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American Cyanamid Company, Wayne, New Jersey, Yhdysvallat

Parantuneen pysyvyyden omasavia hartsidigpersiolta - Harbsdispersioner med
Forvéstrad svabili
Kdgiteltdvind oleva keksintt koskee parantuneen mekaaunigen pysyvyyden
omaavia kolloidasligia hartsivesidispersioita, joita voidaan kéybtHE paperin-
valmistukeessa. Keksinnén piiriin kuuluvaet itse dispersiot seki menetelmd nii-

den valmistamiseksi.
On kauanwollut tunnettva, ettid luonnonharteia voidaan emulgoids kuumasea,
lalmeas;% Qma§§93111uoksessa ja ettd tuote (harbtsin kolloidaalinen dispersio

laimeassa natr1umresmnaatt1ve9111uoksessa) on erinomainen paperiliima-asine.

Paras tEmEn tyyppinen aine on"Bewoid"wlilma, Jjota on kuvannut James P.Casey,
Pulp and Paper 2nd Ed., Vol. 11, s. 1049 edelleen.

Nédiden disperegioiden haittana on huono mekaaninen pysyvyys. Kohdistetta-
essa dispersioon leikkuuvoimia (esim. sen kulkiessa keskipako- tai hammaspys-—
répumpun lipi) dispergoitunut faasi kokkaroituu ja mmodostaa agglomeraatte-
ja. T8m&n tyyppisiZ pumppuja kiytetdin yleisesti liimanvalmigtus- ja paperi-
tehtaissa ja hajonneet kiinnitakertuvat emulsiot likaavat ja tukkivat ne
nopeasti. Lizdkei koaguloituneet hartsihivkkaset saattavat joutua paperikonee~
geen aiheuttaen pintakuitujen irtautumista, repeytymiid, hartsipilkkuja, viira-

tukkevtumia ja muita ongelmia.



Viime aikoina on havaittu, ettd hartsin liimesustehoa voidaan parantaa
antamalls hartsin reagoida happaman yhdisteen kanssa, jossa on -CC-C=C- gidos.
Tuotteella (kutsuttu "vahvistetuksi hartsiksi") on huomattavasti suurempi va-
lumigpiste kuin harteilla (tavallisesti yli IOOOG) ja aiksi sitd tavalligesti
ei voida emulgoida normaalipaineessa gamalla tavoin kuin vahvistamatonta
liimaa. Jotta vdltyttdisiin autoklaavien kiytsltd on nykyddn tapana lisiti
hartsin valumispistettd ennen kéEytt58 sekoittamalla giihen haihtuvaa hartsi-
linotinta (tavallisesti tolueenia). Mydhemmin tolueeni otetaan talteen emulsi-
osta tislaamalla. Menetelmi on Julkistettu ranskalaisessa patentissa
n:o 781 729 ja yhdysvaltalaisissa patenteissa nio 3 565 755 ja 3 817 768.

Timin menetelmin haittana on, ettd viElituotedispersio (livottimella
pehmitetyn, vahvistetun hartsin emulsio) on limmdssi pysymiton, silli se kokka-
roituu kuumennettaessa. Kokkaroituminen on erityisen nopeaa poistettaessa
liveotin tehokkaan hiyry tislauvksen avulla.

Xokkaroitumista tapahtuu jopa huoneenlimpbtilassa ilman liunotinta tai
vehmitintid.

Xokkaroituneilla dipserslioilla ei ole kauppa-arvoa.

Tihin saakka natriumresinaattia (tai mahdollisesti vahvistettua natrium-
resinaattia) on melkein yksinomsan kiytetty hartsin (tai vehvistetun hartsin)
emulgaattorina, koska se on helpogsti velmistettavissa lis8imélli pieni mi&rd
natriumbhydroksidia tai -karbonzattia emulgoinnissa kiytettyyn vesiviliaineeseen.
Mutta kokemus on ogoilttanut, ettd sekd neatriumresinaatti ettd vahvistetiu
natrinnresinaatti ovat epdtyydystivid, koska ne eivit tee hartsin tai vahvis-
tetun hartsin kolloidaaliset dispersiot mekaanisesti riittévin pysyviksi kesté-
mi&n rejoitvavia suuria leikkeausvoimia ja korkeita 18mpdtilojs.

Viime aikoina on kokeiltu erilaisia emulgaattoreita tilanteen parantami-
seksi, mutta parannus on ollut vihiinen tai olematon.

Kdgiteltdvins olevan keksinndn mukaanyllid kuvatut haitat voidaan vilt-
tdd, Jos dispersion vesifeagisga on liuenneena veteen digpergoituva anioninen
hydrofobis-hydrofiilinen emulgaattori, Jjossa on vihintdidn yksi karboksisunbs-
tituentti, vihintdin ykei sulfosubstituentti Ja vihintiddn yksi > 06-alkyyli—
gubstituentti. Kun dispersiossa on riittivi nmiéErd Jotakin ylli mainituiste
emulgaattoreists dispersio tulee mekaanigesti pysyviksi, Jjolloin se ei
"hajoa" h8yrytislattaessa tai joubuessaan pitk#llisten Ja voimakkaiden leik-
kuuvoimien kohteeksi.

Suositeltavissa toteuttamismuodoissa kéaiteltidvind olevan lkeksinndn dis-
persiot eivit kokkaroidu hiyrytislattaessa tai kierritettiossi normaalivasta-
paineegsa suuria leikkuuvoimia kehittévin pumpun l8pi. Niinpd késiteltévéné

olevan keksinntn dispersioita voidaan tehokkaasti valmistaa korkealla sgulavista



hartseista ja niitd voidaan kokkaroitumatta pumpata ja varastoida huoneen-
léampdtilassa tai kohotetussa ldmpétilassa kaupallisissa olosuhteissa.

Piirroksesta ilmenee erdiden kisiteltidvidni olevan keksinndn vahvistetun
hartsin kolloidaalisten anionivesidispersioiden suhteellinen pysyvyys. Piir-
roksessa abskissalla on dispersiossa olevan stabiloivan emulgaattorin prosen-
tuaalinen osuus laskettuna dispersiossa olevan hartsin painosta, ordinaatalila
on aika, jona merkityt dispersiot ovat pysyvii sekoitettaessa niitéd tasaisen
suurella leikkuuveimalla, suoralla A on erdiden suwositeltavien dispersioiden
hajoamispisteet niden suositeltavassa stabiloimisemulgaattorissa olevan
miirin Ja leikkuusekoituskes¥dn funktiona, pisteet B, C ja D ovat kolmen vas-
taavan suositeltavan dispersion hajoamiaspisteet dispersioiden erotessa suoran
A dispersioista vain niissi olevan stabiloimisemulgaattorin suhteen ja suora-
kaide E on vastaasvien dispersioiden hajoamispistepinta-ala, jJjoiden emulgaatto-
rit ovat kisiteltiévind olevan keksinnén patenttisuojapiirin ulkopuolella ja
Joihin kuuluu kontrollidispersio ilman mainittuja emulgaattoreita.

Piirroksen olkeassa laidassa oleva liZmpttila-asteikko ilmaisee dispersi-
oiden hajoamispisteldmpdtilan, jolloin lidmpétilan kohoaminen lihtGlampétilasta
n. 20 = 25°C johtuu sekoituksen synnyttidméstd limmogti., Limpstila-asteikolta
ilmenee mm. ett# suositeltava, 1,5 paino-% sisdltidvid stabiloimisemulgaattori
esti kokkaroitumista 21 minuutin voimakkaan sekoituksen ajan, Jolloin lédmpdtila
nousi n. 20 = 25°C:sta 82%Cseen miki osoittaa, ettid kisiteltdvini olevan kek-
ginndn suositeltavat dispersiot kestldvidt sekid suuria leikkuuvoimia ettd
korkeita lémpttiloja.

Buora A osoittaa, ettd kun suositeltava vahvistetun hartsin dispersio
ei sis#lli kEsiteltlivini olevan keksinndn emulgaattoria se "hajoaa" (so. koagu-
loituu) n. 4,9 minuutin sekoituksen JElkeen. Suora A kohoaa melkein pystysuo-
raan tdsti pisbeestdi pisteeseen, jossa dispersio sisdltdd 0,5 paino-% emul-
gaattoria. Suoran A mukaan dispersio tHssé konsentraatiossa vastustaa kokka-
roitumiste n. 17,5 minuuttia. Témén jdlkeen suoran kulmakerroin on melko pie-
ni mikd osoittaa, ettd emulgaattorin jokainen pieni lis8ys lis8i pysyvyyttd
vain vihdn.

Piirroksen pisteet on merkitty esimerkin 1 ja 2 arvojen avulla.Esimer-
keistd ilmenee miten arvot on saatu.

Piirroksesta ilmenee, ett# ko. tapauksessa saadaan parhaat tulokset lisi-
tyn stabiloimisemulgaattorin painoyksikk8i kohti dispergoimisainemédirin olles-
sa n. 0,25 - 0,75 % bhartsin painosta.

Y114 méddritellyt veteen dispergoituvat, hydrofobis-hydrofiiliset anioni-
set emulgaattorit muodostavat tunnetun emulgaattorixryhmén, tunnettu siiti,
ettd sme sisaltﬁﬁ vihintiin yhden oleofiilisen ryhm#n (alkyyliketjun tai -ket-
jut) ja monta hydrofiilista ryhmid (happoryhmii). Liahkai emulgaattorit
tunnetaan siitd, ettd happoryhmisté vidhintdin yksi (karboksyyliryhma tai ~ryh-



m#t) on heikosti hapan ja vdhintidin yksi (sulforyhmﬁ tai -ryhmit) on voimak-
kaasti hapan.

Kiytinnon syistd suosziteltavat emulgaattorit valmistetaan esterdimilli
maleiini- tai vastaavaa happoa yhden funktioryhmin reagoidessa :; Cs-alkano -
1illa hydrofobisen substituentin littémiseksi ja annetaan sitten muodostuneen
monoesterin reagoida natriumbisulfiitin kanssa sulfosubstituentin liittimi-
sekgi. Muodostuneet emulgaattorit eivit ole liian kalliita jarhilld saavu-
tetaan hyvd pysyvyys.

Kdyttokelpoisia hydrofobisia substituentteja ovat heksyyli, isoheksyyli
ja oktyyli. Suositeltavat substituentit sislltdvdt yli 12 hiiliatomia, koska
tdmdn pituiset substituentit antavat selviisti paremman suojan painon mukaan.

Hydrofobisia substituentteja voidaan myds 1iitt#& monoamidoimalla maleii-
ni- tai vastaavaa happoa hydrofobisella sekundaarisella amiinilla, esim.
didodesyyliamiinilla. T#h@n saakka parhaat tulokset on saatu karboksiryhmé-
piroisella sekundaarigella amiinilla, esim.

CH(COONa)-CH,COONa

HN
C18%37

Muut menetelmét kigiteltidvidnid olevassa keksinngsséd kiyttdkelpoisten
emulgaattorien valmigtamiseksi ovat ilmeisii kokeneelle kemistille.

Molekyyleissd, Joihin y1li mainitut substituentit ovat liittyneet, ei
ytimen rakenne tunnu olevan kriittinen, mikdli koko molekyyli on veteen gis-
pergoituva ja hydrofobis-hydrofiilinen (so. dispergoituu itsestiin veteen
muodostaen samean liuoksen kuten kisisaippua) seki anioninen ja sis#ltii
y11l& mainittuja happamia substituentte)a. Niinpd emulgaattorin runke eli ydin
voli olla alifaattista tyyppi4d (alla olevissa esimerkeissi olevat ytimet) ja
aryylityyppid (dinatriumdodesyylisulfoftalaatin fenyyliydin). Kaikkia timén
ryhmin aineita voidaan kiyttdi menestykseliiseati.

Y118 geinitut aineet vaikuttavat edullisesti yllattivin pienind m##rinid.
Tarvitaan vain n. 3 % emulgaattoria dispersion painosta laskettuna (hartsin,
veden ja mahdollisen liuotinpehmittimen kokonaispainosta) lédhes maksimi-
suo jauksen saavuttamiseksi ja usein paljon pienempi mEZErd riittidd kﬁytinnﬁssé;
Laboratoriokokeet ovat osoittaneet, ettd emulgaattorien aiheuttama parannus
lis8&ntyy nopeasti pient§'amulgaattorilisaystﬁ kohti kunnes saavutetaan k#ints--
piste, Jjonka j&lkeen jokaisella emulgaattorin pienelld lisiysmi#ir&lli saavutet-
tu suojauksen parantuminen on pienempi kuin timi k#&ntSpiste. Kiinnepiste
vaihtelee n. 0,25 - 1 % riippuen kéytetysti emulgaattorista, vahvistuskompo-
nentin prosenttiosuudesta hartsissa, dispergoidun hartsin ominaispinta-alasta,
dispersion pH-arvosta Ja liEmpétilasta ja kiiytetyn Stdbiloimisemulsion ominaig=-



pinta-~aktiivisuusominaisuukeista. Siten kaikissa tapauksissa aineen optimi-
eli tehokkain miHri saadaan mukavimmin kokeilemalla.

N8ist¥d Ja muista arvoista ilmenee, ettd hartsin kolloidaaliset vesidis-~
persiot suogataan parhaiten emulgaattorimi#drén ollessa n. 0,25 = 1,5 %
digpersion painosta laskettuna. Mutta hyvid tuloksia saavutetaan myds timén
alueen kummallakin puolella, koska ylld mainitun ryhmin emulgaattorit eroa-
vat huomattavasti tozsistaan suojaustehokkuuden suhteen.

Syy siihen, ett& ylld mainitut emulgaattorit niin tehokkaasti suojaavat
hartein kolloidaalisia vesidispersioita leikkuuvoimien huonontavalta vailkutuk-
selta ei ole tunnettu ja patentinhakijat eivit halna sitoutua mihinkdin teori-
aan. Mutta keksinndén ymmirtimisen helpottamiseksi oletetaan, etti koska emul-
geattori aina sisdltdi vihintdin yhden voimakkassti happaman ryhmin (sulfo-
ryhmin tai ~ryhmi#) ja vBhintéin yhden suhteellisen heikosti happaman ryhmin
(karboksyyliryhmin tai -ryhmid), emulgaattori on pH-alueella 2-§ piHasiassa
suolan Ja vapaan hapon seos. On myds korostettave, ettd emulgaattori voi
kiinnittyd kolloidaalisiin hartsihiukkasiin, koska pitkidketjuisilla alkyyli-
substituenteilla on affiniteetti hartsimolekyylien hiilivetyosaan ja siten
ne pystyvit peittimfin harteihiukkaset tarttumattomien hydrofiilisten happo-
aubstituenttien kuorella, jelloin nimi substituentit aiheuttavat hiukkasten
voimakkaan keskindisen hylkimisen. Koska natriumdodesyylibentsesnisulfonaat%i
Ja natrinvmnafialaeenianl fonaatti ovat tehottomia tihin tarkoitukseen ne ilmei-
sestl eivit pysty yhdistéimddn ominaisuuksia, joita mddritellylli emulgaattori-~
ryhm#llé on.

Késitelt8vind olevan keksinnin dispersion hartsina voi olla jokainen
luonnon tai vahvistettu hartsi. Niinpd hartsi voi olla tavanomainen kumi-
tai puuhartsi, tavanomainen méntyéljyhartei tai mintyoljyhartsi, Joka on lém-
pSisomeroitu tai dispergoitu tai annettu reagoida formaldehydin kanssa kitey-
tymigen estimiseksi. Tavallisesti téllaisten hartsien valumispiste on alle
n. 90°%.

Hartseina voi myds olla jokainen yll¥ mainituista hartseista, jota on
"vahvistettu” antamalla reagoida yhdisteiden kanssa, Jotka lisdifvidt niiden
molekyylipainoa ja liittédvdt karboksiryhmié molekyyliin. Yleemsd tdllaisia
harteseja valmigstetaan antamalla ylld mainittujen tai muiden hartsien reagoi-
da vihintddn n. 1/20 moolin kanssa maleiinianhydridia, fumsarihappoa, itakoni-
happoa, sitrakonihappoa, asetyleenidikarboksyylihappoa jne. Tavalligesti
n. 1/4 moolia mainittua happoa on optimi, mmtta voidaan antaa reagoida yhteen
mooliin saakka (=-CO-C=C-)-pitoista happoa, jolloin tuotetta tavdlisesti
laimennetaan reagoimattomalla hartsilla (~C0-C=C-)pitoisen hartsin pitoisuu-

den vihent#miseksi 1/4 moolitasolle.



Kdisteltidvind olevan keksinndn pH on hapan, Joten ldhes koko hartsi on va-
paan (so. saippuoimattoman) hapon muodossa. Siten mukana ei ole juuri lainkaan
natriumresinaattia. Tavallisesti dispersion pH on kolloidaaliseasa hartsissa
syntyvi pH. Tavallisesti t4md pH on 4-5,5. Siten dispersio voidaan yleensé
ja mieluiten valmistaa ilman happoa tai emistd. Mutta médidridtyissi tapauksissa
dispersiot ovat pysyvimpi& alemmassa pH-arvossa Ja siten dispersiot, joiden
pH on yksi tai alempi, kuuluvat keksinntn patenttisuwojapiiriin.

' Dispersioissa hartsi on kolloidimuodossa, so. se on niin hienojakoista,
etti seisoessaan dispersio el juuri lainkaan koaguloidu.

Kdaiteltdvénd olevan kekesinntn dispersioissa olevat stabiloimisemulgaat~
torit voidaan valmistaa tunnetuin menetelmin. Niinpé sopivia emulgaattoreita
voidaan valmistaa antamalla ™ C6-alkyylimaleaatin (esim. natriumoktadesyyli -
malesatin) tai N-alkyylimal%atin (esim, natrium-N-dodesyylimaleamaatin)
vilituotteena reagoida natriﬁmbisulfiitin kansasa. Alkyylisubstituenttia ei
tarvitse suoraan esteroimallﬁ maleaatilla ja siten voidaan l38htdaineksena
Kayttad maleaatbia, joka on estersity > Cg-alkanolin etyleenioksidiadduktilla,
esim. neljédn etyleenioksidimoolin ja yhden l-dekanolimoolin adduktilla. Kéyte-
tyssd maleamiinihapossa voi olla ykel tai useampi N-karboksisubdbstituentti
yhdysvaltalaisen patentin n:o 2 438 092 mukaan. Sopivia aineita on tarjolla
kauppanimilli AEROSOLR 18 22, A-102 ja A-268, valmistajas American Cyanamid
Company. Wayne, New Jersey.

Mginitnilla vilituotteilla on sellainen hydrofiilis-hydrofobinen tasa-
Paino, ettd ne reagoituaan natrium- tai kaliumbisulfiitin kanssa viEhint&d#n
kolloidaalisesti liukenevat veteen.

Patenttikuvauksessa ja -vaatimuksissa sanontoja "dispersio" ja "emulsio"
kéytetilin niiden tavanomaisessmmerkityksessi tarkoittamaan dispersiota, jossa
on hiukkasia (jotka voivat olla kiinteit# tai nestemiisid) nesteviliaineessa.
LisZksi sanontoja "sulfo" ja "karboksyyli" kiytetisin merkitsem#in vastaavasti
substituentteja -SO3H Ja =COOH sekd niiden alkalimetallisuoloja.

Seuraavat esimerkit selventédvit keksintod. NidmE esimerkit ovat keksinnon
suositeltavia toteuttamismuotoja, joihin keksintd ei rajoitu.

Esimerkki 1

Seuraavassa kuvataan tyypillisten happamien paperinliimaushartgidis-
persioiden suhteellista mekaanista pysyvyyttd, Jotke sisdltivit veteen dis-
pergoituvan, anionisen hydrofobis-hydrofiilisen emmlgaattorin, jossa on véhin-
t88n yksi sulfosubstituentti, vihintédédn yksi karboksisubstituentti ja vidhin-
t&8n yksi pitkﬁketjuinen alkyylisubstituentti. Seuraavassa kuvataan myds
hartsidispersiolden suhteelliata mekaanista pysyvyytt&, Jjotka sisdltdvit
témén ryhmén ulkopuolella olevia emulgaattoreita.




Hartsina ki#ytetéin kaupallista, saippuoimatonta ja vahvistetiua hartsia
(seuraavassa siitd kiytetiin nimed" hartsi"), jossa on reagoineina n. 1/4 moo-
lia fumaarihappoa Jja n. 1/5 moolia formaldehydia ja valmistettu yhdysvalta-
laisen patentin n:o 3 400 117 mukaan. )

Valmistettiin anioninen kolloidaalinen varastodispersio liuottamalla
2 kg hartsia 2 kiloon tolueenia’ kaatamalla liuvos 4 litraan huoneehlampati-
lagsa olevaan veteen, jossa o0li 20 g natriumnaftaleenisulfonaattia (1,0 %

. hartsin painosta Jja 0,5 % hartsin ja tolueenin kokonaispainosta) ja 10 g
kaliumhydroksidia, voimakkaasti sekoittaen epZpuhtsaksi emulsioksi sekd juok-
suttamalla emulsio kahdesti n. huoneenlédmpstilassa homogenisaattorin lapi.
Tuote on valkoinen kermamainen emulsio, Jonka pH on 5,5, Seisoessaan se el
erkane kahdeksi kerrokseksi Ja viskositeettinsa ansiosta Be-on pumpattavis-
sa. Mikroskoopissa hiukkaset niyttivit olevan Brownin likkeessi ja vihintédin
98 %:1la niistd on halkaisija on 1,4 /¢ tai pieneupi. Hoyrytislattaessa mor-
paineessa dispersio kokkaroituu. Liuotin voidaan poistaa kokkaroitumatta
vakuumitiglaamalla lémpétilassa alle 70°C. Lopullinen kiintoaine siiddettiin
kokonaiskiintoainepitoisuuteen.35 % 1is88mE1l14 vetti.

Sitten timdEn emulsion nﬁytteit&lkésiteltiin hartsin painosta laskettuna
1 %:1la alla olevassa taulukossa olevilla pinta-aktiivisilla aineilla., Kaikki
dispersiot s&dHdettiin kokonaigkiintoainepitoisuuteen 35 % lisdim#lli vettd.

Emulsiolden suhteellinen mekaaninen pysyvyys miiritettiin asettamalla
200 g emulsiota huoneenlimpdtilassa (20 - 25°C) maksiminopeudella tofmivaan
Waring-sekoittimeen ja mittaamalla aika, joka kuluu emulsion hajoamiseen
(so. koaguloitumiseen). Sekoitus kuumentaa emulsiota ja mitataan emulsion
ldmpotila héjoamishetkellé, Jolloin saadaar indikaatio emulsion lémpSpysyvyy-
destl’ suuren leikkuuvoiman alaigena.

Suoritettiin kontrollikoe ilman stabilointiainetta.

Emulgion korkealimpdtilapysyvyys mBZritettiin kiehumiskokeella, jossa
emulsiota sisﬁltévét, 18yh&sti tulpitetut pullot upotettiin tunniksi kiehu-~
vaan veteen. Munttumaton niyte sai arvosanan "hyvié" Je arvosanan "huono",
jos se kokkaroitui tai alkoi kokkaroitua. l

Tulokset ovat seuraavat: '



Pysyvyys

Lisdtty stabiloimisemulgaattori+)
Sekoituskoe

Min.hajoa- Maksimiw Eiehumiskoe

Merkintid Nimi migeen 1ldmpttila
0
C
- (kontrolli 4,9 ' 43 huono)
A tetranatrium-N-(1,2~-dikarboksi-
etyyli)-~N-oktadesyylisulfo~
suksinamaatti 18,6 74 hyvid
B dinatrium-N-oktadesyyli-
ihﬂwﬁ{ﬁu& suldosuksinamaatti Py 16,2 70 hyva
- C  dinatriumdodesyylibentg/(etok-
si)etyylisulfosuksinaatti 14,2 62 hyvd
D dinatriumdesyylisulfo-
suksinaatti 11,6 56 hyvi

1. natriumdisykloheksyylisudfo-~

suksinaatti 6,1 44 huono
2. ratriumdibutyylisulfo-

suksginaatti 5,5 41 mhuono
e natriumdiamyylisunlfosuksinaatti 5,7 43 huono
4. natriumdiheksyylisulfosuksi-

naatti 5,4 41 huono
5. nnatriumdioktyylisulfosuksi~-

naatti 343 35 huono
6. natriumditridesyylisulfo-

sukginaatti 4,8 42 huono

+) Kaikki emmlsiot sisilsividt 1,0 % natriumnaftaleenisulfonaattia ja 0,5 %
kaliumhydroksidia hartsin painesta. Muita pinta-aktiivisia aineita lis3ttiin
1,0 % hartsin painosta.

Dispersiot 1-6 eivit ole tyydyttdvii, koska dispersion kolloidaaliset hiuk-
kaset kokkaroituvat kohdistettaessa dispersioon voimakas sekoitus tai korkea
l8&mpstila pehmittimen poistamisen jilkeen. NHilli dispersioilla on lihes sama
hajoamispiste ja samat kiehumiskoearvot kuin kontrollidispersiolla ja siten
ne eivit merkitse parannusta.

Egimerkki 2
Seuraamsna kuvataan miki vaikutus on dispersion stabileimisemulgaatto-

rin eri md&rilli.
Toistettiin esimerkin 1 menetelmé gilli erolla, etti stabiloimisemulgaatto-

rina kiytettiin tetranatrium-N-(1,2-dikarboksietyyli)-N-oktadesyylisulfosuk-
gsinamasttia méﬁrﬁn vaihdellessa alla olevan taulukon mukaan. Tulokset ovat

gseuraavat:



Pysyvyys
Sekoituskoe
Ajo nto Lis#tty emulgaat- Min. hajoa- Maksimi- _
toria % miseen linpstila Kiehumiskoe
o
C
- ei 4,9 44 huono
1 0,25 8,2 54 huono
2 0,50 17,5 75 hyvi
3 0,75 17,9 76 hyvi
4 1,0 18,6 T7 hyvi
5 1,5 21,0 82 hyvi

Ajon 4 dispersioniiyte, hartsipitoisuns 35 paino-%, téstattiin mekaani-
gsen pysyvyyiensi suhteen seuraavasti: '

Lisdttiin 400 ml dispersiondytettid laboratoriokeskipakopumppuun, joka
toimi 3200 kierr./min. ja pumppausnopeudella 1500 ml/min. Pumppu tyhjeni
1,2 m sen ylipuolella olevaan vastaanottoastiaan, Jossa dispersio jd&hdytet-
tiin 20°C:een ja Josta se omalla painollaan virtasi takaisin pumppuihin Ja
giten tapabtui jatkuva kierrittiminen.

Kun dispersiota oli t8lld tavoin kierrdtetty kahdeksan tuntia se pysyi
muuttumettomana mikd osoittaa dispersion olevan melkein rajattomasti pysyva.

Menetelmi toistettiin vastaavalla dispersiolla, jossa oli 2 % emulgoimis~
ja stabiloimiskomponenttia dispersiossa olevan hartsikomponentin natriumsuo-
lan painosta. Disperio hajosi ja tuli kiyttdkelvottomaksi vihemmissi kuin

kahdessa tunnigsa.

Egimerkki 3

Toistettiin esimerkin 1 menetelmi sill¥ erolla,etti natriumnaftaleenisulfo-
naatti ja kaliumhydroksidi jhtettiin pois Ja miiden asemesta kiytettiin esimer-
kin 2 stabiloimisainetta. saatiin 1Zhes samoja tuloksia kuin esimerkissi 2,
mikd osoittaa, ettdrimid komponentit eivit ole tehokkaita stabiloimisaineita.

Egimerkki 4

Toigtettiin esimerkin 1 menetelm#d gilléd erolla, ettd natriumnaftaleenisul-
fonaatti ja kaliumhydroksidi Jétettiin pois jJa korvattiin 3 g:lla natrium-
hydroksidia. Saatiin lZhes samoja tuloksia kuin esimerkissi 1.
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Esimerkki

Toistettiin esimerkin 1 menetelmﬁ 8illd erolla, ettd kiytetty hartsi
oli méntydljyhartesi, tolueeni jétettiin pois jJa vesi oli kiehuvaa. Saatiin
1ihes samoje tuloksia, mikd osoittaa, ettd menetelm# sopii tavallisen (so.
vahvistamattoman) hartsin emlgointiin.

Egimerkki 6
Seuraavassa kuvataan kisiteltivini olevan keksinndn dispersion valmistus-

ta menetelmin avulla, Jossa hartsin sulamispiste on korkea mutta Joka ei
sis8lli pehmitintd. Hartsi on esimerkin 1 hartsi.

Riytetty laitteisto on vakiolaboratoriocautoklaavi varustettuna nopealla
sekoittimella, s&hkdkuumentimella ja venttiililld varustetulla poistojohdolla,
joka pEi#ttyy kuumennettuun, suljettuun kerkeapainehomogenisaattoriin. Timd
purkautun vesgijiihdytteisen paineenalennusventtiilin kautta.

Autoklaaviin panostettiin 590 g esimerkin 1whvistettua hartsia (ei
sisslld livotinta tai muuta pehmitinti#), 7,5 & tetranatrium-N-(1,2-dikarboksi-
etyyli)-N-oktedesyylisulfosuks#%ﬁaattia ja 1124 g vettid. Autoklaavi sul jet-
tiin, kummennettiin 180°C:aen Ja sekoitettiin huippunopeudella kolme minuut~
tia. Tdten muodostunut epédpuhdas emulsio poistettiin syntyneessi paineessa
ja pHi:ssa (n. 5) homogenisaattoriin, joka kuumennettiin 160°C: een. Homogenoin-
nin jélkeen dispersio poistettiin jJ&Zhdytetyn alennusventtiilin kautta. Tuote
on valkoinen, hapan dispersioc, joka viskositeettinsa ansiosta on pumpattavis-
sa. Se on l#Zhes sama kuin esimerkin 1 tuote.

Egimerkki 7

Seuraavassa kuvataan emulsion valmistusta, Jjosta liuwotin voidaan pois-
taa héyrytielaamallanormaalipaineessa.

Livotettiin 1000 g esimerkin 1 hartesia 667 g:aan tolueenia. Témid liuos
kaadettiin voimakkaasti sekoittaen 1667 g:aan vetti,jossa oli 10 g tetra-
natrium=-N-(1,2-dikarboksietyyli)-N-oktadesyylisulfosuksinamaattia. Muodostu-
nut epipuhdas emulsio valutettiin kahdesti huoneenlimpitilassa homogenisaatto-
rin 1l3pi. Muodostuneesta valkoisesta emulsiosta poistettiin livotin suorsan
héyrytislaamalla normaalipaineessa. ]

Tuotteella oli ldhes sama pysyvyys kuin esimerkin 1 tuotteella.
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Patenttivaatimukset:

1. Hartsidispersio, t unne't t v siitd, ettd olennai-
sesti sisdltdd paperinliimaushartsin kolloidisia hiukkasia disper-
goituna faasina happamassa vesivdliaineessa, joka muodostaa jatku-
van faasin, mainitun vdliaineen sis#ltiessd liuenneena dispersion
mekaanisen pysyvyyden parantamiseksi pienen mutta tehokkaan médridn
veteen dispergoituvaa hydrofobishydrofiilista emulgaattoria, jossa
on vdhintdadn yksi sulfosubstltuenttJ, vdhintddn yk51 karbokSLSubs“

WG T Oy e gt .6-¢.r

tituentti ja vdhintddn vksi hydrof0V1nen alkyyllsubs ltuenttl,“jola—

[sa-katkissa-vdhintéddn-kuusi-hiiliatomia,/ vesivdliaineen mdérén oli-
lessa sellainen, ettd dispersio viskositeetiltaan on pumpattavis-
sa, jolloin mainittu emulgaattori on N-(1,2-dikarboksietyyli)-N-
oktadekyylisulfomeripihkahappomonoamidi, N-oktadekyylisulfomeri-
p%hkahappomonoamidi, dodekyyli- (2-etoksi)-etyylisulfomeripihkahap-
po tai dekyylisulfomeripihkahappo tai niiden alkalimetallisuola.

2. Patenttlvaatlmuksen l mukainen dispersio, t unne t -
t u giitd, ettd sen pH on' 3 6 '

3. Patenttlvaatlmuksen 1 mukainen dispersio, t unne t -
t u siitd, ettd sen pH syntyy siind olevasta hartsista.

=]

4, Patenttivaatimuksen 1 mukainen dispersio, t unn e t

tsin rengas- ja palio-pehmenemispiste ovat:

4+ 3 - -'i = P S N R
- e P L-C&, e - T e =
L
alle 90° ja ettd déspersion ldmpdtila ylittdi mainitun pehmenemig-
pisteen,

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen dispersio, tunne t -

t u siitd, ettd kolloidisen hartsin md&rd on 25-70 % dispersion

kokonaispainosta.
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