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@  Wasserlösliche,  vernetzte  stickstoffhaltige  Kondensationsprodukte  und  daran  Verwendung. 

@  Die  Erfindung  betrifft  wasserlösliche,  vernetzte  stick- 
stoffhaltige  Kondensationsprodukte,  die  durch  Umsetzung 
eines  Blockcopolymerisates  der  Formel 

CH, l  J 
R-O-  (  CH2-CH2-0-  )  x-  (  CH2-CH-0  )  y-  (  CH2-CH2-0  )  X-H  , 

in  der  B  =  H-(-0CHo-CH  L  mit  n  -  0,75  bis  3 

reversibel  in  wässriger  Lösung  bei  Temperaturerhöhung  an 
und  nimmt  bei  Temperaturerniedrigung  wieder  ab.  Die  Kon- 
densationsprodukte  werden  als  Zusatz  zu  wässrigen  Polyme- 
risatlösungen  und  Dispersionen  zur  Verbesserung  des  Vis- 
kositätsverhaltens,  sowie  als  Zusatz  zu  Galvanisierbädern 
verwendet. 
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oder  -CH,-CH,-C1  und 

o  

o  

Q. 
Hj  

x=  50  bis  250,  y  =  20  bis.  100  und  das  Verhältnis  x  :  y  =  6,5  : 
1  bis1  :  15  ist, 
mit  Verbindungen,  die  mindestens  4  basische  NH-  Gruppen 
enthalten,  im  Gewichtsverhältnis  03  :  1  bis  30  :  1  in  einem 
polaren  Lösungsmittel  bei  Temperaturen  von  20  bis  180*C 
hergestellt  werden.  Die  Viskosität  der  vernetzten  wasserlös- 
lichen  stickstoffhaltigen  Kondensationsprodukte  steigt 
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 D i e   Erfindung  betrifft  wasserlösliche,  vernetzte  stick- 
stoffhaltige  Kondensationsprodukte,  die  durch  Umsetzung 
eines  Blockcopolymerisates  der  Formel 

in  der 

und 

I  x=  50  bis  250, y=  20  bis 100  und  das  Verhältnis  x :  y  =  6,5 : 
1  bis  1 :  15  ist, 
mit  Verbindungen,  die  mindestens  4  basische  NH-  Gruppen 
enthalten,  im  Gewichtsverhältnis  0,8 :  1  bis  30 :  1  in  einem 
polaren  Lösungsmittel  bei  Temperaturen  von  20  bis  180°C 
hergestellt  werden.  Die  Viskosität  der  vernetzten  wasserlös- 
lichen  stickstoffhaltigen  Kondensationsprodukte  steigt 

reversibel  in  wässriger  Lösung  bei  Temperaturerhöhung  an 
und  nimmt  bei  Temperaturerniedrigung  wieder  ab.  Die  Kon- 
densationsprodukte  werden  als  Zusatz  zu  wässrigen  Polyme- 
risatlösungen  und  Dispersionen  zur  Verbesserung  des  Vis- 
kositätsverhaltens,  sowie  als  Zusatz  zu  Galvanisierbädern 
verwendet. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   w a s s e r l ö s l i c h e ,   v e r n e t z t 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 ,   d e r e n   V i s k o s i t ä t   in   w ä ß r i g e r  

L ö s u n g   b e i   T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a n s t e i g t   und  b e i   T e m p e r a t u r -  

e r n i e d r i g u n g   w i e d e r   a b f ä l l t .  

Aus  d e r   US-PS  3  347  803  s i n d   u n v o l l s t ä n d i g   k o n d e n s i e r t e ,  

i n   a l k a l i s c h e m   M i l i e u   h ä r t b a r e   H a r z e   b e k a n n t ,   d i e   d u r c h   Um- 

s e t z u n g   von  P o l y ä t h e r c h l o r h y d r i n e n ,   d e r e n   P o l y ä t h e r k e t t e  

3  b i s   70  A l k y l e n o x i d e i n h e i t e n   a u f w e i s t ,   m i t   P o l y a m i n e n   o d e r  

Ammoniak   i n   b e s t i m m t e n   M o l v e r h ä l t n i s s e   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .  

Die   P r o d u k t e   w e r d e n   a l s   h ä r t b a r e   Ü b e r z ü g e   f ü r   M e t a l l   u n d  

G l a s   s o w i e   a l s   T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t .   Die  V i s -  

k o s i t ä t   w ä ß r i g e r   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   s i n k t  

m i t   s t e i g e n d e r   T e m p e r a t u r .  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e s ,   w a s s e r l ö s l i c h e   H a r z e   z u r   V e r -  

f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   d e r e n   V i s k o s i t ä t   in   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i  

T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a n s t e i g t   und  b e i   T e m p e r a t u r e r n i e d r i g u n g  

w i e d e r   a b f ä l l t .  

G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   s i n d   w a s s e r l ö s l i c h e ,   v e r n e t z t 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 ,   d e r e n   V i s k o s i t ä t  



i n   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a n s t e i g t   u n d  

b e i   T e m p e r a t u r e r n i e d r i g u n g   w i e d e r   a b f ä l l t ,   h e r g e s t e l l t  

d u r c h   U m s e t z u n g   e i n e s   B l o c k c o p o l y m e r i s a t e s   d e r   F o r m e l  

in   d e r  

u n d  

x  =  50  b i s   250 ,   y  =  2 0   b i s   100  und  das   V e r h ä l t n i s   x  :   y  
i s t   6 , 5  :   1  b i s   1  :   15  i s t ,  
m i t   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   m i n d e s t e n s   v i e r   b a s i s c h e   N H - G r u p p e n  

e n t h a l t e n ,   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   0 , 8  :   1  b i s   3 0  :   1  i n   e i -  

nem  p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  20  b i s   1 8 0 ° C .  

Die  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  w e r d e n   d u r c h   E i n f ü h r u n g   v o n  

r e a k t i v e n   G r u p p e n   in   B l o c k c o p o l y r m e r i s a t e   d e r   F o r m e l  

w o b e i   x  =  50  b i s   250 ,   y  =  20  b i s   100  und  das   V e r h ä l t n i s  

x  :   y  =  6 , 5  :   1  b i s   1  :   15  b e d e u t e t ,   h e r g e s t e l l t .  



D i e   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I   e r h a l t   u n e  m e r s p t e t s w e i s d  

i n d e m   man  an  P o l y p r o p y l e n g l y k o l ,   das  20  bid  100  P r o p y l e r  
o x i d e i n h e i t e n   e n t h ä l t ,   Ä t h y l e n o x i d   a n l a g e r t .   Das  M o l v e -  

h ä l t n i s   von  Ä t h y l e n o x i d   zu  P r o p y l e n o x i d e i n h e i t e n   im  B l o c k -  

m i s c h p o l y m e r i s a t   w i r d   b e i   d e r   U m s e t z u n g   so  g e w ä h l t ,   daß  e s  
in   dem  B e r e i c h   von  6 , 5  :   1  b i s   1  :   15  l i e g t   und  der   Ä t h o x y -  

l i e r u n g s g r a d   p ro   H y d r o x y l g r u p p e   im  P o l y p r o p y l e n g l y k o l   5 0  
b i s   250 ,   v o r z u g s w e i s e   75  b i s   150  b e t r ä g t .   Um  in   d i e s e s  

B l o c k m i s c h p o l y m e r i s a t   r e a k t i v e   G r u p p e n   e i n z u f ü h r e n ,   k a n n  

man  es  b e i s p i e l s w e i s e   m i t   E p i c h l o r h y d r i n   im  M o l v e n h ä l t n i s  

1  :   1 , 5   b i s   6  u m s e t z e n .   D i e s e   U m s e t z u n g   w i r d   in  S u b s t a n z  

o d e r   i n   e i n e m   L ö s u n g s m i t t e l   u n t e r   V e r w e n d u n g   von  L e w i s -  

s ä u r e n   v o r g e n o m m e n .   Als   L e w i s s ä u r e   w e r d e n   v o r   a l l e m   B o r -  

t r i f l u o r i d ä t h e r a t e , K o m p l e x e   von  B o r t r i f l u o r i d   m i t   E s s i g -  

s ä u r e ,   P h o s p h o r s ä u r e   s o w i e   A l C l 3 ,   Z n C l 2 ,   F e C l 3 ,   S n C l 4 ,  

H2S04  und  HClO4  v e r w e n d e t .   Be i   d e r   U m s e t z u n g   von  V e r b i n -  

d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I   m i t   E p i c h l o r h y d r i n   e r h ä l t   man  V e r b i n -  

d u n g e n   d e r   F o r m e l   I ,   b e i   d e n e n   d e r   S u b s t i t u e n t  R   =  

B e h a n d e l t   man  d i e   so  h e r g e s t e l l t e n   P r o d u k t e   m i t   B a s e n   w i e  

K a l i u m h y d r o x i d   o d e r   N a t r i u m h y d r o x i d ,   so  e r h ä l t   man  d i e   e n t -  

s p r e c h e n d e n   D i e p o x i d e .   In   d i e s e m   F a l l . i s t   d e r   S u b s t i t u e n t  

R  in   F o r m e l   I  g l e i c h  

S o f e r n   j e d o c h   d e r   r e a k t i v e   R e s t   R  in   F o r m e l   I  f ü r   2  b z w .  3  

E p i c h l o r h y d r i n e i n h e i t e n   s t e h t ,   e r h ä l t   man  b e i   d e r   U m s e t z u n g  

d i e s e r   V e r b i n d u n g e n   m i t   B a s e n   R e a k t i o n s p r o d u k t e   d e r   F o r m e l  

I ,   i n   d e n e n   d e r   S u b s t i t u e n t   R  dann   d i e   B e d e u t u n g  



h a t .  

A u ß e r d e m   k ö n n e n   in   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I   r e a k t i v e   G r u p -  

pen   d a d u r c h   e i n g e f ü h r t   w e r d e n ,   daß  man  s i e   m i t   P h o s g e n   z u r  
R e a k t i o n   b r i n g t .   In   d i e s e m   F a l l   h a t   d e r   S u b s t i t u e n t   R  i n  

F o r m e l   I  d i e   B e d e u t u n g  

Be i   d e r   U m s e t z u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I   m i t   P h o s -  

p h o r t r i c h l o r i d   e r h ä l t   man  d i e   e n t s p r e c h e n d e n   D i c h l o r i d e ,  

i n   d e n e n   d e r   S u b s t i t u e n t   R  d e r   F o r m e l   I  d i e   B e d e u t u n g   C l  

h a t .   Die   U m s e t z u n g e n   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I I   m i t  

den   g e n a n n t e n   V e r b i n d u n g s k l a s s e n   k a n n   i n   e i n e m   w e i t e n   T e m -  

p e r a t u r b e r e i c h   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n ,   z . B .   i n   dem  B e r e i c h  

von  10  b i s   1 2 0 ° C .   In   d e r   R e g e l   i s t   es  v o r t e i l h a f t ,   e i n   p o -  
l a r e s   L ö s u n g s m i t t e l   zu  v e r w e n d e n ,   man  k a n n   d i e   U m s e t z u n g  

j e d o c h   a u c h   i n   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   d u r c h f ü h r e n .  

Um  d i e   e r d i n d u n g s g e m ä ß e n   w a s s e r l ö s l i c h e n ,   v e r n e t z t 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   h e r z u s t e l l e n ,   w e r -  

den  d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  m i t   P o l y a m i n e n   o d e r   s o l -  

c h e n   V e r b i n d u n g e n   u m g e s e t z t ,   d i e   m i n d e s t e n s   v i e r   b a s i s c h e  

N H - G r u p p e n   e n t h a l t e n .   Von  den  P o l y a m i n e n   kommen  e b e n f a l l s  

n u r   d i e j e n i g e n   V e r b i n d u n g e n   i n   B e t r a c h t ,   d i e   m i n d e s t e n s  

v i e r   b a s i s c h e   N H - G r u p p e n   im  M o l e k ü l   a u f w e i s e n .   D i e s e   V e r -  

b i n d u n g e n   k ö n n e n   b e i s p i e l s w e i s e   m i t   H i l f e   f o l g e n d e r   F o r -  

mel   c h a r a k t e r i s i e r t   w e r d e n  



R =  H,  C1-  b i s   C 4 - A l k y l ,  

C1-  b i s   C 6 - A l k y l -  
s u l f o n a t e  

und  -CH2-COOH 
n  =  2  -   4 .  

A l s   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   v i e r   b a s i s c h e   N H - G r u p p e n   e n t h a l t e n ,  

s i n d   a u c h   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   von  Ammoniak   und  Aminen   m i t  

Ä t h y l e n c h l o r i d ,   E p i c h l o r h y d r i n ,   k u r z k e t t i g e n   D i c h l o r h y d r i n -  

ä t h e r n ,   g e e i g n e t ,   z . B .   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus   Ammiak  u n d  

dem  D i c h l o r h y d r i n ä t h e r   des   Ä t h y l e n g l y k o l s ,   aus   Ä t h y l e n d i a -  

m i n e n   und  Ä t h y l e n c h l o r i d   bzw.   aus   Ä t h y l e n d i a m i n   und  E p i -  

c h l o r h y d r i n   s o w i e   a u c h   U m s e t z u n g s p r o d u k t e   aus   k u r z k e t t i g e n  

D i e p o x i d e n   z . B .   B u t a d i o l - 1 , 4 - b i s g l y c i d y l ä t h e r   o d e r   Ä t h y -  

l e n g l y k o l b i s g l y c i d y l ä t h e r   m i t   D i ä t h y l e n t r i a m i n   o d e r   M e t h y l -  

a m i n   und  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus   H a r n s t o f f   und  D i -   o d e r  

P o l y a m i n e n ,   z . B .   Ä t h y l e n d i a m i n ,   D i ä t h y l e n t r i a m i n   und  T r i s -  

3 - a m i n o p r o p y l a m i n .   A l s   D i e p o x i d e   kommen  a u c h   k u r z k e t t i g e  

B i s g l y c i d y l a m i n e   i n   B e t r a c h t .   Die  i n   B e t r a c h t   k o m m e n d e n  

Amine  e n t h a l t e n   m i n d e s t e n s   e i n e   N H - G r u p p e .   Zu  den  g e e i g n e -  

t e n   A m i n e n   g e h ö r e n   Mono-  und  P o l y a m i n e ,   d i e   j e w e i l s   e i n e  

N H - G r u p p e   e n t h a l t e n ,   z . B .   M e t h y l a m i n ,   Ä t h y l a m i n ,   D i m e t h y l -  

a m i n ,   Ä t h y l e n d i a m i n ,   D i ä t h y l e n t r i a m i n   und  P o l y ä t h y l e n i m i n .  

D ie   V i s k o s i t ä t   d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   von  Ammoniak   u n d  

den  i n   B e t r a c h t   k o m m e n d e n   Aminen   b e t r ä g t   h ö c h s t e n s  

2  500  mPas  ( g e m e s s e n   i n   50  % i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   2 0 ° C )  

und   l i e g t   im  a l l g e m e i n e n   i n   dem  B e r e i c h   von  30  b i s   1  7 0 0  

m P a s .  

Al s   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   m i n d e s t e n s   v i e r   b a s i s c h e   N H - G r u p p e n  

e n t h a l t e n ,   kommen  a u c h   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus   P o l y a m i -  

n e n   m i t   D i c a r b o n s ä u r e n   i n   B e t r a c h t ,   d i e   4  b i s   10  K o h l e n -  

s t o f f a t o m e   e n t h a l t e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   B e r n s t e i n s ä u r e ,   Ma-  

l e i n s ä u r e ,   A d i p i n s ä u r e ,   G l u t a r s ä u r e ,   S e b a c i n s ä u r e   u n d  



T e r e p h t h a l s ä u r e .   Die  g e a i g n e o a n   F o l y a m i n e   h a b e n   2  b i s   6  

A l k y l e n b r ü c k e n   z w i s c h e n   den  p r i m ä r e n   A m i n o g r u p p e n .   V o r z u g s -  

w e i s e   v e r w e n d e t   man  f ü r   d i e   K o n d e n s a t i n   m i t   den  g e n a n n t e n  

D i c a r b o n s ä u r e n   P o l y a m i n e ,   d i e   3  b i s   10  b a s i s c h e   S t i c k s t o f f -  

a t o m e   im  M o l e k ü l   a u f w e i s e n .   B e i s p i e l s w e i s e   s e i e n   D i ä t h y l e n -  

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

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

min  g e n a n n t .   Die   V i s k o s i t ä t   d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   a u s  

A m i n e n   und  D i c a r b o n s ä u r e n   b e t r ä g t   40  b i s   1  800  mPas  u n d  

s o l l t e   n i c h t   ü b e r   2  500  mPas  ( g e m e s s e n   i n   50  % i g e r   w ä ß r i -  

g e r   L ö s u n g   b e i   2 0 ° C )   l i e g e n .  

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 r o d u k t e   w e r d e n   d i e  

r e a k t i v e   E n d g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   P o l y ä t h e r   d e r   F o r m e l   I  m i t  

den   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   m i n d e s t e n s   4  b a s i s c h e   N H - G r u p p e n   e n t -  

h a l t e n ,   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   0 , 8  :   1  b i s   3 0  :   1  u m g e s e t z t .  

D a b e i   e r h ä l t   man  v e r n e t z t 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 ,   d i e   i n   W a s s e r   l ö s l i c h   s i n d   und  d e r e n   V i s k o s i t ä t  

i n   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a n s t e i g t   u n d  

b e i m   A b k ü h l e n   w i e d e r   s i n k t .   Die   V i s k o s i t ä t s ä n d e r u n g e n   i n  

w ä ß r i g e r   L ö s u n g   s i n d   a l s o   r e v e r s i b e l .   Die   K o n d e n s a t i o n   d e r  

b e i d e n   K o m p o n e n t e n   w i r d   so  g e f ü h r t e   daß  w a s s e r l ö s l i c h e  

S t o f f e   e r h a l t e n   w e r d e n .   Die   U m s e t z u n g   k a n n  i n   A b w e s e n h e i t  

o d e r   a u c h   in   e i n e m   p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l   d u r c h g e f ü h r t   w e r -  

d e n .   Man  k a n n   j e d o c h   a u c h   so  v e r f a h r e n ,   daß  man  d i e   P o l y -  

a m i n e   i n   e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   v o r l e g t   und  d i e   a n d e r e   Kom-  

p o n e n t e   so  l a n g e   z u g i b t ,   b i s   d i e   V i s k o s i t ä t   des   R e a k t i o n s -  

g e m i s c h e s   a n s t e i g t .   Dann  v e r d ü n n t   man  das   R e a k t i o n s g e -  

m i s c h   m i t   e i n e m   L ö s u n g s m i t t e l   und  g i b t   w e i t e r e   Mengen   a n  

V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  z u .  G e e i g n e t e   L ö s u n g s m i t t e l   s i n d  

b e i s p i e l s w e i s e   W a s s e r ,   A l k o h o l e ,   wie   M e t h a n o l ,   Ä t h a n o l ,   P r c -  

p a n o l e ,   Ä t h y l e n g l y k o l ,   P r o p y l e n g l y k o l   s o w i e   von  den  m e h r -  

w e r t i g e n   A l k o h o l e n   a b g e l e i t e t e   M o n o a l k y l ä t h e r ,   z . B .   M o n o -  

m e t h y l g l y k o l ä t h e r   s o w i e   D i -   und  T r i g l y k o l ä t h e r .   A l s   L ö s u n g s -  

m i t t e l   e i g n e n   s i c h   a u ß e r d e m   D i o x a n   und  T e t r a h y d r o f u r a n  



s o w i e   M i s c h u n g e n   von  p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l n   m i t   W a s s e r ,   '  

z . B .   M i s c h u n g e n   aus   W a s s e r   und  T e t r a h y d r o f u r a n   im  V e r h ä l t -  

n i s   1  :   1 .  

Die  w a s s e r l ö s l i c h e n ,   v e r n e t z t 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   k ö n n e n   a u c h   d u r c h   U m s e t z u n g   von  L ö s u n g e n  

d e r   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  m i t   den  N H - G r u p p e n   h a l t i g 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 .   D i e j e n i g e   K o m p o n e n t e ,   d i e   i m  

Ü b e r s c h u ß   e i n g e s e t z t   w i r d ,   w i r d   in   d e r   R e g e l   im  R e a k t i o n s -  

g e f ä ß   v o r g e l e g t .   D i e  K o n d e n s a t i o n s r e a k t i o n   k a n n   d i s k o n t i n u -  

i e r l i c h   und  a u c h   k o n t i n u i e r l i c h   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   B e s o n -  

d e r s   e i n h e i t l i c h e   P r o d u k t e   e r h ä l t   man,  wenn  man  z u n ä c h s t  

e t w a   5  b i s   15  %  d e r   u m z u s e t z e n d e n   S t o f f e   i n   e i n e m   R e a k t i o n s -  

g e f ä ß   k o n d e n s i e r t   und  d i e   r e s t l i c h e n   E i n s a t z s t o f f e   a b s a t z -  

w e i s e   o d e r   k o n t i n u i e r l i c h   z u f ü h r t .   Die  Z u g a b e   d e r   A u s g a n g s -  

s t o f f e   w i r d   d a b e i   d e r   U m s e t z u n g s g e s c h w i n d i g k e i t   a n g e p a ß t .  

F a l l s   d i e   V i s k o s i t ä t   zu  s t a r k   im  V e r l a u f e   d e r   f o r t s c h r e i -  

t e n d e n   R e a k t i o n   a n s t e i g e n   s o l l t e ,   e m p f i e h l t   es  s i c h ,   d i e  

F e s t s t o f f k o n z e n t r a t i o n   im  R e a k t i o n s g e m i s c h   d u r c h   Z u g a b e   v o n  

L ö s u n g s m i t t e l   zu  e r n i e d r i g e n ,   d a m i t   e i n e   g u t e   D u r c h m i s c h u n g  
:ler  R e a k t i o n s p a r t n e r   g e w ä h r l e i s t e t   i s t .   Die  R e a k t i o n s t e m p e -  

r a t u r   k a n n   in   e i n e m   w e i t e n   B e r e i c h   s c h w a n k e n ,   s i e   l i e g t   i m  

A l l g e m e i n e n   z w i s c h e n   R a u m t e m p e r a t u r   und  1 6 0 ° C .   V e r w e n d e t  

man  W a s s e r   a l s   a l l e i n i g e s   L ö s u n g s m i t t e l ,   so  a r b e i t e t   m a n  

z o r z u g s w e i s e   b e i  e i n e r   T e m p e r a t u r   i n   dem  B e r e i c h   von  4 0  

b i s   8 0 ° C .  

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 i o n s p r o d u k t e   k ö n n e n   n a c h   dem 

V e r f a h r e n   d e r   u m g e k e h r t e n   S u s p e n s i o n s p o l y m e r i s a t i o n   h e r g e -  
s t e l l t   w e r d e n .   In  d i e s e m   F a l l   d i s p e r g i e r t   man  e i n e   w ä ß r i g e  

L ö s u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  und  den  m i n d e s t e n s  
4   N H - G r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   V e r b i n d u n g e n   i n   e i n e m   m i t   W a s s e r  

l i c h t   m i s c h b a r e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   z . B .   a l i p h a t i s c h e n   o d e r  

i r o m a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   bzw.   C h l o r k o h l e n w a s s e r -  

s t o f f e n .   Man  e r h ä l t   dann   D i s p e r s i o n e n   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  



w a s s e r l ö s l i c h e n ,   v e r n e t z t 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 .  

D ie   e r f i n d u n g s g e m ä ß   h e r g e s t e l l t e n   P r o d u k t e   k ö n n e n   e i n e r  

R e i h e   von  A n w e n d u n g e n   z u g e f ü n r t   w e r d e n .   S i e   v e r h i n d e r n   b e i -  

s p i e l s w e i s e   be im  P i g m e n t f ä r b e n   und  A u s r ü s t e n   von  G e w e b e n  

d i e   F a r b s t o f f m i g r a t i o n   u n d  s i n e   B e l a g s b i l d u n g   a u f   den  W a l -  

z e n .   F ü r   d i e s e n   A n w e n d u n g s z w e c k   w e r d e n   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä -  

ßen  S t o f f e   in   e i n e r   Menge  von  0 , 0 5   b i s   7  %,  b e z o g e n   a u f  

d i e   D r u c k p a s t e ,   e i n g e s e t z t .   In   d e r   G a l v a n o i n d u s t r i e   b e -  

w e r k t   e i n   Z u s a t z   von   0 , 0 1   b i s   20  %  zu  e l e k t r o l y t i s c h e n  

V o r b e h a n d l u n g s b ä d e r n  e i n e   e r h ö h t e   G l a n z b i l d u n g   b e i   d e r  

e l e k t r o l y t i s c h e n   A b s c h e i d u n g   von  M e t a l l e n .   Die  P r o d u k t e  

k ö n n e n   a u ß e r d e m   z u r   V e r b e s s e r u n g   des   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n s  

w ä ß r i g e r   S y s t e m e ,   wie   P o l y m e r l ö s u n g e n   und  P o l y m e r i s a t d i s -  

p e r s i o n e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   So  b e w i r k t   b e i s p i e l s w e i s e  

e i n   Z u s a t z   vor   1  b i s   20  %  e i n e s   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P r o d u k t s  

z u  e i n e r   P o l y m e r l ö s u n g   o d e r   - D i s p e r s i o n ,   daß  d i e   V i s k o s i -  

d e r   L ö s u n g e n   bzw.   D i s p e r s i o n e n   be im  E r h i t z e n   n i c h t  

s i n k t .  

Die   E r f i n d u n g   w i r d   a n h a n d   d e r   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   n ä h e r  

e r l ä u t e r t .   Die  in   den  B e i s p i c l e n   a n g e g e b e n e n   T e i l e   s i n d  

G e w i c h t s t e i l e ,   d i e   P r o z e n t a n g a b e n   b e z i e h e n   s i c h   a u f   d a s  

G e w i c h t   d e r   S t o f f e .  

B e i s p t l e   1 

100  T e i l e   e i n e r   25  % i g e n   w ä ß r i g e n  L ö s u n g   e i n e s   P o l y a m i n s  

d e r   F o r m e l  v e r s e t z t   man  b e i   R a u m t e m -  

p e r a t u r   m i t   480  T e i l e n   e i n e r   33  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s  

V e r n e t z e r s   d e r   F o r m e l  



und  v e r d ü n n t   d i e   M i s c h u n g   a n s c h l i e ß e n d   m i t   280  T e i l e n   W a s -  

s e r .   Die  M i s c h u n g   w i r d   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  60  b i s   7 0 ° C  

a u f g e h e i z t   und  4  S t u n d e n   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   g e h a l t e n .  

W ä h r e n d   d e r   K o n d e n s a t i o n s r e a k t i o n   s t e i g t   d i e   V i s k o s i t ä t   d e r  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   s t a r k   an .   Im  V e r l a u f   d e r   K o n d e n s a t i o n   g i b t  

man  d a h e r   w e i t e r e   733  T e i l e   W a s s e r   zu ,   so  daß  man  e i n e  

10  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   e i n e s   v e r n e t z t 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 s   e r h ä l t .   E i n e   2 , 5   %ige   w ä ß r i g e   L ö s u n g  

des   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t s   h a t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  2 0 ° C  

e i n e   V i s k o s i t ä t   von  5  mPas ,   b e i   50°C  e i n e   V i s k o s i t ä t   v o n  

150  mPas  und  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80°C  e i n e   V i s k o s i t ä t  

von  380  m P a s .  

Das  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   e i g n e t   s i c h   a l s   H i l f s m i t t e l   b e i m  

P i g m e n t f ä r b e n   und  A u s r ü s t e n   von  G e w e b e n .   G i b t   man  b e i s p i e l s -  

w e i s e   dem  F ä r b e b a d   1  %  des   e r f i n d u n g s g e m ä ß   h e r g e s t e l l t e n  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s   zu,   so  w i r d   b e i m   A u f b r i n g e n   d e r  

D r u c k p a s t e   a u f   das   Gewebe  e i n e   B e l a g s b i l d u n g   a u f   den  W a l z e n  

u n t e r b u n d e n   und  b e i   d e r   T r o c k n u n g   des   G e w e b e s   d i e   F a r b s t o f f -  

m i g r a t i o n   v e r h i n d e r t .  

In   d e r   G l a v a n o t e c h n i k   b e w i r k t   e i n   Z u s a t z   von  0 , 0 1   b i s   20  % 

zu  V o r b e h a n d l u n g s b ä d e r n   b e i   d e r   e l e k t r o l y t i s c h e n   M e t a l l -  

a b s c h e i d u n g   e i n e   e r h ö h t e   G l a n z b i l d u n g .  



B e i s p i e l   2  '  

400  T e i l e   e i n e r   50  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   D i c h l o r h y -  
d r i n ä t h e r s   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

i n   d e r   x  =  75 ,   y  =  30  und  das   V e r h ä l t n i s   x  :   y  =  2 , 5  :   1 

i s t ,   w e r d e n   b e i   35°C  m i t   4 , 6   T e i l e n   k o n z .   NaOH  v e r s e t z t .  

Nach   d r e i s t ü n d i g e r   R e a k t i o n s z e i t   b e t r ä g t   d e r   E p o x i d - W e r t  
des   R e a k t i o n s p r o d u k t s   ( D i e p o x i d )   0 , 1 9   m V a l / g .  

Zu  200  T e i l e n   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   im  B e i -  

s p i e l   1  a n g e g e b e n e n   P o l y a m i n s   g i b t   man  520  T e i l e   d e r   D i -  

e p o x i d l ö s u n g   und  l ä ß t   b e i   55°   r e a g i e r e n .   W ä h r e n d   d e r   R e -  

a k t i o n   w e r d e n   1  040  T e i l e   W a s s e r   i n   d r e i   P o r t i o n e n   z u g e g e -  
b e n .  

Die   L ö s u n g   w i r d   g e r ü h r t   und  a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  5 5 ° C  

e r h i t z t .   W ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   s t e i g t   d i e   V i s k o s i t ä t   d e r  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   s t a r k   an .   Um  e i n e   g u t e   D u r c h m i s c h u n g   d e r  

K o m p o n e n t e n   zu  g e w ä h r l e i s t e n ,   i s t   es  e r f o r d e r l i c h ,   W a s s e r  

z u z u s e t z e n .   I n s g e s a m t   w u r d e n   1  040  T e i l e   W a s s e r   in   d r e i  

P o r t i o n e n   z u g e g e b e n .   E i n e   17  %ige   w ä ß r i g e   L ö s u n g   des   s t i c k -  

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

p e r a t u r   von   20°C  e i n e   V i s k o s i t ä t   von  280  mPas  und  b e i   8 0 ° C  

e i n e   V i s k o s i t ä t   von   36  000  m ? a s .  

Das  R e a k t i o n s p r o d u k t   w i r d   a l s   A n t i m i g r a t i o n s m i t t e l   in   P i g -  

m e n t d r u c k p a s t e n   v e r w e n d e t .  



B e i s p i e l   3  

400  T e i l e   e i n e r   5 0 . % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   im  B e i s p i e l   1 

b e c h r i e b e n e n   V e r n e t z e r s   d e r   F o r m e l   I I I   w e r d e n   m i t   3  T e i l e n  

N a t r o n l a u g e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  30°C  i n n e r h a l b  4   S t u n -  

den  zu  e i n e m   D i e p o x i d   d e r   F o r m e l  

u m g e s e t z t .   Der   E p o x i d w e r t   d e r   40  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   b e -  

t r ä g t   0 , 0 5 5   m V a l / g .  

300  T e i l e   e i n e r   33  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   D i e p o x i d s   w e r -  

den  m i t   50  T e i l e n   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   i m  

B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   P o l y a m i n s   v e r s e t z t .   Die  b e i d e n  

R e a k t i o n s p a r t n e r   w e r d e n   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  50°C  e r h i t z t .  

Nach   4  S t u n d e n   i s t   d i e   R e a k t i o n   b e e n d e t .   Man  g i b t   200  T e i -  

le   W a s s e r   zu  und  e r h ä l t   e i n e   20  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   e i n e s  

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

k o s i t ä t s v e r h a l t e n   e i n e r   5  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g :  

I m p r ä g n i e r t   man  e i n   G l a s f a s e r v l i e s   m i t   e i n e r   F a r b s t o f f -  

d i s p e r s i o n ,  d i e   0 , 4  %   des   v e r n e t z t 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 s   e n t h ä l t ,   so  z i e h t   d e r   F a r b s t o f f  



g l e i c h m ä ß i g   a u f .   Nach   dem  T r o c k n e n   e r h ä l t   man  e i n   e g a l   g e -  

f ä r b t e s   V l i e s .   B i n d e m i t t e l   und   F a r b s t o f f   s i n d   im  V l i e s  

g l e i c h m ä ß i g   v e r t e i l t .  

B e i s p i e l   4  

300  T e i l e   e i n e s   B l o c k c o p o l y m e r e n   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   i n   300  T e i l e n   D i o x a n   g e l ö s t   und  a u f   e i n e   T e m p e r a -  

t u r   von  40°C  e r h i t z t .   Man  l e i t e t   dann   4  S t u n d e n   l a n g  

P h o s g e n   in   d i e   L ö s u n g   e i n .   D a n a c h   t r e i b t   man  das   ü b e r s c h ü s -  

s i g e   P h o s g e n   m i t   S t i c k s t o f f   aus   und  d e s t i l l i e r t   das   D i o x a n  

u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   ab .   Zu  300  T e i l e n   e i n e r   33  % i g e n  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   so  h e r g e s t e l l t e n   C h l o r k o h l e n s ä u r e d i -  

e s t e r s   w e r d e n   50  T e i l e   e i n e r   2 0  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   d e s  

im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   P o l y a m i n s   g e g e b e n .   Die  M i s c h u n g  

w i r d   d a n n   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  70°C  e r h i t z t .   I n n e r h a l b  

von  4  S t u n d e n   i s t   d i e   R e a k t i o n   b e e n d e t .   Man  g i b t   200  T e i l e  

W a s s e r   zu  und  e r h ä l t   e i n e   20  %ige   L ö s u n g   e i n e s   v e r n e t z t e n  

s t i c k s t o f f h a l t i g e n   X o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e s .   E i n e   10  % i g e  

w ä ß r i g e   L ö s u n g   z e i g t   f o l g e n d e s   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n :  

Das  P r o d u k t   w i r d   a l s   Z u s a t z   zu  P a p i e r s t r e i c h f a r b e n   i n   M e n -  

gen   von   2  b i s   10  Gew.%,  b e z o g e n   a u f   d i e   P a p i e r s t r e i c h f a r b e ,  

v e r w e n d e t .  



B e i s o i e l   5  

400  T e i l e   des   B l o c k c o p o l y m e r i s a t e s   d e r   F o r m e l   (V)  ( v g l .  

B e i s p i e l   4)  w e r d e n   in   300  T e i l e n   D i o x a n   g e l ö s t ,   das   d r e i  

T e i l e   P y r i d i n   e n t h ä l t .   Dann  g i b t   man  6  T e i l e   P h o s p h o r t r i -  
c h l o r i d   h i n z u   und  h y d r o l y s i e r t   d i e   R e a k t i o n s m i s c h u n g   n a c h  

4  S t u n d e n   d u r c h   Z u g a b e   von  W a s s e r   und  3  T e i l e n   48  % i g e r  

N a t r o n l a u g e .   Be i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80°C  w e r d e n   80  T e i l e  

d e r   e r h a l t e n e n   D i h a l o g e n v e r b i n d u n g   in   237  T e i l e n   W a s s e r  

g e l ö s t ,   m i t   50  T e i l e n   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   d e s  

im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e n   P o l y a m i n s   u m g e s e t z t .   Nach  e i n e r  

R e a k t i o n s z e i t  v o n   140  M i n u t e n   f ü g t   man  3  T e i l e   k o n z e n t r i e r -  

t e   N a t r o n l a u g e   zu  und  e r h i t z t   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   3  S t u n -  

den  a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  85oC.   A n s c h l i e ß e n d   f ü g t   m a n  

15  T e i l e   A m e i s e n s ä u r e   zu  und  v e r d ü n n t   d i e   M i s c h u n g   m i t   1 4 5  

T e i l e n   W a s s e r   a u f   e i n e n   F e s t s t o f f g e h a l t   von  20  %.  E i n e   2 0  

%ige  w ä ß r i g e   Lösung   des   v e r n e t z t 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 s   z e i g t   f o l g e n d e s   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n :  

B e i s p i e l   6  

In  500  T e i l e n   e i n e r   50  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   C h l o r -  

h y d r i n ä t h e r s   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  



i n   d e r   x  =  75;  y  =  30;  n  =  2 , 2 5 ,   x  :   y  =  2 , 5  :   1  b e d e u t e t ,  

w e r d e n   30  T e i l e   e i n e r   50  % i g e n   L ö s u n g   von  B i s - ( 3 - a m i n o p r o -  

p y l ) - ä t h y l e n d i a m i n   g e l ö s t .   Be i   pH  9  b i s   10  und  80°   r e a g i e -  

r e n   d i e   S u b s t a n z e n .   Nach   f ü n f   S t u n d e n   g i b t   man  n o c h m a l s  

220  T e i l e   des   C h l o r h y d r i n ä t h e r s   zu  und  v e r d ü n n t   das   R e a k -  

t i o n s g e m i s c h   a n s c h l i e ß e n d   m i t   940  T e i l e n   W a s s e r   a u f   e i n e n  

G e h a l t   von  20 %  an  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t .   V i s k o s i t ä t s v e r -  

h a l t e n   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g :  

B e i s p i e l   7  

230  T e i l e   e i n e s   A m i n g e m i s c h e s   aus   20  T e i l e n   Ä t h y l e n d i a m i n ,  

45  T e i l e n   3 - A m i n o p r o p y l - ä t h y l e n d i a m i n   und  35  T e i l e n   B i s ( 3 -  

a m i n o p r o p y l ) - ä t h y l e n d i a m i n   w e r d e n   i n   384  T e i l e n   W a s s e r   g e -  
l ö s t   und  b e i   95°C  m i t   382  T e i l e n   e i n e s   C h l o r h y d r i n ä t h e r s  

d e r   F o r m e l  

i n n e r h a l b   von  6  S t u n d e n   v e r n e t z t .   Der   pH  w i r d   w ä h r e n d   d e r  

R e a k t i o n   d u r c h   Z u g a b e   von  117  T e i l e n   48  % i g e r   N a t r o n l a u g e  

b e i   10  g e h a l t e n .   Die  V i s k o s i t ä t   e i n e r   50  % i g e n   H a r z l ö s u n g  

b e t r ä g t   320  mPas  ( 2 0 ° C ) .   D u r c h   V e r d ü n n e n   m i t   W a s s e r   w i r d  

d e r   W i r k s t o f f g e h a l t   a u f   20  %  e i n g e s t e l l t .   50  T e i l e   e i n e r  

so  e r h a l t e n e n   20  % i g e n   H a r z l ö s u n g   w e r d e n   b e i  e i n e r   T e m p e -  

r a t u r   von   75°C  i n n e r h a l b   von  8  S t u n d e n   m i t   246  T e i l e n  

e i n e r   50  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   V e r n e t z e r s   d e r   F o r m e l  

I I I   ( v g l .   B e i s p i e l   1)  u m g e s e t z t .   Der  V e r n e t z e r   w i r d   i n n e r -  

h a l b   d e r   R e a k t i o n s z e i t   k o n t i n u i e r l i c h   z u g e s e t z t .   A u ß e r d e m  

w i r d   d i e   R e a k t i o n s m i s c h u n g   m i t   1  030  T e i l e n   W a s s e r   v e r -  

d ü n n t ,   das   i n   v i e r   P o r t i o n e n   w ä h r e n d   d e r   K o n d e n s a t i o n  



z u g e f ü g t   w u r d e .   E i n e   10  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   z e i g t   f o l g e n r  

des   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n :  

T r ä n k t   man  e i n   F l a c h v l i e s   m i t   e i n e m   ü b l i c h e n   B i n d e m i t t e l  

und  e i n e r   ü b l i c h e n   F a r b s t o f f d i s p e r s i o n ,   d i e   0 , 3  %   des   o b e n  

b e s c h r i e b e n e n ,   w a s s e r l ö s l i c h 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 s   e n t h ä l t ,   so  e r h ä l t   man  n a c h   dem  A b q u e t -  
s c h e n   und  T r o c k n e n   des   V l i e s e s   e i n e   e g a l   g e f ä r b t e   u n d  

g l e i c h m ä ß i g   v e r f e s t i g t e   W a r e .  

B e i s p i e l   8  

1  287  T e i l e   des   in   B e i s p i e l   7  b e s c h r i e b e n e n   A m i n g e m i s c h e s  

w e r d e n   m i t   300  T e i l e n   W a s s e r   und  u n t e r   R ü h r e n   und  E i s k U h -  

l u n g   m i t   533  T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   u m g e s e t z t .   Die  R e a k t i -  

o n s t e m p e r a t u r   w i r d   a u f   90°C  g e h a l t e n .   Nach  5  S t u n d e n   g i b t  

man  1  547  T e i l e   W a s s e r   z u .  

50  T e i l e   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   d i e s e s   H a r z e s   w e r -  

den  b e i   e i n e m   p H - W e r t   von  9  b i s   10  m i t   344  T e i l e n   e i n e r  

50  % i g e n   V e r n e t z e r l ö s u n g   u m g e s e t z t ,   d i e   im  B e i s p i e l   1  b e -  

s c h r i e b e n   i s t .   Der   p H - W e r t   w i r d   d u r c h  Z u g a b e   von  6  T e i l e n  

k o n z e n t r i e r t e r   N a t r o n l a u g e   k o n s t a n t   g e h a l t e n .   Da  d i e   V i s -  

k o s i t ä t   des   G e m i s c h e s   s t ä n d i g   a n s t e i g t ,   g i b t   man  w ä h r e n d  

d e r   R e a k t i o n   k o n t i n u i e r l i c h   1  420  T e i l e   W a s s e r   zu .   Die  R e -  

a k t i o n s t e m p e r a t u r   l i e g t   i n   dem  B e r e i c h   von  60  b i s   8 5 0 C .  

Man  e r h ä l t   e i n e   10  %ige   w ä ß r i g e   L ö s u n g   e i n e s   v e r n e t z t 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 ä t i o n s p r o d u k t e s .   Die  10  % i g e  

w ä ß r i g e   L ö s u n g   z e i g t   f o l g e n d e s   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n :  



B t i s p i e l   9  

Zu  340  T e i l e n   D i ä t h y l e n t r i a m i n   w e r d e n   u n t e r   g u t e r   D u r c h -  

m i s c h u n g   438  T e i l e   A d i p i n s ä u r e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  
120°C  z u g e g e b e n .   Die   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   w i r d   dann   a u f   1 6 0  

b i s   180°C  g e s t e i g e r t   und  aus   dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   W a s s e r  

a b d e s t i l l i e r t ,   b i s   d i e   S ä u r e z a h l   des   R e a k t i o n s p r o d u k t s  

k l e i n e r   a l s   10  i s t .   D a n a c h   w i r d   d i e   M i s c h u n g   a b g e k ü h l t  

und  d u r c h   Z u g a b e   von  676  T e i l e n   W a s s e r   a u 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 .  

60  T e i l e   d e r   50  % i g e n   L ö s u n g   des   P o l y a m i d o a m i n s   w e 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   L ö s u n g ,   d i e   aus   626  T e i l e n ,   4  T e i -  

l e n   k o n z e n t r i e r t e r   N a t r o n l a u g e   und  270  T e i l e n   e i n e s   D i -  

c h l o r h y d r i n ä t h e r s   gemäß  B e i s p i e l   1  b e s t e h t ,   v e r s e t z t .   N a c h  

e i n e r   R e a k t i o n s z e i t   von  4  S t u n d e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  
60  b i s   70°C  v e r d ü n n t   man  d u r c h   Z u g a b e   von  530  T e i l e n   W a s -  

s e r   und  s t e l l t   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   d u r c h   Z u s a t z   von  10  

T e i l e n   A m e i s e n s ä u r e   a u f   e i n e n   p H - W e r t   von  5  e i n .   E i n e  

10  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   z e i g t   f o l g e n d e s   V i s k o s i t ä t s v e r h a l -  

t e n :  

B e i s p i e l   1 0  

690  T e i l e   des   D i c h l o r h y d r i n ä t h e r s   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   i n   296  T e i l e n   I s o p r o p a n o l   g e l ö s t   und   u n t e r   e i n e m  

D r u c k   von  20  b i s   40  b a r   b e i   120°C  m i t   118  T e i l e n   A m m o n i a k  

u m g e s e t z t .   Nach   6  S t u n d e n   w i r d   das   R e a k t i o n s g e m i s c h  a b g e -  



k ü h l t   und  e n t s p a n n t .   Das  ü b e r s c h ü s s i g e   Ammoniak  z i e h t   mu 

b e i   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   ab .   7  T e i l e   d i e s e s   P o l y ä t h e r a m i n e  

w e r d e n   b e i   70  b i s   85°C  m i t   e i n e r   L ö s u n g   aus  100  T e i l e n   d e s  

D i c h l o r h y d r i n ä t h e r s   aus   B e i s p i e l   1,  200  T e i l e n   W a s s e r   u n d  

5  T e i l e n   k o n z e n t r i e r t e r   N a t r o n l a u g e   u m g e s e t z t .   I n n e r h a l b   v o n  
4  S t u n d e n   b e i   70  b i s   850C  i s t   d i e   V e r n e t z u n g s r e a k t i o n   b e -  

e n d e t .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   w i r d   dann   mi t   213  T e i l e n   W a s -  

s e r   v e r d ü n n t   und  m i t   10  T e i l e n   A m e i s e n s ä u r e   a u f   pH  4  e i n -  

g e s t e l l t .  

V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   d e r   20  % i g e n   L ö s u n g :  

Das  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   k a n n   a l s   K a l t s c h m i e r m i t t e l   b e i m  

S c h n e i d e n   von  M e t a l l e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   11 

300  T e i l e   e i n e r   20  %igen   L ö s u n g   e i n e s   P o l y ä t h y l e i m i n s ,  

das   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  21  000  h a t ,   w u r d e n  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  65  b i s   80°C  mi t   270  T e i l e n   e i n e r  

22  %igen   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   D i c h l o r h y d r i n ä t h e r s   i n n e r -  

h a l b   von  7  S t u n d e n   v e r n e t z t ,   d e r   im  B e i s p i e l   6  a n g e g e b e n  

i s t .   W ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n s z e i t   w u r d e n   597  T e i l e   W a s s e r  

z u g e g e b e n .   Nach  dem  A b k ü h l e n   w i r d   d e r   p H - W e r t   des   R e a k t i -  

o n s g e m i s c h e s   d u r c h   Z u g a b e   von  27  T e i l e n   A m e i s e n s ä u r e   a u f  

e i n e n   W e r t   von  8  e i n g e s t e l l t .   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   e i n e r  

10  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g :  



B e i s p i e l   1 2  

370  T e i l e   e i n e r   4 6 , 5   % i g e n   L ö s u n g   e i n e s   P o l y ä t h y l e n i m i n s  

gemäß  B e i s p i e l   1  w u r d e n   b e i   50°C  u n t e r   K ü h l u n g   m i t   1 2 6  

T e i l e n   D i m e t h y l s u l f a t   v e r s e t z t .   Das  G e m i s c h   l ä ß t   man  z w e i  

S t u n d e n   b e i   50°C  n o c h m a l s   zwei   S t u n d e n   b e i   80°C  r e a g i e r e n .  

Zu  400  T e i l e n   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   d e s   m e t h y l i e r -  

t e n   P o l y a m i n s   g i b t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  70  b i s  

85°C  586  T e i l e   e i n e r   50  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   D i c h l o r -  

h y d r i n ä t h e r s   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in   d e r   x  =  75;   y  =  30;  n  =  1 , 5   und  das   V e r h ä l t n i s   x  :   y  

=  2 , 5  :   1  i s t ,   und  38  T e i l e n   k o n z e n t r i e r t e r   N a t r o n l a u g e .  

W ä h r e n d   d e r   v i e r s t ü n d i g e n   R e a k t i o n s z e i t   v e r d ü n n t   man  d i e  

M i s c h u n g   k o n t i n u i e r l i c h   m i t   634  T e i l e n   W a s s e r   a u f   20  %. 

V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   e i n e r   10  % i g e n   L ö s u n g :  

Das  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t   w i r d   i n   A b s c h r e c k b ä d e r n   e i n g e s e t z t .  

B e i s p i e l   1 3  

127  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y l e n i m i n s   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  800  w e r d e n   i n   Form  e i n e r   50  % i g e n   L ö s u n g  

in   e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   v o r g e l e g t   und  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r  

von  25°C  l a n g s a m   m i t   520  T e i l e n   e i n e r   25  % i g e n   w ä ß r i g e n  



L ö s u n g   von  N a t r i u m v i n y l s u l f o n a t   v e r s e t z t .   Nach  e i n e r   R e a k .  

t i o n s z e i t   von  5  S t u n d e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80°C  i s t  

das   g e s a m t e   V i n y l s u l f o n a t   an  P o l y ä t h y l e n i m i n   a d d i e r t .   D e r  

A n t e i l   an  t e r t i ä r e m   Amin  h a t   s i c h   um  30 %  des   G e s a m t a m i n -  

g e h a l t e s   e r h ö h t .  

90  T e i l e   e i n e r   30  %igen   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   oben   g e n a n n t e n  

R e a k t i o n s p r o d u k t e s   w e r d e n   m i t   495  T e i l e n   e i n e r   33  % i g e n  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des   D i c h l o r h y d r i n ä t h e r s   gemäß  B e i s p i e l   1 

i n n e r h a l b   von  4  S t u n d e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80°C  v e r -  

n e t z t .   W ä h r e n d   d e r   V e r n e t z u n g s r e a k t i o n   g i b t   man  k o n t i n u i e r -  

l i c h   280  T e i l e   W a s s e r   zu,   d i e   5  T e i l e   N a t r o n l a u g e   e n t h a l -  

t e n .   D a n a c h   k ü h l t   man  d i e   M i s c h u n g   ab  und  e r h ä l t   d u r c h   Z u -  

g a b e   von  934  T e i l e n   W a s s e r   e i n e   10  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   e i -  

n e s   v e r n e t z t 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 s .  

E i n e   5  %ige   w ä ß r i g e   L ö s u n g   d i e s e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t s  

z e i g t   f o l g e n d e s   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n :  

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

w i r k t   a l s   Z u s a t z   in   Mengen  von  0 , 0 0 1   b i s   5 %  zu  g a l v a n i -  

s c h e n   B ä d e r n   e i n e   V e r b e s s e r u n g   d e r   G l a n z b i l d u n g   d e r   b e -  

h a n d e l t e n   M e t a l l e .  

B e i s D i e l   1 4  

212  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y l e n i m i n s   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  800  w e r d e n   in   e i n e m   m i t   R ü h r e r   v e r s e h e n e n  

R e a k t i o n s g e f ä ß   a l s   50  % i g e .  w ä ß r i g e   L ö s u n g   v o r g e l e g t .   B e i  
60°C  g i b t   man  u n t e r   K ü h l u n g   p o r t i o n s w e i s e   145  T e i l e   N a t r i -  

u m c h l o r a c e t a t   zu.   Nach  e t w a   v i e r   S t u n d e n   i s t   d i e   R e a k t i o n  

b e e n d e t .   Es  l i e g t   d i e   dem  N a t r i u m c h l o r a c e t a t   e n t s p r e c h e n d e  

Menge  an  f r e i e n   C h l o r i d - I o n e n   v o r   ( 2 , 2   m V a l / g ) .   Von  dem 



m i t   C a r b o x y m e t h y l g r u p p e n   s u b s t i t u i e r t e n   P o l y ä t h y l e n i m i n  

w e r d e n   2 0 , 1   T e i l e   a l s   50  %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g   m i t   495  T e i -  

l e n   e i n e r   33  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   des  D i c h l o r h y d r i n ä t h e r s  

gemäß  B e i s p i e l   1  v e r s e t z t .   Zum  V e r d ü n n e n   a u f   20 %  w e r d e n  

w ä h r e n d   d e r   R e a k t i o n   b e i   80°C  330  T e i l e   W a s s e r   z u g e f ü g t .  

Nach  4 , 5   S t u n d e n   k ü h l t   man  d i e   M i s c h u n g   ab  und  s t e l l t  

d u r c h   w e i t e r e   W a s s e r z u g a b e   e i n e   10  %ige   L ö s u n g   h e r .  

V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   d e r   10  % i g e n   L ö s u n g :  

Die  L ö s u n g   e i g n e t   s i c h   5  %ig  a l s   V e r d i c k e r   f ü r   P a p i e r -  

s t r e i c h f a r b e n .  

B e i s p i e l   1 5  

1 4 , 4   T e i l e   e i n e r   20  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   P o l y ä t h y l e n -  

i m i n s   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  800  w e r d e n  

m i t   3 8 , 4   T e i l e n   e i n e r   25  % i g e n   L ö s u n g   des   V e r n e t z e r s   g e m ä ß  

B e i s p i e l   6  a u f   60°C  e r h i t z t .   W ä h r e n d   2 , 5   S t u n d e n   w i r d   m i t  

3 6 , 3  T e i l e n   W a s s e r   v e r d ü n n t .   Man  e r h ä l t   e i n e   14  %ige   w ä ß r i -  

ge  L ö s u n g   e i n e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t s .   20  T e i l e   d i e s e r   P o -  

l y ä t h e r a m i n l ö s u n g   v e r s e t z t   man  b e i   60  b i s   70°C  m i t   0 , 4  

T e i l e n   k o n z e n t r i e r t e r   N a t r o n l a u g e .   D a n a c h   l ä ß t   man  d i e   L ö -  

s u n g   5  S t u n d e n   m i t   6 , 6   T e i l e n   e i n e r   18  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö -  

s u n g   e i n e s   C h l o r h y d r i n ä t h e r s   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

m i t   n  =  1 , 3   und  x  =  34  r e a g i e r e n .   D a b e i   w i r d   k o n t i n u i e r -  

l i c h   m i t   6 1 , 3   T e i l e n   W a s s e r   v e r d ü n n t .   Nach   d e r   R e a k t i o n  

s t e l l t   man  d i e   L ö s u n g   d u r c h   Z u g a b e   von  0 , 4   T e i l e n   A m e i s e n -  



s ä u r e   a u f   e i n   pH  von  7 .  

V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   d e r   4 , 5   % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g :  

Das  P r o d u k t   w i r d   in   Form  e i n e r   0 , 3   % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g  

a l s   A b s c h r e c k b a d   f ü r   d i e   H ä r t u n g   von  S t ä h l e n   v e r w e n d e t .  

Beim  H ä r t e n   e i n e s   S t a h l e s   (K  8,  30  CrMo  V  9)  e r h ä l t   m a n  

e i n e   H ä r t e k u r v e ,   d i e   d e r   b e i   d e r   H ä r t u n g   m i t   A b s c h r e c k ö l  

g l e i c h t .   Das  P r o d u k t   i s t   in   d e r   s e l b e n   K o n z e n t r a t i o n   a u c h  

a l s   A b s c h r e c k m i t t e l   f ü r   i n d u k t i v e   H ä r t u n g   g e e i g n e t .  

B e i s p i e l   16  

In  e i n e m   K o l b e n   w e r d e n   2 2 5 , 6   T e i l e   T r i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l )  

amin   v o r g e l e g t .   Bei   R a u m t e m p e r a t u r   g i b t   man  60  T e i l e   H a r n -  

s t o f f   zu  und  e r h ö t   d i e   T e m p e r a t u r   d e r   Mischung  i n n e r h a l b  

von  45  M i n u t e n   a u f   1 4 0 ° C .   D a b e i   t r i t t   e i n e   s t a r k e   A m m o n i a k -  

E n t w i c k l u n g   e i n .   Nach  60  M i n u t e n   R e a k t i o n s z e i t   w i r d   m i t  

200  T e i l e n   W a s s e r   v e r d ü n n t   und  d e r   F e s t s t o f f g e h a l t   b e -  

s t i m m t   ( 5 2 , 3   %).  Mi t   7 1 , 4   T e i l e n   W a s s e r   w i r d   a u f   e i n e n  

G e h a l t   von  45  %  W i r k s t o f f g e h a l t   v e r d ü n n t   ( S ä u r e z a h l   0 , 4 7  

m V a l / g ;   A m i n z a h l   1 1 , 9   m V a l / g ) .   50  T e i l e   d e r   45  % i g e n   L ö -  

s u n g   w e r d e n   m i t   750  T e i l e n   e i n e r   15  % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g  

des   P o l y ä t h e r v e r n e t z e r s   gemäß  B e i s p i e l   1  v e r s e t z t .   A n -  

s c h l i e ß e n d   e r h i t z t   man  d i e   M i s c h u n g .   W ä h r e n d   d e r   d r e i s t ü n -  

d i g e n   R e a k t i o n s z e i t   b e i   80°C  g i b t   man  n o c h   6 6 , 5   T e i l e  

W a s s e r ,   d i e   4  T e i l e   k o n z e n t r i e r t e   NaOH  e n t h a l t e n ,   zu.   A n -  

s c h l i e ß e n d   k ü h l t   man  ab ,   s t e l l t   m i t   20  T e i l e n   A m e i s e n s ä u r e  

a u f   pH 4   und  v e r d ü n n t   m i t   w e i t e r e n   238  T e i l e n   W a s s e r   a u f  

12  %  W i r k s u b s t a n z .  



V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n   e i n e r  5   % i g e n   L ö s u n g :  

Das  P r o d u k t   e i g n e t   s i c h   b e i   3  %igem  Z u s a t z   a l s   V e r d i c k e r  

f ü r   D r u c k p a s t e n   be im  T e x t i l d r u c k .   E i n   D u r c h s c h l a g e n   d e s  

F a r b s t o f f s   w i r d   d a d u r c h   v e r h i n d e r t ,   so  daß  d i e   D r u c k e  

d e u t l i c h   b r i l l a n t e r   w i r k e n .   E i n e   0 , 4   %ige   L ö s u n g   e i g n e t  

s i c h   a l s   A b s c h r e c k m i t t e l   f ü r   A l u m i n i u m   und  A l u m i n i u m l e -  

g i e r u n g e n .  



1.  W a s s e r l ö s l i c h e ,   v e r n e t z t 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 ,   d e r e n   V i s k o s i t ä t   i n   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i  

T e m p e r a t u r e r h ö h u n g   a n s t e i g t   und  b e i   T e m p e r a t u r e r n i e d r i -  

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

B l o c k c o p o l y m e r i s a t e s   d e r   F o r m e l  

in   d e r  

u n d  

x  =  5 0   b i s   250 ,   y  =  20  b i s   100  und  das   V e r h ä l t n i s  

x  :   y  =  6 , 5  :   1  b i s   1  :   15  i s t ,  

m i t   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   m i n d e s t e n s   4  b a s i s c h e   N H - G r u p p e n  

e n t h a l t e n ,   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   0 , 8  :   1  b i s   3 0  :   1  i n  

e i n e m   p o l a r e n   L ö s u n g s m i t t e l   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  20  b i s  

1 8 0 ° C .  

2.  W a s s e r l ö s l i c h e ,   v e r n e t z t 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   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   V e r b i n d u n g e n   d e r  F o r m e l   I  m i t   P o l y a m i n e n ,   d i e  

m i n d e s t e n s   4  b a s i s c h e   N H - G r u p p e n   im  M o l e k ü l   e n t h a l t e n ,  

u m g e s e t z t   w e r d e n .  



3 .   W a s s e r l ö s l i c h e ,   v e r n e t z t 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   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1  u n d   2,  d a d u r c h   g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   m i n d e s t e n s  

4  b a s i s c h e   N H - G r u p p e n ,   P o l y ä t h y l e n i m i n   v e r w e n d e t .  

4.  V e r w e n d u n g   d e r   w a s s e r l ö s l i c h e n ,   v e r n e t z t 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   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1 

b i s   3  z u r   V e r b e s s e r u n g   des   V i s k o s i t ä t s v e r h a l t e n s   w ä ß r i -  

g e r   S y s t e m e ,   wie  P o l y m e r l ö s u n g e n   und  P o l y m e r i s a t d i s p e r -  

s i o n e n .  

5.  V e r w e n d u n g   d e r   w a s s e r l ö s l i c h e n ,   v e r n e t z t 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   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1 

b i s   3  a l s   Z u s a t z   zu  G a l v a n i s i e r b ä d e r n .  
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