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Patentanspriche:

1. Flockungsmittel zur Primérflockung von anionischen und ungeladenen Farbstoffen fiir die Anwendung
in wéBrigen Medien, unter Verwendung von linearem teilacyliertem Polyethylenimin der allgzmeinen Formel 1,
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wobei das Verhaltnis n/m 0 < n/m < 1 betragt und R = CH; oder CeHs bedeutet, gekennzeichnet
dadurch, daR das Flockungsmittel aus einer bei einer Temperatur von 338K < T < 358K hergestellten
Mischung aus waRriger Polyethyleniminldsung und wasserloslichen Alkalisalzen der
Polyphosphorséure im molaren Verhiltnis x von Phosphat- zu Iminogruppen 0,01 < x < 0,3 besteht.

2. Flockungsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR das Alkalisalz der
Polyphosphorsaure Natriumpolyphosphat ist.

3. Verfahren zur Primérflockung von anionischen und ungeladenen Farbstoffen aus walirigen Medien
durch eine waRrige Losung eines linearen teilacylierten oder linearen nichtacylierten
Polyethylenimins der allgemeinen Formel |,
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wobei das Verhéltnis n/m 0 < n/m < 1 betragt und R = CH, oder CsHs bedeutet, gekennzeichnet
dadurch, daf eine Mischung aus wiRriger Polyethyleniminlosung und wasserldslichen Alkalisalzen
der Polyphosphorsaure im molaren Verhiltnis x von Phosphat- zu Iminogruppen0,01 < x < 0,3, bei
Temperaturen 338K < T < 358K zugesetzt, die Mischung in das zu flockende Farbstoff enthaltende
walrige Medium mit einer Temperatur T = <308K und einem pH =7 unter Durchmischen
eingetragen wird, wobei auf 108g Farbstoffldsung 5 bis 200g Flockungsmittelfeststoff eingesetzt
werden und wonach die Flockung in tiblicher Weise aufgearbeitet wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, gekennzeichnet dadurch, daR das wasserlésliche Alkalisalz der
Polyphosphorsaure Natriumpolyphosphat ist.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Flockungsmittel und ein Verfahren zur Primérflockung anionischer und ungeladener Farbstoffe aus
wiRrigen Medien.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Neben anorganischen Primdrflockungsmitteln wie Eisen-lli-chlorid und Aluminiumsulfat ist seit einiger Zeit auch ein organisches
Primérflockungsmitte! auf der Basis von Polyacrylnitri und Dicyandiamid bekannt (DD-PS 217197), bei dem der als
Flockungsmittel verwendete Polyampholyt wasserunldslich wird und in Form sehr groBer, volumindser Flocken
Wasserinhaltsstoffe umhiillt und sedimentiert.

Als ungiinstig erweist sich hierbei die Notwendigkeit der Auflésung des Flockungsmittels in aggressiven Medien (Sauren oder
Basen) uad die notwendige pH-Wertveranderung wihrend des Flockungsvorganges.

Unter umweltfreundlichen, schonenden Bedingungen gelingt hingegen eine temperaturinduzierte Primérflockung mittels
linearem teilacyliertem und/oder linearem nichtacyliertem Polyethylenimin, die sich auch als geeignet zur Flockung geloster
Wasserinhaltsstoffe erwiesen hat.

Als nachteilig erweist sich hierbei die hohe Flockungsmitteldosierung mit ca. 500 ppm einer 4-6%igen Lésung der
Fallungskomponente.

Bekanntist ferner die Verwendung eines Flockungsmittelgemisches aus Polyethylenimin mit niedr :molekularen Phosphaten zur
Anwendung bei Normaltemperaturen {JP-OS 60-102993). Von Nachteil sind hierbei die notwendigen hoheren Einsatzmengen
bzw. der geringere Wirkungsgrad des Mittels im Flockungsverfahren hinsichtlich Quantitat der Abtrennung der zu flockenden
Substanzen und der Geschwindigkeit der Flockung.
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Ziel der Erfingung

Ziel der Erfindung ist es, ein Flockungsmittel und ein Verfahren zur Primiirflockung von Farbstoffen zu entwickeln, welches
einfacher durchzufiihren und 6konomisch vorteilhafter anzuwendert ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung ist es, ein in der Wirkung verbessertes und technisch einfach handhabbares Flockungsmittel und
Verfahren zur temperaturinduzierten Primérflockung von anionischen und ungeladenen Farbstoffen mittels wéalriger
Polymermischungen aus linearem teilacyliertern Polysthylenimin zu entwickeln.

Es wurde gefunden, daB eine Mischung aus linearem teilacyliertem Polyethylenimin der aligemeinen Formet |,
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in der R = CH; oder CgHs bedeutet und das Verhiltnis n/m 0 < n/m < 1 betragt, Uberraschenderweise it den Alkalisalzen der
Polyphosphorsiure bei Temperaturen > 338K, vorzugsweise 338K < T < 358K, geldst vorliegt und durch Temperaturvariation
als Primérflockungsmittel anionische und ungeladene Farbstoffe ausflit, wobei das Flockungsmitte! in Mengen von 5-200g
Feststoff pro 10°g in die Farbstoffe enthaltende wéRrige Flissigkeiten mit pH 2 7 und einer Temperatur < 308K unter
Durchmischung einzubringen ist.

Der Vorteil der Erfindung besteht in einer nahezu vollstandigen Entfarbung anionischer und ungeladener Farbstoffe trotz
vermindertem Flockungsmitteleinsatz.

Ausfiihrungsbeisplele

Beispiel 1
In 10m! Kongorotldsung (1g anionischer Farbstoff/1000ml Wasser) wurde eine Mischung einer linearen PEI-Losung (Formel |)
{(10g/1000ml Wasser) mit einem Verhaltnis n/m = 0,1 und R = CH, mit Natrium-Polyphosphat eingebracht, wobei das molare
Verhiltnis x von Phosphat- zu Iminogruppen aus den nachfolgenden Versuchsbeispielen hervorgeht.
a) x=10,29
Flockungsmittelzugabe: 200l
Temperatur: 274K
Abgetrennter Anteil: 98%
b) x=10,14
Flockungsmittelzugabe: 50 pl
Temperatur: 293K
Abgetrennter Anteil: 80%
¢} x=10,14
Flockungsmittelzugabe: 200l
Temperatur: 293K
Abgetrennter Anteil: 97%

Beispiel 2
tn 10ml einer 1g ungeladenen Farbstoff/1000ml Wasser enthaltenden Losung (Cellitonblau B) wurde eine Mischung einer
linearen PEI-Lésung (1) (10g/1000mi Wasser) mit einem Verhiltnis n/m = 0,1 und R = CgHy mit Natrium-Polyphosphat
eingebracht, wobei das molare Verhéltnis x von Phosphat- zu Iminogruppen aus den nachfolgenden Versuchsbeispielen
hervorgeht.
a) x =0,03

Flockungsmitteizugabe: 200l

Temperatur: 293K

Abgetrennter Anteil: 94%
b) x = 0,06

Flockungsmittelzugabe: 200pl

Temperatur: 293K

Abgetrennter Anteil: 85%
c) x=0,28

Flockungsmittelzugabe: 200l

Temperatur: 293K

Abgetrennter Anteil: 85%
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Beispiel 3
In 10ml einer 1g ungeladenen Farbstoff/1000 m! Wasser enthaltenden Lésung (Cellitonblau B) wurde eine Mischung einer
linearen PEl-Losung (i) (10g/1000m| Wasser) mit sinem Verhiltnis n/m = 0,7 und R = CgHg mit Natrium-Palyphosphat
eingebracht, wobei das molare Verhiltnis x von Phosphat- 2u Iminogruppen aus den nachfolgenden Versuchsbeispielen
hervorgeht.
a) x=0,1

Flockungsmittelzugabe: 200l

Temperatur: 293K

Abgetrennter Anteil: 80%
b) x=0,15

Flockungsmittelzugabe: 200t

Temperatur; 293K

Abgetrennter Anteil: 75%
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