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Oppfinnelsens gjenstand er hjelpestoffer for

gkning av retensjonen av fibre, fyllstoffer og pigmenter
ved papirfremstilling, for hurtigere avvanning av papir-
rédstoff-suspensjoner og for opparbeidelse av bakvann fra
papirmaskiner ved filtrering, sedimentering og flotasjon,
hvor hjelpestoffene inneholder hgymolekylere vannopplgse-
lige aktivstoffer som er fremstilt‘Vediinnvirkning av for-
bindelser som er polyfunkéjonellé overfor aminogrupper, pé
basiske polyamider opplgst eller dispergert i vann, hvilke
polyamider er 1aget ut fra flerverdige aminer og dikarbok-
sylsyrer eller aminbkarboksyisyrer inneholdende minst 3
C~atomer, eller deres laktamer, idet man til 1 val basiske
aminogrupper 1 de basiske polyamider har brukt mindre enn
1 Val reaktive grupper i de polyfunksjonelle forbindelser.

. 'Oppfinnelsen vedr¢rer“altsé hjelpestoff for
gkning av retensjon av fibre, fyllstoffer og pigmenter
ved papirfremstillingen for hurtigere avvanning av bapir-
stoffsuspensjoner og til opparbeidelse av papirmaskinav-
vann ved filtrering, sedimentering og flotasjon, inneholdende
som virksomt stoff hgymolekylere vannoppl¢selige omsetnings-
produkter av overfor aminogrupper polyfunksjonellé forbind-
elser {(a) og i vann oppl@gste eller dispergerte basiske poly-
amider (b), idet hjelpestoffet er karakterisert ved at de
basiske polyamider (b) er blitt fremstillet ved omsetning
av flerverdige aminer med minst to aminogrupper som kan
danne amider og minst en ytterligere primer, sekunder eller
tertier aminogruppe, 4 til 10 karbonatomholdige alifatiske’
dikarboksylsyrer og 5 til 8 karbonatomholdige w-aminokarbok-
sylsyrer eller deres laktamer, idet man pd 1 Val av de i de
basiske polyamider (b) innehocldte basiske aminogruppe anvend--
er mindre enn 1 Val reaktive grupper, fortrinnsvis 0,6-0,01
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Val reaktive grupper i de polyfunksjonelle forbindelser (a).

Basiske polyamider som er vannopplgselige eller
dispergerbare i vann, og som ligger til grunn for aktiv-
stoffene i henhold til oppfinnelsen, er reaksjonsprodukter
mellom

a) polyaminer med minst to aminogrupper som kan danne amider

og minst en ytterligere primer, sekundar eller tertiar
aminogruppe. Disse polyaminer kan likeledes eventuelt
foreligge i blanding med diaminer som inneholder pri-
mare eller sekundzre amipogrupper, hvorved mengden av
dissefdiaminer er s§ stor at man pr. mol primere, sekun-
dere eller tertizre aminogrupper som foreligger 1 tillegg
til de minst to aminogrﬁpper som kan danne amider, til-
setter inntil 20 mol7‘diaminér,

b) alifatiske eller aromatlske dlkarboksylsyrer, spe51elt
mettede alifatiske dlkarboksylsyrer eller deres funk—
sjonelle derivater som anhydrider, estere, halvestere
eller amider, inneholdende 4 £il1 10 C-atomer, og'

¢c) aminokarboksylsyrer eller derés laktamer inneholdende
minst 3 karbonatomer. o ' _

Som polyamiﬁér a) som innehoider minstuto’amino-
grupper som kan danne amlder og minst en ytterllgere prlmer,
sekundar eller tertizr amlnogruppe, nevnes eksempe1v1s

Etyl-bis- (B—amlno-propyl) amin,

2-hydroksyetyl- bis- (3-amino-propyl)- amln,

1,3-bis-(2- amlnoetylamlno) -propan,

N—(B-amino-propyl)?tetrametylendiaﬁin,

N,N'-bis—(3-amino—propyl)—tetrametylendiamin,

l,6-bis—(2—émino-etylamino)—heksan,

l,6—bis-(B-amiho—propylamino)-heksén,
bis-(6-amino-n-heksyl)-amin,
metyl-bis?(3-amino-proby1)—amin,

3= (3= dletylamlno propylamlno) propylamln,

tris- (B—amlno—propyl) amln,

2,2'-bis-(2-amino- etylamlno) dletyleter,

1,4-bis-(3-amino- propylamlno) cykloheksan,

benzyl-bis—(B—amino—prOpyl)—amin, A

N,N'—bis—(B-amino-prqpyl)-l,3-diaminome£yl-benzen,
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1,3-bis-(3-amino-propylamino-metyl)-benzen og
N—(2-amino—§tyl)—piperazin,
og szrlig polyalkylenpolyaminer med formelen

.

G2

HN-/"A-N7 -H
hvor

A betegner en C —C8—alkylenrest

Rl og R uavhengig av hverandre betegner hydro~
gen eller en Cl 10 alkylrest som eventuelt er substltuert
med en hydroksy- eller aminogruppe og .

n betegner et tall pd 2 til 5,
f.eks. di-propylen-(1,2)-triamin, tri-propylen-(1,2)-tetramin
og s@rlig dietylentriamin, trietylentetramin, tetraetylen-
pentamin eller bis-(3-amino-propyl)=-amin. .

N&r det gjelder diaminer som eventuelt benyttes
i tillegg til polyaminené for fremstilling av de vannopplgse-
lige basiske polyamider, dreier det seg f.eks. om:
etylendiamin, N-(2-hydroksyetyl)-etylendiamin, N,N'-dimetyl--
etylendiamin, '1,2-diamino-propan, l-amino-3-metyl-amino-pro-
pan, 1l,6-diaminoheksan, 1,4-diaminocykloheksan, 1,3-bisamino-
metyl-benzen og piperazin.

. Som dlkarboksylsyrer nevnes eksempelvis: mettede
alifatiske dikarboksylsyrer som ravsyre, glutarsyre, adipin-
syre eller sebacinsyre, umettede alifatiske dikarboksylsyrer
som maleinsyre eller fumarsyre, alifatiske eterdikarboksyl-
syrer som diglykolsyre og aromatiske dikarboksylsyrer som
isoftalsyre'ellén teneffalsyre. ‘

Som aminckarboksylsyrer eller deres laktamer
nevnes f.eks.: 3~amino-3,3-dimetyl-propionsyre, b-amino-
butansyre, 6-amino-heksansyre, 8-amino-oktansyre, ll-amino-
undekansyre og 12- aminododekansyre henholdsvis 3,3-dimetyl~
azet1d1non—(2), pyrrolldon—(E), 6-kaprolaktam, 8- kapryllaktam,
1l-undekanlaktam og 12- dodekanlaktam

Mengdeforholdene mellom de aktuelle komponenter
for fremstilling av polyamidene lar seg enkeit bestemme . ved
forforsgk i1 hvert enkelt tilfelle. I alminnelighet vil fore-
liggende oppfinnelses aktivstoffer benytte slike polyamider
som er fremstilt ut fra flerverdige aminer, dikarboksylsyrer
og aminokarboksylsyrer henholdsvis deres laktamer i molforhol
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melldm 0,8 til 1,6 : 1 : 0,1 til 4, fortrinnsvis 1 mengdefor-
hold p8 1 til 1,2 : 1 : 0,1 til 2. Jo mindre molforholidet '
mellom de flerverdige aminer oppfgrt under -a) og de ¢gvrige
nevnte pélyamiddannende komponenter*ér,'desto lavere er inn-
holdet av det fremstilte polyamid av basisk nitrogen. Ved
tilsvarende valg av komponenter og molforhold kan man s&dledes
variere polyamidenes innhold av basisk nitrogen innenfor
visse grenser, og spesielt nedsette dette innhold i gnsket
grad slik at aktivstoffene i1 henhold til oppfinnelsen opp-
viser optimale egenskaper p& grunn av et lavt innhold av
kationiske grupper. S o
Fremstillingen av polyamidene kan foretas p& van-
lig mdte, f.eks. ved at man oppvarmer komponentene under ute-
lukkelse ‘av oksygen i -flere timer til temperaturer mellom 150-
25090, fgrst under vanlig trykk og'deretter'undef nedsatt
trykk, hvorved man for & unngd for sterk mgrkfarging av poly-
amidene tilsetter smd mengder hydrazinhydrat eller hydrazider.
Som forbindelser som er-polyfunksjonelle overfor
aminogrupper egner det seg for fremstilling av aktivstoffene -
i henhold til oppfinnelsén spesielt slike bi- eller hgyere
furiksjonelle forbindelser som i vandig opplgsning vil reagere
fullstendig med de aminogrupper som finnes i de basiske poly-
‘amider ved pH-verdier over 6, fortrinnsvis over 8. Som for-
bindelser som er polyfunksjonélle overfor aminogrupper nevnes
eksempelvis: a,w-alkyldihalogenider, som 1,2-dikloretan, 1,2-
dibrometan, 1,2-diklorpropan, 1,3-diklorpropan, 1,6-diklor-
heksan, w,w'-dihalogenetere som~2,2'4diklordietyieter, bis~-
(B-klor-isopropyl)-eter, bis-(4-klor-butyleter), halogenhydrin--
er henholdsvis epihalogenhydriner som epiklorhydrin, 1,3-di- ~~
klor-propanol-(2), bis-(3-klor-2-hydroksypropyl)~-eter, 1,4-
diklor-2,3-epoksy-butan, bis-epoksyfcorbindelser som 1,2,3,U4~
diepoksybutan, diglyéidyletere; étan—l;2-bis-g1ycidy1eter,
butan-1,4-bis-glycidyleter, w-halogenkarboksylsyrehalogenider
som kloracetylklorid, 2-klorpropionylklorid, 3-klorpropionyl-
klorid, 3-brompropionylbromid, vinylfqrbindelsér-som‘divinyl-
eter, divinylsulfon, metylenbisakrylamid, N,N',N"-triakryloyl-
heksahydro-s-triazin, videre H-klormetyl41,B-dioksolanon-(2)
og 2-kldr—etyI-klormaursyreester, videre halogenhydrogensyre-

estere, alkyl- eller arylsulfonsyreestere, svovelsyrehalvestere,
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klormaursyreestere, 3-klor-~2-hydroksypropyletere og glycidyl-
etere av polyalkylenoksyder, som f.eké. polyetylenoksyder,
samt omsetnihgsprodukter mellom 1 - 50 mol alkylenoksyder,
som etylenoksyd og/eller propylenoksyd med 1 mol to- eller
flerverdige polyoler eller andre forbindelser inneholdende
minst to aktive hydrogenatomer.

‘Man kan ogsid bruke slike produkter i hennold
til oppfinnelsen hvor man i stedet for et enhetlig utgangs~
stoff har gitt ut fra en blanding av komponenter.

. For fremstllllng av aktivstoffer i henhold til
oppflnnelsen lar man forbindelser som er polyfunKSJonelle
overfor aminogrupper innvirke i en slik mengde p& de basiske
polyamider at man pr. 1 Val basiske aminogrupper i polyamidene
benytter mindre enn 1 Val, f.eks. 0,9 til 0,01 Val, fortrinns-
vis 0,6 - 0,01 Val, av reaktive grupper i de polyfunksjonelle
forpindelser. ‘, ' B
' Mengdefonhdldené utmdles fortrinnsvis slik at
de minste mengder av forbindeiser pqufunksjonelle overfor
aminogrupper som fgrer til mangedbbling av de basiske poly-
amiders molekylvekter 1kke 1 vesentlig grad overskrides. De
minstemengder . forblndelser som er polyfunksjonelle overfor

amlnqgrupperﬁsom skal brukes for & komme frem til aktivstoffer
med ¢gnsket .hgy molekylvekt, hénholdsvis opplgsninger med
ghsket viskositet, er hovedsakélig avhengig av de basiske
polyamider,man gdr ut fra og kan lett fastslds ved forprgver

i hvert enkelt tllfelle. N ’

) Fremstllllngen av aktlvstoffer i henhold tll opp—
finnelsen kan skje pé& for¢vr1g kJent mate, f. eks. ved at man
blander basiske polyamider og forplndelser polyfunksgonelle
overfor aminogrupper, og rgrer disse Ved en tdtaikonsentrasjon
p& 10 - 50 vekt% 1 vandig mediﬁm ved pH-verdier over 6 og
temperaturer méllom_O.- 95°C sd lenge at en pr¢Ve av reak-
sjonsblandingen i form av en 10%-ig vahdig‘opp1¢sning ved 25°C
oppviser eﬁ viskpsifét pé& minst 20 cP. Forbindelsene poly-
funksjonelié overfor aminogrupﬁer kan herved tilsettes i
flere porsjoner til dén vandige polyamidlgsning. Innholdet
av aktivstoffer i reaksjonsopplgsningen som fortrinnsvis
ligger péd mellom 1O og 25 vekﬁ%, innstilles pd gnsket slutt-
verdi ved fortynning med vann hvis‘reaksjonen gjennomf¢resived
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hgyere konsentrasjon. I menge tilfeller detlen fordel for

8 avslutte reaksjonén etterat deh gnskede viskositet er nidd
4 innstille reaksjonsopﬁl¢sningenes pH p&d pH € 6, fortrinns-
vis pH 4 = 5 ved tllsetnlng av syre som f. eks saltsyre,
svovelsyre, fosforsyre eller eddiksyre. .

For & ¢ke retenSJonen av fibre," fyllstoffer og
pigmenter samt avvannlngshastlgheten av papirmassesuspensjoner
ved fremstllllng av paplrbaner ved tllsetnlng av aktivstoffer
i henhold til oppflnnelsen, kan man g& frem p& forgvrig kJent
méte og fortrinnsvis sllk at man tilsetter aktivstoffene i
form av fortynnede Vandlge oppl¢sn1nger til rastoffsuspensaonen
(massesuspensgonen) foran Stoffutl¢pet hvorved tllsetnlngs-
punktet eller doserlngsstedet b¢r velges s1lik at man oppnar
en god fordellng av hJelpestoffet i rastoffsuspenSJonen men
unngdr en for lang Kontakttid. - Mengden av aktivstoffer som
tilsettes for & oppné ¢nsket retenSJonsgrad og/eller ‘avvan=- 2
nlngsakselleraSJon kan fastslas ved forprgver uten vanskellg-'
hetery og 1 almlnnellghet benyttes med’ fordel O Ol - 0,5 vekt?
aktlvstoffer regnet pa paplrets tgrrvekt. Tllsetnlng av
aktlvstoffer i henhold til oppflnnelsen foran stoffutl¢pet i
en paplrmaskln har dessuten fordelaktlge Vlrknlnger ved opp—
arbeldelsen av paplrmasklnbakvann ved flltrerlng, flotasjon
eller sedlmenterlng, idet aktlvstoffenes koagulerende virkning
letter adsklllelsen av paplrrastoffpartlklene fra paplrmaskln—'
avvannet. '

, ~ Ved ahvéﬁdelse‘év aktivstoffer i henhold til opp-
finnelsen som hjelpestoffer'ved opparbeidélééiav papirmaskin-
bakvann ved flltrerlng, flotaSJon eller sedlmenterlng kan man

likeledes ga frem pa f0r¢vrlg kJent ‘mate og: fortrinnsvis -slik ~~ -~ "~

at man tllsetter de aktuelle aktlvstoffer i form av fortynnede
vandige oppl¢sn1nger t;l paplrmasklnbakvannet forut for inn-
1dpet 1 stoffoppféngeren. Den meﬁgde'aktivstbffef som méd til-
settes for & oppnéd en tilsﬁfekkeiig koagulering av papirrdstoff-
bestanddelene i bakvannet avhenger av bakvannets sammensetnlng
og fastslés enkelt i hvert tllfelle ved forpr¢ver, og i almin-
nelighet er mengder pa 0,01 til 2 gram aktlvstoff pr. m3 bak-
vann tllstrekkellg.

De i US-patenter nr. 3 320.215 og 3 250.664 om-
talte innvirknlngsprodukter eller hjelpestoffer resp. vatfast-
midler aV bolyfunksjonellé forbindélsef p& vannopplgselige
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basiske polyamider av polyalkylenpolyaminer, aiifatiske dikar-
boksylsyrer’og laktamer adskiller seg fra hjelpestoffene som
skal anvendes 1f¢lge oppflnnelsen ved at for deres fremstilling
anvendes pé 1 Val av de i de ba51ske polyamlder inneholdte bas-
iske amlnogrupper mer enn 1 val reaktiv gruppe i de polyfunk-
sgonelle forblndelser og. pd denne’ mate fies selvnettdannende
hjelpestoffer som pd grunn av deres funksgonelle grupper for-
mar & reagerermed celluloseilbre. Forbindelsen som anvendes
ifglge opbfihﬁélsen frémétilles*derimot under anvendelse av
mindre enn 1 Val reaktlve grupper i de polyfunksgonelle for-
bindelser pr. Val ba31ske amlnogrupper i de basiske polyamlder,'
er derfor praktlsk talt ikke selvnettdannende og har- ingen -
funksgonelle grupper som kan reagere med cellulosefibre.
_ ' HJelpestoffene i henhold til oppflnnelsen er an-
vendbare pé mange omrdder og- meget ‘virksomme. ' Vlrknlngen er i
stor grad uavhenglg av suspensgonens eller bakvannets pH-verdi
og av paplrmassens type, plgmenttypen ‘og fyllstofftypen, som
tgener som rastoffer til paplrfremstllllngen og er vesentllg
overlegen overfor v1rkn1ngen av .de ‘i US-patent nr. 3 320.215 om-
talte hjelpestoffer av overskytende eplklorhydrln p& vannopp-
l¢se11ge ba31ske polyamlder ‘av polyamlner og: d1karboksylsyrer.~
Det skal fremheves at aktivstoffene i herihold til oppfinnelsen -
praktlsk tat ikke pavlrker hvxtheten av»paplret,[spe51elt
papir'éom”ér:ffemgtilt av bleket masse og at aktivstoffene ogsid
gér meget,gédﬁ’Sammeﬁ med de ofte ahﬁendte~bp£i$ke'vi?knings-'
midler. Dette gjelder ogsd ved anvendelse som hjelpestoff
under opparbeldelse av paplrmasklnbakvann, som i almlnnellghet‘
helt eller delvis kJ¢res i kretslgp tilbake til massesuspen—
saonene Vldere kan - de aktuelle aktivstoffer eventuelt -ogsé
kombineres med andre vanllge tllsetnlnger for: paplrfremstll—
11ngen, ‘f. eks. reagenser som ¢ker vétstyrken, naturlige eller
syntetlske llmmldler og vannoppl¢se11ge farvestoffer uten at
det inntrer noen ugunstlg s1dev1rkn1ng. Serllg egner produkt-
ene seg som flkserlngsmlddel for opplgselige papirfarvestoffer
inneholdende anioniske grupper. DiSse'vefdifulle virkninger

og egenskaper av hlttll kgente paplthelpestoffer 1kke i samme.
) grad : N . . - . E . .

De aktivstoffer som er oppfgrt i de f¢lgende ek-

sempler er fremstilt pid fglgende mite:
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Aktivstoff 1. .

a) . - - T.et reakSJonskar med ga531nnledn1ngsr¢r og k3¢1er
tilsettes.. 108 gram (1,05 mol) dletylentrlamln og 1u6 gram

(1 mol) adipinsyre samt 57 gram (0,5 mol) e-kaprolaktam samt

7 gram (0,04 mol) ad1p1nsyrehydraz1d Blandlngen oppvarmes
under omrgring og: gJennombobllng av oksygenfritt nltrogen i
1gpet av 3 = h tlmer ved. 190 C hvorved reaKSJonStemperatureni
gkes fra 150 til 190 °¢c pa en sllk mite at det dannede vannet
avdestllleres jevnt.. Etter at ca. 35 gram vann cg sma mengder
dletylentrlamln er avdestlllert fortsettes r¢r1ngen av reak-
SJonsblandlngen ved 190 til. 180 o under nedsatt trykk. (20 -

50 mm Hg) sé 1enge £il totalt. 50 gram destlllat er oppfanget

. deretter avkjgles: tll 130°C 0g .man tllsetter samme vektmengdev
(270. gram)‘vanpA Den fremstllte 50% 1ge vandlge opp1¢sn1ng

av. basisk polyamld har. enAv1sk051get,pa'350 7,5QQ,QP ved_25,c
og en ekvivalentvekt pd ca. 420. ‘ S .
b) .. oo Tet reaksgonskar med tllbakel¢psk3¢ler tllsettes
en blandlng av 420 gram. (1 Val) av denne 50% -ige polyamldopp-'
1¢sn1ng, 428 gram vann Og - 16,8 -gram (0, 17 mol) 1,2- dlkloretan,
' hvilket oppvarmes tll 80 —}90°C o8 r¢res s& lenge. ved denne ‘ '
temperatur. at opp1¢sn1ngens v1sk031tet stlger til ca. 250 cP
ved 80 “C, hv11ket vanligvis tar. 6 - 8 tlmer. Derpa tllsettes.
opplgsningen 150 gram vann og - 60 gram konsentrert saltsyre og
aka¢1es. Den fremstllte 20%~ig vandlge oppl¢sn1ng av. det o
dannede aktivstoff har .en pH-verdi pd 4 - 5 og. v1sk031tet .

200 ~-300 cP ved 25°c

Aktivstoff 2.

. En blandlng -av 420 gram (1 val) 50% ig oppl¢sn1ng
av aktivstoff 1la), 445 gram vann 0g: 25 gram” (0 16 mel) 1, 6—
“diklor- n-heksan oppvarmes til 85 - 90 C og r¢res ved denne
temperatur inntil reaksgonsoppl¢sn1ngen har en. v1skos1tet pa ':
ca. 200 ¢P, hvilket vanligvis- 1nntrer etter. 20 - 25 tlmer. ,
Derpd tilsettes 225 gram vann og aka¢les._ Den 20% 1ge opp- ’
1gsning av akt;v;;offetJhar'en pH-verdi pa_9‘og_vlsk9§;tet

150 ~ 250 cP -ved 259C. . e

Aktivstoff: 3. )

En blanding av 420'gram'(l val) 50%;ig oppl¢sning
av aktivstoff la) 658 gram vanh og 192 gram (0,3 mol) polyety-
lenglykoldiklorid (molvekt €00) oppvarmes til 90 - 95°C og
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rgres ved denne temperatur inntil oppldsningens viskositet
har steget t;l'}OO cP vedeOOC, hvilket er et faktum etter
ca. 25-timers reaksjonstid. Deretter tilsettes opplgsningen
635 gram vann og man avkjgler. -Den’ fremstilte 20%-ige vandige
opp1¢sn1ng har en pH-verdi pa 9 og viskositet 100 .--200 cP.
ved 25 °c.
Aktlvstoff by,

“En blanding av 420 gram (1 val) 50%-ig opp1¢sn1ng
av aktivstoffet la), 555 gram vann og 45 gram- (0,145 val) tri-..
glycidyleter fremstilt. ut fra 1 mol trimetylolpropan, 10 mol -
etylenoksyd og 3 mol epiklorhydrin og med epoksyekvivalent

pd 310, rgres ved 60 - 65°C inntil reaksjonsoppl@gsningens
viskositet Har“sfeget til. 150 cP Ved“65°C.. Herpd tilsettes .
opplgsningen. 175 grain vann og@80.gnam_konsentrert‘saltsyre og;
avkjgles. Den fremstilte 20%-ige vandige opplgsning av aktiv-
stoffet har en pH-verdi pa 4 - 5 og viskositet 100 - 200 cP
ved 25°C

Aktivstoff 9.,

a) ' P 108 gram (1 05. mol) dletylentrlamln, 146 gram

(1 mol) -adipinsyre og 113 gram (1,0 mol) e-kaprolaktam til-.
settes 7 gﬁam-(d;ou:mol)'adipinsyredihydrazid, som ved frem-.
stilling av aktivstoff (la), for fremstilling av basisk poly-
amid. - 'Den 50%-ige polyamidopplgsning som dannes ved -tilset-
ning av samme -vektmengde. vann har en viskositet p& 600 cP-ved_
259C og ‘exvivalentvekt pa U480 - - ‘
b) to -, I et reaksjonskar med tllbakel¢psk3¢1er t11f¢res
en blanding av 480 gram (1.val) av denne 50%-ige polyamidopp-

Igsning, 485 gram vann og-19,8 gram (0,2 mol) 1;2-dikloretan

som” rgres ved 80~-‘9OOC inntil opplgsningens viskositet har
steget. til ca. 200 c¢P ved 80°C, hvilket er tilfelle etter ca.
6 = 8 timers reaksjonstid. Deretter tilsettes 165 gram vann
og 80-gram konsentrert saltsyre og-avkjgles. Den fremstilte .
20%-ige vandige opplgsning har en pH-verdi pd 4 - 5.og en, -
viskositet pd 150 £il 250 cP ved 25°¢.

Aktivstoff 6.. ; - .

a) ' P 108 gram (1,05 mol) dletylentrlamln, 146 gram

(1 mol) adipinsyre og 225 gram (2 mol) e-kaprolaktam blir
under tilsetning av 7 gram (0,04 mol) adipinsyredihydrazid,

omsatt til basisk polyamid som ved fremstilling av aktivstoff
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la). Polyamidopplgsningen som fremstilles ved tilsetning av
aamme vektmengde vann, og som.ved lengre tids henstand ved
romtemperatur gir over til en pastaformet polyamidsuspensjon,.
har en ekvivalentvekt pa: 550. . . R
b) I et reaKSJonskar med tllbake1¢psk3¢ler tllsettes
en blanding av 550 gram (1 val) av denne 50%- ige polyamiddis-
persjon, 540 gram vann, 10 gram konsentrert saltsyre og 29;8
gram (0,3 mol) l,2-dik10re€an som rgres ved 80 - 90°C inntil
reaksjonsopplgsningens viskositet har steget til ca. 200 cP
ved 85°C, hvilket er tilfelle etter ca. 10 til 12 timers re-
aksjonstid. Derpd tilsettes oppldgsningen 250 gram vann 6g‘
35.gram'konsentrerf saltsyre og man avkjgler. -Den dannede
20%-ige klare vandige oppl¢sning av det fremstilte aktivstoff.
har en pH—verdl pa 4 til. 5 08 viskositet 150 tll 250 cP ved
259¢."

Aktivstoff 7. :

a) - 161 gram (1 1 mol) trletylentetramln, 146 gram'

(1 mol) adlplnsyre ‘og 282 gram (2,5 mol) e=-kaprolaktam til-
settes T_gram'(o,ob mol) ‘adipinsyrehydrazid for fremstilling
av basisk polyamid p& -samme miten som beskrevet for frem-
stilling aﬁ-éktivstoff_la){” Tilséﬁningvav*samme vektmengde
vann gir en'50%°ig'pélyamidoppl¢9ning”som fde en viskositet,
p& 400 til 500 cP ved 25°C 6g en ekv1va1entvekt pa 450, »
b) ) I et reaksjonskar med ‘tilbakeldpskjdgler 1nnf¢res
en blanding av 450 gram (1 val) av.denne 50%-ige polyamidopp-
1gsning, 455 gram vann, 19,8 gram (0;2 mol) 1,2<dikloretan
som rgres ved 80-- 90°C inntii‘opb1¢sningens‘viskositet har
steget til ca. 300 cP ved 80°C, etter ca. 3 - 5 timer. Der-
etter tilsettes 100 gram vann og 130 gram konsentrert salt-
syre og man avkjgler. Dén fremstilte 20%-ige Vandige opplgs-
ning av aktivstoffet har en pH-verdi pgd 4 - 5 og viskositet
pd 250 - 350 ¢P ved '25°C.- s ‘

Aktivstoff 8. ' e : . .
a) ' 130 gram (0,9 mol) meéyl-bis—(B—aminq-propy;)—
amin,'lT,Swgram (0,15 mol) 1,6-diamino-heksan, 146 gram (1
mol) adipinsyre'ég'56,5 gram (0,5 mol) e-kaprolaktam rgres

under tilsetning av'7 gram (0,04 mol) adipinsyrehydrazid for
fremstilling av basisk polyamid sém beskrevet -for fremstilling
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av aktivstoff la). Den 50%-ige polyamidopplgsning soﬁ fées
ved tilsetning av samme vektmengde vann har en viskésitet pé
400 til 500 cP ved 25°C og en ekvivalentvekt pd 520.

b) En blanding av 520 gram (1 val av denne 50%-ige
polyamidopplgsning, 550 gram vahﬁ'og 9 gram (0,04 mol) butan-
1,4-bis-glycidyleter rgres ved 50°C dinntil opplgsningens vis-
kositet har steget til ca. 250 cP ved 50°C, hvilket vil 'si en
reaksjonstid pé ca. en halv time. Deretter tilsettes 200 gram
vann og 70 gram konsentrert saltsyre og avkj¢les. Den frem-—
stilte 20%-ige oppl¢sn1ng av aktivstoffet har ' en pH verdl pé
4y - 5 og viskositet 200 tll 250 cP ved 25°¢.

Aktlvstoff 9. '

a) : 129 gram (1 mol) N-2-aminoetyl-piperazin, 146 gram

(1 mbl)'adipinsyre'og 56,5 gram (0,5 mol) e-kaprolaktam rgres -

under tilsetning av 7 gram (0,04 mol) adipinsyredihydrazid-
som beskrevet under ffemstilling av aktivstoff la) for frem-
stilling av basisk polyamid Tilsetning av saimme vektmengde
vann glr en 50% ig polyamidopplgsning med viskositet 900 -
1000 cP ved 25%¢ og ekvivalentvekt 540.
b) En blanding av 540 gram (1 val) av denne 50%-ige
polyamidopplgsning, 668 gram vann og 42 ‘gram (0,45 mol) epi-
klorhydrin rdres ved 60 til 70°C inntil viskositeten av .opp- - .
lg¢sningen har steget til ca. 150 cP ved 65°C, hvilket er til-
felle etter ca. 10 til 12 timers reaksjonstid. Deretter til- -
settes 270 gram vann og U0 gram konsentrert salt, og man av-
kjgler.

' Den 20%-ige dannede opplgsning av aktivstoffet

Ahar en pH verdi pa b tll 5 og en viskositet p& 100 til 120 cP

ved 25 C.
Eksempel 1.

P& en laboratoriepapirmaskin (fabrikkmerke K&mmerer)

forarbeides 200 kg 0,5%-ig vandig suspensjon av et papirrédstoff
som bestlr av
700 vektdeler bleket ndletresulfittcellulose

300 " " lgvtresulfittcellulose
200 " kaolin

50 " titandioksyd

10 " handelsvanlig 50%-ig harpikslim
20 L A1,(80,)5 . 18 H)0 og
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1,5 vektdeler handelsvanlig hvitningsmiddel,

under kontinuerlig dosering av 27,7 kg vann som inneholder
1 gram av en 20%-ig vandig opplgsning hvis fremstilling er
beskrevet ovenfor under fremstilling av aktivstoff 1, til
papir med en flatevekt p& 80 gram/mz. Ved tilsetning av
hjelpestoffet oppnds en fremragende retensjon av smidfibre
og pigmenter. .Dessuten nedsettes papirets hvithet bare i
ytterst liten grad. ‘

Hvis man erstatter den 20%-ige vaﬁdige aktiv-
stoffopplgsning 1 med en 20%-1ig vandig opplgsning av et av
de ovenfor beskrevne aktivstoffer 2 til 9, fgrer dette like-
ledes til en utmerket retensgon av flnstoffer, og papiret
har likeledes h¢y hvithet.

Retensjonsvirkningen for aktlvstoffene 1 t11 9
er sammenfattet i nedenstiende tabell 1. Som mdl for reten-
sjonsvirkningen tjener papirets askeinnhold og.bakvannets
tgrre inndampningsrest. Videre fremgdr- av tabell 1 ogsd ak-
tivstoffenes pévirkning pd papirets hvithetsgrad. Dessuten
fremgdr det tekniske fremskritt som bringes med produktene i
henhold til oppfinnelsen i forhold til de kjente lignende
produkter p& papiromrddet. Produkt 1 i tabellen er et hjelpe-
stoff- fremstilt ifglge eksempel 1 i britisk patent 1.035.596
ut fra epiklorhydrin og et vannopplgselig basisk polyamid av
tetraetylenpentamin og adipinsyre og produkt II er et produkt
ifglge eksempel 2 i US-patent nr. 3.320,215 fremstilt ut fra
overskytende epiklorhydrin‘pé_vannoppl¢selig basisk polyamid
av dietylentriamin, trietylentetramin, e-kaprolaktam og adi-
pinsyre. ’
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Eksempel 2.

Malegraden for en 0,2%-ig papirmassesuspensjon
av slimmalt avfallspapir bestemmes p& vanlig mite etter
Schopper/Riegler. Deretter tilsettes 1 kg av suspensjonen

4 gram eller 8 gram 0,02%-ig vandig opplgsning av et produkt
som er fremstilt i form av 20%-ig vandig opplgsning som
beskrevet under aktivstoff 1. Etter omrgring miles papir-
massens malegrad pd nytt under samme betingelser. Ved til-
setning av hjelpestoff 1 nedsettes papirristoffets malegrad
betraktelig.og‘derved oppnas ved papirfremstillingen en hur-
tigere avvanning av papirbanen.

Hvis man istedenfor den 0,02%-ige vandige opp-
lgsning av hjelpestoff 1 tilsetter en 0,02%-ig vandig opp-
l¢gsning av et av aktivstoffene 2 til 9, fgrer disse 1likeledes
til betrakteiig nedsettelse av malegraden. De nedsatte male-
gradverdier oppnddd ved tilsetning av aktivstoff 1 til 9 er
sammenfattet 1 fglgende tabell 2.

Tabell 2.
Malegradnedsettelse av avfallspapirmasse ved.- tilsetning av
hjelpestoffer 1 til 9. '

" Hjelpestoff Malegradnedsettelse i % regnet av
utgangsmalegraden ved tilsetning av

4 gram : 8 gram

0,02%ig opplgsning av hjelpestoff pr.l kg
0,2 %-ig papirmassesuspensjon

1 15,0 21,6
2 13,3 20,0
3 11,7 - 18,3
4 11,7 18,3
5 13,3 20,0
6 11,7 18,3
7 16,6 21,6
8 15,0 20,0
9 13,3 18,3

Eksempel 3.

Bakvannet fra fremstilling av limt og ulimt tyngre
innpakningspapir (r8stoff avfallspapir), med en .,pH pd 4,5 - 4,8,
henholdsvis 7,0-7,3, tilsettes foran innlgpet i flotasjon-
masseoppfangeren 2 gram 20%-ig vandig prodﬁktoppl¢sning pr.
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1 m’ bakvann, idet produktet er fremstilt som under aktiv-
stoff 1.

1 begge tilfeller oppnds en fremragende klarings-
virkning, hvorved faststoffinnholdet i bakvannet synker fra
ca. 1600 mg/liter til ca. 20 - 30 mg/liter. -Det klare vannet
kan benyttes som fortynningsvann ved fremstilling av optisk
hvittet papir.

Hvis man erstatter den 20%~-ige vandige.opplgs-
ning av hjelpestoffet 1 med en 20%~ig vandig opplgsning av .
et aktivstoff beskrevet under 2 til 5, oppnds likeledes en
fremragende klaringsvirkning. . Anvender man de 20%-ige vand-
ige opplgsninger inneholdende hjelpestoffer 1 til 9 i samme
mengder for klaring av bakvann som dannes ved fremstilling
av skrivepapir, med askeinnhold p& 8%, og under tilsetning
av et handelsvanlig hvitningsmiddel,'oppnés meget god flota-.
sjonsvirkning og papirets hvithet pavirkes ikke i1 negativ
retning av de gjenvundne fibre og fyllstoffer som atter be-
nyttes som rdstoffer.
Patentkrayv

1. Hjelpestoff for g¢gkning av retensjon av fibre,
fyllstoffer og pigmenter ved papirfremstiliingen for hurt-
igere avvanning av papirstoffshspensjoner og til opparbeid-
else av papirmaskinavvann ved filtrering, sedimentering og-
flotasjon, inneholdende som virksomt stoff hgymolekylere vann-
opplgselige omsetningsprodukter av overfor aminogrupper poly-
funksjonelle forbindelser (a) og i vann opplgste eller dis-
pergerte basiske polyamider (b), k ar a kKterisert

v e d at de basiske polyamider (b) er blitt fremstillet ved
cmsetning av flerverdige aminer med minst to aminogrupper

som kan danne amider og minst en ytterligere primzr, sekunder
eller tertizr aminogruppe, 4 til 10 karbonatomholdige alifa-"
tiske dikarboksylsyrer og 5 til 8 karbonatomholdige w-amino-
karboksylsyrer eller deres laktamer, idet man p4& 1 val av de
i de basiske polyamider (b) inneholdte basiske aminogrupper
anvender mindre enn 1 val reaktive grupper, fortrinnsvis

0,6 -~ 0,01 val reaktive grupper 1 de polyfunksjonelle for-
bindelser (a).
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2. Hjelpestoff som angitt i krav 1, hvor man har
benyttet basiske polyamider fremstilt ved omsetning av di-
etylentriamin, trietylentetramin, tetraetylenpentamin eller
bis-(3~amino-propyl)-amin.

3. Hjelpestoff som angitt i krav 1-2, kX a r a k -
terisert ved at man for deres fremstilling og

som forbindelser som er polyfunksjonelle overfor amino=
grupper har brukt bifunksjonelle forbindelser hvor de reak-
tive grupper utgjgres av halogenatomer og/eller epoksygrupper.
by, Hjelpestoff som angitt 1 krav 1-3, k ar a k -
terisert ved at man for deres fremstilling og som
forbindelser som er polyfunksjonelle overfor aminogrupper har
benyttet trifunksjonelle forbindelser hvor de reaktive grupper
utgjgres av halogenatomer. 'og/eller epoksygrupper.
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