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Titel dex Erfindung

Verfahren zur Herstellung eines Oberfléchenleimungsmittels
Anwendungsgebilet der Brfindung

Die Erfindung betriff* ein Verfahren zur Herstellung von Ober-
flédchenleimungsmittel auf der Basis von modifizierten alpha-
Methylstyren-Maleinsdureanhydrid-Copolymerisaten,

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekaint, daf modifizierte Maleinsdureanhydrid-Copoly-
merisate zur Herstell .g von Papierleimungsmitteln verwendet
werden, Die Ubexrfiihrung der Anhydridgruppe im Copolymeren in
das Halbamid ist verfahrensseitig nicht ganz einfach,

Geht man von einer acetonischen Copolymerlosung aus und ver-
getzt diese mit einem Amin oder einer wiilrigen Aminlosung, 80
f8llt das Polymere als eine klebrige Masse aus, die sich beim
Riihren zusammenballt,

Nach DD 224 855 wird dieser Verfahrensschritt so gelvst, daB
man zuniéichst das Polymerisationslosungsmittel aus dem Copoly-
meren entfernt und das erhaliene Copolymerpulver in einem Ge-
misch aus Wassexr und Amin suspendiert. Unter 303 K ist die Sus-
pension stabil, Beim {berschreiten der Temperatur ballt gich
die Suspension zu einem Xlumpen zusammen, Da bel der Amidierung
eine erhebliche Reaktionswirme frei wird, muf die Amidierung
sehr langsam und unter Abfiihrung der Reaktionswérme exrfolgen.,
Nach erfolgter Amidierung wird das Halbamid mit Ammoniakwasser
in das Ammoniumsalz tiberfiihrt,

Versuche haben ergeban, daB im Amidierungsschritt maximal 50 %
des zugesetzten Amins zum Amid reagileren und der Rest als Salz
gebunden wird, Bei dexr Zugabe von NH40H erfolgt dann mit den
nicht wngesetzten Anhydridgruppen im Polymeren eine Amidbildung
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zum NHEnAmid. Hierdurch enteteht ein Leim mit inhomogenex Zu=
gammensetzung,

Line weitere Umzuléinglichkelt gtellt die erforderliche Abtren-
nung des Polymeren aus der Polymerlosung dar,

Die Gewinnung des Polymerpulvers erfolgt tiber aufwendige Ab-
trennungs- und Trocknungsprozesse. Pechnisch setzt dles einen
hohen Apparate- und Bed ienungsaufwand voraus und ftihrt damit

zu einer Verschlechterung der Okonomie des Gesamtverfahrens der
papierleimherstellung, ‘

7iel der Brfindung

pas Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines
oberflﬁohenleimungsmittele flir papier und Karton auf dexr Basis
von alpha—Methylstyren-Maleinséureanhydridncdpolymerenunter Unie-
gehung einer aufwendigen Feststoffisollierung und Festetoff-
trocknung ohne Verminderung der Leimqualitite.

Darlegung deo yesens der Erfindung

per Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, alternierend aufge=-
baute alpha-Methylatyren—Maleinsaureanhydrid-Copolymere durch
Umgetzung mit einem aliphatischen Amin su emidieren und mit Am~
moniak in die Ammoniumsalze 2u yberfiihren, ohne das Ausgangspo-
lymere zu igolieren und daraus ein wirksames oberfléchenlei-
mungsmittel fux Karton und Papier herzustellen,

pie Aufgabe wird gurch Modifizierung von 1,0 Mol-Teile Anhy-
dridgruppen enthaltendem alternierend aufgehautem alpha-Methyl-
styren-Muleiusaureanhydrid-Copolymer mit 0,7 bis 1,0 Mol-Teilen
eines aliphatischen Amins und 0,9 bis 1,2 Mol-Teilen Ammoniak
gelvst, indem man exfindungsgemés in einem Rihrwerk 11 bis 33
Mol-Teile, vorzugsweise 16 bis 22 Mol-Teile, Wassexr vorlegt und
bei 10 bis 80 %0, vorzugsweise 20 bis 30 °c, eine 20 bis 60%ige
gecetonische Lusung Vol alpha-Methylstyren—Copolymer, wie sle
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nach der radikalischen Polymerisation molarer Mengen von alpha-
Methylstyren und Maleinsdureanhydrid in Aceton anféllt, ein-
rijhxrt, im Anschlufl daran das Aceton abdestilliexrt, danach das
aliphatische Amin und Ammoniak als Gemisch zusetzt und nach dem
Losen des Polymeren das noch im Polymeren eingeschlossen gewe-
gene Aceton abtreibt und daran anschliefiend in an sich bekamnter
Weise ds3n Leim mit Ammoniakwasser auf einen pH-Wert von 9,5 bis
10 und mit Wasser auf die gewiinechte Leimkonzentration einstellt.

Als aliphatisches Amin wird vorteilhafterweise n-Butylamin ein-
gesetzt,

Mit dem erfindungsgemiéBen Verfahren wird die langwiexige und
aufwendige Feststoffisolierung und Feststorftrocknung vermieden
und ein homogenes Oberfiiichenieimungsmittel von hoher Qualitit
aerhalten,

Ausfiihrungsbeispiele

Als alpha-Methylatyren—Maleinséureanhydrid-Copolymerisat wurde
eine 50 %ige acetonische Losung verwendet, die durch radikalische
Polymerisation molarexr Mengen von alpha-Methylsiyren und Malein-
siureaninydrid in Aceton hergestellt wurde, Das mittlere Moleku-
largewicht lagz bei 30 000,

Beispiel 1

400 g Wosser werden in einem Rithrgefdf vorgelegt und auf 25 ¢
temperiert, Unter Rtihren werden 240 g einer 50 %igen acetondi.
gchen Ldsung von alpha-Methylstyren—Maleinséureanhydrid-Copc1y~
meren zudosiert, wobei eine Polymersuspension entstehti, Lei ei-
nem Vakuum von 53,33 kPa und einer Sumpftemperatur von 70 bis

80 °C wird das Aceton aus der wdfrigen Phase abdestilliert, Da-
nach wird der Ansatz auf 45 bis 50 % abgekiihlt und zu der wiéfri-
gen Suspension ein Gemisch asus 41 g n-Butylamin und 50 ml NH40H
(25 %ig) geg ben, Nach dem Losen des Polymeren wird bel einem
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Vakuum von 53,33 kPa und einer Sumpftemperatur von 7C bis 80 ¢
der Resséacetongehalt aus der Leimlosung abdestilliert,

Im AnschluB daran werden 15 ml NH4OH (25 %ige) und 80 g Wasser
zugesetzt, Man erhdlt 645 g Leimldsung.

Leilnkennwerte

Festetoffgehalt 25,2 %

Dichte 1,057 g/om’
Viekositit 152 cP

pH-Wexrt 9,5 '
Jodfarbzahl 4

Acetongehalt 0,04 %
Butylamidgehalt 79 Mol %
Leimungsgrad (f) 1,2

Reigpiel 2

300 g Wasser werden in einem Rihrwerk vorgefzt und auf 25 bis
30 O¢ temperiert, Unter Rihren werden 240 g einer 50 %igen ace-
tonischen alpha-Methylstyren-Maleinsﬁureanhydrid—Copolymerl6-
gung zudosilsrt, Bei eirsm Vakuum von 53,33 kPa und einer Sumpf-
temperetur von 80 O¢ wirda das in Wasser gelbste Aceton abge-
trieben, Nach beendeter Destillation wird der Ansatz auf 40 bis
45 °¢ abgekiihlt und ein cemisch f @ 28 g n-Butylamin und 65 ml
Ammoniakwasser (25 %ig) zugesetzt, Unter Brwdrmung auf cae

60 °c Lost sich das Polymere auf, Nach dem Auflosen des Poly~-
meren wird der Restacetongehall beil 53,33 kPa und 80 °¢ Sumpf-
temperatur gbdestitliert, Im Anschluf an die pestillation wer-
den 15 ml Ammoniakwasger (25 %ig) und 70 ml Wasger zugesetzt,

Man erhilt 645 g Leimlisung.
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Leimkennwerie

Pastatoffgehalt 22,5 %
Dichte 1,062 g/cm3
Viskosditit 62,5 cP
pl-Wext : 9,65
Jodfarbzahl. 4
Acetongehal{ 0,07 %
Butylamidgehalt 62 Mol-%
Leimungsgrada (f) 1,3

Versieichsbeispiel
Pulverbereitung

240 g der 50 %igen acetonischen alpha-Methylstyren-Maleinséu-
reanhydrid-Copelymer~Losung werden in einer diinnen Schicht auf
Bleclie aufgetragen und 10 Stunden im Vakuumtrockenschrank bei
100 % getrocknet, Auf den Blechen verbleibt ein pulverformiges
alpha-Methylvstyren-Maleinsiiureanhydrid-Copolymeres, das etwa
0,5 % Aceton enthdlt,

Leimherstelliug

424 g Wasser und 41 g n-Butylamin wexrdein in einem Riihrgefil
vorgelegt. Beli 25 bis 30 O¢ werden innerhalb von 90 Minuten

120 g alpha-Methylstyren-Maleinsaureanhydrid-copolymer-Pulver
zudosiert, wobel durch Kihlung die Reaktionstemperatur auf Wer-
te unter 35 °C gehalten wird, Im Anschluf andie Pulverdosierung
wird 2 Stunden bei 30 bis 35 e gerihrt, Danach werden 62 ml
NH4OH (25 %ig) zudosiert und der Kolbeninhalt 2 Stunden bei

60 °¢ gextihrt,
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Leimkennwerte

Festatoffgehalt 25 9%

Dichte 1,059 g/om®
Viskositat 160 cP

pH-Vort 9,8

Jodfarbzahl 4

Acetongehalt 0,06

Butylamidgehalt 76 Mol=%
Leimungegrad (f) 1,3 N

Leimungegrad (f)

Die Bestimmung des Leimungsgrades (f) erfolgte nach Albrecht
(R, Korn und I, Burgsteller, papier- und Zelletoffpriifung,
Springer Verlag 1953). ‘

Flir die Priifung des Leimungsgrades wurde ein holzfreies ftan-
dardpapier mit einex Fléichenmasse von 80 g,/m2 verwendet, Die
Leimungskonzentration wurde mit 0,3 Masseanteilen in % fegtge=

legte
RBinschiitzung des Leimungesgrades

Nach Albrecht wird eine gute Ledlmung bei einem Leimungsgrad
von £ = 1 bis 10 angesehen, wobei der Feststoffaufirag 0,1 bis
1 g/m2 pPapierfliche betragen soll,
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Verfahren zur Herstellung eines Oberfliéchenleimungsmittels
fiir Papier und Karton durch Modifizierung von 1,0 liol-Teile
Anhydridgieuppen enthaltenden alternierend aufgebauten alpha-
Methylstyren-Maleinsédureanhydrid-Copolymexr mit 0,7 bis 1,0
Mol-Teilen eines aliphatischen Amins und 0,9 bis 1,2 Mol-Tei-
len Ammonigk, dadurch gekennzeiclmet, daf man in einem Riihr-
werk 11 bis 33 Mol-Teile Wasser vorlegt und bei 10 bis 80 %
eine 20 big 60 %ige acetonische Losung von alpha-NMethylaty-
ren-Copolymer, wie sie nach der radikalischen Polymerisation
molarer liengen von alpha-Methylstyren und Maleingéureanhy-
drid in Aceton anf#llt, einrihrt, im Anschlufl daran das Ace-
ton abdestilliert, danach das aliphatische Amin und Ammoniak
als Gemisch zusetzt und nach dem Liusen des Polymeren das
noch im Polymeren eingeschloasen gewesene Accton abtreibt
und daren anschliefend in an sich bekunnter Weise den Leim
mit Ammoniakwasser auf einen pH-~rt von 9,5 bis 1C und mit
wasser auf die gewtinschte Leimkonzentration einstellt,

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf 16
big 22 Mol-Teile Wasser im Riilhrwerk vorgelegt werden,

Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dafl
die acetonische Lbosung des Copolymeren bei 20 bis 30 %¢ in
das Vianser eingeriihrt wixd,

verfahren nach Anspruch 1, 2 und 3, dadurch gekennzeichnet,
daf als aliphatisches Amin n-Butylamin eingesetzt wird,
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