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(54) HERSTELLUNGSMETHODE DER WASSERDISPERSIONEN VON STYROL-, MALEINSAEUREBUTYLESTER- UND
. /METH/AKRYLSAEUREBUTYLESTER-MISCH-POLYMERISATION )

(57) Die Herstellungsmethode der Wasserdispersionen von Styrol-, Maleinsasurebutylester- und
/Meth/Akrylsasurebutylester-Mischpolymerisaten liegt darin, daR ein Gemisch der Monomere, bestehend aus Styrol in
einer Menge von 40 - 90 Gew.-%, Dibutylmaleinat in einer Menge von 10 - 60 Gew.-%, /Meth/Akrylsasure oder
Monobutylmaleinat in einer Menge von 1 - 10 Gaw.-% in bezug auf die Summe der Styrol- und Dibutylmaleinatmonomere
in das Emulsionswasser dosiert wird, welches bekannte Bestandteile wie : lonenemulgator, nichtionogenen Emuigator,
Pufferloesung, Natriumakrylat, N-Methylolmethakrylamid enthaelt, in welches vor dem Polymerisationsprozel das
Alkylglykol eingefuehrt wird, das 2 - 6 Kohlenstoffatome in der Alkylgruppe enthaelt. Das Alkylglykol wurde in

einer Menge von 1 - 6 Gew.-% in bezug auf die Summe der Styrol- und Dibutylmaleinatmonomere eingefuehnt, wobsi .
das Verhaeltnis des Alkylglykols zu der im Gemisch der Monomere enthaltenen /Meth/Akrylsaeure oder dem
Monobutylmateinat 1: 0,2 — 2 betrégt. Der PolymerisationsprozeR wird bei einer Temperatur

von 70 — 80 OC bis zur vollen Durchreagierung der Monomere ausgefiihrt, wonach die Reaktionsmasse

bis auf eine Temperatur von 10 — 30 0C abgekiiblt und einmalig konzentriertes Ammoniakwasser bis zur
Erlangung eines pH-Wertes von etwa 9,5 eingefiihrt wird, Die gewonnenen Dispersionen werden fiir den
thermischen Anstrich von Baustoffen fiir Schutz- und Dekorationszwecke verwendet.
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Verfahren zur HerqtellunO walriger Dispersionen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
wabriger Dispersionen von Styrol-, Maleinsdurebutylester=
und (Heth)Akrylséurebutylester—mlscapolymerlsatlon, die
unmittelbar zun Schutzauftrag auf Bauteile durch thermi~
sche Verfahren oder nach Vermischung mit einer entspre~
chenden Pigmentpaste zum Dekorationsanstrich verwendet
werden.

Charskteristik der bekannten technischen Losungen

Die zum Anstreiohen von Bauteilen verwendeten wiéBrigen
Dispersionen von Vinylmischpolimerisaten, insbesondere

von Styrol-, Butadien=, Vinylazetab-, (ieth)ikrylsiure-
ester-, Maleins8ureester-lischpolymerisaten sowle deren
wechselseitigen Kombinationen, die eine geringe Menge
athylenungesdttigbten Monomers enthalten, welches eine
funktionelle Gruppe z. B. Karbozyl=-, Amido-, Methylol-

~ amido-, Epoxid-, Hydroxylgruppe u, dgl. besitzt, kennzeich-
nen sich durch genau festgelegte, ihre Anwendung voraus-‘
setzendé physlfallsoh~ohemvsche ﬁlgenscnazten.

VQm Standpunkt der Anwendung gehdren zu den meisbterwinsch-
ten Dispersionsmerkmalen: gute Penetration in die pordse
ﬁnterlage, Bestandigkeit gégen tiefe Temperaturen und
"Elektrolytwirkung, niedriger Schiumungsgrad, kurze Trock-
-hungszeit, leichte Auftragbarkeit mit verschiedenen Tech-
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- niken. Der nach der Trocknung der Dispersion erziélte
Anstrich soll ein gubtes HaftvermOgen an die'Unterlage be~
sitzen sowie gegen die Wirkung der alkalischen Unterlage,
Wetter-, Industriegas- und Alterungsfliisse bestindig sein.
Bin wesenjtliches Merkmal ist auch eine hohe AuBenhirte

des Anstrichs, die eine Wichtverklebbarkeit der Platten
wihrend dér Lagerung und des Transports gewdhrleistet,
sowie einé niedrige Wassersaugfahigkeit und eine Bestén-
digkeit gégen Wasserwirkung,

Ferner sollte der erzeugte Polimeriberzug Ausblilhungen ver-
hindern.

Die oben genannten Forderungen, die an die Mischpolymeri-
- sation und an die aus ihnen hergestellten Anstriche gestellt -
werden, sind von den physikalisch~chenischen Eigenschafien

der Dispersion abhingig., Die physikalisch-chemischen
Eigenschaften der Dispersion, wie: Viskositdt, Teilchen-
grode des Mischpolymerisats, Mindesttemperatur der Film-
bildung (MTAEB), Hitteltemperatur dés Polymerisats (Tgm),
Stetigkeit der Brstarrung - Schmelzung sind von der chemi-
- schen Zusammensetzung des Mischpolymerisats gsowie von

den Parametern der Verfahrensfithrung der Mischpolymerisation
und von der Verwendung entsprechender Hilfsmittel abhingig.
Brwlinscht ist die Erflllung der Bedingung /Tgm - MTdFB } 5,
was in den bekannten Verfahren durch die Binfiithrung

solcher Verbindungen wie Alkylglykole in eine fertige
Dispersion erreicht wird. Die Zugsbe dieser Verbindungen
in die hergestellte Dispersion erlelchtert aie Filmbildung
und vermindert die Mindesttemperatur der Filmbildung des
lischpolymerisats,. aber hat eine Verlénger ung der An-
strichtrocknungszeit zur Folge, vergrilert die ﬁasseréaug-
féhigkeit des Anstrichs und veranlaBt dessen Mattschlagen.,

-3 -
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Die aus der Literatur bekannten Verfahren zur Herstellung
waBriger Dispersionen: von Vinylmischpolymerisaten, die fir
die Verwendung im Bauwesen bestimmt sind, beruhen auf
einer Emulsionspolymerisation entsprechender lonomere

" in einer wiBrigen Losung, welchs Tonenemulgaboren und/oder
nichtionogene Emulgatoren,‘Schuﬁzkolloide, Polymerisa~
tionsinitiatoren und Puffermittel enthalten.
Die qualitative und quantitative Emulsionswasserzusamen-
setzung wird in Abhangigkeit von der Verwendungsart der
Digpersion gewdhlt.

Aligemein verwendete Ioneﬁemulgatéren sind Alkylarylsulfo-
nate.

Als nichtionogene Emulgatoren waren meistens Kondensations-
produkte des Alkylowids mit hoheren Fettsiuren verwendet.

"Die Funktion des Schutzkolloids erfiilllt gewbhnlich die
Oxyithylzellulose mit einem unterschiedlichen Substitu-
tionsgrad und/oder Polyvinylalkohol. Die Schutzkollolde,
die die verschiedenartigen Funkbionen erfilillen, werden
sowohl im Polymerisationsprozef als Bestandteil des

' Emulsionswassers als auch in die bereits hergestellte
Dispersion eingefiihrt. In die hergestellte Dispersion
werden folgende Hilfsmittel eingeflihrt: Alkylglykole und
Polyglykole, die die Mindesttemperatur der Filmbildung
herabsetzen sowie die Funktion der Antifrostzugaben er-
fullen, Melaminharze, Formalin, Oxide, Hydroxide odér
Sélze der organischen Siuren folgender Kabionen: Hg, Ca, Zn,
Ba, AL, Ti, Pb, Cr, Co, Ni, die die gitterbildenden Hittel
darstelle n, Watriumpolyakrylat als Viskositétsregler,'

-4 -
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Phenolderivate, welche bakterizide und funglzlac Mlttel _
s1nd, SOULG antischiumende Silikonmittel u. 8. T

Die beschriebenen Herstellungswelsen von Dispersioneh, die
Mischpolymerisatarten, die erwdhnten Hilfsmittel, welche
in die hergestellten Dispersionen vor deren Anwendung
zugegeben werden, sind aus der GB-PS Nr., 1 484 622, aus
den US-PS Nr. 3 736 286, 3 736 287, 3 472 681 sowie

z. B. aug dem Prospekt der Firma AB Bofors (Schweden)

Data Sheet BX 2110 "Bonotex BT 506" bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung eines verbesser-
ten Verfahrens zur Herstellung wiBriger Dispersionen

von Mischpolymerisaten mit'guter Penetration in die
“pordse Unterlage, Besténdigkeit gegen tiefe Temperaturen
und Elektrolyteinﬁirkung, leichter Auftragbarkeit filr die
Anwendung als Anstrich fir Baumaterialien.

Darlegune des Wesens der Irfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die gewinschben
chemisch~physikalischen Eigenschaften der wiBrigen Dis-
persion von Mischpolymerisaten durch Hinzufiigeh von '
zusdtzlichen Bestandteilen zu dem Emulsionswasser vor

der Polymerisation zu erzielen. l

Erfindungsgens8 wird vor dem Polymerisationsprozel in
das vorbereltete Emulsionswasser Alkylglykol, das 2 bis 6
Atome Kohlenstoff in der Alkylgruppe enthidlt, in einer

- -5 -
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Menge von 1 bis 6 Gewe~% in bezug auf die Summe der der
Polymerisation unterzogenen Styrol- und Dibutylmaleinat-
monomere eingefihrt, wobel das Verhéltnis von Alkylglykol,
ginstig ist Athylenglykol, zu dem im Gemisch der Monomere °
der-(Meth}Akrylséure oder des Monomaleinats enthaltenen
Bubyl 1 :10,2 bis 2 betrigh.

Das erfindungsgeméBe Verfahren beruht drauf, daB das Ge-
misch von Monomeren, bestehend aus Styrol in einer Menge
von 40 bis 90 Gew.~%, vorteilhaft ist 70 bis 80 Gew.=%,
Dibutylmaleinat in einer Menge von 10 bis 60 Gew.-%,
vorteilhaft ist 20 bis 30 Gew.=%, (Meth)Akrylséurevoder
Butylmonomaleinat in einer Menge von 1, bis 10,0 Gew.;%
in bezug auf die Summe der Styroi- und Dibutylmaleinat-
‘monomere, guf kontinulerliche Weise in das vorher vorbe-
reitete Emulsionswasser eingefiihrt wird. Das FEnulsionswasser
wird durch die Zugabe in das entmineralisierte Wasser fol-
génder Bestandteilerih nachstehend angeflhrbter Reihenfolge
vorbereitet, 2 bis 8 Gew.=% Emulgabtorengemisch, bestehend
éus Natrium-Alkylarylsulfonat sowie Alkylpolyoxyithylen-
dthern, die infolge einer Polyyddition des Athylenoxids
~in ungéséttigte Pettalkohole wie z. B. Rokanol oder
Slowasol gewonnen werden, wobei das Verhdltnis des Ionen-
emulgators zum nichtionogenen Bmulgator 1 : 3 bis 10
betrigt, 0,2 bis 1,0 Gew.-% Pufferldsung ~ Natriumazetat,
0,1 bis 1,0 Gew.-% Natriumekrylat, 0,3 bis 3,0 Gew.-%
dthylenungesédttigtes Monomer, welches eine N-Methylgruppe,

%o B. N-Methylolmethakrylamid enthdlt, das in Form einer
etua 50%igen WasserlOosung eingefiihrt wird, 1 bis 6 Gewe=-%
MXkylglykol, |

Die Gewilchtsprozente der Besbtandteile des Emulsionswassers
~6~
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wurden in bezug auf die Summe der Styrol- und Dibutyl-
maleinatmonomere angefihrt. Das Emulsionswasser wird ani
70 ¢ erwdrmt, eine geringe enge des Polymerisations—
initiators und anschlieBend das Gemisch der lonomere ein- .
gefithrt. | |

‘Das Polymerisationsverfahren wird bei einer Temperatur

von 70 bis 90 OC'bis zum vollen Durchreagieren der HMono~-
mere ausgefiihrt, wonach in das bis auf eine Temperatur

von 10 bis 30 °C abgekiihlte System konzentriertes Ammoniek-
wasser fir die Erlangung eines pH-Wertes des Systems

von etwa 9,5 einmalig eingefihrt wird. Das erfindungsgeﬂéBe
Verfahren zur Herstellung von Dispersionen der o0.g. Vinyl-
mischpolymerisate erlaubt Dispersionen'zuverhalten,

welche zur Gitterbildung fihige freie N-Methyl-Karboxyl-
und Hydroxylgruppen enthalten, die dem Gitterbildungsvor-
gang'wéhrend der Ansbrichbrocknung unterliegen und in An-
betracht dessen die Finfilhrung von gifterbildendén Mitteln
in die hergestellte Dispersion nicht erforderlich ist.

Die Einfihrung des Alkylglykols, vorteilhaft ist Athylen-
_ glykol, in das Emulsionswasser vor dem Polymerisations-
prozel erlaubt die Gewinnung einer Reihe vorteilhafter
Dispersions- und Anstricheigenschaften. Das im Emuvlsions-
wasser befindliche Alkylglykol erfillt die Funktion eineé
scheinbaren Plastifiziermittels, welches die Mindesttem-
peratur der Filmbildung auf einen Wert von etwa 42 + 2 °C
herabsetzt und zwar Einhaltung des Tgm.~Wertes von

50 + 2°c, dabei wird keine Verlingerung der Trocknungs-
zelt des Anstrichs und keine Verschlechbterung deren Wasser-
festigkeit verursacht. Wie schon im Stand der Technik
erwdhnt, kommt die Erscheinung einer Wasserfestigkeit5~
ﬁérschleohterung dann vor, wenn das Alkylglykol in die

-7 -
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fertige Polymerdispersion eingefihrt wird.

Die nach dem erfindungsgeméfen Verfahren gewonnene Disper-
sion besitzt den Diffewenzwert Tgm. - MTAFB = 8 (die Bedingung
Tgm. - MTAFB » 5 bleibt eingehalten), was einerseits die
Bildung eiaes homogénen Filmes schon bei einer Temperatur
Uber 40 OGferméglicht, andererselts eine vollsténdige
gegenseitige Nichtverklebbarkeit von Asbest-Zement-Platten
bei einer Abkiihlung bis auf eine Temperatur unterhalb

50 °C garantiert.

Das néchste durch die Einfilhrung Ges Alkylglykols in das
Emulsionswasser gewonnene Merkmal ist die Dispersionsbe-
stéandigkeit gegen das Einfrieren, die sich aus der syner-
gilstischen Wechselwirkung des Alkylglykols mit (Meth)Akryl-
sdure oder Butylmonomaleinatergrift, welche im Gemisch

~ der Monomere enthalten sind. Die nach dem erfindungsgemdfen
Verfahren gewonnenen Dispersionen wurden auf die Konstanz
des Gefrier-~Auftauzyklus (bel einer Temperatur von =15 OC)
nach der Norm "International Standard Organization (ISO)
Nr. 1147-1975" geprift, Diese Dispersionen weisen eine
Konstanz der physikalisch-chemlschen Bigensclhe ften sogar
nach 10 Zyklen auf (die Norm sieht die Priifung in 5 Zyklen
VOI') . :

Dadurch ist die Eiﬁfﬁhrung von Antifrostmitteln in die fer-
tige Dispersion oder in die aus ihr hergestellte Farbe nicht
erforderlich, wie das in den bisher bekannten Ldsungen-der
‘Fall ist. Das ermoglicht die Lagerung, den Transport und die
Verwendung deerispersiOﬂ zu kuhlen Jahreszelten.

Das im Emulsionswasser vorhandene Alkylglykol im System
mift dem Emulgatorgemisch gewihrleistet eine entsprechende
Oberflachenspannung, welche kein Schiumen der Digpersion
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und ebenso der mit ihrer Hilfe angefertigben Farbe wéhrend
‘der verschiedenen Operationen beim Transport oder bei dér
~ Verwendung garantigrt, wodurch kein Antischaummittel in
die fertige Dispersion hineingefiihrt werden muf - wie das
im allgemeinen bei den bisher bekannten Verfahren erforder-
lich iste. '

In die gewonnene Dispersion werden auch keine sog. Visko-
sitatspromotoren eingefithrt. Diese Funkbtion erfillt das
Natriumpolyakrylat, das sich im Polyﬁerisationsprozeﬁ
des. im Emulsionswasser enthaltenen Natriuskrylatsbildet, -

AvBer den erwihnten vorteilhaften Merkmalen kennzeichnet sich
die Dispersion durch einen hohen pH-Wert von etwa 9,5,
wodurch bel der Lagerung kein Gitterbildungsvorgang stabi-
findet. Der Gitterbildungsvorgang erfolgt erst wihrend

der Anstrichtrocknung, da das die Dispersionsalkalitit
verursachende Ammoniakisich verflichtigh,

Soll der auf der Basis der gewonnenen Dispersion hergestellte
Anstrich nur eine Schutzrolle erfiillen, so wird er mit

Hilfe von bekannten Auftragst-echniken auf die Oberfliche

der Asbest-Zement-Zrzeugnisse direkt aufgetragen oder

die Dispersion wird vorher mit einer entsprechenden
Pigmentpaste vermischt und der aus ihr hergestellte An-
strich erfullt dann auch dekorative Funktionen.

Die durch das erfindungsgemdBe Verfahren gewonnene Disper-
slon bildet nach dem Auftragen auf Asbest-Zement-~Erzeugnisse
einen homogenen und glénzenden Uberzug mit groBer Bestindig-
keit gegen die Wirkung der alkalischen Unterlage und mit

..,9,.
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grofen Haftvermdgen an die Unterlage.

Ausfiihrungsbeispiel

Die Erfind?ng soll nachstehend an einigen Belsplelen néher
erléutert werden.

t

1. Beigpiel

In den mit einem RUhrwerk versehenen Kolben werden unter
kontinulerlichem Rihren nacheinander eingefiihrt: 200 ml
entmineralisiertes Wasser, 1 g Natriumdbdezylbenzoesulfonat,
5:83 g Rokanol oder Slowasol, 0,7 g Natriumazetat, 0,7 g
Natriumakrylat, 2,8 g 50%ige N-Methylolmethakrylamid-
Wasserlosung und 5,6 g Athylenglykol. Das so gewonnene

Boul sionswasser wird unter Rihren auf eine Temperatur von
70 °C erwdrmt. Bei dieser Temperatur wird einmalig 0,56 g
Kaliumperoxidisulfat, aufgelost in 20 ml Emulsionswasser,
eingéfﬁhrt und es beginnt sofort die Dosierung des Gemi~
sches der Monomere mit folgender Zusammensetzung$ 105 g
Styrol, 35 g Dibutylmaleinat, 4,2 g Akrylsdure. Die Dosierung
des Gemisches der Monomere wird innerhalb von ca. 4 Stunden
‘geflhrt. AnschlieBend wird die Temperatur der Reakblons-

- masse auf 90 °C erhdht und imnerhalb von 1,5 Stunden bei
digser Temperatur aufrechterhalten, danach auf eine Tempe-
ratur von 25 °C abgeklihlt und éinmalig 3,3vg konzentriertes
Ammoniakwasser eingefihrt.

2. Beligpiel

In das wie im 1., Beispiel hergegstellte Emulsionswasser,
wird das Gemisch der Monomere mit folgender Zusammensebzung
dogierts 112 g Styrol, 28 g Dibutylmaleinat, 3,4 g kono-

' ' - 10 =~
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butylmaleinat. Der weitefe Vorgang.erfolgt wie im 1. Reilspiel

mit dem Unterschied, daB der Poiymerisationsprozef bei einer
Tempratur von 75 °C gefiibrt wird,

"3, Beispiel

In das Emulsionswasser, das 0,7 g Natriumdodezylbenzosulfonat,
345 g Rokanol oder Slowasol und die restlichen Bestandteile
in Mengen wie im 1. Beispiel enthilt, wird das Gemisch der
Monomere mit identischer Zusammensebzung wie im 1. Beispiel
doslert und weiter wird enalog wie im 1. Beispiel verfahren.

4, Beisgpiel

In das wie im 1. Beispiel angefertigte Fmulsionswasser, jedoch '
mit dem Unterschied, daB 7,42 g Athylenglykol eingefihrt
wurden, erfolgt die Dosierung des Gemisches der Monomere

in der Zusammensetzung von 98 g Styrol, 42 g Dibubylmaleinatb
und 11,2 g Akrylsiure. Weiter wird analog wie im 4. Beispiel
verfahren . '

5, Beispiel

In das Emulsionswasser angefertigt wie im 1. Beigpiel,
mit dem Unterschied, daB 2,1 g Athylenglykol eingefiihrt
wurde, erfolgt die Dosierung des Gemisches der Monomere
in der Zusammensetzungs 109,2 g Styrol, 30,8 g Dibubtyl~
maleinat, 4,2 g ikrylsdure. Weiter wird analog wie im

1. Beispilel verfahren, jedoch mit dem Unterschied, daB
die Polymerisation bei einer Temperatur von 90 °C gefiibrt
worden ist. |
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6. Beispiel

Der Versuch wurde analog wie im 4, Beispiel ausgefiihrt,
~Jedoch mit dem Unterschied, dafl in das Emulsionswasser des
Gemisch der Monomere in folgender Zusammensetzung eingefilhrt
wurdes 105 g Styrol, 35 g Dibutylmaleinat und 4,2 g Metha-
krylat. ' |

7. Beispiel

- Der Versuch wurde analog wie im 1. Beispiel ausgefihrt,
‘mit dem Unterschied, daB in das Bmulsionswasser anstelle
von Athylenglykol 5,6 g Propylenglykol eingefilhrt wird.

8. Beisgpiel

Der Versuch wurde snalog wie im 1. Belspiel ausgefiihrt,
mit dem Unterschied, daB in das Emulsionswasser anstelle
von Athylenglykol 5,6 g Hexylglykol eingefiihrt wurde.

Die nach den Beispielen 1 bls 8 gewonnenen waBrigen Disper-
sionen von Mischpolymerisaten (weiBblaue FlUssigkeiten)
kennzeichnen sich durch folgende physikalisch-chemische

Eigenschaften:
~ Gehalt an trockener Substanz a2 + 2 Gew.~%
- Viskositdt {mit dem Ford-Becher Nr.4
gemessen , 15 + 3 s
- pH o : etwa 9,5
~ Teilchengrofle . 500 - 600 &
- (50 bis €0 nm)
- Oberflichenspannung - 42 + 0,5 dyn/cm2

Die gewonnenen Dispersionen wurden durch Spritzen auf die
’ - ,]2 S
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auf etwa 75 °C erwsrmben Asbest-Zement-Platben aufgetragan
und bel der Temperatur von 75 °C innerhalb 1 linute getrock~-
net, danach wurden die Platten auf eine Temperatur von ‘
40 ¢ abgeklhlt und Priifungen unterzogen. Die Anstrichdicke
betrug 35 /o Die Dispersionen wurden auf die Platten
aufgetragen, die im nassen Verfahren (Hatschek-Verfahren)
sowle im trockenen Verfahren (Autoklavisabion) gewonnen
wurden, Die Priifungsergebnisse der Eigenschaften der nach
den Beigspielen 1 bis 8 gewonnenen Dispersionen und der
davon angefertigten Anstriche sind in den Tabellen 4 bis 3
dargestellt.

Zum Vergleich wurden 4 Proben der Dispersionsgeéwinnung ohne
Zugabe von Athylenglykol in das Imul sionswasser ausgefiihrt.

9. Beispiel

Der Versuch wurde analog wie im 4. Beispiel ausgefiihrt,

nit dem Unterschied, daB kein Athylenglykol in das Emul-
sionswasser und ebenso in die fertige Dispersion eingefiihrt
wurde, ' |

10. Beisgpiel
Der Versuch wurde analog wie im 1. Beispiel ausgefiihrt,
nit dem Unterschied, daf das Lthylenglykol in ciner Menge

von 5,6 g in die fertige Dispersion eingefiihrt wurde,

11, Beilgpiel

Der Versuch wurde analog wie im 10, Beispiel ausge-
fihrt, jedoch wurde die Menge des Athylenglykols auf 11,2 g
vergroBert. ' ' '

. . -3 -
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Die nach den Bespielen 9 bis 11 gewonnenen Dispersionen von

Mischpolymerisaten (weiﬁblaue Fliissigkeiten) kennzeichnen
sich durch folgende physikalisch-chemische Bigenschaften:

'~ Gehalt an trockener Substanz 42 + 2 Gewe-%
- Viskositdt (mit dem Ford-Becher Nr. 4 |
gemessen) . L 20 + 3 s
- pH : . ‘ etwa 9,5
- Teilchengréfe . 900 - 1200 8
- (90 bis 120 nm)
- Oberfléchenspannung 30 + 3 dyn/em®

Die Priifungsergebnisse der Eigenschaften der nach den Bei-
spielen 9 bis 11 gewonnenen Dispersionen und der davon
angefertigben Anstriche sind ebenfalls in den Tabellen 1
bis 3 dargestellt.

-l -
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Tabelle 1

Priifungsergebnisse der nach den Beispielen 1 bis 8 gewonnenen
Dispersionen sowie der nach den Beispielen 9 bis 11 gewonne-
nen Vergleichsdisperslonene

.

Mindesﬁh Mittlere |Mittlere Konstanz des
temperatur|Verglasungs—~ Verglagungs-| Gefrier-Auf-
‘Beispiell|der Film=- |‘temperatur | temperatur tauzyklus,
. {bildung 0g der Film- Zyklenzahl
g -} bildung
: Tg m.-MTJdFB
¢
1 | a0 R, 7 iiber 10 Zyklen
: keine Anderung
2 419 - 51 10 : - -
3 43 52 9 | - " -
4 38 47 9 -
5 43 53 | 10 - -
6 40 oy 7 =T
7 4'1 N 50 ’ . : 9 ~ 1
8 38 Lo 9 : - -
9 51 L5 -6 nach dem
‘ . ' 1. Zyklus
o Koagulation
10 48 45, -3 v -1
"M 44y 46 . 2 ' - -
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Prifungsergebnisse der angefertiglen Angbtriche aus den nach
den Beispielen 1 bis 8 gewonnenen Dispersionen sowle aus

den nach Beilsplelen 9 bis 11 gewonnen Vergleichsdispersionen
(die Anstrichfilme wurden auf Glas angeferbight).

Bei. |Befund des Relative |Wassersaugfihigkeit | Befund des
spiel auf dem Glas |Glasharte]| in Gew.~%, Anstrich-| Anstrichs
pLeL angefertigten| Anstrich~| dicke 1 mm ‘| nach 20

Filmes dicke ; = Tagen
nach 10 d| nach 20 d| ;597
¥ /M |yeichen | Weichen |icidren
in H0 in H,0 | TR MASSE
1 glinzend 0,40 11,8 12,8 keine
: durchsichtig : Anderung
2 - - 0,41 11,9 13,0 - M
3 el 0,41 11,9 13,0 ~ -
) q‘ - . 0540 ) 12’8 1359 -
5 - " - 0:42 10,7 44’8 - "=
6 —- 0,40 11,8 12,8 - e
7 -1 - 0,41 Mol 12,0 - " -
8 e 0,40 13,0 14;1 -1 -
9 - 1 0,37 1241 13:5 -~
10 natt 0,37 15,6 19,1 verbli-
chen,geht
von der
Unterla=
11 mabt 0,37 19,8 28,4 ge ab
o 1
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Beim Vergleich der in den Tabellen 1 bis 3 dargestellten
Priifungsergebnisse der nach den Beispielen 1 bis 11 gewonne-
nen Digpersionen und der davon angefertigteh Anstriche, sowohl
auf Glas als auch auf Asbest-Zement-Plabtten kann festgestellt
werden, da3 die durch das erfindungsgenéfe Verfahren
(Beispiele?ﬂ bis 8) hergestellten Dispersionen und die

davon angefertigten Anstriche sich durch bedeubend besse-

re Eigenschaften vom Gesichtspunkt ihrer Anwendung kenn-
zeichnen als die nach den Beispielen 9 bis 11 gewonnenen
Dispersionen.

Die Priifungen der Dispersionen‘und der davon angefertigten
Anstriche wurden nach den folgenden Methoden durchgefihrt:

a) Konstanz destefriermAuftauzyklus wurde nach der Form
International Standard Crganization (ISO) Nr. 1147-1975
 bestimmtb. | '

'b) Tg m. wurde mit Hilfe eines Differentialkalorimeters
Typ DSC-1D der Firma "Perkin-Elmer" bestimmt.

¢) Haftvermogen des Harzes an die Asbegt-Zement-Platte
wurde nach der Polnischen Norm PN-73/C~81531 bestirmt.,
Die Messungen wurden mit einem Kreismesser 41 in Absténden
von 1 mm ausgefihrt. }l ‘
Das Haftvermdgen wurde in Stufen bestimmb:
1 =~ sehr gut
2 =~ gut
3 - schwach

d) Bestindigkeit gegen Kalkausblithen (Ausblilhungen)
Auf die mit Polymerisatschicht bestrichenen Asbest- -
| | =19 -

?
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Zement-Platten, die sowohl im nassen als auch trockenen
Verfahren angefertigt worden sind, wurde ein Gdﬁmiring
mit einem Innendurchmesser von 150 mm und einer Hohe.
von 410 mn aufgelegt und von aufen mit Plastilin oder Wachs
abgesichert. Die mit dem Ring begrenzte Fliche der
Asbegt-Zement-Platte wurde nit 50 cm3 destilliertenm
Wasser vergossen.

Nach dem Verdampfen des Wassers wurde der Befund der
Fléche auf das Vorhandensein von weiBen Xalkflecken
kontrolliert. Der ermittelte Zustand wurde wie foigt
bezeichnet:

0 ~ keine Ausblilhungen

: kleine Ausblithungen
deutliche Ausblihungen
‘starke Ausblithungen

H

1

Il
2
3

I

€) Bestdndigkeit der Platten gegen Verklebex.
Die Oberfléche von Asbest-Zement-Platten mit Abmessungen
60 x 60 wurde auf eine Temperatur von 90 °C erwdmmt,

- mit zu prifenden Polymerisatdispersion durch Spritzen
beschichtet und innerhalb 4 Minubte bei einer Temperatur
von 75 °C getrocknet. Die erlangben Anstriche hatben
eine Dicke von 35 /um; Unmittelbar nach der Trocknung
und Abkthlung auf 40_00 wurden die beschichteten
Platten aufeinander '"Haupt gegen Haupt" gelegt, mit
einer Last von 115 g/cm® belasbebt und bei einer Tenpe -
ratur von 40 °C innerhalb von 3 Stunden gehalten. An-
schlielend wurde die Last beseitigt und Hafteffekt be-
wertet, | ; '

Es wurde kein Auftreten von Anstrichoberflichenverklebungen
festgestellte

) Xochversuch
4 ~ 20 ~
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Auf dieselbe Weise, wie oben beschrieben, beschichbete
Asbest-Zement-Platten, wurden im Wasser imnerhald von 4
Stunden gekocht und danach wurde der Zustand des An-
strichs beobachtet; ob Bléschen, Abblatterungen und Ab-
splitterungen aufgetreten sind, ’

¥
[

Eisprobe

Auf dieselbe Weise, wie oben beschrieben, beschichtebe
Asbest~Zement~Platten, wurden in einen Behdlter nit
Wasser hineingelegt und fir 24 Stunden bei einer
Temperatur von =25 ¢ eingefroren., AnschlieBend wirden
sie bel Raumbemperatur innerhalb von 4 bis 5 Stunden -
aufgetaut und der Anstrichzustand auf Vorhandensein
von Blésbhen, Abblatterungen und Absplitterungen
bewertet. Die Priifungen wurden in 5 Zyklen fiir jede

 zu priifende Asbest-Zement-Platte durchgefiiart und nach

jedem'Zyklus wurde der Anstrichzustand beobachtet.

- 27
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Irfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung wiBriger Dispersionen von
Styrol-, Maleins#urebutylesber- und (Meth)Akrylsdure-
butylester~Misohpolymerisaten, welches auf der Emul~-
sionspolymerisation des Gemisches der lMonomere in
Anwesenheit bekannter BEmulgatoren und das Polymeri-
satlonsinitiabtors beruht, gekennzeichnet dadurch,
daf in das Emulsionswasser vor dem Polymerisations-
prozel Alkylglykol eingefiihrt wird, das 2 bis 6

" . Kohlenstoffatome in der Alkylgruppe in einer lenge
von 1 bis 6 Gew.~% in bezug auf die Summe der Styrol=-
und Dibutylmaleinatmonomere enthély, Wobei dag Ver-

- haltnis des Alkylglykols zu der im Gemisch der
Monomere enthaltenen (Meth)AkrylsiZure oder dem Mono-
butylmaleinat 1 : 0,2 - 2,0 betright.

2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, aaB
das Bmulsionswasser durch Zugabe in das entminerali._
sierte Wascer eines Gemisches von Emulgatoren , das
sich aus Natriumalkylarylsulfonat und Alkylpoly-
oxyithylenestern zusammensetzt, welche infolge der
Polyaddition des Athylenoxids in die ungesdttigten
Fettalkohole im Verh&lbtnis von 1 : 3 bls 10 gevionnen
werden, in einer Menge von 2 bis 8 Gew.~%, des Natrium~
akrylats in einer lenge von 0,7 bis 1,0 Gew.~%,
des N-lethylolmethakrylamids in einer Kenge von 0,3
bis 3,0 Gew.-% in bezug auf die Summe der Stjrol-
und Divubylmaleinatmonomere vorbereitet wird.

3. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf
1
- 02 -
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in das Emulsionswasser einmalig Kaliumperoxydisulfat

in einer Menge von 0,3 Gew.-%.eingefihrt, wonach

ein Gemisch von Styrol in einer Menge von 40 bis 90 Gewe=-%
und Dibubtylmaleinat in einer Menge von 10 bis 60 Gew.-%
sowie ﬁMeth)Akrylséure oder Monobutylmaleinat in elner
Menge von 1,0 bis 10,0 Gew.-%, vorteilhalft ist 2 bis 6
Gew.-%, in bezug auf die Summe der Styrol- und Dibubyl._
naleinatmonomere dosiert und die Polymerisation bel
einer Temperatur von 70 bis 90 °C bis zum vollen Durch-
reagieren der Monomere ausgefiihrt, wonach in das bis
auf eine Temperatur von 10 bis 30 °a abgekihlte System
konzentriertes Ammonlakwasser bls zur Erlangung des
pH-Wertes von etwa 9,5 eingefihrt wird.
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