä t   880  mPas )   g e m i s c h t ,   d i e   M i s c h u n g  

a u f   40°C  e r h i t z t   u n d  m i t   A m e i s e n s ä u r e   a u f   pH  =  4 ,0   g e s t e l l t .  

In  d e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   w e r d e n   dann   b e i   d e r   h ö c h s t e n   Um- 

d r e h u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   800  T e i l e   e i n e r   L ö s u n g   a u f   9 , 3  

T e i l e n   3 ' - P h e n y l - 7 - N - d i m e t h y l s p i r o d i b e n z o p y r a n ,   2 2 , 6 5   T e i -  

l e n   2 , 6 - D i p h e n y l - 4 - ( 4 ' - d i m e t h y l a m i n o p h e n y l ) - p y r d i n ,  

9 , 3 5   T e i l e n   3 - D i b u t y l a m i n o - 5 - d i e t h y l a m i n o - 2 , 4 - d i a z a r h o d -  

a m i n l a c t o n ,   6 , 1 3   T e i l e n   N - B e n z o y l l e u k o m e t h y l e n b l a u   u n d  

0 , 4 0   T e i l e n   K r i s t a l l v i o l e t t l a c t o n   in   7 4 9 , 5 3   T e i l e n   D o d e -  

c y l b e n z o l   d i s p e r g i e r t .   Zu  de r   E m u l s i o n   w e r d e n   d a n n   i n n e r -  

h a l b   3  h  g l e i c h m ä ß i g   e i n e   a u f   pH  =  4 ,0   g e s t e l l t e   L ö s u n g  

aus   120  T e i l e n   e i n e s   in  W a s s e r   k l a r l ö s l i c h e n ,   p a r t i e l l  

m e t h y l i e r t e n   V o r k o n d e n s a t e s   ( e n t h ä l t   ca.   2 , 3   C H 3 0 - G r u p p e n  

p r o   M e l a m i n m o l e k ü l )   aus  M e l a m i n   und  F o r m a l d e h y d   ( V e r h ä l t -  

n i s   1 : 5 , 2 5   Mol)  in   132  T e i l e n   W a s s e r   b e i   40°C  u n t e r   K o n -  

s t a n t h a l t u n g   des  p H - W e r t e s   von  4 ,0   z u g e g e b e n .   Nach  c a .  

1 ,5   h  k a n n   in  e i n e r   P r o b e   u n t e r   dem  M i k r o s k o p   d i e   K a p s e l -  

b i l d u n g   f e s t g e s t e l l t   w e r d e n :   d i e   E m u l s i o n s t r ö p f c h e n   l a u f e n  

a u f   dem  O b j e k t t r ä g e r   n i c h t   mehr   z u s a m m e n .   Nach  3  h  u n d  



1 0   min  w i r d   d e r   D i s p e r g a t o r  a b g e s t e l l t   und   d i e   e n t s t a n d e n e  

M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   u n t e r   R ü h r e n   ( P r o p e l l e r r ü h r e r )   b e i  

den   in   d e r   T a b e l l e   a n g e g e b e n e n   T e m p e r a t u r e n   und  Z e i t e n  

n a c h g e h ä r t e t .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   d i e   K a p s e l d i s p e r s i o n   g e -  
k ü h l t   und   m i t   Ammoniak   au f   p H - W e r t e   v o n  8   b i s   9  g e s t e l l t .  

D ie   D i s p e r s i o n   w i r d   dann   ü b e r   e i n   S i e b   m i t   4 0  µ m  M a s c h e n -  
w e i t e   g e s i e b t .  

Die   e r h a l t e n e n   D i s p e r s i o n e n   s i n d   f a r b l o s   m i l c h i g   und  e n t -  

h a l t e n   n a c h   de r   M e s s u n g   im  C o u l t e r   C o u n t e r   TF  E i n z e l k a p s e l n  

m i t   e i n e m   h ä u f i g s t e n   T e i l c h e n d u r c h m e s s e r   von  5 , 6  µ m .  D e r  

F e s t s t o f f g e h a l t   b e t r ä g t   4 0 , 0   %. 

1 . 2   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n  5  

Die  D i s p e r s i o n   w i r d   nach   den   A n g a b e n   u n t e r   I . 1   h e r g e s t e l l t  

j e d o c h   w i r d   e i n e   L ö s u n g   aus  180  T e i l e n   des   M e l a m i n - F o r m -  

a l d e h y d - V o r k o n d e n s a t e s   in  200  T e i l e n   W a s s e r   (pH  =  4 , 0 )  

i n n e r h a l b   von  4  h  z u g e g e b e n .   D i e - 4 0   %ige  D i s p e r s i o n   w i r d  

2  h  b e i   95°C  und  pH  4;0  n a c h g e h ä r t e t .   Die   D i s p e r s i o n   e n t -  

h ä l t   E i n z e l k a p s e l n   m i t   e i n e m   h ä u f i g s t e n   D u r c h m e s s e r   v o n  

3 , 4  µ m   ( g e m e s s e n   im  COULTER  C o u n t e r   T F ) .  



1 . 3   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   6 

Die   D i s p e r s i o n   w i r d   n a c h   1 . 1   h e r g e s t e l l t ,   j e d o c h   e r f o l g t  

d i e   N a c h h ä r t u n g   b e i   pH  =  4 , 1   und  7 0 ° C .   D a u e r :   5  h.  F e s t -  

s t o f f g e h a l t :   40  %;  h ä u f i g s t e r   D u r c h m e s s e r   d e r   M i k r o k a p -  

s e l n :   5 , 7  µ m .  

I . 4   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   7 

Die  D i s p e r s i o n   w i r d   wie   u n t e r   I . 1   a n g e g e b e n   h e r g e s t e l l t ,  

j e d o c h   w i r d   e i n e   L ö s u n g   von  180  T e i l e n   e i n e s   in   W a s s e r  

k l a r l ö s l i c h e n ,   p a r t i e l l   m e t h y l i e r t e n   V o r k o n d e n s a t e s   ( e n t -  

h ä l t   ca .   5  O C H 3 - G r u p p e n   pro  M e l a m i n m o l e k ü l )   aus   M e l a m i n  

und  F o r m a l d e h y d   ( 1 : 6   Mol)  in   200  T e i l e n   W a s s e r   in  4,5  h  

z u g e g e b e n .   Die   N a c h h ä r t u n g   e r f o l g t   b e i   pH  4 , 0 . u n d   7 0 ° C ;  

D a u e r :   5  h.  F e s t s t o f f g e h a l t :   3 8 , 9   %;  h ä u f i g s t e r   K a p s e l -  

d u r c h m e s s e r :   5 , 4  µ m .  

1 . 5   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8 

Die   D i s p e r s i o n   w i r d   n a c h   I . 4   h e r g e s t e l l t ,   j e d o c h   w i r d   d i e '  

g l e i c h e   Menge  e i n e s   p a r t i e l l   m e t h y l i e r t e n   V o r k o n d e n s a t e s  

aus  M e l a m i n - F o r m a l d e h y d   ( 1 : 5 , 7   Mol)  mi t   2 ,3   C H 3 O - G r u p p e n  

je   M e l a m i n m o l e k ü l   v e r w e n d e t .   F e s t s t o f f g e h a l t :   38 ,4   %; 

h ä u f i g s t e r   K a p s e l d u r c h m e s s e r :   5 , 9  µ m .  

I I .   P r ü f u n g   d e r   W a c h s m a s s e  

Die   h e r g e s t e l l t e n   W a c h s m a s s e n   w u r d e n   wie  f o l g t   g e p r ü f t .  

a)  V e r t e i l u n g   d e r   M i k r o k a p s e l n :  

E in   T r o p f e n   d e r   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s -  

s c h m e l z e   w i r d   au f   e i n e n   h e i ß e n   O b j e k t t r ä g e r   g e -  

s t r i c h e n   und  u n t e r   dem  M i k r o s k o p   d i e   M i k r o k a p -  

s e l n   b e u r t e i l t .  



b)   A n f ä r b e n   von  C F - S c h i c h t e n  

b l )   A n f ä r b u n g   d u r c h   in   d e r   W a c h s m a s s e   e n t h a l t e n e n  F a r b -  

b i l d n e r   i n f o l g e   Z e r s t ö r u n g   von  M i k r o k a p s e l n   b e i   d e r  

H e r s t e l l u n g   d e r   W a c h s m a s s e .  

Ca.  1  ml  d e r   h e r g e s t e l l t e n   S c h m e l z e   w i r d   a u f   d i e  

a k t i v e   S e i t e   e i n e s   C F - B l a t t e s   g e g o s s e n .   D i e s e   S t e l l e  

w i r d   m i t   " A n s a t z "   b e z e i c h n e t .   Die   W a c h s s c h m e l z e   w i r d  

dann   m i t   e i n e m . K a r t e n b l a t t   r a s c h   a u s g e z o g e n ,   so  d a ß  
e i n e   d ü n n e ,   n i c h t   in   das  P a p i e r   w e g s c h l a g e n d e   B e -  

s c h i c h t u n g   e n t s t e h t   ( " S c h i c h t " ) .   Das  B l a t t   w i r d  

n a c h   2 4 s t ü n d i g e r   L a g e r u n g   am  " A n s a t z "   und  i n   d e r  

" S c h i c h t "   i n   d e r   A n f ä r b u n g   b e u r t e i l t .  

D i e   B e u r t e i l u n g   e r f o l g t   m i t   den   N o t e n   1  b i s   5,  d a b e i  

b e d e u t e n   N o t e   1  =  f a r b l o s  

2  =  s c h w a c h e   F ä r b u n g -  

3  =  d e u t l i c h e   F ä r b u n g  
4  =  g e f ä r b t  

5  =  i n t e n s i v e   F ä r b u n g .  

b2)   A n f ä r b e n   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von  D u r c h s c h r i f t e n  

Das  n a c h   b l )   e r h a l t e n e   b e s c h i c h t e t e   P a p i e r   w i r d   m i t  

de r   b e s c h i c h t e t e n   S e i t e   a u f   C F - P a p i e r   g e l e g t   und  m i t  

d i e s e m   S a t z   D u r c h s c h r i f t e n   h e r g e s t e l l t .   Die  D u r c h -  

s c h r i f t e n   w u r d e n   m i t   den  N o t e n   1  b i s   5  b e w e r t e t .   D a -  

b e i   b e d e u t e n :   No te   1  =  s e h r   i n t e n s i v e   D u r c h s c h r i f t  

2  =  i n t e n s i v e   " 

3  =  g u t   l e s b a r e   " 

4  =  n o c h   l e s b a r e   " 

5  =  n i c h t   l e s b a r e   " 



:)  V i s k o s i t ä t   d e r   W a c h s s c h m e l z e  

Die  V i s k o s i t ä t   w u r d e  i n   e i n e m  ® R o t o v i s k o   de r   F a .  

G e b r .   H a a k e ,   B e r l i n ,   m i t   g e r i f f e l t e m   M e ß z y l i n d e r  

und  B e c h e r   b e i   e i n e r   S c h e r g e s c h w i n d i g k e i t   v o n  
4 2 8   s e c - 1   und  85  und  95°C  b e s t i m m t .  

d)  B e s t i m m u n g   des   F e s t s t o f f g e h a l t s  

H i e r z u   w u r d e   c a .   1  g  W a c h s s c h m e l z e   e i n g e w o g e n   u n d  

d i e   P r o b e   5  h  b e i  1 0 5 ° C   g e t r o c k n e t . .  

I I I .   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e  

B e i s p i e l e   1  b i s   4 

H e r s t e l l u n g   d e r   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s m a s s e  

In  e i n e m   h e i z b a r e n   R ü h r b e h ä l t e r   mi t   A n k e r r ü h r e r   und  D e -  

s t i l l a t i o n s a u f s a t z   w e r d e n   80  T e i l e   e i n e s   P a r a f f i n s   vom 

S c h m e l z p u n k t   52  b i s   54°C  und  40  T e i l e   e i n e s   E s t e r w a c h s e s  

a u s   M o n t a n s ä u r e   und  B u t a n d i o l - 1 , 4   ( S c h m e l z p u n k t   8 0 - b i s  

830C;   S c h m e l z p u n k t   d e r   M i s c h u n g   71  b i s   78°C)   b e i   95°C  g e -  
s c h m o l z e n .   Dann  w e r d e n   27  T e i l e   V a s e l i n e   und  2 1 , 5   T e i l e  

e i n e s   A n l a g e r u n g s p r o d u k t e s   von  23  Mol  E t h y l e n o x i d   an  e i n  

p a r t i e l l   u n g e s ä t t i g t e s   C 1 6 - / C 1 8 - A l k o h o l g e m i s c h   z u g e f ü g t  

und  n a c h   dem  L ö s e n   au f   e i n m a l   280  T e i l e   d e r   u n t e n   a n g e g e -  

b e n e n   K a p s e l d i s p e r s i o n   u n t e r   R ü h r e n   z u g e g e b e n .   Es  e n t s t e h t  

e i n e   h o m o g e n e   D i s p e r s i o n ,   aus  d e r   u n t e r   A n l e g e n  v o n   V a k u u m  

( b i s   200  mm  Hg)  b e i   e i n e r   S u m p f t e m p e r a t u r   von  90  b i s   9 5 ° C  

l a n g s a m   a l l e s   W a s s e r   a b d e s t i l l i e r t   w i r d   ( D a u e r :   3  h ) .   D a -  

n a c h   b e l ü f t e t   man  den  R ü h r b e h ä l t e r   und  g i e ß t   d i e   S c h m e l z e  

zum  E r s t a r r e n   in  e i n e   F o l i e n w a n n e .  



E s   w e r d e n   f o l g e n d e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n e n   v e r w e n d e t :  

Die   e r h a l t e n e n   W a c h s m a s s e n   w u r d e n   n a c h   I I .   g e p r ü f t .  

a)  In   den   W a c h s m a s s e n   l i e g e n   d i e   M i k r o k a p s e l n   i m  w e -  

s e n t l i c h e n   a l s   E i n z e l k a p s e l n   v o r .  

c)  Die   V i s k o s i t ä t   d e r   S c h m e l z e :   c a .   1 8 0 - 1 9 0   m P a . s  

( 8 5 ° C )   und  1 6 0 - 1 7 0   m P a . s   ( 9 5 ° C )  

d)  F e s t s t o f f g e h a l t :   92  b i s   93  %. 

Die   E r g e b n i s s e   d e r   P r ü f u n g e n   n a c h   I I   b)  s i n d   i n   d e r   T a -  

b e l l e   1  z u s a m m e n g e f a ß t :  

Aus  den  P r ü f u n g s e r g e b n i s s e n   g e h t   h e r v o r ,   daß  f ü r   d i e   H e r -  

s t e l l u n g   von  W a c h s m a s s e n   n a c h   dem  V e r f a h r e n   d e r  B e i s p i e l e  

1  b i s   4  nur   s o l c h e   b e i   pH  =  4  h e r g e s t e l l t e n   M i k r o k a p s e l -  



d i s p e r s i o n e n   g e e i g n e t   s i n d ,   d e r e n   K a p s e l n   b e i   70°C  u n d  

d a r ü b e r  g e h ä r t e t   w u r d e n .   Die  B e u r t e i l u n g   de r   V e r f ä r b u n g  

von  C F - P a p i e r   an  d e r  S t e l l e   " A n s a t z "   i s t   s i g n i f i k a n t e r  

a l s   in  d e r   " S c h i c h t " ,   da  b e i m   A u f s t r e i c h e n   m i t   dem  K a n -  

t e n b l a t t   h ä u f i g   s c h o n   K a p s e l n   z e r s t ö r t   w e r d e n ,   was  a n  

f a r b i g e n   S t r i c h e n   i n   S t r e i c h r i c h t u n g   zu  e r k e n n e n   i s t .  

B e i s p i e l  5  

5 . 1   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e   W a c h s m a s s e  

Die  M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   3  ( h e r g e s t e l l t   n a c h   I . 1 )  

w i r d   in   e i n e m   S p r ü h t r o c k n e r   ( G a s e i n g a n g s t e m p e r a t u r  
1 2 0 ° C )   zu  e i n e m   f r e i f l i e ß e n d e n   P u l v e r   g e t r o c k n e t  

( R e s t f e u c h t e :  4   %).  112  T e i l e   des  P u l v e r s   w e r d e n  

i n   d i e   in  B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e   W a c h s s c h m e l z e   a u s  

P a r a f f i n ,  E s t e r w a c h s ,   V a s e l i n e   und  O x e t h y l i e r u n g s -  

p r o d u k t   e i n g e t r a g e n   und   1  h  b e i   90°C  g e r ü h r t .  

P r ü f u n g   de r   nach   5 .1   e r h a l t e n e n   W a c h s m a s s e :  

I I a )   d i e   h o m o g e n e   S c h m e l z e   e n t h ä l t   e t w a s   m e h r  

A g g l o m e r a t e   a l s   d i e   S c h m e l z e n   d e r   B e i s p i e l e  

1  b i s   4 .  

I I b l )   es  t r i t t   k e i n e   F ä r b u n g   au f   der   C F - S c h i c h t  

a u f .   Note   1  f ü r   " A n s a t z "   und  " S c h i c h t " .  

I I c )   V i s k o s i t ä t :   350  mPas  ( 8 5 ° C )  

260  mPas  ( 9 5 ° C ) .  

E in   g l e i c h   g u t e s   E r g e b n i s   e r h ä l t   man,  wenn  man  d i e  

M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   3  n a c h   f o l g e n d e n   V a r i a n t e n  

s p r ü h t r o c k n e t :  



5 . 2 )   Der   D i s p e r s i o n   3  w e r d e n   29  %,  b e z o g e n   a u f   F e s t -  

s t o f f g e h a l t ,   e i n e r   k u g e l f ö r m i g e n ,   in   W a s s e r   n i c h t  

l ö s l i c h e n   S t ä r k e   a l s   A b s t a n d s h a l t e r   z u g e g e b e n .  

93  T e i l e   des   T r o c k e n g u t e s   ( R e s t f e u c h t e :   3  %)  w e r -  

den  i n  d i e   W a c h s s c h m e l z e   g e g e b e n .  

5 . 3 )   Der   D i s p e r s i o n   3  w e r d e n   80 %  des   i n   d e r   W a c h s -  

s c h m e l z e   5 . 1 )   e n t h a l t e n e n   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s  

(=  16  %,  b e z o g e n  a u f   M i k r o k a p s e l n )   z u g e m i s c h t   u n d  

d i e s e   D i s p e r s i o n   g e t r o c k n e t .   Es  w e r d e n   93  T e i l e  

T r o c k e n g u t   ( R e s t f e u c h t e :   15  %)  zu  d e r   W a c h s s c h m e l z e  

g e g e b e n .  

5 . 4 )   Der  D i s p e r s i o n   3  w e r d e n   v o r   dem  T r o c k n e n   d i e   u n t e r  

5 . 2 )   a n g e g e b e n e   Menge  S t ä r k e   und  d i e   g e s a m t e   M e n g e  

des   in   s o n s t   i n   d e r   W a c h s s c h m e l z e   v o r h a n d e n e n   E t h y -  

. l e n o x i d a d d u k t e s   (=  20  %,  b e z o g e n   a u f   M i k r o k a p s e l n )  

z u g e g e b e n .   117  T e i l e   T r o c k e n g u t   ( R e s t f e u c h t e :   11  %) 

w e r d e n   in  d i e   W a c h s s c h m e l z e   g e g e b e n .  

Die   n a c h   5 . 2 ) ,   5 . 3 )   und  5 . 4 )   e r h a l t e n e n   W a c h s m a s s e n   f ä r b e n  

C F - P a p i e r   b e i   d e r   P r ü f u n g   n a c h   I I .   b l )   n i c h t  a n .  

P r ü f u n g   d e r   e r h a l t e n e n   W a c h s e   n a c h   I I .   b 2 ) ,   I I .   c)  u n d  

I I .   d ) :  
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6 . 1 )   Die  M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   5  w i r d   i n   e i n e r   Z e n t r i -  

f u g e   1 /2   h  b e i   600  g  z e n t r i f u g i e r t .   D a b e i   s e t z e n  

s i c h   d i e   M i k r o k a p s e l n  a n   d e r   O b e r f l ä c h e   ab  u n d  

k ö n n e n   a l s   f e s t e r   K u c h e n   e n t n o m m e n   w e r d e n   ( W a s s e r -  

g e h a l t :   39  % ) .  

6 . 2 )   Zu  e i n e r  9 0 ° C   wa rmen   S c h m e l z e   aus  80  T e i l e n   P a r a f -  

f i n   (Fp .   5 2  b i s   5 4 ° C ) ,   40  T e i l e n   des   i n  B e i s p i e l   1 

g e n a n n t e n   E s t e r w a c h s ,   27  T e i l e n   V a s e l i n e   ( w e i ß )   u n d  

2 1 , 5   T e i l e n   des  in   B e i s p i e l   1  g e n a n n t e n   E t h y l e n -  

o x i d a d d u k t e s ,   d i e   2 2 , 4   T e i l e   e i n e s   f r e i f l i e ß e n d e n ,  

k ö r n i g e n   H a r n s t o f f - F o r m a l d e h y d k o n d e n s a t i o n s p r o d u k t s  

( D u r c h m e s s e r   d e r   K ö r n e r  c a .   1 /um,   d i e   A g g l o m e r a t e  

von  b i s   zu  12 /um  D u r c h m e s s e r - b i l d e n )   e n t h ä l t ,   w e r -  

den  u n t e r   R ü h r e n   184  T e i l e   des  n a c h   6 . 1 )   e r h a l t e n e n  

w ä ß r i g e n   K u c h e n s   e i n g e t r a g e n .   Nach  30  min  l i e g t   e i n e  

h o m o g e n e   S c h m e l z e   v o r ,   w e l c h e r   d e r   G e h a l t   an  W a s s e r  

n i c h t   a n z u s e h e n   i s t   ( W a s s e r g e h a l t :   1 7 , 8   % ) .  

6 . 3 )   B e i  d e r   P r ü f u n g   nach   I I .   b l )   t r i t t   a u f   d e r   C F - S c h i c h t  

k e i n e   V e r f ä r b u n g   a u f .   Auch  i s t   e i n   W e r f e n   des  P a -  

p i e r s   ( t r o t z  d e s   G e h a l t s   de r   S c h m e l z e   a n  W a s s e r )  

n i c h t   f e s t z u s t e l l e n .   Mit  aus  d i e s e r   W a c h s m a s s e  

h e r g e s t e l l t e n   C B - B e s c h i c h t u n g e n   e r h ä l t   man  g u t  

l e s b a r e   D u r c h s c h r i f t e n :   No te   3  ( n a c h   I I .   b 2 ) ) .  

V e r w e n d e t   man  d a g e g e n   a n s t e l l e   d e r   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   5 

d i e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   2,  so  e r h ä l t   man  e i n e   W a c h s m a s s e  

( R e s t f e u c h t e :   6,4  %),  w e l c h e   b e i   d e r   P r ü f u n g   nach   I I .   b l )  

d i e   C F - S c h i c h t   k r ä f t i g   g r ü n l i c h - g r a u   f ä r b t .   No te   4  ( " A n -  

s a t z "   und  " S c h i c h t " ) .   Die  mi t   d i e s e r   W a c h s m a s s e   e r h a l t e n e n  

D u r c h s c h r i f t e n   s i n d   noch   r e c h t   gu t   l e s b a r   ( N o t e   3 - 4 ) .   V i s -  

k o s i t ä t   ( I I c ) :   186  mPas  b e i   9 5 ° C .  
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In   d e r   i n   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   A p p a r a t u r   w e r d e n  

2 8 , 8   T e i l e   P a r a f f i n   (Fp .   52  b i s   5 4 ° C ) ,   1 4 , 4   T e i l e   des   i n  

B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   E s t e r w a c h s e s ,   4 ,9   T e i l e   V a s e l i n e  

( w e i ß )   und  4 ,8   T e i l e   des   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   aus  B e i s p i e l   1 

b e i   80°C  g e s c h m o l z e n .   Zu  d e r   h o m o g e n e n   S c h m e l z e   w e r d e n   b e i  

d i e s e r   T e m p e r a t u r   u n t e r   R ü h r e n   62  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r -  

s i o n   6  z u g e g e b e n   und   b e i   l a n g s a m   f a l l e n d e m   D r u c k   b e i   e i n e r  

S u m p f t e m p e r a t u r   z w i s c h e n   82  und  73°C  35  T e i l e   W a s s e r   a b -  

d e s t i l l i e r t .   D a b e i   d a r f   d i e   S c h m e l z e  -   a l s   F o l g e   d u r c h   z u  

r a s c h e s  V e r d a m p f e n   von  W a s s e r  -   ö r t l i c h   n i c h t   u n t e r   d e n  

E r s t a r r u n g s p u n k t   f a l l e n ,   da  s i c h   d a d u r c h   A g g l o m e r a t e   b i l -  

d e n  k ö n n e n ,   d i e   s i c h   n i c h t   meh r   z e r t e i l e n   l a s s e n .   Die   e r -  

h a l t e n e   W a c h s m a s s e   h a t   b e i   85°C  e i n e   V i s k o s i t ä t   von  1 3 9 ,  

b e i   95°C  von  131  m P a s .   F e s t s t o f f g e h a l t   n a c h   I I   d ) :   9 8 , 2   %. 

Im  A u f s t r i c h   a u f   e i n e m   g e h e i z t e n   O b j e k t t r ä g e r   s i n d   v o r -  

w i e g e n d   E i n z e l k a p s e l n   n e b e n   w e n i g   A g g l o m e r a t e n   f e s t z u s t e l -  

l e n .   Die   P r ü f u n g   n a c h   I I   b)  e r g a b  

I I   b . 1 )   N o t e   1  " A n s a t z "  

1-2  im  S t r i c h   ' (kaum  w a h r n e h m b a r e  

s t r i c h f ö r m i g e   g r a u e   S t r i c h e )  

I I   b . 2 )   N o t e   3 -4   ( M e n g e :   5  g   W a c h s m a s s e / m 2 )  
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3 9 , 1   T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   7  w e r d e n   u n t e r   R ü h r e n   b e i  

90°C  m i t   2 ,2   T e i l e n   des   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   aus  B e i s p i e l   1 

und  5 , 9 5   T e i l e n   V a s e l i n e   ( w e i ß )   g e m i s c h t   und  aus  d i e s e r  

M i s c h u n g   u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   1 5 , 3  T e i l e   W a s s e r   a b d e -  

s t i l l i e r t .   Zur   V e r h ü t u n g   von  Schaum  w i r d   e i n e   g e r i n g e   M e n g e  

e i n e s   E n t s c h ä u m e r s   ( B a s i s :   S i l i k o n )   z u g e g e b e n .  



In   d i e s e   f l ü s s i g e   M i s c h u n g   w i r d   dann   e i n e   90°C  w a r m e  

S c h m e l z e   aus  1 7 , 6   T e i l e n   P a r a f f i n   (Fp .   52  b i s   5 4 ° C ) ,   8 , 8  

T e i l e n  d e s   in   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   E s t e r w a c h s   und  1 , 5  

T e i l e n   des   v o r s t e h e n d   a n g e g e b e n e n   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   g e -  

g e b e n .   D i e - W a c h s s c h m e l z e   w i r d   s o f o r t   d i s p e r g i e r t .   Die  M i -  

s c h u n g   w i r d   n o c h  1 , 5   h  b e i   88°C  n a c h g e r ü h r t   und  dann   a b -  

g e l a s s e n .   F e s t s t o f f g e h a l t :   8 4 , 4  % .   V i s k o s i t ä t   de r   S c h m e l z e  

b e i   8 5 ° C :   574  m P a s ,   b e i   95°C :   485  m P a s .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   n a c h   I I . .   b l )   w i r d   s o w o h l   im  " A n s a t z "   w i e  

" i n   d e r   S c h i c h t "   k e i n e   F ä r b u n g   f e s t g e s t e l l t .   N o t e :   1 .  

Die   P r ü f u n g   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h   I I .   b2)  e r g a b   d i e   N o t e  

2 -3   ( B e s c h i c h t u n g s g e w i c h t :   6 , 5  g / m 2 ) .  
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6 4  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8  w e r d e n  m i t   3 , 2 3   T e i l e n  

des   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   aus   B e i s p i e l   1  und  5 , 9 5   T e i l e n  

V a s e l i n e   ( w e i ß )   b e i   80°C  g e m i s c h t   und  aus  d i e s e r   M i s c h u n g  

i n n e r h a l b   von  4  h  3 3 , 2   T e i l e   W a s s e r   u n t e r   v e r m i n d e r t e m  

D r u c k   a b d e s t i l l i e r t   ( S u m p f t e m p e r a t u r :   50  b i s   8 0 ° C ) .   D e r  

R ü c k s t a n d   w i r d   a u f   80°C  e r w ä r m t   und  dazu   e i n e   90°C  w a r m e  

S c h m e l z e   aus  17 ,6   T e i l e n   P a r a f f i n   (Fp.   52  b i s   5 4 ° C ) ,  

8 , 8   T e i l e n   des   i n   B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   E s t e r w a c h s e s   u n d  

1 ,5   T e i l e n   des   v o r s t e h e n d   g e n a n n t e n   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s  

g e g e b e n   und  das   G e m i s c h   2 ,5   h  b e i   90°C  d i s p e r g i e r t .   V i s -  

k o s i t ä t   de r   Masse   b e i   85°C:   120  mPas .   F e s t s t o f f g e h a l t :  

9 3 , 1   %. 

E i n e   a u f   e i n e m   O b j e k t t r ä g e r   g e s c h m o l z e n e   und  v e r s t r i c h e n e  

P r o b e   z e i g t   u n t e r   dem  M i k r o s k o p   v o r w i e g e n d   E i n z e l k a p s e l n .  

Die  P r ü f u n g   nach   I I .   b l )   und  I I .   b2)  e r g i b t :  



n a c h   I I   b l )   N o t e   1;  A n s a t z   und  S c h i c h t :   k e i n e   V e r f ä r b u n g  

f e s t s t e l l b a r .  

n a c h   I I   b2)   N o t e   1;  s e h r   g u t e   l e s b a r e ,   s c h a r f e   D u r c h -  

s c h r i f t .  

B e i s p i e l   1 0  

In  e i n e m   150  R a u m t e i l e   f a s s e n d e n   K e s s e l   m i t   P r o p e l l e r -  

- R ü h r e r   w e r d e n   8 6 , 6   T e i l e   K a p s e l d i s p e r s i o n   8  z u s a m m e n   m i t  

6 , 4   T e i l e n   E m u l g a t o r   gemäß  B e i s p i e l   1  und  0 , 0 0 5   T e i l e   e i -  

n e s   S i l i k o n e n t s c h ä u m e r s   v o r g e l e g t ,   a u f   90°C  e r w ä r m t   u n d  

d a n n   im  V e r l a u f   von   3  S t u n d e n   im  Vakuum  3 7 , 9   T e i l e   W a s s e r  

e n t f e r n t .   D a n a c h   l ä ß t   man  u n t e r   R ü h r e n   in   d i e   90°C  h e i ß e  

V o r l a g e   e i n e   h e i ß e   S c h m e l z e   aus   9 , 8   T e i l e n   P a r a f f i n  

( S c h m e l z p u n k t   6 9 - 7 3 ° C )   und  1 9 , 6   T e i l e   E s t e r w a c h s   g e m ä ß  

B e i s p i e l   1  e i n l a u f e n .   Die  S c h m e l z e   w i r d   s o f o r t   d i s p e r -  

g i e r t .   Man  s c h l i e ß t   den  K e s s e l   u n d  d i s p e r g i e r t   u n t e r  

Vakuum  noch   2  S t u n d e n ,  w o b e i   man  w e i t e r e   3 ,3   T e i l e   W a s s e r  

a b d e s t i l l i e r t .   Man  e r h ä l t   e i n e   h o m o g e n e   S c h m e l z e ,   d i e   50  % 

K a p s e l n ,   b e z o g e n   a u f   F e s t s t o f f   e n t h ä l t .   Der  F e s t s t o f f g e -  

h a l t   b e t r ä g t   8 2 , 0   %.  V i s k o s i t ä t   b e i   85°C:   505  mPas ;   b e i  

95°C:   530  m P a s .   Die  S c h m e l z e   e n t h ä l t   e i n z e l n e   K a p s e l n .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   n a c h   I I   b l )   w i r d   s o w o h l   b e i m   " A n s a t z "   a l s  

a u c h   " im  S t r i c h "   k e i n e   V e r f ä r b u n g   b e o b a c h t e t .   N o t e :   1.  D i e  

P r ü f u n g   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h   B e i s p i e l   I I   b2)   e r g a b   d i e  

No te   1-2  ( B e s c h i c h t u n g s g e w i c h t   5 ,3   g / m 2 ) .  

B e i s p i e l   11  

552  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8  (von   I . 5 )   w e r d e n   m i t  

43  T e i l e n   e i n e s   A d d u k t e s   von  23  Mol  EO  an  p a r t i e l l   u n g e -  

s ä t t i g t e s   C 1 6 - / C 1 8 - A l k o h o l g e m i s c h   g e m i s c h t   und  aus   d e m  

G e m i s c h   b e i   90°C  u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   in   3 ,5   h  208  T e i -  



l e  W a s s e r   a b g e z o g e n .   Dann  w i r d   l a n g s a m   e i n e   S c h m e l z e   a u s  

98  T e i l e n   P a r a f f i n   ( S c h m p .   6 9 - 7 3 ° C )   und  196  T e i l e n   d e s  

E s t e r w a c h s e s   aus   B e i s p i e l   1  z u g e g e b e n   und  d i e   M i s c h u n g  

3  h  b e i   90°C  u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   w e i t e r g e r ü h r t .   D a b e i  

g e h e n   n o c h   107  T e i l e   W a s s e r   ü b e r .   In  d i e   S c h m e l z e   w e r d e n  

a n s c h l i e ß e n d   46  T e i l e   e i n e r   k u g e l f ö r m i g e n   S t ä r k e   ( S p e z i a l -  

s t ä r k e   K  d e r   F a .   Amylum)  l a n g s a m   e i n g e t r a g e n   und  1  h  h o m o -  

g e n i s i e r t .   Es  e n t s t e h t   e i n e  d ü n n f l ü s s i g e   S c h m e l z e .   V i s k o s i -  

t ä t :   319  mPas  ( 8 5 ° C ) ;   226  mPas  ( 9 5 0 C ) ;   P e s t s t o f f g e h a l t :  

9 2 , 2   %. 

P r ü f u n g   d e r   W a c h s m a s s e  

n a c h   I I   b1)   w i r d   s o w o h l   be im  " A n s a t z "   a l s   a u c h   "im  S t r i c h "  

k e i n e   V e r f ä r b u n g   b e o b a c h t e t ;   N o t e :   1;  in   d e r   D u r c h s c h r i f t  

n a c h   I I   b 2 ) :   N o t e   1-2  ( B e s c h i c h t u n g   5 ,5   g / m 2 ) .  

E r w ä r m t   man  d a s  n a c h   I I   b l )   e r h a l t e n e   b e s c h i c h t e t e   P a p i e r  

2  h  a u f   120°C  ( T r o c k e n s c h r a n k ) ,   so  t r i t t   k e i n e   V e r f ä r b u n g  

d u r c h   e n t w i c k e l t e n   F a r b b i l d n e r   w o h l   a b e r   d u r c h   das   in   d a s  

P a p i e r   e i n g e d r u n g e n e   Wachs  e i n .   Das  so  b e h a n d e l t e   P a p i e r  

e r g i b t   b e i   d e r   P r ü f u n g   nach   I I   b2)  h e r v o r r a g e n d   i n t e n s i v e  

D u r c h s c h r i f t e n ;   N o t e :   1.  D i e s e s   B l a t t   k a n n   z . B .   a l s   D u r c h -  

s c h l a g p a p i e r   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   12  

a)  560  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8  und  23  T e i l e   d e s  

E m u l g a t o r s   aus   B e i s p i e l   11  und  5  T r o p f e n   e i n e s   S i l i -  

k o n e n t s c h ä u m e r s   w e r d e n   g e m i s c h t   und  u n t e r   v e r m i n d e r -  

tem  D r u c k   1 ,5  h  b e i   89°C  g e r ü h r t , ,   w o b e i   219  T e i l e  

W a s s e r   a b d e s t i l l i e r e n .   Bei  90°C  w i r d . u n t e r   g u t e m  

R ü h r e n   d i e   S c h m e l z e   e i n e r   M i s c h u n g   aus  196  T e i l e n  

M o n t a n s ä u r e w a c h s   (Schmp.   8 0 - 8 3 0 C ) ,   98  T e i l e n   P a r a f f i n  

( S c h m p .   6 9 - 7 3 0 C )   und  20  T e i l e n   des   E m u l g a t o r s   a u s  

B e i s p i e l   11  z u g e g e b e n   und  d i e   r e s u l t i e r e n d e   M i s c h u n g  



5  h  u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   h o m o g e n   g e r ü h r t .   D a b e i  

g e h e n   w e i t e r e   65  T e i l e   W a s s e r   ü b e r .   Es  e n t s t e h t  e i n e  

h o m o g e n e   g l a t t e   S c h m e l z e ,  d i e   E i n z e l k a p s e l n   e n t h ä l t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   8 5 , 1   %.  V i s k o s i t ä t :   412  m P a s  ( 8 5 ° C ) ;  

324  mPas  ( 9 5 ° C ) .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   n a c h   I I   b l )   w i r d   s o w o h l   b e i m   " A n s a t z "  

a l s   a u c h   " im  S t r i c h "   k e i n e   F ä r b u n g - f e s t g e s t e l l t  

( N o t e :   1 ) .  

Die   P r ü f u n g   d e r   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h  

I I   b2)   e r g a b   d i e   No te   3  ( B e s c h i c h t u n g :   4 ,8   g / m 2 ) .  

W i r d   das   b e s c h i c h t e t e   P a p i e r   2  h  b e i   120°C  g e l a g e r t  

e r h ä l t   m a n  m i t   Wachs  g e t r ä n k t e s   P a p i e r ,   das  D u r c h -  

s c h r i f t e n   mi t   d e r   N o t e   1 -2   l i e f e r t .  

b)  V e r w e n d e t   man  b e i   a)  a n s t e l l e   d e r   196  T e i l e   M o n t a n -  

s ä u r e - W a c h s ,   d i e   g l e i c h e   Menge  e i n e r   g e b l e i c h t e n ,  

m i t   E t h y l e n g l y k o l   v e r e s t e r t e n   M o n t a n s ä u r e   ( S c h m p .  

7 7 - 8 0 ° C ) ,   so  e r h ä l t   man  e i n e   h o m o g e n e   S c h m e l z e ,   d i e  

E i n z e l k a p s e l n   e n t h ä l t .   F e s t s t o f f g e h a l t :   8 9 , 5   %. 

V i s k o s i t ä t :   2 5 1  m P a s   ( 8 5 0 C ) ;   307  mPas  ( 9 5 ° C ) .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   d i e s e r   M a s s e   n a c h   I I   b l )   w i r d   s o -  

w o h l   b e i m   " A n s a t z "   a l s   a u c h   " im  S t r i c h "   k e i n e   V e r -  

f ä r b u n g   f e s t g e s t e l l t ;   N o t e :   1 .  

Die  P r ü f u n g   d e r   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h  

I I   b2)   e r g a b   d i e   N o t e   2  ( B e s c h i c h t u n g :   5 ,8   g / m 2 ) .  

Wi rd   das   n a c h   I I   b l )   b e s c h i c h t e t e   P a p i e r   2  h  b e i  

105°C  g e l a g e r t ,   e r h ä l t   man  e i n   m i t   Wachs   d u r c h -  

t r ä n k t e s   P a p i e r ,   das   s e h r   i n t e n s i v e   D u r c h s c h r i f t e n  

( N o t e :   1)  l i e f e r t .  



B e i s p i e l   1 3  

a)  801  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8  und  308  T e i l e   e i -  

n e r   w ä ß r i g e n   D i s p e r s i o n ,   d i e   1 6 , 5   %  E t h y l e n g l y k o l -  

e s t e r   d e r   M o n t a n s ä u r e ,   10 %  O z o k e r i t   und  4 ,5  %  e i n e s  

E m u l g a t o r g e m i s c h e s   aus   dem  i n   B e i s p i e l   11  g e n a n n t e n  

E m u l g a t o r   und  T r i b u t y l p h e n o l   +  4  EO  ( V e r h ä l t n i s  

8 , 5  :   1 , 5 )   w e r d e n   g e m i s c h t  u n d   d i e   e r h a l t e n e   D i s p e r -  

s i o n   b e i   e i n e r   E i n g a n g s t e m p e r a t u r   v o n  1 2 0 ° C   i m  

S p r ü h t u r m   g e t r o c k n e t   ( G a s a u s g a n g s t e m p e r a t u r :   7 0 ° C ) .  

b)  109  T e i l e   des  f e i n e n ,   r i e s e l f ä h i g e n   T r o c k e n g u t e s   w e r -  

den  in  e i n e   S c h m e l z e   aus  24  T e i l e n   e i n e s   E s t e r w a c h s e s  

aus   M o n t a n s ä u r e   und  B u t a n d i o l   (Schmp.   8 0 - 8 3 ° C ) ,   13  

T e i l e n   e i n e s   E O - A d d u k t e s   von  23  Mol  EO  an  e i n   p a r -  
t i e l l   u n g e s ä t t i g t e s   C 1 6 - / C 1 8 - A l k o h o l g e m i s c h   u n d  

53  T e i l e n   P a r a f f i n   (Schmp.   5 2 - 5 4 0 C )   u n t e r   R ü h r e n  

e i n g e t r a g e n   u n d  4   h  b e i   90°C  g e r ü h r t .   In  d i e   h o m o -  

gene   S c h m e l z e   w e r d e n   dann   im  V e r l a u f   1  h  1 5 , 2   T e i l e  

e i n e r   k u g e l f ö r m i g e n   S t ä r k e   ( S p e z i a l s t ä r k e   K  d e r  

Fa .   Amylum)  e i n g e t r a g e n  u n d   d i e   S c h m e l z e   h o m o g e n  

g e r ü h r t .   Es  w i r d   e i n e   h o m o g e n e ,   g l a t t e   S c h m e l z e  

e r h a l t e n .   F e s t s t o f f g e h a l t :   99  %.  V i s k o s i t ä t   b e i  

8 5  u n d   95°C:   800  mPas .   Die  S c h m e l z e   e n t h ä l t   i m  

w e s e n t l i c h e n   E i n z e l k a p s e l n .  

Be i   de r   P r ü f u n g   n a c h   I I   b l )   w i r d   s o w o h l   b e i m   " A n -  

s a t z "   a l s   auch   "im  S t r i c h "   k e i n e   V e r f ä r b u n g   f e s t -  

g e s t e l l t ;   N o t e :   1 .  

Da  d i e   S c h m e l z e   f ü r   e i n e n   A u f t r a g   zu  v i s k o s   w a r ,  

w u r d e   in  e i n e r   P r o b e   d i e   V i s k o s i t ä t   d u r c h   U n t e r -  

m i s c h e n   von  10  %  B e n z i n   e r n i e d r i g t   und  d i e s e  

S c h m e l z e   zur   P r ü f u n g   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h   I I   b 2 )  

v e r w e n d e t :   Note   1-2  ( B e s c h i c h t u n g   7 ,2  g / m 2 ) .  



P r a k t i s c h   d a s  g l e i c h e   E r g e b n i s   w i r d   e r z i e l t ,   w e n n  

d i e   V i s k o s i t ä t   d e r   S c h m e l z e   d u r c h   E i n e m u l g i e r e n  

von  W a s s e r   (7  %)  e r n i e d r i g t   w i r d .  

B e i s p i e l   14  

a)  750  T e i l e   M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   8  w e r d e n   m i t   385  T e i -  

l e n   e i n e r   D i s p e r s i o n ,   d i e   35  %  e i n e r   mi t   E t h y l e n -  

g l y k o l   v e r e s t e r t e n   M o n t a n s ä u r e   u n d   5 %  e i n e s   A d d u k -  

t e s   von  23  Mol  EO  an  T a l g f e t t a l k o h o l   e n t h ä l t ,   g e -  
m i s c h t   und   d u r c h   V e r s p r ü h e n   g e t r o c k n e t   ( G a s e i n g a n g s -  

t e m p e r a t u r   1 2 0 ° C ,   A u s g a n g s t e m p e r a t u r   7 0 ° C ) .  

Der   D u r c h m e s s e r   d e r   W a c h s t e i l c h e n   i n   d e r   W a c h s d i s -  

p e r s i o n   l i e g t   d e u t l i c h   u n t e r   1  µ m ,   so  daß  d i e   T e i l -  

c h e n   u n t e r   dem  L i c h t m i k r o s k o p   n i c h t   mehr   zu  e r k e n n e n  

s i n d .  

b)  152  T e i l e   des   l e i c h t f l i e ß e n d e n   T r o c k e n g u t e s   w e r d e n  

in   P o r t i o n e n   in   e i n e   95°C  warme  S c h m e l z e   aus  53  T e i -  

l e n   P a r a f f i n   ( S c h m p .   5 2 - 5 4 ° C )   und  4,5  T e i l e n   d e s  

A d d u k t e s   von   23  Mol  EO  an  e i n   p a r t i e l l   u n g e s ä t t i g -  

t e s   C 1 6 - / C 1 8 - A l k o h o l g e m i s c h   e i n g e t r a g e n .   Die   S c h m e l z e  

w i r d   3  h  n a c h g e r ü h r t .   S i e   e n t h ä l t   p r a k t i s c h   k e i n  

W a s s e r .   Die  K a p s e l n   s i n d   n i c h t   a g g l o m e r i e r t .   V i s k o -  

s i t ä t   b e i   9 5 ° C : > 8 0 0   P a s .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   n a c h   I I   b l )   w i r d   s o w o h l   be im  " A n -  

s a t z "   a l s   a u c h   " im  S t r i c h "  k e i n e   V e r f ä r b u n g   g e f u n -  

d e n .   N o t e :   1 .  

Zur  P r ü f u n g   d e r   D u r c h s c h r i f t   n a c h   I I   b2)  w u r d e   d i e  

S c h m e l z e   m i t   10  %  B e n z i n   v e r d ü n n t .   N o t e :  1   ( B e -  

s c h i c h t u n g :   3 , 7   g / m 2 ) .  



B e i s p i e l   1 5  

Die  M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   3  ( h e r g e s t e l l t   n ach   I . 1 )   w i r d   i n  

e i n e m   S p r ü h t r o c k n e r   ( G a s e i n g a n g s t e m p e r a t u r :   120°C)   zu  e i n e m  

f r e i f l i e ß e n d e n   P u l v e r   g e t r o c k n e t .   R e s t f e u c h t e :   4  %. 

1 5 . 1   90  T e i l e   d i e s e s   P u l v e r s   w e r d e n   l a n g s a m   in   e i n e   S c h m e l -  

ze  aus   72  T e i l e n   P a r a f f i n   ( S c h m p .   52  b i s   5 4 ° C ) ,  

60  T e i l e n   E s t e r w a c h s   aus   M o n t a n s ä u r e   und  E t h y l e n g l y -  

k o l   ( S c h m p .   78  b i s   80°C)   und  5  T e i l e n   N a t r i u m s a l z  

d e r   M o n t a n w a c h s s ä u r e   ( S ä u r e z a h l   140)   in   Form  e i n e r  

2 6 , 5   %igen  w ä ß r i g e n   P a s t e   e i n g e t r a g e n   und  3  h  b e i  

90°C  g e r ü h r t .   Man  e r h ä l t   e i n e   p a s t ö s e   S c h m e l z e ,   d i e  

noch   v i e l e   K a p s e l a g g l o m e r a t e   e n t h ä l t .  

1 5 . 2   90  T e i l e   M i k r o k a p s e l p u l v e r   w e r d e n   wie  u n t e r   1 5 . 1   i n  

e i n e  S c h m e l z e   aus   87  T e i l e n   P a r a f f i n ,   60  T e i l e n   d e s  

in  1 5 . 1   a n g e g e b e n e n   E s t e r w a c h s e s   und  9  T e i l e n   N a -  

t r i u m s a l z   d e r   in   1 5 . 1   a n g e g e b e n e n   M o n t a n w a c h s s ä u r e  

in  Form  e i n e r   2 6 , 5   %igen   w ä ß r i g e n   P a s t e   e i n g e t r a g e n  

und  h o m o g e n   g e r ü h r t .  

Man  e r h ä l t   e i n e   p r a k t i s c h   g l a t t e   S c h m e l z e ,   d i e   k e i n e  

A g g l o m e r a t e   mehr   e n t h ä l t .   F e s t s t o f f g e h a l t :   9 3 . 4   %, 

V i s k o s i t ä t :   121  mPas  ( 8 5 ° C ) .  

P r ü f u n g   d e r   W a c h s m a s s e   n a c h   I I b ) :  

I I b 1 )   A n s a t z :   Note   1;  S c h i c h t :   Note   1  b i s   2 

( k a u m  w a h r n e h m b a r e   S t r i c h e )  

I I b 2 )   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t :   Note  2  b i s   3 

1 5 . 3   In  de r   I n t e n s i t ä t   d e r   D u r c h s c h r i f t   v e r g l e i c h b a r e   E r -  

g e b n i s s e   e r h ä l t   man,  wenn  man  in  dem  W a c h s g e m i s c h ' v o n  

1 5 . 2   a n s t e l l e   des  d o r t   a n g e g e b e n e n   N a t r i u m s a l z e s  

der   M o n t a n w a c h s s ä u r e   e i n   N a t r i u m s a l z   e i n e r   M o n t a n -  



w a c h s s ä u r e . m i t   e i n e r   S ä u r e z a h l   von  120  i n   Form  e i n e r  

2 7 , 4   %igen   w ä ß r i g e n   P a s t e   a n w e n d e t   und  s o n s t   wie   i n  

1 5 . 1   v e r f ä h r t .  

D i e   S c h m e l z e   e n t h ä l t   E i n z e l k a p s e l n ,   d a n e b e n   a u c h  

-  e i n i g e   A g g l o m e r a t e .   F e s t s t o f f g e h a l t :   9 2 , 8   %,  V i s k o -  

s i t ä t :   130  mPas  ( 8 5 0 C ) ;   110  m P a s  ( 9 5 ° C ) .  

P r ü f u n g   n a c h   I I b ) :  

I I b 1 )   A n s a t z :   N o t e   1;  S c h i c h t :   No te   1  b i s   2 

I I b 2 )   D u r c h s c h r i f t :   N o t e   2 .  

B e i s p i e l   1 6  

1 6 . 1   Es  w i r d   wie  in  B e i s p i e l   1 5 . 2   v e r f a h r e n ,   j e d o c h   e n t -  

h ä l t   d i e   W a c h s s c h m e l z e   z u s ä t z l i c h   1  T e i l   e i n e s  

E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   von  23  Mol  E t h y l e n o x i d   an  e i n  

p a r t i e l l   u n g e s ä t t i g t e s   C 1 6 / C 1 8 - A l k o h o l g e m i s c h .  

1 6 . 2   Man  v e r f ä h r t   wie   in   1 6 . 1 ,   w e n d e t   j e d o c h   3  T e i l e   d e s  

u n t e r   16 .1   g e n a n n t e n   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   a n .  

Nach   3  h  b e i   90°C  e r h ä l t   man  i n  b e i d e n   F ä l l e n   g l a t t e   h o -  

m o g e n e   S c h m e l z e n ,   d i e   p r a k t i s c h   n u r   E i n z e l k a p s e l n   e n t -  

h a l t e n .  

P r ü f u n g   n a c h   I I b ) :  



I m   F a l l e   d e r   mi t   d e r   W a c h s m a s s e   aus   B e i s p i e l   1 6 . 2   e r h a l -  

t e n e n   B e s c h i c h t u n g   w i r d   e i n e   i n t e n s i v e r e   D u r c h s c h r i f t  

( N o t e :   2)  e r h a l t e n ,   wenn  das   b e s c h i c h t e t e   P a p i e r   2  h  b e i  

80°C  g e l a g e r t   w u r d e .  

B e i s p i e l   1 7  

71  T e i l e   d e r   n a c h   B e i s p i e l   5 . 1   e r h a l t e n e n   p u l v e r f ö r m i g e n  

M i k r o k a p s e l n   w e r d e n   l a n g s a m   in   e i n e   S c h m e l z e   aus   72  T e i -  

l e n   P a r a f f i n   (Schmp.   52  b i s  5 4 ° C ) ,   60  T e i l e n   E s t e r w a c h s  

( a u s   M o n t a n w a c h s s ä u r e   und  E t h y l e n g l y k o l ) ,   2 2 , 5   T e i l e n  

e i n e r   40  %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g   von  C 1 5 - P a r a f f i n s u l f o n a t /  
N a t r i u m s a l z   (@  9  g  t r o c k e n ) ,   1  T e i l   des   in   B e i s p i e l   1 6 . 1  

a n g e g e b e n e n   E t h y l e n o x i d a d d u k t e s   und  10  T e i l e n   W a s s e r   e i n -  

g e t r a g e n   und  3  h  b e i   90°C  h o m o g e n   g e r ü h r t .   Die  S c h m e l z e  

e n t h ä l t   p r a k t i s c h   nu r   E i n z e l k a p s e l n .   F e s t s t o f f g e h a l t :  

9 2 , 8   %;  V i s k o s i t ä t :   243  mPas  ( 8 5 ° C ) ,   150  mPas  ( 9 5 0 C ) .  

P r ü f u n g   n a c h   I I b ) :  

I I b l )   A n s a t z :   1;  S c h i c h t :   1 

I I b 2 )   D u r c h s c h r i f t :   3 

B e i s p i e l   18 

In  e i n e   S c h m e l z e   aus   72  T e i l e n   P a r a f f i n   (Schmp.   52  b i s   5 4 ° C ) ,  

60  T e i l e n   E s t e r w a c h s   ( S c h m p .   78  b i s   80°C,   M o n t a n w a c h s -  

s ä u r e   und  E t h y l e n g l y k o l ) ,   32  T e i l e n   e i n e r   28 ,4   %igen   w ä ß -  

r i g e n   L ö s u n g   von  N a t r i u m l a u r y l s u l f a t   (@ 9  T e i l e   t r o c k e n )  

und  3  T e i l e n   des   in  B e i s p i e l   1 6 . 1   a n g e g e b e n e n   E t h y l e n o x i d -  

a d d u k t e s   w e r d e n   l a n g s a m   71  T e i l e   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   i s o -  

l i e r t e   M i k r o k a p s e l n   e i n g e a r b e i t e t   und  d i e   M i s c h u n g   3  h  

b e i   90°C  homogen   g e r ü h r t .   Die  S c h m e l z e   e n t h ä l t   im  w e s e n t -  

l i c h e n   E i n z e l k a p s e l n .  



" F e s t s t o f f g e h a l t :   9 3 , 1  %  

V i s k o s i t ä t :   307  mPas  ( 8 5 ° C ) ;   258  mPas  ( 9 5 0 C ) .  

P r ü f u n g   n a c h   I I b :  

I I b l )   A n s a t z :   1;  S c h i c h t :   1 

I I b 2 )   D u r c h s c h r i f t :   2  b i s   3 



1.  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e .   W a c h s m a s s e n ,   b e s t e h e n d   a u s  

-  b e z o g e n   au f   ( a + b + c )  -  

a)  20  b i s   55  Gew.-%  M i k r o k a p s e l n ,  

b)  7 9  b i s   30  Gew.-%  Wachs   o d e r   e i n   G e m i s c h   v e r -  

s c h i e d e n e r   W a c h s e   m i t   e i n e m   S c h m e l z p u n k t   z w i -  

s c h e n   e twa   50  und  1 4 0 ° C ,  

c)  1  b i s   10  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n  

E m u l g a t o r ,   m i n d e s t e n s   e i n   A l k a l i m e t a l l s a l z   v o n  

M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   o d e r   e i n e m   G e m i s c h   a u s  

(@)  m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r  

und  (ß)  m i n d e s t e n s   e i n e m   A l k a l i m e t a l l s a l z   v o n  

M o n t a n s ä u r e n ,   von  C10-   b i s   C 2 0 - F e t t a l k o h o l -  
s u l f o n a t e n   u n d / o d e r   C10-   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a -  
t e n   in   Form  d e r   A l k a l i m e t a l l s a l z e ,  

d)  0  b i s   20  Gew.-%  P i g m e n t e   u n d / o d e r   F ü l l s t o f f e ,  

e)  0  b i s   60  Gew.-%  f l ü c h t i g e   A n t e i l e   und  g g f .  

f)   w e i t e r e   in   s o l c h e n   W a c h s m a s s e n   ü b l i c h e   M i t t e l ,  

w o b e i   das   W a n d m a t e r i a l   d e r   M i k r o k a p s e l n   (a)   e i n   p o -  

l y m e r e s   M e l a m i n - F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t   i s t ,   das   d u r c h  

K o n d e n s a t i o n   von  M e l a m i n   m i t   F o r m a l d e h y d ,   von  M e t h y -  

l o l m e l a m i n e n   u n d / o d e r   d e r e n   M e t h y l ä t h e r n   b e i   e i n e m  

V e r h ä l t n i s   von  M e l a m i n   zu  F o r m a l d e h y d   von  1:2  b i s  

1 :6   b e i   pH  3 ,5   b i s   5 ,5   und  T e m p e r a t u r e n   von  60  b i s  

100°C  und  2  b i s   1 0 s t ü n d i g e m   A u s h ä r t e n   b e i   60  b i s  

100°C  e r h a l t e n   w i r d   und  w o b e i   das  V e r h ä l t n i s   K e r n -  

m a t e r i a l   zu  W a n d m a t e r i a l   in  d e r   K a p s e l   1 :15   b i s   1 : 2  

b e t r ä g t   und  d i e   M i k r o k a p s e l n   e i n e n   D u r c h m e s s e r   v o n  

2  b i s   10/um  a u f w e i s e n .  



2.  W a c h s m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d i e s e  a l s   ( c )   m i n d e s t e n s   e i n   A l k a l i m e t a l l s a l z  

von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   o d e r   e i n   G e m i s c h   aus   m i n d e s t e n s  

e i n e m   A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   u n d  

m i n d e s t e n s   e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r   a u f   d e r  

B a s i s   S t e a r y l a l k o h o l ,   T a l g f e t t a l k o h o l   und  e i n e m  

p a r t i e l l   u n g e s ä t t i g t e n   C 1 6 / C 1 8 - A l k a n o l g e m i s c h   m i t  -  

13  b i s   30  Mol  E t h y l e n o x i d   j e   Mol  A l k o h o l   e n t h a l t e n .  

3.  W a c h s m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  d i e s e   3  b i s   10  Gew.%  ( c ) ,   b e z o g e n   a u f  

( a + b + c ) ,   e n t h a l t e n .  

4.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l -  

t e n d e n   W a c h s m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1  d u r c h   M i s c h e n  

d e r   K o m p o n e n t e n   mi t   Wachs  in   d e r   S c h m e l z e ,   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   (a)   M i k r o k a p s e l n   v e r -  

w e n d e t ,   d i e   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   e i n e r   w ä ß r i g e n  

M i k r o k a p s e l d i s p e r s i o n   e r h a l t e n   w u r d e n ,   w e l c h e  -   b e -  

z o g e n   a u f   M i k r o k a p s e l n  -   15  b i s   70  Gew.-%  f e s t e s  

Wachs  in   Form  e i n e r   w ä ß r i g e n   D i s p e r s i o n   und  0  b i s  

10  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e s   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a -  

t o r s ,   e i n e s   A l k a l i m e t a l l s a l z e s   von  M o n t a n w a c h s s ä u -  

r e n   o d e r   e i n e s   G e m i s c h e s   aus   (c<)  m i n d e s t e n s   e i n e m  

n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r   und  (ß)  e i n e m   A l k a l i m e t a l l -  

s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,   von  C10-   b i s   C 2 0 - F e t t -  
a l k o h o l s u l f a t e n   u n d / o d e r   C10-   b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o -  
n a t e n   in  Form  d e r   A l k a l i m e t a l l s a l z e   e n t h ä l t .  

5.  V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g  v o n   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l -  

t e n d e n   W a c h s m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1  d u r c h   M i s c h e n  

d e r   K o m p o n e n t e n   in   d e r   S c h m e l z e ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   i s o l i e r -  

t e n   M i k r o k a p s e l n   (a)   in   e i n e r   S c h m e l z e   aus   (b)  u n d  

e i n e m   A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   o d e r  



e i n e m   G e m i s c h   a u s   (d)  e i n e m   n i c h t i o n i s c h e n   E m u l g a t o r  

und  (ß)  e i n e m   A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n ,  

von  C10-   b i s   C 2 0 - F e t t a l k o h o l s u l f a t e n   u n d / o d e r   C 1 0 -  
b i s   C 2 0 - A l k a n s u l f o n a t e n   in   F o r m .  d e r   A l k a l i m e t a l l -  

s a l z e   a l s   (c)   und  in   G e g e n w a r t   von  1  b i s   15  Gew.% 

W a s s e r   ( e ) ,   b e z o g e n   au f   ( a + b + c ) ,   h o m o g e n i s i e r t .  

6.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g  v o n   M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n -  

den  W a c h s m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   2  d u r c h   M i s c h e n   d e r  

K o m p o n e n t e n  i n   d e r   S c h m e l z e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  d i e   d u r c h   S p r ü h t r o c k n u n g   i s o l i e r t e n   M i k r o -  

k a p s e l n   (a)   in   e i n e r   S c h m e l z e   aus   (b)  und  e i n e m  

A l k a l i m e t a l l s a l z   von  M o n t a n w a c h s s ä u r e n   o d e r   e i n e m  

G e m i s c h   aus   A l k a l i m e t a l l s a l z e n   von  M o n t a n w a c h s -  

s ä u r e n   und  e i n e m   U m s e t z u n g s p r o d u k t   von  S t e a r y l -  

a l k o h o l ,   T a l g f e t t a l k o h o l   u n d / o d e r   e i n e m   p a r t i e l l  

u n g e s ä t t i g t e n   C 1 6 / C 1 8 - A l k a n o l   m i t   13  b i s   30  M o l  

E t h y l e n o x i d   j e   Mol  A l k o h o l   a l s   ( c )  i n   G e g e n w a r t  

von  1  b i s   15  Gew.%  W a s s e r ,   b e z o g e n  a u f   ( a + b + c ) ,  

h o m o g e n i s i e r t .  

7.  V e r w e n d u n g   von  M i k r o k a p s e l n   e n t h a l t e n d e n   W a c h s -  

m a s s e n  g e m ä ß   den  A n s p r ü c h e n   1,  2  o d e r   3  z u r   H e r -  

s t e l l u n g   von  R e a k t i o n s d u r c h s c h r e i b e p a p i e r e n   o d e r  

von  mit   M i k r o k a p s e l n   b e s c h i c h t e t e n   D u r c h s c h l a g -  

p a p i e r e n .  
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