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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung eines Oberflachenleimungsmittels fur Papier und Karton durch
Modifizierung von 1,0Mol-Teile Anhydridgruppen enthaltenden alternierend aufgebauten alpha-
Methyistyren-MaIeinsz‘iureanhydrid-Copolymer mit 0,7 bis 1,0 Mol-Teilen eines aliphatischen
Amins und 0,9 bis 1,2 Mol-Teilen Ammceniak, dadurch gekennzeichnet, daR manin einem Rihrwerk
11 bis 33 Mol-Teile Wasser vorlegt und bei 10 bis 80°C eine 20- bis 60%ige acetonische Losung von
alpha-Methylstyren-Copolymer, wie sie nach der radikalischen Polymerisation molarer Mengen
von alpha-Methylstyren und Maleinséureanhydrid in Aceton anfélit, einrihrt, im AnschluR daran
das Aceton abdestilliert, danach das aliphatische Amin und Ammoniak als Gemisch zusetzt und
nach dem Losen des Polymeren das noch im Polymeren eingeschlossen gewesene Aceton abtreibt
und daran anschlieBend in an sich bekannter Weise den Leim mit Ammoniakwasser auf einen
pH-Wert von 9,6 bis 10 und mit Wasser auf die gewlinschte Leimkonzentration einstellt,

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzelchnet, daR 16 bis 22 Mol-Teile Wasser im Rlihrwerk
vorgelegt werden.

3, Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf die acetonische Lésung des
Copolymeren bei 20 bis 30°C in das Wasser eingerihrt wird,

4. Verfahren nach Anspruch 1, 2 und 3, dadurch gekennzelchnet, daB als aliphatisches Amin n-

Butylamin eingesezt wird.

Anwendungsgeblot der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstsllung von Oberfléchenteimungsmittel auf der Basis von modifizierten alpha-
Methylstyren-MaIeinsﬁureanhydrid-Copolymerisaten.

[y

Charakteristik dos bekannten Standes der Technlk

Es ist hekannt, da modifizierte Maleinséureanhydrid-Copolymerisate zur Herstellung von Papierleimungsmitteln verwendet
werden. Die Uberfthrung der Anhydridgruppe im Copolymeren In das Halbamid ist verfahrensseitig nicht ganz einfach.
Gehtman von einer acetonsichen Copolymerldsung aus und versetzt diese miteinem Amin oder einer wiiBrigen Aminldsung, so
fillt das Polymere als eine kiabrige Masse aus, die sich beim Rilhren zusammenballt.

Nach DD 224856 wird dieser Veriahrensschritt so geldst, dafl man zunichst das Polymerisationsldsungsmittel aus dem
Copolymeren entferntund das erhaltene Copolymerpulverin einem Gemisch aus Wasser und Amin suspendiert. Unter 303K ist
die Suspension stabil. Beim Uberschreiten der Temperatur ballt sich die Suspension zu einem Klumpen zusammen. Da bei der
Amidierung eine erhebliche Reaktionswirme frei wird, muR die Amidierung sehr langsam und unter Abflihrung der
Reaktionswirme erfolgen. Nach erfolgter Amidierung wird das Halbamid mit Ammoniakwasser in das Ammoniumsalz
iberitihrt.

Versuche haben ergeben, da im Amidierungsschritt maximal 50% des zu Jesetzten Amins zum Amid reagieren und der Rest als
Salz gebunden wird. Bei der Zugabe von NH4OH erfolgt dann mit den nicht umgesetzten Anhydridgruppen im Polymeren eine
Amidbildung zum NH,-Amid. Hierdurch entsteht ein Leim mit irhomogener Zusammensetzung. '

Eine weitere Unzuliéinglichkeit stelit die erforderliche Abtrennung des Polymeren aus der Polymerldsung dar.

Die Gewinnung des Polymerpulvers erfolgt iber aufwendige Abtrennungs- und Trocknungsprozesse. Technisch setzt dies einen
hohen Apparate- und Bedienungsaufwand voraus und fithrt damit zu einer Verschlechterung der Okonomie des

Gesamtverfahrens der Papierleimherstellung.

2iel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zut Herstellung eines Oberflidchenleimungsmittels fir Papier und Karton auf der Basis
von alpha-Methylstyren-Malelnsﬁureanhydrid-Copolymeren unter Umgehung einer aufwendigen Feststoffisolierung und
Feststofftrocknung ohne Verminderung der Leimqualitiit.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung lisgt die Aufgabe zugrunde, alternierend aufgebaute alpha-Methylstyren-Maleins4ureanhydrid-Copolymere
durch Umsetzung mit einem aliphatischen Amin zu amidieren und mit Ammoniak in die Ammoniumsaize zu Uberfilhren, ohne
das Ausgangspolymore zu isolieren und daraus ein wirksames Oberfiachenleimungsmittel fir Karton und Papler herzustellen.
Die Aufgabe wird durch Modifizierung von 1,0 Mol-Teile Anhydridgruppen enthaltendem alternierend aufgebautem alpha-
Methylstyren-Maleins#ureanhydrid-Copolymer mit 0,7 bis 1,0 Mol-Teilen eines aliphatischen Amins und 0,9 bis 1,2 Mol-Teilen
Ammoniak geldst, indem man erfindungsgeméR in einem Rihrwerk 11 bis 33 Mol-Teile, vorzugswelse 16 bis 22 Mol-Talle,
Wasser vorlegt und bei 10 bis 80°C, vorzugsweise 20 bis 30°C, eine 20- bis 80%Ige acetonische Losung von alpha-Methylstyren-
Copolymer, wie sie nuch der radikalischen Polymerisation molarer Mengen von alpha-Methylstyren und Maleinséureanhydridin
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Aceton anfélt, einriihrt, im AnschluB daran das Aceton abdest!liiert, danach das aliphatische Amin und Ammoniak als Gamisch
zusetzt und nach dem L8sen des Polymeren das noch im Polymeren singeschlossen gewesene Acston abtreibt und daran
anschlieend In an sich bekannter Weise den Leim mit Ammoniakwasser auf einen pH-Wart von 9,6 bis 10 und mit Wasser auf
die gewiinschte Leimkonzentration einstelit,

Als aliphatisches Amin wird vorteilhafterwelse n-Butylamin eingesetzt.

Mit dem erfindungsgeméRen Verfahren wird die langwierige und aufwendige Feststoffisolierung und Feststofftrocknung
vermieden und ein homogenes Oberflichenleimungsmittel von hoher Qualitt ert alten.

Ausfithrungsbelsplole

Als alpha-Methylstyren-Maleinstiureanhydrid-Copolymerisat wurde eine 50%Ige acetonische Lésung verwendet, die durch
radikalische Polymerisation molarer Mengen von alpha-Methylstyren und Maleins8ureanhydrid in Aceton hergestellt wurde.
Das mittlere Molekulargewicht lag bei 30000, ‘

Belsplel 1
400g Waaser werden in einem Rithrgefi vorgelegt und auf 25°C temperiert. Unter Riihren werden 240 g einer 50%Igen

acetonischen Ldsung von alpha-Methylstyren-Maleinséureanhydrid-Copolymeren zudosiert, wobei eine Polymersuspension
entsteht. Bei einem Vakuum von 53,33kPa und einer Sumpftemperatur von 70 bis 80°C wird das Aceton aus der wifrigen Phase
abdestilliert, Danach wird der Ansatz auf 45 bis 50°C abgekihlt und zu der wiBrigen Suspension ein Gemisch aus 41 9
n-Butylamin und 60 ml NH,OH (25%lg) gegeben. Nach dem Lésen des Polymeren wird bei einem Vakuum von 63,33kPa und
einer Sumpftemperatur von 70 bis 80°C der Restacetongehalt aus der Leimlésung abdestilliert,

Im AnschluB daran werden 15ml NH,OH (26%ige) und 80g Wasser zugesetzt, Man erhilt 645¢ Leirnidsung.

Leimkennwerte

Feststoffgehalt 25,2%

Dichte 1,067 g/cm?

Viskositét 152¢P

pH-Wert 9,6 .
Jodfarbzaht 4

Acetongehalt 0,04%

Butylamidgehalt 78 Mol-%

Leimungsgrad (f) 1,2

Belsplel 2

300g Wasser werden in einem Rilhrwerk vorgslegt und auf 25 bis 30°C temperiert. Unter Riihren werden 240g einer 50%Igen
acetonischen alpha-Methylstyren-Maleinsureanhydrid-Copolymerl8sung zudosiert. Bei elnem Vakuum von 53,33kPa und
einer Sumpftemperatur von 80°C wird das in Wasser geldste Aceton abgetrieben. Nach beendeter Destillation wird der Ansatz
auf 40 his 45°C abgeklhit und ein Gemisch aus 28g n-Butylamin und 66 ml Ammoniakwasser (25%lg) zugesetzt, Unter
Erwérmung auf ca, 60°C l6st sich das Polymere auf, Nach dem Aufldsen des Polymerer. *.ird der Restacetongehalt bei 53,33kPa
und 80°C Sumpftemperatur abdestilliert. Im AnschluB an die Destillation werden 15ml Ammoniakwasser (25%Ig) und 70mi

Wasser zugesetzt. Man erhilt 645g Leimlésung.

Leimkennwerte
Feststoffgehalt 225%

Dichte 1,062 g/cm?
Viskositét 62,5¢P
pH-Waert 9,66
Jodfarbzaht 4
Acetongehalt 0,07%

Butylamidgehalt 62Mol-%
l.eimungsgrad (f) 1,3

Vergleichsheispiel

Pulverbereitung ’

240g der 50%igen acetonischen alpha-Methylstyren-Maleinséureanhydrid-Copolymer-Lésung werden in einer diinnen Schicht
auf Bleche aufgetragen und 10 Stunden im Vakuumtrockenschrank bel 100°C getrocknet. Auf den Blechen verbleibt eln
pulverfdrmiges alpha-Methylstyren-Maleinsiureanhydrid-Copolymeres, das etwa 0,5% Aceton enthiit,

Leimherstellung

4249 Wasser und 41 g n-Butylamin werden in einem Riihrgef48 vorgelegt. Bei 25 bis 30°C werden innerhalb von 90 Minuten 120g
alpha-Methylstyren-Maleinséureanhydrid-Copolymer-Pulver zudosiert, wobei durch Kithlung die Reaktionstemperatur auf
Werte unter 35°C gehalten wird. Im AnschluB an die Pulverdoslerung wird 2 Stunden bei 30 bis 35°C geriihrt, Danach werden
62ml NH,0H (25%lg) zudosiert und der Kolbeninhalt 2 Stunden bei 60°C geriihrt,
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Leimkennwerte

Feststoffgehalt 26%

Dichte 1,069 g/em?®
Viskositét 160¢P
pH-Wert 98
Jodfarbzahl 4
Acetongehalt 0,08

Butylamidgehalt 78 Mol-%
Leimungsgrad (f) 1,3

Leimungsgrad (f)
Die Bestimmung des Leimungsgrades {f} erfolgte nach Albrecht (R.Korn vrid F.Burgsteller, Papler- und Zellstoffprifung,

Springer Verlag 1853).
Fir die Priifung des Leimungsgrades wurde ein holzfreies Standardpapier mit einer Flichenmasse von 80g/m? verwendet, Die

Leimungskonzentration wurde mit 0,3 Masseanteilen In % festgelegt.

Einschéitzung des Leimungsgrades
Nach Albrecht wird eine gute Leimung bel einem Leimungsgrad von f =1 bis 10 angesehen, wobel der Feststoffauftrag 0,1 bis

1g/ m? Paplerfliche betragen soll.
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