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(57) Es wird ein Verfahren zur schnellen Vulkanisation von
synthesekautschuklatex auf Basis von Butadien=-Stvrol- bzw.
jutadien~Acrylnitril-Copolymerisaten beschrieben. Das Verfahren beruht
wf dem besonders innigen Vorcompoundieren eines in Wasser 18slichen,
rasserbestdndicen Alkali-Dithiocarbamats mit den fibrigen
'ulkanisationsagentien, indem die pulverfdrmigen Agentien in.einer
rdaBrigen Losung des Alkali-Dithiocarbamats dispergiert und aufgemahlen
rexden bzw., in einem Vorcompoundieren dieses wasserldslichen
leschleunigers direkt im Xautschuklatex. Die dahbei erreichte hdhere
sleichmégigkeit und Geschwindigkeit der Latex-Vulkanisation ist
rorzugsweise bei der Verarbeitung von Latex zu aeschiumten Materialien
jowle bei Beschichtungen und Kaschierungen nutzbar. NDas Verfahren
irmdglicht gleichzeitig eine relative Iinsparung an Vulkanisations-
seschleuniger.
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Titel der Irfindung

Verfahren zur Vulkanisation von Synthesekautschuk-Latex

Anvendunsszebiet der Frfinduns

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Vulkenisation von
Synthesekautschuklatex auf Besis von Butadien~Styrol- und
Butadien-Acrylnitril-Copolymerisaten. Dieses Verfahren ist
bevorzugt anwendbar fir die Vulkanisation von Latices, die

in der Textilkaschierung und -beschichtung fiir die Vorver-
festigung und Zweitrickenkaschierung vonvnichtgewebﬁen Tep=—
pichbodenmaterielien und fiir die Herstellung von Schaumgummi
sowie gelierten und nlcntrellerten Streichschdumen zur Teqplch-
riucken-Beschichtung eingesetzt werden, '

Charakteristik der bekannten technischen Ldsunzen.

Butadien-C opolymer»Latlces werden, soweit sie nicht funktio-
nelle Gruppen tragen, in bekannter, vielfach beschriebener
Nelsefz B, DD-P8 105 585) {iiber Sohwelelbrucxen vulkanisiert.
Das ubllcherwelse Verwendete Schwefelvulkanlsut1onsoystem fir
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Latices besteht neben Schwefel aus organischem Vulkanisations=
beschleuniger, bevorzugt Zink-Dithiocarbematen als Primérbe-
schleuniger und Mercaptobenzothiazolen, sowle mehrwertigen
Metalloxiden, bevorzugt Zinko:xidc

Notwendig ist die Dispergilerung der pulverformigen Vulkanisa-—
tionskomponenten im wiBrigen Medium und ihr Aufschluf in
Kugel-, Kolloid- oder anderen geeigneten lMtihlen. Dieses dis-
pergierte und aufgemahlene Vulkanisationssystem mul durch
einen intensiven'Misohvorgang homogen mit dem Latex vermischt
werden. Heuptproblem bei diesem Mischvorgang sind die Gefahr
von Inhomogenitit bei der Verteilung im Latex und die Tendenz
zum Absetzen der spezifisch schwereren Vulkanisationsagentien,
vor allem bei ungeniigender Mahlfeinheit und niedriger Viskosi-
Fat der gesamten DLatex-Verarbeltungsmischung.

Die Verwendung von wasserldslichen Ammonium- und Alkalidithio-
carbématen als Vulkanisationsbeschleuniger wird z. B. in Bostrom
"Kautschuk-Handbuch" beschrieben.

Der entscheidende Nachteil der tmmonium-Dithiocarbamate fir die
betriebliche Praxis ist ihre Unbestéandigkeit gegen Einflisse
durch hohere Temperaturen, Schwermetallionen und Feuchtigkeit.
Das heiBt, der Einsatz von Ammonium~Dithiocarbamat schliefit
die Moglichkeit der Zwischenlagerung bzw. Bévorratung von
Latex-ilischunzen, die schon alle Ingredentien enthalten, aus;
da durch die Zersetzung im wiBrigen Medium die Beschleuniger-
wirkung unkontrollierbar abnehmen wﬁrde.~Darﬁber hinaus ist die
Haltbarkeit dieser Beschleuniger selbst stark eingeschrénkt.
Die Verwendung der Alkalidithiocarbamate allein in bekannter
Weise bedingt wiederum eine nicht erwlinschte reduzierte Vulka=
nisationsgeschwindigkeit, die man nur durch die Mitverwendung
eines pulverfdrmigen Zinkdithiocarbamates wieder kompensieren
kann, wobel dann eine relativ hohe EFinsatzmenge an teuren Vul-
kanisationsbeschleunigern notwendig iste
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Ziel der Erfindung

7iel der Hrfindupng ist eine Reduzierung des Anteils der pulver-
formigen Vulkanisationsagentien, die erst durch Vordispergie-
rung aufgeschlossen werden miissen, um ausreichende Wirksamkeit
im VulkanisationsprozeB zu erzielen, in der gesamben Vulkanisa~
tionsmittelmischung. Gleichzeitig soll eine hohe Gieichméﬁig-

" keit bzw. Beschleunigung des Vulkanisationsprozesses und - ein
besserer Nutzungsgrad der eingesetzteh Vulkanisationsagentien
erreicht werden. ' ' .

Darleguneg des Wesensg der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur
Vulkanisation von synthetischen Kautschuklatices auf Basis

von Butadien-Styrol- und Butadien-Acrylnitril-Copolymnerisaten
. mit einen SchWQfelvulkanisationssystem zu entwickeln, bei dem
der Vulkasnisationsbeschleuniger in Form wasserldslicher, be-
stiandigor Produkte in geringer Menge unter Gewdhrleistung einer
hohen Vulkanisationsgeschwindigkeit eilngesotzt wird,

Die Aufgabe wird erfindungsgendB dadurch gelost, daB die Vul-
kanisationsagentien Schwefel, mehrwertiges Metalloxid, bevor-
zugt Zinkoxid, und gegebenenfalls sekundirer Vulkanisationsbe-
schleuniger in einer 20 - 50%igen wéRrigen Losung von Alkali-
Dithiocarbamat dispergiert und diese Dispersion gegebenenfalls
durch Aufmahlen aufgeschlossen wird. Damit wird eine optimale
Verteilung der Vulkanisationsagentien untereinander gewidhr—
leistet und es entfdllt die Notwendigkeit der Mitverwendung
von pulverférmigem und demit zusdtzlich aufzuschlieBendemn.
Zink-Dithiocarbamat. Die so hergestellte Dispersion der Vul-
kanisationsagentien ist unbegrenzt lagerbestindig und garan-
tiert auch beil ihrem Hinsatz in beispilelsweise zentral vorge-
fertigten Latexmischungen eine lange Lager— und Verarbeltungs-
féhigkeit dieser Mischungen. | o '
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Die Aufgabe wird weiterhin dadurch geldst, daB die wiBrige
Losung des Alkali-Dithiocarbamats bereits bei der Herstellung
dem Latex zugesetzt wird und dadurch fir den Latex-Verarbeiter
die Notwendigkeit des Beschleuniger—Einsatzes zur Vulkanisation
ﬁberhadpt in Wégfall kommt. Durch die gesicherte optimal gleich-
méBige Verteilung des im Wasser geldsten Vulkanisationsbeschleu~
nigers in der Polymerphase oder in der Vulkanisationsmittel- \
Dispersion ist weiterhin eine deutliche Reduzierung der Einsatz-—
menge im Verhdltnis zu liblichen Vulkanisationsverfahren um etwa
50 % méglich. Zugleich kann die iiber die Vulkanisationsnittel-
Dispersion dem Latex zusitzlich zugefilhrte Wassermenge deutlich’
gesenkt werden. In der Verarbeitungstechnologie zeigt sich bei
Anwendung des erfindungsgenmiBen Vulkanisationsverfahrens eine
hohere Vulkanisationssicherheit bzw. die Moglichkeit einer Er-
hohung der Vulkanisationsgeschwindigkeit gegenliber der iiblichen
Latex-Vulkanisation trotz deutlich reduzierter absoluter Be-
schleunigermenge. o

Die Uberprifung der resultierenden Produkteigenschaften zgligt
besonders bei Teppichrﬁcken~Streichsohaum im Vergleich mit {b-
lichen Streichschiumen unter Finsatz dispergierter Vulkanisa~
tlonsbeschleuniger dariiber hinaus {iberraschenderweise auch
Qualitative Vorteile in Form oiner verbesserten Hlastizitit

und hoheren Oberflzchenfestigkeit, die fiir das Gebrauchsver-
helten des Finalproduktes von wesentlicher Bedeutung sind.

CAusfiuhrunssheispiel

Beispiel 1

Die Erfindung soll zungdchst an einem Beispiel filir die Her—.
stellung eines Streichschaumes nsher erliutert werden.

Bs wurden Vulkanisationspasten folgender Zusammensetzung
hergestellt: ‘ '

=
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Vulkanisations— Vergleichsbei-
.paste nach er— spiel
findungsgemsdBen
. Verfahren
Wasser 0,5 Gew.Tle, 195 Gew.Tle,
Dispergiermittel (30%) 0425 * " Q25 " o
Zinl«:oxid 2,5 w om 2,5 IR0 1
Schwefel - 0,75 ™M 0,75 " "
Zink-athylphenyl- | | o |
dithiocarbamat : - } 1,0 " W
Natriuwndthylphenyl— ' o :
dithiocarbamat (33%) 1,5 " -
Carboxymethylzellulose 0,06 " 0,06 * M

v

Diese beiden Vulkanisationspasten wurden nach ihrer Herstel-
lung in Schaummischungen eingesetzt:

Mischung nach Vergleichs—
erfindungsge— mischung
méfBen Vulkani-
sationsverfahren
Butadien-Styrol-Latex
mit 27 % Styrol (53%) 100 Gew.Tle, 100 Gew.Tle,
Kalium=Oleat (50%) 10 " o - 10 wen
Mahlkreide ‘ 75 "0 75 oo
Vulkanisationspaste 5,56 " 6,06t "

Beide Mischungen wurden in einem kontinuierlich arbeitenden

- Schaummixer verschiumt, mit einem Rakel auf die Riickseite
von gleichartigem Teppichbodenmaterial in einer Stirke von

3 5 mm aufgetragen und anschlieBend in einem Tunnelofen bei

- 4400( goetrocknet und vulkanisiert. D1e Produktionsgeschwin-
digkeit betrug beim erfindungsgemiRen Verfahren 4,2 m/Minute,
beim Vergleichsmaterial 3,8 m/Minute,
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Folgoende MeBergebnisse wurden am fertigen, schaumbeschichteten
Teppichbodenmaterial ermittelt:

¥lastizititsmodul nach 24 h Belastung
mit 20 N/cm2 und anschlieBender Ent-

lastung nach 20 Stunden (%) 96 %2

Séheuerfestigkeit der Schaumober-
fliche nach Bobeth-Hahn(Doppel-
‘scheuertouren) , o 79 28

Beispiel 2
Die Vulkanisationspaste wurde ohne Vulkanisationsbeschleuniger
hergestellt und entsprechend der Schaumrezeptur in einen
Butadien-Styrol-Latex mit 27 % Styrol und 53 % Feststoff einge-
setzt, der bereits 0,9 % Natriumdthylphenyldithiocarbamat, be-
zogen auf den Polymergehalt, enthielt. Die erhaltenen Ergeb-
nisse waren mit denen aus Beispiel 1- identische |

Beispiel 3

Bs werden filr Tufting- oder Malimoteppichboden geeignete Vor-
strichmischungen folgender Zusammensetzung unter Hinsatz der
Vulkanisationsagentien aus Beispiel 1 hergestellt.
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Mischung nach Vergleichs~

erfindungsge=— nischung

miBen Vulkani-

satlonsverfahren
Butadien-Styrol-Latex o
mit 27 % Styrol (53%) 100  Gew.Tle, 100  Gew.Tle.
Nichtionogene ober- '  ' ' .
flichenaktive Substanz 1 " " 1 won
Mahlkreide | 7170 v 410 v
Vulkanisationspaste 5,56 " w 6,06 " "

Beide Mischungen werden iber ein Walzenrakel auf die Riick-
seite eines Tufting-Teppichbodens aufgetragen und anschlieBend
in einem Tunnelofen getrocknet und vulkanisisrt. Beil einem

- Tyrockenauftrag von GOO'g/m2 betrigt die ermittelte optimale
Arbeitsgeschwindigkeit bel 140°C Ofentenperatur nach dem er-
findungsgeméﬁeh Vulksnisationsverfanren 5 m/Minute, in Ver-
gleichsbeispiel 4,5 m/ilinute, Als Maf fir die Ermittlung dex
Arbeitsgeschwindigkeit dient die Messung der Noppenausreifi-
festigkeit, Bei der optimalen Arbeitsgeschwindigkelt wird eine
Noppenausreiffestigkeit von 40 N/Noppe sicher eingehalten.
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Erfindunqsanspruch

1. Verfahren zur Vulkanisation von Synthesekautschuk-Latex
auf Basis von Butadien-Styrol— und Butadien—-Acrylnitril-
Copolymerisaten, die vorzugsweise zur Schaumgummi- und
Streichschaumherstellung sowie zur Beschichtung und Ka-

schierung von textilen Trigermaterialien verwendet werden,

mit einem Vulkanisationssysftem aus einer widBrigen Disper-
sion von Schwefel, mehrwertigem Metalloxid, bevorzugt

~ Zinkoxid, und gegebenenfalls festem Vulkanisationsbe-
schleuniger, gekennzeichnet dadurch, daB die festen Vul-
kanisationsagentien in einer 20 = 50 %igen Ldsung eines
Alkali~Dithiocarbamats, beispielsweise Natriumdthylphenyl-

dithiocarbamat, dispergiert "und gegebenenfalls aufgeschlos—'-

sen werden.

2, Verfahren zur Vulkanisation von Synthesekautschuk-Latex
nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf die wélrige
Losung des Alkali-Dithiocarbeamats dem Latex bereits bei
der Herstellung zugesetzi wird,
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