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Aus  d e r   DE-OS  24  58  443  i s t   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  

e i n e s   g e f ä r b t e n   P a p i e r s   b e k a n n t ,   b e i   dem  a l s   F a r b s t o f f  

R e a k t i v f a r b s t o f f e   und  a l s   H i l f s m i t t e l   P o l y a l k y l e n i m i n e ,  

d i e   g e g e b e n e n f a l l s   q u a t e r n i s i e r t   s e i n   k ö n n e n ,   v e r w e n d e t .  

Die  F ä r b u n g   kann  sowohl   in  d e r   Masse  a l s   auch   nach   d e r  

B l a t t b i l d u n g   v o r g e n o m m e n   w e r d e n .  

Zur  V e r r i n g e r u n g   bzw.  B e s e i t i g u n g   d e r   f a r b l i c h e n   Z w e i s e i -  

t i g k e i t   f ü l l s t o f f h a l t i g e r ,   m i t   k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   i n  

de r   Masse  g e f ä r b t e r   P a p i e r e ,   i s t   aus  d e r   DE-OS  20  12  2 1 7  

b e k a n n t ,   d i e   F ä r b u n g   in  G e g e n w a r t   k a t i o n i s c h e r   p o l y m e r e r  

V e r b i n d u n g e n   d u r c h z u f ü h r e n   und  d i e   k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e  

e r s t   nach   dem  Z u s a t z   d e r   k a t i o n i s c h e n   p o l y m e r e n   V e r b i n d u n g  

dem  S t o f f   z u z u g e b e n .   Die  b e k a n n t e n   H i l f s m i t t e l   f ü r   V e r f a h -  

r en   zum  F ä r b e n   von  P a p i e r   b e s i t z e n   j e d o c h   b e i   E i n s a t z   v o n  

s a u r e n   F a r b s t o f f e n   o d e r   D i r e k t f a r b s t o f f e n   nur   e i n e   u n g e -  

n ü g e n d e   W i r k s a m k e i t .  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g   i s t   es ,   e in   w i r k s a m e s   H i l f s m i t t e l  

fü r   e i n   V e r f a h r e n   zum  F ä r b e n   von   P a p i e r   m i t   s a u r e n   F a r b -  

s t o f f e n   u n d / o d e r   D i r e k t f a r b s t o f f e n   in  w ä ß r i g e m   Medium  z u r  

V e r f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   das   es  g e s t a t t e t ,   P a p i e r e   u n t e r  

w e i t g e h e n d e r   V e r m e i d u n g   d e r   Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t   d e r  

F ä r b u n g   mi t   h o h e r   F a r b s t ä r k e   zu  f ä r b e n .  

Die  A u f g a b e   wird   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  man  

a l s   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   w a s s e r l ö s l i c h e   U m s e t z u n g s p r o -  

d u k t e   v e r w e n d e t ,   d i e   d u r c h   R e a k t i o n   von  A l k y l i e r u n g s m i t -  

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

k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e n   e r h ä l t l i c h   s i n d .   B e s o n d e r s  

w i r k s a m e   H i l f s m i t t e l   f ü r   das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n  

e r h ä l t   man,  wenn  man  d i e   w a s s e r l ö s l i c h e n   U m s e t z u n g s p r o d u k -  



te   aus   A l k y l i e r u n g s m i t t e l n ,   d i e   e i n e n   a r o m a t i s c h e n   S u b -  

s t i t u e n t e n   a u f w e i s e n ,   und  den  k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y -  

t e n   in   e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   d u r c h   U m s e t z u n g   m i t   C y a n a m i d  

u n d / o d e r   D i c y a n d i a m i d   m o d i f i z i e r t .  

Als  F a r b s t o f f e   kommen  f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n  

s a u r e   F a r b s t o f f e   o d e r   D i r e k t f a r b s t o f f e   s o w i e   auch  M i s c h u n -  

gen  d e r   b e i d e n   g e n a n n t e n   F a r b s t o f f k l a s s e n   in   B e t r a c h t .   D i e  

F a r b s t o f f e   d e r   g e n a n n t e n   K l a s s e n   k ö n n e n   dem  C o l o r - I n d e x  

en tnommen   w e r d e n .   S a u r e   F a r b s t o f f e   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   i m  

C o l o r - I n d e x ,   Band  1,  3.  A u f l a g e ,   The  S o c i e t y   of  Dye r s   a n d  

C o l o r i s t s   and  A m e r i c a n   A s s o c i a t i o n   of  T e x t i l e   C h e m i s t s   a n d  

C o l o r i s t s ,   S e i t e n   1 0 0 3 - 1 5 6 0   a n g e g e b e n .   E i n i g e   t y p i s c h e  

s a u r e   F a r b s t o f f e ,   d i e   zum  F ä r b e n   von   P a p i e r   b e s o n d e r s  

g e e i g n e t   s i n d ,   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   d i e   s a u r e n   G e l b f a r b -  

s t o f f e   CI  13  065  und  47  035,   d i e   O r a n g e f a r b s t o f f e  

CI  13  090,  CI  15  575  und  CI  15  510  s o w i e   d i e   r o t e n   s a u r e n  

F a r b s t o f f e   CI  45  380  und  CI  15  620.   D i r e k t f a r b s t o f f e   s i n d  

im  C o l o r   I n d e x ,   Band  2,  au f   den  S e i t e n   2007  b i s   2477  a n g e -  

g e b e n .   T y p i s c h e   D i r e k t f a r b s t o f f e ,   d i e   zum  F ä r b e n   v o n  

P a p i e r   ü b l i c h e r w e i s e   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   s i n d   d i e   g e l b e n  

D i r e k t f a r b s t o f f e   CI  29  000,   CI  24  895 ,   CI  13  9 5 0 ,  

CI  29  025,  CI  40  000,   CI  40  001  und  CI  24  890,   d i e   o r a n g e n  

D i r e k t f a r b s t o f f e   CI  40  215,   CI  40  265  und  29  156,   d i e  

r o t e n   D i r e k t f a r b s t o f f e   CI  29  175,  CI  28  160,   CI  22  120  u n d  

CI  25  410,  d i e   b l a u e n   D i r e k t f a r b s t o f f e   CI  23  155  u n d  

CI  24  340  s o w i e   d e r   v i o l e t t e   D i r e k t f a r b s t o f f   CI  25  4 1 0 .  

Die  k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l ,   d i e   f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß e  

V e r f a h r e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   s i n d   in  W a s s e r   l ö s l i c h   und  w e r -  

den  d u r c h   R e a k t i o n   von  A l k y l i e r u n g s m i t t e l n ,   d i e   e i n e n  

a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   a u f w e i s e n ,   m i t   k a t i o n i s c h e n  

P o l y e l e k t r o l y t e n   h e r g e s t e l l t .   G e e i g n e t e   A l k y l i e r 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   B e n z y l h a l o g e n i d e ,   wie  B e n z y l c h l o r i d ,  

B e n z y l b r o m i d   und  B e n z y l j o d i d ,   S t y r o l o x i d ,   C h l o r m e t h y l b i -  



p h e n y l e   und  B i s c h l o r m e t h y l b i p h e n y l e   z . B .   4 - C h l o r m e t h y l -  

b i p h e n y l   und  4 , 4 ' - B i s c h l o r m e t h y l b i p h e n y l   und  @-,  b z w .  

ß - H a l o g e n m e t h y l n a p h t h a l i n e ,   z . B .   @ - C h l o r m e t h y l n a p h t h a l i n ,  

ß - C h l o r m e t h y l n a p h t h a l i n ,   @ - B r o m m e t h y l n a p h t h a l i n   und  ß - B r o m -  

m e t h y l n a p h t h a l i n .   Die  a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   d e r  

A l k y l i e r u n g s m i t t e l   k ö n n e n   a u ß e r   d e n  g e n a n n t e n   G r u p p i e r u n -  

gen   w e i t e r e   S u b s t i t u e n t e n   t r a g e n ,   z . B .   CI-  b i s   C 1 2 - A l k y l -  

g r u p p e n ,   C h l o r ,   Brom,  P h e n y l ,   p - C h l o r m e t h y l p h e n y l ,   H y d r o x y -  

m e t h y l   und  C h l o r m e t h y l .   V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  a l s  

A l k y l i e r u n g s m i t t e l   B e n z y l c h l o r i d .  

Als  z w e i t e   K o m p o n e n t e   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   de r   k a t i o n i s c h e n  

H i l f s m i t t e l   k ö n n e n   p r i n z i p i e l l   a l l e   k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k -  

t r o l y t e   v e r w e n d e t   w e r d e n .   V o r z u g s w e i s e   e n t h a l t e n   d i e  

k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e   A m i n o a l k y l g r u p p i e r u n g e n .  

B e i s p i e l e   f ü r   k a t i o n i s c h e   P o l y e l e k t r o l y t e   s i n d   P o l y e t h y l e n -  

i m i n e ,   d i e   m i n d e s t e n s   5  A m i n o a l k y l g r u p p e n   b e s i t z e n ,   P o l y -  

v i n y l a m i n e   und  V e r n e t z u n g s p r o d u k t e   von  Ammoniak  o d e r  

Aminen ,   i n s b e s o n d e r e   v o n   D i a m i n e n   o d e r   O l i g o a m i n e n   m i t  

1 , 2 - D i c h l o r e t h a n ,   E p i c h l o r h y d r i n ,   D i c h l o r h y d r i n e t h e r   o d e r  

C h l o r h y d r i n e t h e r   von  m i n d e s t e n s   z w e i w e r t i g e n   A l k o h o l e n .  

D i c h l o r h y d r i n e t h e r   e r h ä l t   man  b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   U m s e t -  

zung  v o n   2  Mol  E p i c h l o r h y d r i n   mi t   e i nem  Mol  W a s s e r .   C h l o r -  

h y d r i n e t h e r   von  m i n d e s t e n s   z w e i w e r t i g e n   A l k o h o l e n   l e i t e n  

s i c h   von   G l y k o l e n   bzw.  P o l y o l e n   ab,   d e r e n   M o l e k u l a r g e w i c h t  

h ö c h s t e n s   300  b e t r ä g t   und  d i e   d u r c h   U m s e t z u n g   von  1  b i s  

1 ,5   Mol  E p i c h l o r h y d r i n   pro  Mol  O H - G r u p p e n   im  m e h r w e r t i g e n  

A l k o h o l   bzw.  P o l y g l y k o l   u n t e r   S ä u r e k a t a l y s e   ( z . B .   H2SO4 
o d e r   BF3)  e r h a l t e n   w e r d e n .   G e e i g n e t e   D i a m i n e   bzw.  O l i g o -  

amine   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   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 ,  

B i s - A m i n o p r o p y l - e t h y l e n d i a m i n ,   T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,  

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

D i a m i n o e t h y l p i p e r a z i n   und  D i a m i n o p r o p y l p i p e r a z i n .   D i e  

V i s k o s i t ä t   der   V e r n e t z u n g s p r o d u k t e   von  Ammoniak  und  d e n  



D i a m i n e n   bzw.  O l i g o a m i n e n   b e t r ä g t   in  40  % i g e r   w ä ß r i g e r   19 

L ö s u n g   h ö c h s t e n s   40  000  m P a s .  

P o l y v i n y l a m i n e   w e r d e n   h e r g e s t e l l t ,   indem  man  b e i s p i e l s -  

w e i s e   V i n y l f o r m a m i d   r a d i k a l i s c h   p o l y m e r i s i e r t   und  d a s  

P o l y m e r i s a t   im  s a u r e n   M i l i e u   v e r s e i f t .  

W e i t e r e   k a t i o n i s c h e   P o l y e l e k t r o l y t e   s i n d   C a r b o n a m i d - G r u p -  

pen   e n t h a l t e n d e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e ,   a u f   d i e   A l k y l e n -  

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

d i e s e r   S u b s t a n z k l a s s e   in   e r s t e r   L i n i e   um  P o l y a m i d o a m i n e ,  

d i e   d u r c h   U m s e t z u n g   v o n   D i c a r b o n s ä u r e n   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   m i t   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   e r h a l t e n   w e r d e n ,   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 .  

G e e i g n e t e   D i c a r b o n s ä u r e n   s i n d   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 ,   M a 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 ,   K o r k s ä u r e ,  

S e b a z i n s ä u r e   o d e r   T e r e p h t h a l s ä u r e .   Für  d i e   H e r s t e l l u n g   d e r  

P o l y a m i d e   i s t   es  auch   m ö g l i c h ,   M i s c h u n g e n   v o n   D i c a r b o n s ä u -  

r e n   zu  v e r w e n d e n ,   z . B .   M i s c h u n g e n   aus  A d i p i n s ä u r e   u n d  

G l u t a r s ä u r e   ode r   M a l e i n s ä u r e   und  A d i p i n s ä u r e .   V o r z u g s w e i s e  

v e r w e n d e t   man  A d i p i n s ä u r e .   D i e s e   C a r b o n s ä u r e n   w e r d e n   m i t  

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

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   e n t h a l -  

t e n ,   z . B .   D i e t h 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 e t r a e t h y -  

l e n p e n t 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   o d e r  

D i h e x a m e t h y l e n t r i a m i n .   Die  Amine  k ö n n e n   g e g e b e n e n f a l l s   b i s  

zu  10  Gew.%  e i n e s   D i a m i n s ,   wie  E t h y l e n d i a m i n   o d e r   H e x a -  

m e t h y l e n d i a m i n ,   e n t h a l t e n .   Die  K o n d e n s a t i o n   d e r  D i c a r b o n -  

s ä u r e n   mi t   den  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   w i r d   v o r z u g s w e i s e   i n  

S u b s t a n z   d u r c h g e f ü h r t ,   kann   j e d o c h   auch   in   e i n e m   g e g e n ü b e r  

d i e s e n   S u b s t a n z e n   i n e r t e n   L ö s u n g s m i t t e l   v o r g e n o m m e n   w e r -  

d e n .   Die  K o n d e n s a t i o n   e r f o l g t   in  dem  T e m p e r a t u r b e r e i c h   v o n  

80  b i s   2 0 0 ° C .   Das  b e i   d e r   R e a k t i o n   e n t s t e h e n d e   W a s s e r   w i r d  

aus  dem  S y s t e m   a b d e s t i l l i e r t .   Die  K o n d e n s a t i o n   kann  a u c h  

in   G e g e n w a r t   von  L a c t o n e n   ode r   L a c t a m e n   von   C a r b o n s ä u r e n  



"mi t   5  b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n   v o r g e n o m m e n   w e r d e n .   D i e s e  

P r o d u k t e   w e r d e n   in  das  P o l y a m i d o a m i n   e i n g e b a u t .   Pro  Mol  

D i c a r b o n s ä u r e   v e r w e n d e t   man  0 ,8   b i s   1 ,4   Mol  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 .  

C a r b o n a m i d g r u p p e n   e n t h a l t e n d e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   w e r d e n  

auch  d u r c h   U m s e t z u n g   von  ( M e t h ) A c r y l e s t e r   mi t   D i a m i n e n ,  

wie  E t h y l e n d i a m i n   und  H e x a m e t h y l e n d i a m i n ,   ode r   O l i g o a m i n e n  

e r h a l t e n ,   e i n e   w e i t e r e   H e r s t e l l m ö g l i c h k e i t   s o l c h e r   V e r b i n -  

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

amin  zu  k o n d e n s i e r e n .  

Die  g e n a n n t e n   C a r b o n a m i d g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   w a s s e r l ö s -  

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

z i e r t ,   indem  man  A l k y l e n i m i n - E i n h e i t e n   e i n f ü h r t .   D i e s  

g e s c h i e h t   am  e i n f a c h s t e n   z . B .   in   d e r   W e i s e ,   daß  man  a u f  

d i e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   in  G e g e n w a r t   von  L e w i s - S ä u r e n ,  

z .B .   B o r t r i f l u o r i d e t h e r a t   o d e r   S c h w e f e l s ä u r e ,   A l k y l e n -  

i m i n e ,   i n s b e s o n d e r e   E t h y l e n i m i n ,   a u f p f r o p f t .   Bei   d e r  

P f r o p f u n g s r e a k t i o n   v e r w e n d e t   man,  b e z o g e n   a u f   100  G e w i c h t s -  

t e i l e   e i n e s   C a r b o n a m i d g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   K o n d e n s a t s   2 0  

b i s   400,  v o r z u g s w e i s e   50  b i s   300  G e w i c h t s t e i l e   E t h y l e n -  

i m i n .   P r o d u k t e   d i e s e r   Ar t   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   aus  d e r  

DE-AS  24  34  816  b e k a n n t .  

A l k y l e n i m i n g r u p p e n   k ö n n e n   auch   d u r c h   R e a k t i o n   von  A m i n o -  

a l k y l s c h w e f e l s ä u r e h a l b e s t e r n   mi t   den   C a r b o n a m i d g r u p p e n  

e n t h a l t e n d e n   K o n d e n s a t e n   im  a l k a l i s c h e n   p H - B e r e i c h   h e r g e -  

s t e l l t   w e r d e n .   E ine   A m i n o e t h y l i e r u n g   d e r   C a r b o n a m i d g r u p p e n  

e n t h a l t e n d e n   K o n d e n s a t e   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   m ö g l i c h ,   i n d e m  

man  d i e s e   P r o d u k t e   mi t   ß - A m i n o e t h y l s c h w e f e l s ä u r e h a l b e s t e r  

zur  R e a k t i o n   b r i n g t .  

Die  k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e   w e r d e n   v o l l s t ä n d i g   o d e r  

nur  t e i l w e i s e   mi t   den  A l k y l i e r u n g s m i t t e l n ,   d i e   e i n e n  



a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   a u f w e i s e n ,   u m g e s e t z t .   M i n d e -  

s t e n s   10 %  d e r   A m i n o a l k y l g r u p p e n   des   k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k -  

t r o l y t e n   s o l l e n   mi t   den   e i n e n   a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n  

e n t h a l t e n d e n   A l k y l i e r u n g s m i t t e l n   u m g e s e t z t   w e r d e n .  

S p e z i e l l   b e i   den   U m s e t z u n g s p r o d u k t e n   aus   P i p e r a z i n e n   u n d  

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

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

q u a t e r n ä r e n   S t i c k s t o f f a t o m e   im  P o l y e l e k t r o l y t e n   v o r z u g s -  

w e i s e   30  b i s   60  %. 

B e s o n d e r s   w i r k s a m e   H i l f s m i t t e l   e r h ä l t   man,  wenn  man  d i e  

U m s e t z u n g s p r o d u k t e   aus   A l k y l i e r u n g s m i t t e l n ,   d i e   e i n e n  

a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   a u f w e i s e n ,   und  den  k a t i o n i s c h e n  

P o l y e l e k t r o l y t e n   in   e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   mi t   Cyanamid   o d e r  

D i c y a n d i a m i d   ode r   M i s c h u n g e n   aus   Cyanamid   und  D i c y a n -  

d i a m i d   m o d i f i z i e r t .   Pro  100  G e w i c h t s t e i l e   e i n e s   t e i l w e i s e  

a l k y l i e r t e n   k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e n   v e r w e n d e t   man  1 

b i s   100,   v o r z u g s w e i s e   5  b i s   20  G e w i c h t s t e i l e   C y a n a m i d  

u n d / o d e r   D i c y a n a m i d .   Die  U m s e t z u n g   w i r d   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 n   in  dem  B e r e i c h   von  70  b i s   100°C  v o r g e -  

n o m m e n .  

Nach  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   w i rd   P a p i e r   in  G e g e n -  

w a r t   d e r   oben   b e s c h r i e b e n e n   k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l   g e -  
f ä r b t .   V o r z u g s w e i s e   e r f o l g t   d a b e i   das   F ä r b e n   in   d e r  M a s s e ,  

d . h .   w ä h r e n d   d e r   H e r s t e l l u n g   d e s   P a p i e r s .   Zu  d i e s e m   Z w e c k  

s e t z t   man  dem  P a p i e r s t o f f   s a u r e   F a r b s t o f f ,   D i r e k t f a r b -  

s t o f f e   o d e r   e i n e   M i s c h u n g   aus   F a r b s t o f f e n   de r   b e i d e n  

g e n a n n t e n   K l a s s e n   und  das   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   zu  u n d  

e n t w ä s s e r t   den   P a p i e r s t o f f   in   ü b l i c h e r   Weise   au f   e i n e r  

P a p i e r m a s c h i n e .   Man  e r h ä l t   d a n n   d i r e k t   das  g e f ä r b t e   P a -  

p i e r .   Zusammen  mi t   d i e s e m   V e r f a h r e n s s c h r i t t   i s t   es  a u c h  

m ö g l i c h ,   e i n e   P a p i e r l e i m u n g   d u r c h z u f ü h r e n ,   wenn  man  zum 

P a p i e r s t o f f   noch   e i n   M a s s e l e i m u n g s m i t t e l   z u g i b t .   D i e  

R e i h e n f o l g e   de r   Zugabe   von   F a r b s t o f f e n   bzw.  k a t i o n i s c h e m  



' H i l f s m i t t e l   zum  P a p i e r s t o f f   i s t   f ü r   den  A u s f a l l   de r   F ä r b u n -  

gen  n i c h t   e n t s c h e i d e n d .   Man  kann   sowohl   M i s c h u n g e n   aus  d e n  

in   B e t r a c h t   kommenden   F a r b s t o f f e n   und  dem  k a t i o n i s c h e n  

H i l f s m i t t e l   dem  P a p i e r s t o f f   z u s e t z e n  a l s   auch   z u e r s t  

F a r b s t o f f e   und  d a n n   das   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   dem  S t o f f  

z u f ü g e n   o d e r   z u n ä c h s t   das   H i l f s m i t t e l   und  d a n n   d i e   F a r b -  

s t o f f e   z u g e b e n .   Für  das   F ä r b e n   von  P a p i e r   in  d e r   M a s s e  

b e n ö t i g t   man  im  a l l g e m e i n e n   0 ,1   b i s   10 %  F a r b s t o f f ,   b e z o -  

gen  au f   das   G e w i c h t   d e r   t r o c k e n e n   P a p i e r f a s e r n .   Das  k a t i o -  

n i s c h e   H i l f s m i t t e l   w i r d   in  e i n e r   Menge  von   10  b i s  

300  Gew.%,  v o r z u g s w e i s e   30  b i s   150  Gew.%,  b e z o g e n   auf   F a r b -  

s t o f f ,   e i n g e s e t z t .   Das  F ä r b e v e r f a h r e n   kann   in  e inem  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 .   von   R a u m t e m p e -  

r a t u r   b i s   zu  etwa  60°C ,   v o r z u g s w e i s e   von  20  b i s   5 0 ° C .  

Das  P a p i e r   kann   j e d o c h   a u c h   e r f i n d u n g s g e m ä ß   n a c h   d e r   B l a t t -  

b i l d u n g   g e f ä r b t   w e r d e n ,   indem  man  das   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t -  

t e l   und  e i n   ode r   m e h r e r e   in   B e t r a c h t   kommende  F a r b s t o f f e  

n a c h e i n a n d e r   a u f  d i e   O b e r f l ä c h e   des  P a p i e r s   a u f b r i n g t ,  

z .B .   d u r c h   A u f s p r ü h e n   des   H i l f s m i t t e l s   und  a n s c h l i e ß e n d e s  

A u f b r i n g e n   des   F a r b s t o f f s   in  de r   L e i m p r e s s e .   E b e n s o   i s t   e s  

m ö g l i c h ,   das   P a p i e r   z u n ä c h s t   in  der   Masse  mi t   e inem  d e r  

k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l   zu  b e a u f s c h l a g e n   und  dann   e i n e  

Lösung   de r   F a r b s t o f f e   in  W a s s e r   in  de r   L e i m p r e s s e   a u f z u -  

b r i n g e n .   E b e n s o   kann   d e r   F a r b s t o f f   de r   Masse   z u g e s e t z t  

we rden   und  das   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   in  d e r   L e i m p r e s s e  

a u f g e t r a g e n   w e r d e n .   W i c h t i g   i s t   d a b e i   l e d i g l i c h ,   daß  d a s  

F ä r b e n   in   K o m b i n a t i o n   mi t   dem  k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l  

e r f o l g t .   Bei   de r   T r o c k n u n g   von  mi t   s a u r e n   F a r b s t o f f e n  

g e f ä r b t e n   P a p i e r e n   t r i t t   in  d e r   P r a x i s   o f t   das   P r o b l e m   d e r  

f a r b l i c h e n   Z w e i s e i t i g k e i t   ( Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t )   a u f .  

H i e r u n t e r   v e r s t e h t   man  d i e   T a t s a c h e ,   daß  d i e   O b e r s e i t e   u n d  

d i e   U n t e r s e i t e   des   h e r g e s t e l l t e n   g e f ä r b t e n   P a p i e r s   in  d e r  

F a r b s t ä r k e   o d e r   im  F a r b t o n   o d e r   in  F a r b s t ä r k e   und  F a r b t o n  

u n t e r s c h i e d l i c h   a u s f a l l e n .   D i e s e   f a r b l i c h e   Z w e i s e i t i g k e i t  



' s t e l l t   in   de r   R e g e l   e i n e   e r h e b l i c h e   Q u a l i t ä t s m i n d e r u n g   d e s   '  

P a p i e r s   d a r .   Nach  dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   e r h ä l t  

man  F ä r b u n g e n   m i t   h o h e r   F a r b s t ä r k e   und  p r a k t i s c h   g l e i c h -  

m ä ß i g e   F ä r b u n g e n   a u f   O b e r -   und  U n t e r s e i t e   des   g e b i l d e t e n  

P a p i e r s .   Ein  w e i t e r e r   V o r t e i l   g e g e n ü b e r   b e k a n n t e n   V e r f a h -  

r e n   i s t   d i e   T a t s a c h e ,   daß  nach   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

V e r f a h r e n ,   i n s b e s o n d e r e   b e i   s a u r e n   F a r b s t o f f e n ,   e i n e  

w e s e n t l i c h   b e s s e r e   R e t e n t i o n   des   F a r b s t o f f s   e r z i e l t   w i r d  

a l s   d i e s   nach   den   b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   d e r   F a l l   i s t .   D a s  

P a p i e r m a s c h i n e n a b w a s s e r   e n t h ä l t   e twa   d i e   H ä l f t e   o d e r  

w e n i g e r   an  n i c h t   a u s g e n u t z t e n   F a r b s t o f f e n   g e g e n ü b 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 n   von  F ä r b e v e r f a h r e n ,   b e i   d e n e n   b e k a n n t e  

H i l f s m i t t e l   v e r w e n d e t   w e r d e n .   S c h l i e ß l i c h   b e s i t z e n   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß   g e f ä r b t e   P a p i e r e   e i n e   hohe   A u s b l u t e c h t h e i t   im 

K o n t a k t   mi t   a n d e r e n   M a t e r i a l i e n ,   wie  z . B .   P a p i e r e n ,   L e b e n s -  

m i t t e l n ,   T e x t i l i e n   in  A n w e s e n h e i t e n   e i n e r   b e n e t z e n d e n  

F l ü s s i g k e i t   wie  z . B .   W a s s e r ,   M i l c h ,   w ä ß r i g e m   A l k o h o l   u n d  

S e i f e n l a u g e .  

Die  E r f i n d u n g   w i r d   im  f o l g e n d e n   n ä h e r   e r l ä u t e r t .   Die  i n  

den  B e i s p i e 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  

Angaben   in  P r o z e n t   b e z i e h e n   s i c h   au f   das   G e w i c h t   d e r  

S t o f f e .   Die  A n g a b e n   ü b e r   d i e   B e w e r t u n g   de r   Z y l i n d e r z w e i s e i -  

t i g k e i t   in  den  B e i s p i e l e n   w u r d e n   n a c h   f o l g e n d e r   L a b o r -  

m e t h o d e   e r m i t t e l t :  

Auf  e inem  L a b o r b l a t t b i l d n e r   w u r d e n   g e f ä r b t e   P a p i e r b l ä t t e r  

h e r g e s t e l l t ,   w o b e i   man  v o r   d e r   T r o c k n u n g   des   f e u c h t e n   g e -  
f ä r b t e n   P a p i e r b l a t t e s   an  e inem  90°C  h e i ß e n   Z y l i n d e r ,   d e r  

mi t   F i l z   b e s p a n n t   war ,   au f   d i e   F i l z s e i t e   des   f e u c h t e n  

P a p i e r b l a t t e s   e i n e   w a s s e r d a m p f d i c h t e   P l a s t i k s c h e i b e   l e g t e .  

Die  P l a s t i k s c h e i b e   f u n g i e r t e   w ä h r e n d   des   T r o c k e n v o r g a n g s  
a l s   D a m p f s p e r r e ,   so  daß  d e r   W a s s e r d a m p f   s e i t l i c h   e n t d a m p -  
f en   m u ß t e .   Da  d i e   Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t   d u r c h   das   W a n d e r n  

des   F a r b s t o f f s   m i t   dem  aus   dem  P a p i e r b l a t t   e n t w e i c h e n d e n  

L  4 



W a s s e r d a m p f   e n t s t e h t ,   i s t   d i e s e s   Phänomen  m i t   d e r   o b e n  

a n g e g e b e n   V e r s u c h s a n o r d n u n g   b e s o n d e r s   g u t   zu  b e o b a c h t e n .  

Bei  de r   Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t   de r   F ä r b u n g   v e r a r m t   d a s  

P a p i e r   u n t e r   d e r   P l a s t i k s c h e i b e   t e i l w e i s e   o d e r   ganz  a n  

F a r b s t o f f .   Die  Z w e i s e i t i g k e i t   wurde   wie  f o l g t   b e w e r t e t :  

Die  F a r b s t ä r k e   u n t e r   d e r   m i t   de r   P l a s t i k s c h e i b e   a b g e d e c k -  

t e n   F l ä c h e   wurde   d u r c h   Messung   mi t   d e r   F a r b s t ä r k e   d e s  

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

Die  B e w e r t u n g   " k e i n e "   f ü r   e i n e n   F a r b s t ä r k e v e r l u s t   v o n  

0  b i s   5 %  e n t s p r i c h t   d e r   T a t s a c h e ,   daß  F a r b s t ä r k e u n t e r -  

s c h i e d e   d i e s e r   G r ö ß e n o r d n u n g   vom  m e n s c h l i c h e n   Auge  n u r  

s c h w e r   w a h r g e n o m m e n   w e r d e n   und  d a h e r   in  de r   P r a x i s   k e i n e  

R o l l e   s p i e l e n .  

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

H i l f s m i t t e l   1 

In  e inem  1  l - V i e r h a l s k o l b e n ,   de r   mi t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   war .   w u r d e n  

259  g  e i n e r   49 ,9   %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P o l y e t h y l e n -  

im ins   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   1500  v o r g e l e g t   und  auf   e i n e  

T e m p e r a t u r   von  80  b i s   850C  e r w ä r m t .   Man  e n t f e r n t e   dann  d a s  

H e i z b a d   und  t r o p f t e   i n n e r h a l b   von   30  M i n u t e n   114  g  B e n z y l -  
c h l o r i d   zu,  w o b e i   man  e i n e n   T e m p e r a t u r a n s t i e g   des  R e a k -  

t i o n s g e m i s c h e s   auf   92°C  b e o b a c h t e t e .   Danach   gab  man  a u f  



e i n m a l   e i n e   L ö s u n g   38  g  C y a n a m i d   i n   38  g  W a s s e r   zu .   D a s  

R e a k t i o n s g e m i s c h   wurde   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   v o n  
900C  g e h a l t e n .   Danach   l i e ß   man  es  a b k ü h l e n   und  gab  101  g  

d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r   zu.   Man  e r h i e l t   562  g  e i n e r   w ä ß r i g e n  

L ö s u n g   e i n e s   t e i l w e i s e   b e n z y l i e r t e n   und  m i t   C y a n a m i d  

m o d i f i z i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s   m i t   e i nem  F e s t s t o f f g e h a l t  

von   5 1 , 1   %. 

H i l f s m i t t e l   2  

In  e inem  1  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   de r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   war ,   w u r d e n  

259  g  e i n e r   4 9 , 9   %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   P o l y e t h y l e n -  

i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   1500  g  v o r g e l e g t   und  au f   e i n e  

T e m p e r a t u r   von  85°C  e r w ä r m t .   Man  t r o p f t e   dann   i n n e r h a l b  

von  30  M i n u t e n   114  g  B e n z y l c h l o r i d   zu,  wobe i   d i e   T e m p e r a -  

t u r   a u f   93°C  a n s t i e g .   Nach  b e e n d e t e r   Zugabe   des  B e n z y l -  

c h l o r i d s   wurde   d i e   R e a k t i o n s l ö s u n g   noch   1/2  S t u n d e   a u f  

90°C  e r w ä r m t   und  m i t   113  g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   v e r d ü n n t .  

Man  e r h i e l t   486  g  e i n e r   5 0 , 3   %igen   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s  

t e i l w e i s e   b e n z y l i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   3 

In  e inem  1  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   war ,   w u r d e n  

128  g  t e c h n i s c h e s   P i p e r a z i n   und  65  ml  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r  

v o r g e l e g t   und  au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  80°C  e r w ä r m t .   D a z u  

t r o p f t e   man  dann   u n t e r   K ü h l u n g   des   K o l b e n s   mit   e i n e m  

E i s b a d   i n n e r h a l b   von  e i n e r   S t u n d e   88  g  E p i c h l c , r h y d r i n   u n d  

h i e l t   d i e   T e m p e r a t u r   d u r c h   K ü h l e n   auf   80°C .   D:.e  K o n d e n s a -  

t i o n s d a u e r   b e t r u g   3  b i s   4  S t u n d e n .   Man  e r h i e l e   e i n e   w ä ß r i -  

ge  L ö s u n g   m i t   e i n e r   V i s k o s i t ä t   von   4500  m P a s .  



Z u   d i e s e r   Lösung   gab  man  dann   183  g  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r  

und  80  g  50  %ige  w ä ß r i g e   N a t r o n l a u g e .   Bei   e i n e r   T e m p e r a t u r  

von  70°C  t r o p f t e   man  dann  i n n e r h a l b   von  1  S t u n d e   126  g  

B e n z y l c h l o r i d   zu  und  r ü h r t e   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   n o c h  

2  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  8 0 ° C .   Die  R e a k t i o n s l ö -  

sung  wurde  au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  30°C  a b g e k ü h l t   u n d  

u n t e r   Rühren   m i t   133  g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   und  200  g  

100  %iger   A m e i s e n s ä u r e   v e r s e t z t .   Man  e r h i e l t   999  g  e i n e r  

20  %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P i p e r a z i n h a r z e s ,   d e r e n  

V i s k o s i t ä t   33  mPas  b e t r u g .   Der  C h l o r i d t i t e r   l a g   b e i  

1 ,45   m V a l / g ,   d e r   pH-Wer t   b e t r u g   1 , 8 .  

H i l f s m i t t e l   4 

Z u n ä c h s t   wurden   e i n   P o l y a m i d o a m i n   h e r g e s t e l l t ,   indem  m a n  

1044  T e i l e   W a s s e r   und  2150  T e i l e   D i e t h y l e n t r i a m i n   u n t e r  

S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   m i t e i n a n d e r  

m i s c h t e   und  dann   u n t e r   K ü h l e n   2800  T e i l e   A d i p i n s ä u r e  

z u s e t z t e .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   wurde   e r h i t z t ,   so  daß  d a s  

W a s s e r ,   das  u r s p r ü n g l i c h   z u g e s e t z t   w u r d e   und  das   s i c h   b e i  

d e r   K o n d e n s a t i o n   b i l d e t e ,   a b d e s t i l l i e r t e .   I n n e r h a l b   v o n  

5  S t u n d e n   wurde   u n t e r   k o n t i n u i e r l i c h e m   A b d e s t i l l i e r e n   d e s  

W a s s e r s   e i n e   S u m p f t e m p e r a t u r   von  170°C  e r r e i c h t .   D i e s e  

T e m p e r a t u r   wurde   so  l a n g e   g e h a l t e n ,   b i s   das   Harz  e i n e  

S ä u r e z a h l   von  w e n i g e r   a l s   10  h a t t e   ( c a .   10  S t u n d e n   b e i  

1 7 0 ° C ) .   Das  Harz  wurde   a b g e k ü h l t   u n d  -   s o b a l d   es  e i n e  

T e m p e r a t u r   von  130°C  e r r e i c h t e  -   m i t   3100   T e i l e n   W a s s e r  

v e r s e t z t .   Man  e r h i e l t   e i n e   w ä ß r i g e   L ö s u n g   mi t   e inem  F e s t -  

s t o f f g e h a l t   von  6 1 , 4   %. 

Das  so  e r h a l t e n e   P o l y a m i d o a m i n   wurde   m i t   E t h y l e n i m i n   g e -  

p f r o p f t .   H i e r z u   w u r d e n   326  T e i l e   des   6 1 , 4   %igen  H a r z e s   m i t  

4 ,5   T e i l e n   k o n z e n t r i e r t e r   S c h w e f e l s ä u r e   in  70  T e i l e n  

W a s s e r   v e r s e t z t   und  au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  80°C  e r w ä r m t .  

I n n e r h a l b   von  5  S t u n d e n   l i e ß   man  u n t e r   g u t e r   D u r c h m i s c h u n g  

J  



2 0 0   T e i l e   e i n e r   50  %igen   w ä ß r i g e n   E t h y l e n i m i n l ö s u n g   z u -  

l a u f e n   und  h i e l t   a n s c h l i e ß e n d   d i e   T e m p e r a t u r   des   R e a k t i o n s -  

g e m i s c h e s   noch   2  b i s   3  S t u n d e n   in   dem  B e r e i c h   v o n   80  b i s  

9 0 ° C .   Die  R e a k t i o n   i s t   e r s t   dann   b e e n d e t ,   wenn  m i t   p - N i t r o -  

b e n z y l p y r i d i n   k e i n   E t h y l e n i m i n   mehr  n a c h w e i s b a r   i s t .   Man 

e r h i e l t   au f   d i e s e   W e i s e   e i n e   5 0 , 8   %ige  w ä ß r i g e   L ö s u n g  

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

Das  m i t   E t h y l e n i m i n   m o d i f i z i e r t e   P o l y a m i d o a m i n   wurde   b e n z y -  

l i e r t ,   i ndem  man  192  T e i l e   d e r   50 ,8   %igen  w ä ß r i g e n   H a r z -  

l ö s u n g   mi t   311  T e i l e n   W a s s e r   v e r s e t z t e ,   a u f   80°C  e r w ä r m t e  

und  i n n e r h a l b   e i n e r   h a l b e n   S t u n d e   m i t   76  T e i l e n   B e n z y l -  

c h l o r i d   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   in   dem  B e r e i c h   von   80  b i s  

90°C  z u s a m m e n b r a c h t e .   Nach  b e e n d e t e r   Zugabe   des   B e n z y l -  

c h l o r i d s   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s l ö s u n g   noch   1  S t u n d e   au f   9 0 ° C  

e r w ä r m t   und  d a n a c h   a b g e k ü h l t .   Man  e r h i e l t   e i n e   30 ,1   % i g e  

w ä ß r i g e   L ö s u n g   e i n e s   b e n z y l i e r t e n   mi t   E t h y l e n i m i n   g e p f r o p f -  

t e n   P o l y a m i d o a m i n s .  

H i l f s m i t t e l   5 

In   e i n e m   1  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   de r   mi t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   w a r ,   w u r d e n  

256  g  e i n e r   50 ,4   %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   P o l y e t h y l e n -  

i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   430  v o r g e l e g t   und  a u f   e i n e  

T e m p e r a t u r   von  85°C  e r w ä r m t .   Nach  E n t f e r n e n   des   H e i z b a d e s  

t r o p f t e   man  114  g  B e n z y l c h l o r i d   zu  d e r   V o r l a g e ,   wobe i   d i e  

T e m p e r a t u r   auf   93°C  a n s t i e g .   Nach  B e e n d i g u n g   de r   B e n z y l -  

c h l o r i d z u g a b e   wurde   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   n o c h   e i n e   h a l b e  

S t u n d e   b e i   90°C  g e r ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   116  g  d e s t i l -  

l i e r t e m   W a s s e r   v e r d ü n n t   und  a b g e k ü h l t .   Man  e r h i e l t   485  g  

e i n e s   t e i l w e i s e   b e n z y l i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s   m i t   e i n e m  

F e s t s t o f f g e h a l t   von   50 ,1   %. 



' H i l f s m i t t e l   6 

Nach  de r   u n t e r   H i l f s m i t t e l   5  g e g e b e n e n   V o r s c h r i f t   w u r d e n  

259  g  e i n e r   49 ,9   %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P o l y e t h y l e n -  

i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   1500  m i t   228  g  B e n z y l c h l o r i d  

q u a t e r n i s i e r t .   Nach  B e e n d i g u n g   d e r   Q u a t e r n i s i e r u n g s r e a k -  

t i o n   s e t z t e   man  dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   227  g  d e s t i l l i e r t e s  

W a s s e r   zu  und  e r h i e l t   713  g  e i n e s   t e i l w e i s e   b e n z y l i e r t e n  

P o l y e t h y l e n i m i n s   mi t   e i n e m   F e s t s t o f f g e h a l t   von  4 9 . 6 % .  

H i l f s m i t t e l   7 

In  e inem  1  l - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   war ,   w u r d e n  

151  g  e i n e r   52 ,1   %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   von  P o l y e t h y l e n i m i n  

e i n e s   M o l e k u l a r g e w i c h t s   von   258  v o r g e l e g t   und  auf   e i n e  

T e m p e r a t u r   von  90°C  e r w ä r m t .   Das  H e i z b a d   wurde   dann   e n t -  

f e r n t   und  das   R e a k t i o n s g e m i s c h   i n n e r h a l b   von  20  M i n u t e n  

mi t   84  g  B e n z y l c h l o r i d   v e r s e t z t ,   wobei   d i e   T e m p e r a t u r  

a u f g r u n d   de r   e x o t h e r m e n   R e a k t i o n   be i   90°C  g e h a l t e n   w u r d e .  

Nach  Zugabe   des   B e n z y l c h l o r i d s   wurde  d i e   R e a k t i o n s l ö s u n g  

noch   e i n e   h a l b e   S t u n d e   au f   90°C  e r h i t z t .   A n s c h l i e ß e n d   g a b  

man  e i n e   Lösung   von  21  g  Cyanamid   in   21  g  d e s t i l l i e r t e m  

W a s s e r   au f   e i n m a l   zur  R e a k t i o n s l ö s u n g   und  r ü h r t e   d a s  

G e m i s c h   5  S t u n d e n   b e i   9 0 ° C .   D a n a c h   v e r d ü n n t e   man  d i e  

w ä ß r i g e   Lösung   m i t   89  g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   und  e r h i e l t  

366  g  e i n e r   50  %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   mi t   B e n z y l c h l o -  

r i d   und  Cyanamid  m o d i f i z i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   8 

In  e inem  2  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   mi t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  e i n e m   T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   w a r ,  
w u r d e n   507  g  e i n e r   42 ,4   %igen   w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P o l y -  

e t h y l e n i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   860  v o r g e l e g t   und  a u f  



e i n e   T e m p e r a t u r   von  90°C  e r w ä r m t .   Nachdem  d i e   V o r l a g e   a u f  

e i n e   T e m p e r a t u r   von  900C  e r h i t z t   w o r d e n   war ,   gab  man  300  g  

S t y r o l o x i d   i n n e r h a l b   v o n   3  S t u n 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   zu.   Die  R e a k t i o n s l ö s u n g   wurde   nach   Zugabe   d e s  

S t y r o l o x i d s   noch   e i n e   S t u n d e   a u f   90°C  e r h i t z t ,   dann   a b g e -  

k ü h l t   und  m i t  2 2 3   g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   v e r s e t z t .   Man 

e r h i e l t   1028  g  e i n e r   5 0 , 2   % i g e n   w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   m i t  

S t y r o l o x i d   m o d i f i z i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   9  (gemäß  S t a n d   d e r   T e c h n i k )  

In  e inem  1  l - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  G a s e i n l e i t u n g s r o h r   v e r s e h e n   w a r ,  

w u r d e n   267  g  e i n e s   48 ,3   %igen  P o l y e t h y l e n i m i n s   vom  M o l e k u -  

l a r g e w i c h t   860  au f   e i n e   T e m p e r a t u r   von   85°C  e r w ä r m t .  

D a n a c h   l e i t e t e   man  53  g  E t h y l e n o x i d   b e i   85°C  i n n e r h a l b   v o n  

4  S t u n d e n   in   d i e   Lösung   e i n   und  r ü h r t e   nach   b e e n d e t e r  

E t h y l e n o x i d z u g a b e   das   G e m i s c h   noch   e i n e   S t u n d e   b e i   e i n e r  

T e m p e r a t u r   von  85°C .   Die  L ö s u n g   wurde   mi t   44  g  d e s t i l l i e r -  

tem  W a s s e r   v e r d ü n n t .   Man  e r h i e l t   364  g  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   mi t   E t h y l e n o x i d   t e i l w e i s e   m o d i f i z i e r -  

t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   10  (gemäß  S t a n d   d e r   T e c h n i k )  

In  e inem  1  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  e inem  T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   w a r ,  

w u r d e n   259  g  e i n e r   49 ,9   %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P o l y -  

e t h y l e n i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   1500  v o r g e l e g t   und  a u f  

30°C  e r w ä r m t .   Nach  E r r e i c h e n   d i e s e r   T e m p e r a t u r   s e t z t e   man  

i n n e r h a l b   von   2  S t u n d e n   378  g  D i m e t h y l s u l f a t   t r o p f e n w e i s e  

zu,   so  daß  e i n e   T e m p e r a t u r   von   5 0 ° c   n i c h t   ü b e r s c h r i t t e n  

w u r d e .   Nach  Zugabe   des   D i m e t h y l s u l f a t s   r ü h r t e   man  d a s  

R e a k t i o n s g e m i s c h   noch  1  S t u n d e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  
50°C  und  e r h i t z t e   es  dann  n o c h   e i n e   h a l b e   S t u n d e   l a n g   a u f  



8 0 ° C .   Man  e r h i e l t   630  g  e i n e r   w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   m i t  

D i m e t h y l s u l f a t   m o d i f i z i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   11  (gemäß  S t a n d   d e r   T e c h n i k )  

In  e i n e m   2  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   w a r ,  

w u r d e n   202  g  e i n e r   49 ,9   %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s   P o l y -  

e t h y l e n i m i n s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   1500  v o r g e l e g t   und  u n t e r  

R ü h r e n   au f   450C  e r w ä r m t .   I n n e r h a l b   von  2  S t u n d e n   t r o p f t e  

man  u n t e r   R ü h r e n   266  g  D i m e t h y l s u l f a t   t e i l w e i s e   u n t e r  

K ü h l u n g   so  zu,   daß  d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   45  b i s   5 0 ° C  

b e t r u g .   D a n a c h   w u r d e   d i e   M i s c h u n g   n e u t r a l i s i e r t ,   i ndem  m a n  

174  g  e i n e r   4 8 , 5   %igen  w ä ß r i g e n   N a t r o n l a u g e   z u t r o p f t e .   D i e  

R e a k t i o n s m i s c h u n g   wurde   a u f   90°C  e r w ä r m t   und  b e i   d i e s e r  

T e m p e r a t u r   m i t   324  g  D i m e t h y l s u l f a t   u n t e r   den  g l e i c h e n  

B e d i n g u n g e n   wie  oben   b e s c h r i e b e n   v e r s e t z t .   Das  ü b e r s c h ü s -  

s i g e   D i m e t h y l s u l f a t   wurde   m i t   19  g  4 8 , 5  % i g e r   w ä ß r i g e r  

N a t r o n l a u g e   n e u t r a l i s i e r t .   Die  M i s c h u n g   wurde  d a n a c h  

w e i t e r e   3  S t u n d e n   au f   90°C  e r h i t z t .   Man  e r h i e l t   984  g  
e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   m i t   D i m e t h y l s u l f a t   q u a t e r n i -  

s i e r t e n   P o l y e t h y l e n i m i n s .  

H i l f s m i t t e l   1 2  

In  e inem  4  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   w a r ,  
w u r d e n   623  g  A m i n o e t h y l p i p e r a z i n   und  718  g  d e s t i l l i e r t e s  

W a s s e r   v o r g e l e g t   und  au f   800C  e r h i t z t .   Bei  d i e s e r   T e m p e r a -  

t u r   t r o p f t e   man  u n t e r   K ü h l u n g   i n n e r h a l b   von  3  S t u n d e n  

444  g  E p i c h l o r h y d r i n   zu  und  h i e l t   d a n a c h   d i e   R e a k t i o n s t e m -  

p e r a t u r   noch  4  S t u n d e n   in  dem  B e r e i c h   von  80  b i s   85°C  b i s  

de r   C h l o r i d t i t e r   2 , 68   m V a l / g   b e t r u g .  



Z u   369  g  des   A m i n o a l k y l p i p e r a z i n - E p i c h l o r h y d r i n h a r z e s  

( 4 3 , 9   %  W i r k s u b s t a n z )   gab  man  201  g  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r  

und  80  g  50  %ige  w ä ß r i g e   N a t r o n l a u g e .   S o d a n n   t r o p f t e   m a n  

i n n e r h a l b   von  1  S t u n d e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80°C  126  g  
B e n z y l c h l o r i d   zu  und  r ü h r t e   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 -  

ßend   n o c h   2  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  90°C .   D e r  

C h l o r i d t i t e r   b e t r u g   2 ,77   m V a l / g .   Die  R e a k t i o n s l ö s u n g   w u r d e  

m i t   437  g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   und  420  g  100  % i g e r   A m e i s e n -  

s ä u r e   v e r s e t z t .   Sie  h a t t e   e i n e n   p H - W e r t   von   2 , 6 6   u n d  

e n t h i e l t   20  %  W i r k s u b s t a n z .  

H i l f s m i t t e l   13  

In  e i n e m   2  l - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  e i n e m   T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   w a r ,  
w u r d e n   349  g  N , N ' - B i s - ( 3 - a m i n o p r o p y l ) - e t h y l e n d i a m i n   u n d  

497  g  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r   v o r g e l e g t   und  au f   80°C  e r w ä r m t .  

I n n e r h a l b   von  e i n e r   S t u n d e   gab  man  t r o p f e n w e i s e   148  g  

E p i c h l o r h y d r i n   zu  und  h i e l t   d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   d u r c h  

K ü h l e n   des   K o l b e n s   in  dem  B e r e i c h   z w i s c h e n   80  und  8 5 ° C .  

Der  C h l o r i d t i t e r   l a g   b e i   1 , 6 6   m V a l / g .   Zu  d i e s e r   L ö s u n g  

t r o p f t e   man  dann   i n n e r h a l b   von  e i n e r   S t u n d e   508  g  B e n z y l -  

c h l o r i d   b e i   80°C  u n t e r   K ü h l u n g   zu  und  l i e ß   d i e   M i s c h u n g  

2  S t u n d e n   b e i   80°C  n a c h r e a g i e r e n .   Man  e r h i e l t   1502  g  e i n e r  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   H a r z e s   m i t   e i n e m   W i r k s u b s t a n z g e h ä l t  

von   6 6 , 7   %.  Der  C h l o r i d t i t e r   b e t r u g   3 , 7 7   m V a l / g .  

H i l f s m i t t e l   14  

750  g  des   66 ,7   %igen  H i l f s m i t t e l s   13  w u r d e n   in  e i n e m  

1  1 - V i e r h a l s k o l b e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   90°C  m i t   e i n e r  

L ö s u n g   v o n   50  g  Cyanamid  in   50  g  d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   z u r  

R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Die  U m s e t z u n g   war  nach   5  S t u n d e n   b e i  

90°C  b e e n d e t .   Man  gab  d a n n   218  g  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r   z u  



u n d   e r h i e l t   1068  g  e i n e r   4 9 , 9   %igen   w ä ß r i g e n   Lösung   e i n e s  

m i t   Cyanamid   m o d i f i z i e r t e n   b e n z y l i e r t e n   A m i n - E p i c h l o r -  

h y d r i n h a r z e s .  

H i l f s m i t t e l   15  

In  e inem  2  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   d e r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h -  

l e r ,   T h e r m o m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   v e r s e h e n   war ,   w u r d e n  

378  g  T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n   und  581  g  d e s t i l l i e r t e s   W a s s e r  

v o r g e l e g t   und  au f   80°C  e r w ä r m t .   Bei   d i e s e r   T e m p e r a t u r  

t r o p f t e   man  i n n e r h a l b   e i n e r   h a l b e n   S t u n d e   203  g  D i c h l o r -  

h y d r i n e t h e r   u n t e r   K ü h l u n g   zu  und  l i e ß   den  A n s a t z   13  S t u n -  

d e n   b e i   80°C  a b r e a g i e r e n .   Der  C h l o r i d t i t e r   b e t r u g  

1 , 7 6   m V a l / g .   Zu  d i e s e r   L ö s u n g   t r o p f t e   man  d a n n   i n n e r h a l b  

von   1  S t u n d e   u n t e r   K ü h l u n g   630  g  B e n z y l c h l o r i d   und  h i e l t  

d i e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   noch   6  S t u n d e n   b e i   8 0 ° C .   D e r  

C h l o r i d t i t e r   b e t r u g   n a c h   B e e n d i g u n g   de r   R e a k t i o n  

3 , 9 2   m V a l / g .   Man  e r h i e l t   1790  g  e i n e r   66 ,1   %igen  w ä ß r i g e n  

L ö s u n g   des   k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l s   1 5 .  

H i l f s m i t t e l   16  

896  g  des   k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l s   15  w u r d e n   in   e i n e m  

2  1 - V i e r h a l s k o l b e n ,   de r   m i t   R ü h r e r ,   R ü c k f l u ß k ü h l e r ,   T h e r m o -  

m e t e r   und  T r o p f t r i c h t e r   a u s g e s t a t t e t   war ,   au f   90°C  e r w ä r m t  

und  au f   e i n m a l   mi t   e i n e r   L ö s u n g   von   63  g  Cyanamid   in   63  g  
d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   v e r s e t z t .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   w u r d e  

5  S t u n d e n   au f   90°C  e r h i t z t   und  a n s c h l i e ß e n d   mi t   327  g  
d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   v e r s e t z t .   Man  e r h i e l t   1349  g  e i n e r  

50  %igen  w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s   k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l s .  



B e i s p i e l   1 

70  g  g e b l e i c h t e r   S u l f a t z e l l s t o f f   ( K i e f e r )   und  30  g  g e -  
b l e i c h t e r   S u l f i t z e l l s t o f f   ( B u c h e )   j e w e i l s   M a h l g r a d   3 5 ° S R  

w u r d e n   zu  e i n e r   0 ,5   %igen  S t o f f s u s p e n s i o n   a u f g e s c h l a g e n .  

D i e s e r   S u s p e n s i o n   s e t z t e   man  1 , 0   g  des   s a u r e n   O r a n g e f a r b -  

s t o f f s   CI  15  510  in   F o r m ' e i n e r   1  %igen  w ä ß r i g e n   Lösung   z u .  

Nach  de r   H o m o g e n i s i e r u n g   des  F a r b s t o f f s   in  de r   S u s p e n -  

s i o n   w u r d e n   n a c h   10  M i n u t e n   0 , 3 3   g  des   H i l f s m i t t e l s   1 

z u g e s e t z t   und  d i e   S u s p e n s i o n   w e i t e r e   10  M i n u t e n   g e r ü h r t .  

Aus  d i e s e r   S u s p e n s i o n   w u r d e n   au f   e i n e m   L a b o r b l a t t b i l d n e r  

( L a b o r b l a t t b i l d e r n   d e r   F i rma   F r a n k )   B l ä t t e r   von  80  g / m 2  

F l ä c h e n g e w i c h t   g e b i l d e t   und  P r o b e n   des   a b f l i e ß e n d e n  

W a s s e r s   genommen.   Nach  dem  A b z e n t r i f u g i e r e n   de r   F a s e r -   u n d  

F e i n s t o f f e   w u r d e   das   a b f l i e ß e n d e   W a s s e r   a u f   den  F a r b s t o f f -  

g e h a l t   u n t e r s u c h t .   Es  e n t h i e l t   14  %  des   e i n g e s e t z t e n   F a r b -  

s t o f f s .  

Zur  B e s t i m m u n g   de r   Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t   des  g e f ä r b t e n  

P a p i e r s   wurde   das   f e u c h t e   P a p i e r   z w i s c h e n   zwei  s a u g f ä h i g e n  

P a p i e r e n   au f   e inem  90°C  h e i ß e n   Z y l i n d e r   m i t   F i l z b e s p a n n u n g  

i n n e r h a l b   von   10  M i n u t e n   ohne  Wenden  g e t r o c k n e t .   Auf  d i e  

dem  F i l z   z u g e w a n d t e   S e i t e   des  f e u c h t e n   P a p i e r s   wurde  v o r  

de r   T r o c k n u n g   e i n e   P l a s t i k s c h e i b e   von   5  cm  D u r c h m e s s e r  

a u f g e l e g t .   Die  F ä r b u n g e n   de r   P a p i e r b l ä t t e r   l i e f e r t e n   e i n  

r u h i g e s   F ä r b e b i l d   und  z e i g t e n   k e i n e   Z y l i n d e r z w e i s e i t i g -  

k e i t .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1 

B e i s p i e l   1  w i r d   m i t   der   Ausnahme  w i e d e r h o l t ,   daß  in  Ab-  

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

In  dem  a b f l i e ß e n d e n   W a s s e r   f i n d e t   man  dann   95  %  des   e i n g e -  
s e t z t e n   F a r b s t o f f e s .   Die  F ä r b u n g   des   P a p i e r s   i s t   s e h r  



s c h w a c h ,   z e i g t   e i n   u n r u h i g e s   F ä r b e b i l d   und  i s t   s e h r   s t a r k  

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

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   2  

Das  B e i s p i e l   1  w u r d e   mi t   de r   Ausnahme  w i e d e r h o l t ,   daß  a n -  

s t e l l e   des   H i l f s m i t t e l s   1  e i n   P o l y e t h y l e n i m i n   vom  M o l e k u -  

l a r g e w i c h t   1500  e i n g e s e t z t   w u r d e ,   das   n i c h t   mi t   B e n z y l -  

c h l o r i d   u m g e s e t z t   war .   Im  a b f l i e ß e n d e n   W a s s e r   b e f a n d e n  

s i c h   32 %  d e r   e i n g e s e t z t e n   F a r b s t o f f e .   Das  F ä r b e b i l d   d e s  

P a p i e r s   war  r u h i g ,   d i e   Z w e i s e i t i g k e i t   des   P a p i e r s   j e d o c h  

d e u t l i c h   a u s g e p r ä g t .  

B e i s p i e l   2 

100  g  H o l z s c h l i f f   ( K i e f e r )   vom  M a h l g r a d   50°SR  w u r d e n   z u  

e i n e r   0 ,5   %igen  w ä ß r i g e n   S t o f f s u s p e n s i o n   a u f g e s c h l a g e n   u n d  

mi t   1  g  des   s a u r e n   O r a n g e f a r b s t o f f e s   CI  i5  510  in   F o r m  

e i n e r   1  %igen   w ä ß r i g e n   Lösung   v e r s e t z t .   Man  gab  d a n n  

0 , 3 3   g  des   H i l f s m i t t e l s   1  zu  und  a u ß e r d e m   zur  Le imung   d e s  

P a p i e r s   0 ,6   %,  b e z o g e n   au f   t r o c k e n e n   F a s e r s t o f f   an  H a r z -  

l e i m   und  3 %  A l a u n .   Auf  e inem  L a b o r b l a t t b i l d n e r   w u r d e n  

s o d a n n   P a p i e r b l ä t t e r   vom  F l ä c h e n g e w i c h t   80  g/m2  g e b i l d e t .  

Im  a b f l i e ß e n d e n   W a s s e r   w a r e n   6 %  des   e i n g e s e t z t e n   F a r b -  

s t o f f s .   Die  F ä r b u n g   d e r   P a p i e r b l ä t t e r   z e i g t e   e i n   r u h i g e s  

F ä r b e b i l d   und  war  n i c h t   z y l i n d e r z w e i s e i t i g .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   3 

Das  B e i s p i e l   2  wurde   mi t   de r   Ausnahme  w i e d e r h o l t ,   daß  i n  

A b w e s e n h e i t   des   H i l f s m i t t e l s   1  g e a r b e i t e t   w u r d e .   Im  a b f l i e -  

ß e n d e n   W a s s e r   b e f a n d e n   s i c h   53  %  des   e i n g e s e t z t e n   F a r b s t o f -  

f e s .   Das  F ä r b e b i l d   war  r u h i g ,   z e i g t e   a b e r   e i n e   a u s g e p r ä g t e  

Z y l i n d e r z w e i s e i t i g k e i t .  



B e i s p i e l   3 

70  g  g e b l e i c h t e r   S u l f a t z e l l s t o f f   ( K i e f e r )   und  30  g  g e -  
b l e i c h t e r   S u l f i t z e l l s t o f f   ( B u c h e )   j e w e i l s   vom  M a h l g r a d  
35°  SR  w u r d e n   zu  e i n e r   0 ,5   %igen  S t o f f s u s p e n s i o n  

a u f g e s c h l a g e n .   D i e s e r   S u s p e n s i o n   f ü g t e   man  1  g  des   r o t e n  

D i r e k t f a r b s t o f f s   CI  28  160  in   Form  e i n e r   1  %igen  w ä ß r i g e n  

L ö s u n g   zu.   Nach  d e r   H o m o g e n i s i e r u n g   des   F a r b s t o f f s   in  d e r  

D i s p e r s i o n   w u r d e n   0 ,7   g  des   H i l f s m i t t e l s   1  z u g e s e t z t .   D i e  

S u s p e n s i o n   wurde   d a n a c h   w e i t e r e   10  M i n u t e n   g e r ü h r t   und  w i e  

im  B e i s p i e l   1  a n g e g e b e n ,   a u f   e inem  L a b o r b l a t t b i l d n e r   z u  

P a p i e r b l ä t t e r n   v e r a r b e i t e t .   In  dem  a b f l i e ß e n d e n   W a s s e r  

w a r e n   3 %  des   e i n g e s e t z t e n   F a r b s t o f f s .   Die   P r ü f u n g   d e r  

A u s b l u t e c h t h e i t   des   g e f ä r b t e n   P a p i e r s   n a c h   DIN  53  9 9 1 ,  

B l a t t   1,  e r g a b   f o l g e n d e   W e r t e :  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   4 

B e i s p i e l   3  w i r d   w i e d e r h o l t ,   j e d o c h   w i r d   in   A b w e s e n h e i t   d e s  

H i l f s m i t t e l s   1  g e a r b e i t e t .   Im  a b f l i e ß e n d e n   W a s s e r   w a r e n  

18 %  d e s   e i n g e s e t z t e n   F a r b s t o f f s .   Die   B e s t i m m u n g   d e r  

A u s b l u t e c h t h e i t e n   n a c h   DIN  53  991 ,   B l a t t   1  e r g a b   f o l g e n d e  

W e r t e :  



B e i s p i e l   4 

70  g  g e b l e i c h t e r   S u l f a t z e l l s t o f f   ( K i e f e r )   und  30  g  g e -  

b l e i c h t e r   S u l f i t z e l l s t o f f   (Buche)   j e w e i l s   vom  M a h l -  

g r a d   35°SR  w u r d e n   zu  e i n e r   0 ,5   %igen  S t o f f s u s p e n s i o n  

a u f g e s e h l a g e n .   Zu  d i e s e r   S u s p e n s i o n   s e t z t e   man  0 , 3 3   g  d e s  

H i l f s m i t t e l s   1  zu  und  h o m o g e n i s i e r t e   d i e   S u s p e n s i o n  

10  M i n u t e n   l a n g .   D a n a c h   gab  man  1 , 0   g  des   o r a n g e f a r b e n e n  

S ä u r e f a r b s t o f f s   CI  15  510  in   Form  e i n e r   1  %igen  w ä ß r i g e n  

Lösung   zu  und  h o m o g e n i s i e r t e   d i e   M i s c h u n g   10  M i n u t e n .  

D a n a c h   w u r d e n   au f   dem  L a b o r b l a t t b i l d n e r   P a p i e r b l ä t t e r  

h e r g e s t e l l t .   Bei   w e i t g e h e n d   g l e i c h e n   E c h t h e i t e n   wie  i m  

B e i s p i e l   1  e r h i e l t   man  im  v o r l i e g e n d e n   F a l l   e i n e   um  c a .  

15 %  f a r b s t ä r k e r e   F ä r b u n g .   Das  a b f l i e ß e n d e   W a s s e r   e n t h i e l t  

w e n i g e r   a l s   14  %  d e s   e i n g e s e t z t e n   F a r b s t o f f s .  

B e i s p i e l   5  

D a s  B e i s p i e l   1  w u r d e   m e h r f a c h   w i e d e r h o l t ,   j e d o c h   w u r d e n  

a n s t e l l e   von   0 , 3 3   g  des   H i l f s m i t t e l s   1  d i e   in   T a b e l l e   1 

a n g e g e b e n e n   Mengen  an  H i l f s m i t t e l   s o w i e   d i e   e b e n f a l l s   i n  

d e r   T a b e l l e   l  a n g e g e b e n e n   a n d e r e n   H i l f s m i t t e l   in   den   a n g e -  

g e b e n e n   Mengen  e i n g e s e t z t .   In  T a b e l l e   1  i s t   a u ß e r d e m   d e r  

F a r b s t o f f g e h a l t   im  A b w a s s e r ,   b e z o g e n   a u f   d i e   e i n g e s e t z t e n  

F a r b s t o f f e   a n g e g e b e n .  





V e r g l e i c h s b e i s p i e l   5  '  

W i e d e r h o l t   man  d a s   B e i s p i e l   1  m i t   d e r   A u s n a h m e ,   daß  man  i n  

A b w e s e n h e i t   des   H i l f s m i t t e l s   1  a r b e i t e t ,   j e d o c h   a l s   H i l f s -  

m i t t e l   P o l y e t h y l e n i m i n   e i n e s   M o l e k u l a r g e w i c h t s   von  1500  b z w .  

860,   so  v e r d o p p e l t   s i c h   e twa  d e r   F a r b s t o f f g e h a l t   im  A b w a s s e r ,  

v e r g l i c h e n   mi t   den  in  T a b e l l e   1  v e r w e n d e t e n   H i l f s m i t t e l n .  

Im  G e g e n s a t z   zu  den  e r f i n d u n g s g e m ä ß   zu  v e r w e n d e n d e n   k a t i o -  

n i s c h e n   H i l f s m i t t e l n   t r i t t   b e i   den  P o l y e t h y l e n i m i n e n   k e i n e  

w e i t e r e   e n t s c h e i d e n d e   V e r b e s s e r u n g   d e r   F a r b s t o f f r e t e n t i o n  

e i n   auch   wenn  d i e s e   P r o d u k t e   in  e i n e r   h ö h e r e n   Menge  e i n g e -  

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

B e i s p i e l   6 

B e i s p i e l   1  w i r d   mi t   de r   Ausnahme  w i e d e r h o l t ,   daß  d i e   i n  

T a b e l l e   3  a n g e g e b e n e n   H i l f s m i t t e l   in  den  d o r t   b e z e i c h n e t e n  

Mengen  e i n g e s e t z t   w u r d e n .   D i e s e s   B e i s p i e l   z e i g t ,   daß  b e i  

V e r w e n d u n g   de r   e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n z u s e t z e n d e n   H i l f s m i t t e l  

e i n e   b e s t i m m t e   F a r b s t ä r k e   des   P a p i e r b l a t t s   s c h n e l l e r   e r -  



* r e i c h t   w i rd   a l s   b e i   V e r w e n d u n g   b e k a n n t e r   H i l f s m i t t e l .   D i e  

F a r b s t ä r k e   des   g e f ä r b t e n   P a p i e r s   wurde   aus   d e s s e n   R e m i s s i o n s -  

k u r v e   b e s t i m m t .   Die  mi t   den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   H i l f s m i t t e l n  

b e i   e i n e r   b e s t i m m t e n   K o n z e n t r a t i o n ,   b e z o g e n   au f   e i n g e s e t z t e n  

F a s e r s t o f f ,   e r h a l t e n e   F a r b s t ä r k e   wi rd   j e w e i l s   100  g e s e t z t  

und  mi t   d e r   F a r b s t ä r k e   v e r g l i c h e n ,   d i e   b e i   E i n s a t z   de r   j e -  

w e i l s   e n t s p r e c h e n d e n   n i c h t   m i t   B e n z y l c h l o r i d ' u m g e s e t z t e n  

V o r s t u f e   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   H i l f s m i t t e l   e r r e i c h t   w i r d .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   6 

W i e d e r h o l t   man  das   B e i s p i e l   1  m i t   d e r   A u s n a h m e ,   daß  m a n  

a n s t e l l e   des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   H i l f s m i t t e l s   1  d i e   H i l f s m i t -  

t e l   9  b i s   11  e i n s e t z t ,   f ü r   d e r e n   H e r s t e l l u n g   A l k y l i e r u n g s -  

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

t r a g e n ,   so  f i n d e t   man  im  A b w a s s e r   des   L a b o r b l a t t b i l d n e r s  

d e u t l i c h e   h ö h e r e   G e h a l t e   an  F a r b s t o f f   a l s   b e i   V e r w e n d u n g  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e r   H i l f s m i t t e l .   D ies   w i r d   d e u t l i c h   b e i  



e i n e m   V e r g l e i c h   d e r   E r g e b n i s s e   aus  T a b e l l e   1  m i t  

T a b e l l e   5 .  

B e i s p i e l  7  

Wird  b e i   de r   H e r s t e l l u n g   des   H i l f s m i t t e l s  4   s t a t t   0 ,6   Mol  

B e n z y l c h l o r i d   pro   Val  S t i c k s t o f f   m i t  

a)  0,1  Mol  B e n z y l c h l o r i d   pro   Val  S t i c k s t o f f   ( H i l f s m i t t e l  

4 a )  

b)  0 , 2   Mol  B e n z y l c h l o r i d   pro   Val  S t i c k s t o f f   ( H i l f s m i t t e l  

4 b )  

c)  0 ,3   Mol  B e n z y l c h l o r i d   pro  Val  S t i c k s t o f f   ( H i l f s m i t t e l  

4 c )  

u m g e s e t z t   und  d i e s e   H i l f s m i t t e l   gemäß  den  Angaben   in  B e i -  

s p i e l   1  a n s t e l l e   des   H i l f s m i t t e l s   1  g e p r ü f t ,   so  e r h ä l t   m a n  

f o l g e n d e   W e r t e :  





1.  V e r f a h r e n   zum  F ä r b e n   von  P a p i e r   m i t   s a u r e n   F a r b s t o f -  

f e n   u n d / o d e r   D i r e k t f a r b s t o f f e n   in   w ä ß r i g e m   Medium  i n  

G e g e n w a r t   von  k a t i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l n ,   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   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l  

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

d u r c h   R e a k t i o n   von   A l k y l i e r u n g s m i t t e l n ,   d i e   e i n e n  

a r o m a t i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   a u f w e i s e n ,   mi t   k a t i o n i -  

s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e n   e r h ä l t l i c h   s i n d .  

2.  V e r f a h r e n   nach   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  k a t i o n i s c h e   P o l y e l e k t r o l y t e   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   d i e  

A m i n o a l k y l g r u p p e n   e n t h a l t e n .  

3.  V e r f a h r e n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n   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  man  a l s   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   w a s s e r -  

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

t i o n   von  B e n z y l c h l o r i d   o d e r   S t y r o l o x i d   m i t   P o l y e t h y -  

l e n i m i n ,   P o l y v i n y l a m i n e n   o d e r   R e a k t i o n s p r o d u k t e n   a u s  

Ammoniak  o d e r   Aminen   und  1 , 2 - D i c h l o r e t h a n ,   E p i c h l o r -  

h y d r i n ,   D i c h l o r h y d r i n   o d e r   C h l o r h y d r i n e t h e r   von   m i n -  

d e s t e n s   z w e i w e r t i g e n   A l k o h o l e n   e r h ä l t l i c h   s i n d .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   den   A n s p r ü c h e n   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   w a s s e r l ö s l i c h e n   P r o d u k t e   aus  A l k y -  

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

a u f w e i s e n ,   und  den   k a t i o n i s c h e n   P o l y e l e k t r o l y t e n   i n  

e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   d u r c h   U m s e t z u n g   m i t   Cyanamid   u n d /  

o d e r   D i c y a n d i a m i d   m o d i f i z i e r t   w e r d e n .  



5 .   V e r f a h r e n   nach   den   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  das   P a p i e r   in  d e r   Masse   vo r   de r   B l a t t -  

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

6.  V e r f a h r e n   nach   den  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  das   P a p i e r   n a c h   de r   B l a t t b i l d u n g   g e f ä r b t  

w i r d .  

7.  V e r f a h r e n   nach   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  das   k a t i o n i s c h e   H i l f s m i t t e l   in  e i n e r  

Menge  von   10  b i s   300  Gew.%,  b e z o g e n   au f   d i e   F a r b s t o f f e ,  

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