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Fremgangsmate for fremstllllng av vann- ‘
opplgselige ammoniakk/amin-epiklorhydrinharpikser.

Narvarende oppfinnelée angdr en forbedret.frém-
gangsmite for fremstilling av vannoppl¢selige epiklorhydrin-
ammoniakk~- og epiklorhydrin-polyaminharpikser.

Reaksnonen av ammo-
niakk og polyaminer med epiklorhydrin for & gi herdeharpikser er
tidligere blitt utfgrt ved en fremgangsm&te hvor de to reaktanter
er blitt kombinert og omsatt i et eneste reaksjonstrinn. Ulgse-
lige, kryssbundne plaster som er nyttige som ionebytter-harpikser
er blitt fremstilt ved slike fremgangsméter ved bruk av enten et
vandig eller vannfritt organisk reaksjonsmedium. Tilgvarende er
vannop§l¢selige harpikser blitt fremstilt i en entrinnsprosess ved
4 omsette epiklorhydrin med vandig ammoniakk og polyaminer i for-
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skjellige forhold. Disse harpikser er blitt brukt som bindemidler

i tekstiltrykningspastaer, som overflateaktive midler, og som
midler for behandling av tekstilfibre eller plastfilmer for a fremme
adhesjonen for farger og plastbelegg. Slike harpikser gir ogsa
gket vatstyrke til papir nar de tilsettes til papirmassen pa et
passende trinn.

Det er ni fuhnet at man ved en spesiell totrinnsprosess
kan fremstille epiklerhydrin-ammoniakk- og epiklorhydrin-polyamin-
harpikser som er forbausende gode som vatstyrkeadditiver for papir.
Polyisopropanolamin~- eller N-substitﬁerte polyisopropanolaminharpik-
ser oppnddd slik skiller seg pd en mate som ikke er helt klarlagt,
fra de harpikser som er oppnddd ved den kjente entrinnsmetode, og
gir papir med vesentlig bedre vatstyrke.

Oppfinnelsen angdr derfor en fremgangsmate for fremstil-
ling av vannopplgselige ammoniakk/amin—epiklorhydfihharpiksér med
forbedret vatstyrke for papir ved omsetning av epiklorhydrin med
ammoniakk eller alifatiske polyaminer som har minst 2 aminhydrogen-
atomer pr. molekyl, eller en blanding av ammoniakk og amin, i van-
dig opplgsning, karakterisert ved at man utfgrer omsetningen i en
totrinns~prosess, hvorved man fgrst fremstiller en prepolymer-opp-
lgsning ved omsetning av 0,3 til 0,7 mol epiklorhydrin med en atom-
ekvivalent av aminhydrogen som inneholdes i ammoniakk, alifatisk
polyamin eller blandingen av ammoniakk og amin, idet denne pre-
polymer-reaksjonsblanding holdes i temperaturomradet 0-100°C inntil
alt epiklorhydrin er omsatt, hvoretter 0,5-1,7 vektdeler epiklor-
hydrin tilsettes prepolymer-opplgsningen for hver vektdel prepoly-
mer i opplgsningen, og reaksjonen sluttfgres ved 40-100°C.

Prepolymerlgsningen kan lett fremstilles ved tilsetning av
epiklorhydrin til en omrgrt lgsning inneholdende 10 til 40 vekt%
ammoniakk og/eller alifatisk polyamih, og reaksjonen utfgres ved
0 til 30°C inntil den eksoterme reaksjonen opphgrer. Reaksjonen
fortsettes s& uten temperaturendring i et tidsrom av 5 til 30 timer
og sluttfgres ved 40 til 100°C.p& 0,2 til 5 timer. Det foretrekkes
ved fremstillingen av prepolymeren & tilsette 0,4 til 0,5 moldel
~ epiklorhydrin pr. ammoniakk- og aminhyarogen til en vandig l¢gsning
inneholdende 20 til 30 vekt% ammoniakk og/eller amin.

Spesielt gode resultater oppnas ved fremgangsmdten ifglge
oppfinnelsen nar prepolymerl@gsningen fortynnes til 30 til 65 vekt%,
den ‘andre del av epiklorhydrinet tilsettes og reaksjonen sluttfgres
ved 40 til 100°% og fortrinnsvis ved 50 til 80°¢.
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Aminet som brukes ved fremgangsmaten i henhold til opp-~
finnelsen har fortrinnsvis 3 eller 4 aminhydrogenatomer. Poly-
aminene som fremstilles, er sadledes alkylenpolyaminer og poly-
alkylenpoiyaminer omfattende alkylendiaminer med 2 til 10 karbon-
atomer, f.eks. etylendiamin, propylendiamin, 1,4-butandiamin,
dietylentriamin, N-metylendiamin, l6-heksandiamin og trietylen-
tetramin, og andre polyamiher.

Mens minimum difunksjonalitet hos nitrogenbasereaktanten
er ngdvendig for & gjennomfgre fremgangsmaten i henhold til opp-~
finnelsen, dvs. slik at produktet er termoherdbart, kan det an-
vendes en liten mengde av et enverdig amin som kjedeforlenger
og -modifiserer. Saledes kan opp til 10 molprosent av nitrogen-
basen vare et amin glik som etanolamin, butylamin og oktylamin.

Det fgrste trinn i den nye fremgangsmdten utfgres for-
trinnsvis ved & tilsette de fgrste 0,3 til 0,7 mol, fortrinnsvis
0,4 - 0,5 mol, epiklorhydrin med en ekvivalent av reaktivt amin~-
hydrogen som inneholdt i ammoniakk, polyamin eller blandinger
derav i ca. 20-30 prosentig vandig 1¢sning ved 5—409C og & holde
denne temperatur inntil den eksoterme reaksjonen i hovedsak har
opphgrt. Dette trenger vanligvis fra 1 til 10 timer, avhengig
av voluméne av de anvendte reaktanter. Andre konsentrasjoner av
vandig ammoniakk eller'polyamin kan brukes i det fgrste reak-
sjonstrinn, for eksempel alle kongentrasjoner i omradet 10-40 %.
Reaksjonsblandingen blir si passende oppvarmet, fortrinnsvis med
i det minste omrgring av og til, ved den samme temperatur . i ytter-
ligere 1 til 30 timer, sad oppvarmet i ytterligere 0,2 til 5 timer
ved 50-100°c. Reaksjonsutviklingen blir i dette fgrste fremgangs-
mdtetrinn. hensiktsmessig fulgt ved & bestemme tilstedeverende
vannlgselig uorganisk klorid, for eksempel ved Volhard-titrering
med sglvnitrat. Reaksjonen skal pad dette trinn ‘forlgpe inntil den
ioniserbare kloridkonsentrasjonen har en maksimumsverdi. Dette
maksimum angir det punkt ved hvilket
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hovedsakelig all epiklorhydrin har reagert.

Prepolymerlgsningen kan justeres ved fortynning med
vann til et faststoffinnhold pa 20-75 vekt% i dette avsluttende
oppvarmningstrinn for & gjg¢re arbeidet mer hensiktsmessig.

I annet reaksjonstrinn omsettes prepolymeren eller den
intermediare plastoppl¢sning fortrinnsvis med ca. en lik vekt
basert pd fast plast av tilleggsepiklorhydrin, f.eks. ca. 0,75-
1,25 deler epiklorhyarin pr. del plast. Dette reaksjonstrinn ut-
fores ved K 40—100°C, fortrinnsvis ved 50—8o°c, i en reaksjons-
tid pad 0,2-5 timer, fortrinnsvis slik at hovedsakelig alt det
tilsatte epiklorhydrin omsettes.

Et biprodukt i begge trinn av den beskrevne fremgangs-
mite er 1,3-diklor-2-propanol eller glyceroldiklorhydrin. Denne
forbindelse som er lgselig i vann, forblir opplgst i plastopp-
lgsningsproduktet for hvert trinn. Det er vanligvis ikke noen
fordel & fjerne den fra den intermediare plastopplgsningen, men
det er vanligvis ¢nskelig 3 skille dette biprodukt fra den ende-
lige plastopplgsningen f@r denne l@sning brukes som additiv i
papirmasse. Enhver konvensjonell separasjonsmite slik som
lgsningsmiddelekstraksjon eller destillasjon kan brukes. En
_hensiktsmessig adskillelse oppnds ved & destillere glyceroldiklor-
hydrin som dens azeotrop med vann under redusert trykk. Even-
tuelt gjenvarende uomsatt epiklorhydrin kan fjernes pd samme mSte.

Hvis mer enn det definerte maksimum pd 1,7 vektdeler epi-
klorhydrin kan tilsettes til prepolymeropplgsningen i annet pro-
sesstrinn,
fgrer dette bare til at meget mer biprodukt eller uomsatt materiéle
md fjernes fra den endelige plastopplg¢gsningen.

Epiklorhydrin-nitrogenbaseplastproduktet ifglge denne
nye fremgangsmite absorberes lett av cellulosefibre. Det til-
settes fortrinnsvis til en papirmasseoppslemming pd et punkt
som tillater ordentlig blanding f¢r dannelsen av papirarket slik
som f.eks. i hollenderen, massebingen eller innlgpskassen. Papir-
kan vare enhver vanlig masse omfattende kjemisk og.mekanisk frem-
stilt tremasse, klutemasse og lignende cellulosefibre. Mengde
additiver avhenger av den spesielle masse og den ¢gnskede vat- _
styrke. Brukbar forbedring av vdtstyrken oppnds med 0,1-5 % plast-
torrstoff basert pd te¢rrvekten av papirmassen. Optimal ytelse
oppnds vanligvis med en tilsetning av 0,2-1 vekt%. Etter be-
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handling av massen med den vandige plastoppl@¢sningen omdanner
den vanlige papirtgrkecyklusen ved 50-150°C plasten til et
kryssbundet, ulgselig fast stoff som gir betydelig vatstyrke til
det behandlede papiret. De mest foretrukne plaster for dette
bruk er de som fremstilles ved omsetning av epiklorhydrin med
ammoniakk eller en blanding av ammoniakk med en liten mengde
polyamin slik som etylendiamin. Polyaminkomponenten kan ogsd
vare blandede aminer, slik som blandinger av etylendiamin og di-
etylentriamin eller etylendiamin pluss propyiendiamin, for
eksempel. '
EKSEMPEL 1

En 5 liters reaksjonskolbe utstyrt meé tilbakelgps-
kj¢ler} omrgrer, termometer og tilfgrselstrakt ble tilsatt
431 g (7g-mol) 28-30%-ig vandig ammoniakk og dekis neddykket i
et kjplebad. Med temperaturen i reaksjonsblandingen holdt p&
16-20°C ble 925 g (10g-mol) epiklorhydrin tilsatt i lgpet av
4 timer. Ved slutten av tilsetningen ble reaksjonsblandingen om-
rgrt 1 ytterligere 16 timer ved den samme temperaturen, sid ble
330 g vann tilsatt og blandingen ble oppvarmet til 100°¢ og kjglt
til romstemperatur i lgpet av en 2 timers periode. Den opp-
nddde plastoppl¢sningen var en klar gulaktig sirup inneholdende 62~
63% faste stoffer og 11,75%-ig innhold av ioniserbart klorid.

Plast fra det ovenstdende eksperiment og plaster frem-
stilt i de fglgende eksempler ble testet som vdtstyrkeadditiver
for papir ved f¢1génde fremgangsmite:

Ubleket kraft-masse ble behandlet til en Kanadisk
,standérd frihet (TAPPI-metode T227M-58) p& 500 ml i en hollender.
Massen ble fortynnet til 0,25 prosent fgststoffer og.pH justert
som n¢dvendig med enten saltsyre eller natronlut. Den ¢nskede
mengde plast ble blandet med testoppslemmingen av masse i ett
minutt, og sd ble arkene fremstilt p& en britisk hd&ndarkmaskin
(TAPPI-metode T205M-58). Testarkene ble tg¢rket ved 130°% 1 30
sekunder og si herdet i 1 time ved 105°C. Etter kondisjonering
ved romtemperatur ble testarkene lagt i1 vann i 2 timer for
mdlingen av bruddstyrken etter TAPPI-metode (T403M-58.

De fdlgende v&tbruddstyrkedata ble oppnddd ved & bruke
plastproduktet fra foregdende eksempel:
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Plasttilsetning . o Styrke
Vektdeler/2000 vektdeler masse kg/cm®
5 | 0,27

10 | 0,40

20 o 0,78

3 - o, 97

En blandlng av 200 vektdeler av denne prepolymerplast
med 100 deler epiklorhydrin og 200 deler vann "ble omrgrt ved
95-98°C i 2 timer og avkj¢ltAtil romtemperatur. Biproduktet 1,3~
diklor-2-propanol ble fjernet som vannazeotrop ved vakuum-
destillasjon slik at det som deétillasjonsfest'oppnés en klar,
gulaktig plastopplgsning inneholdende 33 vekt% faste stoffer.
Denne plast gir fglgende vatbruddstyrkeegenskaper. til papir nar
den tilsettes ﬁil papirmassen i den ovenfor angifté testmetode.

Plasttilsetning - - Styrke

vektdeler/2000 vektdeler masse k cm2
5 . ' 0,63
10 - 1,03
20 - 1,59
30 _ 2,22
EKSEMPEL 2

En prepolymerplastopplgsning med 62% terrstoffinnhold
og 10,5% ioniserbart klorid.ble fremstilf ved bruk av i hoved-
saken de samme mengder av reaktanter og ved fremgangéméténe som_
er beskrevet i eksempel 1. En 200 g porSJon av denne prepoly- N
meroppl@gsning ble omrgrt ved 50°C mens 100 g epiklorhydrin ble
tilsatt drdpevis i lgpet av 10 minutter. Temperaturen i reak—'r
s;onsblandlngen steg til 55°C i 30 minutter og falt sé til bad-
temperaturen pé 50°cC. Blandingen ble oppvarmet til 75 80° C'1 1
time for & fullfgre reaksjonen hvorunder viskositetén i blandihgén
pket merkbart, og 300 g vann ble tilsatt for & redusere den.
Den oppn&dde l¢sn1ng inneholdt 17 vekt$s, 1 3- diklor-z—propanol
ved gass-vaske~kromatografi, og en pre¢ve t¢rket ved 115° C viste
et innhold pad 32% faste stoffer. ‘

Etter & ha fjernet diklorpropanolen som tidligere ble
plasteﬁ testet som papiradditiv som beskrevet ovenfor for 4 oppnd
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de fglgende vétbruddstyrkedata:

‘Plasttilsetning =~ Styrke =
véktdeler/zooo vektdeler masse 'kg/cmz
s | 0,82
10 4 1,30
20 | 1,84
30 ‘ ‘ 2,40

Prepolymerer og ferdige .plaster ble fremstilt i hoved-
sak som vist i .eksempel 1 ved bruk av forskjellige forhold av
epiklorhydrin til ammoniakk i prepolymeroppl@¢sningen. Sluttopp-
varmning av prepolymeropplgsningen ble fortsatt i hvert til-
felle inntil ioniserbart kloridinnhold hadde nidd en maksimal
verdi. I hvert tilfelle ble o0gsd prepolymeroppl@#sningen med
innhold av faste stoffer pd 62% og ioniserbart klorid som vist,
omsatt med 0,5 vektdel epiklorhydrin for & fremstille den endelige
plast. Vatbruddstyrketester p& papir ble utfgrt som fgr ved bruk
av 62%-ige plastopplgsninger.

Forsgk Prepolymer . - - Vatstyrketest
nr. Molforhold

. : 2 -
Epi. NH; Ioniserbart vektdeler/2000 pre - kg/cm

klorid++ vektdeler masse polymer plast

1 2,0 1,0 9,9 10 0,31 0,65
S ' ' 30 0,51 0,99

2 1,67 1,0 10,5 . 10 0,28 0,88
‘ 30 » 0,35 1,19

3 1,42 1,0 12,2 10 0,25 1,06
‘ 30 0,30 1,90

4 1,25 1,0 13,7 10 0,45 1,49
- B 30 - 0,49 2,07

5 i,0 1,0 -=-prepolymer gelerte - ———

+l,3-diklor-2-propanol fjernet'fra ferdig plast ved destillasjon
som vannazeotfop. I andre eksempler ble dette utfgrt ved ekstrak-
sﬁpn med metylenklorid.

**bisse tall representerer fra 45% til 66% av det totale klorid
som teoretisk kan vare til stede i prepolymeropplgsningen, .
basert pd 60 vekt% faste stoffer.
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Med reaksjonstemperaturen holdt pa 16-20°C ved et kjgle~-
bad ble 10 g-mol epiklorhydrin tilsatt i lgpet av 4 timer til 7
g-mol ammoniakk i 28%-ig wvandig l¢sning i en reaksjonskolbe ut-
styrt med omrgrer, tilbakelgpskjgler, termometer og dryppetrakt.
Etter tilsetningen ble reaksjonsblandingen omrgrt i ytterligere
16 timer ved samme temperatur og si ble 330 g vann tilsatt. Det
oppnédde melkeaktige innhold ble oppvarmet i 45 minutter ved 50-
60°C for & oppnd en klar prepolymeropplgsning inneholdende 6,2%
ioniserbart klorid og 61% faste stoffer.

(A) En del av denne prepolymeroppl¢sn1ng ble fortynnet
med vann til 40% faste stoffer, og 100 g av den fortynnede opp-
lg¢sning ble oppvérmét ved 70-80°C mens 40 g epiklorhydrin ble
tilsatt i lgpet av ca. 10 minutter. Reaksjonsblandingen ble om-
rgrt ved 70-80°C i ytterligere 2 timer.

4 (B) En annen del av prepolymeroppl¢sningen ble opp=-
varmet i 45 minutter ved 65-70°C for & n& en ioniserbar klorid-
verdi pd 9,7%. Denne opplgsning ble sd fortynnet til 40% faste
stoffer og en 100 g porsjon ble omsatt med 40 g epiklorhydrin og
oppvarmet som i (A).

(C) En tredje del av prepolymeroppl¢sn1ngen ble opp-
varmet i 45 minutter ved 65-70°C og s& i 55 minutter ved 90- 95°¢.

' Ved dette punkt hadde innholdet av ioniserbart klorid stabili-
sert seg pd 10,7%. Denne prgve ble fortynnet til 40% faststoffer
og 100 g av den fortynnede opplgsning ble omsatt med 40 g epiklor-'
hydrin og oppvarmet som i (a). .

Ferdigfremstilte plaster fra (A), (B) og (C) ble testet
som vadtstyrkeadditiver for papir etter de metoder som er beskrevet
tidligere. Vatbruddstyrkedata ved forskjellige plasttilsetninger
er angitt i fglgende tabell.

Tilsetning ‘ Vdtbruddstyrke, kg/cm2
vektdeler/2000 }
vektdeler masse A (6,2% C17) B (9,78 Cl7) ¢C (10,78 C17)
5 0,53 0,69 0,88
10 0,80 0,98 1,35
15 1,01 | 1,24 1,77
20 1,21 . 1,40 1,98

) Tallene for ioniserbart klorid i (aA), (B) og (C) repre-
senterer 29-51% av det totale klor som teoretisk kan vare til
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stede i prepolymeroppl@gsningen.

En aﬁmoniakk-epiklorhydrinplast ble fremstilt for sammen-
lignings skyld ved & bruke den kjente ett-trinnsprosess som
felger:

En reaksjonskolbe inneholdende en blanding av 425 g
(7,0 mol) 28%-ig vandig ammoniakk og 330 g vann ble avkjglt til
10°%¢C i et kjglebad og 1765 g (19,1 mol) epiklorhydrin ble tilsatt
med 1,2 ml/min. med omrgring ved en reaksjonstemperatur pad 10-22°C.
Etter at tilsetningen var fullfg¢rt ble reaksjonsblandingen om-
rert i 18 timer ved romtemperatur, sd ble den oppvarmet til 75-
85°Cc i 1 time, avkjglt og fortynnet med 2520 g vann. Produktet
var en tynn, lysequl opplgsning inneholdende 34 vekt% faststoffer,
11,5% 1,3-diklor-2-propanol og ingen spor av uomsatt epiklorhydrin.
Diklorpropanolen ble avdampet ved vakuumdestillasjon for & gi en
ferdig opplgsning av polymer. Denne ble testet ifglge de tidligere
beskrevne metoder som et additiv til papirmasse for & forbedre
vadtstyrken i det ferdige papiret. Resultatene var som vist i
felgende - tabell.

Plasttilsetning Styrke
vektdeler/2000 kg/cm?
vektdeler masse
5 0,42
10 ' 0,58
20 0,78
30 0,92

Ammoniakk-epiklorhydrinplasten fremstilt ifglge tid-
ligere kjent metode er dédrligere enn den tilsvarende plast frem-
stilt ifglge oppfinnelsen ndr det gjelder vatstyrkeegenskaper.

EKSEMPEL 3

En serie epiklorhydrin-aminplaster ble fremstilt
if¢lge den fglgende generelle fremgangsmidte: En reaktorkolbe
slik som beskrevet i eksempel 1 ble tilsatt et amin eller en amin-'
kombinasjon med 21 gramatomer aminhydrogen pluss tilstrekkelig
vann for & danne en 28 vekt%-ig opplgsning. Denne ble avkjglt
ved & dykke kolben i et kaldtvannsbad og 10 grammol epiklorhydrin
ble tilsatt med en hastighet av 1-2 gram pr. min. for & holde
reaksjonstemperaturen pad 20-30°cC. Reakéjonsblandingen fikk
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reagere ved 20-25°C i 16 timer for & sikre fullstendig reaksjon,
s& ble blandingen oppvarmet langsomt til 95°C og hensto ved denne
temperatur i 1 time.

Denne prepolymeropplgsning ble fortynnet med vann til
et faststoffinnhold pd 40%, og en 150 grams prgve ble ved 60-70°C
omsatt med 60 g epiklorhydrin, og produktet ble digerert ved 70-
75%C i 2 timer. Reaksjonsproduktet ble s& ekstrahert med omtrent
samme volum metylenklorid for 8 fjerne diklorpropanolbiproduktet
fra den siste reaksjon. Den ekstraherte prg¢ve ble destillert
ved 30°C under redusert trykk for-a oppnd den endelige plast.

Ved ovenstiende fremgangsmite ble 10 g-mol epiklor-
hydrin omsatt med en opplg¢sning av 315 g etylendiamin i 810 g vann.
Den oppnddde prepolymeroppl#sning var ravfarget, hadde 63% fast-
stoffer og viskositet pad 275 cp ved 25°C. Den ble testet som
vatstyrkeadditiv for papir etter den metode som er beskrevet i
eksempel 1 med de nedenfor angitte resultater.

Vektprosent prepolymer Vatbruddstyrke
(av_tgrr fibervekt) kg[cm2
0,25 0,79
0,5 , 1,16
0,75 1,34
1,0 1,43

En pr¢ve pa 100 g av den ovenstdende prepolymeropp-

1¢sning ble omrgrt ved 50°C mens 63 g epiklorhydrin ble tilsatt,

og reaksjonsblandingen fikk reagere i 2,5 timer ved 50°c. Produktet
ble fortynnet til et innhold av faste stoffer pa 40%, ekstrahert
med metylenklorid, separert og opplgsningsmidlet ble fordampet
under redusert trykk. Denne plast ble testet som ovenfor som et

vatstyrkeadditiv for papir med resultater som vist.

Vektprosent . Vatbruddstyrke

ferdig plast kg/cm2
0,25 1,16
0,5 1,68
0,75 , 1,74

1,0 2,10
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En ferdig plast ble laget fra den ovenstdende prepolymer'
ved & fortynne 118 g av prepolymeropplgsningen med 37 g vann og &
tilsette 50 g epiklorhydrin ved 70%C i lgpet av 30 minutter. Reak-
sjonsbléndingen ble si omrgrt i 1,5 timer ved denne temperatur
for & gi en plastopplgsning inneholdende 45,5% faste stoffer.
Testing av dette produkt i papirmasse etter vasking med metylen-
klorid for & fjerne biproduktet diklorisopropanol og vakuumfor-
damping som tidligere, ga f¢lgende resultater: '

Plasttilsetning ' Vatbruddstyrke
kg/2000 kg masse liq[cm2
5 2,02
10 2,50
‘ 15 ‘ 2,72
20 2,42

| .
5 PATENTUEKRAV
i

1, Fremgangsmate for fremstilling av vannopplgselige
ammoniakk/amin-epiklorhydrinharpikser med forbedret wvatstyrke

for papir ved omsetning av epiklorhydrin med ammoniakk eller ali-
fatiske polyaminer som har minst 2 aminhydrogenatomer pr. molekyl,
eller en blanding av ammoniakk og amin, i vandig opplgsning,
karakterisert ved at man utfgrer omsetningen i en to-
trinns-prosess, hvorved man fgrst fremstiller en prepolymer-opplgs-.
ning ved omsetning av 0,3 til 0,7 mol epiklorhydrin med en atom-
ekvivalent av aminhydrogen som inneholdes i ammoniakk, alifatisk
polyamin eller blandingen av ammoniakk'og amin, idet denne pre-
polymer-reaksjonsblanding holdes i temperaturomradet 0-100° inntil
alt epiklorhydrin er omsatt, hvoretter 0,5-1,7 vektdeler epiklor-
hydrin tilsettes prepolymer-opplgsningen for hver vektdel pre-
polymer i opplgsningen, og reaksjonen sluttfgres ved 40—100°c.

2. Fremgangsmate i henhold til krav 1, Xarakteri-

s er t ved at prepolymeropplgsningen fortynnes til 30 til 65
vektprosent, den annen del av epiklorhydrinet tilsettes og reaksjo-
nen sluttfgres ved 50 til 80°c.

A

(56) Antgrte publikasjoner:
U.S. patent nr. 2849411
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Ved & bruke fremgangsmiten i eksempel 3 ble 433 g
dietylentriamin i 1123 g vann omsatt med 925 g epiklorhydrin og
det oppnis en 55% opplgsning av prepolymef beregnet som faste
stoffer med en viskositet pd 1325 cp ved 25%¢. ‘

En prgve pd 50 g av den ovenfor nevnte prepolymer-
oppl@sning ble opplgst i 148 g vann og omsatt med 28,6 g eplklor-
hydrin ved 50°C i 1,75 timer, s& ble blandlngen oppvarmet langsomt
til 85°¢C og digerert i 0,5 time vedden temperaturen. V&t-
styrketestresultater pd papir var som f¢lger{

Vektprosent ' Vatbruddstyrke

~_polymer kg/cm2

0,25 1,07

0,5 1,35

0,75 1,63

1,0 | , 1,72
EKSEMPEL 5

Ved & bruke fremgangsmdten i eksempel 3 ble en blanding
av 348 g 1,6-heksandiamin og 122, 1 g 28%-ig vandig ammoniakk
- (totalt 18 gramatomer aminhydroden) i 348 g vann omsatt med 925 g
epiklorhydrin ved 18-24°C, det siste reagens ble tilsatt med ca.
.1,5-1,8 gram pr. min, Blandingen fikk s& réagere i 16 timer ved
25°C, ‘hvoretter den ble oppvarmet til 8_0°C og holdt ved denne
temperatur i 2 timer. Den oppnidde ravfargede prepolymeropp-
1¢sning 1nneholdt 52,6% faste stoffer og hadde en viskositet pd
54 cp ved 25°c. Innhold av 1onlsk klorid, basert p& innhold
av faststoffer pd 62%, var 11,6%. Vétbruddstyrketester p& papir
laget av masse ihnehdldendé prepolymerene som additiver viste

fglgende:
Plasttilsetning 4 ) Vatbruddstyrke
kg/2000 kg masse kg/cm
5 ' ' 1,39
10 o 2,04
15 : 1,85

20 1,84
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