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(54) Haftoptimierung von durch Dispersionselektrospinnen hergestellten Fasern durch Variation

des Erweichungspunktes des Latexpolymers

(67)  Die vorliegende Erfindung stellt ein Verfahren
zur Herstellung von elektrogesponnenen Faservliesen
mit verbesserte Adhasion sowie dadurch erhéltliche Fa-
servliese bereit. Bei der Herstellung der Fasern werden
primdre oder sekundédre wassrige Dispersionen von La-
texpolymerpartikeln mit einem wasserldslichen Matrixp-
olymer gemischt und mittels Dispersionselektrospinnen
zu Fasern verarbeitet. Dabei liegen die Erweichungs-
punkte der Latexpolymere, aus denen die Partikel beste-
hen, mindestens 20 °C unterhalb der Spinntemperatur.
Die Spinntemperatur liegt zwischen 0 °C und 100 °C,
vorteilhaft zwischen 20 °C und 30 °C. Es kdnnen eine
einzige oder zwei Dispersionen gleichzeitig versponnen

werden. Werden zwei Dispersionen gleichzeitig verspon-
nen, so kann dies optional parallel und/oder schichtweise
geschehen. Optional kénnen die Latexpartikel bzw. die
aus ihnen erhaltlichen Fasern vor, wéahrend oder nach
dem Spinnen vernetzt werden. Die vorliegende Erfin-
dung stellt auBerdem Faservliese bereit, die mit dem er-
findungsgemafen Verfahren erhalten werden kénnen.
Die Faservliese kénnen optional einer Warme- oder
Druckbehandlung unterzogen werden, um ihre Anhaf-
tung auf Substraten zu verbessern. Die Faservliese kon-
nen fir Funktionstextilien und fir die Filtration verwendet
werden.
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EP 2 607 528 A1
Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung stellt ein Verfahren zur Herstellung von elektrogesponnenen Faservliesen mit ver-
besserte Adhéasion sowie dadurch erhéltliche Faservliese bereit.

Beschreibung und Einleitung des allgemeinen Gebietes der Erfindung

[0002] Die vorliegende Erfindung betrifft die Gebiete makromolekulare Chemie, Polymerchemie und Materialwissen-
schaften.

Stand der Technik

[0003] Ein groRRes Problem bei dem Einsatz von Nanofasern ist die schlechte Adhasion der Fasern auf Substraten
sowie der Fasern miteinander innerhalb des Nanofaservlieses. Dies fihrt zu mechanisch instabilen Beschichtungen.
[0004] Beibisher angewandten Methoden der Haftverbesserung erfolgen durch Vorbehandlung des Substrates oder
durch Nachbehandlung der hergestellten Vliese. Dies bedingt in der Produktion einen zusétzlichen Arbeitsschritt.
[0005] Ein wichtiger Punkt zur Verbesserung der Adhasion ist die Bildung von Verklebungsstellen zwischen den
elektrogesponnenen Fasern selbst und den Fasern sowie dem Substrat.

[0006] Es stellte sich die Frage, ob durch eine geeignete Auswahl der eingesetzten Polymere die Bildung solcher
Kontaktpunkte geférdert werden kann.

[0007] Verfahren zur Herstellung von Nano- und Mesofasern aus wassrigen kolloidalen Dispersionen mindestens
eines wasserunsloslichen und mindestens eines wasserldslichen Polymers wurden erstmals in der WO 2006 / 089522
A1 beschrieben. Die WO 2008 / 022993 A2 stellt eine Weiterentwicklung der WO 2006 / 089522 A1 dar. In der WO
2008 / 022993 A2 werden der Spinnldsung Tenside zugesetzt, um die Eigenschaften der Fasern zu verbessern. Die
WO 2009 /010443 A2 stellt wiederum eine Weiterentwicklung der WO 2008 / 022993 A2 dar: In der WO 2009 /010443
A2 werden die Eigenschaften der elektrogesponnenen Fasern weiter verbessert, indem ein wasserunldsliches Polymer
eingesetzt wird, dessen Glasiibergangstemperatur maximal 15°C unter oder tber der Verfahrenstemperatur beim Elek-
trospinnen liegt. Bei allen drei genannten Offenlegungsschriften werden jedoch keine Latexpolymerpartikel versponnen.
[0008] Die vorliegende Erfindung bietet erstmals die Mdglichkeit, elektrogesponnenen Faservliese mit verbesserter
Haftoptimierung herzustellen, die keinen zuséatzlichen Arbeitsschritt zur Verbesserung der Adhasion auf Substraten
erfordern.

Aufgabe

[0009] Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von elektrogesponnenen Faservliesen mit verbes-
serter Adhasion sowie daraus erhaltliche Faservliese bereitzustellen.

Losung der Aufgabe

[0010] Die Aufgabe, ein Verfahren zur Herstellung von elektrogesponnenen Faservliesen mit verbesserter Adhasion
bereitzustellen wird erfindungsgeman geldst durch ein Verfahren zur Herstellung von Faservliesen durch Dispersions-
elektrospinnen primarer oder sekundarer wassriger Latexpolymerdispersionen, dadurch gekennzeichnet, dass

- die Erweichungspunkte der Latexpolymere, aus denen die Partikel bestehen, mindestens 20°C unterhalb der Spinn-
temperatur liegen,

- die wassrigen Dispersionen der Partikel 5 bis 50 Gew.-% Partikel enthalten,

- den Partikeldispersionen vor dem Spinnen 0,5 bis 15 Gew.-% eines wasserldslichen Matrixpolymers zugegeben
wird, wobei das Matrixpolymer so gewahlt wird, dass es das Latexpolymer nicht zur Ausflockung bringt, und

- das Elektrospinnen bei Temperaturen von 0 bis 100°C durchgefiihrt wird.

[0011] Es wurde Uberraschend gefunden, dass die Adhéasion von Faservliesen, die mit Hilfe des Dispersionselektro-
spinnverfahrens hergestellt werden, signifikant verbessert wird, wenn wassrige primare oder sekundére Partikeldisper-
sionen aus Latexpolymeren verwendet werden, bei denen der Erweichungspunkt des Latexpolymers deutlich unterhalb
der Elektrospinntemperatur liegt.

Erfindungsgemaf bedeutet "Erweichungspunkt deutlich unterhalb der Verarbeitungstemperatur”, dass der Erweichungs-
punkt mindestens 20°C unterhalb der Verarbeitungstemperatur liegt.

[0012] Das erfindungsgemafe Verfahren, die daraus erhéltlichen Faservliese sowie die Verwendung dieser Fasern
sind nachfolgend erlautert.
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[0013] Die Erfindung ist nicht auf eine der nachfolgend beschriebenen Ausfiihrungsformen beschrankt, sondern in
vielfaltiger Weise abwandelbar.

[0014] Séamtliche aus den Anspriichen, der Beschreibung und den Zeichnungen hervorgehenden Merkmale und Vor-
teile, einschliel3lich konstruktiver Einzelheiten, rdumlicher Anordnungen und Verfahrensschritten, kénnen sowohl fir
sich als auch in den verschiedensten Kombinationen erfindungswesentlich sein.

[0015] Eine Dispersion im Sinne der vorliegenden Erfindung bezeichnet im Einklang mit dem Lehrbuchwissen eine
Mischung von mindestens zwei nicht miteinander mischbaren Phasen, wobei eine der wenigstens zwei Phasen flissig
ist. In Abhangigkeit von dem Aggregatzustand der zweiten bzw. weiteren Phase werden Dispersionen in Aerosole,
Emulsionen und Suspensionen unterteilt, wobei die zweite oder weitere Phase bei Aerosolen gasférmig, bei Emulsionen
flissig und bei Suspensionen fest ist. Bevorzugt werden in dem erfindungsgemaen Verfahren Suspensionen und
Emulsionen eingesetzt. Die erfindungsgemal bevorzugt einzusetzenden kolloidalen Polymerdispersionen werden in
der Fachsprache auch als Latex bezeichnet.

[0016] Priméare Dispersionen oder "priméare Latices" sind das direkte Ergebnis von Heterophasenpolymerisationen.
Primare wassrige (Polymer-) Dispersionen entstehen vorwiegend durch Emulsionspolymerisation, d.h. die Partikel wer-
den bei der Synthese der Polymermolekiile in Wasser gebildet. Solche Dispersionen wurden bereits erfolgreich zum
Elektrospinnen eingesetzt, sind jedoch flir bioabbaubare Polymere nicht bekannt.

Sekundére Dispersionen werden hergestellt durch die Uberfiihrung von Polymeren, die auf eine beliebige andere Art
erhalten wurden, in den dispergierten Zustand. So genannte "kiinstliche Latices" ("artificial latices") werden erhalten
durch Dispergierung eines Polymers oder einer Lésung eines Polymers in Wasser. Wird eine Polymerlésung verwendet,
kann die zuerst gebildete Emulsion beispielsweise durch Verdampfen des Lésungsmittels in einem weiteren Schritt in
eine Polymerdispersion umgewandelt werden.

In Rahmen der vorliegenden Erfindung werden diese kiinstlichen Latices gemaR dem allgemeinen Sprachgebrauch des
Fachmanns als sekundare wassrige Dispersionen bezeichnet. Bei der Bildung der sekundaren Dispersion sind die
Polymermolekiile - im Gegensatz zur primaren Dispersion - bereits vorhanden, und es findet jedoch keine Polymerisation
mehr statt.

[0017] Kunststoffdispersionen haben als natirliches Vorbild das Latex im Milchsaft der Kautschukpflanzen. Die syn-
thetischen Produkte, Kunststoffdispersionen bzw. Emulsionspolymerisate werden als Polymerlatices bezeichnet. Zur
Herstellung werden monomere, poymerisierbare Flissigkeiten in Wasser mit Hilfe von Emulgatoren emulgiert. Es bilden
sich Mycellen, Zusammenlagerungen von Emulgatormolekilen in der wassrigen Phase zu kugelférmigen Verbanden,
die im Inneren ca. 100 Monomere erschlieRen. Dann werden die Monomere durch Zugabe von Initiatoren und Warme
polymerisiert.

[0018] Das Matrixpolymer bettet die Latexpolymerfasern. Betten meint dabei, dass die Matrix die Latexpartikel in der
Faser fixiert sowie mechanisch und thermisch stabilisiert.

[0019] Beim Verdunsten nahern sich die Latexpartikel einander, bis der Flockungspunkt erreicht ist. Die nun zwischen
den Teilchen auftretenden starken Kapillarkrafte bewirken deren Deformation und im weiteren ein vélliges Zusammen-
flieBen unter Ausbildung eines geschlossenen Polymerisatfilms. Die Filmbildung aus einer Kunststoffdispersion ist stark
von der Zusammensetzung und der Temperarur abhangig. Als minimale Filmbildungstemperatur (MFT) wird diejenige
Temperatur bezeichnet, bei der eine Kunststoffdispersion gerade noch zu einem rilfreien Film auftrocknet. Daneben
besitzt auch der sog. Weillpunkt (WP) eine gewisse Bedeutung fir die Praxis, namlich diejenige Temperatur, bei der
die noch nicht zu einem geschlossenen Filmverband vorliegende Schicht im Falle der Erh6hung der Trocknungstem-
peratur in eine rissige Schicht Uibergeht.

[0020] Ausder Vielzahl der Priifmethoden, die zur Kennzeichnung der mechanischen Filmeigenschaften gebrauchlich
sind, besitzen der Zug- und der Torsionsschwingungsversuch besondere Bedeutung.

[0021] Polymere sind Makromolekiile. Aufgrund der GrolRe der Makromolekdile ist ihre regelmaRige Anordnung in
einem Kristall aus kinetischen Griinden stark behindert und zum Teil sogar véllig verhindert. Daher unterscheidet sich
das Schmelzverhalten von Polymeren signifikant vom Verhalten niedermolekularer Verbindungen. Statt eines eindeu-
tigen Schmelzpunktes weisen viele Polymere breite Schmelzbereiche auf, und teilweise wird statt eines Schmelzens
nur ein allmahliches Erweichen beobachtet. Auch die Schmelzwarmen sind von Polymer zu Polymer sehr unterschiedlich.
Wenn die Kristallbildung der Makromolekiile véllig verhindert ist, findet man statt einer Schmelztemperatur lediglich
einen Erweichungspunkt (bzw. statt eines Gefrierpunktes einen Erstarrungspunkt), den sog. Glaspunkt, unterhalb dessen
das Polymer als amorpher Festkérper, d.h. glasartig, vorliegt. Die Glastibergangstemperatur T liegt dabei immer tiefer
als die Schmelztemperatur T,,.

[0022] Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird unter "Verschmelzung der Fasern an den Kontaktstellen" verstan-
den, dass die Fasern an den Kontaktstellen physikalisch verschmelzen.

[0023] Als elektrospinnbare Dispersionen kénnen sekundéare oder primare Polymerdispersionen mit Partikeldurch-
messern kleiner oder gleich 200 nm eingesetzt werden. Besonders vorteilhaft sind Partikeldurchmesser kleiner oder
gleich 150 nm. Vorteilhaft liegt der Polydispersitatsindex (PDI) der verwendeten Partikel zwischen 0,025 und 0,8. Dem
Fachmann ist bekannt, dass man den PDI von Nanopartikeln beispielsweise tiber dynamische Lichtstreuung bestimmen
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kann.

[0024] Eine Verfilmung der Fasern wird durch die Wahl eines stabilisierenden wasserléslichen Matrixpolymers ver-
hindert, welches eine Glastibergangstemperatur oberhalb der Verarbeitungstemperatur aufweist. GemaRn der vorliegen-
den Erfindung muss die Glastibergangstemperatur mindestens 20 °C Uber der Verarbeitungstemperatur liegen. Dabei
soll das Matrixpolymer die Fasern ausreichend stabilisieren, um eine Filmbildung zu verhindern, allerdings eine Ver-
schmelzung der Fasern an Kontaktstellen erlauben.

Vorteilhaft bestehen zwischen 10 bis 25 Gew.-% der Fasern aus dem wasserléslichen Matrixpolymer, da dann die
Fasern sowohl hinreichend stabil sind als auch an den Kontaktstellen verschmelzen kénnen.

Dem Fachmann ist bekannt, dass beim Elektrospinnen von Polymerlésungen, die mehr als eine Polymersorte enthalten,
der Anteil der jeweiligen Polymersorte in der Spinnlésung nicht gleichzusetzen ist mit dem Anteil dieser Polymersorte
in der fertigen Faser bzw. im fertigen Faservlies. Enthélt die Spinnldsung gemaR der vorliegenden Erfindung 0,5 bis 15
Gew.-% Matrixpolymer, so bestehen 10 bis 25 Gew.-% der fertigen Fasern aus diesem Matrixpolymer.

[0025] Geeignete wasserldsliche Matrixpolymere werden ausgewahlt aus Polyvinylalkohol, Polyvinylformamid, Poly-
vinylamin, Polycarbonsaure, Polyacrylamid, Polyitaconsaure, Poly(2-hydroxyethylacrylat), Poly(N-isopropylacrylamid),
Polysulfonsaure, Polymethacrylamid, Polyalkylenoxiden; Poly-N-vinylpyrrolidon; Hydroxymethylcellulosen; Hydroxye-
thylcellulosen; Hydroxypropylcellulosen; Carboxymethylcellulosen; Maleinséduren; Alginaten; Collagenen; Gelatine, Poly
(ethylenimin), Polystyrolsulfonsaure; Kombinationen aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend genannten Po-
lymere bildenden Monomereinheiten, Copolymeren aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend genannten Po-
lymere bildenden Monomereinheiten, Pfropfcopolymeren aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend genannten
Polymere bildenden Monomereinheiten, Sternpolymeren aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend genannten
Polymere bildenden Monomereinheiten, hochverzweigten Polymeren aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend
genannten Polymere bildenden Monomereinheiten und Dendrimeren aufgebaut aus zwei oder mehr der die vorstehend
genannten Polymere bildenden Monomereinheiten.

In einer vorteilhaften Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung wird Polyvinylalkohol (PVA) als Matrixpolymer ver-
wendet, wobei eine 10 bis 25 %-ige wassrige PVA-LSsung eingesetzt verwendet wird und der Anteil von PVA in der
Spinnlésung 5 Gew.-% betragt.

[0026] Latex- und Matrixpolymer werden so miteinander kombiniert, dass das Matrixpolymer das Latexpolymer nicht
zur Ausflockung bringt. Welche Kombinationen aus Latex- und Matrexpolymer geeignet sind, lasst sich experimentell
leicht feststellen. Der Fachmann kann diese Versuche durchfiihren, ohne den Schutzbereich der Patentanspriiche zu
verlassen.

[0027] Schwach vernetzte Latexpolymerpartikel, oder Polymere welche wahrend des Spinnprozesses oder nach dem
Spinnprozess vernetzt werden kdnnen, eignen sich aufgrund der erhéhten thermischen Stabilitat besonders gut."
Unter "schwach vernetzt" wird dabei im Rahmen der vorliegenden Erfindung ein Vernetzungsgrad kleiner 5 % verstan-
den.

Die Vernetzung kann vor, wahrend oder nach dem Elektrospinnen erfolgen. Vorteilhaft erfolgt sie wahrend des Elektro-
spinnens. Erfolgt die Vernetzung nach dem Elektrospinnen, so handelt es sich um eine Vernetzung der Fasern.
[0028] Die Verarbeitungstemperaturder erfindungsgemaf einzusetzenden Polymerdispersionen beim Elektrospinnen
liegt zwischen Schmelz- und Siedepunkt des Wassers, d.h. zwischen 0 °C und 100°C. Vorteilhaft sind Temperaturen
zwischen 20°C und 30 °C.

[0029] Werden im erfindungsgemafien Verfahren zur Herstellung von Faservliesen primare wassrige Latexdispersio-
nen eingesetzt, so werden diese Dispersionen hergestellt durch eine Emulsionspolymerisation umfassend die Schritte

a) Spulen des Reaktionsgefales mit einem Schutzgas, ausgewahlt aus Argon und Stickstoff,

b) Vorlegen entgasten Wassers,

c) Zugabe des mindestens einen Monomers,

d) Zugabe eines Tensids,

e) starkes Ruhren der Mischung,

f) Zugabe eines Radikalstarters,

g) Weiterriihren fir 15 bis 180 min. bei verringerter Riihrgeschwindigkeit,

h) optional Abkulhlen des Reaktionsgemisches auf Raumtemperatur und Beenden des Riihrens,

wobei die Schritte a) bis g) bei Temperaturen zwischen 0 °C und 100 °C durchgefiihrt werden.

[0030] Das Arbeiten mit Schutzgas sowie die Verwendung entgasten Wassers ist bei der Herstellung primarer wass-
riger Dispersionen von Latexpolymerpartikeln zwingend erforderlich, da die Herstellung sauerstofffrei ablaufen muss.
[0031] GemaRdemobenbeschriebenenVerfahren werden die Latexpolymerpartikel durch radikalische Polymerisation
der entsprechenden Monomere hergestellt. Als primare Latexpolymere sind Homo- und Copolymere von Polystyrolen,
Polyvinylchloriden, Polyvinylidenfluoriden, Poly-a-Methylstyrolen,Polmethacrylaten, Polyacrylaten, Polyacrylnitrilen, Po-
lymethacrylnitrilen, Polybutadien, Neopren, Polyisopren, Polyvinylacetaten, , Polytetrafluorethylen, Polyester, Polye-
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thern, Polycarbonaten, Polyurethanen, Polyamiden, Polyharnstoffen, Polyamidimiden, Polyimiden, Polylactiden, Poly-
esteramiden, Polyimidazolen, Polyketone, Poly-(-p-xylylenen) Polyolefinen, Polyetherketonen, Polysulfonen, Polythia-
zolen, Polyoxazolen, Polyarylenyinylenen, Polysilanen,Polysiloxanen Ormocerenen geeignet. Die Herstellung dieser
Partikel erfolgt durch radikalische Polymerisation der entsprechenden Monomere mittels radikalischer Polymerisation.
Dabei wird im erfindungsgemaRen Verfahren zur Herstellung der primaren Partikel mindestens eine Monomersorte
eingesetzt, es kénnen aber auch zwei oder mehr Monomersorten verwendet werden.

[0032] Grundsatzlich kdnnen im erfindungsgemafen Verfahren zur Herstellung der primdren Latexpolymerpartikel
ionische und nichtionische Tenside eingesetzt werden. Vorteilhaft wird ein ionisches Tensid eingesetzt, da ionische
Tenside die Fasern besser stabilisieren als nichtionische. Besonders bevorzugt wird ein anionisches Tensid verwendet.
[0033] Geeignete anionische Tenside sind beispielsweise Carboxylate, Sulfate und Sulfate. Exemplarisch seien ge-
nannt:

- Alkylcarboxylate R-COO-Na*, mit R = gesattigter oder ungesattigter, linearer Alkylrest, je nach Fettsauretyp
- Alkylbenzolsulfonate (ABS): C,Hy,+1-CgH4-SO3-Na*, zum Beispiel Natriumdodecylbenzolsulfonat

- sekundare Alkansulfonate (SAS): C,\Hy,+4-SO5-Na*

- Fettalkoholsulfate (FAS): H;C-(CH,),-CH,-O-SO3-Na* [n = 8-16], zum Beispiel Natriumlaurylsulfat

[0034] Geeignete kationische Tenside sind beispielsweise quartdre Ammoniumverbindungen, z.B. DSDMAC (Di-
stearyldimethylammonium-Chlorid) oder 2-Methacryloxy-ethyldodecyldimethylammoniumbromid.
[0035] Geeignete nichtionische Tenside sind beispielsweise

Polyalkylenglycolether (Fettalkoholethoxylate (FAEO))
CH3-(CHy)10-16-(0-C2Hy)125-OH

- Fettalkoholpropoxylate (FAPO) CH3-(CH5)49.16-(0-C3Hg)1.05-OH

- Alkylglucoside wie Polysorbat 20 (Tween 20)

- Alkylpolyglucoside (APG) CH3-(CH,)1g.1¢-(O-Glykosid)_3-OH

- Oktylphenolethoxylate CgH7-(CgHy-(0-CyHy)405-OH, z.B. Octoxinol-9 (Triton X-100)
- Nonylphenolethoxylate CgH4g-(CgH,4)-(0-CoHy)4.05-OH, z.B. Nonoxinol-9

[0036] Der Radikalstarter wird ausgewahlt aus

- einem anorganischen Peroxid, z.B. Wasserstoffperoxid oder Peroxodisulfate, wie die Mono- oder Di-Alkalimetall-
oder Ammoniumsalze der Peroxodischwefelsaure, wie beispielsweise deren Mono- und Di-Natrium-, -Kalium- oder
Ammoniumsalze oder

- einem organisches Peroxid, z.B. einem Alkylhydroperoxide, beispielsweise tert.-Butyl-, p-Menthyl- oder Cumylhy-
droperoxid, oder

- einer Azoverbindung, z.B. 2,2-Azobis-(N,N’-dimethylen-isobutyramidin)dihydrochlorid, 2,2’-Azobis-(2-amidinopro-
pan)dihydrochlorid, 2,2’-Azobis[2-(2-imidazolin-2-yl)propan]dihydrochlorid, 4,4’-Azobis-[4-cyanovaleriansaure).

[0037] Die Reaktionstemperatur bei der Herstellung der primaren Latexpolymerpartikel kann zwischen dem Schmelz-
und dem Siedepunkt des Wassers liegen, d.h. zwischen 0 °C und 100°C. Vorteilhaft liegt sie bei 60 bis 70°C. Wird
Kaliumperoxodisulfat als Radikalstarter verwendet, so liegt die Reaktionstemperatur vorteilhaft zwischen 45 und 95°C.
Werden die Schritte a) bis g) bei Temperaturen oberhalb Raumtemperatur durchgefiihrt, so wird das Reaktionsgemisch
in Schritt g) auf Raumtemperatur abgekdhlt.

[0038] Die Ruhrgeschwindigkeit kann im Falle der in den Ausfiihrungsbeispielen 1.1 bis 1.3 beschriebenen Appara-
turen zwischen 250 und 2.500 U/min variiert werden.

[0039] Beider Herstellung der Dispersionen betragt die Reaktionstemperatur vorteilhaft 45 bis 95°C.

[0040] Dem Fachmann ist bekannt, dass er die PartikelgroRe lber die Rihrgeschwindigkeit steuern kann. "Partikel-
gréRe" wird hierbei synonym zu "mittlerer Partikeldurchmesser" verwendet. Welche Rihrgeschwindigkeit fir die ge-
wiinschte PartikelgroRe erforderlich ist, hangt bekanntlich auch von der Gré3e und Geometrie der verwendeten Reak-
tionsapparatur sowie von der Art der Rihrvorrichtung ab. Der Fachmann kann leicht und ohne (iber den Schutzbereich
der Patentanspriiche hinauszugehen feststellen, welche Rihrgeschwindigkeit er bei seiner Appartur einstellen muss,
um die gewiinschte Partikelgrof3e zu erhalten.

[0041] Des Weiteren wird die Partikelgrof3e durch die Menge des zugegebenen Tensids gesteuert. Je mehr Tensid
zugegeben wird, desto geringer ist die erhaltene PartikelgréfRe. Der Fachmann kann ohne Weiteres ermitteln, welche
PartikelgroRe er in Abhangigkeit von der zugegebenen Menge an Tensid erhalt.
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[0042] Vorteilhaft liegt der Polydispersitatsindex (PDI) der verwendeten Partikel zwischen 0,025 und 0,8.

[0043] Die fir die Herstellung der primaren wassrigen Latexpolymerpartikel erforderliche Reaktionszeit betragt zwi-
schen 15 und 180 Minuten. Das Ende der Reaktion, d.h. das Ende der Partikelbildung, Iasst sich, wie dem Fachmann
bekannt ist, durch Messung der Innentemperatur bestimmen. Nach Verbrauch aller Monomere endet die Polymerisati-
onsreaktion, und die Temperatur fallt anschlieflend ab.

[0044] Werden dagegen im erfindungsgemaRen Verfahren zum Herstellen von Faservliesen sekundare wassrige
Latexpolymerpartikeldispersionen eingesetzt, so sind die den Partikeln zugrunde liegenden Polymere ausgewahlt aus
Polyestern, Polyethern, Polycarbonaten, Polyurethanen, Polyamiden, Polyharnstoffen, Polyamidimiden, Polyimiden,
Polylactiden, Polyesteramiden, Polyimidazolen, Polyketonen, Poly-(-p-xylylenen) Polyolefinen, Polyetherketonen, Po-
lysulfonen, Polythiazolen, Polyoxazolen, Polyarylenyinylenen, Polysilanen, Polysiloxanen, Ormocerenen, natirlichen
Polymeren, Zellulose, Zelluloseacetat und Collagen.

Das Elektrospinnen an sich ist bekannt. Dabei wird eine L6sung des verspinnenden Polymeren an einer als Elektrode
dienenden Kante einem hohen elektrischen Feld ausgesetzt. Beispielsweise kann dies geschehen, indem die zu ver-
spinnende L&sung in einem elektrischen Feld unter geringem Druck durch eine mit einem Pol einer Spannungsquelle
verbundenen Kaniile extrudiert wird. Es entsteht ein auf die Gegenelektrode gerichteter Materialstrom, der sich auf dem
Weg zur Gegenelektrode verfestigt. Dabei entsteht ein ungeordnetes Faservlies.

Optional kann die Spinnlésung zusatzlich zu dem Polymer oder Polymerengemisch weitere Komponenten enthalten.
[0045] Beim Elektrospinnen wird an die Kaniile eine Spannung von 10 bis 30 kV angelegt. Vorteilhaft sind etwa 20
kV. An die Gegenelektrode wird eine Spannung von 0 bis 30 kV angelegt, vorteilhaft 10 kV. Der Durchmesser der Kaniile
betragt vorteilhaft 0,5 bis 1,2 mm; in Ausfiihrungsbeispiel 2 betrug er 0,9 mm. Kanule bzw. Kanulen und Gegenelektrode
haben einen Abstand von 5 is 50 cm zueinander; in Beispiel 2 betrug er 20 cm. Der Vorschub des Spritzenkolbens sollte
in der in Ausfiihrungsbeispiel 2 und Fig. 3 gezeigten Vorrichtung zwischen 0,1 und 2 ml Spinnlésung pro Stunde liegen;
in Beispiel 2 waren es 2 mL/h. Als Lésungsmittel wird im erfindungsgeméafRen Verfahren Wasser verwendet. Die Kon-
zentration der Partikel in der Spinnldsung betragt 5 bis 50 Gew.-%, bevorzugt 20 Gew.-%. Die Konzentration des
wasserldslichen Matrixpolymers in der Spinnlésung betragt 1 bis 10 %, vorteilhaft 5 Gew.-%.

Die Durchmesser der Fasern in den mit dem erfindungsgemafien Verfahren erhéltlichen Faservliesen betragen zwischen
200 und 1.200 nm.

[0046] Optional kann wahrend des Spinnvorgangs zwischen Dise und Gegenelektrode ein Rahmen aus einem leit-
fahigen Material eingebracht werden, beispielsweise ein rechtwinkliger Rahmen. In diesem Fall werden die Fasern in
Form eines orientierten Vlieses auf diesem Rahmen abgeschieden. Dieses Verfahren zur Herstellung orientierter Meso-
und Nanofaservliese ist dem Fachmann bekannt und kann angewendet werden, ohne den Schutzbereich der Patent-
anspriiche zu verlassen.

[0047] Vorzugsweise betrdgt der Durchmesser der erhaltenen Fasern 200 nm bis 1.200 nm. Besonders bevorzugt
sind Faserdurchmesser zwischen 200 nm und 700 nm.

[0048] Dem Fachmann ist bekannt, wie er den Faserdurchmesser einstellen kann. So wird beispielsweise der Faser-
durchmesser um so gréRer, je viskoser, d.h. je konzentrierter die zu verspinnende Polymerlésung ist. Je héher die
Flussrate der Spinnlésung pro Zeiteinheit ist, desto gréRer ist der Durchmesser der erhaltenen elektrogesponnenen
Fasern. Des Weiteren hangt der Faserdurchmesser von der Oberflichenspannung und der Leitfahigkeit der Spinnlésung
ab. Dies ist dem Fachmann bekannt, und er kann diese Kenntnisse anwenden, ohne den Schutzbereich der Patentan-
spriiche zu verlassen.

[0049] Durch parallel und/oder schichtweise gefiihrte Elektrospinnprozesse kdnnen Vliese aus verschiedenen Fasern
hergestellt werden.

Beim Parallelspinnen werden zwei Kaniilen und eine Gegenelektrode eingesetzt, wobei die beiden Kanllen vorteilhaft
einen Abstand von 1 bis 20 cm voneinander haben. Die lbrigen Parameter werden wie beim Elektrospinnen mit einer
einzigen Kandle eingestellt.

[0050] In einer vorteilhaften Ausfiihrungsform des erfindungsgemaRen Verfahrens wird eine einzige wassrige Disper-
sion primarer oder sekundarer Latexpolymerpartikel elektroversponnen. Das Verspinnen erfolgt dabei zwangslaufig
unter Verwendung einer einzigen Kanile.

[0051] In einer weiteren vorteilhaften Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens werden zwei wassrige
Dispersionen priméarer oder sekundarer Latexpolymerpartikel elektroversponnen. Dabei wird - wie im erfindungsgema-
Ren Verfahren beschrieben -jeder der beiden Partikeldispersionen vor dem Spinnen ein wasserlésliches Matrixpolymer
zugesetzt, wobei fir die beiden Dispersionen zwei identische oder zwei verschiedene Latexpolymere sowie unabhéngig
davon zwei identische oder zwei unterschiedliche Matrixpolymere verwendet werden kénnen. Das Verspinnen zweier
wassriger Dispersionen primarer oder sekundarer Latexpolymerpartikel erfolgt mittels parallelem und/oder schichtwei-
sem Elektrospinnen.

[0052] Durchparallelund/oder gefiihrte schichtweise erfolgende Elektrospinnprozesse kénnen ferner die Verklebungs-
fasern in Mischfaservliese mit Fasern bestehend aus anderen Polymeren eingearbeitet werden und auf diese Weise
eine Adhasionsverbesserung erreichen.
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[0053] Sowohl beim Elektrospinnen mit einer einzigen Kanule als auch beim Parallel-und/oder schichtweisen Spinnen
werden vorteilhaft Dispersionen mit Partikeldurchmessern zwischen 50 nm und 200 nm eingesetzt. Die nach dem
Elektrospinnen erhaltenen Fasern weisen Durchmesser von 200 nm bis 1.200 nm auf.

[0054] Das Elektrospinnen mit einer Kanule und das Parallelspinnen sind in den Fig. 3 bzw. 4 gezeigt.

[0055] Optional kdnnen die mit dem erfindungsgemafRen Verfahren erhaltenen Fasern vernetzt werden. Die Vernet-
zung kann beispielsweise erfolgen

- durch Bestrahlen,

- durch physikalische Verknupfung, z.B. durch ionische Wechselwirkungen, Kristallite oder Phasenseparation in
Blockcopolymeren,

- durch chemische Verkniipfung, z.B. durch die Bildung von Estern, Amiden, Ethern,

- durch thermische Behandlung,

- wahrend des Spinnprozesses durch die Verdampfung des Wassers

- durch Behandlung der Fasern mit geeigneten Reagenzien, z.B. durch difunktionelle Molekdle, die mit funktionellen
Gruppen des Polymers reagieren.

[0056] Geeignete Vernetzer sind im Allgemeinen Monomere, die zwei, gegebenenfalls auch drei oder mehr zur Co-
polymerisation befahigte ethylenische Doppelbindungen enthalten, die nicht in den 1,3-Stellungen konjugiert sind. Ge-
eignete Vernetzer sind Verbindungen mit zwei oder mehr ethylenisch ungeséattigten Gruppen, wie beispielsweise Diacry-
late oder Dimethacrylate von mindestens zweiwertigen gesattigten Alkoholen, wie z.B. Ethylenglykoldiacrylat, Ethylen-
glykoldimethacrylat, 1,2-Propylenglykoldiacrylat, 1,2-Propylenglykoldimethacrylat, Butandiol-1,4-diacrylat, Butandiol-
1,4-dimethacrylat, Hexandioldiacrylat, neopentylglykoldiacrylat, Neopentylglykoldimethacrylat, 3-Methylpentandio-
diacrylat und 3-Methylpentandioldimethacrylat. Auch die Acrylsdure- und Methacrylsdureester von Alkoholen mit mehr
als zwei OH-Gruppen kdnnen als Vernetzer eingesetzt werden, z.B. Trimethylolpropantriacrylat oder Trimethylolpro-
pantrimethacrylat. Eine weitere Klasse von Vernetzern sind Diacrylate oder Dimethacrylate von Polyethylenglykolen
oder Polypropylenglykolen mit Molekulargewichten von jeweils 200 bis 9.000.

[0057] AuBer den Homopolymerisaten des Ethylenoxids bzw. Propylenoxids kdnnen auch Blockcopolymerisate aus
Ethylenoxid oder Propylenoxid oder Copolymerisate aus Ethylenoxid und Propylenoxid eingesetzt werden, die die Ethy-
lenoxid- und Propylenoxid-Einheiten statistisch verteilt enthalten. Auch die Oligomeren des Ethylenoxids bzw. Propy-
lenoxids sind fir die Herstellung der Vernetzer geeignet, z.B. Diethylenglykoldiacrylat, Diethylenglykoldimethacrylat,
Triethylenglykoldiacrylat, Triethylenglykoldimethacrylat, Tetraethylenglykoldiacrylat und/pder Tetraethylenglykoldime-
thacrylat.

[0058] Als Vernetzer eignen sich weiterhin Vinylacrylat, Vinylmethacrylat, Vinylitaconat, Adipinséduredivinylester, Bu-
tandioldivinylether, Trimethylolpropantrivinylether, Allylacrylat, Allyimethacrylat, Pentaeritrittriallylether, Triallylsaccha-
rose, Pentaallylsucrose, Methylenbis(meth)acrylamid, Divinylethylenharnstoff, Divinylpropylenharnstoff, Divinylbenzol,
Divinyldioxan, Triallylcyanourat, Tetraalllylsilan, Tetravinylsilan und Bis- oder Polyacrylsiloxane.

[0059] Bevorzugt geeignete Vernetzer sind z.B. Divinyl-Verbindungen wie Divinyl-Benzol, Diallyl- und Triallyl-Verbin-
dungen wie Diallylmaleat, Diallylfumarat, Diallylphthalat, Triallylcyanurat oder Triallylsiocyanurat, Polyallyl-Verbindungen
wie Polyallylmethacrylat, Allylester der Acryl- und Methacrylsaure, Dihydrodicyclopentadienylacrylat (DCPA), Divinyle-
ster von Dicarbonsduren wie der Bernsteinsaure und der Adipinsaure, Diallyl- und Divinylether funktioneller Alkohole
wie des Ethylenglycols und des Butan-1,4-diols wie z.B. Ethylenglycoldimethacrylat, Pentaerythritoltetraacrylat. Des
Weiteren ist der Acrylsaureester des Tricyclodecenylalkohols als Vernetzer geeignet.

[0060] Die Vernetzung kann vor, wahrend oder nach dem Elektrospinnen erfolgen. Vorteilhaft erfolgt sie wahrend des
Elektrospinnens.

Optional kann das wasserldsliche Polymer nach dem Vernetzen entfernt werden. Vorteilhaft geschieht dies durch Be-
handlung mit Wasser.

[0061] Dem Fachmann sind Methoden der Verknipfung von Polymeren bekannt. Er kann sie anwenden, ohne den
Schutzbereich der Patentanspriiche zu verlassen.

[0062] Die Aufgabe, elekirogesponnene Faservliese mit verbesserter Adhasion bereitzustellen, wird erfindungsgeman
geldst durch Faservliese, die durch das erfindungsgemafe Verfahren erhaltlich sind.

[0063] Die Anhaftung kann durch nachfolgende Warme- oder Druckbehandlung verbessertwerden. Welche der beiden
Behandlungsarten gewahlt wird, hdngt vom Substrat ab: Soll eine Warmbehandlung erfolgen, so muss es warmestabil
und bei Druckbehandlung druckstabil sein. Bei dreidimensionalen Substraten ist eine Druckbehandlung nicht geeignet;
in allen anderen Fallen I&sst sich leicht feststellen, ob Warme- oder Druckbehandlung bessere Ergebnisse erzielen.
Dem Fachmann ist bekannt, wie er die Warme- bzw. Druckstabilitdt eines Substrats bestimmen kann. Er kann dieses
Wissen anwenden, ohne den Schutzbereich der Patentanspriiche zu verlassen.

[0064] Die mit dem erfindungsgemaRen Verfahren erhéltlichen Faservliese kdnnen fir Funktionstextilien und fur die
Filtration verwendet werden.
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Bezugszeichenliste
[0065]
1 Spannungsquelle
2  Kapillardise
3  Spritze
4  Spinnlésung
5 Gegenelektrode
6 Faserbildung
7  Fasermatte

Abbildungslegenden

Fig.1

[0066] Fig. 1 zeigt eine SEM-Aufnahme der aus Dispersion 1 hergestellten Fasern. Der weille Balken am unteren
Bildrand entspricht 10 wm.

Fig. 2

[0067] Fig. 2 zeigt eine SEM-Aufnahme der aus Dispersion 1 hergestellten Fasern. Der weille Balken am unteren
Bildrand entspricht 10 wm.

Fig. 3

[0068] Fig 3 zeigt eine schematische Darstellung einer zur Durchfihrung des Elektrospinnverfahrens geeigneten
Vorrichtung.

[0069] Die Vorrichtung umfasst eine Spritze 3, an deren Spitze sich eine Kapillardiise 2 befindet. Diese Kapillardise
2istmiteinem Pol einer Spannungsquelle 1 verbunden. Die Spritze 3 nimmtdie zu verspinnende Lésung 4 auf. Gegentliber
dem Ausgang der Kapillardiise 2 ist in einem Abstand von etwa 20 cm eine mit dem anderen Pol der Spannungsquelle
1 verbundene Gegenelektrode 5 angeordnet, die als Kollektor flr die gebildeten Fasern fungiert.

[0070] Wahrend der Betriebs der Vorrichtung wird an den Elektroden 2 und 5 eine Spannung zwischen 18 kV und 35
kV eingestellt und die Spinnlésung 4 unter einem geringen Druck durch die Kapillardiise 2 der Spritze 3 ausgetragen.
Auf Grund der durch das starke elektrische Feld von 0,9 bis 2 kV/cm erfolgenden elektrostatischen Aufladung der
Polymermolekdle in der L&sung entsteht ein auf die Gegenelektrode 5 gerichteter Materialstrom, der sich auf dem Wege
zur Gegenelekirode 5 unter Faserbildung 6 verfestigt, infolge dessen sich auf der Gegenelekirode 5 Fasern 7 mit
Durchmessern im Mikro- und Nanometerbereich abscheiden.

Fig. 4

[0071] Schematische Darstellung eines parallelen Elektrospinnprozesses.

[0072] Zwei unterschiedliche Polymerldsungen A und B werden mittels zwei nebeneinander angebrachten Spritzen
2A und 2B versponnen. Die Kanulen beider Spritzen sind an einer Hochspannungsquelle 1 angeschlossen. Der Abstand
der Spritzen wird so gewahlt, dass sich die austretenden Materialstréme 3A und 3B Gberschneiden. Auf der beweglichen
Gegenelektrode 5 wird das Faservlies 4, bestehend zwei unterschiedlichen Fasertypen, gesammelt.
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Ausfiihrungsbeispiele
Ausfiihrungsbeispiel 1:
Herstellung der Dispersionen
1.1 Herstellung der Dispersion 1 mit fotovernetzbaren Partikeln mit einem Glaspunkt von -60°C

[0073] In einem Laborreaktor (1 | Reaktionsgefal3) mit Verbindung zur Argon-Leitung und Blasenzahler wurden 205
ml (1441 mmol) Butylmethacrylat sowie 19,5g (73 mmol) 4-Methacryloyl-oxy-benzophenon unter Argonstrom in 250 ml
entionisiertes und entgastes Wasser gegeben. Dieser Mischung wurde 1,72 g (6 mmol) Natriumdodecylsulfat zugegeben
[0074] Die Reaktionsdispersion wurde bei starkem Rihren (1000 U/Min) mit einem 75°C warmen Wasserbad erhitzt.
Bei Erreichen der Reaktionstemperatur von 65 °C wurde die Reaktion durch Zugabe von 0,68 g (2,5 mmol) in etwas
Wasser (5 ml) aufgeschwemmten K,S,0g gestartet. Die Rihrgeschwindigkeit wurde auf 250 U/min reduziert.

Nach 45 min wurde das Wasserbad entfernt und die Reaktionsmischung auf Raumtemperatur abgekdhilt.

Der mittlere Partikeldurchmesser betrug 78 nm.

1.2Herstellung der Dispersion 2 mit vernetzten Partikeln mit einem Glaspunkt von 35°C

[0075] In einem Reaktorgefal® mit Rihrmotor und Rihrblatt mit Verbindung zur Argon-Leitung und Blasenzahler wur-
den Allylmethacrylat (54 mL, 500 mmol, 1 eq), Methylmethacrylat (160.4 mL 1500 mmol, 3 eq) sowie Butylmethacrylat
(143,4 mL 1000 mmol, 1 eq) bei starkem Riihren (1000 U/Min) unter Argonstrom in 1000 mL entionisiertes und entgastes
Wasser gegeben. Dieser Mischung wurden Natriumdodecylsulfat (2,29 g, 8 mmol) zugefigt.

Die Reaktionsdispersion wurde mit einem 75°C warmen Wasserbad erhitzt, dann wurde durch Zugabe von in etwas
Wasser aufgeschwemmten Kaliumperoxodisulfat (1,36 g, 5 mmol) die Reaktion gestartet. Die Reaktionstemperatur
betrug 65 °C.

Nach 45 min wurde das Wasserbad entfernt und die Reaktionsmischung auf Raumtemperatur abgekihit.

Der mittlere Partikeldurchmesser betrug 93 nm.

1.3 Herstellung der Dispersion 3 mit einem Glaspunkt von -60°C

[0076] In einem Laborreaktor (1 | Reaktionsgefal’) mit Verbindung zur Argon-Leitung und Blasenzahler wurden 215
ml (1500 mmol) Butylmethacrylat unter Argonstrom in 250 ml entionisiertes und entgastes Wasser gegeben. Dieser
Mischung wurde 1,72 g (6 mmol) NaDS zugegeben.

[0077] Die Reaktionsdispersion wurde bei starkem Rihren (1000 U/Min) mit einem 75°C warmen Wasserbad erhitzt.
Bei Erreichen der Reaktionstemperatur von 65 °C wurde die Reaktion durch Zugabe von 0,68 g (2,5 mmol) in etwas
Wasser (5 ml) aufgeschwemmten K,S,0g gestartet. Die Rihrgeschwindigkeit wurde auf 250 U/min reduziert.

Nach 45 min wurde das Wasserbad entfernt und die Reaktionsmischung auf RT abgekuhlt.

Der mittlere Partikeldurchmesser betrug 65 nm.

Ausfiihrungsbeispiel 2:
Elektrospinnen der Dispersionen

[0078] Die Elektrospinnldsungen wurden mit einer 60°C warmen wassrigen 25 wt.% Polyvinylalkoholldsung (Mowiol
56-98)in einem Verhaltnis von 20 % Latexpartikeln und 5% PVA hergestellt.

[0079] Als Substrat diente ein Mischfaservlies aus 55% Viskose, 20 % Polypropylen, 15% Polyester und 10 %
Reilbaumwolle.

[0080] Die in Ausfiihrungsbeispiel 1 angefiihrten, Latexpartikel enthaltenden Dispersionen 1 bis 3 wurden zu Faserv-
liesen elektroversponnen. Dazu wurden Elektrospinnldsungen mit einer 60 °C warmen wassrigen 25 Gew.-%igen Po-
lyvinylalkohollésung (Mowiol 56-98) hergestellt in einem Verhaltnis von 20 % Latexpartikeln und 5 % PVA hergestellt.
Die Faservliese aus den Dispersionen 1 bis 3 wurden auf ein Mischfaservlies (Substrat) aus 55% Viskose, 20 % Poly-
propylen, 15% Polyester und 10 % ReilRbaumwolle gesponnen.

[0081] Die Dicke der aus den Dispersionen 1 bis 3 gesponnenen Faservliese betrug 20 g/m2.

Faserdurchmesser:

Dispersion 1: 350 nm,
Dispersion 2: 364 nm,
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Dispersion 3: 584 nm.
Ausfiihrungsbeispiel 3:
Anhaftung der Fasern

[0082] Die Anhaftung der Fasern wird durch den sogenannten Tesatest ermittelt. Bei diesem standardméafig ange-
wandten Test der Adhasion wird ein Klebefilmstreifen mit gleichmafRigen Druck auf der Schicht aufgebracht und ruckartig
abgezogen. Die Bewertung der Anhaftung erfolgt durch Betrachtung des Abrissbildes. Dabei wurde beurteilt ob der
Bruch am Substrat oder im Faservlies erfolgte, zudem wurde beurteilt ob nicht vom Tesafilm bedeckte Fasern mitgerissen
wurden.

3.1 Fasern aus Dispersion 1

[0083] Fasern aus Dispersion 1 wurden unter Ausfiihrungsbeispiel 2 beschrieben auf das Substrat aufgesponnen.
Die Fasern wurden nach dem Verspinnen fir 30 Minuten mit einer Mitteldruck-Quecksilberdampflampe (TQ 150,
Heraeus) bestrahlt.

[0084] Die SEM-Aufnahme von Fasern aus Dispersion 1 (siehe Fig. 1) zeigt eine kompaktere Faserstruktur als Fasern
aus Dispersion 2 (siehe Ausfiihrungsbeispiel 3.2 und Fig. 2) mit stabilisierenden Verschmelzungspunkten an den Kon-
taktstellen der Fasern.

[0085] Das Vlies hergestellt aus Dispersion 1 verfiigt Gber eine kompakte Struktur, die Fasern lassen sich nicht von-
einander I6sen. Die Haftung auf dem Substrat ist gut, die Fasern kdnnen nicht ohne Hilfsmittel vom Untergrund gel6st
werden. Der Tesatest ergibt einen Adh&sionsbruch des Faservlieses vom Substrat. Es wurden keine nicht unter dem
Tesafilm befindlichen Fasern abgehoben.

3.2 Fasern aus Dispersion 2

[0086] Fasern aus Dispersion 2 wurden unter Ausfiihrungsbeispiel 2 beschrieben auf das Substrat aufgesponnen.
Die Fasern wurden nach dem Verspinnen fir 30 Minuten mit einer Mitteldruck-Quecksilberdampflampe (TQ 150,
Heraeus) bestrahlt.

[0087] Die SEM-Aufnahme vonFasern aus Dispersion 2 zeigt, dass diese Fasern eine lockere Faserstruktur aufweisen.
Die einzelnen Fasern liegen lose Ubereinander und zeigen keinerlei Verschmelzung. Die SEM-Aufnahme von Fasern
aus Dispersion 2 ist in Fig. 2 gezeigt.

[0088] Die Fasern hergestellt aus Dispersion 2 zeigen eine wattedhnliche Struktur. Die Fasern zeigen weder unter-
einander noch mit dem Substrat eine gute Haftung und kénnen leicht vom Substrat abgehoben werden. Bei Durchfiihrung
des Tesatestes werden die obersten Faserlagen abgehoben, die Verbindung der Fasern untereinander ist zu schwach,
um untere Faserschichten mitzuziehen.

3.3 Fasern aus Dispersion 3

[0089] Durch einen parallelen Elektrospinnpinnprozess von 20 gew.% Polyamid 6 in Ameisensdure mit Dispersion 3
wurde ein Mischfaservlies hergestellt und mit einem Vlies aus reinem Polyamid 6 (Vergleichsvlies) verglichen.

[0090] Die mangelnde Haftung der elektrogesponnenen Polyamid 6 Fasern ist durch das vollstandige Ablésen des
elektrogesponnenen Vlieses wahrend des Tesatestes ersichtlich.

[0091] Der Tesatest ergibt eine deutlich bessere Anhaftung der Fasern in dem Mischfaservlies. Der Bruch zwischen
Substrat und elektrogesponnenen Fasern erfolgt ausschlieRlich an den Stellen unterhalb des Tesastreifens.

Ausfiihrungsbeispiel 4:
Druckbehandlung einer Schichtweise gesponnene Fasermatte

[0092] Durcheinenschichtweises Elektrospinnpinnprozessvon 20 Gew.% Polyamid 6 in Ameisensaure und Dispersion
3 wurde ein Mischfaservlies mit insgesamt 6 Schichten hergestellt, wobei die erste Schicht aus Dispersion 3 bestand.
Das erhaltene Vlies wurde mit einem Vlies aus reinem Polyamid 6 (Vergleichsvlies) verglichen.

[0093] Die mangelnde Haftung beider unbehandelter elektrogesponnenen Vliese ist durch das vollstdndige Ablésen
des elektrogesponnenen Vlieses wahrend des Tesatestes ersichtlich.

[0094] Die Fasern wurden nun einer Druckbehandlung von 20 bar fiir 60 s unterzogen. Das Vlies bestehend aus
Polyamid |8ste sich auch nach der Behandlung wahrend des Tesatests vollstdandig vom Substrat. Das Mischfaservlies
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aus Polyamid und Dispersion 3 hingegen zeigt eine deutlich verbesserte Haftung. Bei Durchfiihrung des Tesatests
erfolgt der Bruch zwischen Substrat und elektrogesponnenen Fasern ausschliellich an den Stellen unterhalb des Te-
sastreifens.

Patentanspriiche

1.

10.

1.

12.

Verfahren zur Herstellung von Faservliesen durch Dispersionselektrospinnen primarer oder sekundarer wassriger
Latexpolymerdispersionen, dadurch gekennzeichnet, dass

- die Latexpolymerpartikel Durchmesser kleiner oder gleich 200 nm aufweisen,

- die Erweichungspunkte der Latexpolymere, aus denen die Partikel bestehen, mindestens 20 °C unterhalb der
Spinntemperatur liegen,

- die wassrigen Dispersionen der Partikel 5 bis 50 Gew.-% Partikel enthalten,

- den Partikeldispersionen vor dem Spinnen 0,5 bis 15 Gew.-% eines wasserldslichen Matrixpolymers zugege-
ben wird, wobei das Matrixpolymer so gewahlt wird, dass es das Latexpolymer nicht zur Ausflockung bringt, und
- das Elektrospinnen bei Temperaturen von 0 bis 100 °C durchgefiihrt wird.

Verfahren gemaR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass primdre wassrige Latexpolymerdispersionen ein-
gesetzt werden.

Verfahren gemal Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sekundare wassrige Latexpolymerdispersionen
eingesetzt werden.

Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 10 bis 25 Gew.-% der Fasern aus
dem wasserléslichen Matrixpolymer bestehen.

Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Elektrospinnen bei Tempe-
raturen zwischen 20 °C und 30 °C durchgefiihrt wird.

Verfahren geman einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass eine einzige wassrige Dispersion
primarer oder sekundarer Latexpolymerpartikel elektroversponnen wird.

Verfahren gemaR einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass zwei wassrige Dispersionen
primadrer oder sekundarer Latexpolymerpartikel elektroversponnen werden.

Verfahren gemal Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass die beiden wassrige Dispersionen primérer oder
sekundarer Latexpolymerpartikel parallel und/oder schichtweise versponnen werden.

Verfahren gemaR einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Partikel bzw. die aus ihnen
erhaltlichen Fasern vor, wahrend oder nach dem Spinnen vernetzt werden.

Verfahren zur Herstellung von primaren wassrigen Latexpolymerpartikeln gemaf den Anspriichen 1, 2 und 4 bis 9
durch eine Emulsionspolymerisation umfassend die Schritte

a) Spulen des Reaktionsgefales mit einem Schutzgas, ausgewahlt aus Argon und Stickstoff,

b) Vorlegen entgasten Wassers,

c) Zugabe des mindestens einen Monomers,

d) Zugabe eines Tensids,

e) starkes Rihren der Mischung,

f) Zugabe eines Radikalstarters,

g) Weiterriihren fiir 15 bis 180 min. bei verringerter Riihrgeschwindigkeit,

h) optional Abkuhlen des Reaktionsgemisches auf Raumtemperatur und Beenden des Rihrens,
wobei die Schritte a) bis g) bei Temperaturen zwischen 0 °C und 100 °C durchgefiihrt werden.

Verfahrengemal Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass in Schritt d) ein anionisches Tensid eingesetzt wird.

Elektrogesponnene Faservliese, erhaltlich durch ein Verfahren gemaR den Anspriichen 1 bis 9.
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13. Elektrogesponnene Faservliese gemaf Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet dass sie eine Wéarme- oder Druck-
behandlung unterzogen werden.

14. Verwendung der Faservliese gemal einem der Anspriiche 12 und 13 fiir Funktionstextilien und fir die Filtration.
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Fig. 4
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