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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstell'ing von magnetischem Aufzeichnungsmaterial aus einer Dispersion von
feinteiligem magnetisch anisotropem Material in einer Lsung aus organischem Losungsmittel,
Polymerbindemittel und tiblichen Zusatzstoffen, wie Gleitmitte!, Dispergierhilfsmitte! und
Antistatika, schichtférmigem Auftragen der Dispersion auf eine nichtmagnetisierbare Unterlage,
Ausrichtung der magnetisierbaren Pigmentteilchen durch ein Magnetfeld und Entzug des
Lésungsmittels aus der Schicht, gekennzeichnet dadurch, daB fi:r das Dispergieren des
magnetischen Pigments als Dispergierhilfsmittel ein bindres Gemisch eines

A: Phosphorsaureesters der Formel

R, -0
'ooreo (1)
7
R, -0
2 OH
mit R, = Alkylphenolethoxyradikal der Formel
Citg= (CHly)y, —{)— 0 40H,=Cll,- 03, (2)
m =4 bis 21
n =3bis 20

und R; = R, {Diester) oder H (Monoester) und
B: eines Alkylphenolpolyglykolethers der Formel

R~ )0 ¢ CH,=CH,- 0 } H (3)
R= C5 Hn bis sz H45
n =3 bis 20

eingesetzt wird,

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR das binire Gemisch A und B im
Verhaltnis 9:0,45 bis 1:1 zur Anwendung kommt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daR das Gemisch der
Dispergierhilfsmittel Aund B in einer Gesamtmenge von 0,5 bis 5,56 Gew.-%, bezogen aufdie Menge
an Pigment in der Magnetbandrezeptur, eingesetzi wird.

Anwendungsgebiset der Erfindung

Di¢ Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung von magnetischem Aufzeichnungsmaterial durch Dispergieren von
feinteiligem magnatisch anisotropem Material und iiblichen Zusatzstoffen in einer Polymerbindemittelidsung, schichtférmigem
Auftragen der Dispersion auf eine nichtmagnetische und nichtmagnetisierbare Unterlaye, Ausrichten der magnetisierbaren
Partikel mit Hilfe eines Magnetfeldes, Entzug der Lésungsmittel aus der aufgetragenen Schicht und einer geeigneten
Oberflachenbehandlung der Magnetschicht.

Magnetische Aufzeichnungstréager sind zur Aufnahme und Wiedergabe von Ton, Bild und Daten in Anwendung. Die stindig
steigenden Anforderungen, welche an diese Aufzeichnungstréager gestellt werden, machen weitere Verbesserungen in
magnetischer und elektroakustischer Hinsicht nétig. So erfordert die Entwicklung in Richtung hoherer Aufzeichnungsdichten die
Herslellung immer diinnerer Magnetschichten. Aus diesem Grunde muf sowoh| die Packungsdichte des magnetischen
Materials in der Magnetschicht, die remanente Magnetisierung in Aufzeichnungsrichtung, die gleichmiRige Verteilung des
magnetischen Materials in der Schicht sowie die Oberflichenglitte und die GleichmaRBigkeit der Schicht in hohem MaRe
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varbessert werden. Dies erfordert nicht nur eine Vervollkommnung der eingesetzten magnetisierbaren Materialien, sondern es
muB auch den Wirkmbglichkeiten der Hilfsstoffe, verbunden mit einer Verbesserung der Verarbeitbarkeit magnetischer
Dispersionen, immer mehr Beachtung geschenkt werrien,

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Als Dispergierhilfsmittel, die bei der Herstellung magnetischer Aufzeichnungstréager zum Einsatz kommen, kénnen vor allem
solche Stoffsysteme wie Lecithin, metallorganische und phosphorhaltige Verbindungen genannt ~erden.

Lecithin als Naturstoff mit einem hohen Anteil nichttensidischer Begleitstoffe ist fiir hochwertige Aufzeichnungstriger nicht
geeignet. Das in neueren Schriften verwandte Reinlecithin ist nur mit einem hohen Aufwand erhéltlich. Einen Uberblick iber
einen solchen ReinigungsprozaR gibt die DE OS 2728 087. Die metallorganischen Verbindungen {DE AS 1195810,

DE 0S 3123012, DE OS 3138278, DE 0S 3139297, DE OS 3314201, DE OS 3339 244), diese schon allein von der Synthese her
komplizierten Varbindungen, stellen auch an die Adsorptionsstellen der Pigmentoberfliche besondere, meist sterisch geartete
Anforderungen. Damit wird bei gleicher Adsorptionsenthalpie der Betrag der Adsorptionstropie herabgesetzt und fiir die
praktische Anwendung die selektive Wirksamkeit verringert. Die phosphorhaltigen Tenside stellen sich zumeist als
Phosphorsaureester dar, die allein oder im Gemisch mit andersartigen Tensiden eingesetzt werden (DE OS 1234234,

DE 0S 2250384, DE OS 2754883, DE OS 3044770, DE OS 3418673).

Im WP 250602 werden Phosphorsiureester mit Phosphonséuren als anionenaktiv wirkende phosohorhaltige
Dispergierhilfsmittel zur Anwendung gebracht, wihrend im WP 263035 Phosphortenside als Phosphorsaureester mit
unterschiedlichen Substituenten eingesetzt werden. Mit der Anwendung solcher speziellen phospharhaltigen Tensidgemische
in Magnetbandrezepturen wird der Vorteil der anionenaktiven Substanzen zur Verstirkung des negativen Potentials
dispergierter magnetischer Pigmentpartikel genutat.

Magnetischa Pigmente unterschiedlichster Herstellungsverfahren, die nicht nur eine héhere Feinteiligkeit bei weitestgehender
storstellenfreier Nadelstruktur besitzen, sondern auch einen verschiedenartigen Desaggregationsgrad der Partikel aufweisen
miissen fir die Bestimmung der speichertechnischen Eigenschaften, erfordern spezielle Dispergierhilfsmittel oder
-kombinationen untereinander.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der vorliegenden Erfindung besteht darin, eine wirkungsvollere Dispergierung dar magnetischen Pigmente wie
Chromdioxid, y-Eisenoxid, cobaltdoticrtes Eisenoxid, Magnetpigment und Barumferrit und eine stirkere Hydrophobierung der
Pigmentoberflache zu erreichen. Die Neigung zur Reagglomeration der Pigmentpartikel soll gleichfalls herabgesetzt werden.
Daraus ergibt sich zum einen eine Verringerung der in das System einzubringenden Mahlarbeit und zum anderen fir die
magnetischen Aufzeichnungstriger eine Qualitatssteigerung durch bessere Nutzung der dem Magnaetpigment innewohianden
Eigenschaften. Das zeigt sich anwendungstechnisch beispielsweise in einem hohen Volumenfillfaktor, einem hohen
Rechteckfaktor, einer geringen Schaltfeldverteilung und einem niedrigen spezifischen Oberflichenwidersiand sowie einer
glatten Bandoberfliche und eines verbesserten NennfluRabstandes.

R = CHJ—(CH;)m
mit m = 4 bis 21

Dieses erfindungsgemaRe Dispergierhilfsmittelgemisch wird in der zu dispergierenden Suspension in einer Menge von 0,2 bis
10,0Gew.-%, vorzugsweise 2,5 bis 5,5 Gew.-%, bezogen auf die Menge magnetisches Pigment, eingesetat,

Entsprechend des Anwendungsfalles werden die eingesetzten Dispergierhilfsmittelim Verhaltnis von 9:0,2 bis 1:2,25, bevorzugt
4:0,4 bis 2:0,8 vaiiiert.

Im erfindungsgemiBen Verfahren eignen sich insbesondere Phosphorséureester nach (1) der Formel

[C1 5= (ott,) g < Y- 0fCH~Cin,-0% ].- B=0

(0R),

(4)

mit n=3bis 20

X,y =1bis 2

X+y=3
die sich in tolgenden Kennwerten beschreiben lassen:
Molekulargewicht: Monoester 650/Diester 1202

Dichte y9:c 1g/ml) etwal,1
Festpunkt(°C) etwa -5
Siedetemperatur(°C) >200

Viskositit z9:c (mPa-s) etwa 6200
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Gehalt antitrierbarem Phosphor mindestens 3,8%
Gehalt an organisch gebundenem Phosphor mindestens 3,2%
Gehalt an anorganisch gebundenem Phosphor hochstens 1,0%

Darlegung des Wesens der Erfindung

Das Ziel der vorliegendan Erfindung, eine wirkungsvollere Dispergierung der magnetischen Pigmente und eine stérkere
Hydrophobierung der Pigmentoberfliche zu erreichen, wird erfindungsgemiR dadurch geldst, da im Verfahren zur Herstellung
magnetischer Auizeichnungstréger durch Dispergieren von feinteiligem, magnetisch anisotropem Material und iiblichen
Zusatzstoffen in einer Polymerbindennittellésung, schichtfdrmigem Auftragen der Dispersion auf eine nichtmagnetische und
nichtmagnetisierbare Unteriage, Ausrichten der magnetischen Partikel mit Hilfe eines Magnetfeldes, Entzug der Ldsungsmittel
aus der aufgetragenen Schicht und einer gesigneten Oberflichenbehandiung der Magnetschicht geeignete Netzmittel oder
Netzmittelkombinationen untereinander als Dispergierhilfsmittel zum Einsatz kommen.

Es wurde nun iiberraschenderweise gefunden, daR sich magnetische Aufzeichnungsmaterialien mit héherer Qualitdt herstellen
lassen, wenn erfindungsgemaR beim Dispergisren ein binires Gemisch eines Phosphorsaureesters der Formel

R,~0

T p=o ()
R.~07 |
27 om

mit R, = Alkylphenolethoxyradikal der Formel

LHB-(oHa)m_Q_ 04Cil,~CH =03, (2)

m =4bis 21
=3 bis 20
und R; = R, (Diester} oder H (Monoester)
und eines Alkylphenalpolyglykolethers der Formel

R—{ ) ofcu,-ci~0) H @)

n =3 bis 20
und Alkylphenolpolyglykolether nach (3) der Formel

Cl 5=(CHy) g _Q_ O4CH,,~CH =02, H (5)

mitn = 3 bis 20
mit den Kennwerten

OH-Zahl: 95-101
Wassergehali: <1,2%

Fiir die Zusammensetzung der magnetischen Dispersion werden die handelsiiblichen Produkte zur Magnetbandherstellung
eingesetzt und fiir die Verarbeitung die Giblichen Methoden und Verfahrensschiritte zur Anwendung gebracht.

Als magnetisch anisotropes Material werden bevorzugt feinteilige nadelférmige y-Fe,O3-Pigmente, cobaltdotierte Eisenoxide,
Chromdioxide, Bariumferrite und Metallpigmente verwandt.

Als Bindemittel fiir die Magnetschichten kommen die iblichen Polymere, wie Polyurethanelastomere, hydroxylgruppenhaltige
Mischpolymerisate (z. B. Polyvinylformal), Vinylchlorid-Vinylacetat-Copolymere, chlorierte Polymere Nitrocellulose und
Abmischungen aus den Polymeren zum Einsatz.

Als organische Losungsmittel fii . Herstellung der Dispersionen eignen sich die dafiir bekannten Lésungsmittel, wie lineare
Ketone {Aceton, Methylethylxceton,, cyclische Ether {Tatrahydrofuran, Dioxan), Ester {Essigsdureethyl-, Essigsdurebutylester),
chlorierte Kohlenwasserstoffe (Dichlormethan, Dichlorethan), cyclische Ketone (Cyclohexanon) und Aromaten (Benzen, Toluen,
Xylen) sowie Losungsmittelmischungen.

Die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergesteliten magnetischen Aufzeichnungstrager zeichnen sich insbesondere
durch Verbesserung der Packungsdichte, des Rechteckfaktors {i®a/®s), der Schaltfeldverteilung (SFD) des spezifischen
Oberflichenwiderstandes Rs und des NennfluRabstandes Dg,, aus.

Zum Zwecke der Bewertung des Rechteckfaktors wurden entsprechende Bahnproben der Versuchsgiisse an einem
Probenvibrationsmagnetometer vermessen.

Der spezifische Oberflachenwiderstand wurde an einem HochohmwiderstandsmeBgerat an mindestens 5 Proben/GuB bei
20°C + 2K ermittelt.
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Ausfiihrungsbeispiel

In einer Rithrwerkskugelmiihle werden folgende Stoffe dispergiert:

1000g y-Eisenoxid
2388¢g 1,2-Dichlorethan
4519 Cyclohexanon
40,59 Phosphorsdureester nach Formel {4)
95g Alkylphenolpolyglykolether nach Formel (5)
1109 Mischpolymaerisat aus Vinylacetat, Vinylalkohol und Vinylformat
13709 15gew.-%ige Lbsung eines Polyesterurethans in 8 Volumenteilen 1,2-Dichloretharund 2 Volumentsi :n
Cyclohexanon
3g 1,4-Dihydroxybenzen
65¢g eines hochviskosen Silikonéls mit hohem Palymerisationsgrad

4,39 Alkylbenzen

Die Dispersion wird gefiltert und auf eine Unterlage aus PETP aufgetragen, in einem Magnetfeld wird das Pigment in eine
Vorzugsrichtung orientiert, dann kalandriort und getrocknat. Die Dicke der Magnetschicht betrégt danach 4,5 um. Die
beschichtete Magnetbahn wird auf eine Bandbreite von 3,81 mm geschnitten.

Varglaichshelspiel
In einer Rithrwerkskugelmiihle werden folgende Stoffe dispergiert:

10009 y-Eisenoxid
1009 Acetylenrufl
29409 1,2-Dichlorethan
359 Phospharsiureaster nach Formel (4)
13g Alkylphenolpolyglykolether nach Formel (5)
115¢g Mischpolymerisat aus Vinylacetat, Vinylalkohol und Vinylformal
1420¢g 15gew.-%ige Ldsung eines Polyesterurethans in1,2-Dichlorethan
159 Olsaure

Die Dispersion wird gsfiltert und auf eine Unterlage aus PETP aufgetragen, in einem Magnetfeld wird das Pigment in eine
Vorzugsrichtung orientiert, dann kalandriert und getrocknet.

Die Dicke der Magnatschicht betrigt danach 6 um. Die beschichtete Magnetbahn wird auf eine Bandbreite von 12,7mm
geschnitten.

In Abhingigkeit vom eingesetzten Polyesterurethan und zur Verbesserung der Hydrolyse- und Klimabestandigkeit der
Magnetschicht kann der Dispersion von ihrem Antrag auf die Polyesterunterlage ein Polyisocyanat zugesetzt werden.

In der nachfolgenden Tabelle werden die Eigenschaften eines erfindungsgemaRen magnetischen Aufzeichnungstrigers |, eines
magnetischen Aufzeichnungstrigers Il, der anstelle des erfindungsgeméafen biniren Netzmittelgemisches nach Formet {4) und
(5) im Vergleichsbeispiel ein Gemisch anionenaktiver phospharhaltiger Dispergierhilfsmittel gemaBR WP 2671602 enthalt und
eines magnetischen Aufzeichnungstrigers lll, dem ein Netzmittelgemisch anionenaktiver Phosphorséureester mit
unterschiedlichen Substituenten nach WP 269035 2um Vergleichsbeispiel anstelle des erfindungsgeméRen Tensidgemisches
anionenaktiv und nichtionogen wirkender Dispergierhilfsmittel zugesetzt wurde, verglichen.

Der erfindungsgemiRe magnetische Aufzeichnungstréger | zeichnet sich durch einen hohen Dispergiergrad der Pigmente
y-Fe20; und RuB in der Dispersion aus.

Tabelle

Kennwerte | il i

Packungsdichte (%) 36,7 45,8 42,1

1Prs/TPs 0,67 0,90 0,84

SFD Schaltfeldstdrkenverteilung 0,68 0,40 0,57

Rs () 10'? 8-10° 0,6-10"

Dg,. (dB) 24 4,6 34

Pegelabfall nach 100000 2,3 7.8 6,6

Kopfpassagenin %

Abrieb am Magnetkopf wenig sehrviel méBig
tracken schmierig schmierig
braun schwarz schwarz

Oberflichenwiderstand 6-10’ 9-10% 4.10"

(1))
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