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Waste paper is decomposed in the presence of alkoxylation products obtained by reacting alkylene oxides with Cyg.22 car-
boxylic acid derivatives and/or Cyg. carboxylic acids, which contain carboxylic acids with at least one OH group in posi-
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(57) Zusammenfassung

Erfindungsgemiss werden Altpapiere in Gegenwart von Alkoxylierungsprodukten, erhéltlich durch Umsetzung von Alky-
lenoxiden mit Cg.,-Carbonsiurederivaten und/oder Cq.5,-Carbonsduren, die Carbonséurereste mit wenigstens einer OH-
Gruppe in Stellung 9, 10, 13 und/oder 14 enthalten, aufgeschlagen und anschliessend die abgeldsten Druckfarbenteilchen
durch Flotation oder Waschen aus den Papierstoffsuspensionen entfernt.
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"yerfahren zur Altpapieraufbereitung"

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Altpapieraufbereitung

sowie die Verwendung von Alkoxylierungsprodukten bestimmter OH-
gruppenhaltiger C1g.p2-Carbonsédurederivate und/oder bestimmmter

OH-gruppenhaltiger C1gp-p2-Carbonséuren zur Altpapieraufbereitung.

Zur Herstellung von beispielsweise Zeitungdruck- und Hygienepa-
pieren werden heute in groBen Mengen Altpapiere eingesetzt. Fir
diese Papiersorten sind Helligkeit und Farbe Qualitdtsmerkmale. Um
diese zu erreichen, miissen die Druckfarben aus den bedruckten Alt-
papieren entfernt werden. Ublicherweise geschieht dies mittels

Deinking-Verfahren, die im wesentlichen in zwei Teilschritten ab-

laufen:

1. Aufschlagen der Altpapiere, d. h. Zerfasern in Wasser bei
gleichzeitigem Einwirken der fiir die Abldsung der Druckfarben-

teilchen bendtigten Chemikalien und

P

2. Ausscheidung der abgeldsten Druckfarbenteilchen aus der Faser-

stoffsuspension.
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Der zweite Verfahrensschritt kann durch Auswaschen oder Flotation

erfolgen (Ullmanns Enzyklopddie der technischen Chemie, 4. Aufla-
ge, Band 17, Seiten 570 bis 571 (1979)). Bei der Flotation, bei
der die unterschiedliche Benetzbarkeit von Druckfarben und Papier-
fasern ausgenutzt wird, wird Luft durch die Faserstoffsuspensionen

gedriickt oder gesaugt. Dabei verbinden sich kleine Luftbldschen
mit den Druckfarbenteilchen und bilden an der Wasseroberfliche

einen Schaum, der mit Stofféngern entfernt wird.

Ublicherweise wird das Deinken von Altpapieren bei alkalischen

pH-Werten in Gegenwart von Alkalihydroxiden, Alkalisilikaten, oxi-
dativ wirkenden Bleichmitteln und oberflichenaktiven Substanzen
bei Temperaturen zwischen 30 und 50 °C durchgefiihrt. Als ober-
fldchenaktive Substanzen werden iiberwiegend Tenside anijonischer
und/oder nichtionischer Natur eingesetzt, beispielsweise Seifen,
ethoxylierte Fettalkohole wund/oder ethoxylierte Alkylphenole
(Wochenblatt fiir Papierfabrikation 17, 646 bis 649 (1985)).

Die deutsche Offenlegungsfrist DE 34 01 444 betrifft ein Verfahren

zum Deinken von Altpapier unter Verwendung einer Verbindung der
allgemeinen Formel

RCO0——— (CHoCHo0 J——(A0)—R"

in der R eine Alkyl- oder Alkenylgruppe mit 7 bis 21 C-Atomen, R'
ein Wasserstoffatom oder eine Alkyl-, Alkenyl- oder Acylgruppe mit
1 bis 18 C-Atomen, AO C3Hg0- oder C4HgO-gruppen oder eine Mischung
aus CoHg0-, C3HgO- und C4HgO-gruppen, m eine ganze Zahl von 1 bis
100 und n eine ganze Zahl von 1 bis 100 bedeuten.

Die Verwendung von ethoxylierten Rizinusdlen zum Deinken von be-

druckten Altpapieren ist beispielsweise aus JP 78/52705, referiert
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in Chem. Abstr. 89, 131445j (1978) und DE 21 48 590 bekannt. In
dem japanischen Schutzrecht werden Mischungen aus Rizinusél mit 10
bis 400 Prozent Ethylenoxid und ethoxylieftem Nonylphenol be-
schrieben, die sich zur Entfernung von Druckfarben aus bedruckten
Altpapieren eignen. Das in der deutschen Patentschrift
DE 21 48 590 geschiitzte Verfahren betrifft organische Materialien,
beispielsweise Papier, die mit Natriumchlorit in Gegenwart von
organischen Verbindungen mit wenigstens einer Ethylenoxid-und/oder
Propylenoxideinheit gebleicht werden. Als organische Verbindung
mit wenigstens einer Alkylenoxideinheit eignet sich unter anderen

ethoxyliertes Rizinusél.

Bei Verwendung ethoxylierter Rizinus6le muB jedoch in Kauf genom-
men werden, daB die auf dem Markt erh@ltlichen Mengen an Rizinusdl
und damit auch an ethoxylierten Rizinusélen starken Schwankungen
unterworfen sind. MiBernten in den Hauptanbaugebieten Brasilien
und Indien fiihren in mehr oder weniger groBen Abstdnden zu einer
Verknappung des Ausgangsmaterials Rizinusdl. Es besteht daher ein
Bediirfnis nach einem Ersatz fiir ethoxylierte Rizinuséle, die, in
Verfahren zur Altpapieraufbereitung eingesetzt, =zumindest zu
ebenso guten Deinkingergebnissen fiilhren wie das zu ersetzende
Produkt. Vor allem sollte das Austauschprodukt von einer breite-
ren, weniger krisenanfdlligen Rohstoffbasis aus zugdnglich sowie

tkologisch und toxikologisch unbedenklich sein.

Es wurde nun gefunden, daB sich bestimmte OH-gruppenhaltige
Carbonsdurederivate und/oder OH-gruppenhaltige Carbonsduren, die

mit Alkylenoxiden alkoxyliert sind, als Ersatz fiir ethoxylierte
Rizinuséle in Verfahren zur Altpapieraufbereitung in hervorragen-

der Weise eignen.
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Erfindungsgegenstand ist dementsprechend ein Verfahren zur Altpa-
pieraufbereitung, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB be-
druckte Altpapiere in Gegenwart von A1koxyiierungsprodukten, er-
hd1tlich durch Umsetzung von Alkylenoxiden mit Cjg-22-Carbonsdu-
rederivaten und/oder Cip-22-Carbonsduren, die Carbonsdurereste mit
wenigstens einer OH-Gruppe in Stellung 9, 10, 13 und/oder 14 ent-
halten, in an sich bekannter Weise aufgeschlagen werden und an-
schlieBend in an sich bekannter Weise die abgeldsten Druckfarben-
teilchen durch Flotation und/oder Waschen aus Papierstoffsuspen-

sionen entfernt werden.

Ferner ist die Verwendung von Alkoxylierungsprodukten erhdltiich
durch Umsetzung von Alkylenoxiden mit Cjg-22-Carbonsdurederivaten
und/oder Cjqg-22-Carbonsduren, die Carbonsaurereste mit wenigstens
einer OH-Gruppe in Stellung 9, 10, 13 und/oder 14 enthalten, zur

Altpapieraufbereitung Gegenstand der Erfindung.

Die erfindungsgemdB einzusetzenden Alkoxylierungsprodukte kdnnen
nach gingigen organischen Synthesemethoden hergestellt werden. Als
Ausgangsmaterialien fiir  alkoxylierte OH-gruppenhaltige
C10-22-Carbonsduren  eignen sich alle  OH-gruppenfreien,
ungesdttigten C10-22-Carbonsduren natiirlichen und/oder
synthetischen Ursprungs mit wenigstens einer oder zwei
Doppelbindungen in 9- wund/oder 13-Stellung, beispielsweise
9c-Dodecenséure, 9c-Tetradecensdure, 9c-Hexadecensédure,
9c-Octadecensdure, 9t-Octadecensdure,

9c, 12c-Octadecadiensdure, 9c, 12c, 15c-Octadecatriensdure,
9c-Eicosensdure und/oder 13c-Docosensdure und/oder Mischungen mit
wenigstens einem hohen Gehalt solcher ungesdttigten Carbonsduren.
Als Edukte werden vorzugsweise Cjg-gp-Carbonsduren mit wenigstens
einer oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stellung oder

Carbonsduregemische mit wenigstens einem hohen Gehalt an
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C1g-22-Carbonsduren, die wenigstens eine oder zwei Doppelbindungen

in 9- und/oder 13-Stellung enthalten, eingesetzt.

Als Edukte fiir alkoxylierte OH-gruppenhaltige C1q.22-Carbonsdure-
derivate eignen sich alle OH-gruppenfreien, ungesdttigten, natir-
lich vorkommenden und/oder synthetisch herstellbaren Cjg.p2-Car-
bonsdurederivate, die Carbonsdurereste mit wenigstens einer oder
zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stellung enthalten. Bei-
spiele fiir ungesdttigte Carbonsdurereste mit 10 bis 22 C-Atomen
sind die bereits oben genannten Carbonsduren. Ungesdttigte Carbon-
siurederivate, die C1g.p2-Carbonsdurereste mit wenigstens einer
oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stellung enthalten,
werden bevorzugt. Als ungesdttigte Cjp-p2-Carbonsdurederivate
eignen sich beispielsweise ungesdttigte Cjg.pp-Carbonsdureester,
ungesittigte C1g-p2-Carbonsdureamide, ungesdttigte C10-22-Carbon-
siuremono-und/oder  -di-Cy_g-alkylamide und/oder ungesdttigte
C10-22-Carbonsduremono- und/oder -di-Cy.4-alkanolamide. Vorzugs-
weise werden ungesdttigte C1g-22-Carbonsdurealkylester mit 1 bis
18 C-Atomen im einwertigen Alkoholrest und/oder Mono-, Di-und/oder
Triglyceride, die Cjg-pp-Carbonsdurereste mit wenigstens einer
oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stellung enthalten,

eingesetzt.

Beispiele fiir ungesdttigte C10-22-Carbonsédure-Cy.1g-alkylester,
die in an sich bekannter Weise durch Veresterung der entsprechen-

den ungesittigten Carbonsduren oder durch Umesterung der entspre-
chenden Mono-, Di- und/oder Triglyceride mit C;_1g-Alkylalkoholen,
beispielsweise Methanol, Ethanol, Propanal, Butanol, Isobutanol,
2-Ethylhexanol, Decanol und/oder Stearylalkohol, zugénglich sind,
sind Palmitoleinsduremethylester, Olsduremethylester, O1saure-
ethylester, Olsdureisobutylester, 01sdure-2-ethylhexylester

und/oder Olsduredecylester und/oder Cjg_pp-Carbonsédure-Ci.1g-al-
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kylestergemische mit wenigstens einem hohen Gehalt an solchen
C10-22-Carbonsdure-Cy_1g-alkylestern, die in den Carbonsdureresten
wenigstens eine oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stel-
lung haben, wie Palmdimethylester, Sojadimethylester, RiibGimethyi-
ester und/oder Talgfettsdureethylester. Als Mono-, Di-und/oder

Triglyceride, die OH-gruppenfreie ungesdttigte Cjg-29-Carbonsdure-
reste mit wenigstens einer oder zwei Doppelbindungen in 9-
und/oder 13-Stellung enthalten, eignen sich insbesondere Fette
und/oder Ole natiirlichen Ursprungs, deren Carbonsduregehalt sich
iiberwiegend aus ungesdttigten Cjg-p2-Carbonsduren wmit wenigstens
einer oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stellung, vor-
zugsweise iberwiegend aus ungesdttigten Cjg-22-Carbonsduren mit
wenigstens einer oder zwei Doppelbindungen in 9- und/oder 13-Stel-
lung zusammensetzt, wie Olivendl, Leind1, Sonnenblumendl, Saflor-
61, Sojadl, ErdnuBél, Baumwollsaatdl, erucasdurereiches und/oder

erucasdurearmes Riib61, Palmol, Schmalz und/oder Talg.

Die ungesdttigten Cjg.22-Carbonsdurederivate und/oder ungesdt-
tigten C1g.22-Carbonsduren werden beispielsweise nach dem in DE-
PS 857 364 beschriebenen Verfahren durch Umsetzung mit Peres-
sigsdure in Anwesenheit saurer Katalysatoren oder mit in situ aus
Ameisensdure und Wasserstoffperoxid gebildeter Perameisensdure
epoxidiert. Die Jodzahlen der erhaltenen Epoxidierungsprodukte

Tiegen unterhalb 20, vorzugsweise unterhalb 15.

AnschlieBend werden die Oxiranringe der epoxidierten Carbonsdure-
derivate und/oder Carbonsduren durch Umsetzung mit Wasserstoff
oder protischen Verbindungen, wie Wasser, gerad- und/oder
verzweigtkettigen Ci.1g-Alkyl- und/oder Co_1g-Alkenylalkoholen
oder gerad- und/oder verzweigtkettigen, gesattigten und/oder
ungesdttigten Cj.po-Carbonsduren, unter Ausbildung von Hy-

droxygruppen aufgespalten. Die Bedingungen der Aufspaltung werden
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so gewdhlt, daB die vorhandenen Séurederivat- und Sduregruppie-

rungen intakt bleiben.

Die Hydrierung von epoxidierten Carbonsdurederivaten und/oder
epoxidierten Carbonsduren kann beispielsweise analog dem in DE-
0S 20 21 530 beschriebenen Verfahren in Gegenwart von Katalysa-
toren auf Basis von Schwermetallen der VIII. Gruppe des Perioden-
systems bei Temperaturen zwischen 100 und 250 °C unter Wasser-
stoffdriicken zwischen 106 und 5 - 106 Pa durchgefiihrt werden.

Die Umsetzungen epoxidierter  Carbonsdurederivate und/oder

epoxidierter Carbonsduren mit protischén Verbindungen kann gemdB
den in M. S. Malinovskii "Epoxides and their Derivatives", Sivon
Press 1965 beschriebenen Verfahren bei Temperaturen zwischen 50
und 200 °C und Driicken zwischen 105 und 106 Pa durchgefiihrt wer-
den. Die Aufspaltung der Oxiranringe mit gerad- und/oder ver-
zweigtkettigen Cq.1g-Alkyl- und/oder Cp.ig-Alkenylalkoholen, vor-
zugsweise mit gerad- und/oder verzweigtkettigen C1-6-Alkylalko-
holen wird vorzugsweise in Gegenwart saurer Katalysatoren, wie

Schwefelsdure und/oder p-Toluolsulfonsdure durchgefiihrt.

Die durch Aufspaltung der Oxiranringe erhdltlichen Carbon-
siurederivate und Carbonsiuren, die Carbonsdurereste mit wenig-
stens einer OH-Gruppe in 9-, 10-, 13- und/oder 14-Stellung ent-
halten, werden anschlieBend nach bekannten groBtechnischen Ver-
fahren mit vorzugsweise Ethylenoxid, Propylenoxid und/oder
Butylenoxid, besonders bevorzugt mit Ethylenoxid und/oder Propy-
lenoxid, gegebenenfalls in Gegenwart von Katalysatoren, bei-
spielsweise  Kaliumhydroxid  und/oder  Natriummethylat  bei
Temperaturen zwischen 110 und 200 °C, vorzugsweise zwischen i40
und 175 °C und bei Driicken zwischen 105 und 2 - 106 Pa, vorzugs-

weise zwischen 3 - 105 und 5 + 109 Pa alkoxyliert (siehe bei-
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spielsweise in "Chemische Technologie", Band 7, Seiten 131 bis
132, Carl-Hanser-Verlag, Miinchen/Wien (1986)). Der Alkylenoxidge-
halt der alkoxylierenden OH-gruppenhaltigén Carbonsdurederivate
und/oder Carbonsduren liegt zwischen 2 und 400 Gew.-%, vorzugs-
weise zwischen 40 und 200 Gew.-%, jeweils bezogen auf die nicht-

alkoxylierten Verbindungen.

Die erfindungsgemdB einzusetzenden Alkoxylierungsprodukte, er-
ha1tlich aus Cjg.po-Carbonsdurederivaten und /oder Cjg.27-Carbon-
sduren, die Carbonsdurereste mit wenigstens einer OH-Gruppe in
Stellung 9, 10, 13 und/oder 14 enthalten, werden Papierstoff-
suspensionen vorzugsweise in Mengen von 0,02 bis 2 Gew.-%, be-
sonders bevorzugt von 0,1 bis 0,8 Gew.-%, jeweils bezogen auf
lufttrockenen Papierstoff zugesetzt. Lufttrockener Papierstoff
bedeutet, daB sich im Papierstoff ein Gleichgewichtszustand an
innerer Feuchte eingestellt hat. Dieser Gleichgewichtszustand
hdngt von der Temperatur und von der relativen Feuchte der Luft
ab.

In vielen Fdllen kann das Deinking-Ergebnis, d. h. die Entfernung
von Druckfarben aus bedruckten Altpapieren gesteigert werden, wenn
die erfindungsgemdB einzusetzenden Alkoxylierungsprodukte in Kom-
bination mit beispielsweise Cjg.po-Fettsduren, wie 01linorR4010,
01inorR4020 und/oder 01inorRDG40 (Hersteller aller Produkte: Hen-
kel KGaA), ethoxylierten Alkylalkohole mit 6 bis 22 C-Atomen,
ethoxylierten Alkylphenolen, Polymeren, wie Polyacrylamiden
und/oder Polydimethylamionethylimethacrylisdure, und/oder Copoly-
meren, beschrieben beispielsweise in DE 38 39 479, eingesetzt

werden. Die Gesamtmenge dieser fakultativen Bestandteile

liegt zwischen 0,1 und 1 Gew.-%, bezogen auf lufttrockenen Pa-
pierstoff.
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In Gegenwart von erfindungsgemédBen Alkoxylierungsprodukten lassen
sich wasserverdiinnbare und/oder lésungsmittelhaltige, vorzugsweise
wasserverdiinnbare Druckfarben, beispielsweise Zeitungsrotations-
farben, Buchdruckfarben, Offsetdruckfarben, Illustrationstief-
druckfarben, Flexodruckfarben, Laserdruckfarben und/oder Ver-
packungstiefdruckfarben aus bedruckten Altpapieren, beispielsweise
Zeitungen, Illustrierten, Computerpapieren, Zeitschriften, Bro-
schiiren, Formularen, Telefonbiichern und/oder Katalogen entfernen.
Die nach dem erfindungsgemdBen Verfahren deinkten Altpapiere

zeichnen sich durch sehr hohe WeiBgrade aus.

Bedruckte Altpapiere werden bei einer Stoffdichte beispielsweise
zwischen 1 und 5 Gew.-% in einem Stoffldser in wdBriger LOsung,
die typischerweise 0 bis 1,5 Gew.-% 100%iges Wasserstoffperoxid,
0 bis 2,5 Gew.-% 99gew.-%ige NaOH, 0 bis 4,0 Gew.-% Natron-
wasserglas, Feststoffgehalt 35 Gew.-% (37 bis 40 °Be), 0,02 bis
2  Gew.-% erfindungsgemdBe  alkoxylierte  OH-gruppenhaltige
Carbonsiurederivate und/oder Carbonsduren und 0 bis 1 Gew.-% der
oben genannten fakultativen Bestandteile - alle Gewichtsprozent-
angaben beziehen sich auf Tufttrockenes Altpapier - enthdlt, bei
Temperaturen zwischen 20 und 60 °C zerkleinert. Nach einer Ver-
weilzeit zwischen 60 und 120 Minuten bei Temperaturen zwischen 20
und 60 °C werden die Papierstoffsuspensionen in Wasser eingeriihrt
oder mit Wasser versetzt, so daB 0,6 bis 1,6 gew.-%ige Papier-
stoffsuspensionen erhalten werden. AnschlieBend werden die abge-
l6sten Druckfarbenteilchen in an sich bekannter Weise durch Aus-
waschen oder durch Flotation aus den Papierstoffsuspensionen aus-
geschieden (Ullmanns Enzyklopddie der technischen Chemie, 4. Auf-
lage, Band 17, Seiten 570 bis 571 (1979)). Vorzugsweise wird in an
sich bekannter Weise, beispielsweise in einer Denver-Flotations-

zelle flotiert.
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Beispiele

1. Herstellung von ethoxyliertem OH-gruggénha]tigem Sojadl aus

hydriertem Sojatlepoxid (Soja6l - EQ 1)

In einem Autoklaven wurden 20 kg epoxidiertes Sojadl (ungefdhre
Fettsiurezusammensetzung: 8 Gew.-% Palmitinsdure, 4 Gew.-% Stea-
rinsdure, 28 Gew.-% O1sdure, 53 Gew.-% Linolsdure und 6 Gew.-%
Linolensdure; Epoxidgehalt = 6,78 Gew.-%; Jodzahl= 5; Sdurezahl=
0,4) und 0,2 kg eines Nickelkatalysators (Trdgermaterial: Kiesel-
gur) vorgelegt, die im Reaktor vorhandene Luft durch Stickstoff-
spiilung verdrdngt und bei 150 bis 170 °C mit einem Wasserstoff-
druck von 2 . 106 Pa bis zum Ende der Wasserstoffaufnahme (ca. 6
Stunden) hydriert. Néch AbkiihTen und Abtrennen des Katalysators
wurden 20 kg farbloses hydriertes Sojadlepoxid mit einer OH-Zahl
(OHZ) von 165,8, einer Verseifungszahl (VZ) von 181,4, einer Jod-
zah1 (JZ) von 8,3 und einer Sdurezahl (SZ) von 1 erhalten.

650 g des hydrierten Sojadlepoxids wurden mit 5,0 g einer 30
gew.-%igen Ldsung von Kaliumhydroxid in Methanol versetzt und in
einem Autoklaven auf 100 °C erhitzt. Bei dieser Temperatur wurden
die vorhandenen Methanolspuren durch fiinfmaliges Evakuieren und
Beliften mit Stickstoff entfernt. Nach Erhdhung der Reaktionstem-

peratur auf 150 °C wurden insgesamt 308 g Ethylenoxid portions-
weise zudosiert, so daB der Druck im Reaktor einen Wert von 5 .

105 Pa nicht iberstieg. Nach Beendigung der Reaktion wurde auf
etwa 90 °C abgekiih1t und zur Abtrennung noch vorhandener Ethylen-

oxidspuren ca. 15 Minuten evakuiert. Es wurde eine klare gelbe
Flissigkeit mit einer OHZ von 124,5 erhalten.
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2. Herstellung von ethoxyliertem und propoxyliertem, OH-gruppen-

haltigem Sojadl aus hydriertem Sojadlepoxid (Sojaél - EQ/PQ 1)

371 g des gemdB Beispiel 1 hydrierten Sojadlepoxids wurden mit 6,2
g einer 30 gew.-%igen Losung von Kaliumhydroxid in Methanol ver-
setzt und unter den in Beispiel 1 angegebenen Bedingungen zuerst

mit 440 g Ethylenoxid und anschlieBend im gleichen Reaktor mit 232
g Propylenoxid umgesetzt. Nach Entfernung der Propylenoxidspuren

im Vakuum und Neutralisation des Katalysators mit 3,3 g Milchsdure
wurde eine goldgelbe Fliissigkeit mit einer OHZ von 72,1 erhalten.

3. Herstellung von ethoxyliertem OH-gruppenhaltigem Leindl aus
hydriertem Leindlepoxid (Leindl - EQ I)

GemdB Beispiel 1 wurden 1 200 g epoxidiertes Leindl (ungefdhre
Fettsdurezusammensetzung: 5 Gew.-% Palmitinsdure, 4 Gew.-% Stea-
rinsdure, 22 Gew.-% Olsdure, 17 Gew.-% Linolsdure und 52 Gew.-%
Linolensdure; Epoxidgehalt: 8,9 Gew.-%; Jodz§h1= 10; Sdurezahl=
0,7) und 15 g eines Nickelkatalysators (Trdgermaterial: Kieselgur)
in einem Autoklaven vorgelegt, die im Reaktor vorhandene Luft
durch Stickstoffspiilung verdréngt und bei 150 bis 170 °C mit einem
Wasserstoffdruck von 2 . 106 Pa bis zum Ende der Wasserstoffauf-
nahme hydriert. Nach Abkiihlen und Abtrennen des Katalysators wurde
farbloses hydriertes Leindlepoxid mit einer OHZ von 202,6, einer
VZ von 178,2, einer JZ von 16,9 und einer SZ von 0,7 erhalten.

650 g des hydrierten Leindlepoxids wurden gemdB Beispiel 1 mit 308

g Ethylenoxid umgesetzt. Es wurde eine gelbe Fliissigkeit mit einer
OHZ von 152 erhalten.
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4. Herstellung von ethoxyliertem OH-gruppenhaltigem Sojadl aus mit
Methanol umgesetztem Sojadlepoxid (Sojasl - EQ IT)

2360 g (10 Mol) epoxidiertes Sojadl (Kenndaten analog Beispiel 1)
wurden unter intensiver Kiihlung zu der unter RiickfluB siedenden
Losung von 9 g (0,9 g/Mol Epoxid) konzentrierter Schwefelsdure in

960 g (30 Mol) Methanol getropft. Nach beendeter Epoxidzugabe und
Abreaktion des Epoxids wurde das Reaktionsgemisch mit Diethyl-

ethanolamin neutralisiert und iiberschiissiges Methanol im Vakuum
entfernt. Es wurde eine klargelbe Fliissigkeit mit einer OHZ von

165, einer VZ von 163, einer JZ von 19,4 und einer SZ von 1,6 er-
halten.

510 g des Ringdffnungsproduktes von Sojadlepoxid mit Methanol
wurden mit 7,5 g einer 30 gew.-%igen methanolischen
Natriummethylatldsung versetzt und unter den in Beispiel 1 ange-
gebenen Bedingungen bei 175 °C mit 551 g Ethylenoxid umgesetzt.
Nach Entfernen der Ethylenoxidspuren im Vakuum wurde eine rot-

braune Flissigkeit mit einer OHZ von 110,6 erhalten.

5. Herstellung von ethoxyliertem und propoxyliertem OH-gruppen-

haltigem Sojadl aus mit Methanol umgesetztem Sojadlepoxid (So-
jadl - EO/PO I1)

510 g des Ringdffnungsproduktes von Sojablepoxid mit Methanol aus
Beispiel 4 wurden mit 7,5 g einer 30 gew.-%igen methanolischen
Natriummethylat1ésung versetzt und unter den in Beispielen 1 und 2
angegebenen Bedingungen zuerst mit 551 g Ethylenoxid und an-

schlieBend im gleichen Reaktor mit 290 g Propylenoxid umgesetzt. '

Nach Entfernen der Propylenoxidspuren im Vakuum wurde eine braun-

gelbe, fast klare Flissigkeit mit einer OHZ von 94,9 erhalten.
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6. Herstellung von ethoxyliertem OH-gruppenhaltigem Sojadl aus mit

Carbonsduren umgesetztem Sojadlepoxid (Sojasl - EQ III)

In einem Riihrkessel wurden 126 kg (805 Mol) einer Mischung gesdt-
tigter Fettsduren (60 Gew.-% Octansdure, 35 Gew.-% Decansdure, 3
Gew.-% Dodecansdure und 2 Gew.-% Hexanséure; SZ = 361,9, JZ <1)
und 180 kg (766 Mol) epoxidiertes Sojadl (Kenndaten wie in Bei-
spiel 1 angegeben) vorgelegt und unter Rihren auf 170 °C erwdrmt.

Nachdem das Reaktionsgemisch keine Epoxidgruppen mehr enthielt
(ca. 4 Stunden) wurde im Vakuum bis etwa 190 °C destilliert. Es

wurde eine dunkelgelbe Fliissigkeit mit einer OHZ von 84,6, einer

VZ von 239 und einer SZ von 2,4 erhalten.

423 g des Umsetzungsproduktes von Sojadlepoxid mit Carbonsduren
wurden mit 6,9 g einer 30 gew.-%igen Ldsung von Kaliumhydroxid in
Methanol versetzt und analog Beispiel 1 bei 140 °C mit 660 g

Ethylenoxid umgesetzt. Nach Entfernen der Ethylenoxidspuren im
Vakuum und Neutralisation mit Milchsdure wurde eine dunkelgelbe

Flissigkeit mit einer OHZ von 54,7 erhalten.

Anwendungsbeispiel

100 g lutro (= 90 g atro bei 10 % Feuchte) bedrucktes Altpapier
(lutro = lufttrocken, atro = absolut trocken) aus 50 Gew.-% I1lu-
strierten und 50 Gew.-% Tageszeitungen wurden bei 3 Gew.-% Stoff-
dichte im Laborpulper mit einer wéBrigen Lésung, enthaltend

2 Gew.-% Natronwasserglas, 37 bis 40 °Be (35 gew.-%ig)
1 Gew.-% Natriumhydroxid (99 gew.-%ig)
0,7 Gew.-% Wasserstoffperoxid (100 gew.-%ig)

0,15 oder 0,4 Gew.-% erfindungsgeméBe alkoxylierte

OH-gruppenhaltige
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Verbindungen

bei 45 °C mittels Dispergierscheibe (3 500 Umdrehungen/Minute) 15
Minuten aufgeschlagen und nach 105 Minuten bei 45 °C auf 1 Gew.-%
verdiinnt, indem die Papierstoffsuspensionen in Wasser eingeriihrt
wurden. AnschlieBend wurden die Papierstoffsuspensionen bei 45 °C
in einer Denver-Flotationszelle bei 1 000 Umdrehungen/Minute in-

nerhalb von 12 Minuten flotiert.

Die Deinking-Ergebnisse sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. Die
DeinkbarkeitsmaBzahl (DEM) wurde aus den Reflexionsfaktoren Rgg57pp
(WeiBgrad) der bedruckten (BS), deinkten (DS) und unbedruckten
(US) Papierstoffe nach folgender Formel errechnet:

WeiBgrad (DS) - WeiBgrad (BS)
DEM(%) = x 100
WeiBgrad (US) - WeiBgrad (BS)

(0 % bedeutet keine Druckfarbenentfernung, 100 % bedeutet quan-
titative Druckfarbenentfernung).
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Tabelle 1

eingesetztes Alkoxy- eingesetzte Menge Rg57 Rasy  Rasy DEM (%)
Tierungsprodukt an Alkylierungs-  (BS) (DS)  (US)

produkt in g pro '

100 g lutro be-

drucktem Altpapier

Sojas] - EO I 0,4 39,7 56,2 61,4 76,0
Leing] - EO I 0,4 35,2 54,1 60,2 75,6
Sojagl - EO/PO 1 0,15 40,2 57,1 61,7 78,6
Sojaé1 - EO 11 0,15 40,2 56,4 61,7 75,3
Sojaél - EO/PO II 0,15 0,2 57,1 6,7 78,6
Sojasl - EO III 0,15 40,2 57,6 61,7 80,9

ERSATZBLATT




WO 91/01405

PCT/EP90/01122

- 16 -

Patentanspriiche

Verfahren zur Altpapieraufbereitung, dadurch gekennzeichnet,
daB bedruckte Altpapiere in Gegenwart von Alkoxylierungspro-
dukten, erhdltlich durch Umsetzung von Alkylenoxiden mit
C10-22-Carbonsadurederivaten und/oder C1g-22-Carbonsduren, die
Carbonsiurereste mit wenigstens einer OH-Gruppe in Stellung
9, 10, 13 und/oder 14 enthalten, in an sich bekannter Weise
aufgeschlagen werden und anschlieBend in an sich bekannter
Weise die abgeldsten Druckfarbenteilchen durch Flotation oder

Waschen aus den Papierstoffsuspensionen entfernt werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB be-
druckte Altpapiere in Gegenwart von 0,02 bis 2 Gew.-%, vor-
zugsweise von 0,1 bis 0,8 Gew.-% Alkoxylierungsprodukten -
jeweils bezogen auf Tufttrockenen Papierstoff - aufgeschlagen

werden.

Verfahren nach einem oder beiden der Anspriiche 1 bis 2, da-
durch gekennzeichnet, daB zum Aufschlagen bedruckter Altpa-
piere solche Alkoxylierungsprodukte eingesetzt werden, die,
bezogen auf nicht alkoxylierte Carbonsdurederivate und/oder
nicht alkoxylierte Carbonsduren, einen Alkylenoxidgehalt
zwischen 2 und 400 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 40 und 200

Gew.~% haben.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB zum Aufschlagen bedruckter Alt-

papiere ethoxylierte, propoxylierte und/oder butoxylierte,
vorzugsweise ethoxylierte und/oder propoxylierte  OH-
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gruppenhaltige Cy0-22-Carbonsdurederivate - und/oder

C10-22-Carbonséduren eingesetzt werden.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, daB zum Aufschlagen bedruckter Alt-

papiere alkoxylierte OH-gruppenhaltige Cjg-22-Carbonséure-
derivate und/oder Cjg-22-Carbonsduren eingesetzt werden.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5,

dadurch gekennzeichnet, daB zum Aufschlagen bedruckter Alt-
papiere alkoxylierte OH-gruppenhaltige Carbonsdurealkylester

mit 1 bis 18 C-Atomen im einwertigen Alkoholrest und/oder
alkoxylierte Mono-, Di- und/oder Triglyceride, die OH-

gruppenhaltige Carbonsdurereste enthalten, eingesetzt werden.

Verwendung von Alkoxylierungsprodukten, erhdltlich durch Um-
setzung von Alkylenoxiden mit Cjg-22-Carbonsdurederivaten

und/oder Ci1g-22-Carbonsduren, die Carbonsdurereste mit we-
nigstens einer OH-Gruppe in Stellung 9, 10, 13 und/oder 14

enthalten, zur Altpapieraufbereitung.

Verwendung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB
Alkoxylierungsprodukte mit Alkylenoxidgehalten zwischen 2 und

400 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 40 und 200 Gew.-% - jeweils
bezogen auf nicht alkoxylierte Carbonsdurederivate und/oder

nicht alkoxylierte Carbonsduren - verwendet werden.

Verwendung nach einem oder mehreren der Anspriiche 7 bis 8,

dadurch gekennzeichnet, daB ethoxylierte, propoxylierte
und/oder butoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte und/oder
propoxylierte OH-gruppenhaltige Cjp-22-Carbonsdurederivate

und/oder C1g-p2-Carbonsduren verwendet werden.

ERSATZBLATT




WO 91/01405

10.

11,

PCT/EP90/01122

- 18 -

Verwendung nach einem oder mehreren der Anspriiche 7 bis 9,

dadurch gekennzeichnet, daB alkoxylierte OH-gruppenhaltige
C16-22-Carbonsdurederivate und/oder Cig.22-Carbonséuren ver-

wendet werden.

Verwendung nach einem oder mehreren der Anspriiche 7 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daB alkoxylierte OH-gruppenhaltige
Carbonsiurealkylester mit 1 bis 18 C-Atomen im einwertigem

Alkoholrest und/oder alkoxylierte Mono-, Di- und/oder Tri-

glyceride, die OH-gruppenhaltige Carbonsdurereste enthalten,
verwendet werden.
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