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Uudelleendispergoituvat polymeerijauhe-koostumukset, jotka
sisaltavat syklodekstriinia tai syklodekstriini-johdan-—
naista. — Redispergerbar polymerpulver-sammansattning in-

nehdllande cyklodextrin eller cyklodextrin-derivat

Esilla oleva keksinto kohdistuu uudelleendispregoituviin
polymeerijauhe~koostumuksiin, jotka sisaltavat etyleeni-
sesti tyydyttymattomien monomeerien ja syklodekstriinin
tai syklodekstriini-johdannaisen homo- tai kopolymeereja;
menetelmaan niiden valmistamiseksi seka niiden kayttoon.
Lisaksi keksinto kohdistuu valituotteena saataviin, syklo-
dekstriineilla tai syklodekstriinijohdannaisilla stabiloi-

tuihin polymeeridispersioihin.

Uudelleendispergoituvat jauheet, joita voidaan valmistaa
mita erilaisimpien polymeerien dispersioista, tulevat yha
tarkeammiksi mita erilaisimpiin kayttotarkoituksiin.
Yleensa lahdetaan tallaisten jauheiden valmistuksessa suo—
jakolloideilla ja/tai emulgaattoreilla stabiloiduista dis-—
persioista. Nama kuivataan tunnetulla tavalla ja suojataan
talloin tai sen jalkeen lisaaineilla paakkuuntumista vas-—
taan varastoinnin aikana. Suojakolloideina kaytetaan tal-
loin esimerkiksi synteettisesti valmistettuja vesiliukoi-
sia homo- ja kopolymeereja tai luonnontuotteita, kuten
selluloosa~- ja tarkkelysjohdannaisia. Monia tunnettuja
dispersioita ei kuitenkaan voida kuivata uudelleendisper-
goituviksi jauheiksi suojakolloidien lisayksesta huolimat-
ta.

Julkaisusta EP-A 134451 on tunnettu uudelleendispergoitu-
vien polymeerijauheiden valmistus tunnettu, jotka saadaan
kuivaamalla polymeeridispersio, joka on valmistettu poly-
meroimalla tarkkelyksen ja/tai tarkkelysjohdannaisen las-
naollessa. Tarkkelysjohdannaisena mainitaan tarkkelyksen

hydrolyysilla saatavat dekstriinit.

Julkaisussa EP-A 536597 (CA-A 2079726) keskustellaan vesi-

pitoisen polymeeridispersion valmistuksesta tarkkelyksen
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kuumennusvaikutuksella saatavien pasutusdekstriinien las-
naollessa. Taman lisaksi hakemus koskee vesipitoisen poly-
meeridispersioiden valmistusta hydrolyysilla vesifaasissa
saatavien tarkkelyshajoamistuotteiden, joilla on dimodaa-
linen molekyylipainejakautuma, lasnaollessa. Lisatarkoitus
on polymeerijauheiden valmistus kuivaamalla mainittu vesi-

pitoinen polymeeridispersio.

Julkaisu EP-A 408099 (US—A 5147907) koskee vesipitoisen
polymeeridispersion valmistusta, jolloin polymerointi suo-
ritetaan pasutusdekstriinin lasnaollessa, jonka molekyyli-—
paino on > 5000. Pienimolekulaaristen tarkkelyshajoamis-—

tuotteiden kayttoa ei suositella.

Epakohtana kaikissa mainituissa menetelmissa on se, etta
kayttamalla tarkkelyksen hajoamistuotteita, kuten dekst-
riinia, joka on saatu happamalla hydrolyysilla (happo-
dekstriini) tai kuumennuskasittelylla (pasutusdekstriini),
ei ole olemassa mitaan maarattya yhdistetta, vaan enemman
tai vahemman pitkaketjuisten, haarautuneiden tai haarautu-
mattomien glukoosiketjujen seos. Molekyylipaino saattaa
vaihdella suhteellisen suurella alueella ja voidaan aino-
astaan antaa vaihtelualueina. Vaihteluiden johdosta poly-
merointitulos kayttamalla tallaisia seoksia ei ole luotet-—
tavasti toisinnettavissa; saadaan vaihteluita polymeroin-—
tidispersion tuotelaatuun, jotka myos vaikuttavat tasta
valmistettujen uudelleendispergoituvien polymeerijauheiden
ominaisuuksiin. Monia dispersioita suojakolloideina kayte-
tyista tarkkelyshajoamistuotteista huolimatta ei voida
kuivata uudelleendispergoitaviksi jauheiksi. Jauheominai-
suudet ja naista valmistettujen tuotteiden kayttotekniset
ominaisuudet vaihtelevat nain voimakkaasti, joihin vaikut-
tavat ensiksikin kaytetyt raaka-ainepohjat ja toiseksi

hydrolyysimenetelmat.

Nain ollen oli tarve aikaansaada uudelleendispergoituvia
polymeerijauheita, joiden kayttotekniset ominaisuudet

kayttamalla mahdollisimman pienimolekylaarisia yhdisteita,
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joiden koostumuksen vaihtelualue on mahdollisimman pieni,

suojakolloidina, voidaan luotettavasti saadella.

Tama tehtava ratkaistaan polymeerijauheella, joka sisaltaa

syklodekstriinia tai syklodekstriini-johdannaista.

Julkaisusta EP-A 355 685 on tunnettua kayttaa syklodekst-—
riinia vaahdonhillitsijana polymeeridispersioissa. JP-A

58168603 (Derwent-Abstract AN 83-816629) kuvaa lipofiilis-
ten syklodekstriini-johdannaisten kayttoa polymeroitaessa
veden ja orgaanisten liuottimien kaksifaasisia jarjestel-

mia.

Keksinnon kohteena ovat uudelleendispergoituvat polymeeri-
jauhekoostumukset, jotka sisaltavat etyleenisesti tyydyt-—
tymattomien monomeerien homo- tai kopolymeereja ja syklo-
dekstriinia tai syklodekstriini—johdannaista, joilla on

yleiskaava

0 (1)
RO OR
. N

jolloin n = 6, 7 tai 8 ja R on samanlainen tai erilainen

O

ja tarkoittaa H tai R1, jolloin R' on samanlainen tai eri-
lainen ja tarkoittaa mahdollisesti substituoitua Cy-Cy-al-
kyyli—, hydroksi-C4-Cy—alkyyli-, karboksi-C{-Cy-alkyyli-,
C,-Cy-karboksyyliryhmaa.

Homo— tai kopolymeerit sisaltavat yhden tai useamman mono-
meeriyksikon ryhmasta haarautumattomien tai haarautuneiden
karboksyylihappojen, Jjossa on 1 — 18 C-atomia, vinyylies-—
terit, ryhmasta akryylihappoja ja metakryylihappojen este-
rit haarautumattomien tai haarautuneiden alkoholien, jossa
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on 1 - 18 C-atomia, kanssa, ryhmasta vinyyliaromaatit,

ryhmasta vinyylihalogeenit seka ryhmasta olefiinit.

Suositeltavia vinyyliestereita ovat vinyyliasetaatti, vi-
nyylipropionaatti, vinyylibutyraatti, vinyyli-2-etyylihek-
sanoaatti, vinyylilauraatti, 1-metyyli-vinyyliasetaatti,
vinyylipivalaatti ja a-haarautuneiden monokarboksyylihap-
pojen, joissa on 5 tai 9 - 10 C-atomia, vinyyliesterit,
esimerkiksi VVSR, VeoVa9R tai VeoVa10R, erityisen suositel-

tavia ovat vinyyliasetaatit.

Suositeltavia metakryylihappoestereita tai akryylihappoes—
tereita ovat metyyliakrylaatti, metyylimetakrylaatti,
etyyliakrylaatti, etyylimetakrylaatti, propyyliakrylaatti,
propyylimetakrylaatti, n-butyyliakrylaatti, n-butyylimeta-
krylaatti, iso-butyyliakrylaatti, iso-butyylimetakrylaat-
ti, t-butyyliakrylaatti, t-butyylimetakrylaatti, 2-etyyli-
heksyyliakrylaatti, 2-etyyliheksyylimetakrylaatti. Erityi-
sen suositeltavia ovat metyyliakrylaatti, metyylimetakry-—
laatti, n-butyyliakrylaatti ja 2-etyyliheksyyliakrylaatti.

Suositeltavia vinyyliaromaatteja ovat styreeni, a-metyy-

listyreeni, o-klooristyreeni tai vinyylitolueeni.

Suositeltavia vinyylihalogenideja ovat vinyylikloridi ja

vinylideenikloridi.

Suositeltavia olefiineja ovat etyleeni, propyleeni, 1,3-

butadieeni, isopreeni.

vVinyyliesteri-kopolymeerit voivat mahdollisesti sisaltaa
1,0 - 50 paino-% laskettuna kopolymeerin kokonaispainosta,
a-olefiinia, kuten etyleeni tai propyleeni ja/tai vinyy-
liaromaatteja, kuten styreeni ja/tai vinyylihalogenidia,
kuten vinyylikloridi ja/tai akryylihappoesteria, esimer-—
kiksi metakryylihappoesteria alkoholin, jossa on 1 — 12 C-
atomia, kanssa, kuten metyyliakrylaatti, metyylimetakry-
laatti, etyyliakrylaatti, etyylimetakrylaatti, propyyliak-
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rylaatti, propyylimetakrylaatti, n-butyyliakrylaatti, n-
butyylimetakrylaatti, 2-etyyliheksyyliakrylaatti ja/tai
etyleenisesti tyydyttymattomia dikarboksyylihappoesterei-
ta, tai niiden johdannaisia, kuten di-isopropyylifumaraat-
ti, di-t-butyylifumaraatti, maleiinihapon tai fumaarihapon
dimetyyli~, dibutyyli- ja dietyyliestereita, maleiinihap-
poanhydridia tai akryylinitriilia. Mainittujen monomeerien
valinta suoritetaan edullisesti siten, etta saadaan kopo-
lymeereeja, joiden lasittumislampotila Ty on -30°C

+40°C.

(Met)akryylihappoesteri-kopolymeerit voivat valinnaisesti
sisaltaa 1,0 — 50 paino-%, laskettuna kopolymeerin koko-—
naispainosta a-olefiinia, kuten etyleeni tai propyleeni
ja/tai vinyyliaromaattia, kuten styreenia ja/tai vinyyli-
halogenidia, kuten vinyylikloridia ja/tai etyleenisesti
tyydyttymattomia dikarboksyylihappoestereita tai niiden
johdannaisia, kuten di-isopropyylifumaraattia, di-t-butyy-
lifumaraattia, maleiinihapon tai fumaarihapon dimetyyli-,
dibutyyli- ja dietyyliestereita, maleiinihappoanhydridia
tai akryylinitriilia. Mainittujen monomeerien valinta suo-
ritetaan talloin edullisesti siten, etta saadaan kopoly-

meeri, jonka lasittumislampotila Ty on -30°C ... +40°C.

Mainitut polymeerit sisaltavat edullisesti viela 0,05 -
30,0 paino-%, suositellusti 0,5 - 15 paino-%, aina lasket-
tuna polymeerin kokonaispainosta, yhta tai useampaa apu-
monomeeriyksikkoa vesiliukoisuuden parantamiseksi, verk-

kouttamiseksi tai tarttumisominaisuuksien modifioimiseksi.

Sopivia apumonomeereja vesiliukoisuuden parantamiseksi
ovat esimerkiksi a,p-monoetyleenisesti tyydyttymattomat
mono— ja dikarboksyylihapot ja niiden amidit, kuten akryy-
lihappo, metakryylihappo, maleiinihappo, fumaarihappo,
itakonihappo, akryyliamidi, metakryyliamidi; etyleenisesti
tyydyttymattomat sulfonihapot tai niiden suolat, esimer-—
kiksi vinyylisulfonyylihappo, 2-akryyliamido-propaanisul-
fonaatti ja/tai N-vinyylipyrrolidoni.
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Verkkouttamista aiheuttavia monomeeriyksikoita sisaltyy
edullisesti 0,5 - 5,0 paino-%, laskettuna polymeerin koko-
naispainosta, polymeeriin. Esimerkkeina naista ovat N-me-
tyloliakryyliamidi, N-metylolimetakryyliamidi; N-(alkoksi-
metyyli)akryyliamidi tai N-(alkoksimetyyli)metakryyliamidi
jossa on Cy—Cg-alkyyliryhma, kuten N-(isobutoksimetyyli)-
akryyliamidi (IBMA), N-(isobutoksimetyyli)-metakryyliamidi
(IBMMA), N-(n—-butoksimetyyli)-akryyliamidi (NBMA), N-{(n-—
butoksimetyyli)-metakryyliamidi (NBMMA); useasti metylee-
nisesti tyydyttymattomat komonomeerit, kuten etyleenigly-
kolidiakrylaatti, 1,3-butyleeniglykolidiakrylaatti, 1,4-
butyleeniglykolidiakrylaatti, propyleeniglykolidiakrylaat-
ti, divinyyliadipaatti, divinyylibentseeni, vinyylimeta-
krylaatti, vinyyliakrylaatti, allyylimetakrylaatti, allyy-
liakrylaatti, diallyylimaleaatti, diallyyliftalaatti, di-
allyylifumaraatti, metyleenibisakryyliamidi, syklopenta-
dienyyliakrylaatti tai triallyylisyanuraatti.

Tartuntaominaisuuksien modifioimiseen sopivat komonomee-
riyksikot ovat esimerkiksi metakryylihappo- ja akryylihap-
pohydroksialkyyliesteri, kuten hydroksietyyli—, hydroksi-
propyyli- tai hydroksibutyyliakrylaatti tai —-metakrylaat-—
ti, seka yhdisteet kuten diasetoniakryyliamidi tai asetyy-
liasetoksietyyliakrylaatti tai -—-metakrylaatti.

Suositeltavat vinyyliesteri-polymeerit sisaltavat monomee-—
riyksikkona, aina laskettuna polymeerin kokonaispainosta:
50 - 100 paino-% vinyyliesteria, erityisesti vinyyliase—
taattia; 50 — 95 paino-% vinyyliesteria, erityisesti vi-
nyyliasetaattia seka 5 — 50 paino-% a-olefiinia, erityi-
sesti etyleenia;

50 - 75 paino-% vinyyliasetattia, 1 - 30 paino-% viyyli-
lauraattia tai o-haarautuneen karboksylihapon vinyylieste-—
ria, erityisesti versaattihappo-vinyyliesteri, seka 5 — 40
paino-% etyleenia;

70 — 99 paino-% vinyyliasetaattia ja 1 - 30 paino—-% vi-
nyylilauraattia tai a-haarautuneen karboksyylihapon vinyy-

liesteria, erityisesti versatiinihappo-vinyyliesteri,
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70 — 99 paino-% vinyyliesteria, erityisesti vinyy-
liasetaattia, ja 1 - 30 paino-% akryylihappoesteria, eri-
tyisesti n-butyyliakrylaattia tai 2-etyyliheksyyliakry-
laattia;

50 — 75 paino—-% vinyyliasetaattia, 1 - 30 paino-% akryy-
lihappoesteria, erityisesti n-butyyliakrylaattia tai 2-
etyyliheksyyliakrylaattia, seka 5 - 40 paino-% etyleenia;
30 - 75 paino-% vinyyliasetaattia, 1 - 30 paino-% vinyy-
lilauraattia tai a-haarautuneen karboksyylihapon vinyy-
liesteria, erityisesti versatiinihappo-vinyyliesteri, 1 -
30 paino-% akryylihappoesteria, erityisesti n-butyyliakry-
laattia tai 2-etyyliheksyyliakrylaattia, kuten 5 - 40 pai-

no-% etyleenia;

Suositeltavat (met)akryylihappoesteri-polymeerit sisalta-
vat monomeeriyksikkoina, aina laskettuna polymeerin koko-
naispainosta:

35 - 65 paino-% metyylimetakrylaattia, 65 - 35 paino-% n-—
butyyliakrylaattia ja/tai 2-etyyliheksyyliakrylaattia;

35 - 65 paino-% styreenia ja 65 - 35 paino-% n-butyyliak-—
rylaattia ja/tai 2-etyyliheksyyliakrylaattia.

Suositeltavina mainitut vinyyliesteri-polymeerit ja
(met)akryylihappoesteri—polymeerit voivat lisaksi viela
sisaltaa edella mainittuja apumonomeereja mainittuina maa-
rina. Monomeeripitoisuuden arvo painoprosentteina mainit-—
tujen suositeltavien vinyyliesteri- ja (met)akryylihap-
poesteri-polymeerien kohdalla lisataan talloin aina 100

paino—-%:iin.

Sopivia syklodekstriineja ovat a-syklodekstriini (syklo-
heksa—-amyloosi, kaava I: n=6, R=H)), P-syklodekstriini

(syklohepta-amyloosi, kaava I: n=7, R=H)), y-syklodekst-
riini (syklo-okta-amyloosi, kaava I: n=8, R=H)) tai mai-

nittujen syklodekstriinien seos.

Syklodekstriineja saadaan entsymaattisesti hajottamalla
tarkkelysta syklodekstriiniglykosyylitransferaasilla
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(CGTasen) ja lopuksi kasittelemalla nain saatua syklo-
dekstriiniseosta kromaattisella erotuksella tai komplek-
sinmuodostuserotuksella puhtaassa muodossa. Tallaisia me-—
netelmia on esimerkiksi kuvattu julkaisussa DE-A 4324650.
Taman lisaksi a—, P- ja y-syklodekstriineja on kaupalli-—

sesti saatavissa.

- Esimerkkeja syklodekstriini-johdannaisista ovat ryhmasta
syklodekstriini-alkyylieetterit, ao—, B-, y—-syklodekstrii-
nin metyylieetterit, etyylieetterit tai propyylieetterit.
Esimerkkeina hydroksialkyylieetteriryhmasta ovat a—, B- ja
yYy—-syklodekstriinin hydroksieetyyli—, hydroksipropyyli- ja
dihydroksipropyylieetterit. Esimerkkeina karboksialkyyli-
eetteriryhmasta ovat o-, B- ja y-syklodekstriinin karbok-—
simetyyli- ja karboksipropyylieetterit ja niiden alka-
lisuolat kuten natium-karboksimetyylieetteri. Sopivia syk-
lodekstriinieettereita ovat myos a-, B- ja y-syklodeks-—
triinin sekaeetterit, jotka sisaltavat vahintaan kahta
erilaista ryhmaa mainituista alkyylieetteri-, hydroksial-
kyylieetteri— tai karboksialkyylieetteri-ryhmista. Esi-
merkkeja syklodekstriiniesterista ovat a-, B- ja y-syklo-
dekstriinin etikkahappo- (asetyyli-syklodekstriini), pro-
pionihappo-esterit (propionyyli-syklodekstriini). Esimerk-—
keja substituoiduista syklodekstriini-eettereista tai syk-
lodekstriini-estereista ovat 2-aminoetyyli- tai 2-kloo-

riasetyyli—-syklodesktriini.

Suositeltavia syklodekstriinijohdannaisia ovat a—-, B- ja
y—-syklodekstriinin metyylieetterit, hydroksipropyylieette-
rit, karboksimetyylieetterit ja etikkahapppoesterit.

Substituoituja syklodekstriineja karakterisoidaan myos
niiden keskimaaraisen substituointiasteen (DS-arvo, avera-—
ge degree of substitution) avulla. DS-arvot sanovat sen,
kuinka monta substituointia keskimaarin anhydroglykoosi-—
yksikkoa kohti on sitoutunut 02-, 03~ ja/tai O6-asemaan.
DS—-arvon maaritys on esimerkiksi mahdollista 1H—NMR—spekt—
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roskopian avulla. Edullisesti syklodekstriinijohdannaisen

substituointiaste on 0,5 - 2,5.

Mainittujen syklodekstriini-johdannaisten valmistus-—
menetelma on ammattimiehelle tuttu ja kuvattu esimerkiksi
julkaisuissa EP-A 146841 (US—-A 4582900) ja US-A 3565887.

Polymeerijauhe-koostumukset sisaltavat suositellusti 0,3 -
20 paino-% syklodekstriinia tai syklodekstriinijohdannais-
ta, laskettuna polymeeriosasta. Suositellusti polymeeri-
jauhekoostumukset sisaltavat viela muita lisaaineita, ku-
ten sumutuksen apuaineita, vaahdonestoaineita ja/tai paak-

kuuntumisen estoaineita.

Edelleen keksinnon kohteena on menetelma valmistaa uudel-
leen dispergoitavia polymeerijauhekoostumuksia, jotka si-
saltavat etyleenisesti tyydyttymattomien monomeerien homo-
tai kopolymeeria ja syklodekstriinia tai syklodekstriini-
johdannaista, joilla on yleiskaava (1),

a) emulsiopolymeroidaan yksi tai useampi etyleenisesti
tyydyttymaton monomeeri radikaali-initiaattoreilla
vesivaliaineessa, syklodekstriinin tai syklodekst-—
riinijohdannaisen, jolla on yleinen kaava (I), ja
mahdollisesti emulgaattorin lasnaollessa ja suojakol-
loidien poissa ollessa ja

b) kuivaamalla nain saatu vesipitoinen polymeeridisper—
sio, suositellusti lisaamalla paakkuuntumisen esto-

ainetta ja/tai muita lisaaineita.

Vesipitoisen polymeeridispersion valmistus suoritetaan
vesipitoisella emulsiopolymerointimenetelmalla dekstriinin
tai syklodekstriinijohdannaisen, jolla on kaava (I), 0,3 -
10,0 paino-%, laskettuna monomeerin kokonaispainosta, las-
naollessa. Polymerointilampotila on yleensa 35 - 95°C,
suositellusti 40 - 80°C. Polymerointivaliaineena kaytetaan
vetta, suositellusti seosta, jossa on vetta ja veteen hy-
vin sekoittuvaa liuotinta, kuten asetonia tai etanolia.
Suositellusti polymeroidaan vedessa. Polymerointi voidaan
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suorittaa eramenetelmana, jolloin kaikki komponentit ovat
reaktorissa tai annosmenetelmalla, jolloin yksittaiset tai
useammat komponentit polymeroinnin aikana lisataan. Suosi-
tellaan sekatyyppia, jossa on esivaihe ja annostus. Annos-
tus voidaan suorittaa erikseen (paikallisesti ja ajalli-
sesti) tai lisattavat komponentit voidaan kaikki tai osit-
tain annostella esiemulgoituina. Syklodekstriinit tai syk-
lodekstriinijohdannaiset voidaan laittaa etukateen reakto-
riin tai voidaan annostella, tai asettaa etukateen ja an-
nostella osittain. Edullisesti laitetaan syklodekstriini
tai syklodekstriinijohdannaiset etukateen. Annostus voi-
daan suorittaa vakionopeudella ja vaihtuvalla nopeudella.
Initiaattorijarjestelman lisayksen suhteen vallitsevat
samat ehdot kuin muiden reaktiokomponenttien lisayksella.

Jos esimerkiksi kaytetaan kaasumaisia komponentteja, voi-
daan emulgointipolymerointi myos suorittaa korotetussa

paineessa. Jos tyoskennellaan paineenalaisena, esimerkiksi
kun lisataan monomeeri, vinyylikloridi tai etyleeni, suo-
sitellaan paineita 5 — 80 bar. Ratkaisevaa on esimerkiksi

etyleenin tavoitemaara, jota on tarkoitus polymeroida.

Keksinnon mukaan kaytettavia syklodekstriineja tai johdan-
naisia, joilla on kaava (I), voidaan syottaa yksinaan tai
myos yhdistelmana emulgaattoreiden kanssa. Kaytettavista
emulgaattoreista tulevat kysymykseen anioniset, kationiset
tai ei-anioniset emulgaattorit. Jos polymeroidaan emul-
gaattoreiden lasnaollessa, niiden maara on suositellusti
korkeintaan 4 paino-%, laskettuna monomeerifaasin koko-
naispainosta. Edullisesti kaytetaan anionisia tai ei-ioni-
sia emulgaattoreita. Kayttokelpoisia emulgaattoreita ovat
esimerkiksi etoksyloidut rasva-alkoholit, jossa on Cg—C3g—
alkyyliryhmaa ja etoksylointiaste (EO-aste) 3 - 50; etok-
syloidut mono-, di- ja trialkyylifenolit, joissa on Cy4~Cjy—
alkyyliryhmaa ja EO-aste 3 - 50; sulfomeripihkahapon di-
C4—Cqip—alkyyliesterin alkalimetallisuolat. Sopivia ovat
myos Cg—Cyo—alkyylisulfaatin, etoksyloidun alkanolin, jossa
on Cy,_Cyg—alkyyliryhmaa ja EO-aste 3 - 30, etoksyloitujen
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C4—Cqip—alkyylifenolien, joiden EO-aste on 3 - 50, Ci,—Cig-

alkyylisulfonihappojen, Cg-Cjg-alkyyliaryylisulfonihappojen
ja etoksiloitujen, lineaaristen tai haarautuneiden Cg-Cyg—
alkyylialkoholaattien sulfonaattien, joiden EO-aste on 3 -

50, alkalimetalli—- ja ammoniumsuolat.

Polymeroinnin initiointi saadaan aikaan emulsiopolymeroin-
nille tavanomaisella vesipitoisella termisella initiaatto-
rilla tai Redox-initiaattori-yhdistelmalla. Esimerkkeina
termisista initiaattoreista ovat orgaaniset peroksidit,
kuten tert.-butyylivetyperoksidi, kumyylivetyperoksidi tai
peroksodisul faatti, kuten kaliumperoksodisulfaatti, am-—
moniumperoksodisulfaatti, tai H,0,, tai atsoyhdisteet, ku-
ten atsodi-isobutyronitriili. Redox-initiaattorina kayte-
taan suositellusti vetyperoksidia, tert.-butyylivetyperok-
sidia, kaliumperoksodisulfaattia tai ammoniumperoksodisul-
faattia yhdistelmana hydroksimetaanisulfiinihapon, askor-
biinihapon tai natriumsulfiitin kanssa pelkistysaineena.
Tarkoituksenmukaisesti voidaan initiaattorijarjestelman
reaktiivisuutta lisata lisaamalla metalli-ioneja, Jjotka
voivat esiintya useimmissa valenssiasteissa. Suositellusti
kidytetddn Fe?*- tai Ce®®-ioneja. Initiaattorimidrd on edul-—
lisesti 0,01 - 1,0 paino-%, laskettuna monomeerifaasin

kokonaispainosta.

Molaaripainon saatelemiseksi voidaan polymeroinnin aikana
lisdata saatelevia aineita. Niita lisataan yleisesti maa-—
raltaan valilla 0,01 - 5,0 paino-%, laskettuna polymeroi-
tavasta monomeerista, ja annostellaan erikseen tai yhdessa
reaktiokomponenttien kanssa. Esimerkkeja tallaisista ai-—
neista ovat dodekyylimerkaptaani, merkaptopropionihappo,
merkaptopropionihappometyyliesteri, isopropanoli ja ase-—
taldehydi.

Keksinnon mukaisella menetelmalla saatavien vesipitoisten
dispersioiden kiintoainepitoisuus on 30 — 75 paino-%, suo-

sitellusti 40 - 65 paino-%.
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Keksinnon lisatarkoituksena ovat vesipitoiset polymeeri-
dispersiot, joiden kiintoainepitoisuus on 30 - 75 paino-%,
jotka sisaltavat etyleenisesti tyydytettyjen monomeerien
homo- ja kopolymeereja ja syklodekstriinia tai syklodekst-
riinijohdannaisia, joilla on yleiskaava (1), Jja joita saa-
daan emulsiopolymeroimalla yksi tai useampi etyleenisesti
tyydyttymaton monomeeri radikaali-initiaattorilla vesiva-
liaineessa syklodekstriinien tai syklodekstriini-johdan-—
naisten, joilla on yleinen kaava (I), lasnaollessa, edul-
lisesti emulgaattorin lasnaollessa ja suojakolloidien

poissa ollessa.

Uudelleendispergoitavien polymeerijauhekoostumusten val-
mistamiseksi kuivataan lopuksi vesipitoinen dispersio.
Sopivia kuivausmenetelmia ovat esimerkiksi sumutuskuivaus,
pakastekuivaus, telakuivaus, rainakuivaus tai levykuivaus.

Suositellusti ruiskukuivataan tai pakastekuivataan disper-

sio.

Kaikkein suositelluin on dispersion sumutuskuivaus. Tal-
1loin voidaan kayttaa tunnettuja menetelmia, kuten esimer-—
kiksi sumutusta yksi—, kaksi- tai moniainesuuttimien kaut-
ta tai pyorivalla kiekolla, mahdollisesti kuumennetussa
kuivauskaasuvirrassa, edullisesti ilmassa. Yleensa ei kay-
teta lampotilaa yli 250°C kuivauskaasun syottolampotilana.
Kuivauskaasun poistolampotila on yleensa alueella 45 -
100°C, suositellusti 55 - 90°C, laitteiston, polymerointi-

koostumuksen ja toivotun kuivausasteen mukaan.

Kuivauksen jalkeen dispersion kiintoaineprosentti saade-
taan 10 — 75 paino-%:ksi, suositellusti 30 - 65 pai-
no—%:ksi. Kiintoainepitoisuus riippuu valitusta kuivaus—
menetelmassa ja muiden lisaaineiden, joita kuivauksen yh-
teydessa on lisatty, laadusta ja maarasta. Suositeltavaan
sumutuskuivaukseen on kokonaisjarjestelman viskositeetti

noin 1000 mPa.s saakka osoittautunut oikeaksi.
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Esimerkiksi voidaan dispersioon ennen kuivausta lisata
sumutuksen apuaineita. Lisays tapahtuu edullisesti vesili-
uoksen muodossa, maarana, joka edullisesti on 5 - 40 pai-
no—%, erityisesti 5 - 20 paino-%, laskettuna polymeerista.
Optimaalinen maara kohdistuu dispersion stabilisoimiseen,
saadun polymeerin lasituslampotilaan ja toivottuihin jau-—

heominaisuuksiin.

Sumutusapuaineina soveltuvat mm., yksin tai yhdistelmana,
syklodekstriinit, syklodekstriinijohdannaiset, pilkotut
tai modifoidut tarkkelykset, tarkkelysjohdannaiset, sellu-
loosajohdannaiset ja vesiliukoiset polymeerit, erityisesti
sellaiset, joilla on korkea lasittumislampotila, joka on
vahintaan 50°C. Esimerkkeja tallaisista yleisista kaupal-
lisista polymeereista ovat: vinyylialkoholi-kopolymeerit
(polyvinyylialkoholit), joilla on hydrolyysiaste 85 -~ 94
mooliprosenttia ja Hoppler-viskositeetti, maaritettyna 4 %
liuoksena, on 3 — 25 mPa.s; tayssaippuoidut kopolymeerit
vinyyliasetaatista ja alkyylivinyyliesterista, joiden
Hoppler—-viskositeetti on 1 - 25 mPa.s; vinyylipyrrolidoni-
(Co)-polymeerit, ligniinisulfonaatti; vesiliukoiset sul-
fonaattiryhmia sisaltavat kondensaatit melamiinista ja
formaldehydista tai naftaliinista ja formaldehydista; fe-
nolisulfonihappo—-formaldehydi-kondensaatti; polyakryy-
liamidi; kopolymeerit styreenista ja maleiinihaposta
ja/tai itakonihaposta ja niiden estereista; vesiliukoiset
kopolymeerit olefiinisesti tyydyttymattomista hapoista ja
alkeeneista; vesiliukoiset kopolymeerit monomeereista,
kuten akryylihappo, metakryylihappo, itakonihappo, fumaa-
rihappo, metyyli—, etyyli-, butyyli-(met)-akrylaatti,
etyyliheksyyliakrylatti, desyyliakrylaatti, hydroksietyy-
li—, hydroksipropyyli-(met)-akrylaatti.

Sumutuksessa on usein osoittautunut edulliseksi korkein-
taan 1,5 paino-% pitoisuus, laskettuna peruspolymeerista,
vaahdonestoainetta. Yleensa lisataan nestemaiset vaah-—

donestoaineet dispersioon ennen kuivausta, kiinteat voi-
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daan sekoittaa mukaan kuivattuun dispersiojauhekoostumuk-

seen.

Varastointikyvyn parantamiseksi parantamalla paakkuuntu-
misstabiliteettia, erityisesti pulvereiden kohdalla, joil-
la on alhainen lasittumislampotila, voidaan saatuun jau-—
heeseen lisata paakkuuntumisestoainetta (antiagglomeroin-
tiainetta), edullisesti korkeintaan 30 paino-%, laskettuna
polymeeriosien kokonaispainosta. Tama suoritetaan edulli-—
sesti niin kauan kun jauhe viela on hienoksijauhetussa
muodossa, esimerkiksi viela suspendoituneena kuivaus-—
kaasuun. Erityisesti paakkuuntumisen estoainetta lisataan
erikseen tai samanaikaisesti dispersion kanssa kuivaus-
laitteeseen. Esimerkkeja paakkuuntumisen estoaineista ovat
hienoksijauhettu aluminiumsilikaatti, piimaa, kolloidaali-
nen silikageeli, pyrogeeninen piihappo, saostunut piihap-
po, mikrosilika, polttamaton kipsi, kaoliini, talkki, se-
mentti, diatomimaa, kalsiumkarbonaatti tai magnesiumhy-

drosilikaatti.

Keksinnon mukaiset dispersiojauheet soveltuvat kaytetta-
vaksi rakennusteollisuudessa, erityisesti lisaaineina hyd-
raulisiin sideaineisiin, kuten sementtiin ja kipsiin, eri-
tyisesti kaytettavaksi betonissa, rakennusliimoissa, laas-—
teissa, tasoitteissa ja juoksutusmassoissa. Lisaksi dis-
persiojauheet soveltuvat sideaineena pinnoitteisiin, rap-
pauksiin ja variaineisiin, erityisesti maalit. Liima-ai-
neina puuta, paperia ja tekstiilia varten, sideaineina
paperinvalmistuksessa, sideaineina puristusmassoissa ja
muotokappaleissa kuten myos sideaineina valmistettaessa
vaikuttavaa ainetta sisaltavia, edullisesti suorapuristuk-

sella valmistettavia, puristuskappaleita.

Keksinnon mukaan valmistetut dispersiojauheet parantavat
laasteissa tyostoominaisuuksia, alentavat huomattavasti
veden tarvetta, parantavat huomattavasti kovetetun laastin
mekaanisia ominaisuuksia, kuten kiinnittymista ja taivu-

tuslujuutta.
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Seuraavat esimerkit ja vertailuesimerkit valaisevat viela

keksintoa edelleen:

Syklodekstriini(johdannainen)-pitoisten dispersiojauheiden
ominaisuuksien vertaamiseksi sellaisten jauheiden kanssa,
joissa ei ole syklodekstriini(johdannainen)-pitoisuutta,
valmistetaan vertailuaineena styreeni/butyyliakrylaatti-
ja vinyyliasetaatti/etyleeni-jauhetta ilman syklodekstrii-

nien tai syklodekstriini-johdannaisten lisaysta.
Polymeeridispersion valmistus:

Vertailuesimerkki 1:

Autoklaaviin oli pantu 101 kg taysin suolatonta vetta, 3,0
kg 20 %:sta diheksyylisulfosukkinaatin natriumsuolan vesi-
liuosta ja 1,65 kg 10 %$:sta etikkahappoa. Eran pH-arvo
saadettiin 10 $%:1la natriumhydroksidilla 4,0:ksi. Sekoit-
tamalla emulgoitiin tahan 22,5 kg vinyyliasetaattia ja
kuumennettiin 75°C:een. Kun lampotilatasapaino oli saavu-
tettu, painettiin etyleenia 20 bar saakka. Samanaikaisesti
aloitettiin liuoksen annostus, joka sisalsi 630 g kalium-
peroksodisulfaattia 20,4 kg:ssa vetta ja 316 g hydroksime-—
taanisulfonihappoa 20,8 kg:ssa vetta. Reaktion alettua
lisattiin 203 kg vinyyliasetaattia. Lisaksi annosteltiin
liuos, jossa oli 113 kg vetta, 20 kg 30 %:sta natriumlau-
ryylipolyglykolisulfaattia ja 2,25 kg 50 %:sta natriuma-—
kryyliamido—-2-metyylipropanosulfonattia. Monomeeri- Jja
emulgaattorilisayksen paatyttya ei myoskaan enaa lisatty
etyleenia ja initiaattorijarjestelmaa lisattiin viela,
kunnes dispersion kiintoainepitoisuus ei enaa noussut.
Lopuksi jaahdytettiin ja poistettiin paine. Taydellista
polymerointia varten lisattiin viela 1,94 kg 10 %:sta ve-
sipitoista tert.-butyylivetyperoksidiliuosta ja 1,94 kg
10 %$:sta vesipitoista hydroksimetaanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus oli 15,0 paino-%, vinyyliasetaattipitoisuus
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84,6 paino-% ja 0,4 paino-% AMPS. Dispersio ei sisaltanyt
mitaan karkeita osia ja sen kiintoainepitoisuus oli 49,8
paino-%, pH-arvo oli 4,0 ja sen keskimaarainen hiukkaskoko
oli 310 nm.

Vertailuesimerkki 2:

Lasireaktoriin laitettiin 349 g taysin suolatonta vetta,
5,12 g 20 %$:sta diheksyylisulfonsukkinaatin natriumsuolan
liuosta, ja 6,00 g 10 %:sta etikkahappoa. Eran pH-arvo
saadettiin 10 %:1la natriumhydroksidilla 4,0;ksi. Sekoit-
tamalla emulgoitiin joukkoon 41,0 g styreenia ja butyy-
liakrylaattia kutakin ja kuumennettiin 50°C:een. Annostus-
sailidssa esiemulgoitiin 320 g vetta, 55,6 g 30 %:sta nat-
riumlauryylipolyglykolisulfaattia, 81,9 g 30 %:sta akryy-
liamidia, 369 g styreenia ja 369 g butyyliakrylaattia.
Esiemulsion pH-arvo saadettiin 10 %:1la etikkahapolla 4,0.
Sitten alettiin sekoittaen lisata samanaikaisesti liuos,
jossa oli 12,9 g 40 %:sta tert.-butyylivetyperoksidia 150
g:ssa vetta ja 8,82 g hydroksimetaanisulfiinihappoa 163
g:ssa vetta. Reaktion alettua annosteltiin samanaikaisesti
esiemulsio. Kun esiemulsion lisays oli paattynyt, lisat-
tiin jarjestelmaan initiaattoria, kunnes dispersion kiin-
toainepitoisuus ei enaa kohonnut. Taman jalkeen jaahdytet-
tiin. Taydellisen polymeroinnin aikaansaamiseksi lisattiin
sitten 5,3 ml 10 %:sta vesipitoista tert.-butyylivetype-
roksidiliuosta ja 4,3 ml 10 %:sta vesipitoista hydroksime-

taanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaatti-pitoi-
suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino-% akryyliamidia. Dis-
persioon ei sisaltynyt mitaan karkeita osia, ja sen kiin-—
toainepitoisuus oli 49,0 paino-%, sen pH-arvo oli 3,5 ja

sen keskimaarainen hiukkaskoko oli 210 nm.
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Esimerkki 1:

Polymerointiastiaan oli laitettu 17,0 kg taysin suolatonta
vetta, 923 g 20 %:sta diheksyylisulfonisukkinaatin nat-
riumsuclan liuosta, 270 g 10 %:sta etikkahappoa ja 1,85 kg
o-syklodekstriinia. Taman eran pH-arvo saadettiin 10 %:1lla
natriumhydroksidilla arvoon 4,1. Sekoittaen emulgoitiin
tahan 1,85 kg styreenia ja vinyyliakrylaattia kutakin ja
kuumennettiin lampotilaan 50°C. Annostussailiossd esiemul-—
goitiin 14,4 kg vetta, 2,46 kg 30 %:sta natriumlauryylipo-
lyglykolisulfaattia, 3,69 kg 30 %:sta akryyliamidia, 16,6
kg styreenia ja 16,6 kg butyyliakrylaattia. Esiemulsion
pH-arvo saadettiin 10 %:1la etikkahapolla arvoon 4,1. Sa-
manaikaisesti alettiin sekoittaen lisata liuosta, jossa
oli 581 g 40 %:sta tert.-butyylivetyperoksidia 7,17 kg:ssa
vetta ja 399 g hydroksimetaanisulfonihappoa 7,39 kg:ssa
vetta. Taman lisayksen aloituksen jalkeen annosteltiin
esiemulsio. Esiemulsion syoton paatyttya annosteltiin ini-
tiaattorijarjestelmaa kunnes dispersion kiintoainepitoi-
suus ei enaa kohonnut. Lopuksi jaahdytettiin. Polymeroin-
nin loppuun saattamiseksi lisattiin nyt 240 ml 10 %:sta
vesipitoista tert.-butyylivetyperoksidiliuosta ja 240 g 10

%:sta vesipitoista hydroksimetaanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeria, jonka
styreenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipi-
toisuus oli 48,5 paino—-% ja 3,0 paino-% akryyliamidia.
Dispersio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiin-
toainepitoisuus o0li 44,6 paino-%, sen pH-arvo oli 3,7 ja

sen keskimaarainen hiukkaskoko oli 350 nm.
Esimerkki 2:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-

dekstriinina kaytettiin 1,85 kg Pp-syklodekstriinia.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-

reenipitoisuus oli 48,5 paino—%, butyyliakrylaattipitoi-
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suus o0li 48,5 paino-% ja 3,0 paino-% akryyliamidia. Dis-—
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiinto-
ainepitoisuus oli 48,2 paino—-%, sen pH-arvo oli 4,4 ja sen

keskimaarainen hiukkaskoko oli 300 nm.

Esimerkki 3:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 1,85 kg y-syklodekstriinia.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattien pi-
toisuus o0li 48,5 paino—-% ja 3,0 paino—-% akryyliamidia.
Dispersio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiin-
toainepitoisuus oli 46,7 paino-%, sen pH-arvo oli 3,7 ja

sen keskimaarainen hiukkaskoko oli 260 nm.

Esimerkki 4:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 1,85 kg asetyyli-p-syklodekst-

riinia, jonka substituointiaste oli DS = 1,0.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino—% akryyliamidia, dis-
persio ei juurikaan sisaltanyt karkeita osia, sen kiinto-
ainepitoisuus oli 46,2 paino-%, sen pH-arvo oli 3,3 ja sen

keskimaarainen hiukkaskoko oli 290 nm.

Esimerkki 5:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 1,85 kg hydroksipropyyli-B-syklo-

dekstriinia, jonka substituointiaste oli DS = 0,9.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-

reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
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suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino—-% akryyliamidia. Dis-
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiinto-—
ainepitoisuus oli 45,7 paino-%, sen pH-arvo oli 3,4 ja sen

keskimaarainen hiukkaskoko oli 300 nm.

Esimerkki 6:

Toimittiin kuten esimerkissa 5 silla erolla, etta kaytet—
tiin 0,75 kg hydroksipropyyli-p-syklodekstriinia, jonka

substituointiaste DS = 0,090.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-—
reenipitoisuus o0li 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus oli 48,5 paino-%, 3,0 paino—-% akryyliamidia. Disper-
sio ei juurikaan sisaltanyt karkeita osia ja sen kiinto-
ainepitoisuus oli 46,9 paino-%, sen pH-arvo oli 4,0 ja sen

keskimaarainen hiukkaskoko oli 1700 nm.

Esimerkki 7:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 1,85 kg metyyli-P-syklodekst—
riinia, jonka substituointiaste oli DS = 0,6.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino—-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino—-% akryyliamidia. Dis-
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiinto-
ainepitoisuus oli 44,8 paino-%, sen pH-arvo oli 4,1 ja sen

keskimaarainen hiukkaskoko oli 2000 nm.

Esimerkki 8:

Toimittiin kuten esimerkissa 1 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 1,85 kg karboksimetyyli—p-syklo—
dekstriinia, jonka substituointiaste oli DS = 0, 3.
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Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino—-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino-% akryyliamidia. Dis-
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia ja sen kiin-
toainepitoisuus oli 43,2 paino-%, sen pH-arvo oli 4,2 ja

sen keskimaarainen hiukkaskoko oli 300 nm.
Esimerkki 9:

Painereaktoriin oli pantu 2580 g taydellisesti suolatonta
vetta, 127 g 20 %$:sta diheksyylisulfosukkinaatin natrium-
suolaliuosta, 46,5 ml 10 %:sta etikkahappoa ja 317 g ase-
tyyli—-p-syklodekstriinia (substituointiaste 1,0) (Ac-$-CD,
DS = 1,0). Taman eran pH-arvo oli 4,0. Sekoittamalla emul-
goitiin tahan 635 g vinyyliasetaattia ja kuumennettiin
lampotilaan 75°C. Kun lampotilatasapaino oli saavutettu,
painettiin sisaan paineeseen 25 bar saakka etyleenia. Ta-
man jalkeen aloitettiin liucksen annostus, joka liuos si-
salsi 47,7 g kaliumperoksodisulfaattia 1540 g:ssa vetta ja
23,8 g hydroksimetaanisulfiinihappoa 1560 g:ssa vetta.
Reaktion alettua annosteltiin 5710 g vinyyliasetaattia ja
liuosta, jossa oli 265 g 30 %:sta natriumlauryylipolygly-
kolisulfaattia, 79,4 g 50 %:sta natriumakryyliamido—2-me-
tyylipropaanisulfonaattia 3960 g:ssa vetta. Monomeeri- ja
emulgaattorilisayksen paatyttya ei enaa lisatty etyleenia
ja initiaattorijarjestelmaa lisattiin kunnes dispersion
kiintoainepitoisuus ei enaa kohonnut. Sitten jaahdytettiin
ja poistettiin paine. Taydellista polymerointia varten
lisattiin nyt 55 g 10 %:sta vesipitoista tert.-butyylive-—
typeroksidiliuosta ja 55 g 10 %:sta vesipitoista hydroksi-

metaanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus o0li 15 paino-%, vinyyliasetaatti-pitoisuus
84,6 paino-% ja 0,4 paino-% AMPS. Dispersio ei sisaltanyt
karkeita osia, ja sen kiintoainepitoisuus oli 50,5 pai-
no-%, sen pH-arvo oli 3,2 ja sen keskimaarainen hiukkasko-
ko oli 570 nm.
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Esimerkki 10:

Toimittiin kuten esimerkissa 9 silla erolla, etta syklo-—
dekstriinina kaytettiin 131 g hyrdoksipropyyli-f-syklo-
dekstriinia (DS = 0,9).

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus oli 12,0 paino-%, vinyyliasetaatti-pitoi-
suus 87,6 paino-% ja 0,4 paino-% AMPS. Dispersio ei sisal-
tanyt karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli 55 paino-
%, sen pH-arvo oli 3,0 ja sen keskimaarainen hiukkaskoko

oli 260 nm.
Esimerkki 11:

Toimittiin kuten esimerkissa 9 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 355 g hydroksipropyyli-f-syklo-
dekstriinia (DS = 0,9).

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus oli 12,0 paino-%, vinyyliasetaatti-pitoi-
suus oli 87,6 paino-% ja 0,4 paino—% AMPS. Dispersio ei
sisaltanyt karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli 49,6
paino—-%, pH-arvo oli 3,0 ja keskimaarainen hiukkaskoko oli
500 nm.

Esimerkki 12:

Toimittiin kuten esimerkissa 9 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 131 g metyyli-f-syklodekstriinia
(bs = 0,6).

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti—-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus oli 9,0 paino-%, vinyyliasetaattipitoisuus
90,5 paino-% ja 0,5 paino-% AMPS. Dispersio ei sisaltanyt
karkeita osia, kiintoainepitoisuus oli 52,3 paino-%, pH-
arvo oli 4,9 ja keskimaarainen hiukkaskoko 770 nm.
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Esimerkki 13:

Toimittiin kuten esimerkissa 9 silla erolla, etta syklo-
dekstriinina kaytettiin 218 g metyyli-P-syklodekstriinia
(DS = 1,8).

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-

leenipitoisuus oli 15,0 paino-%, vinyyliasetaattipitoisuus
oli 84,6 paino-% ja 0,4 paino-% AMPS. Dispersio ei sisal-

tanyt karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli 50,9 pai-
no-%, pH-arvo oli 2,9 ja keskimaarainen hiukkaskoko oli

500 nm.
Esimerkki 14:

Painereaktoriin oli pantu 2480 g taysin suolatonta vetta,
143 g 20 %:sta diheksyylisulfosukkinaatin natriumsuolan
liuosta ja 52,3 ml 10 %:sta etikkahappoa. Taman eran pH-
arvo saadettiin 10 %:1la natriumhydroksidilla arvoon 4,0.
Sekoittamalla emulgoitiin 714 g vinyyliasetaattia ja kuu-
mennettiin lampotilaan 75°C. Kun lampotilatasapaino oli
saavutettu painettiin sisaan etyleenia 25 bar saakka. Sit-
ten alettiin samanaikaisesti annostaa liuosta, jossa oli
53,7 g kaliumperoksodisulfaattia 1730 g:ssa vetta ja 26,8
g hydroksimetaanisulfiinihappoa 1760 g:ssa vetta. Reaktion
kaynnistyttya annosteltiin 6430 g vinyyliasetaattia ja
liuosta, jossa oli 714 g 30 %:sta natriumlauryylipolygly-
kolisulfaattia, 71,4 g 50
metyylipropaanisulfonaattia ja 143 g asetyyli—-p-syklo-—
dekstriinia (DS = 1,0) 3570 g:ssa vetta jatkuvasti. Mono-

meeri- ja emulgaattorilisayksen paatyttya ei enaa lisatty

ov°

:sta natrium-akryyliamino-2-

etyleenia ja annosteltiin initiaattorisysteemid, kunnes
dispersion kiintoainepitoisuus ei enaa kohonnut. Lopuksi
jaahdytettiin ja poistettiin paine. Taydellista polyme-
rointia varten lisattiin 61 ml 10 %:sta vesipitoista
tert.-butyylihydroperoksidiliuosta ja 61 ml 10 %:sta vesi-—

pitoista hydroksimetaanisulfiinihappoliuosta.
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Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus oli 9,0 paino-%, vinyyliasetaattipitoisuus
oli 90,5 paino-% ja 0,5 paino-% AMPS. Dispersio ei sisal-
tanyt juurikaan karkeita osia, ja sen kiintoainepitoisuus
oli 51,7 paino-%, sen pH-arvo oli 3,3 ja keskimaarainen
hiukkaskoko oli 240 nm.

Esimerkki 15:

Esimerkki 15 toteutettiin esimerkin 14 mukaisesti, jolloin
143 g:n asetyyli-f-syklodekstriinin asemesta kaytettiin
348 g asetyyli-p-syklodekstriinia.

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-
leenipitoisuus o0li 15,0 paino—-%, sen vinyyliasetaattipi-
toisuus oli 84,6 paino-% ja 0,4 paino—-% AMPS. Dispersio ei
sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiintoainepitoi-
suus oli 50,4 paino-%, sen pH—-arvo oli 3,1 ja sen keski-

maarainen hiukkaskoko oli 310 nm.

Esimerkki 16:

Lasireaktoriin oli laitettu 341 g taydellisesti suolatonta
vetta, 18,5 g 20 %:sta diheksyylisulfonisukkinaatin nat-
riumsuolaliuosta, ja 5,41 g 10 %$:sta etikkahappoa. Eran
pH—-arvo saadettiin 10 %:1la natriumhydroksidilla arvoon
4,0. Sekoittamalla emulgoitiin tahan 36,9 g styreenia ja
butyyliakrylaattia kutakin ja kuumennettiin lampotilaan
50°C. Annostusseoksessa esiemulgoitiin 288 g vetta, 45,2 g
30 %:sta natriumlauryylipolyglykolisulfaattia, 73,8 g

30 %:sta akryyliamidia, 332 g styreenia, 332 g butyyliak-—
rylaattia ja 36,9 g asetyyli—-p-syklodekstriinia

(DS = 1,0). Esiemulsion pH-arvo saadettiin 10 %$:1la etik-—
kahapolla 4,0:aan. Taman jalkeen aloitettiin sekoittaminen
samanaikaisesti liuoksen, jossa oli 11,6 g 40 %:sta tert.-
butyylivetyperoksidia 144 g:ssa vetta ja 7,95 g hydroksi-
metaanisulfiinihappoa 148 g:ssa vetta, lisays. Reaktion
kaynnistyttya lisattiin samanaikaisesti esiemulsio. Esi-



10

15

20

25

30

35

24

emulsion lisayksen paatyttya lisattiin initiaattorisystee-
mia, kunnes dispersion kiintoainepitoisuus ei enaa kohon-
nut. Sitten jaahdytettiin. Polymeroinnin loppuun viemisek-
si lisattiin 4,8 ml 10 $:sta vesipitoista tert.-butyylive-
typeroksidiliuosta ja 4,8 g 10 %$:sta vesipitoista hydrok-

simetaanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, Jjonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus oli 48,5 paino-% ja 3,0 paino—-% akryyliamidia. Dis-
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiinto-
ainepitoisuus oli 48,2 paino—-%, pH-arvo oli 3,3 ja keski-

maarainen hiukkaskoko oli 220 nm.
Esimerkki 17:

Esimerkki 17 suoritettiin kuten esimerkki 16, jolloin
36,9 g:n asetyyli-p-syklodekstriinia asemasta kaytettiin
15,2 g asetyyli-p-syklodekstriinia.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti—-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 48,5 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus o0li 48,5 paino-% ja 3,0 paino-% akryyliamidia. Dis-—
persio ei sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiinto-—
ainepitoisuus oli 48,0 paino—-%, pH-arvo oli 3,4 ja keski-

maarainen hiukkaskoko oli 250 nm.
Esimerkki 18:

Lasireaktoriin oli pantu 2,38 kg taysin suolatonta vetta,
129 g 20 %:sta diheksyylisulfosukkinaatin natriumsuolan
vesiliuosta, 37,9 g 10 %:sta etikkahappoa ja 259 g hydrok-
sipropyyli-f-syklodekstriinia (DS = 0,9). Taman esieran
pH-arvo saadettiin 10 %:1la natriumhydroksidilla 4,0:aan.
Sekoittaen emulgoitiin joukkoon 228 g styreenia ja 290 g
butyyliakrylaattia ja kuumennettiin lampotilaan 50°C. An-
nostussailiossa esiemulgoitiin 2,02 kg vettd, 345 g

30 %:sta natriumlauryylipolyglykolisulfaattia, 517 g
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30 $:sta akryyliamidia, 2,05 kg styreenia ja 2,61 kg bu-
tyyliakrylaattia. Emulsion pH-arvo saadettiin 10 %:1lla
etikkahapolla 4,0. Taman jalkeen aloitettiin samanaikai-
sesti sekoittaen lisata liuosta, jossa oli 81,6 g 40 %$:sta
tert.-butyylivetyperoksidia 1,00 kg:ssa vetta ja 55,7 g
hydroksimetaanisulfiinihappoa 1,03 kg:ssa vetta. Reaktion
kaynnistyttya annosteltiin samanaikaisesti esiemulsio.
Esiemulsion annostuksen paatyttya lisattiin initiaatto-
risysteemia kunnes dispersion kiintoainepitoisuus ei enaa
kohonnut. Lopuksi jaahdytettiin. Taydellisen polymerisoin—
nin aikaansaamiseksi lisattiin nyt 34 g 10 %$:sta vesipi-
toista tert.-butyylivetyperoksidiliuvosta ja 34 g 10 %:sta
vesipitoista hydroksimetaanisulfiinihappoliuosta. Saatiin
styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka styreenipi-
toisuus oli 42,7 paino-%, butyyliakrylaattipitoisuus oli
54,4 paino-% ja 2,9 paino-% akryyliamidia. Lasituslampoti-
la oli 10°C. Dispersio ei sisaltanyt juurikaan karkeita
osia, sen kiintoainepitoisuus o0li 44,2 paino-%, pH-arvo

oli 3,3 ja keskimaarainen hiukkaskoko 280 nm.
Esimerkki 19:

Toimittiin kuten esimerkissa 18 silla erolla, etta esian-
nos sisalsi 212 g styreenia ja 305 g butyyliakrylaattia ja
1,91 kg styreenia yhdessa 2,75 kg kanssa butyyliakrylaat-

tia annosteltiin esiemulsiona.

Saatiin styreeni-butyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-
reenipitoisuus oli 39,8 paino-%, butyyliakrylaattipitoi-
suus 57,3 paino—-% ja 2,9 paino-% akryyliamidia. Lasittu-
mislampotila oli 5°C. Dispersio ei sisaltanyt juurikaan
karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli 45,2 paino-%,

pH-arvo oli 3,2 ja keskimaarainen hiukkaskoko oli 390 nm.
Esimerkki 20:

Toimittiin kuten esimerkissa 18 silla erolla, etta esian—

nos sisalsi 219 g styreenia ja 290 g etyyliheksyyliakry—
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laattia ja 1,97 kg styreenia yhdessa 2,61 kg kanssa etyy-

liheksyyliakrylaattia lisattiin esiemulsiona.

Saatiin styreeni—etyyliheksyyliakrylaatti-kopolymeeri,
jonka styreenipitoisuus oli 41,7 paino-%, etyyliheksyy-
liakrylaattipitoisuus o0li 55,3 paino—-% ja 3,0 paino-% ak-
ryyliamidia. Lasittumislampotila oli —5°C. Dispersio ei
sisaltanyt juurikaan karkeita osia, sen kiintoainepitoi-
suus oli 44,9 paino-%, pH-arvo oli 3,6 ja keskimaarainen
hiukkaskoko 0li 430 nm.

Esimerkki 21:

Polymerointiastiaan oli pantu 17,0 kg taysin suolatonta
vetta, 923 g 20 %:sta vesipitoista diheksyylisulfonisuk-
kinaatin natriumsuolaliuosta, 270 g 10 %:sta etikkahappoa
ja 1,85 kg hydroksipropyyli-fp-syklodekstriinia (DS = 0,9).
Taman eran pH-arvo saadettiin 10 %:1la natriumhydroksidil-
la arvoon 4,1. Sekoittamalla emulgoitiin aina 1,85 kg sty-
reenia ja butyyliakrylaattia ja kuumennettiin lampotilaan
50°C. Annostussailiossa esiemulgoitiin 14,4 kg vetta, 2,46
kg 30 %:sta natriumlauryylipolyglykolisulfaattia, 16,6 kg
styreenia ja 16,6 kg butyyliakrylaattia. Esiemulsion pH-
arvo saadettiin 10 %:1la etikkahapolla 4,1:een, sitten
aloitettiin sekoittaen samanaikaisesti lisata liuosta,
jossa oli 581 g 40 %:sta tert.-butyylivetyperoksidia 7,17
kg:ssa vetta ja 399 g hydroksimetaanisulfiinihappoa

7,39 kg:ssa vetta. Taman annostuksen aloituksen jalkeen
lisattiin samanaikaisesti esiemulsio. Esiemulsion syoton
paatyttya lisattiin initiaattorisysteemia, kunnes disper-
sion kiintoainepitoisuus ei enaa kohonnut. Lopuksi jaahdy-
tettiin. Taydellista polymerointia varten lisattiin nyt
240 ml 10 %:sta vesipitoista tert.-butyylivetyperoksidili-
uosta ja 240 g 10 %:sta vesipitoista hydroksimetaanisul-

fiinihappoliuosta.

Saatiin styreenubutyyliakrylaatti-kopolymeeri, jonka sty-

reenipitoisuus oli 50,0 paino-% ja butyyliakrylaattipitoi-



10

15

20

25

30

35

27

suus oli 50,0 paino-%. Dispersio ei sisaltanyt juurikaan
karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli 45,7 paino-%,

pH-arvo oli 3,4 ja keskimaarainen hiukkaskoko 300 nm.
Esimerkki 22:

Laboratorioautoklaaviin oli pantu 264 g taysin suolatonta
vetta, 15,2 g 20 %$:sta vesipitoista diheksyylisulfonisuk-
kinaatin natriumsuolaliuosta ja 5,57 ml 10 %$:sta etikka-
happoa. Taman eran pH-arvo saadettiin 10 %:1la natriumhy-—
droksidilla 4,0. Sekoittamalla emulgoitiin tahan 76 g vi-
nyyliasetaattia ja kuumennettiin lampotilaan 75°C. Saavi-
tettaessa lampotilatasapaino painettiin etyleenia painee-
seen 25 bar saakka. Esiemulsiocastiassa emulgoitiin 380 g
vetta, 15,2 g asetyyli-p-syklodekstriinia (DS = 1,0), 7,6
g 50 %:sta natrium-akryyliamino-2-metyylipropaanisul-
fonaattia, 76,0 g 30 %:sta natriumlauryylipolyglykolisul-
faattia ja 684 g vinyyliasetaattia. Sitten aloitettiin
sekoittaen samanaikaisesti lisata liuosta, jossa oli

6,65 g kaliumperoksadisulfaattia 215 g:ssa vetta ja 3,33 g
hydroksimetaanisulfiinihappoa 218 g:ssa vetta. Reaktion
kaynnistyttya lisattiin jatkuvasti esiemulsio. Talloin
yllapidettiin etyleenipainetta 25 bar. Taman jalkeen lope-
tettiin etyleenin syotto ja initiaattorisysteemi lisattiin
kunnes dispersion kiintoainepitoisuus ei enaa kohonnut.
Lopuksi jaahdytettiin ja poistettiin paine. Taydellista
polymerointia varten lisattiin nyt 6,5 ml 10 %:sta vesipi-
toista tert.-butyylivetyperoksidiliuosta ja 6,5 ml

10 %:sta vesipitoista hydroksimetaanisulfiinihappoliuosta.

Saatiin etyleeni-vinyyliasetaatti-kopolymeeri, jonka ety-—
leenipitoisuus oli 15,0 paino-%, vinyyliasetaattipitoisuus
oli 84,6 paino-% ja 0,4 paino-% AMPS. Dispersio ei juuri-
kaan sisaltanyt karkeita osia, sen kiintoainepitoisuus oli
53,2 paino-%, pH-arvo oli 3,4 ja keskimaarainen hiukkasko-—
ko oli 330 nm.
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Dispersiojauheen valmistus:
Esimerkki 23:

4000 paino-osaa esimerkin 5 mukaista dispersiota ja

244,9 paino-osaa fenolisulfonihappo-formaldehydi-konden-
saattia 51,0-prosenttisena liuoksena vedessa (7,0 paino-%
laskettuna dispersion kiintoainepitoisuudesta) sekoitet-
tiin perusteellisesti. Seos ruiskutettiin kahden aineen
suuttimesta. Sumutuskomponenttina kaytettiin 4 bariin pu-
ristettua ilmaa; muodostuneet pisarat kuumennettiin lampo-
tilaan 95°C kuumennetulla ilmalla myotavirtaan. Saatuun
jauheeseen lisattiin 10,0 paino-%, laskettuna polymeerien
osasten kokonaispainosta, kaupallista paakkuuntumisen es-—
toainetta (kalsium—magnesium—karbonaatin ja magnesiumhy-—

droksisilikaatin seos).
Esimerkki 24:

4000 paino-osaa esimerkin 5 mukaista dispersiota ja

426,7 paino—osaa naftaleenisulfonihappo-formaldehydi-kon-
densaattia 30,0-prosenttisena liuoksena veteen (7,0 pai-
no—% laskettuna dispersion kiintoaineesta) sekoitettiin
perusteellisesti. Seos sumutettiin kahden aineen suutti-
mesta. Sumutuskomponenttina kaytettiin 4 bariin puristet-
tua ilmaa; muodostuneet pisarat kuivattiin lampotilaan
80°C kuumennetulla ilmalla. Saatuun jauheeseen lisattiin
10,0 paino-%, laskettuna polymeeriosasten kokonaispainos-
ta, kaupallista paakkuuntumisestoainetta (kalsium-magne-—

sium-karbonaatin ja magnesiumhydroksisilikaatin seos).
Esimerkki 25:

4000 paino-osaa esimerkin 5 mukaista dispersiota ja

609, 3 paino—% naftaliinisulfonihappo-formaldehydi-konden—
saattia 30,0-prosenttisena vesiliuoksena (10,0 paino-%
laskettuna dispersion kiintoainepitoisuudesta) sekoitet-—

tiin perusteellisesti. Seos sumutettiin kahden aineen
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suuttimen ldapi. Sumutuskomponenttina kaytettiin 4 bariin
puristettua ilmaa; muodostuneet pisarat kuivattiin lampo-
tilaan 80°C kuumennetulla ilmalla myotavirtaan. Saatuun
jauheeseen lisattiin 5,0 paino-%, laskettuna polymeeristen
ainesosasten kokonaispainosta, kaupallisesti saatavaa
paakkuuntumisestoainetta (kalsium-magnesium-karbonaatin ja

magnesiumhydrosilikaatin seos).
Vertailuesimerkki 3:

4000 paino-osaa vertailuesimerkin 2 mukaista dispersiota
ja 664,7 paino-osaa fenolisulfonihappo-formaldehydi-kon-
densaattia 43, 6-prosenttisena vesiliuoksena (15,0 paino—%
laskettuna dispersion kiintoainepitoisuudesta) sekoitet-
tiin perusteellisesti. Seos sumutettiin kahden aineen
suuttimen lapi. Sumutuskomponenttina kaytettiin 4 bariin
puristettua ilmaa; muodostuneet pisarat kuivattiin lampo-
tilaan 80°C kuumennetulla ilmalla myotavirtaan. Saatuun
jauheeseen lisattiin 5 paino-%, laskettuna polymeerisen
ainesosan kokonaispainosta, kaupallista paakkuuntumisesto-
ainetta (kalsium—magnesium-karbonaatin ja magnesiumhy-

drosilikaatin seos).
Kayttotekniset tutkimukset:

Kokeissa, joiden tarkoituksena oli selvittaa taipumis-,
puristus- ja tarttumislujuus, kaytettiin DIN 1164 mukaista
DIN-laastia. Kaikissa kokeissa tyoskenneltiin muovi/se—
mentti-arvolla K/Z = 0,15 (K/Z = 0,15 tarkoittaa 15 paino—

% dispersiojauhetta kaytetysta sementtimaarasta).

DIN 1164 mukaisen DIN-laastin koostumus:
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Portland-sementti PZ-35F 900 g
Normihiekka (= 2 sakkia) 2700 g
Silikoni-vaahdonesto S-860

(Fa. wacker—Chemie) 7,2 g
Dispersiojauhe 135 g
Vesi 360 g

Pulverimaiset komponentit sekoitettiin yhdessa esimerkkien
tai vertailuesimerkin mukaisella dispersiojauheella kuiva-—
laastiksi. Kuivalaasti saadettiin sitten vedella vastaa-
vaksi vesi/sementti-arvoksi (W/z) 0,40 (laasti ilman jau-
helisaa seka vertailuesimerkki 3 ainoastaan mahdollinen
arvolla W/Z = 0,45 ) ja sekoitettiin.

Raakalaastin ominaisuuksien koestus osoitti keksinnon mu-
kaisten dispersiojauheiden (esimerkit 23, 24, 25) voimak-
kaasti vetta saastavat tai juoksevaksi tekevat omaisuudet.

Tulokset on esitetty taulukossa 1 yhteenvetona.

Taulukko 1: raakalaastiarvot
levitys levitys
ilmapi- ilman ra- ravis-

toisuus vistelua telulla

Disperiojauhe K/Z (%) (cm) (cm)
ilman disp.jauhetta 0,45 3,7 10,0 13,0
esimerkki 23 0,40 1,5 14,5 20,5
esimerkki 24 0,40 4,3 10,0 16,0
esimerkki 25 0,40 4,0 11,5 18,0
Vertailuesim. 3 0,45 4,2 10,0 16,5

’

Taipumislujuuden ja tarttumislujuuden kokeilemiseksi val-
mistettiin laastiprismoja, joiden koko oli 160 x 40 x 40

mm> normin DIN 1164 mukaan. Koekappaleiden muotin purkaus
tapahtui kaksi paivaa muotin tayton jalkeen. Muottia ei

tana aikana peitetty.

Taivutus— ja puristuslujuuden kokeilujen arvot on esitetty

taulukossa 2 yhteenvetona. Tulokset osoittavat selvaa tai-
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pumislujuuden korotusta, kun keksinnon mukaista disper-—
siojauhetta lisataan verrattuna laastiin ilman disper-—
siojauhelisdysta tai vertailuesimerkkiin 3. Painvastoin
kuin vertailuesimerkin 3 jauhe vaikuttaa keksinnon mukai-
sen dispersiojauheen lisaaminen laastiprismojen puristus-

lujuuteen ainoastaan vahan.

Taulukko 2:

Taipumis—/puristuslujuus 28 paivan varastoinnin jalkeen
normaali-ilmastossa (23°C, 50 % suhteellinen kosteus)

Taivutuslujuus Puristuslujuus
Dispersiojauhe (N/mm?) (N/mm?)
ilman disp.jauhetta 7,88+0,35 47,2+2,2
esimerkki 23 13,41+0,44 49,8+1,1
esimerkki 24 12,131,110 46,1+0,7
esimerkki 25 12,81+0,53 47,3+1,2
vertailuesimerkki 3 8,92+0,24 39,8+1,0

Kiinnityslujuuden kokeilemiseksi levitettiin laasti kau-
halla kayttamalld sabloonaa 4 mm kerrospaksuutena normaa-
li-ilmastossa (23°C, 50 % suhteellinen ilmankosteus) va-
rastoiduille betonisille kaytavalaatoille (B550, 40 x 40
cm?). Laatat sailytettiin normaali-ilmastossa. Paiva ennen
koejaksoa porattiin levya kohden 6 koekappaletta naytepo-
ralla ja niille liimattiin pyoreat vetopidikkeet (lapi-
leikkaus 55 mm, paksuus 10 mm) kaksikomponenttiliimalla.
Vedettiin vetolaitteella, jonka kuorman kasvunopeus oli
250 N/sek.

Tartuntalujuuskokeen tulokset on esitetty taulukossa 3
yhteenvetona. Taman koetulokset osoittavat selvaa tartun-
talujuuden kohoamista kayttamalla keksinnon mukaista dis-—
persiojauhetta (esimerkit 23, 24, 25) verrattuna vertai-
luesimerkin 3 jauheen kayttoon seka laastiin, jossa ei

ollut dispersiojauhelisaa.
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Taulukko 3:

Tartuntalujuus 28 paivan varastoinnin jalkeen normaali-

ilmastossa (23°C, 50

Dispersiojauhe

ilman disp.jauhetta
esimerkki 23
esimerkki 24
esimerkki 25
vertailuesimerkki 3

%

32

suhteellinen kosteus)
Tartuntalujuus (N/mm?)

1,38+0,11
3,06%0,17
2,83£0,15
3,19:0,16
1,81:0,14
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Patenttivaatimukset

1. Uudelleendispergoitavat polymeerijauhekoostumukset,
jotka sisaltavat etyleenisesti tyydytettyjen monomeerien
homo- tai kopolymeereja ja syklodekstriineja tai syklo-

dekstriini-johdannaisia, joilla on yleinen kaava

o (I)

N jx

jolloin n = 6, 7 tai 8 ja R on samanlainen tai erilainen

ja tarkoittaa H tai R1, jossa R' on samanlainen tai erilai-
nen ja tarkoittaa mahdollisesti substituoitua Cy-Cy—-alkyy-
li—, hydroksi-C{-Cy-alkyyli-, karboksi-C;-Cy—alkyyli-, Cp—

Cy—karboksyyliryhmaa.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen uudelleendispergoitava
polymeerijauhe-koostumus, t unn e t t u siita, etta
homo- tai kopolymeeri sisaltaa yhden tai useamman monomee-—
riyksikon ryhmasta haarautumattomien tai haarautuneiden
karboksyylihappojen, jossa on 1 - 18 C-atomia, vinyylies-
tereiden ryhmasta, akryylihappojen ja metakryylihappojen
ja haarautumattomien tai haarautuneiden alkoholien, jossa
on 1 - 18 hiiliatomia, estereiden ryhmasta, vinyyliaro-—
maattien ryhmasta, vinyylihalogenidien ryhmasta ja olefii-

nien ryhmasta.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukaiset uudelleendisper-
goituvat polymeerijauhekoostumukset, t un ne t t u sii-
ta, etta syklodekstriini on a-syklodekstriini (sykloheksa-
amyloosi, kaava I: n = 6, R = H), B-syklodekstriini (syk-
lohepta-amyloosi, kaava I: n = 7, R = H), y-syklodekstrii-
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ni (syklo-okta-amyloosi, kaava I: n = 8, R = H) tai mai-

nittujen syklodekstriinien seos.

4, Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukaiset uudelleendisper-—
goituvat polymeerijauhe-koostumukset, t unne t t u sii-
ta, etta syklodekstriini~johdannaisina sisallytetaan yksi
tai useampi a-, B—, y-syklodekstriinin metyylieetteri-,
etyylieetteri— tai propyylieetteriryhmasta; o-, Pp- ja y-
syklodekstriinin hydroksietyyli—, hydroksipropyyli- Jja
dihydroksipropyylieetterin ryhmasta; o—, B- ja y—-syklo-
dekstriinin karboksimetyyli— ja karboksipropyylieetterin
ryhmasta; a—, Pp— ja y-syklodekstriinin sekaeettereiden
ryhmasta, jotka sisaltavat vahintaan kaksi erilaista mai-
nitun alkyylieetteri-, hydroksialkyylieetteri- tai karbok-
sialkyylieetteriryhman ryhmaa; o-, Pp- ja y-syklodekstrii-
nin etikkahappo—- (asetyyli-syklodekstriini) ja pro-—
pionihappo-esterin (propionyyli-syklodekstriinin) ryhmas-
ta; tai 2-aminoetyyli- tai 2-klooriasetyyli-syklodekstrii-

ni.

5. Patenttivaatimuksen 1, 2 tai 4 mukaiset uudelleendis-
pergoituvat polymeerijauhe-koostumukset, t un n e t -
t u siita, etta syklodekstriinijohdannaisen keskimaarai-

nen substituointiaste (DS-arvo) on 0,5 - 2,5.

6. Patenttivaatimuksen 1 — 5 mukaiset uudelleendispergoi-
tuvat polymeerijauhekoostumukset, t unn e t t u siita,
etta polymeerijauhekoostumukset sisaltavat 0,3 - 20 pai-
no-% syklodekstriinia tai syklodekstriinijohdannaista,

laskettuna polymeeriosuudesta.

7. Menetelma valmistaa uudelleendispergoituvia polymeeri-

jauhekoostumuksia, jotka sisaltavat etyleenisesti tyydyt-

tymattomien monomeerien homo- tai kopolymeereja ja syklo-

dekstriinia tai syklodekstriinijohdannaisia, joilla on

yleinen kaava (I), t unnet t u siita, etta

a) emulsiopolymeroidaan yksi tai useampi etyleenisesti
tyydyttymaton monomeeri radikaali-initiaattorilla vesi-
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valiaineessa, syklodekstriinin tai syklodekstriinijoh-
dannaisten, joilla on yleinen kaava (I), lasnaollessa,
mahdollisesti emulgaattorin lasnaollessa ja suojakol-
loidin poissa ollessa ja

b) kuivaamalla nain saatu vesipitoinen polymeeridispersio,
mahdollisesti lisaamalla paakkuuntumisen estoainetta

ja/tai muita lisaaineita.

8. Vesipitoisia polymeeridispersioita, joiden kiinto-
ainepitoisuus on 30 - 75 paino-%, jotka sisaltavat ety-
leenisesti tyydyttymattomien monomeerien homo- tai kopoly-
meeria ja syklodekstriineja tai syklodekstriinijohdannai-
sia, joilla on yleinen kaava (I), jotka saadaan emulsiopo-
lymeroimalla yksi tai useampi etyleenisesti tyydyttymaton
monomeeri radikaali-initiaattorilla vesivaliaineessa, syk-
lodekstriinin tai syklodekstriinijohdannaisten, joilla on
yleinen kaava (I), lasnaollessa mahdollisesti emulgaatto-

rin lasnaollessa, Jja suojakolloidin poissa ollessa.

‘9. Patenttivaatimuksen 1 — 6 mukaisten uudelleendispergoi-

tuvien polymeerijauhekoostumusten kaytto lisaaineena hyd-
raulisissa sideaineissa, kuten sementissa ja kipsissa ja
lisaaineina betonissa, rakennusliima-aineissa, laasteissa,

tasotteissa ja Jjuoksutusmassoissa.

10. Patenttivaatimuksen 1 — 6 mukaisten uudelleendisper-—
goituvien polymeerijauhekoostumusten kaytto sideaineena
pinnoitukseen, rappaukseen ja vareihin, erityisesti vari-

aineisiin.

11. Patenttivaatimuksen 1 — 6 mukaisten uudelleendisper-
goituvien polymeerijauhekoostumusten kaytto liima-aineena

puuta, paperia ja tekstiilia varten.

12. Patenttivaatimuksen 1 — 6 mukaisten uudelleendisper-—
goituvien polymeerijauhekoostumusten kaytto sideaineena

paperin valmistuksessa.
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13. Patenttivaatimuksen 1 - 6 mukaisten uudelleendisper-—
goituvien polymeerijauhekoostumusten kaytto sideaineena

paperimassoissa ja muottikappaleissa.

14. Patenttivaatimuksen 1 - 6 mukaisten uudelleendisper-
goituvien polymeerijauhekoostumusten kaytto sideaineena
valmistettaessa vaikuttavaa ainetta sisaltavia, edullises-

ti suorapuristuksessa valmistettavia, puristuskappaleita.
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