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Beschreibung

[0001] Schmelzkleber sind 100% feste Materialien, die in geschmolzenem Zustand auf Substrate aufgetragen
und zur Ausbildung der klebrigen Schicht abgekuiihlt werden und weite Verwendung fiir industrielle Anwendun-
gen finden.

[0002] Die meisten kommerziell erhaltlichen Schmelzkleber erfordern Temperaturen von 177°C (350°F) oder
héher, um das komplette Schmelzen aller Komponenten sicherzustellen und eine zufriedenstellende Anwen-
dungsviskositat zu erreichen. Das Erfordernis solch hoher Temperaturen ist nicht unproblematisch. Die hohen
Temperaturen erhdhen die Risiken des Anwenders hinsichtlich von Verbrennungen und der Einatmung von L6-
sungsmittelresten. Zusatzlich erfordern die hohen Temperaturen mehr Energie was groRere Anforderungen an
die Produktionseinrichtung stellt.

[0003] Klebstoffzusammensetzungen, die bei Temperaturen unter 149°C (300°F) anwendbar sind, kdnnen
mit Hilfe von niedermolekularen Komponenten oder hohem Wachsanteil hergestellt werden. Obwohl diese Zu-
sammensetzungen eine niedrige Anwendungsviskositat erreichen, flhrt dies zu einem Verlust von Klebeeigen-
schaften. Daher werden weichere oder amorphere Komponenten zugefiigt, um die Klebeeigenschaften zu ver-
bessern. Diese amorphen Komponenten reduzieren allerdings die effektive Widerstandsfahigkeit gegen Hitze,
insbesondere bei Klebungen mit Federbelastung, die fir einen langeren Zeitraum hohen Temperaturen unter-
worfen werden.

[0004] EP-A-0 776 955 beschreibt eine Schmelzkleberzusammensetzung, die fiir die Verwendung im Verpa-
ckungsbereich, insbesondere zum VerschlieRen von Schachteln und Kartons, und die Herstellung von Kisten
und Kasten ausgelegt ist. Die darin erwdhnten Schmelzkleberzusammensetzungen sind nutzlich bei Anwen-
dungstemperaturen von weniger als ungefahr 154°C. Diese bekannte Schmelzkleberzusammensetzung um-
fasst a) von ungefahr 20 bis ungefahr 50 Gewichtsprozent mindestens eines Ethylen-Vinylacetat-Copolymers,
welches von ungefahr 15 bis ungefahr 45 Gewichtsprozent Vinylacetat pro Monomer enthalt und einen
Schmelzindex von weniger als ungefahr 700 g/10 min aufweist; b) von ungefahr 20% bis ungefahr 60% eines
klebrigmachenden Harzes, welches aus der Gruppe ausgewahlt wird, die aus aliphatischen, cycloaliphati-
schen, aromatischen Kohlenwasserstoffharzen und hydrierten Derivaten, Harzen und Harzderivaten, Terpe-
nen und Terpenderivaten besteht; c) von ungefahr 10% bis ungefahr 40% eines Paraffinwachses, welches ein
Schmelzpunkt von ungefahr 55°C bis ungefahr 85°C aufweist; d) von ungefahr 0% bis ungefahr 1,5% eines
Stabilisators.

[0005] Es ware daher vorteilhaft, einen Klebstoff zu besitzen, welcher gute Klebestarke mit auliergewohnli-
cher Hitzeresistenz und Anwendungsviskositat aufweist, selbst wenn dieser mit niedermolekularen Kompo-
nenten fur die Anwendung bei niederen Temperaturen hergestellt wird.

[0006] Die erfindungsgemalen Klebstoffzusammensetzungen kénnen bei niedrigeren Temperaturen von 93
bis 149°C (200 bis 300°F) angewandt werden und bieten trotzdem auRergewdhnliche Hitzebestandigkeit, ob-
wohl niedermolekulare Komponenten verwendet werden, von denen man Ublicherweise erwarten wirde, dass
sie schlechte Hitze- und Kalteresistenz hervorrufen.

[0007] Demzufolge finden die erfindungsgemafien Klebstoffe Verwendung beim VerschlieRen von Behaltern.
Behalter aus Wellpappe sind hohen Belastungen und widrigen Umweltbedingungen wahrend des Versandes
ausgesetzt. Die erfindungsgemalfen Klebstoffe genligen diesen und weiteren drastischen Anforderungen.

[0008] Es wurde gefunden, dass Schmelzkleber, die hergestellt wurden mit
a) 5 bis 45 Gewichtsprozent Ethylen-Vinylacetat-Copolymer mit mehr als 30 Gewichtsprozent Vinylacetat
und einem Schmelzindex von mindestens 700 dg/min;
b) 10 bis 60 Gewichtsprozent eines thermoplastischen Kohlenwasserstoffharzes, das von Styrol, alpha-Me-
thylstyrol und/oder Vinyltoluol und Polymeren, Copolymeren und Terpolymeren davon abgeleitet ist;
¢) 5 bis 25 Gewichtsprozent eines kompatiblen, haftférdernden Klebrigmachers;
d) 10 bis 40 Gewichtsprozent Wachs mit einem Schmelzpunkt von 54 bis 82°C (130 bis 180°F) und optional
e) 5 bis 25 Gewichtsprozent Ethylen-Vinylacetat-Copolymer, welches weniger als 30 Gewichtsprozent Vi-
nylacetat mit einem Schmelzindex von mindestens 400 dg/min aufweist und welches bei niedrigeren Tem-
peraturen von 93 bis 149°C (200 bis 300°F) angewandt werden kann und dennoch aufergewoéhnliche Hit-
zebestandigkeit liefert. Die Gewichtsprozente basieren auf dem Gesamtgewicht der Klebstoffzusammen-
setzungen.
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[0009] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Schmelzkleberzusammensetzungen, die bei Temperaturen
zwischen 93 und 149°C (200 bis 300°F) eingesetzt werden kénnen und trotz niedermolekularer Komponenten
auflergewohnliche Hitzebestandigkeit bieten.

[0010] Die erfindungsgemalen Ethylen-Vinylacetat-Copolymeren (EVA) weisen mehr als 30 Gewichtspro-
zent Vinylacetat auf und besitzen einen Schmelzindex von mindestens 700 dg/min, bevorzugt mindestens
1000 dg/min. Die bevorzugten Copolymeren sind von DuPont unter der Bezeichnung Elvax EP4150 erhaltlich
und weisen ungefahr 40 Gewichtsprozent Vinylacetat und einen Schmelzindex von ungefahr 1000 dg/min auf.
Die Menge des im Klebstoff vorhandenen Copolymeren variiert von 5 bis 45 Gewichtsprozent, bevorzugt von
20 bis 40 Gewichtsprozent.

[0011] Zusatzlich zu den oben beschriebenen Komponenten kénnen die erfindungsgemalfen Klebstoffzu-
sammensetzungen wahlweise ein zweites EVA Copolymer umfassen, insbesondere eines das weniger als 30
Gewichtsprozent Vinylacetat und einen Schmelzindex von 400 bis 2500 dg/min aufweist. Die bevorzugten Co-
polymeren sind von Exxon unter der Bezeichnung ESCORENE erhéltlich und beinhalten ungefahr 28 Ge-
wichtsprozent Vinylacetat und einen Schmelzindex von ungefahr 800 dg/min. Die Menge des im Klebstoff vor-
handenen Copolymers variiert von 5 bis 25 Gewichtsprozent, bevorzugt 10 bis 20 Gewichtsprozent.

[0012] Die erfindungsgemalen Schmelzkleberzusammensetzungen umfassen auch ein thermoplastisches
Kohlenwasserstoffharz, welches einen Ring-Kugel-Erweichungspunkt von unter 130°C, bevorzugt unter 120°C
besitzt. Beispielhafte Harze sind solche, die von Styrol, alpha-Methylstyrol und/oder Vinyltoluol und von Poly-
meren, Copolymeren oder Terpolymeren des Styrol, alpha-Methylstyrol und/oder Vinyltoluol abgeleitet sind.
Bevorzugt ist KRYSTALEX® 3100, welches ein niedermolekulares thermoplastisches Kohlenwasserstoffpoly-
mer darstellt, das weitgehend von alpha-Methylstyrol abgeleitet ist, einen Ring-Kugel-Erweichungspunkt von
97 bis 103°C aufweist und von Hercules Inc. erhéltlich ist. Die thermoplastischen Kohlenwasserstoffharze sind
in den erfindungsgemafen Klebstoffzusammensetzungen in einer Menge von 10 bis 60 Gewichtsprozent der
Zusammensetzung, bevorzugt 15 bis 35 Gewichtsprozent, vorhanden.

[0013] Erfindungsgemale vertragliche haftférdernde Klebrigmacher schlieRen Terpene, phenolische Terpe-
ne, modifizierte Terpene, und Kombinationen davon ein. Ebenfalls eingeschlossen sind hydrierte Derivate von
phenolisch-modifizierten Terpenharzen, z.B., ein Harzprodukt, welches sich aus der Kondensation in einem
sauren Medium eines bizyklischen Terpens mit einem Phenol ergibt. NIREZ 300, welches ein phenolisch-mo-
difiziertes Terpen mit einem Ring-Kugel-Erweichungspunkt von 112°C darstellt und von Arizona Chemical
Company erhaltlich ist, ist das am meisten bevorzugte modifizierte Terpen.

[0014] Andere erfindungsgemalle kompatible haftférdernde Klebrigmacher schlieRen Harze, Harzderivate,
Harzester, aliphatische Kohlenwasserstoffe, aromatische Kohlenwasserstoffe, aromatisch-modifizierte alipha-
tische Kohlenwasserstoffe und Mischungen davon ein. Beispiele von Harzester-Klebrigmachern sind sowohl
natirliche als auch modifizierte Harze wie Gummiharze, Holzharze, Tallélharze, destillierte Harze, hydrierte
Harze, dimerisierte Harze, polymerisierte Harze als auch die Glyzerin- und Pentaerythritester der nattirlichen
und modifizierten Harze wie z.B. der Glyzerinester von Harzen aus hellem Holz, die Glyzerinester von hydrier-
ten Harzen, die Glyzerinester von polymerisierten Harzen, die Pentaerythritester von hydrierten Harzen, den
phenolisch-modifizierten Pentaerythritester von Harz und Kombinationen davon.

[0015] Beispielhafte kommerziell erhaltliche Klebrigmacher sind NIREZ V-2040 und NIREZ 300 der Arizona
Chemical Company und DERTOPHENE T 105 von DRT. Andere kommerziell erhéltliche Klebrigmacher sind
SYLVATAC 100, ZONATAC und ZONESTER der Arizona Chemical Company, PERMALYN von Hercules, UNI-
TAC Union Camp und NOVARES von Georgia Pacific.

[0016] Ein erfindungsgemalies kompatibles Klebrigmachersystem wird basierend auf einer Zahl von Fakto-
ren ausgewahlt, insbesondere der Loslichkeitsparameter, der Molekulargewichtsverteilung und der grundle-
genden chemischen Struktur des Klebrigmachersystems. Diese Faktoren beeinflussen zusammen mit ande-
ren die chemische und physikalische Wechselwirkung zwischen dem Wachs, dem Polymer und der Klebrig-
machermischung. Die passende Auswahl der Komponenten fiihrt zu einem kompatiblen Schmelzkleber mit
niedriger Anwendungstemperatur, welcher weitgehend aus niedermolekularen Komponenten hergestellt ist.

[0017] Fur die Verwendung ist es auch wichtig, dass das klebrigmachende Harz einen Ring-Kugel-Erwei-
chungspunkt von weniger als 130°C, bevorzugt weniger als 120°C aufweist.

[0018] Die klebrigmachenden Harze werden in Mengen von 5 bis 25 Gew.-%, bevorzugt 10 Gew.-%, bezogen
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auf die Klebstoffzusammensetzung verwendet. Die vorliegende Erfindung schliel3t ein, dass die erfindungsge-
male Klebstoffzusammensetzung eines oder mehrere der oben genannten haftférdernden Klebrigmacherhar-
ze umfasst.

[0019] Geeignete erfindungsgemale Wachse sind Paraffinwachse mit einem Schmelzpunkt im Bereich von
54 bis 82°C (130 bis 160 °F) wie z.B., PACEMAKER von Citgo und R-2540 von Moore and Munger; und
niedrigschmelzende synthetische Fischer-Tropsch-Wachse mit einem Schmelzpunkt von weniger als 82°C
(180°F). Das am meisten bevorzugte Wachs ist Paraffinwachs mit einem Schmelzpunkt von 66°C (150°F). Die
Wachskomponente wird in Mengen von 10 bis 40 Gew.-%, bevorzugt 20 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Ge-
wicht des Klebstoffs, eingesetzt.

[0020] Die erfindungsgemafRen Klebstoffe enthalten bevorzugt auch einen Stabilisator oder ein Antioxidans.
Zu den anwendbaren Stabilisatoren oder Antioxidantien gehéren hochmolekulare, gehinderte Phenole und
multifunktionelle Phenole wie z.B. Schwefel- und Phosphor-enthaltendes Phenol. Dem Fachmann sind gehin-
derte Phenole gelaufig und kénnen als phenolische Verbindungen bezeichnet werden, die sterisch anspruchs-
volle Radikale in enger Nachbarschaft zu den phenolischen Hydroxylgruppen aufweisen. Im Besonderen sind
tertidre Butylgruppen allgemein am Benzolring in zumindest einer der Orthopositionen zu der phenolischen Hy-
droxylgruppe substituiert. Die Gegenwart dieser sterisch anspruchsvollen substituierten Radikale in der Nach-
barschaft der Hydroxylgruppe dient zur Verlangsamung der Streckfrequenz und demzufolge ihrer Reaktivitat;
diese Hinderung verleiht damit der phenolischen Verbindung ihre stabilisierenden Eigenschaften. Beispielhafte
gehinderte Phenole schlielen ein: 1,3,5-Trimethyl-2,4,6-tris-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl)-Benzol; Penta-
erythrit Tetrakis-3(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)-Propionat; n-Octadecyl-3(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphe-
nyl)-propionat; 4,4'-Methylenbis(2,6-tert-butyl-phenol); 4,4'-Thiobis(6-tert-butyl-o-cresol); 2,6-Di-tertbutylphe-
nol; 6-(4-Hydroxyphenoxy)-2,4-bis(n-octylthio)-1,3,5 Triazin; di-n-Octylthio)ethyl 3,5-di-tert-Butyl-4-hydro-
xy-benzoat; und Sorbitol hexa[3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxy-phenyl)-propionat].

[0021] Die Leistung dieser Antioxidantien kann weiter erhéht werden, indem in Verbindung damit bekannte
synergistische Verbindungen wie z.B. Thiodipropionatester und Phosphite verwendet werden. Insbesondere
Distearylthiodipropionat ist geeignet. Diese Stabilisatoren sind, falls verwendet, allgemein in Mengen von 0,1
bis 1,5 Gew.-%, bevorzugt 0,25 bis 1,0 Gew.-%, vorhanden.

[0022] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auch auf die Zugabe eines polymeren Additivs zum Klebstoff,
welches aus der Gruppe ausgewahlt ist, die Ethylen-Methylacrylat-Polymere, die 10 bis 18 Gew.-% Methyl-
acrylat enthalten, Ethylen-Acrylsdure-Copolymere, die eine Saurezahl von 25 bis 150 besitzen, Polyethylen,
Polypropylen, Poly(buten-1-co-ethylen)polymere und niedermolekulare und/oder einen niedrigen Schmelzin-
dex aufweisende Ethylen-n-Butylacrylat-Copolymere umfasst. Wenn ein solches Additiv vorhanden ist, ist es
in Mengen von bis zu 15 Gew.-% bezogen auf das Gewicht der Zusammensetzung vorhanden.

[0023] In Abhangigkeit von den betrachteten Endanwendungen der Klebstoffe werden andere Additive, wie
Weichmacher, Pigmente und Farbstoffe, die Giblicherweise zu Schmelzklebern hinzugefiigt werden, dazugege-
ben. Aufderdem kénnen auch kleine Mengen von zuséatzlichen Klebrigmachern und/oder Wachse wie z.B. mi-
krokristalline Wachse, synthetische Wachse aus hydriertem Rizinusél und Vinylacetat-modifizierte syntheti-
sche Wachse in kleinen Mengen zu den erfindungsgemaRen Zusammensetzungen hinzugegeben werden,
d.h. in Mengen von bis zu 10 Gew.-%.

[0024] Eine bevorzugte Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung betrifft eine Klebstoffzusammenset-
zung, die folgende Komponenten umfasst:
a) 5 bis 45 Gew.-% Ethylen-Vinylacetat-Copolymer mit mehr als 30 Gew.-% Vinylacetat und einem Schmel-
zindex von mindestens 700 dg/min;
b) 10 bis 60 Gew.-% eines thermoplastischen Kohlenwasserstoffharzes, das von Styrol, alpha-Methylstyrol
und/oder Vinyltoluol und den Polymeren, Copolymeren und Terpolymeren davon abgeleitet ist;
¢) 5 bis 25 Gew.-% eines kompatiblen haftférdernden Klebrigmachers, der aus der Gruppe ausgewahlt ist,
die Terpene, phenolische Terpene, modifizierte Terpene und Kombinationen davon umfasst; und
d) 10 bis 40 Gew.-% Wachs mit einem Schmelzpunkt von 54 bis 82°C (130 bis 180°F).

[0025] In einer weiteren Zusammensetzung der obigen Ausflihrungsform umfasst das Ethylen-Vinylace-
tat-Copolymer ungefahr 40 Gew.-% Vinylacetat. In einer weiteren Zusammensetzung umfasst das zuséatzliche
Ethylen-Vinylacetat ungefahr 28% Vinylacetat.

[0026] In einer weiteren Zusammensetzung stellt KRYSTALEX® 3100 das thermoplastische Kohlenwasser-
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stoffharz dar. Das Wachs ist Paraffinwachs oder niedrig schmelzendes synthetisches Wachs. Die obige Aus-
fuhrungsform kann zuséatzlich bis zu 15 Gew.% eines polymeren Additivs enthalten, welches aus der Gruppe
ausgewahlt ist, die Ethylen-Methylacrylat-Polymere mit 10 bis 28 Gew.-% Methylacrylat, Ethylen-Acrylsau-
re-Copolymere mit einer Saurezahl von 25 bis 150, Polyethylen, Polypropylen, Poly(buten-1-co-ethylen)poly-
mere und niedermolekulare und/oder einen niederen Schmelzindex aufweisende Ethylen-n-Butylacrylat-Copo-
lymere umfasst.

[0027] In einer zweiten bevorzugten Ausflihrungsform umfasst der Klebstoff:
a) 5 bis 45 Gew.-% Ethylen-Vinylacetat-Copolymer mit mehr als 30 Gew.-% Vinylacetat (VA) und einem
Schmelzindex von mindestens 700 dg/min;
b) 5 bis 25 Gew.-% Ethylen-Vinylacetat-Copolymer, welches weniger als 30 Gew.-% VA mit einem Schmel-
zindex von mindestens 400 dg/min umfasst;
c¢) 10 bis 60 Gew.-% eines thermoplastischen Kohlenwasserstoffharzes, welches von Styrol, alpha-Methyl-
styrol und/oder Vinyltoluol und Polymeren, Copolymeren und Terpolymeren davon abgeleitet ist;
d) 5 bis 25 Gew.-% eines kompatiblen haftférdernden Klebrigmachers, welcher aus der Gruppe ausgewahlt
ist, die aus Harz, Harzderivaten, Harzestern, aliphatischen Kohlenwasserstoffen, aromatischen Kohlenwas-
serstoffen, aromatisch-modifizierten aliphatischen Kohlenwasserstoffen, Gummiharzen, Holzharzen, Tall6l-
harzen, destillierten Harzen, hydrierten Harzen, dimerisierten Harzen, polymerisierten Harzen, dem Glyze-
rinester von Naturharzen, dem Glyzerinester von modifizierten Harzen, den Pentraerythritestern der natr-
lichen Harze, den Pentaerythritestern von modifizierten Harzen, dem Glyzerinester von Harzen aus hellem
Holz, dem Glyzerinester von hydrierten Harzen, dem Glyzerinester von polymerisierten Harzen, dem Pen-
taerythritester von hydrierten Harzen, dem phenolisch-modifizierten Pentaerythritester von Harz, und Kom-
binationen davon besteht; und
e) 10 bis 40 Gew.-% Wachs mit einem Schmelzpunkt von 54 bis 82°C (130 bis 180°F).

[0028] In den Zusammensetzungen gemaR der obigen zweiten, bevorzugten Ausfihrungsform umfasst das
Ethylen-Vinylacetat-Copolymer gemaR (a) ungefahr 40 Gew.-% Vinylacetat. In anderen Zusammensetzungen
dieser Ausfuhrungsform umfasst das Ethylen-Vinylacetat-Copolymer gemaf (b) ungefahr 29 Gew.-% Vinyla-
cetat. Das thermoplastische Kohlenwasserstoffharz kann KRYSTALEX® 3100 sein und das Wachs kann Par-
affinwachs oder niedrig schmelzendes synthetisches Wachs sein. AuRerdem kann die obige Zusammenset-
zung zusatzlich bis zu 15 Gew.% eines polymeren Additivs enthalten, welches aus der Gruppe ausgewahlt ist,
die aus Ethylen-Methylacrylat-Polymeren mit 10 bis 28 Gew.-% Methylacrylat, Ethylen-Acrylsaure-Copolyme-
ren mit einer Saurezahl von 25 bis 150, Polyethylen, Polypropylen, Poly(buten-1-co-ethylen)polymeren und
Ethylen-n-Butylacrylat-Copolymeren mit niedrigem Schmelzindex und/oder niederem Molekulargewicht be-
steht. Die vorliegende Erfindung ist aulerdem auf Behalter, Kartons oder Ablagen, die die obigen Klebstoffzu-
sammensetzungen umfassen, gerichtet.

[0029] Die erfindungsgemafien Klebstoffzusammensetzungen werden durch Mischen der Komponenten in
der Schmelze wahrend ungefahr 2 Stunden bei einer Temperatur von ungefahr 121°C bis zum Erhalt einer ho-
mogenen Mischung, hergestellt. Verschiedene Verfahren des Mischens sind bekannt und jedes Verfahren,
welches eine homogene Mischung ergibt, ist geeignet.

[0030] Die erhaltenen Klebstoffe sind durch eine Viskositat von weniger als 3000 mPas (cps) bei 135°C cha-
rakterisiert. Sie kénnen bei Temperaturen von 93 bis 149°C (200 bis 300°F) angewandt werden, um ausge-
zeichnete Klebstoffhaftung sogar bei der Exposition unter breit gefacherten Temperaturverhaltnissen zu liefern.
Die Klebstoffe besitzen hervorragende Hitzebestandigkeit wie dies durch den thermischen Stabilitatstest bei
121°C (250°F) Uber 200 Stunden charakterisiert ist, welcher keine Anzeichen von Verkohlung, Ablésung oder
Gelbildung zeigt. Einige Rezepturen zeigen sogar eine thermische Stabilitat von bis zu 400 Stunden bei 121°C
(250°F). AuRerdem kann eine Klebung, die von 2 Stlicken Wellpappensubstrat gebildet wird, die Gber einen
1,27 cm auf 5,08 cm (1/2" auf 2") groRen zusammengepressten Fleck zusammengehalten werden, einem
Druck basierend auf einer Federbelastung von 0,14 bis 0,175 kg/cm? (2 bis 2,5 psi) 24 Stunden lang bei einer
Temperatur von 46°C (115°F) oder héher standhalten.

[0031] Die Klebstoffe als solche finden insbesondere Verwendung als behalter-, karton- oder plattenbildende
und -verschlielende Klebstoffe, z.B. fur die Verpackung von Zerealien, Keksen und Bierprodukten. Die erfin-
dungsgemalen Schmelzkleber sind insbesondere nutzlich fir die Verwendung in den Verpackungs-, Verarbei-
tungs-, Buchbinde- und Vliesstoffmarkten, insbesondere zum Verschlieen von Ursprungsbehaltern und Kar-
tons und fir die Verwendung in der Zigarettenindustrie.
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BEISPIELE

[0032] In den folgenden Beispielen, die nur zur Verdeutlichung angefiihrt werden, sind alle Mengenangaben
gewichtsbezogen und alle Temperaturen in Grad Celsius, soweit dies nicht anders angegeben ist.

[0033] In den Beispielen werden alle Klebstoffrezepturen im einblattrigen Mischer auf 135°C erhitzt, indem
die Komponenten bis zur Homogenitat gemischt werden.

[0034] Die Klebstoffe wurden dann verschiedenen Tests unterworfen, mit denen die Eigenschaften, die fiir er-
folgreiche, kommerzielle Anwendungen erforderlich sind, simuliert wurden.

[0035] Die Schmelzviskositaten der Schmelzkleber wurden mit Hilfe eines Brookfield Model RVT Thermosel
Viscometer unter Verwendung einer Nummer 27 Achse bestimmt.

[0036] Einzelproben fir die Bestimmung der Ablése- und Scherfestigkeit bei erhéhten Temperaturen wurden
wie folgt hergestellt: ein Klebstofffleck von 1,27 cm (1/2 inch) Breite wurde bei 121°C auf einem Streifen von
50 Pfund Kraft Papier von 2,54 cm (1 inch) Breite auf 7,62 cm (3 inches) Lange uber die Breite des Papiers
angebracht. Ein zweites Stlick Kraft Papier der gleichen Maf3e wurde sofort Giber dem ersten Stlick aufgebracht
und 200 g Gewicht auf diese zusammengesetzte Anordnung aufgebracht. Der zusammengepresste Kleb-
stofffleck hatte eine Breite von 1,27 cm (1/2 Inch).

[0037] Die Ablésung und Verschiebung bei erhdhter Temperatur wurde bestimmt, indem ein Gewicht von 100
g an jede Probe angebracht wurde und die Einzelproben in einem Ofen mit Druckluftstrom gebracht wurden.
Die Temperatur wurde in 5,5°C (10°F) Abschnitten, ausgehend von 38°C erhéht, die Einzelproben blieben bei
jeder gegebenen Temperatur fiir 15 min zur Angleichung. Der Temperaturzyklus lief bis die letzte Klebung ver-
sagte. Jede Ablése- und Verschiebungseinzelprobe wurde in doppelter Ausfiihrung hergestellt und getestet.
Der Wert der Ablésung und Verschiebung bei héherer Temperatur fiir die beiden Klebungen ist durch die durch-
schnittliche Temperatur des Versagens gegeben. In einigen Fallen versagte die Probe innerhalb der 10° Ab-
schnitte wahrend die Temperatur eingestellt wurde, was als solches angegeben ist.

[0038] Die Haftung bei verschiedenen Temperaturen wurde wie angegeben bestimmt, indem ein 1,27 cm (1/2
inch) breiter Fleck aus Klebstoff der Breite nach auf ein 5,08 cm (2 inch) auf 7,62 cm (3 inch) groRes Stlick
Substrat (wie angegeben) aufgebracht wurde und unmittelbar danach ein zweites Stlick Pappe in Kontakt ge-
bracht wurde. Die Klebung wurde flr jede Temperatur wahrend einer Dauer von 24 Stunden ausgehartet. Die
Klebungen wurden per Hand getrennt, die Art des Versagens festgestellt und die Gegenwart oder Abwesenheit
von Faserriss (fiber tear, FT) wurde festgehalten. Vollstandig ("Full") wie in den Beispielen verwendet, bezieht
sich auf 95 bis 100% Faserriss. MaRig ("Moderate") bezieht sich auf 50 bis 95% Faserriss. Leicht ("Slight") be-
zieht sich auf 5 bis 50% Faserriss; und Nicht ("No") bezieht sich auf 0 bis 5% Faserriss.

[0039] Die Hitzebeanspruchung wurde mit Hilfe der Anfertigung einer zusammengesetzten Anordnung von
Klebstoff (5,08 x 1,27 cm (2 x '2")) gemessen, welcher zwischen zwei gewellten Sticken definierter GroRen-
ordnung zusammengedrickt wurde. Der Klebstofffleck, der diese zusammengesetzte Anordnung bildete, wur-
de anschlief3end einer Federkraftbelastung von ungefahr 2 Pfund tber einen Zeitraum von 24 Stunden bei er-
héhten Temperaturen unterworfen. Die maximale Temperatur bei der diese Anordnung wenigstens 24 Stunden
lang intakt blieb, wurde anschlieRend festgehalten.

[0040] Der Kristallisationsbeginn wurde bestimmt, indem die Klebstoffmischungen auf 121°C erhitzt wurden
und ein kleiner Tropfen (ungefahr 1 g) des geschmolzenen Klebstoffs in eine Kivette eines ASTM-Thermome-
ters gegeben wurden. Die Temperatur, bei der geschmolzene Klebstoff sich zu triiben begann wurde dann fest-
gehalten. Diese Messungen des Kristallisationsbeginns liefern einen Hinweis auf die Kompatibilitdt des
Schmelzklebers insgesamt, d.h. die Vertraglichkeit der einzelnen Bestandteile miteinander. Produkte, die einen
Kristallisationsbeginn in der Nahe von oder am Erweichungspunkt des in der Rezeptur verwenden Wachses
zeigen stellen ein insgesamt kompatibles Produkt dar. Die sich bildende Trubung wenn das Material abkuhilt,
ist das Ergebnis der sich entwickelnden Kristallinitat der wachsartigen Komponente (durch die hervorgerufene
Brechung des Lichts, welches durch die Probe strahlt). Systeme, welche Kristallisationsbeginne aufweisen, die
wesentlich gréRer als der Erweichungspunkt des Wachses sind, zeigen eine Mikrotrennung, welche den Bre-
chungsindex des geschmolzenen Klebstoffs verandert. Unvertraglichkeit ist als Kristallisationsbeginn von mehr
als oder gleich 121°C (250°F) definiert. Die praktische Bedeutung von Produkten mit hohem Kristallisationsbe-
ginn ist wie folgt:

(1) Schwache inharente Vertraglichkeit mit einer Tendenz zur Phasentrennung wahrend langerem Erhitzen
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und Erwarmungs- und Abkihlungszyklen wie dies in kommerziellen Arbeitsgangen auftritt.
(2) Schwache Fliel3eigenschaften, welche zum "Fadenziehen" bei Schnellfeuer, Luft- oder elektrisch ange-
triebenen Dusenvorrichtungen fihren.

BEISPIEL |

[0041] Die folgenden Materialien wurden verwendet um «eine Reihe von erfindungsgemafen Klebstoffen her-
zustellen: ELVAX 4150 ist ein Ethylen-Vinylacetat-Polymer, welches 40% Vinylacetat enthalt und einen
Schmelzindex von 1000 dg/min aufweist und von E.I. duPont de Nemours and Co. erhaltlich ist. Ul 8705 ist ein
Ethylen-Vinylacetat-Polymer, welches 28% Vinylacetat enthalt, einen Schmelzindex von 800 dg/min aufweist
und von Exxon erhaltlich ist. KRYSTALEX® 3100 ist ein niedermolekulares thermoplastisches Kohlenwasser-
stoffpolymer, welches weitgehend von alpha-Methylstyrol abgeleitet ist, einen Erweichungspunkt Ring und Ku-
gel von 97 bis 103°C aufweist und von Hercules Inc. erhaltlich ist. Der Harzester ist SYLVATAC 4216, welcher
ein Pentaerythritharzester mit einem Erweichungspunkt von 100°C darstellt und von Arizona Chemical Com-
pany erhaltlich ist. WINGTAC EXTRA ist ein von Goodyear erhaltlicher, Styrol-modifizierter aliphatischer
Cs-Kohlenwasserstoff mit einem Erweichungspunkt von 100°C. NIREZ 300 ist ein von Arizona Chemical Com-
pany erhaltliches, phenolisch modifiziertes Terpen mit einem Erweichungspunkt Ring und Kugel von 112°C.
Das gewahlte Antioxidans war IRGANOX 1010FF, welches von Ciba-Geigy erhaltlich ist.

[0042] Die oben diskutierten physikalischen Eigenschaften wurden getestet; die Ergebnisse sind unten zu-
sammen mit den Klebstoffrezepturen in Tabelle | gezeigt.

TABELLE |
I Il I A B
Antioxidans 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Paraffin 30 30 30 30 30
40/1000 EVA 22 20 35 35 35
28/800 EVA 13 15
KRYSTALEX® 3100 25 25 25 35 25
100°C Harzester 5 10 10
110°C C5/C9 5
125°C phenolisches Terpen 10
Visc 121°C (250°F) 1205 1245 1435 1155 1180
Kristallisationsbeginn (°C (°F)) 104 (220) | 101 (215) | 88 (190) 77 (170) 68 (155)
Klarheit Klar Klar Klar Klar Klar
Ablésung (°C (°F)) 49 (120) 52 (125) 54 (130) 57 (135) 57 (135)
Verschiebung (°C (°F)) 63 (145) 63 (145) 60 (140) 60 (140) 60 (140)
Klebehaftung zu gewelltem Kraft
22,2°C Vollstan- Vollstan- MaRig Leicht Nicht
dig dig
4,5°C Vollstan- Vollstan- MaRig Nicht Nicht
dig dig
—6,7°C MaRig Vollstan- Leicht Nicht Nicht
dig
-17,8°C Leicht MaRig Leicht Nicht Nicht
Hitzebeanspruchung 52°C 49°C 46°C 52°C 49°C
(125°F) (120°F) (115°F) (125°F) (120°F)

[0043] Die Proben I, Il und Il sind erfindungsgemafe Klebstoffe. Jede dieser Proben I, Il und Il zeigt gute
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Werte hinsichtlich des Kristallisationsbeginns, gute Klarheit, die erwiinschten Werte unter Hitzebeanspruchung
und gute Klebehaftung. Die Proben A und B sind zu Vergleichszwecken angegeben.

[0044] Die vergleichende Probe A wurde gemaf Douglas et al., US-Patent Nr. 3,932,332 hergestellt, welcher
die allgemeine Verwendung von Paraffin oder mikrokristallinem Wachs in Verbindung mit EVA und einem Co-
polymer mit Styrol und alpha-Methylstyrol offenbart. Obwohl die Probe A gute Klarheit und einen niedrigen
Kristallisationsbeginn aufweist, zeigt diese Mischung extrem schlechte Klebeeigenschaften. Harzester kbnnen
oftmals zur Verbesserung der Klebeeigenschaften verwendet werden, allerdings fuhrt, wie durch die Probe B
gezeigt, die Zugabe von Harzester zur Probe A nicht zu verbesserter Klebeleistung, sondern vermindert eher
nicht nur die Klebestarke sondern auch die Hitzebestandigkeit.

[0045] In Ubereinstimmung mit der vorliegenden Erfindung wurde im Gegenteil gefunden, dass alle bean-
spruchten Komponenten in den angegebenen Mengen kritisch fiir das Erreichen der gewlinschten Eigenschaf-
ten sind. Beispielsweise wird flr eine gemaf Probe Il hergestellte Probe, die dennoch keinen Harzester ent-
halt, gefunden, dass sie unvertraglich ist und eine schlechte Klarheit aufweist, was anzeigt, dass die einmalige
Kombination der erfindungsgemaRen Klebstoffkomponenten unerwartete und aulRergewdhnliche Ergebnisse
liefert.

[0046] Die Probe Il, welche einen teilweisen Ersatz des starker kristallinen, weniger flexiblen EVA in einem
gemal’ Gruppe lll hergestellten Klebstoff einschlief3t, lasst eine verminderte Haftung erwarten, allerdings ver-
bessert diese Anpassung, wie in Tabelle | gezeigt, in signifikanter Weise die Haftung, wahrend die gewlinschte
Klarheit bei der Anwendungstemperatur gleich bleibt. Wenn dieser Austausch des Polymers ohne die Gegen-
wart eines vertraglichmachenden Klebrigmachers gemaf Douglas et al. gemacht wird, erhéht sich der Kristal-
lisationsbeginn auf eine nicht akzeptable Temperatur.

[0047] Die Probe I, die einen Kohlenwasserstoff-Klebrigmacher umfasst, zeigt ahnliche Ergebnisse zu denen,
die in Probe Il beobachtet wurden.

Patentanspriiche

1. Schmelzkleberzusammensetzung umfassend:
a) 5 bis 45 Gewichtsprozent Ethylen-Vinylacetat-Copolymer mit mehr als 30 Gewichtsprozent Vinylacetat (VA)
und mit einem Schmelzindex von mindestens 700 dg/min;
b) 10 bis 60 Gewichtsprozent eines thermoplastischen Kohlenwasserstoffharzes mit einem Ring-Kugel-Erwei-
chungspunkt unter 130 °C, wobei das thermoplastische Polymer von Styrol, Alpha-Methylstyrol und/oder Vi-
nyltoluol und Polymeren, Copolymeren und Terpolymeren davon abgeleitet ist;
¢) 5 bis 25 Gewichtsprozent eines kompatiblen, haftférdernden Klebrigmachers mit einem Ring-Kugel-Erwei-
chungspunkt von weniger als 130 °C und
d) 10 bis 40 Gewichtsprozent Wachs mit einem Schmelzpunkt von 54 °C (130 °F) bis 82 °C (180 °F).

2. Schmelzkleberzusammensetzung gemal Anspruch 1, zuséatzlich umfassend 5 bis 25 Gewichtsprozent
Ethylen-Vinylacetat-Copolymer, enthaltend weniger als 30 Gewichtsprozent VA, mit einem Schmelzindex von
mindestens 400 dg/min.

3. Karton, Behalter oder Platte, gebildet unter Verwendung einer Schmelzkleberzusammensetzung geman
Anspruch 1.

4. Schmelzkleberzusammensetzung gemal Anspruch 1, worin der kompatible, haftférdernde Klebrigma-
cher aus der aus Terpen, phenolischem Terpen, modifizierten Terpenen und Kombinationen davon bestehen-
den Gruppe ausgewahlt ist.

5. Karton, Behalter oder Platte, gebildet unter Verwendung der Schmelzkleberzusammensetzung des An-
spruchs 4.

6. Schmelzkleberzusammensetzung gemaf Anspruch 2, worin der kompatible, haftférdernde Klebrigma-
cher aus der Gruppe ausgewahlt ist, die besteht aus Harz, Harzderivaten, Harzestern, aromatischen Kohlen-
wasserstoffen, aliphatischen Kohlenwasserstoffen, aromatisch-modifizierten aliphatischen Kohlenwasserstof-
fen, Naturharz, Holzharz, Tall6lharz, destilliertem Harz, hydriertem Harz, dimerisiertem Harz, polymerisiertem
Harz, dem Glycerinester von natlrlichen Harzen, dem Glycerinester von modifizierten Harzen, den Pentaery-
thritestern von natirlichen Harzen, den Pentaerythritestern von modifizierten Harzen, dem Glycerinester von
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hellem Holzharz, dem Glycerinester von hydriertem Harz, dem Glycerinester von polymerisiertem Harz, dem
Pentaerythritester von hydriertem Harz, dem phenolisch-modifizierten Pentaerythritester von Harz und Kombi-
nationen davon.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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