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Die   E r f i n d u n g   b e t r i f f 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   v o n  

P a p i e r e n   o d e r   p a p i e r ä h n l i c h e n   M a t e r i a l i e n .  

P a p i e r e ,   d i e   g e g e n ü b e r   den  n a c h   ü b l i c h e n   V e r f a h r e n   h e r g e -  

s t e l l t e n   P a p i e r e n   be i   g l e i c h e m   A u s g a n g s m a t e r i a l   v e r g r ö -  

β e r t e   O p a z i t ä t ,   P o r o s i t ä t   o d e r   a u c h   v e r g r ö ß e r t e s   V o l u m e n  

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

B i s h e r   w u r d e   v e r s u c h t ,   d i e s e n   F o r d e r u n g e n   d u r c h   V e r ä n d e -  

r u n g   des   H a h l g r a d e s   zu  e n t s p r e c h e n ,   was  z u m i n d e s t   im  H i n -  

b l i c k   au f   d i e   O p a z i t ä t   E r f o l g e   z e i g t e ,   a b e r   z u s ä t z l i c h e  

M a h l p r o g r a m m e   und  V o r r a t s h a l t u n g e n   e r f o r d e r l i c h   m a c h t .  

Auch  d e r   Z u s a t z   von  F ü l l s t o f f e n   o d e r   a l s   S p e z i a l f ü l l s t o f f  

w i r k e n d e n   K u n s t s t o f f l a t i c e s   w u r d e   b i s w e i l e n   v e r s u c h t ,  

b r a c h t e   a b e r   z u m e i s t   h ö c h s t e n s   im  H i n b l i c k   au f   d i e   O p a z i -  

t ä t   o d e r   a l l e i n   das   V o l u m e n   n i c h t   a b e r   au f   a l l e   d r e i   P a -  

p i e r e i g e n s c h a f t e n   O p a z i t ä t ,   P o r o s i t ä t ,   V o l u m e n   e i n e n   E r -  

f o l g .  



Es  w u r d e   nun  Ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   g e f u n d e n ,   daß  e i n   n e u e s  

V e r f a h r e n   zur  H e r s t e l l u n g   von  P a p i e r   o d e r   p a p i e r ä h n l i c h e n  

M a t e r i a l i e n ,   das   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daβ  man  dem 

P a p i e r s t o f f   b a s i s c h e   Amide  l a n g k e t t i g e r ,   u n t e r   30°C  ( b e i  

N o r m a l b e d i n g u n g e n )   s c h m e l z e n d e r   F e t t s ä u r e n   o d e r   F e t t s ä u r e -  

g e m i s c h e   z u s e t z t ,   zu  P a p i e r e n   o d e r   p a p i e r ä h n l i c h e n   M a t e r i -  

a l i e n   f ü h r t ,   d i e   im  V e r g l e i c h   zu  in  A b w e s e n h e i t   de r   A m i d e  

h e r g e s t e l l t e n   P a p i e r e   o d e r   p a p i e r ä h n l i c h e n   M a t e r i a l i e n  

h ö h e r e   P o r o s i t ä t ,   h ö h e r e   U n d u r c h s i c h t i g k e i t   ( O p a z i t ä t )   u n d  

h ö h e r e s   V o l u m e n   a u f w e i s e n .  

Es  i s t   zwar   b e k a n n t ,   d i e   S a l z e   und  Q u a r t e r n i e r u n g s p r o d u k t e  

von  b a s i s c h e n   Amiden  l a n g k e t t i g e r   F e t t s ä u r e n   mi t   S c h m e l z -  

p u n k t e n   ü b e r   30°C  a l s   L e i m u n g s m i t t e l   dem  P a p i e r s t o f f   z u z u -  

s e t z e n ,   a b e r   im  V e r g l e i c h   zu  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   i s t   d e r   be i   s o l c h e n   L e i m u n g s m i t t e l n   e v t l .  b e -  

o b a c h t b a r e   E f f e k t   u n b e d e u t e n d   und  e r f o r d e r t   w e s e n t l i c h  

k o s t s p i e l i g e r e   E i n s a t z m e n g e n .   Als  k o n t r ä r e   E n t s p r e c h u n g  

d a z u   h a b e n   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i t ä t s h i l f s m i t t e l   n u r  

e i n e   g e r i n g   a u s g e p r ä g t e ,   v e r n a c h l ä s s i g b a r e   L e i m u n g s m i t t e l -  

w i r k u n g .   W e i t e r h i n   e r r e i c h e n  d i e   L e i m u n g s m i t t e l z u b e r e i -  

t u n g e n   des   S t a n d e s   d e r   T e c h n i k   i h r e   W i r k s a m k e i t  e r s t   d u r c h  

e i n e   Q u a t e r n i e r u n g s r e a k t i o n .   Das  b e d e u t e t ,   daß  aus   d e r  

T a t s a c h e ,   daß  es  L e i m u n g s m i t t e l   au f   B a s i s   von  g e g e b e n e n -  

f a l l s   q u a r t e r n i e r t e n   l a n g k e t t i g e n   F e t t s ä u r e a m i d e n   g i b t ,  

n i c h t   a u f   d i e   V e r w e n d u n g   von  b a s i s c h e n   Amiden  l a n g -  

k e t t i g e r ,   u n t e r   30°C  s c h m e l z e n d e r   F e t t s ä u r e n   o d e r   F e t t -  

s ä u r e g e m i s c h e   a l s   P o r o s i e r u n g s m i t t e l   f ü r   P a p i e r   g e s c h l o s -  

sen   w e r d e n   k o n n t e .  



Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n g e s e t z t e n   b a s i s c h e n   Amide  w e r d e n  

v o r z u g s w e i s e   in  w ä ß r i g e r   Z u b e r e i t u n g   dem  P a p i e r s t o f f   b e i  

de r   P a p i e r h e r s t e l l u n g   z u g e s e t z t .  

V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   s o l c h e   Amide  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   d e r   F e t t s ä u r e n   mi t   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   u n t e r   Um- 

s e t z u n g   von  5 0  -   100  %  de r   p r i m ä r e n   A m i n o g r u p p e n   zum  A m i d  

h e r s t e l l b a r   s i n d ,   I n s b e s o n d e r e   f i n d e n   d a b e i   P o l y e t h y l e n -  

p o l y a m i n e   m i t   mehr   a l s   d r e i   A m i n o g r u p p e n   im  M o l e k ü l   V e r -  

w e n d u n g ,   wie   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   u n d  

P e n t a e t h y l e n h e x a m i n ,   d i e   in  Form  t e c h n i s c h   r e i n e r   F r a k t i -  

onen   e i n g e s e t z t   w e r d e n   k ö n n e n .  

B e v o r z u g t   w e r d e n   w e i t e r h i n   s o l c h e   A m i n g e m i s c h e   e i n g e s e t z t ,  

d i e   be i   d e r   P o l y a m i n s y n t h e s e   aus  D i h a l o g e n a l k a n e n   u n d  

Ammoniak  e n t s t e h e n .  

D i e s e   A m i n g e m i s c h e   h a b e n   v o r z u g s w e i s e   f o l g e n d e   Z u s a m m e n -  

s e t z u n g :  

A.  ca .   3  b i s   c a .   27  Gew. -X   D i a m i n e  

B.  ca .   10  b i s   c a .   22  Gew.-%  T r i a m i n e  

C.  ca .   15  b i s   c a .   25  Gew.-%  T e t r a m i n e  

D.  ca .   10  b i s   c a .   20  Gew.-%  P e n t a m i n e  

E.  ca .   5  b i s   c a .   10  Gew. -X   H e x a m i n e  

F.  ca .   15  b i s   c a .   25  Gew.-%  W a s s e r   u n d  

G  ca .   3  b i s   c a .   30  Gew. -X   a n d e r e   B e s t a n d t e i l e ,  



w o b e i   d i e   Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   A .  -   G.  100  G e w . - X   b e t r ä g t .  

Je  n a c h   A u s g a n g s a l k a n   k a n n   d i e   D i a m i n k o m p o n e n t e   A.  M o n o -  

a l k y l e n d i a m i n e   wie   1 , 3 - P r o p y l o n d i a m i n ,   B u t y l e n d i a m i n e   o d e r  

D i a m i n o h e x a n e   wie   1 , 6 - D i a m i n o h e x a n   und  i n s b e s o n d e r e   E t h y -  
l e n d i a m i n   e n t h a l t e n .  

V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   s o l c h e   A m i n g e m i s c h e   e i n g e s e t z t ,   d i e  

b e i   d e r   t e c h n i s c h e n   D i p r o p y l e n t r i a m i n -   und  P r o p y l e n d i a m i n -  

s y n t h e s e   a u s   D i c h l o r p r o p a n   und  Ammoniak  a l s   s o g e n a n n t e  

R e a k t o r b a s e n g e m i s c h e   a n f a l l e n .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   w e r d e n   s o l c h e   A m i n g e m i s c h e   e i n g e s e t z t ,  

d i e   b e i   d e r   t e c h n i s c h e n   D i e t h y l e n t r i a m i n -   und  E t h y l e n -  

d i a m i n s y n t h e s e   aus   1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   und  Ammoniak   a l s   s o -  

g e n a n n t e   R e a k t o r b a s e n g e m i s c h e   a n f a l l e n .  

D i e s e   G e m i s c h e   h a b e n   den   V o r t e i l ,   daß  zu  i h r e r   V e r w e n d u n g  

k e i n e   a u f w e n d i g e n   w e i t e r e n   D e s t i l l a t i o n s -   und   s o n s t i g e n  

R e i n i g u n g s s c h r i t t e   e r f o r d e r l i c h   s i n d ,   o b g l e i c h   z.  B.  e i n e  

G r o b r e i n i g u n g   m i t t e l s   A k t i v k o h l e ,   K i e s e l e r d e ,   A u s t a u s c h e r n ,  

T r o c k e n p r o z e s s e n   o.  ä.  R e i n i g u n g s h i l f e n   d u r c h a u s   in  B e -  

t r a c h t   zu  z i e h e n   i s t .   B e i s p i e l s w e i s e   k a n n   aus   G r ü n d e n   d e r  

E i g e n f a r b e   a u c h   in  B e t r a c h t   g e z o g e n   w e r d e n ,   e i n e   u n f r a k -  

t i o n i e r t e   D e s t i l l a t i o n   d e r   R e a k t o r b a s e   v o r z u n e h m e n ,   um  s i e  

von   g e g e b e n e n f a l l s   v o r h a n d e n e n   h ö h e r m o l e k u l a r e n ,   z u m e i s t  

t i e f   g e f ä r b t e n   H a r z b e s t a n d t e i l e n   a b z u t r e n n e n .   D i e s e   O p e r a -  

t i o n   i s t   j e d o c h   im  P r i n z i p   n i c h t   e r f o r d e r l i c h .  

Das  b e i   d e r   t e c h n i s c h e n   D i c h l o r e t h a n - b a s i e r t e n   P o l y e t h y -  

l e n p o l y a m i n s y n t h e s e   e n t s t e h e n d e   B a s e n g e m i s c h   e n t h ä l t  

z.  B,  f o l g e n d e   B e s t a n d t e i l e :  



E t h 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 ,   T r i e t h y l e n t e t r a m i n ,  

A m i n o e t h y l e n p i p e r a z i n ,   T r i s a m i n o e t h y l a m i n ,   N , N ' - B i s a m i n o -  

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

Form  v e r s c h i e d e n e n   I s o m e r e r   s o w i e   e i n e   R e i h e   n i c h t   i d e n -  

t i f i z i e r t e r   s o n s t i g e r   V e r u n r e i n i g u n g e n .   W e i t e r h i n   z.  B .  

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

h e p t a m i n   und   d e r e n   v e r z w e i g t e   und  c y c l i s c h e   I s o m e r e   s o w i e  

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

W ä h r e n d   n e b e n   E t h y l e n d i a m i n   in  d e r   R e a k t o r b a s e   d e r   " t e c h -  

n i s c h e "   T r i a m i n a n t e i l   w e i t g e h e n d   aus  D i e t h y l e n t r i a m i n   b e -  

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

g e r i n g e n   M e n g e n   an  B e g l e i t s t o f f e n   im  w e s e n t l i c h e n   4  T e t r a -  

m i n i s o m e r e ,   n ä m l i c h   e i n   l i n e a r e s   ( H a u p t a n t e i l ) ,   e i n   v e r -  

z w e i g t e s   und   zwei   P i p e r a z i n r i n g e   e n t h a l t e n d e   I s o m e r e n ,  

a u ß e r d e m   s i n d   ( n e b e n   u n d e f i n i e r t e n   B e g l e i t s t o f f e n   u n d  

I s o m e r e n   in  Mengen   u n t e r   3  X)  noch   d i e   P e n t a m i n e   m i t   c a .  

5  I s o m e r e n   und  d i e   H e x a m i n e   ( e t w a   14  X)  m i t   c a .   9  

I s o m e r e n t y p e n ,   d i e   l i n e a r ,   v e r z w e i g t ,   c y c l i s c h   s i n d ,  

e n t h a l t e n .   A u ß e r d e m   n a t ü r l i c h   a u c h   n o c h   h ö h e r e   A m i n t y p e n  

und  s o n s t i g e   B e g l e i t s t o f f e .   Die  D i a m i n e ,   T r i a m i n e ,   T e -  

t r a m i n e ,   P e n t a m i n e   und  H e x a m i n e   m a c h e n   e t w a   95  b i s   99  % 

d e r   w a s s e r f r e i e n   R e a k t o r b a s e   a u s .  

Die  G e h a l t e   d e r   l i n e a r e n   u n v e r z w e i g t e n   w a s s e r f r e i e n   V e r -  

b i n d u n g e n   s o l l t e n   m i n d e s t e n s   40  Gew. -X   b e t r a g e n   und  v o r -  

z u g s w e i s e   ü b e r   60  Gew. -X   l i e g e n .   Es  k ö n n e n   a u c h   G e m i s c h e  

von  t e c h n i s c h e n   A l k y l e n p o l y a m i n e n   mi t   a n d e r e n   S i e d e b e -  

r e i c h e n   und   A m i n g e h a l t e n   v e r f a h r e n s g e m ä ß   mi t   e i n g e s e t z t  

w e r d e n .  



E i n e   R a a k t o r b a s a   aus   d e r   E t h y a m i n h e r s t e l l u n g ,   w i e  

s i e   t e c h n i s c h   a n f ä l l t   und  f ü r   d i e   a r f i n d u n g s g a m ä ß e   H a r -  

s t e l l u n g   von  P o r o s i e r u n g s m i t t e l n   b e s o n d e r e   g u t   g e e i g n e t  

i s t ,   h a t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g ,   e r m i t t e l t   d u r c h   f r a k -  

t i o n i e r t e   D e s t i l l a t i o n   und  G a s c h r o m a t o g r a p h i e  

( D i e   Z u s a m m e n s e t z u n g e n   b e s c h r e i b e n   d i e   ü b l i c h e n   P r o -  

d u k t i o n s s c h w a n k u n g e n )  

Die   in  K l a m m e r n   g e s e t z t e n   Z a h l e n   e n t s p r e c h e n   e i n e r   t y p i -  

s c h e n   R e a k t o r b a s e ,   w ie   s i e   a u c h   im  s p ä t e r   f o l g e n d e n   B e i -  

s p i e l t e i l   v e r w e n d e t   w i r d ;   d i e   Z a h l e n w e r t e   s i n d   a b g e r u n d e t  

und  k ö n n e n   um  c a .  +   10  %  i h r e s   W e r t e s   s c h w a n k e n .  



B e v o r z u g t   w e r d e n   w e i t e r h i n   s o l c h e   A m i n g e m i s c h e   e i n g e s e t z t ,  

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

d e r   D i a l k y l e n t r i a m i n e ,   i n s b e s o n d e r e   von  D i p r o p y l e n t r i a m i n  

und  ganz   b e s o n d e r s   D i e t h y l e n t r i a m i n ,   aus  D i h a l o g e n a l k a n e n  

und  Ammoniak  n a c h   A b d e s t i l l i e r e n   d e r   T r i a m i n f r a k t i o n   a n -  

f a l l e n .  

Auf  d i e s e   W e i s e   f a l l e n   A m i n g e m i s c h e   an ,   d i e   z . B .  

A)  w e n i g e r   a l s   10  G e w . - X ,   b e v o r z u g t   w e n i g e r   a l s   1  G e w . - X  

T r i a m i n e ,  

B)  e twa   50  b i s   e t w a   60  G e w . - X ,   b e v o r z u g t   e t w a   52  b i s  

e t w a   55  Gew. -X   T e t r a m i n e ,  

C)  e twa   25  b i s   e t w a   35  G e w . - X ,   b e v o r z u g t   e t w a   29  b i s  

e twa   32  Gew.-%  P e n t a m i n e ,  

D)  e t w a   10  b i s   e t w a   20  G e w . - X ,   b e v o r z u g t   e t w a   12  b i s  

e t w a   15  Gew.-%  H e x a m i n e   u n d  

E)  e t w a   1  b i s   e t w a   15  G e w . - X ,   b e v o r z u g t   e t w a   2  b i s   e t w a  

10  G e w . - X   a n d e r e   B e s t a n d t e i l e   e n t h a l t e n ,   w o b e i   d i e  

Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   A )  +   B)  +  C )  +   D )  +   E )  

100  Gew.-%  b e t r ä g t .   B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   w e r d e n   b e i m  

e r f i n d u n g p g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   b a s i s c h e   Amide  aus  Ö l -  

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

und  dem  a l s   T e t r a m i n s u m p f   a n f a l l e n d e n   A m i n g e m i s c h  

e i n g e s e t z t .  



Als   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g e n   d e r   b a s i s c h e n   Amide  w e r d e n   v o r -  

z u g s w e i s e   t e i l w e i s e   o d e r   v o l l s t ä n d i g   an  den  A m i n g r u p p e n  

in  S a l z f o r m   ü b e r f ü h r t e ,   in  w ä ß r i g e m   Med ium  d i s p e r g i e r t e  

bzw.   g e l ö s t e   b a s i s c h e   Amide  v e r w e n d e t ;   v o r z u g s w e i s e   f i n d e n  

d i e   A c e t a t e   u n d / o d e r   F o r m i a t e   d e r   b a s i s c h e n   Amide  V e r w e n -  

d u n g .  

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

l i c h e n   M a t e r i a l i e n   wie   i n s b e s o n d e r e   P a p p e n .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e r u n g s h i l f s m i t t e l   w e r d e n   v o r -  

w i e g e n d   in  Form  d e r   1 0  -   35  X i g e n   w ä ß r i g e n   F o r m u l i e r u n g  

h e r g e s t e l l t   und   t r a n s p o r t i e r t ,   b e i m   E i n s a t z   im  P a p i e r s t o f f  

k a n n   j e d o c h   b i s   a u f   K o n z e n t r a t i o n e n   u n t e r   1  X  v e r d ü n n t  

w e r d e n .   A n d e r e r s e i t s   i s t   es  a u c h   m ö g l i c h ,   d i e   r e i n e n   b a -  

s i c h e n   Amide  dem  P a p i e r s t o f f   z u z u s e t z e n ,   w o b e i   dann   d i e  

w ä ß r i g e   D i s p e r s i o n   d e s   H i l f s m i t t e l s   in  d e r   P a p i e r b ü t t e   i n  

s i t u   e n t s t e h e n   und  w i r k e n   k a n n .  

Der   V o r t e i l   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l  

b e s t e h t   u . a .   d a r i n ,   daß  z u s ä t z l i c h e   M a ß n a h m e n   z u r   V e r ä n -  

d e r u n g   d e r   P a p i e r p o r o s i t ä t   v e r m i e d e n   w e r d e n   k ö n n e n ,   u n d  

daß  d i e   m i t   L e i m u n g s m i t t e l n   v e r t r ä g l i c h e n   P o r o s i e r u n g s m i t -  

t e l   in  s e h r   g e r i n g e n   E i n s a t z m e n g e n   von  0 , 0 5   b i s   ca .   5 ,  

v o r z u g s w e i s e   0 , 2   b i s   0 , 8   G e w . - X ,   b e z o g e n   a u f   F e s t s t o f f   u n d  

P a p i e r s t o f f ,   v e r w e n d e t   w e r d e n   k ö n n e n .  



Als  l a n g k e t t i g e   F e t t s ä u r e n   und  F e t t s ä u r e g e m i s c h e   k ö n n e n  

p r i n z i p i e l l   a l l e   F e t t s ä u r e n   mi t   mehr  a l s   9,  v o r z u g s w e i s e  

mit   mehr  a l s   15  C - A t o m e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   d i e   u n t e r   3 0 ° C  

( b e i   N o r m a l b e d i n g u n g e n )   s c h m e l z e n .   Z u m e i s t   h a n d e l t   es  s i c h  

um  n a t ü r l i c h e   F e t t s ä u r e n   wie  Ö l s ä u r e ,   E l a i d i n s ä u r e ,   L e i n -  

ö l f e t t s ä u r e n   bzw.   S a j a ö l f e t t s ä u r e n   und  s o n s t i g e   p f l a n z -  

l i c h e   F e t t s ä u r e n ,   e t w a   T a l l ö l f e t t s ä u r e ,   a b e r   a u c h  a u s  

m i n e r a l i s c h e n   L a g e r s t ä t t e n   bzw.  E r d ö l   g e w i n n b a r e   F e t t -  

s ä u r e n   o d e r   T r a n ö l -   bzw.  F i s c h ö l f e t t s ä u r e n   mi t   9  b i s   ü b e r  

28  C - A t o m e n ,   i n s b e s o n d e r e   1 5  -   25  C - A t o m e n ,   a b e r   a u c h  

s y n t h e t i s c h e   d u r c h   O x o s y n t h e s e   o d e r   F i s c h e r - T r o p s c h - V e r -  

f a h r e n   o d e r   O x i d a t i o n s v e r f a h r e n   o d e r   D i m e r i s i e r u n g s -   b z w .  

O l i g o m e r i s i e r u n g s v e r f a h r e n   e r h ä l t l i c h e ,   v o r z u g s w e i s e   m o n o -  

f u n k t i o n e l l e   l a n g k e t t i g e   F e t t s ä u r e n   s i n d   in  B e t r a c h t   z u  

z i e h e n .   V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   Ö l s ä u r e   o d e r   v o r w i e g e n d   Ö l -  

s ä u r e   e n t h a l t e n d e   ( t e c h n i s c h e )   F e t t s ä u r e g e m i s c h e   v e r w e n -  

d e t .  

Die  U m s e t z u n g   d e r   F e t t 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  

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

h i t z e n   d e r   K o m p o n e n t e n   u n t e r   W a s s e r a b s p a l t u n g ,   g e g e b e n e n -  

f a l l s   u n t e r   L u f t a u s s c h l u ß   o d e r   S c h u t z g a s   ( N 2 ) .   O b g l e i c h  

auch   a n d e r e   M e n g e n v e r h ä l t n i s s e   be i   de r   A m i d h e r s t e l l u n g   z u  

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

b e s t e n   E r g e b n i s s e   e r z i e l t ,   wenn  be i   de r   A m i d h e r s t e l l u n g  



s o l c h e   Mengen   an  F e t t s ä u r e n   und  P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e n   z u -  

s a m m e n g e f ü h r t   w e r d e n ,   daß  4 0  -   100 %  d e r   in  dem  Amin  b z w .  

A m i n g e m i s c h   e n t h a l t e n e n   p r i m ä r e n   A m i n o g r u p p e n   d u r c h  

C a r b o x y l g r u p p e n   i n s   Amid  ü b e r f ü h r t   w e r d e n   k ö n n e n .   V o r z u g s -  

w e i s e   s o l l e n   5 5  -   100  %  d e r   p r i m ä r e n   A m i n o g r u p p e n   ins   Amid  

ü b e r f ü h r t   w e r d e n .   Der  E i n s a t z   ü b e r s t ß c h i o m e t r i s c h e r   F e t t -  

s ä u r e m e n g e n   k a n n   in  B e t r a c h t   g e z o g e n   w e r d e n .  

Als   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   w e r d e n   z u r   A m i d h e r s t e l l u n g   a u s  

G r ü n d e n   d e r   Z u g ä n g l i c h k e i t   w e n i g e r   P o l y b u t y l e n -   o d e r   P o l y -  

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

a m i n e   v e r w e n d e t .   G r u n d s ä t z l i c h   w e r d e n   s o l c h e   Amine  d u r c h  

U m s e t z u n g   von  a,  ß - D i h a l o g e n e t h a n   m i t   Ammoniak  h e r g e -  

s t e l l t .   G r u n d s ä t z l i c h   s i n d   s ä m t l i c h e   b e i   d i e s e r   S y n t h e s e  

a n f a l l e n d e n   P o l y a m i n e ,   s o f e r n   c a .   50  und  mehr   X  d e r   p r i m ä -  

r e n   A m i n o g r u p p e n   i n s   Amid  ü b e r f ü h r t   w e r d e n ,   e r f i n d u n g s g e -  

mäß  a l s   A u s g a n g s a m i n e   in  B e t r a c h t   zu  z i e h e n .   Da  j e d o c h  

E t h y l e n d i a m i n   und  D i e t h y l e n t r i a m i n   s e h r   g e s u c h t e  

t e c h n i s c h e   Z w i s c h e n p r o d u k t e   s i n d ,   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß  

b e v o r z u g t ,   d i e   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n e   m i t   mehr   a l s   3  A m i n o -  

g r u p p e n   e i n z u s e t z e n ,   da  d i e s e   a l s   N e b e n p r o d u k t e   d e r   D i -  

und  T r i a m i n s y n t h e s e   p r e i s w e r t   zu r   V e r f ü g u n g   s t e h e n .  

S o l c h e   Amine  s i n d   T r i e t h y l e n t e t r a m i n f r a k t i o n e n ,   T e t r a -  

e t h y l e n p e n t a m i n -   und  P e n t a e t h y l e n h e x a m i n f r a k t i o n e n .  

Von  b e s o n d e r e m   I n t e r e s s e   und  ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   von  a u s -  

g e z e i c h n e t e r   W i r k s a m k e i t   im  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e -  

r u n g s m i t t e l   s i n d   d i e   n a c h   A b d e s t i l l i e r e n   d e r   Di -   u n d  

T r i a m i n e   aus   dem  R e a k t i o n s g e m i s c h   h i n t e r b l e i b e n d e n  



R ü c k s t a n d s g e m i s c h e ,   d i e   a l s   T e t r a m i n s u m p f   b e z e i c h n e t  

w e r d e n .  

Es  i s t   n i c h t   nu r   ü b e r r a s c h e n d ,   daß  e i n   d e r a r t i g   u n -  

s p e z i f i s c h e s   G e m i s c h   v e r s c h i e d e n s t e r   l i n e a r e r ,   v e r z w e i g t e r  

und  c y c l i s c h e r   Amine  v e r s c h i e d e n s t e r   B a s i z i t ä t   und  v e r -  

s c h i e d e n s t e n   M o l g e w i c h t s   mi t   a u s g e z e i c h n e t e m   E r g e b n i s   f ü r  

d i e   P o r o s i e r u n g s w i r k u n g   a n s t e l l e   e i n e r   d u r c h   e i n e n   s p e z i -  

e l l e n   S i e d e b e r e i c h   d e f i n i e r t e n   A m i n f r a k t i o n   e i n g e s e t z t  

w e r d e n   k a n n ,  

Es  i s t   in  b e s o n d e r e m   Maße  ü b e r r a s c h e n d   daß  f e s t g e s t e l l t  

w e r d e n   k o n n t e ,   daß  mi t   d e r a r t i g e n   b r e i t v e r t e i l t e n   P o l y -  

a m i n g e m i s c h e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l   von  g e g e n ü b e r   z . B .   e i n e r  

r e i n e n   T e t r a m i n f r a k t i o n   v e r b e s s e r t e m   W i r k u n g s n i v e a u   e r h a l -  

t e n   w e r d e n ,   was  w i e d e r u m   s o w o h l   f ü r   s i c h   a l s   a u c h   in  V e r -  

b i n d u n g   m i t   d e r   in  W e g f a l l   kommenden   N o t w e n d i g k e i t   d e r  

F r a k t i o n i e r u n g   d e r   P o l y a l k y l e n p o l y a m i n e   e i n   w e s e n t l i c h e r  

t e c h n i s c h e r   F o r t s c h r i t t   i s t .  

Es  w u r d e   ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   g e f u n d e n ,   daß  man  das   h i e r  

b e s c h r i e b e n e   V e r f a h r e n   zu r   G e w i n n u n g   von  P o r o s i e r u n g s -  

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

man  a l s   e i n z u s e t z e n d e   P o l y a m i n e   n i c h t   e t w a   e i n e   t e c h n i s c h e  

F r a k t i o n   von  z . B .   T r i e t h y l e n t e t r a m i n ,  d i e   n o c h   d e s s e n  

I s o m e r e   und  im  g l e i c h e n   S i e d e b e r e i c h   l i e g e n d e   B e g l e i t -  

s t o f f e   e n t h ä l t ,   v e r w e n d e t   w i r d ,   s o n d e r n   i n d e m   man  d i e  

G e s a m t h e i t   d e r   be i   de r   P o l y e t h y l e n p o l y a m i n s y n t h e s e   aus   @, 

ß - D i h a l o g e n a l k a n   und  Ammoniak  a n f a l l e n d e n   R e a k t i o n s p r o d u k -  

t e ,   aus   d e n e n   l e d i g l i c h   A l k y l e n d i a m i n   ( E t h y l e n d i a m i n )   u n d  



g e g e b e n e n f a l l s   D i a l k y l e n t r i a m i n   ( D i e t h y l e n t r i a m i n )   d e s t i l -  

l a t i v   a b g e z o g e n   w o r d e n   s i n d ,   a l s   A u s g a n g s a m i n   z u r   U m s e t -  

zung   m i t   den   F e t t s ä u r e n   v e r w e n d e t .   D i e s e s   t e c h n i s c h e   A m i n -  

g e m i s c h ,   das   e i n e   V i e l z a h l   v e r s c h i e d e n s t e r   A m i n k o m p o n e n t e n  

m i t   v o r w i e g e n d   4  und  mehr   S t i c k s t o f f a t o m e n   im  M o l e k ü l   e n t -  

h ä l t ,   f ä l l t   a l s   s o g e n a n n t e r   " T e t r a m i n s u m p f "   b e i   d e r   S y n -  

t h e s e   des   D i p r o p y l e n t r i a m i n s   bzw,  i n s b e s o n d e r e   d e s   D i -  

e t h y l e n t r i a m i n s   an  und  i s t   b e s o n d e r s   l e i c h t   z u g ä n g l i c h .  

Es  w i r d   a l s   " T e t r a m i n s u m p f "   b e z e i c h n e t   und  h a t   den   V o r -  

t e i l ,   daß  b e i   s e i n e r   V e r w e n d u n g   k e i n e   a u f w e n d i g e n   w e i t e r e n  

D e s t i l l a t i o n s -   und  s o n s t i g e n   R e i n i g u n g s s c h r i t t e   e r f o r d e r -  

l i c h   s i n d ,   o b g l e i c h   z . B .   e i n e   G r o b r e i n i g u n g   m i t t e l s   A k t i v -  

k o h l e ,   K i e s e l e r d e ,   A u s t a u s c h e r n ,   o . i .   R e i n i g u n g s h i l f e n  

d u r c h a u s   in  B e t r a c h t   zu  z i e h e n   i s t .   B e i s p i e l s w e i s e   k a n n  

a u s   G r ü n d e n   d e r   E i g e n f a r b e   a u c h   in  B e t r a c h t   g e z o g e n  

w e r d e n ,   e i n e   u n f r a k t i o n i e r t e   D e s t i l l a t i o n   d e s   T e t r a m i n -  

s u m p f e s   v o r z u n e h m e n ,   um  i hn   von  g e g e b e n e n f a l l s   v o r h a n d e n e n  

h ö h e r m o l e k u l a r e n ,   z u m e i s t   t i e f   g e f ä r b t e n   H a r z b e s t a n d t e i l e n  

a b z u t r e n n e n .   D i e s e   O p e r a t i o n   i s t   j e d o c h   im  P r i n z i p   n i c h t  

e r f o r d e r l i c h .  

A l s   t e c h n i s c h e   A m i n g e m i s c h e   z u r   H e r s t e l l u n g   d e r   b a s i s c h e n  

F e t t s ä u r e a m i d e   kommen  v o r z u g s w e i s e   t e c h n i s c h e   P o l y e t h y l e n -  

p o l y a m i n e ,   d . h .   T e t r a m i n s u m p f   aus   d e r   S y n t h e s e   von  t e c h -  

n i s c h e m   D i e t h y l e n t r i a m i n   in  B e t r a c h t .  

G e e i g n e t   s i n d   a u c h   p r i n z i p i e l l   d i e   e n t s p r e c h e n d e n   t e c h -  

n i s c h e n   P o l y p r o p y l e n p o l y a m i n - S c h n i t t e .   Von  b e s o n d e r e m  

I n t e r e s s e   i s t   t e c h n i s c h e r   T r i e t h y l e n t e t r a m i n s u m p f ,   d . h .  

d a s   n a c h   d e r   A b d e s t i l l a t i o n   d e r   D i e t h y l e n t r i a m i n f r a k t i o n  

h i n t e r b l e i b e n d e   T r i e t h y l e n t e t r a m i n   und  a l l e   w e i t e r e n   A m i n e  

e n t h a l t e n d e   S u m p f m a t e r i a l .  



Als  in  dem  t e c h n i s c h e n   T e t r a m i n s u m p f   v o r k o m m e n d e   K o m p o -  

n e n t e n   kommen  z . B .   in  B e t r a c h t :   A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,  

T r i s a m i n o e t h y l a m i n ,   N , N ' - B i s a m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   a m i n o -  

e t h y l i e r t e   N - A m i n o e t h y l p i p e r a z i n e   in  Form  v e r s c h i e d e n e r  

I s o m e r e r   s o w i e   e i n e   R e i h e   n i c h t   i d e n t i f i z i e r t e r   s o n s t i g e r  

V e r u n r e i n i g u n g e n .   W e i t e r h i n   z . B .   T e t r a e t h y l e n p e n t a m i n ,  

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

z w e i g t e   und  c y c l i s c h e   I s o m e r e   s o w i e   o l i g o m e r e   und  p o l y m e r e  

A m i n h a r z e   u n b e k a n n t e r   S t r u k t u r .  

W ä h r e n d   das   " t e c h n i s c h e "   T r i e t h y l e n t e t r a m i n   a l s   T e t r a m i n -  

f r a k t i o n   n e b e n   w e n i g   d e f i n i e r t e n   g e r i n g e n   Mengen   a l s   B e -  

g l e i t s t o f f e n   im  w e s e n t l i c h e n   aus   4  T e t r a m i n i s o m e r e n ,   n ä m -  

l i c h   e i n e m   l i n e a r e n   ( H a u p t a n t e i l ) , e i n e m   v e r z w e i g t e n   u n d  

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

im  s o g e n a n n t e n   T e t r a m i n s u m p f   n e b e n   d i e s e n   B e g l e i t s t o f f e n  

und  I s o m e r e n   in  Mengen   ü b e r   1  -   3  X  n o c h   d i e   P e n t a m i n e  

( e t w a   30  X)  m i t   c a .   5  I s o m e r e n   u n d d   d i e   H e x a m i n e   ( e t w a  

14  X)  m i t   c a .   9  I s o m e r e n t y p e n , d i e   l i n e a r ,   v e r z w e i g t ,   c y c -  
l i c h   s i n d  e n t h a l t e n ,   a u ß e r d e m   n a t ü r l i c h   a u c h   n o c h   h ö h e r e  

A m i n t y p e n   und  s o n s t i g e   B e g l e i t s t o f f e .   Die  T e t r a m i n e ,  

P e n t a m i n e   und  H e x a m i n e   m a c h e n   e t w a   9 1  -   97  %  des   T e t r a m i n -  

s u m p f e s   a u s .  

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

20  G e w . - X   b e t r a g e n   und  v o r z u g s w e i s e   ü b e r   40  G e w . - X   l i e g e n .  

Es  k ö n n e n   a u c h   G e m i s c h e   von  t e c h n i s c h e n   P o l y a l k y l e n p o l y -  

a m i n e n   mi t   n i e d e r e n   S i e d e b e r e i c h e n   und  A m i n g e h a l t e n   v e r -  

f a h r e n s g e m ä ß   m i t   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  



B e z o g e n   a u f   d i e   e i n g e s e t z t e   Menge   an  A m i n f r a k t i o n   b z w .  

T e t r a m i n s u m p f   w e r d e n   d i e   F e t t s ä u r e n   zur   D a r s t e l l u n g   d e r  

A m i d v o r s t u f e   f ü r   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l  

in  s o l c h e n   Mengen   e i n g e s e t z t ,   daß  5 0  -   100 %  d e r   v o r h a n -  

d e n e n   p r i m ä r e n   A m i n o g r u p p e n   in  d a s   Amid  ü b e r f ü h r t   w e r d e n  

k ö n n e n .   Das  b e d e u t e t ,   daß  das   r e s u l t i e r e n d e   b a s i s c h e   Amid  

p r o   M o l e k ü l   v o r z u g s w e i s e   d u r c h s c h n i t t l i c h   n o c h   m i n d e s t e n s  

zwei   b a s i s c h e   A m i n o g r u p p e n   e n t h ä l t .  

Das  i s t   d a n n   d e r   F a l l ,   wenn   z . B .   150  G e w . - T l e .   t e c h n i s c h e m  

T e t r a m i n s u m p f e s   m i t   e t w a   1 ,5   Mol  ö l s ä u r e   o d e r   F i s c h f e t t -  

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

d i e   A c e t y l i e r u n g   d e r   b a s i s c h e n   Amide  n a c h   d e r   O H - Z a h l -  

M e t h o d e   OH  Z a h l e n   von  150  b i s   210  e r g i b t ,   w ä h r e n d   d i e  

S ä u r e z a h l e n   u n t e r   10  l i e g e n   s o l l t e n .  

D i e   H e r s t e l l u n g   d e r   b a s i s c h e n   Amide   kann   n a c h   v e r s c h i e d e n -  

e n ,   dem  F a c h m a n n   g e l ä u f i g e n   M e t h o d e n   e r f o l g e n ,   b e i s p i e l s -  

w e i s e   s e h r   e i n f a c h   d a d u r c h ,   daß  man  b e r e c h n e t e   M e n g e n  

T a l l ö l f e t t s ä u r e   und  Amin ,   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r   S t i c k s t o f f ,  

a u f   180°C  b i s   220°C  e r h i t z t   und   man  das   b e i   d e r   A m i d b i l -  

d u n g   e n t s t e h e n d e   W a s s e r   a b d e s t i l l i e r t .   Die  S ä u r e z a h l e n   d e s  

A m i d i e r u n g s p r o d u k t e s   s o l l t e n   u n t e r   15,   v o r z u g s w e i s e   u n t e r  

8  l i e g e n .  

A n s c h l i e ß e n d   k a n n   d i e   S c h m e l z e   d e r   e n t s t a n d e n e n   b a s i s c h e n  

Amide  n a c h   A b k ü h l u n g   a u f   e i n e n   g e e i g n e t e n   T e m p e r a t u r b e -  

r e i c h ,   z . B .   in  d e r   Nähe  d e r   e t w a   z w i s c h e n   30  und  7 0 0 C  

l i e g e n d e n   S c h m e l z p u n k t e   d e r   Amide   in  W a s s e r   d i s p e r g i e r t  

und   d a b e i   u n t e r   g u t e m   R ü h r e n   g e g e b e n e n f a l l s   m i t   e i n e m   D i s -  



p e r g i e r h i l f s m i t t e l   u m g e s e t z t   w e r d e n .   S i e   w i r d   d a n n   n a c h  

0 , 5  -   10  h  F o r m u l i e r z e i t ,   v o r z u g s w e i s e   n o c h   warm,   g e g e b e n -  

e n f a l l s   mi t   w e i t e r e m   W a s s e r   u n t e r   A b k ü h l u n g   und  w e i t e r e m  

R ü h r e n   be i   1 0  -   80°C  ü b e r   0 , 1  -   10  h,  in  e i n e   5  -   4 0  

G e w . - X i g e ,   v o r z u g s w e i s e   1 0  -   25  G e w . - X i g e   L ö s u n g ,   S u s p e n -  

s i o n   bzw.  E m u l s i o n   ü b e r f ü h r t .   Das  g e s c h i e h t   im  a l l g e m e i n e n  

d u r c h   e i n f a c h e s   R ü h r e n ,   g e g e b e n e n f a l l s   a u c h   u n t e r   E i n s a t z  

m e c h a n i s c h e r   E m u l g i e r v o r r i c h t u n g e n .  

Es  kann   auch   in  B e t r a c h t   g e z o g e n   w e r d e n ,   d i e   A m i d s c h m e l z e ,  

vor   dem  D i s p e r g i e r e n   in  W a s s e r ,   mi t   u n t e r g e o r d n e t e n   M e n g e n  

e i n e r   a n o r g a n i s c h e n   o d e r   o r g a n i s c h e n   S ä u r e   a l s   D i s p e r g i e r -  

h i l f s m i t t e l   ( v o r z u g s w e i s e   u n t e r   20  X,  i n s b e s o n d e r e   0  -  

10 X  d e r   zur   N e u t r a l i s a t i o n   e r f o r d e r l i c h e n   M e n g e )  

u m z u s e t z e n ,   um  den  D i s p e r g i e r u n g s s c h r i t t   zu  e r l e i c h t e r n .  

E s  h a t   s i c h   a l s   z w e c k m ä ß i g   e r w i e s e n ,   wenn  d i e   b e i   d e r   D i s -  

p e r g i e r u n g s s t u f e   a n w e s e n d e   W a s s e r m e n g e   g e r i n g e r   i s t   a l s  

d i e   s p ä t e r h i n   in   d e r   w ä ß r i g e n   Z u b e r e i t u n g   e n t h a l t e n e   W a s -  

s e r m e n g e ,   da  man  d a n n   d i e   E i n s t e l l u n g   d e r   g e w ü n s c h t e n  

P o r o s i e r u n g s m i t t e l k o n z e n t r a t i o n   o p t i m a l   m i t   e i n e r   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß e n ,   g e g e b e n e n f a l l s   in  B e t r a c h t   zu  z i e h e n d e n   u n d  

v i s k o s i t ä t s v e r m i n d e r n d   w i r k e n d e n   E l e k t r o l y t z u g a b e   ( z . B .  

von  N a C I - L ö s u n g )   k o m b i n i e r e n   k a n n .  

Bei  d e r   H e r s t e l l u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   w ä ß r i g e n   Z u b e -  

r e i t u n g e n   des   b a s i s c h e n   F e t t a m i d s   w e r d e n   a l s   D i s p e r g i e r -  

h i l f s m i t t e l   n i c h t   n u r   in  Mengen   von  0  -   c a .   15  G e w . - X   e i n -  

z u s e t z e n d e   ü b l i c h e   D i s p e r g i e r h i l f s m i t t e l   wie   S c h u t z k o l l o -  

ide   u n d / o d e r   E m u l g a t o r e n   au f   a n i o n i s c h e r ,   k a t i o n i s c h e r  



o d e r   n i c h t i o n i s c h e r   B a s i s   v e r s t a n d e n ,   s o n d e r n   auch   Z u s ä t z e  

von  Q u a r t e r n i e r u n g s m i t t e l n   wie   E s t e r n   und  Amiden   d e r  

H a l o g e n e s s i g s ä u r e ,   z . B .   C h l o r a c e t a m i d ,   P r o p a n s u l t o n ,  

D i m e t h y l s u l f a t ,   B e n z y l c h l o r i d ,   A l k y l c h l o r i d ,   M e t h y l c h l o r i d  

und  a n d e r e n   a - H a l o g e n a l k a n e n ,   E t h y l e n o x i d ,   v o r z u g s w e i s e  

E p i c h l o r h y d r i n ,   in  M e n g e n   von  0 , 0 5  -   5  Ä q u i v a l e n t ,   b e v o r -  

z u g t   0 , 1  -   1  X q u i v a l e n t ,   b e z o g e n   au f   im  b a s i s c h e n   A m i d  

e n t h a l t e n e   A m i n o g r u p p e n .   B e v o r z u g t e   D i s p e r g i e r h i l f s m i t t e l ,  

d i e   d i e   P o r o s i e r u n g s -   bzw.   V o l u m e n w i r k u n g   d e r   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   Z u s a t z s t o f f e   n i c h t   n a c h t e i l i g   b e e i n f l u s s e n ,   s i n d  

j e d o c h   i n s b e s o n d e r e   a n o r g a n i s c h e ,   v o r   a l l e m   a b e r   o r g a -  
n i s c h e   S ä u r e n   w ie   H a l o g e n w a s s e r s t o f f s ä u r e n ,   P h o s p h o r - ,  

S c h w e f e l -   o d e r   S a l p e t e r s ä u r e   bzw.  F u m a r - ,   M a l e i n - ,   Z i t r o -  

n e n - ,   Ä p f e l - ,   B e r n s t e i n s ä u r e   o d e r   T o l u o l s u l f o n s ä u r e n   i n s -  

b e s o n d e r e   j e d o c h   w e g e n   d e r   r e l a t i v   g e r i n g e n   K o r r o s i o n s -  

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

u n d / o d e r   E s s i g s ä u r e .  

D i e s e   S ä u r e n ,   d i e   v o r z u g s w e i s e   in  s o l c h e n   Mengen   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n ,   daß  e i n e   n e u t r a l e   R e a k t i o n   (pH  c a .   7)  d e r  

w ä ß r i g e n   F o r m u l i e r u n g   r e s u l t i e r t ,   b i l d e n   m i t   dem  f r a g -  

l i c h e n   b a s i s c h e n   Amid  s e l b s t   e i n   e m u l g i e r e n d   bzw.   d i s p e r -  

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

w ä ß r i g e n   F o r m u l i e r u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   a l s   P o r o s i e -  

r u n g s m i t t e l   w i r k s a m e n   b a s i s c h e n   F e t t a m i n e   g e w ä h r l e i s t e t .  

Es  k a n n   a u c h   in  B e t r a c h t   g e z o g e n   w e r d e n ,   g e r i n g e r e   o d e r  

h ö h e r e   S ä u r e z u s ä t z e   v o r z u n e h m e n ,   wenn  z . B .   d i e   R e a k t i o n  

d e r   P a p i e r m a s s e   im  s c h w a c h   b a s i s c h e n   o d e r   im  s a u r e n   B e -  

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



Im  B e r e i c h   d e r  F e s t s t o f f g e h a l t e   ü b e r   10  Gew, -%  h a b e n   d i e  

e r f i n d u n g s g e m ä ß   b e s c h r i e b e n e n   w ä ß r i g e n   Z u b e r e i t u n g e n   b i s -  

w e i l e n   e i n e   b r e i i g e   K o n s i s t e n z ,   d i e   zu  H a n d h a b u n g s s c h i e -  

r i g k e i t e n   f ü h r e n   k a n n .   E s  k ö n n e n  d a n n   den   Z u b e r e i t u n g e n  

0 , 0 5  -   5,  v o r z u g s w e i s e   0 , 1  -   1  Gew.-%  ( b e z o g e n   s u f  F e s t -  

s t o f f ) ,   an  E l e k t r o l y t e n   z u g e s e t z t  w e r d e n ,   w o d u r c h  e i n e  

V e r f l ü s s i g u n g   b e w i r k t   w i r d .   Das  g e s c h i e h t   am  z w e c k m ä -  

ß i g s t e n   in  d e r   l e t z t e n   V e r d ü n n u n g s s t u f e   d e r   P o r o s i e r u n g s -  

m i t t e l z u b e r e i t u n g ,   i n d e m   m a n  d i e   g e w ü n s c h t e   E l e k t r o l y m e n g e  

z . B .   NaCl  im  f ü r  d i e   a b s c h l i e ß e n d e   V e r d ü n n u n g   v o r g e s e h e n e n  

W a s s e r   a u f l ö s t   und  so  e i n b r i n g t .  

O b g l e i c h   es  a u c h   m ö g l i c h   i s t ,   den  E l e k t r o l y t e n   von  v o r n -  
h e r e i n   bzw.  b e r e i t s   b e i   d e r   e r s t e n  o d e r   z w e i t e n   W a s s e r z u -  

g a b e   z u z u s e t z e n ,   h a t   es  s i c h   am  w i r k u n g s v o l l s t e n  e r w i e s o n ,  

den   E l e k t r o l y t e n   m ö g l i c h s t   am  S c h l u ß   d e s  V e r d ü n n j u n g s p r o -  

z e s s e s   e i n z u a r b e i t e n .   H i e r d u r c h   e r h ä l t   man  Z u b e r e i t u n g a n ,  

d i e   b e i   F e s t s t o f f g e h a l t e n   ü b e r   10  G e w . - X   d ü n n f l ü s s i g e n  

C h a r a k t e r   h a b e n   und  n i c h t   n a c h d i c k e n .  

A l s  E l e k t r o l y t e  k o m m e n   n e b e n   o r g a n i s c h e n   S a l z e n   w i e  

Ammonium-  o d e r   A l k a l i f o r m i a t e n ,   - a c e t a t e n ,   - b e n z o a t e n ,  

- p h o s p h o n a t e n  o d e r   - s u l f o n a t e n   v o r z u g s w e i s e   a n o r g a n i s c h e  

S a l z e   wie   A m m o n c h l o r i d ,   K a l i u m c h l o r i d ,   C a l c i u m c h l o r i d ,  

Z i n k - ,   M a g n e s i u m c h l o r i d ,   A l u m i n i u m c h l o r i d   o d e r  i n s b e s o n -  

d e r e   N a t r i u m c h l o r i d   in  B e t r a c h t ,   o b g l e i c h   a u c h   l ö s l i c h e  

C h l o r i d e ,   N i t r a t e ,   S u l f a t e ,   P h o s p h a t e ,   C a r b o n a t e   a n d e r e r  

E l e m e n t e   und  a u c h   S ä u r e n   o d e r   B a s e n   s e l b s t   p r i n z i p i e l l  

g e e i g n e t   s i n d .  



Die   e r h a l t e n e n   g e b r a u c h s f e r t i g e n   w ä ß r i g e n   Z u b e r e i t u n g e n  

d e r   P o r o s i e r u n g s m i t t e l   h a b e n   F e s t s t o f f k o n z e n t r a t i o n e n   v o n  

5  -   4 0 ,   v o r z u g s w e i s e   von  10  b i s   35  G e w . - X .   D i e s e   Z u b e r e i -  

t u n g e n   w e r d e n   be i   i h r e r   A n w e n d u n g   a u f   d i e   d a n n   e r f o r d e r -  

l i c h e n   K o n z e n t r a t i o n e n   w e i t e r   v e r d ü n n t ,   z . B .   a u f   K o n z e n -  

t r a t i o n e n  u n t e r   5  G e w . - X ,   wie   s i e   a u c h   b e i   d e r   P a p i e r -  

l e i m u n g   ü b l i c h   s i n d .  

Die   e r f i n d u n g c g e m ä B e n   H i l f s m i t t e l   h a b e n   den   V o r t e i l ,   b e i  

s e h r   g u t e r   W i r k s a m k e i t   in   Form  i h r e r   w ä ß r i g e n   Z u b e r e i -  

t u n g e n   q u a s i   u n b e g r e n z t   l a g e r s t a b i l   zu  s e i n   s o w i e   a u c h  

k e i n e   Z u s ä t z e   von  A l a u n   ( L e i m u n g s m i t t e l n )   o d e r   k a t i o -  

n i s c h e n   o d e r   a n i o n i s c h e n   H i l f s m i t t e l n   zu  e r f o r d e r n ,   o b -  

g l e i c h   e i n   Z u s a t z   von  F ü l l s t o f f e n   o d e r   s o l c h e n   H i l f s -  

m i t t e l n   z . B .   a u f   B a s i s   k a t i o n i s c h e r   S t ä r k e ,   q u a t e r n i e r t e n  

P o l y a m i n e n ,   q u a t e r n i e r t e n   P o l y a m i d a m i n e n ,   q u a t e r n i e r t e n  

b a s i s c h e n   F o r m a l d e h y d h a r z e n ,   M e t h y l c e l l u l o s e ,   C a r b o x y -  

m e t h y l c e l l u l o s e ,   L i g n i n s u l f o n s i u r e ,   S t ä r k e n   und  P o l y -  

s a c c h a r i d e n   v e r s c h i e d e n s t e r   G e n e s e ,   X a n t h a n ,   P u l l u l a n ,  

C h i t o s a n ,   P o l y m e r i s a t e n   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e n   von  ( H e t h ) -  

A c r y l s ä u r e ,   H a l e i n - ,   F u m a r - ,   I t a c o n s ä u r e   o d e r   s o n s t i g e n  

P o l y m e r e n   und   C o p o l y m e r e n   m i t   g e g e b e n e n f a l l s   in   S a l z f o r m  

v o r l i e g e n d e n   C a r b o x y l -   o d e r   S u l f o n s ä u r e g r u p p e n ,   K o l l a g e n ,  

G e l a t i n e ,   A l g i n a t e n   und  K a r a g e n a t e n   o d e r   a u c h   s u b s t a n t i v e n  

o d e r   r e a k t i v e n   F a r b s t o f f e n   d u r c h a u s   in  B e t r a c h t   zu  z i e h e n  

und   m ö g l i c h   i s t .  

I h r e   W i r k s a m k e i t   w i r d   d u r c h   W e i d t ö n e r   n i c h t   v e r s c h l e c h -  

t e r t .   D ie   w ä ß r i g e n   Z u b e r e i t u n g e n   l a s s e n   s i c h   ohne   z u -  

c ä t z l i c h e   E m u l g i e r m i t t e l   h e r s t e l l e n .  



Die  P o r o s i e r u n g s m i t t e l   s i n d   a l l e i n   o d e r   in  K o m b i n a t i o n  

mi t   L e i m u n g s m i t t e l n   gu t   g e e i g n e t   zur  O p a l e s x z i e r u n g ,  

P o r o s i e r u n g   und  V o l u m e n e r h ö h u n g   von  P a p i e r ,   k ö n n e n  

s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   a b e r   auch   zu  a n d e r e n   P a p i e r m o d i f i -  

z i e r u n g e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   S i e   k ö n n e n   n i c h t   n u r   b e i  

h o l z - ,   k r e i d e h a l t i g e n   o d e r   k a o l i n h a l t i g e n - ,   S c h r e n z - ,   b z w .  

R e c y c l i n g - P a p i e r e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   s o n d e r n   a u c h   b e i  

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

e n t h a l t e n ,   w i e - z . ß .   T a l k u m   o d e r   G i p s .   E b e n s o   s i n d   s i e   z u r  

M o d i f i z i e r u n g   von  c e l l u l o s i s c h e n   und  a n d e r e n   M a t e r i a l i e n  

w i e  P a p p e ,   T e x t i l m a t e r i a l ,   L e d e r ,   K a r t o n   o d e r   H o l z s p a n -  

p l a t t e n   bwz.  D ä m m p l a t t e n   o d e r   G ips   bzw.  G i p s k a r t o n p l a t t e n  

g e e i g n e t .  

E in   w e s e n t l i c h e r   V o r t e i l   d e r   n e u e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l  

b e s t e h t   d a r i n ,   daß  z u s ä t z l i c h e   Maßnahmen  zu r   V e r ä n d e r u n g  

d e r   P a p i e r p o r o s i t ä t   v e r m i e d e n   w e r d e n   k ö n n e n ,   und  daß  d i e  

mi t   L e i m u n g s m i t t e l n   v e r t r ä g l i c h e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l   i n  

s e h r  g e r i n g e n  E i n s a t z m e n g e n   von  0 , 0 5   b i s   c a .   5,  v o r z ü g s -  

w e i s e  0 , 2  b i s  0 , 8 . G e w . - % ,   b e z o g e n   auf   F e s t s t o f f   u n d  

P a p i e r s t o f f ,  v e r w e n d e t   w e r d e n   k ö n n e n .  

Im  f o l g e n d e n   s o l l   d i e  E r f i n d u n g  b e i s p i e l h a f t   e r l ä u t e r t  

w e r d e n ;   d i e   a n g e g e b e n e n  T e i l e   und  P r o z e n t e   b e z i e h e n   s i c h  

auf   das   G e w i c h t ,   s o f e r n   n i c h t s   a n d e r e s   v e r m e r k t   i s t .  



B e i s p i e l   1  u n d   2  ( V e r g l e i c h s b e i s p i e l e )  

Es  w i r d   e i n   d e r   DE-OS  28  38  270  e n t s p r e c h e n d e s   L e i m u n g s -  

m i t t e l   h e r g e s t e l l t   ( H i l f s m i t t e l   A ) .  

H e r s t e l l u n g   d e s   d i - b a s i s c h e n   Amids  A 

170  T e i l e   S t e a r i n s ä u r e   w e r d e n   a u f g e s c h m o l z e n   und  m i t   4 3 , 8  

T e i l e n   t e c h n i s c h   r e i n e m   T r i e t h y l e n t e t r a m i n   v e r r ü h r t   ( M o l -  

v e r h ä l t n i s   c a .   2  :   1 ) .   Dann  w i r d   u n t e r   N2  d i e   T e m p e r a t u r  

au f   190°C  e r h ö h t   und  a l l e s   F l ü c h t i g e   a b d e s t i l l i e r t .   N a c h  

6  h  i s t   e i n e   S ä u r e z a h l   von  1 ,9   e r r e i c h t .   Der  S c h m e l z b e -  

r e i c h   des   Amids   l i e g t   b e i   8 7  -   1 0 7 ° C .  

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

2 0 1 , 6   T e i l e   b a s i s c h e s   Amid  w e r d e n   b e i   120°C  m i t   3 , 7   T e i l e n  

E p i c h l o r h y d r i n   30  M i n u t e n   v e r r ü h r t .   Dann  s e t z t   man  7 0  

T e i l e   W a s s e r   und   a n s c h l i e ß e n d   3 2 , 3   T e i l e   E p i c h l o r h y d r i n  

h i n z u   und   r ü h r t   b e i   1 0 0  -   120°C  1  h.  A n s c h l i e ß e n d   s e t z t  

man  1182  T e i l e   a u f   c a .   95°C  v o r e r h i t z t e s   W a s s e r   h i n z u   u n d  

r ü h r t   d i e   g e b i l d e t e   E m u l s i o n   c a .   1  h  u n t e r   s c h w a c h e m  

R ü c k f l u ß .   Man  k ü h l t   a u f   c a .   40°C  ab  und  v e r s e t z t   d i e  

b r e i i g e   E m u l s i o n   m i t   e i n e r   L ö s u n g   von  1 ,2   T e i l e n   NaCl  i n  

92  T e i l e n   W a s s e r ,   w o b e i   e i n e   d ü n n f l ü s s i g e   ca .   15  X i g e  

L e i m u n g s m i t t e l z u b e r e i t u n g   e n t s t e h t .  

Das  f o l g e n d e   V e r g l e i c h s b e i s p i e l ,   H i l f s m i t t e l   B  w i r d   n u n -  

mehr   m i t   Ö l s ä u r e   a n s t e l l e   von  S t e a r i n s ä u r e   d u r c h g e f ü h r t e  



Die  t a b e l l a r i s c h   f e s t g e h a l t e n e n   P r ü f w o r t e   z e i g e n ,   daß  b e i  

H i l f s m i t t e l   A  e i n e   r e l a t i v   g e r i n g e   P o r o s i e r u n g s w i r k u n g   b e i  

g u t e r   L e i m u n g   g e g e b e n   i s t ,   w ä h r e n d   be i   H i l f s m i t t e l   B  k e i n e  

L e i m u n g ,   a b e r   e i n e   m ä ß i g e   P o r o s i e r u n g s w i r k u n g   g e g e b e n  

i s t .  

B e i s p i e l   3 

H i e r   w i r d   d i e   g u t e   W i r k s a m k e i t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o -  

s i e r u n g s m i t t e l   im  V e r g l e i c h   zu  den  H i l f s m i t t e l n   A  und  B 

v e r d e u t l i c h t :  

Es  w i r d   wie  b e i   H e r s t e l l u n g   des   Amids  A  g e a r b e i t e t ,   j e d o c h  

d i e   S t e a r i n s ä u r e   d u r c h   Ö l s ä u r e   e r s e t z t .   Das  e t w a   be i   6 4 ° C  

s c h m e l z e n d e   b a s i s c h e   Amid  w i r d   wie  be i   H i l f s m i t t e l   A 

w e i t e r v e r a r b e i t e t ,   es  w e r d e n   j e d o c h   a n s t e l l e   von  i n s g e s a m t  

36  T e i l e n   E p i c h l o r h y d r i n   16  T e i l e   A m e i s e n s ä u r e   a i n g e s e t z t .  

Es  r e s u l t i e r t   e i n e   n e u t r a l e   P o r o s i e r u n g s m i t t e l d i s p e r s i o n ,  

F e s t s t o f f g e h a l t   ca .   13  X.  

B e i s p i e l   4  

Es  w i r d   wie   b e i   B e i s p i e l   3  g e a r b e i t e t ,   g e ä n d e r t   w e r d e n  

f o l g e n d e   P u n k t e :  

A n s t e l l e   von  r e i n e r   Ö l s ä u r e   w i r d   S o j a ö l s ä u r e   v e r w e n d e t ,  

a n s t e l l e   von  T r i e t h y l e n t e t r a m i n   w i r d   e i n   t e c h n i s c h e r  

T e t r a m i n s u m p f ,   de r   u n g e f ä h r e n   Z u s a m m e n s e t z u n g   w e n i g e r   a l s  

1  G e w . - X   T r i a m i n e ,   52  G e w . - X   T e t r a m i n e ,   30  G e w . - X   P e n t a -  

m i n e ,   13  Gew. -X  H e x a m i n e   und  4  Gew. -X  a n d e r e   B e s t a n d t e i l e  



v e r w e n d e t ,   a n s t e l l e   von  16  T e i l e n   A m e i s e n s ä u r e   w e r d e n   2 4  

T e i l e   E s s i g s ä u r e   v e r w e n d e t .  

Man  e r h ä l t   e i n e   ca .   13  X i g e   D i s p e r s i o n   des   P o r o s i e r u n g s -  

m i t t e l s .   D ie   T a b e l l e   d e r   P r ü f w e r t e   z e i g t   d i e   b e s o n d e r s  

g u t e   W i r k u n g   d e s   zu r   A m i d h e r s t e l l u n g   v e r w e n d e t e n   T e t r a m i n -  

s u m p f e s .  

B e i s p i e l   5  

A n a l o g   z u r   H e r s t e l l u n g   d e s   Amids   A  bzw.   B  w i r d   e i n   A m i d  

h e r g e s t e l l t   aus   5 . 1 0 0   T e i l e n   T a l l ö l f e t t s ä u r e   und  1 . 3 1 4  

T e i l e   T e t r a m i n s u m p f   d e r   in   B e i s p i e l   4  a n g e g e b e n e n   u n g e -  
f ä h r e n   Z u s a m m e n s e t z u n g .   Das  r e s u l t i e r e n d e   Amid  s c h m i l z t  

um  41°C  u n d   h a t   e i n e   S ä u r e z a h l   von   6 , 3 .   202  T e i l e   d e s  

Amids  w e r d e n   m i t   29  T e i l e n   E s s i g s ä u r e   v e r s c h m o l z e n ,   w o b e i  

d i e   T e m p e r a t u r   n i c h t   ü b e r   80°C   l i e g t .   Das  g e b i l d e t e   S a l z  

h a t   e i n e n   S c h m e l z p u n k t   um  6 3 ° C .   D i e s e s   S a l z   k a n n   in  p u l v e -  

r i s i e r t e r   u n d   g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   P u d e r n   m i t   C l a y ,  

K i e s e l s ä u r e   o d e r   T a l k u m   s t a b i l i s i e r t e r   Form  dem  P a p i e r a n -  

s a t z   in  d e r   B ü t t e   b e i g e g e b e n   w e r d e n ,   o d e r   z u v o r   a l s  

s o l c h e s   zu  e i n e r   w ä ß r i g e n   H i l f s m i t t e l f o r m u l i e r u n g   m i t   15  X 

F e s t s t o f f g e h a l t   a u f g e l ö s t   w e r d e n ,   i n d e m   man  d i e   g e g e b e -  

n e n f a l l s   z e r k l e i n e r t e   S c h m e l z e   (150   T e i l e )   in  85  T e i l e  

80°C  w a r m e n   W a s s e r s   u n t e r   g u t e n   R ü h r e n   d i s p e r g i e r t   u n d  

k a l t r u h r t .  

Die   so  e r h a l t e n e   15  X i g e   D i s p e r s i o n   i s t   d i r e k t   a l s   P o r o -  

s i e r u n g s m i t t e l   e i n s e t z b a r .  



B e i s p i e l   6 

Es  w i r d   wie   in  B e i s p i e l   5  g e a r b e i t e t ,   a n s t e l l e   von  T a l l ö l -  

f e t t s ä u r e   w i r d   F i s c h ö l f e t t s ä u r e   e i n g e s e t z t . ,   d i e   e i n e n  

A n t e i l   von  ca .   6 0  -   70  %  an  C 2 2 - F e t t s ä u r e n   e n t h ä l t .  

In  d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   w e r d e n   in  V e r g l e i c h   d e r   B e i s p i e l e  

1  -   6  f o l g e n d e   P r ü f t e i l e   a u f g e f ü h r t :  

L e i m u n g :  

Als  B e u r t e i l u n g s k r i t e r i u m   f ü r   d i e   L e i m u n g   w i r d   d i e   s o g e -  

n a n n t e   T i n t e n - S c h w i m m p r o b e   b e n u t z t :   Man  l e g t   e i n e n   mi t   d e m  

zu  t e s t e n d e n   M i t t e l   a u s g e r ü s t e t e n   P a p i e r s t r e i f e n   au f   d i e  

O b e r f l ä c h e   e i n e r   m i t   N o r m t i n t e   gemäß  DIN  5 3  1 2 6   g e f ü l l t e n  

S c h a l e   und  p r ü f t   d i e   Z e i t ,   d i e   v e r g e h t ,   b i s   d i e   T i n t e   a u f  

d i e   dem  B e t r a c h t e r   z u g e k e h r t e   S e i t e   des   a u f g e l e g t e n  

P a p i e r s   d u r c h s c h l ä g t .   D i e s e r   T e s t   l i e f e r t   b e i   s t a n d a r d -  

i s i e r t e r   D u r c h f ü h r u n g   e i n e   s e h r   g u t e   B e u r t e i l u n g s m ö g l i c h -  

k e i t   f ü r   v e r s c h i e d e n e   L e i m u n g s m i t t e l .  

O p a z i t ä t :  

Zur  B e u r t e i l u n g   d e r   O p a z i t ä t   w i r d   d i e   M e t h o d e   n a c h  

DIN  53  146  b e n u t z t ,   d i e   d i e   O p a z i t ä t   in  X  a n g i b t ,   so  d a ß  

be i   h o h e n   X - W e r t e n   hohe   U n d u r c h s i c h t i g k e i t   g e g e b e n   i s t .  

Die  P a p i e r d i c k e   b e t r ä g t   im  V e r g l e i c h   und  den   B e i s p i e l e n  

0 , 1 1   mm. 



P o r o s i e r u n g :  

Zur   B e u r t e i l u n g   d e r   P o r o s i t ä t   w i r d   d i e   M e t h o d e   n a c h  

DIN  53  120  a n g e w e n d e t   und  d i e   D u r c h l ä s s i g k e i t   in  m l  

L u f t / M i n ,   b e s t i m m t .  

Die   P a p i e r d i c k e   b e t r ä g t   im  V e r g l e i c h   und  in  den  B e i s p i e l e n  

0 , 1 1   mm. 

V o l u m e n v e r ä n d e r u n g :  

Das  V o l u m e n g e w i c h t   w i r d   b e i   g e g e b e n e r   P a p i e r d i c k e   v o n  

0 , 1 1   m m  a u s   dem  F l ä c h e n g e w i c h t   b e s t i m m t   und  in  k g / d m  

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

Maß  f ü r   e i n e   e v t l .   V o l u m e n v e r ä n d e r u n g   b e i   g e g e b e n e m   S t o f f -  

e i n s a t z   b e n u t z t .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e r u n g s m i t t e l   w e r d e n   b e i s p i e l -  

h a f t   au f   a l a u n f r e i e m ,   k r e i d e h a l t i g e m   P a p i e r   g e p r ü f t :  

In  200  ml  L e i t u n g s w a s s e r   w e r d e n   5  g  e i n e r   M i s c h u n g   a u s  

50  g  F i c h t e n -   S u l f i t z e l l s t o f f ,   und  25  g  K r e i d e   a u f g e -  

s c h l ä m m t .   Dann  w e r d e n   x  X  d e s   P o r o s i e r u n g s m i t t e l s   ( F e s t -  

s t o f f   b e z o g e n   a u f   Z e l l s t o f f   p l u s   F ü l l s t o f f )   h i n z u g e r ü h r t .  

Dann  w i r d   ohne   Z u s a t z   e i n e s   F i x i e r m i t t e l s   m i t   W a s s e r   a u f  

ca .   1  L i t e r   a u f g e f ü l l t   und  a u f   e i n e m   B l a t t b i l d n e r   das   P a -  

p i e r b l a t t   h e r g e s t e l l t .   D i e s e s   w i r d   a b g e s a u g t ,   a b g e p r e ß t  

und  a u f   e i n e m   T r o c k e n z y l i n d e r   b e i   90  und  110°C  5  Min.   g e -  

t r o c k n e t .   Aus  dem  B l a t t   w e r d e n   f ü r   d i e   P r ü f u n g e n   M u s t e r -  

s t ü c k e ,   z . B .   f ü r   d i e   T i n t e n s c h w i m m p r o b e   S t r e i f e n   (2  cm  x  

6  cm)  g e s c h n i t t e n   und  a u s g e p r ü f t .  



Es  w u r d e n   f o l g e n d e   t a b e l l a r i s c h   a u f g e f ü h r t e n   B e u r t e i l u n g e n  

g e f u n d e n .   Als   V e r g l e i c h   d i e n e n   d i e   P r o d u k t e   aus   d e n  

B e i s p i e l e n   u n d   2  s o w i e   a l s   B e i s p i e l   Nr.  0  e i n   n i c h t   g e -  
l e i m t e s   und  n i c h t   mi t   P o r o s i e r u n g s m i t t e l n   b e h a n d e l t e s  

P a p i e r .  

Die  B e u r t e i l u n g e n   de r   O p a z i t ä t   und  P o r o s i t ä t   w u r d e n   a u c h  

an  P a p i e r e n   d u r c h g e f ü h r t ,   d i e  a u f   e i n e r   V e r s u c h s p a p i e r -  

m a s c h i n e   h e r g e s t e l l t   w u r d e n .  

T a b e l l a r i s c h e   D a r s t e l l u n g   de r   B e u r t e i l u n g   v e r s c h i e d e n e r  

P o r o s i e r u n g s m i t t e l z u b e r e i t u n g e n .  

Aus  den  T a b e l l e n w e r t e n   g e h t   d i e   Ü b e r l e g e n h e i t   d e r   be i   3 0 ° C  

n i c h t k r i e t a l l i n e n   F e t t s ä u r e n   h e r v o r   s o w i e   d e r   n e g a t i v e  

E i n f l u ß   d e r   Q u a r t e r n i e r u n g   und  de r   b e s o n d e r s   p o s i t i v e   E i n -  

f l u ß   des   im  T e t r a m i n s u m p f   v o r l i e g e n d e n   A m i n g o m i s c h e s .  



B e i s p i e l  7   ( e r f i n d u n g s g e m ä ß )  

A n a l o g   z u r   H e r s t e l l u n g   des   d i b a s i s c h e n   Amids   A  w i r d   e i n  

A m i d - h e r g e s t e l l t   aus   5500  T e i l e n   t e c h n i s c h e r   Ö l s ä u r e   u n d  

1500   T e i l e n   R e a k t o r b a s e   d e r   u n g e f ä h r e n   Z u s a m m e n s e t z u n g  

( i n   G e w . - X ) :  

17  %  W a s s e r ,   7  %  E t h y l e n d i a m i n ,   0 , 2   X  P i p e r a z i n ,   0 , 1   X 

t r i c y c l i s c h e s   D i a m i n ,   0 , 1   %  E t h a n o l a m i n ,   14  %  T r i a m i n ,  

1  %  A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   19  X  T e t r a m i n ,   16  %  P e n t a m i n ,  

7  %  H e x a m i n ,   5 , 6   X  H e p t a m i n ,   9  X  h ö h e r   s i e d e n d e   h a r z a r t i g e  

B e s t a n d t e i l e   und  4  %  S a l z   und  A s c h e .   Die   Z a h l e n   s i n d  

a b g e r u n d e t   und  k ö n n e n   um  c a .  +   10  %  i h r e s   W e r t e s  

s c h w a n k e n .  

Das  r e s u l t i e r e n d e   Amid  s c h m i l z t   um  45°C  und  h a t   e i n e  

O H - Z a h l   von   128  und  e i n e   S ä u r e z a h l   von  5 , 0 .   200  T e i l e   d e s  

Amids   w e r d e n   m i t   35  T e i l e n   E s s i g s ä u r e   v e r s c h m o l z e n ,   w o b e i  

d i e   T e m p e r a t u r   n i c h t   ü b e r   80°C  l i e g t .   Das  g e b i l d e t e   S a l z  

h a t   e i n e n   S c h m e l z p u n k t   um  6 3 ° C .   D i e s e s   S a l z   k a n n   in  p u l v e -  

r i s i e r t e r   und  g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   P u d e r n   m i t   C l a y ,   S t ä r k e ,  

K i e s e l s ä u r e   o d e r   T a l k u m   s t a b i l i s i e r t e r   F o r m   dem  P a p i e r a n -  

s a t z   in  d e r   B ü t t e   b e i g e g e b e n   w e r d e n ,   o d e r   z u v o r   a l s   s o l -  

c h e s   zu  e i n e r   w ä s s r i g e n   H i l f s m i t t e l f o r m u l i e r u n g   m i t   c a .  

15  %  F e s t s t o f f g e h a l t   a u f g e l ö s t   w e r d e n ,   i n d e m   man  d i e  

S c h m e l z e   ( b e i   80°C)   in  1000  T e i l e n   80°C  w a r m e n   W a s s e r s  

u n t e r   g u t e m   R ü h r e n   d i s p e r g i e r t   und   a u f   50°C  a b k ü h l t .   D a n n  

s e t z t   man  e i n e   L ö s u n g   von  1 , 1 5   T e i l e n   K o c h s a l z   in  100  T e i -  

l e n   W a s s e r   h i n z u   und  r ü h r t   u n t e r   A b k ü h l e n   a u f   2 0  -   2 5 ° C .  

Die   in  d e r   T a b e l l e   a u f g e f ü h r t e n   P r ü f w e r t e   z e i g e n   d e u t l i c h  

d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß   e r z i e l b a r e   V e r b e s s e r u n g   d e r   P o r o s i e -  

r u n g s w i r k u n g .  



B e i s i p i e l   B  ( e r f i n d u n g e g e m ä ß )  

Es  w i r d   wie  in  B e i s p i e l  7   g e a r b e i t e t ,   a n s t e l l e   von  Ö l s ä u r e  

w i r d   T a l l ö l s ä u r e   e i n g e s e t z t .  

In  d e r  f o l g e n d e n   T a b e l l e   w e r d e n   im  V e r g l e i c h   d i e   B e i s p i e l e  

1 ,  7   und  8  a u f g e f ü h r t :  

L e i m u n g  

Als  B e u r t e i l u n g s k r i t e r i u m   f ü r   d i e   L e i m u n g   w i r d   d i e   s o g e -  
n a n n t e   T i n t e n - S c h w i m m p r o b e   b e n u t z t :   Man  l e g t   e i n e n   mi t   d e m  

zu  t e s t e n d e n   M i t t e l   a u s g e r ü s t e t e n   P a p i e r s t r e i f e n   auf   d i e  

O b e r f l ä c h e   e i n e r   mi t   N o r m t i n t e   gemäß  DIN  53  126  g e f ü l l t e n  

S c h a l e   und  p r ü f t   d i e   Z e i t ,   d i e   v e r g e h t ,   b i s   d i e   T i n t e   a u f  

d i e   d e m  B e t r a c h t e r   z u g e k e h r t e n   S e i t e   des   a u f g e l e g t e n   P a -  

p i e r s   d u r c h s c h l ä g t .   D i e s e r   T e s t   l i e f e r t   b e i   s t a n d a r d i s i e r -  

t e r   D u r c h f ü h r u n g   e i n e   s e h r   g u t e   B e u r t e i l u n g s m ö g l i c h k e i t  

f ü r   v e r s c h i e d e n e   L e i m u n g s m i t t e l .  

O p a z i t ä t :  

Zur  B e u r t e i l u n g   d e r   O p a z i t ä t   w i r d   d i e   M e t h o d e   n a c h   D I N  

53  146  b e n u t z t ,   d i e   d i e   O p a z i t ä t   i n  X   a n g i b t ,   so  daß  b e i  

h o h e n   % - W e r t e n   hohe   U n d u r c h s i c h t i g k e i t   g e g e b e n   i s t .  

Die  P a p i e r d i c k e   b e t r ä g t   im  V e r g l e i c h   und  in  den  B e i s p i e l e n  

0 , 1 1   mm. 

P o r o s i e r u n g :  

Zur  B e u r t e i l u n g   de r   P o r o s i t ä t   w i r d   d i e   M e t h o d e   nach   DIN 

53  120  a n g e w e n d e t  u n d   d i e   D u r c h l ä s s i g k e i t   in  ml  L u f t / M i n .  

b e s t i m m t .  



Die  P a p i e r d i c k e   b e t r ä g t   im  V e r g l e i c h   und  in  den  B e i s p i e l e n  

0 , 1 1   mm. 

V o l u m e n v e r ä n d e r u n g :  

Das  V o l u m e n g e w i c h t   w i r d   b e i   g e g e b e n e r   P a p i e r d i c k e   v o n  

0 , 1 1   mm  aus   dem  F l ä c h e n g e w i c h t   b e s t i m m t   und  in  k g / d m  

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

Maß  f ü r   e i n e   e v t l .   V o l u m e n v e r ä n d e r u n g   b e i   g e g e b e n e m   S t o f f -  

e i n s a t z   b e n u t z t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P o r o s i e r a n g s m i t t e l   w e r d e n   b e i s p i e l -  

h a f t   a u f   a l a u n f r e i e m ,   k r e i d e h a l t i g e n   P a p i e r   g e p r ü f t :  

In  200  ml  L e i t u n g s w a s s e r   w e r d e n   5  g  e i n e r   M i s c h u n g   aus   j e  

50  X  B i r k e n s u l f a t -   und   K i e f e r n s u l f a t z e l l s t o f f   ( M a h l g r a d  
3 5 ° S R )   a u f g e s c h l ä m m t .   Dann  w e r d e n   X  %  des   P o r o s i e r u n g s -  

m i t t e l s   ( F e s t s t o f f   b e z o g e n   a u f   Z e l l s t o f f   p l u s   F ü l l s t o f f )  

h i n z u g e r ü h r t .   Dann  w i r d   ohne   Z u s a t z   e i n e s   F i x i e r u n g s -  

m i t t e l s   m i t   W a s s e r   a u f   c a .   1  L i t e r   a u f g e f ü l l t   un  au f   e i n e m  

B l a t t b i l d n e r   ( R a p i d - K ö t h e n )   d a s   P a p i e r b l a t t   h e r g e s t e l l t .  

D i e s e s   w i r d   a b g e s a u g t ,   a b g e p r e ß t   und  a u f   e i n e m   V a c u u m -  

t r o c k n e r   b e i   90°C  5  M i n u t e n   g e t r o c k n e t .   Aus  dem  B l a t t   w e r -  

den  f ü r   d i e   P r ü f u n g e n   M u s t e r s t ü c k e ,   z.  B.  f ü r   d i e   T i n t e n -  

s c h w i m m p r o b e   S t r e i f e n   (2  cm  x  6  cm)  g e s c h n i t t e n   und  a u s g e -  

p r ü f t .   Das  F l ä c h e n g e w i c h t   b e t r ä g t   c a .   100  g / m .  

Es  w u r d e n   f o l g e n d e   t a b e l l a r i s c h   a u f g e f ü h r t e n   B e u r t e i l u n g e n  

g e f u n d e n .   Als   V e r g l e i c h   d i e n t   d a s   P r o d u k t   aus   B e i s p i e l   1  

( H i l f s m i t t e l   A)  s o w i e   a l s   B e i s p i e l   0  e i n   n i c h t   g e l e i m t e s  

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



Die  B e u r t e i l u n g e n   de r   O p a z i t ä t   und  P o r o s i t ä t   w u r d e n   a u c h  

an  P a p i e r e n   d u r c h g e f ü h r t ,   d i e   a u f   e i n e r   V e r s u c h s p a p i e r -  

m a s c h i n e   h e r g e s t e l l t   w u r d e n .  

T a b e l l a r i s c h e   D a r s t e l l u n g   d e r   B e u r t e i l u n g  

v e r s c h i e d e n e r   P o r o s i e r u n g s m i t t e l z u b e r e i t u n g e n ,   d i e  

a n g e g e b e n e n   W e r t e   s t e l l e n   D u r c h s c h n i t t s w e r t e   a u s   j e  

5  V e r s u c h e n   d a r .  

Aus  den  T a b e l l e n w e r t e n   g e h t   d i e   Ü b e r l e g e n h e i t   d e r   b e i  

30°C  n i c h t k r i s t a l l i n e n   F e t t s ä u r e n   h e r v o r ,   und  d e r   e i n e  

a u s g e z e i c h n e t e   V e r b e s s e r u n g   b e w i r k e n d e   E i n f l u ß   des   a l s  

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

B e i s p i e l   4  

Auf  e i n e r   P a p i e r m a s c h i n e   w i r d   a u f   d e r   B a s i s   e i n e s   aus   g e -  
m i s c h t e m   A l t p a p i e r   h e r g e s t e l l t e n   P a p i e r s t o f f s   u n t e r   V e r -  



w e n d u n g   von  0 , 0 7 5   %  e i n e s   R e t e n t i o n s m i t t e l s   au f   B a s i s  

P o l y a m i d a m i n   e i n   P a p i e r   m i t   e i n e m   F l ä c h e n g e w i c h t   v o n  

ca .   100  g / m   h e r g e s t e l l t ,  

Wi rd   dem  P a p i e r s t o f f   vo r   dem  A u f l a u f   an  d e r   M a s c h i n e   n u n  

e i n e   Menge  von  0 , 3   %  P o r o s i e r u n g s m i t t e l   gemäß  B e i s p i e l   7  

z u g e s e t z t   ( b e z o g e n   au f   F e s t s t o f f ) ,   so  e r h ö h t   s i c h   d a s  

V o l u m e n   des   d i e   M a s c h i n e   in  g e t r o c k n e t e m   Z u s t a n d   v e r -  

l a s s e n d e n   P a p i e r s   um  7 , 5   X .  



1.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   von  P a p i e r   o d e r   p a p i e r -  

ä h n l i c h e n   M a t e r i a l i e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  dem  P a p i e r s t o f f   b a s i s c h e   Amide  l a n g k e t t i g e r ,  

u n t e r   3 0 ° C  s c h m e l z e n d e r   F e t t s ä u r e n   oder   F e t t s ä u r e -  

g e m i s c h e   z u s e t z t .  

2.  V e r f a h r e n   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  man  d i e   b a s i s c h e n   Amide  in  w ä ß r i g e r   Z u b e r e i t u n g  

e i n s e t z t .  

3.  V e r f a h r e n  g e m ä ß   den  A n s p r U c h e n   1  -   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  s o l c h e   Amide  e i n s e t z t ,   d i e   d u r c h  

U m s e t z u n g   von  l a n g k e t t i g e n ,   u n t e r   30°C  s c h m e l z e n d e n  

F e t t s ä u r e n   o d e r   F e t t s ä u r e g e m i s c h e n   mit   P o l y a l k y l e n -  

p o l y a m i n e n  u n t e r   U m s e t z u n g   von  5 0  -   100  %  de r   p r i -  

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

4.  V e r f a h r e n   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1  -   3,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  f ü r   d i e   A m i d b i l d u n g   P o l y e t h y l e n -  

p o l y a m i n e  m i t   mehr  a l s   d r e i   A m i n g r u p p e n   im  M o l e k ü l  

e i n s e t z t .  

5.  V e r f a h r e n   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1  -   4,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  f ü r   d i e   A m i d b i l d u n g   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   oder   P e n t a e t h y l e n -  

h e x a m i n ,   v o r z u g s w e i s e   in  Form  t e c h n i s c h   r e i n e r   F r a k -  

t i o n e n   e i n s e t z t .  



6.  V e r f a h r e n   gemäß  den   A n s p r ü c h e n   1  -   5,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  f ü r   d i e   A m i d b i l d u n g   A m i n g e m i s c h e  

e i n s e t z t ,   d i e   a l s   T e t r a m i n s u m p f   be i   d e r   t e c h n i s c h e n  

S y n t h e s e   d e r   D i a l k y l e n t r i a m i n e ,   i n s b e s o n d e r e   von  D i -  

p r o p y l e n t r i a m i n   und   ganz   b e s o n d e r s   D i e t h y l e n t r i a m i n ,  

a u s   D i h a l o g e n a l k a n e n   und  Ammoniak  n a c h   A b d e s t i l l i e r e n  

d e r   T r i a m i n f r a k t i o n   a n f a l l e n ,   e i n s e t z t .  

7.  V e r f a h r e n   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   man  f ü r   d i e   A m i d b i l d u n g   A m i n g e m i s c h e   e i n s e t z t ,  

d i e   b e i   d e r   t e c h n i s c h e n   H e r s t e l l u n g   von  D i e t h y l e n -  

t r i a m i n   und   E t h y l e n d i a m i n   aus   1 , 2 - D i c h l o r e t h a n   u n d  

A m m o n i a k   a n f a l l e n .  

8.   V e r f a h r e n   gemäß  den   A n s p r ü c h e n   1  -   7,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  Ö l s ä u r e   o d e r   Ö l s ä u r e   e n t h a l t e n d e  

F e t t s ä u r e g e m i s c h e   e i n s e t z t .  

9.  V e r f a h r e n   gemäß  den   A n s p r ü c h e n   1  -   8,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  in   w ä ß r i g e m   Medium  d i s p e r g i e r t e  

o d e r   g e l ö s t e   b a s i s c h e   A m i d e ,   v o r z u g s w e i s e   in  Form  d e r  

A c e t a t e   u n d / o d e r   F o r m i a t e   v e r w e n d e t .  

10.  P a p i e r e   und  p a p i e r ä h n l i c h e   M a t e r i a l i e n ,   i n s b e s o n d e r e  

P a p p e n ,   h e r g e s t e l l t   gemäß  den  A n s p r ü c h e n   1  -   9 .  
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