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©  Papierhilfsmittel. 
©  Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  Mittel  zur  Erhöhung 
der  Retention  von  Fasern,  Füllstoffen  und  Pigmenten  sowie 
zur  Beschleunigung  der  Entwässerung  bei  der  Papierherstel- 
lung  und  als  Flockungsmittel  bei  Aufarbeitung  von  Abwäs- 
sern  der  Papierherstellung  durch  Filtration,  Sedimentation 
und  Flotation.  Sie  sind  dadurch  gekennzeichnet,  daß  sie  als 
wirksame  Komponente  eines  oder  mehrere  stickstoffhaltige 
Kondensationsprodukte  enthalten,  welche  durch  Umsetzung 
von 
A)  aliphatischen,  halogengruppenfreien  Polyoletherami- 

nen,  die  zusammenhängende  Polyethersegmente 
enthalten  und  innerhalb  dieser  Segmente  keine  Amino- 
gruppen  tragen,  mit 

B)  gegenüber  Aminogruppen  polyfunktionellen  Verbindun- 
gen  gegebenenfalls  in  Gegenwart  von 

C)  Polyaminopolyamiden  und/oder 
D)  Polyalkyienpolyaminen, 
erhältlich  sind, 

wobei  soviel  der  Komponente  B)  eingesetzt  wird,  daß 
wasserlösliche  Polykondensate  entstehen,  die  bei  25°C  in  25 
%iger  wäßriger  Lösung  eine  Viskosität  von  100  bis  1000 
mPa.s  aufweisen. 
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  Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  Mittel  zur  Erhöhung 
der  Retention  von  Fasern,  Füllstoffen  und  Pigmenten  sowie 
zur  Beschleunigung  der  Entwässerung  bei  der Papierherstel- 
lung  und  als  Flockungsmittel  bei  Aufarbeitung  von  Abwäs- 
sern  der  Papierherstellung  durch  Filtration,  Sedimentation 
und  Flotation.  Sie  sind  dadurch  gekennzeichnet,  daß  sie  als 
wirksame  Komponente  eines  oder  mehrere  stickstoffhaltige 
Kondensationsprodukte  enthalten,  welche  durch  Umsetzung 
von 
A)  aliphatischen,  halogengruppenfreien  Polyoietherami- 

nen,  die  zusammenhängende  Polyethersegmente 
enthalten  und  innerhalb  dieser  Segmente  keine  Amino- 
gruppen  tragen,  mit 

B)  gegenüber  Aminogruppen  polyfunktionellen  Verbindun- 
gen  gegebenenfalls  in  Gegenwart  von 

C)  Polyaminopolyamiden  und/oder 
D)  Polyalkylenpolyaminen, 
erhältlich  sind, 

wobei  soviel  der  Komponente  B)  eingesetzt  wird,  daß 
wasserlösliche  Polykondensate  entstehen,  die  bei  25°C  in  25 
%iger  wäßriger  Lösung  eine  Viskosität  von  100  bis  1000 
mPa.s  aufweisen. 



Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   neue   M i t t e l   zu r   E r -  

h ö h u n g   de r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,   F ü l l s t o f f e n   und  P i g -  

m e n t e n   s o w i e   z u r   B e s c h l e u n i g u n g   de r   E n t w ä s s e r u n g   b e i   d e r  

P a p i e r h e r s t e l l u n g   und  a l s   F l o c k u n g s m i t t e l   be i   d e r   A u f -  

a r b e i t u n g   von  A b w ä s s e r n   de r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   d u r c h   F i l -  

t r a t i o n ,   S e d i m e n t a t i o n   und  F l o t a t i o n .  

Die  D e u t s c h e   O f f e n l e g u n g s s c h r i f t   Nr.  2  726  651  b e s c h r e i b t  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e ,   d i e   d u r c h   U m s e t z u n g   von  C h l o r p o l y -  

e t h y l e n g l y k o l e t h e r a m i n e n   mi t   P o l y a m i d a m i n e n   und  a n s c h l i e -  

ß e n d e   V e r n e t z u n g   m i t   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g e n   e r -  

h a l t e n   w e r d e n .   Die   C h l o r p o l y e t h y l e n g l y k o l e t h e r a m i n e   w e r -  

den  d u r c h   B o r t r i f l u o r i d - E t h e r a t   k a t a l y s i e r t e   A d d i t i o n  

von  2  Molen  E p i c h l o r h y d r i n   an  1  Mol  P o l y e t h y l e n g l y k o l -  

e t h e r   und  a n s c h l i e ß e n d e   K o n d e n s a t i o n   e i n e r   S e i t e   d e r   K e t -  

t e   mi t   s p e z i e l l e n   Aminen   h e r g e s t e l l t .  

Die  V e r w e n d u n g   e i n e s   a m b i v a l e n t e n   P o l y e t h e r b a u s t e i n s ,  

d . h .   e i n e r   V e r b i n d u n g ,   d i e   s o w o h l   mi t   Aminen  a l s   a u c h  

m i t   V e r n e t z e r n ,   d a m i t   a b e r   auch   mi t   s i c h   s e l b s t   r e a g i e -  

r e n   k a n n ,   f ü h r t   zu  u n e i n h e i t l i c h e n   P r o d u k t e n .  



Aus  d e r   U S - P a t e n t s c h r i f t   Nr .   3  251  882  s i n d   P o l y k o n d e n -  

s a t e   aus   a)  E p i c h l o r h y d r i n   und  b)  e i n e m   V o r k o n d e n s a t   a u s  

e i n e m   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n   und  e i n e m   P o l y o x y a l k y l e n g l y k o l -  

c h l o r i d   mi t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t   von  1 0 0  -   800  b e k a n n t ,  

w e l c h e   d o r t   j e d o c h   zu  e i n e m   a n d e r e n   Zweck,   n ä m l i c h   B r e -  

c h u n g   von  E m u l s i o n e n   a u f   P e t r o l e u m / W a s s e r - B a s i s   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n .  

Die  D e u t s c h e   O f f e n l e g u n g s s c h r i f t   Nr.  2  434  816  b e s c h r e i b t  

K o n d e n s a t e   aus  P o l y a m i d a m i n e n   und  P o l y a l k y l e n o x i d d e r i v a -  

t e n ,   d i e   an  den  e n d s t ä n d i g e n   O H - G r u p p e n   mi t   m i n d e s t e n s  

ä q u i v a l e n t e n   Mengen   E p i c h l o r h y d r i n   u m g e s e t z t   w e r d e n .   D i e  

K o n d e n s a t i o n   w i r d   b e i   20  b i s   100°C  in  w ä ß r i g e r   L ö s u n g  

d u r c h g e f ü h r t ,   w o b e i   b e f r i e d i g e n d   w i r k s a m e   P r o d u k t e   i n s -  

b e s o n d e r e   dann  e r h a l t e n   w e r d e n ,   wenn  d i e   P o l y a m i d a m i n e  

m i t   E t h y l e n i m i n   g e p f r o p f t   s i n d .  

Die  S c h l i e ß u n g   d e r   W a s s e r k r e i s l ä u f e   b e i   d e r   P a p i e r h e r -  

s t e l l u n g   f ü h r t   zu  e i n e r   A n r e i c h e r u n g   von  S t ö r s t o f f e n   i m  

S y s t e m ,   d i e   d i e   W i r k u n g   d e r   P a p i e r h i l f s m i t t e l ,   i n s b e s o n -  

d e r e   auch   de r   g e n a n n t e n   P o l y a m i d a m i n e ,   n a c h t e i l i g   b e e i n -  

f l u s s e n .  

I n s b e s o n d e r e   b i l d e n   d i e   S t ö r s t o f f e   A b l a g e r u n g e n   und  v e r -  

s c h l e c h t e r n   d i e   R e t e n t i o n .  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g   w a r e n   d a h e r   w i r k s a m e   s t ö r s t o f f u n -  

e m p f i n d l i c h e   H i l f s m i t t e l   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   von  P a p i e r ,  

ohne   a u f   i r g e n d e i n e   K o m p o n e n t e   m o n o m e r e s   E t h y l e n i m i n   a u f -  

p f r o p f e n   zu  m ü s s e n .  



Es  wurde   nun  g e f u n d e n ,   daß  man  a u s g e z e i c h n e t   w i r k s a m e  

M i t t e l   zur   E r h ö h u n g   de r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,   F ü l l s t o f -  

f e n   und  P i g m e n t e n   s o w i e   zur   B e s c h l e u n i g u n g   de r   E n t w ä s -  

s e r u n g   be i   de r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   und  a l s   F l o c k u n g s m i t -  

t e l   b e i   A u f a r b e i t u n g   von  A b w ä s s e r n   d e r   P a p i e r h e r s t e l -  

l u n g   d u r c h   F i l t r a t i o n ,   S e d i m e n t a t i o n   und  F l o t a t i o n   e r -  

h ä l t ,   wenn  man  a l s   w i r k s a m e   K o m p o n e n t e   e i n e s   o d e r   m e h r e -  

re   s t i c k s t o f f h a l t i g e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   e i n s e t z t ,   w e l -  

che   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

A)  a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l e t h e r a m i -  

nen ,   d i e   z u s a m m e n h ä n g e n d e   P o l y e t h e r s e g m e n t e   e n t h a l -  

t e n   und  i n n e r h a l b   d i e s e r   S e g m e n t e   k e i n e   A m i n o g r u p p e n  

t r a g e n ,   m i t  

B)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n -  

gen ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  G e g e n w a r t   v o n  

C)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n   u n d / o d e r  

D)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n  

e r h ä l t l i c h   s i n d ,  

w o b e i   s o v i e l   de r   K o m p o n e n t e   B)  e i n g e s e t z t   w i r d ,   daß  w a s -  

s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e   be i   25°C  i n  

2 5 - p r o z e n t i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o s i t ä t   von  1 0 0  

b i s   1000  mPa . s   a u f w e i s e n .  

V o r z u g s w e i s e   w u r d e n   M i t t e l   e i n g e s e t z t ,   d i e   a l s   w i r k s a m e  

K o m p o n e n t e   U m s e t z u n g s p r o d u k t e   von  a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o -  



g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y e t h e r a m i n e n ,   e r h a l t e n   d u r c h   U m s e t -  

zung  v o n  

a)  ω  - P o l y c h l o r p o l y o l e t h e r n   m i t   e i n e r   F u n k t i o n a l i t ä t  

von  1 . 9 0  -   3 . 1 0   M o l - C l / M o l   u n d  

b)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in  d e r  

R  H  o d e r   C H 3 ,  

y  g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Z a h l   0  o d e r   1  u n d  

x  e i n e   Zah l   von  1  b i s  5 0   b e d e u t e n  

u n d / o d e r  

c)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in  d e r  
R 1  =  H   o d e r   C H 3 ,  

x , y   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Z a h l   0  o d e r   1 ,  

m  e i n e   Zah l   von  1  b i s   50  u n d  

n  e i n e   Zah l   von  0  b i s   50  b e d e u t e n ,  

u n d / o d e r  



d)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   de r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

i n   d e r  

Y  =  S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   o d e r   den  m i n d e s t e n s   z w e i -  

w e r t i g e n   R e s t   e i n e r   a l i p h a t i s c h e n ,   c y c l o a l i p h a -  

t i s c h e n ,   a r a l i p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n   H y -  
d r o x y l -   u n d / o d e r   S u l f h y d r y l g r u p p e n   a u f w e i s e n d e n  

V e r b i n d u n g ,  

R3=  W a s s e r s t o f f   ode r   CH3,  

p  =  e i n e   g a n z e   Z a h l  s   1,  v o r z u g s w e i s e   1  -   3 ,  

q  =  e i n e   g a n z e   Z a h l  =   2,  v o r z u g s w e i s e   2  -   4 ,  

m i t  

B)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n -  

gen  g e g e b e n e n f a l l s   in  G e g e n w a r t   v o n  

C)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n ,   d i e   aus  1  M o l t e i l   e i n e r   D i c a r -  

b o n s ä u r e   m i t   4  b i s   10  K o h l e n s t o f f a t o m e n   und  0 ,8   b i s  

1 , 4   M o l t e i l e n   e i n e s   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n s   mi t   3  b i s  

10  A l k y l e n i m i n e i n h e i t e n   e r h a l t e n   w o r d e n   s i n d ,   u n d /  

o d e r  



D)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in   d e r  

R  H  o d e r   CH3, 

y  g l e i c h   ode r   v e r s c h i e d e n   d i e   Zahl   0  o d e r   1  u n d  

x  e i n e   Zahl  von  4  b i s   2500  b e d e u t e n ,  

o d e r   M i s c h u n g e n   d i e s e r   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   mi t   A m i -  

nen   d e r   g l e i c h e n   a l l g e m e i n e n   F o r m e l ,   in  de r   a b e r  

x  e i n e   Zahl   von  1  b i s   3  b e d e u t e t ,   e n t h a l t e n  

w o b e i   s o v i e l   de r   K o m p o n e n t e   B  e i n g e s e t z t   w i r d ,   d a ß  

w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e   b e i  

25°C  i n   25  p r o z .   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o s i t ä t  

von   100  b i s   1000  mPa . s   a u f w e i s e n .  

Als  b e v o r z u g t e   ω - P o l y c h l o r p o l y o l e t h e r   a)  w e r d e n   A d d i -  

t i o n s v e r b i n d u n g e n   aus  P o l y o l e t h e r n   und  E p i c h l o r h y d r i n ,  

d i e   e i n e   F u n k t i o n a l i t ä t   von   1 , 9 0  -   3 , 1 0   M o l - C 1 / M o l   a u f -  

w e i s e n ,   e i n g e s e t z t .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   w e i t e r h i n   s t i c k s t o f f h a l t i g e   K o n -  

d e n s a t i o n s p r o d u k t e ,   w e l c h e   e r h a l t e n   w e r d e n   d u r c h   U m s e t -  

zung  v o n  



A1)  a l i p h a t i s c h e n   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l e t h e r a m i -  

n e n ,   d i e   s i c h   von  P o l y o l e n   a b l e i t e n ,   d i e   e i n   m i t t l e -  

r e s   M o l e k u l a r g e w i c h t   von  400  b i s   1000  a u f w e i s e n   u n d  

w e n i g s t e n s   d r e i   OH-Gruppe   e n t h a l t e n ,   m i t  

B1)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n -  

g e n ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  G e g e n w a r t   v o n  

C1)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n   u n d / o d e r  

D1)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n ,  

w o b e i   s o v i e l   de r   K o m p o n e n t e   B1  e i n g e s e t z t   w i r d ,   daß  w a s -  

s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e   b e i   25°C  i n  

2 5 - p r o z e n t i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o s i t ä t   von  100  

b i s   1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   f e r n e r   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l -  

l u n g   d i e s e r   w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y k o n d e n s a t e   und  i h r e   V e r -  

w e n d u n g   a l s   M i t t e l   zur   E r h ö h u n g   d e r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,  

F ü l l s t o f f e n   und  P i g m e n t e n   s o w i e   zu r   B e s c h l e u n i g u n g   d e r  

E n t w ä s s e r u n g   b e i   d e r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   und  z u r   A u f a r b e i -  

t u n g   von  P a p i e r m a s c h i n e n a b w ä s s e r n   d u r c h   F i l t r a t i o n ,   S e -  

d i m e n t a t i o n   und  F l o t a t i o n .  

Die  a l i p h a t i s c h e n   P o l y o l e t h e r a m i n e   w e r d e n   d u r c h   U m s e t -  

zung  von  ω - C h l o r p o l y o l e t h e r n   mi t   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n  

in  A b w e s e n h e i t   von  L ö s u n g s m i t t e l n ,   b e s t e n f a l l s   in  G e g e n -  

w a r t   g e r i n g e r   Mengen  W a s s e r   ( z . B .   R e s t w a s s e r   d e r   t e c h n i -  

s c h e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e ) ,   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80 



b i s   2 0 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   100  b i s   180°C  e r h a l t e n .   Dabe i   w e r -  
den  v o r t e i l h a f t   30  b i s   50 %  d e s   ω - C h l o r p o l y o l e t h e r s   z u -  

sammen  m i t   de r   g e s a m t e n   A m i n m e n g e   au f   d i e   R e a k t i o n s t e m p e -  

r a t u r   g e b r a c h t   und  e r s t   d a n n   d i e   R e s t m e n g e   ω - C h l o r p o l y -  

o l e t h e r   z u g e s e t z t   und  d i e   R e a k t i o n   zu  Ende  g e f ü h r t .   N a t ü r -  

l i c h   i s t   es  auch   m ö g l i c h ,   d i e   G e s a m t m e n g e   ω - C h l o r p o l y o l -  

e t h e r   e r s t   b e i   de r   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   zum  A m i n g e m i s c h   z u  

g e b e n .   E i n e   w e i t e r e   M ö g l i c h k e i t   de r   R e a k t i o n s f ü h r u n g   b e -  

s t e h t   d a r i n ,   d i e   G e s a m t m e n g e n   ω - C h l o r p o l y o l e t h e r   und  Amin  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   zu  m i s c h e n ,   b e i   d e r   d i e   R e a k t i o n s -  

z e i t   im  V e r h ä l t n i s   zu r   M i s c h z e i t   l a n g   i s t   ( d . h .   T e m p e r a -  
t u r e n   v o r z u g s w e i s e   u n t e r   9 0 ° C ) ,   und  a n s c h l i e ß e n d   das  G e -  

m i s c h   a u f   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   zu  b r i n g e n .   Nach  B e e n -  

d i g u n g   d e r   U m s e t z u n g   w i r d   d a s   R e a k t i o n s p r o d u k t   mi t   s o v i e l  

W a s s e r   v e r s e t z t ,   daß  e i n e   h o m o g e n e   L ö s u n g   e n t s t e h t .   A u f  

d i e s e   W e i s e   w e r d e n   2 0  -   80 %  w ä ß r i g e   L ö s u n g e n   de r   P o l y -  

o l e t h e r a m i n e   e r h a l t e n .  

Das  V e r h ä l t n i s   von  ω - C h l o r p o l y o l e t h e r   zu  P o l y a l k y l e n -  

p o l y a m i n e n   s o l l t e   so  g e w ä h l t   w e r d e n ,   daß  e i n h e i t l i c h e  

P r o d u k t e   e r h a l t e n   w e r d e n .   Dazu  s i n d   w e n i g s t e n s   n a h e z u  

ä q u i m o l a r e   Mengen  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n   n o t w e n d i g .   D e r  

A m i n ü b e r s c h u ß   in  Mol  w i r d   b e z o g e n   a u f   den  G e h a l t   an  r e -  

a k t i v e n   C h l o r g r u p p e n   im  ω - C h l o r p o l y o l e t h e r .   E r f i n d u n g s -  

gemäße   P o l y e t h e r a m i n e   w e r d e n   e r h a l t e n ,   wenn  auf   1  Mol  

C h l o r   im  ω - C h l o r p o l y o l e t h e r   0 , 9 5   b i s   1 , 3 0   Mol  P o l y a l k y -  

l e n p o l y a m i n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   a u f  

1  Mol  C h l o r   im  ω - C h l o r p o l y o l e t h e r   1 , 0 5   b i s   1 ,20  Mol  

P o l y a l k y l e n p o l y a m i n   e i n g e s e t z t .   Es  k a n n   a b e r   auch  d u r c h -  



aus   in  G e g e n w a r t   e i n e s   g r ö ß e r e n   Ü b e r s c h u s s e s   P o l y a l k y l e n -  

p o l y a m i n   k o n d e n s i e r t   w e r d e n .   Die  A b t r e n n u n g   des   n i c h t   u m -  

g e s e t z t e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n s   i s t   in  de r   R e g e l   n i c h t   n o t -  

w e n i g ,   da  d i e s e s   b e i   d e r   n a c h f o l g e n d e n   U m s e t z u n g   m i t   d e n  

V e r n e t z e r n   in  d a s   P o l y k o n d e n s a t   m i t   e i n g e b a u t   w i r d .  

Die  H e r s t e l l u n g   von   ω - C h l o r p o l y o l e t h e r n   i s t   b e k a n n t .   S i e  

k ö n n e n   d u r c h   U m s e t z u n g   von  P o l y e t h y l e n g l y k o l e n   m i t   P h o s -  

gen  o d e r   T h i o n y l c h l o r i d   gemäß  DE-OS  2  934  854  e r h a l t e n  

w e r d e n .   E i n e n   a n d e r e n   Weg  b e s c h r e i b t   z .B .   d i e   DE-OS 

2  434  816.  P o l y e t h y l e n g l y k o l e   w e r d e n   u n t e r   Z u s a t z   v o n  

L e w i s - S ä u r e n   a l s   K a t a l y s a t o r e n ,   wie  z .B .   Z i n n ( I V ) c h l o r i d ,  

Z i n k c h l o r i d ,   E i s e n ( I I I ) c h l o r i d ,   A l u m i n i u m c h l o r i d   o d e r  

B o r t r i f l u o r i d   bzw.   d e r e n   A d d i t i o n s v e r b i n d u n g e n   an  E l e k -  

t r o n e n d o n a t o r e n ,   w i e   z . B .   W a s s e r ,   E t h e r ,   C a r b o n s ä u r e n ,  

w o b e i   A d d i t i o n s v e r b i n d u n g e n   aus  100  T e i l e n   P o l y e t h y l e n -  

g l y k o l   und  0 , 0 5   b i s   10  T e i l e n   B o r t r i f l u o r i d   b e v o r z u g t  

w e r d e n ,   mi t   E p i c h l o r h y d r i n   b e i   40  b i s   100°C  u m g e s e t z t .  

Das  M o l v e r h ä l t n i s   von   O H - G r u p p e n   zu  E p i c h l o r h y d r i n   w i r d  

so  g e w ä h l t ,   daß  P o l y l g y k o l a d d i t i o n s v e r b i n d u n g e n   m i t   1 , 9 0  

b i s   3 ,10   Mol  r e a k t i v e n   C h l o r a t o m e n   pro   Mol  A d d i t i o n s v e r -  

b i n d u n g   e r h a l t e n   w e r d e n .   B e v o r z u g t   w i rd   e i n e   F u n k t i o n a l i -  

t ä t   von  2 , 1 0  -   2 , 8 0   M o l - C l / M o l .   Die  F u n k t i o n a l i t ä t   M o l - C l /  

Mol  w i r d   d u r c h   q u a n t i t a t i v e   A n a l y s e   b e s t i m m t .  

Die  v e r w e n d b a r e n   P o l y a l k y l e n p o l y o l e   s i n d   im  w e s e n t l i -  

chen   aus  E t h y l e n o x i d e i n h e i t e n   a u f g e b a u t .   Doch  kann   a u c h  

P r o p y l e n o x i d   b i s   zu  e i n e m   G e h a l t   von  25  Mol-%  v o r z u g s -  

w e i s e   j e d o c h   n u r   b i s   zu  10  Mol-%  s t a t i s t i s c h   o d e r   b l o c k -  

w e i s e   e i n p o l y m e r i s i e r t   s e i n .   Die  m i t t l e r e n   M o l g e w i c h t e  



d e r   g e n a n n t e n   P o l y g l y k o l e   b e t r a g e n   200  b i s   1200 ,   i n s b e -  

s o n d e r e   400  b i s   1 0 0 0 .  

S i e   w e r d e n   in   b e k a n n t e r   Weise   (s .   z . B .   H o u b e n - W e y l )  

d u r c h   U m s e t z u n g   von  P o l y o l e n   m i t   den  g e n a n n t e n   A l k y l e n -  

o x i d e n   e r h a l t e n .   Im  S i n n e   de r   E r f i n d u n g   g e e i g n e t e   P o l y -  

o l e   e n t h a l t e n   m i n d e s t e n s   zwei   O H - G r u p p e n   p ro   M o l e k ü l ,  

v o r z u g s w e i s e   j e d o c h   3  O H - G r u p p e n   und  l e i t e n   s i c h   von  T r i -  

m e t h y l o l p r o p a n   o d e r   G l y c e r i n   a b .  

A l s   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   der   F o r m e l  

i n   d e r  

R  =  H  o d e r   CH3,  y  g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Zahl   0 

o d e r   1  und  x  =  1  b i s   3  bzw.  4  b i s   50  b e d e u t e n ,   s e i e n  

v o r   a l l e m   d i e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e   g e n a n n t ,   b e i   d e n e n  

y  f ü r   n u l l   s t e h t   z . B .   E t h y l e n d i a m i n ,   P r o p y l e n d i a m i n - 1 , 2 ,  

D i e t h y l e n t r i a m i n ,   D i p r o p y l e n t r i a m i n ,   T r i e t h y l e n t e t r a m i n ,  

T r i p r o p y l e n t e t r a m i n ,   T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,   T e t r a p r o p y l e n -  

p e n t a m i n ,   P e n t a e t h y l e n h e x a m i n ,   P e n t a p r o p y l e n h e x a m i n ,   H e x a -  

e t h y l e n h e p t a m i n ,   H e p t a e t h y l e n o k t a m i n ,   H e p t a p r o p y l e n o k t -  

a m i n   und  i h r e   G e m i s c h e   s o w i e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e ,   d i e  

zudem  n o c h   e i n e n   o d e r   m e h r e r e   P i p e r a z i n r i n g e   e n t h a l t e n ,  

w ie   A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   P e n t a e t h y l e n p e n t a m i n ,   O k t a e t h y -  

l e n h e p t a m i n   und   d e r e n   G e m i s c h e ,   i n s b e s o n d e r e   a b e r  

a)  das   b e i   d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h e n ,   ( z . B .   H o u b e n - W e y l ,  

4.  A u f l a g e ,   X I / 1 ,   S e i t e   4 4 ) ,   o d e r   b e i   de r   k o n t i n u -  



i e r l i c h e n   ( z . B .   im  GB-PS  1  832  534  und  2  049  4 6 7 )  

U m s e t z u n g   von  1  Mol  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   mi t   w ä ß r i g e m  
Ammoniak  ( 6  -   30  M o l ) ,   g e g e b e n e n f a l l s   in   G e g e n w a r t  

von  z u g e s e t z t e m   E t h y l e n d i a m i n   o d e r   D i e t h y l e n t r i a m i n  

(US-PS  2  769  841  und  US-PS  3  484  488)  e r h a l t e n e   P o -  

l y e t h y l e n p o l y a m i n g e m i s c h ,   das  e r h e b l i c h e   A n t e i l e   a n  

T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,   P e n t a e t h y l e n h e x a m i n ,   H e x a e t h y -  

l e n h e x a m i n ,   H e x a e t h y l e n h e p t a m i n ,   H e p t a e t h y l e n h e p t a -  
min  und  h ö h e r e   Amine  e n t h ä l t ,   und  vor   a l l e m  

b)  das  nach  A b d e s t i l l i e r e n   von  E t h y l e n d i a m i n ,   e v t l .  

auch  noch  D i e t h y l e n t r i a m i n   und  T r i e t h y l e n t e t r a m i n  

aus  dem  gemäß  a)  h e r g e s t e l l t e n   B a s e n g e m i s c h   v e r -  

b l e i b e n d e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n g e m i s c h ,   i n s b e s o n d e r e  

B a s e n g e m i s c h e ,  

c)  d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   m i t  

den  o b e n g e n a n n t e n   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e n ,   e i n z e l n  

ode r   im  G e m i s c h ,   h e r s t e l l b a r e n   m e h r w e r t i g e n   o l i g o -  

meren  Amine  m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   M o l e k u l a r g e w i c h t  

von  200  b i s   2 0 0 0 ,   i n s b e s o n d e r e   500  b i s   1 5 0 0 ,  

d)  d i e   d u r c h   P o l y m e r i s a t i o n   von  1 , 2 - A l k y l e n i m i n e n   e r -  

h ä l t l i c h e n   m e h r w e r t i g e n   Amine  mi t   e inem  m i t t l e r e n  

M o l e k u l a r g e w i c h t   von   200  b i s   2000 ,   i n s b e s o n d e r e  

500  b i s   1 5 0 0 .  

Als  w e i t e r e   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   d e r   v o r s t e h e n d   g e n a n n -  

t e n   Fo rme l   s e i e n   n o c h   g e n a n n t :  



e)  R e i n e   P o l y p r o p y l e n p o l y a m i n e   und  d e r e n   G e m i s c h e   u n d  

f)  g e m i s c h t e   P o l y e t h y l e n p o l y p r o p y l e n p o l y a m i n e   und  d e r e n  
G e m i s c h e ,   vor   a l l e m   d i e   d u r c h   e i n -   bzw.   m e h r m a l i g e  

U m s e t z u n g   von  E t h y l e n d i a m i n   bzw.  P r o p y l e n - d i a m i n - 1 , 3  

m i t   A c r y l n i t r i l   und  j e w e i l s   n a c h f o l g e n d e r   H y d r i e -  

r u n g   e r h a l t e n   s i n d ,   z . B .   m e h r w e r t i g e   Amine  d e r   F o r -  

m e l  

w o b e i  

x  e i n e   g a n z e   Zah l   von  1  b i s   10  b e d e u t e t ,  

s o w i e   d i e j e n i g e n   d e r   F o r m e l  

w o b e i  

m  e i n e   g a n z e   Zah l   von  1  b i s   5  u n d  

n  e i n e   g a n z e   Zah l   von  0  b i s   5  b e d e u t e t ,   a u ß e r d e m  

g)  d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   m i t   d e n  

u n t e r   e)  und  f)  g e n a n n t e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   h e r -  

s t e l l b a r e n   m e h r w e r t i g e n   Amine  m i t   e i n e m   m i t t l e r e n  

M o l e k u l a r g e w i c h t   von   200  b i s   2000  i n s b e s o n d e r e   5 0 0  

b i s   1 5 0 0 .  

Es  i s t   h ä u f i g   v o r t e i l h a f t ,   wenn  d i e   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e  

zum  ü b e r w i e g e n d e n   T e i l   aus   P o l y a m i n e n   d e r   a l l g e m e i n e n  

F o r m e l  



b e s t e h e n ,  

w o r i n  

R1 =  H  o d e r   CH3;  

x , y   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Zahl  0  o d e r   1 ;  

m  e i n e   Zahl   von  1  b i s   50  u n d  

n  e i n e   Zahl   von  0  b i s   50  b e d e u t e n .  

In  m a n c h e n   F ä l l e n   i s t   es  von  V o r t e i l ,   D i - ,   T r i - ,   T e t r a - ,  

P e n t a -   o d e r   H e x a a m i n e   d e r   f o l g e n d e n   F o r m e l   e i n z u s e t z e n :  

in  d e r  

Y  f ü r   S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   ode r   den  m i n d e s t e n s   z w e i -  

w e r t i g e n   R e s t   e i n e r   a l i p h a t i s c h e n ,   c y c l o a l i p h a t i -  

s c h e n ,   a r a l i p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n   H y d r o x y l -  

u n d / o d e r   S u l f h y d r y l g r u p p e n   a u f w e i s e n d e n   V e r b i n d u n g  

s t e h t ,  

R3  W a s s e r s t o f f   o d e r   d i e   M e t h y l g r u p p e   b e d e u t e t ,  

p  e i n e   g a n z e   Zahl   von  m i n d e s t e n s   1,  v o r z u g s w e i s e   1  -  

3,  i s t   u n d  



q  f ü r   e i n e   g a n z e   Zahl   von  m i n d e s t e n s   2,  v o r z u g s w e i s e  

2  -   4  s t e h t .  

V e r t r e t e r   d i e s e r   P o l y a m i n e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   B i s - ( 3 -  

a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   B i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l ) - s u l f i d ,   E t h y -  

l e n g l y k o l - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   D i t h i o e t h y l e n g l y -  

k o l - b i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l ) - e t h e r ,   N e o p e n t y l e n - g l y k o l - b i s -  

( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   H e x a h y d r o - p - x y l y l e n - g l y k o l - b i s -  

( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r   und  H y d r o c h i n o n - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o -  

p y l )  - e t h e r ,  

s o w i e   Amine   d e r   F o r m e l  

in  d e r  

R4  f ü r   e i n e n   g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   e i n e   A m i n o -   o d e r  

H y d r o x y g r u p p e   s u b s t i t u i e r t e n   C 1 - C 1 8 - A l k y l r e s t   u n d  

R5  und  R6  u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   f ü r   W a s s e r s t o f f   o d e r  

e i n e   M e t h y l g r u p p e   s t e h e n   u n d  

r  u n d   s  e i n e   Z a h l   von  1  b i s   20,  v o r z u g s w e i s e   1  b i s   5 ,  

s i n d .  



V e r t r e t e r   d i e s e r   P o l y a m i n e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   E t h y l - b i s -  

( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - a m i n ,   2 - H y d r o x y e t h y l - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o p y l ) -  

amin ,   n - B u t y l - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - a m i n ,   T r i s - ( 3 - a m i n o -  

p r o p y l ) - a m i n   und  v o r   a l l e m   M e t h y l - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o p y l ) -  

a m i n .  

Ganz  b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   w i r d   e i n   B a s e n g e m i s c h ,   das  z u  

w e n i g s t e n s   60  Mol-%  aus   A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   m a x i m a l   20 

Mol-%  D i e t h y l e n t r i a m i n   und  im  ü b r i g e n   aus   a n d e r e n   v o r -  

s t e h e n d   g e n a n n t e n   Aminen  b e s t e h t .  

E r f i n d u n g s g e m ä ß e   a l i p h a t i s c h e ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e   P o l y -  
e t h e r a m i n e   l a s s e n   s i c h   a u c h   au f   a n d e r e   A r t   und  W e i s e  

h e r s t e l l e n .   Die  DAS  12  15  373  b e s c h r e i b t   z . B .   d i e   r e -  

d u k t i v e   A m i n i e r u n g   von  P o l y g l y k o l e t h e r n .   Auch  d i e   Um- 

s e t z u n g   von  P o l y a l k y l e n p o l y o l e n   mi t   A c r y l n i t r i l   u n d  

a n s c h l i e ß e n d e   H y d r i e r u n g   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   e i n   Weg 

zu  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y e t h e r a m i n e n .  

Als  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e   V e r b i n d u n g e n  

e i g n e n   s i c h   zur   H e r s t e l l u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y -  

k o n d e n s a t e   i n s b e s o n d e r e   s o l c h e   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n -  

d u n g e n ,   d i e   in  w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   p H - W e r t e n   übe r   6,  v o r -  

z u g s w e i s e   ü b e r   8,  m i t   den  in   den  b a s i s c h e n   P o l y a m i d e n   e n t -  

h a l t e n e n   A m i n o g r u p p e n   v o l l s t ä n d i g   zu  r e a g i e r e n   v e r m ö g e n .  

Als  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n -  

gen  s e i e n   b e i s p i e l s w e i s e   g e n a n n t :  

b i f u n k t i o n e l l e   V e r b i n d u n g e n ,   w i e  @ , ω - A l k y l d i h a l o g e n i -  

de,   z . B .   i n s b e s o n d e r e   1 , 2 - D i c h l o r e t h a n ,   1 , 2 - D i b r o m e t h a n ,  



1 , 2 - D i c h l o r p r o p a n ,   1 , 3 - D i c h l o r p r o p a n ,   1 , 6 - D i c h l o r h e x a n ;  

W  ,   ω  ' - D i h a l o g e n e t h e r ,   z . B .   2 , 2 ' - D i c h l o r - d i e t h y l e t h e r ,  

B i s - ( ß - c h l o r - i s o p r o p y l ) - e t h e r ,   B i s - ( 4 - c h l o r - b u t y l ) - e t h e r ;  

H a l o g e n h y d r i n e   bzw.   E p i h a l o g e n h y d r i n e ,   z . B .   E p i c h l o r h y -  

d r i n ,   1 , 3 - D i c h l o r p r o p a n o l - ( 2 ) ,   B i s - ( 3 - c h l o r - 2 - h y d r o x y -  

p r o p y l ) - e t h e r ,   1 , 4 - D i c h l o r - 2 , 3 - e p o x y - b u t a n ;  

B i s - e p o x y - V e r b i n d u n g e n ,   z . B .   1 , 2 , 3 , 4 - D i e p o x y b u t a n ,   D i -  

g l y c i d y l e t h e r ,   E t h a n - 1 , 2 - b i s - g l y c i d y l e t h e r ;  

L J - H a l o g e n c a r b o n s ä u r e h a l o g e n i d e ,   z .B .   C h l o r a c e t y l c h l o r i d ,  

2 - C h l o r p r o p i o n y l c h l o r i d ,   3 - C h l o r p r o p i o n y l c h l o r i d ,   3 - B r o m -  

p r o p i o n y l b r o m i d ;  

V i n y l v e r b i n d u n g e n ,   z . B .   D i v i n y l e t h e r ,   D i v i n y l s u l f o n ,   M e -  

t h y l e n b i s a c r y l a m i d ;  

w e i t e r h i n   4 - C h l o r m e t h y l - 1 , 3 - d i o x a l a n o n - ( 2 )   und  2 - C h l o r -  

e t h y l - c h l o r a m e i s e n s ä u r e e s t e r ,   f e r n e r   C h l o r a m e i s e n s ä u r e -  

e s t e r ,   3 - C h l o r - 2 - h y d r o x y p r o p y l e t h e r   und  G l y c i d y l e t h e r   v o n  

P o l y a l k y l e n o x i d e n ,   z . B .   P o l y e t h y l e n o x i d e n ,   s o w i e   von  Um- 

s e t z u n g p r o d u k t e n   von  1  -   50  Mol  A l k y l e n o x i d e n ,   wie   E t h y -  
l e n o x i d   u n d / o d e r   P r o p y l e n o x i d ,   mi t   1  Mol  z w e i -   o d e r   m e h r -  

w e r t i g e r   P o l y o l e   o d e r   a n d e r e r   m i n d e s t e n s   zwei   a k t i v e   W a s -  

s e r s t o f f a t o m e   e n t h a l t e n d e r   V e r b i n d u n g ;  

t r i f u n k t i o n e l l e   V e r b i n d u n g e n ,   wie  1 , 3 , 5 - T r i a c r y l o y l h e x a -  

h y d r o - s - t r i a z i n ,   s o w i e   b i f u n k t i o n e l l e   A l k y l i e r u n g s m i t t e l  

d e r   F o r m e l  

h e r g e s t e l l t   n ach   US-PS  3  632  559,  B e i s p i e l   2 , 1 .  



B e s o n d e r s   b e v o r z u g t e   V e r b i n d u n g e n   B  s i n d   D i c h l o r e t h a n   u n d  

E p i c h l o r h y d r i n .  

Der  A u f b a u   de r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y a m i n o p o l y a m i d e   C 
i s t   b e r e i t s   aus  den  D r u c k s c h r i f t e n   DE-PS  1  771  814  u n d  
DE-PS  1  771  043  b e k a n n t .  

Als  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   D  d e r   F o r m e l  

in  de r   R  =  H  ode r   CH3,  y  g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Z a h l  

0  o d e r   1  und  x  =  1  b i s   3  bzw.   4  b i s   2500  b e d e u t e n ,   s e i e n  

vo r   a l l e m   d i e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e   g e n a n n t ,   b e i   denen   y  
f ü r   n u l l   s t e h t   z .B .   E t h y l e n d i a m i n ,   P r o p y l e n d i a m i n ,   D i -  

e t h y l e n t r i a m i n ,   D i p r o p y l e n t r i a m i n ,   T r i e t h y l e n t e t r a m i n ,  

T r i p r o p y l e n t e t r a m i n ,   T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,   T e t r a p r o p y l e n -  

p e n t a m i n ,   P e n t a e t h y l e n h e x a m i n ,   P e n t a p r o p y l e n h e x a m i n ,   H e x a -  

e t h y l e n h e p t a m i n ,   H e p t a e t h y l e n o k t a m i n ,   H e p t a p r o p y l e n o k t a m i n  

und  i h r e   G e m i s c h e   s o w i e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e ,   d i e   z u d e m  

noch  e i n e n   o d e r   m e h r e r e   P i p e r a z i n r i n g e   e n t h a l t e n ,   w i e  

A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   P e t a e t h y l e n p e n t a m i n ,   O k t a e t h y l e n -  

h e p t a m i n   und  d e r e n   G e m i s c h e ,   i n s b e s o n d e r e   a b e r  

a)  das   b e i   der   d i s k o n t i n u i e r l i c h e n ,   ( z . B .   H o u b e n - W e y l ,  

4.  A u f l a g e ,   X I / 1 ,   S e i t e   4 4 ) ,   o d e r   b e i   der   k o n t i n u -  

i e r l i c h e n   ( z .B .   im  GB-PS  1  832  534  und  2  049  4 6 7 )  

U m s e t z u n g   von  1  Mol  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   mi t   w ä ß r i g e m  

Ammoniak  ( 6  -   30  M o l ) ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  G e g e n w a r t  

von  z u g e s e t z t e n   E t h y l e n d i a m i n   o d e r   D i e t h y l e n t r i a m i n  

(US-PS  2  769  841  und  US-PS  3  484  488)  e r h a l t e n e   P o -  



l y e t h y l e n p o l y a m i n g e m i s c h ,   das   e r h e b l i c h e   A n t e i l e   a n  

T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,   P e n t a e t h y l e n h e x a m i n ,   H e x a e t h y -  

l e n h e x a m i n ,   H e x a e t h y l e n h e p t a m i n ,   H e p t a e t h y l e n h e p t a -  
min  u n d   h ö h e r e   Amine  e n t h ä l t ,   und  vor   a l l e m  

b)  das   n a c h   A b d e s t i l l i e r e n   von  E t h y l e n d i a m i n ,   e v t l .  

auch   n o c h   D i e t h y l e n t r i a m i n   und  T r i e t h y l e n t e t r a m i n  

aus   dem  gemäß  a)  h e r g e s t e l l t e n   B a s e n g e m i s c h   v e r -  

b l e i b e n d e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n g e m i s c h ,  

c)  d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   m i t   d e n  

o b e n g e n a n n t e n   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e n ,   e i n z e l n   o d e r  

im  G e m i s c h ,   h e r s t e l l b a r e n   m e h r w e r t i g e n   o l i g o m e r e n  

Amine  m i t   e i n e m   m i t t l e r e n   M o l e k u l a r g e w i c h t   von   1 0 0 0  

b i s   10  0 0 0 ,   i n s b e s o n d e r e   2000  b i s   5 0 0 0 ,  

d)  d i e   d u r c h   P o l y m e r i s a t i o n   von  1 , 2 - A l k y l e n i m i n e n  

e r h ä l t l i c h e n   m e h r w e r t i g e n   Amine  mi t   e i n e m   m i t t l e -  

r e n   M o l e k u l a r g e w i c h t   von   1000  b i s   10  0 0 0 ,   i n s b e -  

s o n d e r e   2000  b i s   5 0 0 0 .  

Als   w e i t e r e   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   de r   v o r s t e h e n d   g e n a n n -  

t e n   F o r m e l   s e i e n   n o c h   g e n a n n t :  

e)  R e i n e   P o l y p r o p y l e n p o l y a m i n e   und  d e r e n   G e m i s c h e   u n d  

f)  g e m i s c h t e   P o l y e t h y l e n p o l y p r o p y l e n p o l y a m i n e   und   d e -  

r e n   G e m i s c h e ,   vo r   a l l e m   d i e   d u r c h   e i n -   bzw.   m e h r m a -  

l i g e   U m s e t z u n g   von  E t h y l e n d i a m i n   bzw.  P r o p y l e n d i a m i n -  

1,3  m i t   A c r y l n i t r i l   und  j e w e i l s   n a c h f o l g e n d e r   H y d r i e -  

r u n g   e r h a l t e n   s i n d ,   z . B .   m e h r w e r t i g e   Amine  d e r   F o r -  

me] 



w o b e i  

x  e i n e   g a n z e   Zahl   von  1  b i s   10  b e d e u t e t  

s o w i e   d i e j e n i g e n   R e s t e   d e r   F o r m e l  

w o b e i  

m  e i n e   g a n z e   Zahl   von  1  b i s   5  u n d  

n  e i n e   g a n z e   Zahl   von  0  b i s   5  b e d e u t e t ,   a u ß e r d e m  

3)  d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   mit   d e n  

u n t e r   e)  und  f)  g e n a n n t e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   h e r -  

s t e l l b a r e n   m e h r w e r t i g e n   Amine  m i t   e i n e m   m i t t l e r e n  

M o l e k u l a r g e w i c h t   von  1000  b i s   10  000 ,   i n s b e s o n d e r e  

2000  b i s   5 0 0 0 .  

In  m a n c h e n   F ä l l e n   i s t   es  von  V o r t e i l ,   wenn  e i n   T e i l   d e r  

zum  E i n s a t z   g e l a n g e n d e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   D  d u r c h  

a n d e r s a r t i g e   D i - ,   T r i - ,   T e t r a - ,   P e n t a -   o d e r   H e x a a m i n e  

e r s e t z t   w i r d ,   z .B .   d u r c h   Amine  d e r   F o r m e l  

in   d e r  

Y  f ü r   S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   o d e r   den  m i n d e s t e n s   z w e i -  

w e r t i g e n   R e s t   e i n e r   a l i p h a t i s c h e n ,   c y c l o a l i p h a t i -  

s c h e n ,   a r a l i p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n   H y d r o x y l -  

u n d / o d e r   S u l f h y d r y l g r u p p e n   a u f w e i s e n d e n   V e r b i n d u n g  

s t e h t ,  



R3  W a s s e r s t o f f   o d e r   d i e   M e t h y l g r u p p e   b e d e u t e t ,  

p  e i n e   g a n z e   Zahl  von  m i n d e s t e n s   1,  v o r z u g s w e i s e   1  -  

3,  i s t   u n d  

q  f ü r   e i n e   g a n z e   Zah l   von  m i n d e s t e n s   2,  v o r z u g s w e i s e  

2  -   4  s t e h t .  

V e r t r e t e r   d i e s e r   P o l y a m i n e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   B i s - ( 3 -  

a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   B i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l ) - s u l f i d ,   E t h y -  

l e n g l y k o l - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   D i t h i o e t h y l e n g l y -  

k o l - b i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l ) - e t h e r ,   N e o p e n t y l e n - g l y k o l - b i s -  

( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r ,   H e x a h y d r o - p - x y l y l e n - g l y k o l - b i s -  

( 3 - a m i n o - p r o p y l ) - e t h e r )   und  H y d r o c h i n o n - b i s - ( 3 - a m i n o - p r o -  

p y l ) - e t h e r ,  

s o w i e   Amine  d e r   F o r m e l  

in   d e r  

R4  f ü r   e i n e n   g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   e i n e   Amino-   o d e r  

H y d r o x y g r u p p e   s u b s t i t u i e r t e n   C 1 - C 1 8 - A l k y l r e s t   u n d  

R5  und  R6  u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   f ü r   W a s s e r s t o f f   o d e r  

e i n e   M e t h y l g r u p p e   s t e h e n   u n d  

r  u n d   s  e i n e   Zah l   von  1  b i s   20,  v o r z u g s w e i s e   2  b i s   5 ,  

s i n d .  



Die  M e n g e n v e r h ä l t n i s s e   d e r   K o m p o n e n t e n   A:C:D  b e t r a g e n  

b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   d e r   in  den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   M i t -  

t e l n   e n t h a l t e n e n   s t i c k s t o f f h a l t i g e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k -  

t e n :  

A:  20  b i s   10.0  G e w i c h t s t e i l e ,   v o r z u g s w e i s e   40  b i s   8 0  

G e w i c h t s t e i l e ,  

C:  0  b i s   80  G e w i c h t s t e i l e ,   v o r z u g s w e i s e   20  b i s   60 

G e w i c h t s t e i l e ,  

D:  0  b i s   80  G e w i c h t s t e i l e ,   v o r z u g s w e i s e   20  b i s   60 

G e w i c h t s t e i l e .  

Die   G e w i c h t s v e r h ä l t n i s s e   d e r   e s s e n t i e l l e n   K o m p o n e n t e   B 

s c h w a n k e n   in  A b h ä n g i g k e i t   von  Ar t   und  Menge  von  A,  C  u n d  

D  s e h r   s t a r k .   Wie  o b e n   b e s c h r i e b e n ,   s e t z t   man  s o v i e l   d e r  

K o m p o n e n t e   B  e i n ,   daß  w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t -  

s t e h e n ,   d i e   b e i   25°C  in   2 5 - p r o z e n t i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g  
e i n e   V i s k o s i t ä t   von   100  b i s   1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  

Die  M e n g e n v e r h ä l t n i s s e   d e r   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n -  

gen  B  zu  den  a n d e r e n   K o m p o n e n t e n   A,  C  und  D  w e r d e n   z w e c k -  

m ä ß i g e r w e i s e   so  b e m e s s e n ,   daß  d i e   z u r   B i l d u n g   des  g e -  

w ü n s c h t e n   K o n d e n s a t i o n s g r a d e s   des  w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y -  

k o n d e n s a t s   n o t w e n d i g e n   Mengen  n i c h t   w e s e n t l i c h   ü b e r -  

s c h r i t t e n   w e r d e n .   Die   M i n d e s t m e n g e   an  g e g e n ü b e r   A m i n o -  

g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g e n   B,  d i e   a n z u -  

wenden  s i n d ,   um  U m s e t z u n g s p r o d u k t e   m i t   dem  g e w ü n s c h t e n  

h o h e n   M o l e k u l a r g e w i c h t   bzw.   L ö s u n g e n   d e r s e l b e n   zu  d e r  

a n g e s t r e b t e n   V i s k o s i t ä t   b e i   25°C  ( d . h .   1 0 0  -   1000  m P a . s ,  



v o r z u g s w e i s e   2 0 0  -   400  mPa . s   e i n e r   25  %igen   w ä ß r i g e n  

L ö s u n g )   zu  e r h a l t e n ,   s i n d   h a u p t s ä c h l i c h   vom  M o l e k u l a r -  

g e w i c h t   d e r   K o m p o n e n t e n   a b h ä n g i g   und  l a s s e n   s i c h   d u r c h  

V o r v e r s u c h e   von  F a l l   zu  F a l l   l e i c h t   f e s t s t e l l e n .  

W i c h t i g   i s t   d a b e i ,   daß  a l l e   f u n k t i o n e l l e n   G r u p p e n   d e r  

V e r b i n d u n g e n   B  a b r e a g i e r t   h a b e n ,   so  daß  das   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   p r a k t i s c h   f r e i   von  s e l b s t v e r n e t z t e n   G r u p p e n   i s t .  

Die  H e r s t e l l u n g   d e r   P o l y k o n d e n s a t e   aus  den   P o l y e t h e r a m i -  

nen  A  und  g e g e b e n e n f a l l s   den  P o l y a m i d a m i n e n   C  u n d / o d e r  

den   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   D,  k a n n   n a c h   an  s i c h   b e k a n n -  

t e n   V e r f a h r e n   e r f o l g e n ,   z . B .   d a d u r c h ,   daß  man  M i s c h u n g e n  

aus   A  g e g e b e n e n f a l l s   C  u n d / o d e r   D  und   den   g e g e n ü b e r   A m i n o -  

g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g e n   B  in   w ä ß r i g e n   Me-  

d i e n   b e i   p H - W e r t e n   ü b e r   6  und  b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   0 

und   150°C  so  l a n g e   r ü h r t ,   b i s   e i n e   P r o b e   d e r   R e a k t i o n s m i -  

s c h u n g   in  Form  e i n e r   10  %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g   be i   2 5 ° C  

e i n e   V i s k o s i t ä t   von  m i n d e s t e n s   10  m P a . s   a u f w e i s t .   H ä u -  

f i g   i s t   es  von  V o r t e i l ,   wenn  man  zu  d e r   M i s c h u n g   von  A 

u n d / o d e r   C  u n d / o d e r   D  im  w ä ß r i g e n   M i l i e u   d i e   p o l y f u n k -  

t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g e n   u n t e r   s o n s t   g l e i c h e n   R e a k t i o n s -  

b e d i n g u n g e n   p o r t i o n s w e i s e   n a c h   und  n a c h   z u s e t z t   b i s   d i e  

g e w ü n s c h t e   V i s k o s i t ä t   e r r e i c h t   i s t .   Der  G e h a l t   der   R e a k -  

t i o n s l ö s u n g   an  E i n w i r k u n g s p r o d u k t e n ,   d e r   v o r z u g s w e i s e  

z w i s c h e n   10  und  30  G e w i c h t s p r o z e n t   l i e g t ,   w i r d   d a n n ,  

f a l l s   d i e   R e a k t i o n   b e i   e i n e r   h ö h e r e n   K o n z e n t r a t i o n  

d u r c h g e f ü h r t   w u r d e ,   d u r c h   V e r d ü n n e n   m i t   W a s s e r   auf  d e n  

g e w ü n s c h t e n   E n d w e r t   e i n g e s t e l l t .   In  m a n c h e n   F ä l l e n   i s t  

es  z u r   B e e n d i g u n g   d e r   E i n w i r k u n g   n a c h   E r r e i c h e n   der   a n -  



g e s t r e b t e n   V i s k o s i t ä t   n o t w e n d i g ,   den  p H - W e r t   de r   R e a k -  

t i o n s l ö s u n g   d u r c h   Z u g a b e   von  S ä u r e n ,   z .B .   S a l z s ä u r e ,  

S c h w e f e l s ä u r e ,   P h o s p h o r s ä u r e   o d e r   E s s i g s ä u r e ,   auf   pH  6 ,  

v o r z u g s w e i s e   au f   4  b i s   5  e i n z u s t e l l e n .   D ie s   t r i f f t   v o r  

a l l e m   f ü r   den  F a l l   zu ,   daß  d i e   zu r   B i l d u n g   des   g e w ü n s c h -  

t e n   K o n d e n s a t i o n s g r a d e s   des  w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y k o n d e n -  
s a t s   e r f o r d e r l i c h e   M i n d e s t m e n g e   an  f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n -  

d u n g e n   e r h e b l i c h   ü b e r s c h r i t t e n   w o r d e n   i s t .  

Die  K o n d e n s a t i o n   k a n n   auch   in   e i n e m   g e s c h l o s s e n e n   G e -  

f ä ß   be i   T e m p e r a t u r e n   o b e r h a l b   des   S i e d e p u n k t e s   de r   g e -  

g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g   B ,  

i n s b e s o n d e r e   b e i   V e r w e n d u n g   von  D i h a l o g e n a l k a n e n ,   v o r -  

z u g s w e i s e   z w i s c h e n   9 0  -   150°C  b e i   D r u c k e n   b e i   0  -   5 0  

b a r ,   v o r z u g s w e i s e   3  b i s   8  b a r ,   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   E i n  

A b s t o p p e n   de r   R e a k t i o n   i s t   d u r c h   Zugabe   von  S ä u r e   h i e r -  

b e i   n o r m a l e r w e i s e   n i c h t   e r f o r d e r l i c h .  

Die  G e s a m t k o n z e n t r a t i o n   d e r   K o m p o n e n t e n   in  d e r   w ä ß r i -  

gen  R e a k t i o n s m i s c h u n g   s o l l t e   10  b i s   50  G e w i c h t s p r o z e n t  

b e t r a g e n .  

Bei  de r   H e r s t e l l u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   R e a k t i o n s p r o -  
d u k t e   b r a u c h t   d i e   U m s e t z u n g   d e r   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r -  

b i n d u n g   B  n i c h t   u n b e d i n g t   m i t   e i n e m   G e m i s c h   von  A  u n d /  

o d e r   C  u n d / o d e r   D  zu  e r f o l g e n .   Es  i s t   auch   m ö g l i c h ,   z u -  

n ä c h s t   e i n e   d e r   d r e i   K o m p o n e n t e n   A  o d e r   C  o d e r   D  o d e r  

K o m b i n a t i o n e n   z w e i e r   d i e s e r   V e r b i n d u n g e n   m i t   d e r   p o l y -  

f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n d u n g   B  zu  e i n e m   V o r k o n d e n s a t   r e a g i e -  



r e n   zu  l a s s e n   und  d i e s e s   dann   in  z w e i t e r   S t u f e   m i t   d e r  

a n d e r e n   K o m p o n e n t e   u m z u s e t z e n .  

Die   P o l y k o n d e n s a t e   s i n d   d u r c h   e i n   M i n d e s t m o l e k u l a r g e -  

w i c h t   von   2500 ,   v o r z u g s w e i s e   5000 ,   g e k e n n z e i c h n e t .   D i e  

o b e r e   G r e n z e   i h r e s   M o l e k u l a r g e w i c h t e s   i s t   d u r c h   i h r e  

E i g e n s c h a f t ,   w a s s e r l ö s l i c h   zu  s e i n ,   g e g e b e n .   E i n e   z a h -  

l e n m ä ß i g e   B e s c h r i e b u n g   d e r   o b e r e n   G r e n z e   i h r e s   M o l e k u -  

l a r g e w i c h t e s   i s t   n i c h t   m ö g l i c h ,   da  d i e s e   s t a r k   von  d e n  

z u g r u n d e l i e g e n d e n   P o l y a m i n e n   und  d e r   Z a h l   d e r   in  i h n e n  

e n t h a l t e n e n   w a s s e r l ö s l i c h - m a c h e n d e n   G r u p p e n   a b h ä n g t .  

B e i   d e r   V e r w e n d u n g   d e r   P o l y k o n d e n s a t e   a l s   H i l f s m i t t e l  

z u r   E r h ö h u n g   d e r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,   F ü l l s t o f f e n   u n d  

P i g m e n t e n   s o w i e   a l s   E n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i g u n g s m i t t e l  

g e h t   man  in   an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e   so  v o r ,   daß  man  d i e  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y k o n d e n s a t e   in   Form  von  v e r d ü n n t e n  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   d e r   P a p i e r s t o f f s u s p e n s i o n   v o r   d e m  

S t o f f a u f l a u f   z u s e t z t ,   w o b e i   d i e   D o s i e r s t e l l e   so  g e w ä h l t  

w i r d ,   daß   e i n e   g u t e   V e r t e i l u n g   des   H i l f s m i t t e l s   in   d e r  

R o h s t o f f s u s p e n s i o n   g e s i c h e r t   i s t ,   a b e r   e i n e   zu  l a n g e  

K o n t a k t z e i t   v e r m i e d e n   w i r d .   Die  Mengen  an  P o l y k o n d e n s a t ,  

d i e   z u r   E r z i e l u n g   d e r   g e w ü n s c h t e n   r e t e n d i e r e n d e n   W i r k u n g  

u n d / o d e r   e n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i g e n d e n   W i r k u n g   e r f o r d e r -  

l i c h   s i n d ,   l a s s e n   s i c h   d u r c h   V o r v e r s u c h e   ohne   S c h w i e -  

r i g k e i t e n   e r m i t t e l n ;   im  a l l g e m e i n e n   e m p f i e h l t   es  s i c h ,  

0 , 0 0 5   b i s   0 ,5   G e w i c h t s p r o z e n t   P o l y k o n d e n s a t ,   b e z o g e n  

a u f   d a s   T r o c k e n g e w i c h t   des   P a p i e r s ,   zu  v e r w e n d e n .   D e r  

Z u s a t z   von  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y a m i n e n   v o r   dem  S t o f f -  

a u f l a u f   e i n e r   P a p i e r m a s c h i n e   w i r k t   s i c h   a u ß e r d e m   v o r -  



t e i l h a f t   b e i   der   A u f a r b e i t u n g   d e r   P a p i e r m a s c h i n e n a b w ä s -  

s e r   d u r c h   F i l t r a t i o n ,   F l o t a t i o n   o d e r   S e d i m e n t a t i o n   a u s ;  
d i e   k o a g u l i e r e n d e   W i r k u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y k o n -  
d e n s a t e   e r l e i c h t e r t   d i e   A b t r e n n u n g   von  P a p i e r s t o f f b e s t a n d -  

t e i l e n   aus  dem  P a p i e r m a s c h i n e n a b w a s s e r   s e h r   w e s e n t l i c h .  

Bei   d e r   V e r w e n d u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y k o n d e n s a t e  
a l s   H i l f s m i t t e l   be i   d e r   A u f a r b e i t u n g   von  P a p i e r m a s c h i n e n -  

a b w ä s s e r n   d u r c h   F i l t r a t i o n ,   F l o t a t i o n   o d e r   S e d i m e n t a t i o n  

kann   man  e b e n f a l l s   in  an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e   v o r g e h e n ,  

b e v o r z u g t   in  der   W e i s e ,   daß  man  d i e   in  B e t r a c h t   k o m m e n d e n  

U m s e t z u n g s p r o d u k t e   in   Form  von  v e r d ü n n t e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n -  

gen  dem  P a p i e r m a s c h i n e n a b w a s s e r   z w e c k m ä ß i g   vo r   E i n t r i t t  

in   den  S t o f f ä n g e r   z u s e t z t .  

Die   Mengen  an  P o l y a m i n e n ,   d i e   e i n e   a u s r e i c h e n d e   K o a g u -  

l a t i o n   d e r   in   P a p i e r m a s c h i n e n a b w ä s s e r n   e n t h a l t e n e n   P a -  

p i e r s t o f f b e s t a n d t e i l e   b e w i r k e n ,   s i n d   n a c h   d e r   Z u s a m -  

m e n s e t z u n g   de r   A b w ä s s e r   zu  b e m e s s e n   und  l a s s e n   s i c h   v o n  

F a l l   zu  F a l l   d u r c h   V o r v e r s u c h e   l e i c h t   e r m i t t e l n ;   im  

a l l g e m e i n e n   s i n d   h i e r f ü r   Mengen   von  0 , 0 0 5   b i s   2  g  P o l y -  

amin  p ro   m3  A b w a s s e r   a u s r e i c h e n d .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   K o n d e n s a t e   z e i g e n   im  V e r g l e i c h   z u  

ä h n l i c h e n   b e k a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   im  A n w e n d u n g s b e r e i c h  

von  pH  4 , 0  -   8,0  e i n e   S t e i g e r u n g   de r   r e t e n d i e r e n d e n  

W i r k s a m k e i t ,   i n s b e s o n d e r e   a b e r   E n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i -  

g u n g .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y k o n d e n s a t e   z e i g e n   in  g e s c h l o s -  

s e n e n   W a s s e r k r e i s l a u f s y s t e m e n   e i n e   b e s o n d e r s   g e r i n g e   E m p -  

f i n d l i c h k e i t   g e g e n   a n g e r e i c h e r t e   S t ö r s t o f f e .  



E i n i g e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   P o l y k o n d e n s a t e   und  i h r e   V e r w e n -  

d u n g   z u r   E r h ö h u n g   de r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,   F ü l l s t o f f e n  

und  P i g m e n t e n   s o w i e   z u r   E n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i g u n g   b e i  

d e r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   s i n d   n a c h s t e h e n d   b e s c h r i e b e n .  



B e i s p i e l e  

H e r s t e l l u n g  d e r  P o l y k o l e t h e r a m i n e  A  

a  T e i l e   P o l y g l y k o l e t h e r   mi t   d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   b  u n d  

dem  m i t t l e r e n   M o l g e w i c h t   c  w u r d e n   m i t   d  T e i l e n   B o r t r i -  

f l u o r i d e t h e r a t   v e r s e t z t ,   auf   70°C  e r h i t z t   und  b e i   7 0  -  

80°C  e  T e i l e   E p i c h l o r h y d r i n   (f  Mol  E p i c h l o r h y d r i n   p r o  
Mol  P o l y g l y k o l e t h e r )   in  g  S t u n d e n   z u g e s e t z t ,   h  S t u n d e n  

b e i   80°C  g e r ü h r t   und  dann  a b g e k ü h l t .  

i  T e i l e   d i e s e s   U m s e t z u n g s p r o d u k t e s   w u r d e n   b e i   k°C  i n  

1  T e i l e   Amin  o d e r   A m i n g e m i s c h   m  e i n g e r ü h r t   und  d a s   G e -  

m i s c h   noch   n  S t u n d e n   b e i   o°C  g e r ü h r t .   Dann  w u r d e   a u f  

9 0  -   95°C  a b g e k ü h l t   und  mi t   W a s s e r   au f   e i n e n   F e s t s t o f f -  

g e h a l t   von  50 %  v e r d ü n n t .  

Im  f o l g e n d e n   h a b e n   d i e   g e n a n n t e n   A b k ü r z u n g e n   f o l g e n d e  

B e d e u t u n g :  





A  11  

673  G e w . - T e i l e   a u f   TMP  g e s t a r t e t e s   PEO  mi t   dem  M o l g e -  

w i c h t   673  w u r d e n   m i t   2 , 0   T e i l e n   B o r t r i f l u o r i d e t h e r a t  

v e r s e t z t ,   auf   70°C  e r h i t z t   und  b e i   7 0  -   80°C  w u r d e n  

208  G e w . - T e i l e   E p i c h l o r h y d r i n   in   1  S t d .   z u g e s e t z t   u n d  

d i e   M i s c h u n g   n o c h   3  S t d n .   b e i   80°C  g e r ü h r t .  

50  G e w . - T e i l e   des   U m s e t z u n g s p r o d u k t e s   w u r d e n   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r   m i t   e i n e r   M i s c h u n g   aus  42  G e w . - T e i l e n   A E P ,  

4  G e w . - T e i l e n   DETA  und  8  G e w . - T e i l e n   BAPMA  v e r r ü h r t   u n d  

auf   100°C  e r h i t z t .   Be i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   w u r d e n   d a n n  

w e i t e r e   100  G e w . - T e i l e   des   U m s e t z u n g s p r o d u k t e s   in   1  S t d .  

z u g e s e t z t   und  n o c h   3  S t d n .   b e i   120°C  n a c h g e r ü h r t .   N a c h  

dem  A b k ü h l e n   a u f   9 0  -   95°C  w u r d e n   204  G e w . - T e i l e   W a s s e r  

u n t e r   w e i t e r e m   A b k ü h l e n   e i n g e r ü h r t .  

A  12  

Wie  b e i   A  11  b e s c h r i e b e n ,   w u r d e n   150  G e w . - T e i l e   U m s e t -  

z u n g s p r o d u k t   aus   P o l y e t h y l e n g l y k o l   und  E p i c h l o r h y d r i n  

h e r g e s t e l l t   und  von   80  au f   60°C  a b g e k ü h l t .   Bei   d i e s e r  

T e m p e r a t u r   w u r d e   d i e   M i s c h u n g   aus  42  G e w . - T e i l e n   A E P ,  

4  G e w . - T e i l e n   DTRA  und  8  G e w . - T e i l e n   BAPMA  in  1  S t d .  

e i n g e r ü h r t .   Das  G e m i s c h   w u r d e   a n s c h l i e ß e n d   3  S t d n .   a u f  

120°C  e r h i t z t ,   a u f   9 0  -   95°C  a b g e k ü h l t   und  m i t   W a s s e r  

auf  e i n e n   F e s t s t o f f g e h a l t   von  50  Gew.-%  e i n g e s t e l l t .  



P o l y a m i d p o l y a m i n   C  1 

In  e i n e n   R e a k t i o n s g e f ä ß   m i t   G a s e i n l e i t u n g s r o h r   u n d   a b -  

s t e i g e n d e m   K ü h l e r   w e r d e n   108  g  ( 1 , 0 5   Mol)  D i e t h y l e n t r i -  

amin  mi t   146  g  (1  Mol)  A d i p i n s ä u r e   u n t e r   Z u s a t z   v o n   9  g  
( 0 , 0 5   Mol)  A d i p i n s ä u r e d i h y d r a z i d   v e r m i s c h t ,   und   d a s   G e -  

m i s c h   w i r d   u n t e r   R ü h r e n   und  ü b e r l e i t e n   von  s a u e r s t o f f -  

f r e i e m   S t i c k s t o f f   i n n e r h a l b   von  3  -   4  S t u n d e n   a u f   1 9 0 ° C  

e r h i t z t ,   w o b e i   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   im  B e r e i c h   v o n  

1 5 0  -   190°C  in  dem  Maß  e r h ö h t   w i r d ,   daß  das   e n t s t e h e n d e  

W a s s e r   g l e i c h m ä ß i g   a b d e s t i l l i e r t .   Nachdem  e t w a   30  g  
W a s s e r   und  g e r i n g e   Mengen  D i e t h y l e n t r i a m i n   ü b e r d e s t i l -  

l i e r t   s i n d ,   w i r d   d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h   noch   so  l a n g e   b e i  

1 9 0  -   180°C  u n t e r   v e r m i n d e r t e m   Druck   ( 2 0  -   50  mm/Hg)  g e -  
r ü h r t ,   b i s   i n s g e s a m t   44  g  D e s t i l l a t   a n g e f a l l e n   s i n d ,  

dann   au f   130°C  a b g e k ü h l t   und  m i t   de r   g l e i c h e n   G e w i c h t s -  

menge   (219  g)  W a s s e r   v e r s e t z t .   Das  g e b i l d e t e   b a s i s c h e  

P o l y a m i d   w i r d   so  in   Form  e i n e r   50  %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g  

e r h a l t e n ,   d i e   e i n e   V i s k o s i t ä t   von  3 0 0  -   400  cP  b e i   2 5 ° C  

und  e i n   Ä q u i v a l e n t g e w i c h t   von  340  b e s i t z t .  

P o l y a m i d p o l y a m i n   C  2 

a)  108  g  ( 1 , 0 5   Mol)  D i e t h y l e n t r i a m i n ,   146  g  ( 1 , 0   M o l )  

A d i p i n s ä u r e   und  28  g  ( 0 , 2 5   M o l )  £ - C a p r o l a c t a m   w e r -  

den  u n t e r   Z u g a b e   von   9  g  ( 0 , 0 5   Mol)  A d i p i n s ä u r e - d i -  

h y d r a z i d ,   w ie   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   des   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t e s   C  1  b e s c h r i e b e n ,   zu  dem  e n t s p r e c h e n d e n  

b a s i s c h e n   P o l y a m i d   u m g e s e t z t .   Die  au f   Z u g a b e   d e r  

g l e i c h e n   G e w i c h t s m e n g e   W a s s e r   e r h a l t e n e   50  %ige   P o -  

l y a m i d l ö s u n g   b e s i t z t   e i n e   V i s k o s i t ä t   von  4 0 0  -   5 0 0  

cP  b e i   25°C  und  e i n   Ä q u i v a l e n t g e w i c h t   von   4 0 0 .  



K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   1 

7 7 , 0   G e w . - T e i l e   A  8  w u r d e n   in   7 7 , 0   G e w . - T e i l e n   W a s s e r ,  

z u s a m m e n   m i t   2 ,8   G e w . - T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   24  S t u n d e n  

b e i   80°C  g e r ü h r t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   27 ,2   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:  208  m P a . s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   2 

8 5 , 0   G e w . - T e i l e   C  1,  4 0 , 0   G e w . - T e i l e   A  8  w u r d e n   in  1 2 9 , 0  

G e w . - T e i l e n   W a s s e r   mi t   2 ,9   G e w . - T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n  

24  S t u n d e n   b e i   80°C  g e r ü h r t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   25 ,8   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:  361  m P a . s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   3 

7 5 , 0   G e w . - T e i l e   A  3  w u r d e n   in   75  G e w . - T e i l e n   W a s s e r   m i t  

5 ,2   G e w . - T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   24  S t u n d e n   b e i   80°C  g e -  
r ü h r t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   29 ,2   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:  200  m P a . s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   4 

5 4 , 0   G e w . - T e i l e   A  4,  62  G e w . - T e i l e   C  1  und  119  G e w . - T e i -  

le   W a s s e r   w u r d e n   mi t   3 ,9   G e w . - T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   1 6  

S t u n d e n   au f   80°C  e r h i t z t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   27 ,7   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:  459  m P a . s  



K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   5 

5 4 , 0   G e w . - T e i l e   A  4,  6 2 , 0   G e w . - T e i l e   C  2  und   110  G e w . -  

T e i l e   W a s s e r   w u r d e n   m i t  4 , 1   G e w . - T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n  
16  S t u n d e n   au f   80°C  e r h i t z t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   2 6 , 9   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:   1 2  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t  6  

2 0 0 , 0   G e w . - T e i l e   A  8,  200  G e w . - T e i l e   W a s s e r   und  1 2 , 0  

G e w . - T e i l e   D i c h l o r e t h a n   w u r d e n   24  S t u n d e n   b e i   8 0  -   9 0 ° C  

g e r ü h r t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   2 5 , 4   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:   355  m P a . s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   7 

2 0 0 , 0   G e w . - T e i l e   A  8,  200  G e w . - T e i l e   W a s s e r   und  1 4 , 0  

G e w . - T e i l e   D i c h l o r e t h a n   w u r d e n   in  e i n e m   D r u c k g e f ä ß   6 

S t u n d e n   b e i   125°C  g e r ü h r t .  

F e s t s t o f f g e h a l t :   2 5 , 8   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:   370  m P a . s  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   8 

1 0 0 , 0   G e w . - T e i l e   A  8,  1 0 0 , 0   G e w . - T e i l e   C  1  und  2 0 0  

G e w . - T e i l e   W a s s e r   w u r d e n   zusammen  m i t   8 , 6   G e w . - T e i l e n  

D i c h l o r e t h a n   in   e i n e m   D r u c k g e f ä ß   4  S t u n d e n   b e i   1 2 5 ° C  

g e r ü h r t .  



F e s t s t o f f g e h a l t :   2 4 , 1   G e w . - %  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:   337  m P a . s  



A n w e n d u n g s b e i s p i e l   1 

Auf  e i n e r   L a b o r p a p i e r m a s c h i n e   (Typ  K ä m m e r e r )   w u r d e n  

aus  40  %  g e b l e i c h t e m   N a d e l s u l f i t z e l l s t o f f ,   60 %  g e -  
b l e i c h t e m   B i r k e n s u l f a t z e l l s t o f f   P a p i e r e   m i t   e i n e m   F l ä -  

c h e n g e w i c h t   von  c a .   80  g /m'   h e r g e s t e l l t .   D a b e i   w u r d e  

e i n m a l   im  s a u r e n   B e r e i c h ,   zum  a n d e r e n   b e i   n e u t r a l e n  

p H - W e r t e n   g e a r b e i t e t .  

a)  s a u r e r   B e r e i c h  

Z u s a t z   von  40  %  C h i n a   C l a y   a l s   F ü l l s t o f f ,  

1  %  H a r z l e i m  

4  %  A l u m i n i u m s u l f a t  

z u r   P a p i e r m a s s e .   Der  p H - W e r t   w u r d e   m i t   S c h w e f e l -  

s ä u r e   a u f   5 ,5   e i n g e s t e l l t .  

b)  n e u t r a l e r   B e r e i c h  

Z u s a t z   von  40  %  K r e i d e   a l s   F ü l l s t o f f  

1  %  A q u a p e l   360  XZ  ( s y n t h e t i s c h e r   L e i m  

a u f   B a s i s   S t e a r y l -  

d i k e t e n   von  Fa .   H e r -  

c u l e s   I n c . )  

z u r   P a p i e r m a s s e .   Der  p H - W e r t   w u r d e   m i t   N a t r o n l a u g e  

a u f   7 , 5   e i n g e s t e l l t .  

Vor  dem  S t o f f a u f l a u f   d e r   P a p i e r m a s c h i n e n   w u r d e n   m i t -  

t e l s   D o s i e r p u m p e   d i e   1  %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   d e r   K o n -  

d e n s a t i o n s p r o d u k t e   1  b i s   8  z u d o s i e r t .   Zum  V e r g l e i c h   w u r -  

den  e b e n f a l l s   1  %ige  V e r d ü n n u n g e n   des   b e k a n n t e n   R e t e n -  



t i o n s m i t t e l s   I  gemäß  B e i s p i e l   1  d e r   DE-PS  1  771  814  b z w .  

d e s   b e k a n n t e n   R e t e n t i o n s m i t t e l s   I I   gemäß  B e i s p i e l   1  a u s  
d e r   DE-OS  2  736  651  bzw.  d e s   b e k a n n t e n   R e t e n t i o n s m i t t e l s  

I I I   (US-PS  3  972  939,   B e i s p i e l   1)  z u d o s i e r t .  

A l s   Maß  f ü r   d i e   R e t e n t i o n s w i r k u n g   w u r d e   d e r   F e s t s t o f f -  

g e h a l t   im  A b w a s s e r   d e r   P a p i e r m a s c h i n e   b e s t i m m t .   Je  g e -  

r i n g e r   d i e s e r   F e s t s t o f f g e h a l t ,   umso  b e s s e r   i s t   d i e  

R e t e n t i o n s w i r k u n g .  

Die  f o l g e n d e   T a b e l l e   2  v e r a n s c h a u l i c h t ,   daß  d i e   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß e n   P o l y a m i n e   s o w o h l   im  s a u r e n   wie  im  n e u t r a -  

l e n   B e r e i c h   e i n e   s e h r   g u t e   R e t e n t i o n s w i r k u n g   b e s i t z e n ,  

und  daß  d i e s e   b e s s e r   i s t   a l s   d i e j e n i g e ,   d i e   b e i   E i n s a t z  

d e r   b e k a n n t e n   R e t e n t i o n s m i t t e l   e r h a l t e n   w i r d .   Die  Z u -  

s a t z m e n g e n   b e z i e h e n   s i c h   j e w e i l s   a u f   das   G e w i c h t   d e s  

l u f t t r o c k e n e n   Z e l l s t o f f e s   s o w i e   a u f   d i e   25  %ige  L ö s u n g  

des   R e t e n t i o n s m i t t e l s .  





A n w e n d u n g s b e i s p i e l   2 

Als  Maß  f ü r   d i e   auf  e i n e r   P a p i e r m a s c h i n e   zu  e r w a r t e n d e  

E n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i g u n g   wurde   d i e   s o g e n a n n t e   E n t w ä s -  

s e r u n g s z e i t   b e s t i m m t .   D i e s e   w i r d   b e s t i m m t ,   indem  im  

M a h l g r a d p r ü f e r   nach   S c h o p p e r - R i e g l e r   d i e   Z e i t   g e m e s s e n  

w i r d ,   w e l c h e   zu r   E i n s t e l l u n g   e i n e s   b e s t i m m t e n   M a h l g r a -  
des  bzw.  W a s s e r v o l u m e n s   im  A u s l a u f b e c h e r   e r f o r d e r l i c h  

i s t .   Je  k ü r z e r   d i e   Z e i t   i s t ,   um  so  b e s s e r   i s t   d i e   e r -  
z i e l b a r e   E n t w ä s s e r u n g s b e s c h l e u n i g u n g .  

Ein   S t o f f g e m i s c h   aus  A l t p a p i e r   und  10 %  C lay   wurde   am 

S c h n e l l r ü h r e r   a u f g e s c h l a g e n   und  d e r   p H - W e r t   e i n g e s t e l l t :  

a)  S a u r e r   B e r e i c h :  

Z u s a t z   von  0 ,5   %  A l u m i n i u m s u l f a t ,   E i n s t e l l u n g   v o n  

pH  4 ,5   m i t   S c h w e f e l s ä u r e .  

b)  N e u t r a l e r   B e r e i c h :  

E i n s t e l l u n g   von  pH  7 , 0   m i t   N a t r o n l a u g e .  

200  ml  d e r   n a c h   a)  o d e r   b)  v o r b e r e i t e t e n   1  %igen  P a -  

p i e r s t o f f - S u s p e n s i o n   w u r d e n   j e w e i l s   in  de r   R e i h e   A  m i t  

F r i s c h w a s s e r ,   in  d e r   R e i h e   B  mi t   e i n e m   K r e i s l a u f w a s s e r  

( g e s c h l o s s e n e r   K r e i s l a u f ,   F r i s c h w a s s e r b e d a r f   1 0  -   1 2  

l t r . / k g   P a p i e r ,   27°  dH  G e s a m t h ä r t e ,   2480  mg  E i n d a m p f -  

r ü c k s t a n d / l t r . ,   1140  mg  0 2 / l t r .   CSB-Wer t )   auf   1000  ml  

a u f g e f ü l l t   und  mi t   H i l f e   des   S c h o p p e r - R i e g l e r - G e r ä t e s  

d i e   E n t w ä s s e r u n g s z e i t   b e s t i m m t .  



Die   Z u s a t z m e n g e n   b e z i e h e n   s i c h   j e w e i l s   a u f   d a s   G e w i c h t  

d e s   l u f t t r o c k e n e n   P a p i e r s t o f f e s   s o w i e   a u f   d i e   25  % i g e  

L ö s u n g   d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   1  b i s   8 .  

D ie   f o l g e n d e   T a b e l l e   3  v e r a n s c h a u l i c h t   den   g u t e n   E n t w ä s -  

s e r u n g s e f f e k t ,   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e  

s o w o h l   im  s a u r e n   a l s   a u c h   im  n e u t r a l e n   B e r e i c h .   Zum  V e r -  

g l e i c h   w u r d e n   e b e n f a l l s   d i e   im  A n w e n d u n g s b e i s p i e l   1  a u f -  

g e f ü h r t e n   b e k a n n t e n   R e t e n t i o n s m i t t e l   z u d o s i e r t .  





1.  M i t t e l   z u r   E r h ö h u n g   de r   R e t e n t i o n   von  F a s e r n ,   F ü l l -  

s t o f f e n   und   P i g m e n t e n   s o w i e   z u r   B e s c h l e u n i g u n g   d e r  

E n t w ä s s e r u n g   b e i   de r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   und  a l s   F l o k -  

k u n g s m i t t e l   b e i   A u f a r b e i t u n g   von   A b w ä s s e r n   d e r   P a -  

p i e r h e r s t e l l u n g   d u r c h   F i l t r a t i o n ,   S e d i m e n t a t i o n   u n d  

F l o t a t i o n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  s i e   a l s   w i r k -  

same  K o m p o n e n t e   e i n e s   o d e r   m e h r e r e   s t i c k s t o f f h a l t i g e  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   e n t h a l t e n ,   w e l c h e   d u r c h   U m s e t -  

zung  v o n  

A)  a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l e t h e r -  

a m i n e n ,   d i e   z u s a m m e n h ä n g e n d e   P o l y e t h e r s e g m e n t e  

e n t h a l t e n   und  i n n e r h a l b   d i e s e r   S e g m e n t e   k e i n e  

A m i n o g r u p p e n   t r a g e n ,   m i t  

B)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r -  

b i n d u n g e n   g e g e b e n e n f a l l s   in   G e g e n w a r t   v o n  

C)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n   u n d / o d e r  

D)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n  

e r h ä l t l i c h   s i n d ,  

w o b e i   s o v i e l   de r   K o m p o n e n t e   B)  e i n g e s e t z t   w i r d ,   d a ß  

w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e   b e i  

25°C  in  2 5 - p r o z e n t i g e r   w ä ß r i g e r  L ö s u n g   e i n e   V i s k o -  

s i t ä t   von  100  b i s   1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  



2)  M i t t e l   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  d i e   a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y -  
e t h e r a m i n e   e r h a l t e n   w e r d e n   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

a)  ω - P o l y c h l o r p o l y o l e t h e r n   mi t   e i n e r   F u n k t i o -  

n a l i t ä t   von  1 , 9 0  -   3 ,10   M o l - C l / M o l   u n d  

b)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in   d e r  

R  H  o d e r   C H 3 ,  

y  g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Z a h l   0  o d e r   1 

u n d  

x  e i n e   Zah l   von  1  b i s   50  b e d e u t e n ,  

u n d / o d e r  

c)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   der   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in   d e r  
R 1  =  H   o d e r   C H 3 ,  

x , y   g l e i c h   o d e r   v e r s c h i e d e n   d i e   Z a h l   0  o d e r   1 ,  

m  e i n e   Z a h l   von  1  b i s   50  u n d  

n  e i n e  Z a h l   von  0  b i s   50  b e d e u t e n ,  



u n d / o d e r  

d)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in  d e r  

Y  =  S a u e r s t o f f ,   S c h w e f e l   o d e r   d e r   m i n d e s t e n s  

z w e i w e r t i g e n   R e s t   e i n e r   a l i p h a t i s c h e n ,  

c y c l o a l i p h a t i s c h e n ,   a r a l i p h a t i s c h e n   o d e r  

a r o m a t i s c h e n   H y d r o x y l -   u n d / o d e r   S u l f h y -  

d r y l g r u p p e n   a u f w e i s e n d e n   V e r b i n d u n g ,  

R3=  W a s s e r s t o f f   o d e r   CH3,  

p  =  e i n e   g a n z e   Zahl   ≥  1 ,   v o r z u g s w e i s e   1  -   3 ,  

q  =  e i n e   g a n z e   Z a h l  ≥  2 ,   v o r z u g s w e i s e   2  -   4 ,  

u n d / o d e r  

Aminen   d e r   F o r m e l  

in  d e r  

R4  f ü r   e i n e n   g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   e i n e   A m i n o -  

g r u p p e   o d e r   H y d r o x y g r u p p e   s u b s t i t u i e r t e n  

C 1 - C 1 8 - A l k y l r e s t   u n d  



R 5  u n d   R6  u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   f ü r   W a s s e r s t o f f  

o d e r   e i n e   M e t h y l g r u p p e   s t e h e n   u n d  

r  u n d   s  e i n e   Zahl   von   1  b i s   20,  v o r z u g s w e i s e   1  b i s  

5,  i s t ,  

o h n e   Z u s a t z   von  L ö s u n g s m i t t e l n   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  
t u r   von   80  b i s   2 0 0 ° C .  

3.  M i t t e l   gemäß  A n s p r u c h   1  und  2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  es  s i c h   b e i   den   W - P o l y c h l o r p o l y o l e t h e r n  

um  A d d i t i o n s v e r b i n d u n g e n   aus  P o l y o l e t h e r n   und  E p i -  

c h l o r h y d r i n ,   d i e   e i n e   F u n k t i o n a l i t ä t   von  1,9  b i s  

3 , 1 0   M o l - C l / M o l   a u f w e i s e n ,   h a n d e l t .  

4.  M i t t e l   gemäß  A n s p r u c h   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  d i e   a l i p h a t i s c h e n   P o l y o l e t h e r a m i n e   e r h a l -  

t e n   w e r d e n   d u r c h   U m s e t z u n g   von  A d d i t i o n s v e r b i n d u n -  

gen   aus   P o l y e t h e r n   m i t   w e n i g s t e n s   2  O H - G r u p p e n   u n d  

e i n e m   m i t t l e r e n   M o l e k u l a r g e w i c h t   von  200  b i s   1 2 0 0  

und  e i n e r   s o l c h e n   Menge  E p i c h l o r h y d r i n ,   daß  1  Mol 

d i e s e s   A d d u k t s   1 ,0   b i s   3 , 1   M o l - C l / M o l   e n t h ä l t ,   m i t  

P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n .  

5.  M i t t e l   gemäß  A n s p r ü c h e n   1  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  d i e   a l i p h a t i s c h e n   P o l y o l e t h e r a m i n e   e r h a l t e n  

w e r d e n   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

a)  ω - P o l y c h l o r p o l y o l e t h e r n   m i t   e i n e r   F u n k t i o -  

n a l i t ä t   von  1 , 9  -   3 , 1   M o l - C l / M o l  



und  e inem  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n g e m i s c h ,   das   w e n i g -  

s t e n s   60  Mol-%  N - A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   w e n i g e r   a l s  

20  Mol-%  D i e t h y l e n t r i a m i n   und  w e i t e r e   P o l y a l k y l e n -  

p o l y a m i n e   e n t h ä l t .  

6.  M i t t e l   gemäß  A n s p r ü c h e n   1  b i s   5,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  a l s   g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e  

V e r b i n d u n g e n   D i c h l o r e t h a n   u n d / o d e r   E p i c h l o r h y d r i n  

e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

7.  S t i c k s t o f f h a l t i g e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   e r h a l t e n  

d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

A1)  a l i p h a t i s c h e n   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l e t h e r -  

a m i n e n ,   d i e   s i c h   von  P o l y o l e n   a b l e i t e n ,   d i e   e i n  

m i t t l e r e s   M o l e k u l a r g e w i c h t   von  400  b i s   1 0 0 0  

a u f w e i s e n   u n d   w e n i g s t e n s   d r e i   O H - G r u p p e n   e n t -  

h a l t e n ,   m i t  

B1)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n   V e r b i n -  

d u n g e n ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  G e g e n w a r t   v o n  

C1)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n   u n d / o d e r  

D1)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n ,  

w o b e i   s o v i e l   d e r   K o m p o n e n t e   B1  e i n g e s e t z t   w i r d ,   d a ß  

w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e   b e i  

25°C  in  2 5 - p r o z e n t i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o -  

s i t ä t   von  100  b i s   1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  



8.  S t i c k s t o f f h a l t i g e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   gemäß  A n -  

s p r u c h   1  -   6  e r h a l t e n   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

A)  a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l -  

e t h e r a m i n e n ,   d i e   z u s a m m e n h ä n g e n d e   P o l y e t h e r -  

s e g m e n t e   e n t h a l t e n   und  i n n e r h a l b   d i e s e r   S e g -  

m e n t e   k e i n e   A m i n o g r u p p e n ,   t r a g e n   m i t  

B)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n  

V e r b i n d u n g e n   in  G e g e n w a r t   v o n  

C)  P o l y a m i n o p o l y a m i d e n ,  

w o b e i   s o v i e l   de r   K o m p o n e n t e   B  e i n g e s e t z t   w i r d ,  

daß  w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e  

b e i   25°C  i n  2 5   % i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o -  

s i t ä t   von   100  zu  1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  

9.  S t i c k s t o f f h a l t i g e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   gemäß  A n -  

s p r u c h   1  -   6  e r h a l t e n   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n  

A)  a l i p h a t i s c h e n ,   h a l o g e n g r u p p e n f r e i e n   P o l y o l -  

e t h e r a m i n e n ,   d i e   z u s a m m e n h ä n g e n d e   P o l y e t h e r -  

s e g m e n t e   e n t h a l t e n   und  i n n e r h a l b   d i e s e r   S e g -  

m e n t e   k e i n e   A m i n o g r u p p e n   t r a g e n ,   m i t  

B)  g e g e n ü b e r   A m i n o g r u p p e n   p o l y f u n k t i o n e l l e n  

V e r b i n d u n g e n   in   G e g e n w a r t   v o n  

D)  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n ,  



wobe i   s o v i e l   d e r   K o m p o n e n t e   B  e i n g e s e t z t   w i r d ,  

daß  w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y k o n d e n s a t e   e n t s t e h e n ,   d i e  

be i   25°C  i n   25  %ige r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   e i n e   V i s k o s i -  

t ä t   von   100  zu  1000  m P a . s   a u f w e i s e n .  

10.  V e r w e n d u n g   von  s t i c k s t o f f h a l t i g e n   K o n d e n s a t i o n s p r o -  

d u k t e n   g e m ä ß   A n s p r u c h   7  z u r   E r h ö h u n g   d e r   R e t e n t i o n  

von  F a s e r n ,   F ü l l s t o f f e n   und  P i g m e n t e n   s o w i e   z u r  

B e s c h l e u n i g u n g   de r   E n t w ä s s e r u n g   b e i   de r   P a p i e r h e r -  

s t e l l u n g   und   a l s   F l o c k u n g s m i t t e l   b e i   d e r   A u f a r b e i -  

t u n g   von   A b w ä s s e r n   de r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   d u r c h  

F i l t r a t i o n ,   S e d i m e n t a t i o n   und  F l o t a t i o n .  
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