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La invención se refiere a poliaminas hidrosolu- 
bles, no autoreticulables, que se obtienen por reacción de 
A) una o varias aminas conteniendo grupos amida, hidrosolubles 

o dispersables, obtenidas por condensación de
a) 1 mol de ácido dicarboxilico o bien de sus de­

rivados funcionales,
b) 0 hasta 30 moles de ácido aminocarboxílicos con­

teniendo como mínimo 3 átomos de carbono o de 
sus lactamas, y ,

c) 1,4 hasta 30 moles de polialquilenpoliaminas 
de fórmula general

HgN CHg-CH-í-CHg-l-NH-
R y

-H
x

- donde R significa H ó CH^, y es en cada caso igual o dife­
rente y representa el número 0 ó 1 y x significa un número 
de 4 hasta 2500, o las mezclas de estas polialquilenpolia­
minas con aminas de igual fórmula general pero en la que x 
significa un número de 1 hasta 3? y 

B) compuestos polifuncionales con respecto a los grupos amino.
La invención se refiere además a un procedimiento 

para la obtención de estas poliaminas hidrosolubles y a su em­
pleo como agente para elevar la retención de fibras, materia­
les de carga y pigmentos, así como para acelerar el drenaje
en la fabricación de papel y para la elaboración de las aguas !!
residuales en las máquinas para la fabricación de papel por 
filtración, sedimentación y flotación.

Como ácidos dicarboxílicos a, que se basan en las 
aminas A polivalentes conteniendo grupos amida, entran espe­
cialmente en consideración los ácidos dicarboxílicos alifáti- j
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eos, saturados, tales como el ácido succínico, ácido glutárico, 
ácido adípico, ácido sebácico o diácido dodecánico, o sus 
derivados funcionales. Además, también entran en considera­
ción los ácidos dicarboxílicos, alifáticos insaturados, tales 
como el ácido maléico o el ácido fumárico, los ácidos éterdi- 
carboxílicos alifáticos, tales como por ejemplo el ácido digli- 
célico y los ácidos dicarboxílicos aromáticos, tales como el 
ácido isoftálico o el ácido tereftálico o sus derivados fun­
cionales, así como sin embargo también las mezclas de estos 
ácidos dicarboxílicos.

Como ácidos aminocarboxílicos o .sus lactamas b, en 
que se basan las aminas A que contienen grupos amidas, sean 
mencionados, por ejemplo: ácido 3-amino-3,3-dimetil-propiénico, 
ácido 4-amino-butánico, ácido 6-amino-hexánico, ácido 8-amino- 
octánico, ácido 11-aminoundecánico y ácido 12-aminododecánico, 
o bien 3,3-dimetil-azitidinona-(2), pirrolidona-(2), 6-capro- 
lactama, 8-caprillactama, 11-undecanlactama y 12-dodecanlacta- 
ma.

Como polialquilenpoliaminas c, en que se basan en 
las aminas A que contienen grupos amida, sean mencionadas, 
ente todo, las polletilenpoliaminas, tales como por ejemplo 
etilendiamina, propilendiamina-1,2, dietilentriamina, dipropi- 
lentriamina, trietilentetramina, tripropilentetramina, tetrae- 
tilenpentamina, tetrapropilenpentamina, pentaetilhexamina, 
pentapropilenhexamina, hexaetilenheptamina, hexapropilenhepta- 
mina, heptaetilenoctamina, heptapropilenoctamina y sus mezclas, 
así como las polietilenpoliaminas que además contienen uno o 
varios anillos piperazina, tales como aminoetilpiperazina, 
pentaetilenpentamira, octaetilenheptamina o sus mezclas, espe­
cialmente, sin embargo,
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1) la mezcla de polietilenpoliamina obtenida en la reacción disp 
contínua (por ejemplo Houben-Weyl, 4- adición XI/1, página 
44)  ̂ ó en la reacción continua (por ejemplo, en la paten­
te británica Í147984, patente US 1832534 y 2049467) de
1,2-dicloroetano con amoniaco acuoso, en caso dado en pre­
sencia de etilendiamina agregada o dietilentriamina (pa­
tente US 2769841 y publicación alemana DOS 1668922) que 
contiene cantidades considerables de etilenpentamina, pen- 
taetilenhexamina, hexaetilenhexamina, hexaetilenheptamina, 
heptaetilenheptamina y aminas superiores, y, ante todo

2) la mezcla de polietilenpoliamina que queda después de se­
parar por destilación la etilendiamina y, en caso necesa­
rio, también la dietilentriamina y trietilentetramina, de 
la mezcla de bases preparada según 1),

3) las aminas polivalentes obtenibles por polimerización de 
i, 2-alquileniminas.

Como ulteriores polialquilenpoliaminas de la fór­
mula anteriormente mencionada sean indicadas además:
4) las polipropilenpoliaminas puras y sus mezclas y
5) las polietilenpolipropilenpoliaminas mixtas y sus mezclas, 

ante todo las que se han obtenido por una o bien varias 
reacciones de etilendiamina o bien propilendiamina-1,3. con 
acrilonitrilo, y en cada caso, ulterior hidrogenadón, por 
ejemplo, las aminas polivalentes de fórmula
HgN- CHg-CHg-CHg-NH - H donde x significa un número 

x
entero de 1 a 10,

t
asi como aquellas de fórmula

H -NH-CHg-CHg-CHg -NH-CHg-CHg-NH- CHg-CHg-CHg-NH -H
- m

donde m significa un número entero de 1 hasta 5 y n es un ¡
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número entero de 0 hasta 5.
En a'gunos casos es ventajoso si una parte de las 

polialquilenpoliaminas c) a utilizar se sustituye por di-, tri- 
tetra-, penta- 6 hexaminas de otra clase, por ejemplo, por 
aminas de fórmula

Y - ¿**-(CHg-CHR̂ -CHg-NHlx-H_7z
donde Y significa oxigeno, azúfre o el resto de un compuesto 
como mínimo divalente, conteniendo grupos hidroxilo y/o sulf- 
hidrilo alifáticos, cicloalifáticos, aralifáticos o aromáti­
cos, significa hidrógeno o el grupo metilo, x representa 
un número entero de como mínimo 1, preferentemente 1 - 3  y z 
un número entero de como mínimo 2, preferentemente 2 - 4.

Representantes de estas poliaminas son, por ejem­
plo, bis-(3-aminopropil)-óter, bis-(3-aminopropil)-sulfuro, 
etilenglicol-bis-(3-amino-propilóter), ditioetilenglicol-bis- 
(3-aminopropilóter), neopentilen-glicol-bis-(3-aminopropil- 
áter), hexahidro-p-xililen-glicol-bis-(3-amino-propiláter) y 
hidroquinon-bis-(3-amino-propilóter), así como las aminas de
fórmula ?5(CH^-CH-CHp-NH) -H

R^ -
^(CHg-CH-CHg-NH)^ -H

Re
donde significa un resto C^-C^g-alquilo, en caso dado sus­
tituido por un grupo amino o hidroxi, y Rg y Rg, independien­
tes entre sí, significan hidrógeno o un grupo metilo y p + q 
representan un número de 1 hasta 20, preferentemente 2 hasta 
5.

Representantes de estas poliaminas son, por ejem­
plo, etil-bis-(3-amino-propil)-amina, 2-hidroxietil-bis-(3- 
amino-propil)-amina, n-butil-bis-(3-amino-propil)-amina, tris-
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(3-amino-propil)-amina y, ante todo, me til-bis-( 3-amino-propil) 
amina.

La obtención de las aminas A polivalentes de los 
componentes a, b y c se puede realizar calentando los compo­
nentes bago exclusión de oxígeno durante varias horas a tem­
peraturas de 150 hasta 250^0 bajo presión normal separándose 
por destilación el agua que se libera en la formación de los 
grupos amida. Para evitar que se tiñan de oscuro las aminas 
que contienen grupos amida puede, en algunos casos, ser ven­
tajosa la adición de reducidas cantidades de hidrato de hi- 
drazina o hidrazidas.

De las "poliamidaminas" o bien "poliamidoaminas" 
o bien ." poliamidopoliamidas" mencionadas ya conocidas, qué 
se han descrito, por ejemplo, como compuestos de partida para 
la reacción con compuestos polifuncionales en las patentes 
alemanas 1.177.824 y 1.771.814, se diferencian las "aminas A 
polivalentes conteniendo grupos amida" utilizables para la 
obtención de las poliaminas de la presente invención debido 
a que están formadas de los componentes a) y c) en una pro­
porción molar diferente de ésta. Mientras las "poliamidaminas" 
se obtienen en una proporción de a:c= 1:0,8 hasta 1,4, pre­
ferentemente 1:1 hasta 1,1 se forman las aminas polivalentes 
en una proporción de 1:1,4 hasta 3,0, preferentemente 1:1,75 

hasta 2,5. Este mayor exceso de amina evita la formación de 
pesos moleculares medios mayores, lo que se expresa también 
en una viscosidad más reducida de las aminas polivalentes 
anhidro en comparación con las "poliamidaminas". Mientras las 
"poliamidaminas" muestran a 150°C una viscosidad de 500 hasta 
50.000 mPas, ante todo de 1000 hasta 30.000 mPas, tienen las 
aminas polivalentes que se basan en esta invención una visco-
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sidad que es inferior a 500 mPas, especialmente inferior a 
250, ante todo, sin embargo, inferior a 150 mPas a 150^0.

Al emplear simultáneamente b) se pueden emplear 
por mol de a) más de 3 moles de c). También entran en consi­
deración las poliaminas conteniendo grupos amida modificadas 
de los tipos arriba mencionados, especialmente aquellas en 
las cuales una parte de los grupos aminos secundarios han sido 
transformados por condensación o adición en grupos amino 
terciarios, por ejemplo, por reacción con ácidos c^ ^3-insatu- 
rados en medio acuoso, tales como ácido vinilsulfónico, ácido 
acrílico o metaerílico, ácido maléico y ácido itacóico con 
amidas de á c i d o ^  -insaturadas, tales como amida del ácido 
acrilico o del ácido metaerílico, ácidos 1- ó 2-halógeno-graaos^ 
tales como ácido cloroacótico y ácido 2-rpropiónico.

Como compuestos B polifuncionales con respecto a 
los grupos amino son adecuados para la obtención de las po­
liaminas de la presente invención especialmente aquellos com­
puestos polifuncionales que en solución acuosa a valores pH 
superiores a 6, preferentemente superiores a 8, son capaces 
de reaccionar totalmente con los grupos amino contenidos en 
las poliamidas básicas.

Como compuestos polifuncionales. con respecto a 
los grupos amino sean mencionados por ejemplo:

Los compuestos bifuncionales, tales como Lu** 
alquildihaluros, por ejemplo, especialmente 1,2-dicloroetano, 
1,2-dibromoetano, 1,2-dicloropropano, 1,3-dicloropropano, 1,6- 
diclorohexano; los njy uu '-dihalogenoóteres, por ejemplo, 
2,2'-dicloro-dietilóter, bis-(^3-cloro-isopropil)-éter, bis- 
(4-cloro-butilóter); las halogenohidrinas, o bien epihalogeno- 
hidrina, por ejemplo, epiclorohidrina, 1,3-dicloropropanol-(2),
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bis-(3-cloro-2-hidroxipropil)-éter, 1,4-dicloro-2,3-epoxibu- 
tano; los compuestos bis-epoxi, por ejemplo, 1,2,3,4-di epoxi- 
butano, diglicidiláter, etan-1,2,-bis-glicidiláter, butan- 
1,4-bis-glicidiláter; los haluros del ácido uU -halogenocar- 
boxílico, por ejemplo, cloruro cloroacetílico, cloruro 2-cloro- 
propionílico, cloruro 3-cloropropionílico, bromuro-3-bromo- 
propionílico; los compuestos de vinilo, por ejemplo, divinil- 
áter, divinilsulfona, metilenbisacrilamina; además la 4-cloro- 
metil-1,3-dioxolanona-(2) y el áster del ácido 2-cloroetil- 
clorofórmico, además los ásteres del ácido clorofórmico, 3- 
cloro-2-hidroxipropiléter y los glicidiléteres de óxidos po- 
lialquilánicos, por ejemplo, óxidos polietilánicos, así como 
los productos de reacción de 1 hasta 50 moles de óxidos de 
alquileno, tales como óxido etilánico y/o óxido propilánico 
con 1 mol de polioles bi o polivalentes u otros compuestos 
conteniendo como mínimo dos átomos de hidrógeno activos; los 
compuestos trifuncionales, tales como 1,3,5-triacriloilhexa- 
hidro-s-triazina.

Las proporciones cuantitativas de los compuestos 
polifuncionales B con respecto a las aminas A polivalentes 
conteniendo grupos amida se dimensionan convenientemente de 
manera que no se sobrepase considerablemente la poliamina hi- 
drosoluble para la formación del grado de condensación desea­
do. Las cantidades mínimas de compuestos polifuncionales con j 
respecto a los grupos amino, que se han de emplear para ob- ¡ 
tener productos de reacción con el peso molecular deseadamen- 
te alto o bien soluciones del mismo con la viscosidad deseada 
dependen principalmente del peso molecular de los dos componen­
tes y se pueden fijar fácilmente para cada caso mediante ensa-

!yos previos. !
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Preferentemente se emplean por mol de átomo de 
nitrógeno en lasaminas A que contienen grupos amida, 0,1-0,5 
moles, especialmente 0,15-0,13 moles del compuesto B polifun- 
cional.

La obtención de las poliaminas según la presente 
invención de las aminas A que contienen grupos amida y los 
compuestos B polifuncionales se pueden efectuar según proce­
dimientos en sí conocidos, por ejemplo, agitándo las mezclas 
A y B en medios acuosos a valores pH superiores a 6 y a tem­
peraturas entre 0 y 130^0, hasta que una muestra de la mez­
cla de reacción en forma de una solución acuosa al 10% pre­
sente a 25°C una viscosidad de como mínimo 10 cP. Frecuente­
mente es ventajoso si a las aminas A que contienen grupos 
amida en el medio acuoso se agregan los compuestos polifun­
cionales, por lo demás bajo iguales condiciones de reacción, 
en porciones poco a poco hasta alcanzar la viscosidad deseada. 
El contenido de la solución de reacción en productos de reac­
ción, que preferentemente se encuentra entre un 10 y 30% en 
peso, se ajusta entonces, en caso de que la reacción se haya 
realizado a una concentración superior,' mediante diluición 
con agua al valor final deseado. En algunos casos es necesa­
rio, para terminar la reacción después de alcanzarse la vis­
cosidad deseada, ajustar el pH de la solución de reacción, me­
diante adición de ácidos, por ejemplo, ácido clorhídrico, 
ácido sulfúrico, ácido fosfórico o ácido acético, a un pH 
de 6, preferentemente de 4 hasta 5. Esto es ante todo el caso 
cuando para la formación del grado de condensación deseado 
de la poliamina hidrosoluble se haya sobrepasado considera­
blemente la cantidad mínima necesaria de compuestos polifun­
cionales.
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La condensación se puede realizar también en un 
recipiente cerrado a temperaturas superiores al punto de ebu­
llición del compuesto B polifuncional con respecto a los gru­
pos amino, especialmente al emplear dihalogenoalcanos prefe­
rentemente entre 90-130°C, a presiones alrededor de 5 bar. Nor­
malmente no es necesario parar aquí la reacción mediante adi­
ción de ácido. La concentración total de los componentes en 
la mezcla de reacción acuosa deberá ascender a un 10 hasta 
50% en peso.

En algunos casos es ventajoso si una parte de 
las aminas A polivalentes que contienen grupos amida se sus­
tituye por aminas de otra clase, por ejemplo, por "poliamida- 
minas" veáse más arriba, además por aquellas poliaminas que 
contienen grupos amida en las que por reacción con 1,2-alaui- 
iminas se han injertado cadenas laterales de 1,2-polialquilen- 
poliamina, y como se describen, por ejemplo, en la publica­
ción alemana DOS 1.802.435, asi como, además, las aminas de 
fórmula

Y - ¿^-(CHg-cm^-CHg-NHlg-íp'g

donde Y significa oxigeno, azdfre o el resto de un compuesto 
como mínimo divalente, conteniendo grupos hidroxilo y/o sulf- 
hidrilo alifáticos, cicloalifáticos, aralifáticos o aromáticos, 

significa hidrógeno o el grupo metilo, x representa un nd- 
mero entero de como mínimo 1, preferentemente 1 - 3 y z es un 
número entero de como mínimo 2, preferentemente 2 - 4.

Representantes de estas poliaminas son, por ejem­
plo, bis-(3-aminopropil)-óter, bis-(3-aminopropil)-sulfuro, 
etilenglicol-bis-(3-amino-propiléter), ditioetilenglicol-bis- 
(3-aminopropiléter), neopentilen-glicol-bis-(3-aminopropil - 
éter) y hidroquinon-bis-(3-amino-propiléter), así como las
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aminas de fórmula
<ct%*

(CHg-CH-CHg-NHlp-H

\  (CHg-OH-CHg-NH)^
*6

donde R^ significa un resto C^-C^g-alquilo, en caso dado sus­
tituido por un grupo amino o hidroxi, y R^ y Rg, independien­
tes entre sí, significan hidrógeno o un grupo metilo y p+q 
representan un número de 1 hasta 20, preferentemente 2 hasta 5.

Representantes de estas poliaminas son, por ejem­
plo, etil-bis-(3-amino-propil)-amina, 2-hidroxietil-bis-(3- 
amino-propil)-amina, n-butil-bis-(3-amino-propil)-amina, tris- 
(3-amino-propil)-amina y, ante todo, metil-bis-(3-amino-propil) 
amina.

Las poliaminas de la presente invención están ca­
racterizadas por un peso molecular mínimo de 2500, preferen­
temente 5000. El límite superior de su peso molecular está 
dado por su propiedad de ser hidrosolubles. Una descripción 
numeral del límite superior de su peso molecular no es posible, 
ya que óste depende en gran escala de las poliaminas en que 
se basan y el número de los grupos que las hacen hidrosolubles 
contenidos en ellas.

Al emplear las poliaminas de la presente invención 
como agentes auxiliares para elevar la retención de las fibras, 
materiales de carga y pigmentos, así como agente acelerador )
de la deshidratación se procede en forma conocida agregándo 
las poliaminas de la presente invención a las soluciones acuo­
sas de la materia prima del papel antes de la salida del ma­
terial, seleccionándose el lugar de dosificación de manera 
que se asegure una buena distribución del agente auxiliar en
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la suspensión de materia prima, pero evitándose un tiempo de 
contacto demasiado largo. Las cantidades de poliaminas que 
son necesarias para lograr el efecto retenédor deseado y/o 
el efecto acelerador de la deshidratación se pue.den determinar 
sin dificultad mediante ensayos previos; por lo general se 
recomienda emplear un 0,005 hasta 0,5% en peso de poliaminas, 
referido al peso en seco del papel. La adición de las polia­
minas de la presente invención antes de la salida del mate­
rial en una máquina fabricadora de papel reprecute además en 
forma extraordinariamente ventajosa en la elaboración de las 
aguas residuales de las máquinas fabricadoras* de papel por 
filtración, flotación o sedimentación. El efecto coagulante de 
las poliaminas de la presente invención facilita la separación 
de los componentes del material del papel de las aguas resi­
duales de la máquina fabricadora de papel.

Al emplear las poliaminas de la presente invención 
como agentes auxiliares para la elaboración de las aguas re­
siduales de las máquinas fabricadoras de papel por filtración, 
flotación o sedimentación se puede proceder asimismo, en forma 
conocida, preferentemente agregándo los productos de reacción 
que entran en consideración en forma de soluciones acuosas di­
luidas a las aguas residuales de las máquinas de fabricación 
de papel, convenientemente antes de su entrada en los recoge­
dores de materias.

Las cantidades de poliaminas que producen una coa­
gulación suficiente de los componentes de materias primas del 
papel contenidas en las aguas residuales de las máquinas fa­
bricadoras de papel se han de dimensionar según la composición 
de las aguas residuales y se determinan fácilmente en cada caso 
mediante ensayos previos; por lo general son aquí suficientes30
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cantidades de 0,005 hasta 2 g de poliamina por nr de aguas re­
siduales.

Las poliaminas de la presente Invención muestran, 
sorprendentemente en comparación con los productos de reac­
ción conocidos obtenidos de los compuestos polifuncionales y 
de las "poliamidaminas" más dintintas en la zona de aplica­
ción del pH 4,0 - 8,0 un aumento de la eficacia retenedora 
asi como de la aceleración de la deshidratación, siendo el gra­
do de elevación especialmente alto en el medio neutro hasta 
débilmente alcalino. De esta manera alcanzan las poliaminas 
de la presente invención no solo casi siempre la eficacia de 
los productos mejores en el medio neutro o débilmente alca­
lino, de los productos de reacción de polialquilenpoliaminas 
con compuestos bifuncionales, sino que es hasta mucho mejor 
que estos.

Especialmente eficaces han demostrado ser aqui 
las poliaminas que se pueden sintetizar con mezclas de po- 
llalquilenpoliaminas c, ante todo de las aminas A polivalen­
tes, que contienen grupos amida, obtenidas de las mezclas de 
polietilenpoliamina anteriormente descritas, especialmente con 
1,2-dihalógenoalcanos. Frecuentemente se logra el óptimo de 
la eficacia con las aminas polivalentes que contienen gru­
pos amida que se obtienen en proporciona molar entre ácidos 
dicarboxílicos o bien sus mezclas a y polialquilenpoliaminas, 
o bien sus mezclas c de 1 : 1,75 - 2,5 bajo ausencia, cero 
también en presencia de hasta 1,5 moles de ácidos aminocarbo- 
xilicos o de sus lactamas b. Muy buena eficacia muestran tam­
bién aquellas aminas A polivalentes que están sintetizadas 
principalmente de los componentes b y c con cantidades solo 
muy reducidas de a, especialmente en la proporción molar a:b:c*=

3
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1-3: 10-20: 10-20.
Muchas de las poliaminas segdn la presente inven­

ción tienen una eficacia que en todos los márgenes pH alcan­
zan el valor punta de los mejores productos hasta ahora cono­
cidos, a continuación denominados productos I y II y- hasta, 
por ejemplo, le superan.

Algunas poliaminas de la presente invención y su 
empleo para elevar la retención de las fibras, materiales de 
carga y pigmentos, así como para la aceleración de la deshi- 
dratación en la fabricación de papel se describen a continua­
ción en forma de ejemplo:
EJEMPLOS DE OBTENCION-,
Obtención de las polialquilenpoliaminas c). 
Polialquilenpoliamina 1.-

La mezcla de reacción obtenida de la reacción con­
tinua de dicloroetano, amoniaco acuoso y etilendiamina en 
proporción molar de 1:17:0,4 a 160-220°C y 100 bar se separa 
bajo presión primeramente el amoniaco en exceso y después se 
libera a 130 - 135^0 con lejía sódica al 50% en exceso las 
bases obtenidas de sus hidrocloruros. Se separa aquí por des­
tilación la mayor parte del agua y de la etilendiamina mien­
tras en forma liquida se separan las bases de punto de ebu­
llición más alto. La mezcla de bases así obtenida contiene 
además de un 15 - 20% en agua y 3 - 5% de etilendiamina apro- } 
ximadamente un 15 - 20% de dietilentriamina, un 2 - 3% de ami-j 
noetilpiperazina, r\_/1% de NH2—CHgOHg—NHCH2C32**0H, un 15—18% de 
trietilentetramina, un 3 - 4% de tetraetilentetramina, un 
10-14% de tetraetilenpentamina, un 6-10% de pentaetilenhexa- 
mina, así como aproximadamente un 10-15% de polietilenpoliamins 
superiores y reducidas cantidades de sal comdn es hidróxido
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Polialquilenpoliamina 2.-

De la mezcla de bases obtenida según el ejemplo 
c/1 se separa por destilacián primeramente bajo presión nor­
mal, después bajo presión más reducida de unos 100 mbar el 
agua restante, la etilendlamina así como la mayor parte de la 
dietilentriamina, y la sal común que se separa se retira por 
filtración.
Polialquilenpoliamina 3.-

De la mezcla de bases obtenida según el ejemplo 
c/1 se separa destilativamente, además del agua, etilendiami- 
na y dietilentriamina, también la mayor parte de la trietilen- 
tetramina con un vacio final de aproximadamente 1 0 - 1 5  torr, 
y los productos inorgánicos que se separan se retiran asimismo 
por filtración, facilitándose la filtración mediante adición 
de tierra de infusorios, y la mezcla de amina se puede aclarar 
apreciablemente además mediante el empleo de carbón activo. 
Polialquilenpoliamina 4.-

Una mezcla de 1 parte de etilendiamina y 1 parte 
de agua se hace reaccionar con 0,4 partes de dicloroetano en 
forma continua a 60 hasta 130°C y 60 bar de presión. La mez­
cla de reacción obtenida se mezcla a 135^0 con lejía sódica 
al 50% en exceso separándose por destilación el agua asi como 
la etilendiamina sin reaccionar. Las partes de punto de ebu­
llición más alto, esencialmente una mezcla de trietilentetra- 
mina, pentaetilenhexamina, heptaetilenoctamina, asi como re­
ducidas cantidades de polietilenpoliamina más altamente con- 
densadas, se separan en forma líquida.
Polialquilenpoliamina 5.-

Como para la obtención de c/4 pero con la diferen­
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cia de que en lugar de etilendiamina se emplea propilendiamina-
( 1, 2 ).

Polialquilenpoliamina 6.-
Como para la obtención de C/4 pero con la diferen­

cia de que en lugar de etilendiamina se emplea una mezcla de
NHg-CHgCHg-CHgNHCHgCHgNHg + NHgCHgCHgCHg-NHCHgCHg-NHCHgCHgCHg
NHg que se obtiene por reacción de etilendiamina con 1,5 mo­
les de acrilonitrilo e hidrogenación a continuación.
Obtención de las aminas A polivalentes que contienen grupos 
amida.
Amina 1 conteniendo grupos amida.-

En un matraz de tres cuellos de 2 litros de capa­
cidad se introducen 461 g de la polietilenpoliamina mencionada 
bajo c/2 con una valencia de amina de 43,7 y un peso molecu­
lar medio de 205 (2,25 moles). Bajo agitación se agregan en­
tonces 146 g de ácido adipico (1 mol) tan rápidamente de ma­
nera que la temperatura interior, debido al calor de neutra­
lización, ascienda a 125 hasta 135°C. La fusión clara de la 
sal se calienta a continuación conduciendo por encima una dé­
bil corriente de nitrógeno en el transcurso de 3 horas a 
195 hasta 200°C y estas temperaturas se mantienen aún durante 
3 horas. La policondensación ha terminado aquí después de una 
transición de 46,6 g de agua (10,4 g má s que lo calculado para 
la pura formación de la poliamina, lo que señala la formación ¡ 
tradicional de anillos imidazolina del grupo poliamida y de ¡ 
un grupo amino secundario adyacente) y 0,6 g de polietilenpo-
liaminas de bajo punto de ebullición (eventualmente dietilen- }

itriamina). El producto de reacción se enfria entonces a unos i 
130 hasta 140 C y a esta temperatura se agregan rápidamente j 
560 g de agua. Se forma así una solución acuosa al 50%, clara,!
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amarilla de la poliamida.
Viscosidad: 88 mPas/al 50%/25°C
Contenido en nitrógeno de base: 11,52% correspondiente a 121,5

Val.
La amina polivalente que contiene grupos amida, 

anhídrio, tiene a 150**C una viscosidad de 25 mPas.
Amina 2 conteniendo grupos amida.-

Esta amina que contiene grupos amida se obtiene 
análogo a la amina 1 de 359 g de polialquilenpoliamina c/2 
(1,75 moles) y 146 g de ácido adipico (1 mol).

La amina que contiene grupos amida, anhídrio, 
tiene a 150**C, una viscosidad de 66 mPas.

La solución acuosa al 50% obtenida tiene las si­
guientes características:
Viscosidad: 119 mPas a 25°C
Nitrógeno de base: 9y99%, correspondiente a 140,1 g/Val
Amina 3 conteniendo grupos amida.-

Esta amina conteniendo grupos amida se obtiene 
análogo a la amina 1 de 277 g de polialquilenpoliamina c/2 

(1,35 moles) y 146 g de ácido adipico (1 mol). La amina anhi­
dro muestra a 150°C una viscosidad de 91 mPas. La solución 
acuosa al 50% muestra las siguientes características: 
Viscosidad: 251 mPas a 25^0
Nitrógeno de base: 8,78% correspondiente a 159,4 g/

Val.
Amina 4 conteniendo grupos amida.-

Análogo a la amina 1) se hacen reaccionar 359 g 
(1,75 moles) de la polialquilenpoliamina, que se ha menciona­
do bajo c/2 con 113 g (1 mol) de ¿ -caprolactama y 146 g 
(1 mol) de ácido adipico. Se calienta en el transcurso de
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8 horas a 200^0 y después se agita a esta temperatura aún 
durante 6 horas. La ulterior elaboración se efectúa como des­
crito bajo el ejemplo 1). Se obtienen en total 65 g de desti­
lado. La solución acuosa al 50% de la amina que lleva grupos 
amida tiene una viscosidad de 170 mPas a 25**C y un peso equi­
valente aproximadamente 155.
Amina 5 conteniendo grupos amida.-

Esta amina conteniendo grupos amida se obtiene 
análogo a la amina 1 de 333 g de la mezcla-de polialquilen- 
poliamina mencionada bajo c/3 con una valencia de amina de 
43,4 y un peso molecular medio de 222 (1,5 moles) y 146 .g 
de ácido adípico (1 mol).
La solución acuosa al 50% obtenida tiene las siguientes ca­
racterísticas:
Viscosidad: 551 mPas a 25°C
Nitrógeno de base: 9,55% correspondiente a 146,6g/Val
Amina 6 conteniendo grupos amida.-

Análogo a la amina 5 se obtiene esta amina conte­
niendo grupos amida de 399,5 g de la misma polialquilenpolia- 
mina c/3 (1,8 moles) y 146 g de ácido adípico (1 mol). La so­
lución acuosa al 50% obtenida muestra las Siguientes carac­
terísticas:
Viscosidad: 416 mPas a 25^0
Nitrógeno de base: 10,25% correspondiente a 136,6 g/Val.
Amina 7 conteniendo grupos amida.-

Análogo a la amina 5 se obtiene esta amina conte­
niendo grupos amida de 438 g de la misma polialquilenpoliamina 
c/3 (2,2 moles) y 146 g de ácido adípico (1 mol).
La solución acuosa al 50% así obtenida tiene las siguientes 
características:30
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Viscosidad: 172 mPas a 25^0
Nitrógeno de base: 11,44% correspondiente a 122,4 g/Val.
Amina 8 conteniendo grupos amida.-

Análogo a la amina 1 se hacen reaccionar 444 g 
( 2 moles) de la polialquilenpoliamina que se ha mencionado 
bajo c/3 con 452 g de 2-caprolactama (4 moles) y 29 g (0,2) mo­
les de ácido adipico. Se calienta en el transcursode 5 horas

Oa 230 C y se condensa durante otras 15 horas a esta tempe­
ratura. La ulterior elaboración se efectúa como bajo la amina 
1). Se obtienen 25 g de destilado. La solución acuosa al 50% 
de la amina que contiene grupos amida muestra una viscosidad 
de aproximadamente 110 mPas a 25**C y un peso equivalente de 
aproximadamente 189.
Amina 9 conteniendo grupos amida.-

Análogo a la amina 1 polivalente que contiene gru­
pos amida se prepara esta amina de 337 g de la mezcla de 
polietilenpoliamina mencionada bajo c/1 con un contenido de 
agua de un 17%, una valencia de amina de 48,6 y un peso mole­
cular medio de la amina pura de 160 g (1,75 moles) y 146 g 
de ácido adipico (1 mol).

La amida conteniendo grupos amida tiene a 150°C 
una viscosidad de 221 mPas.

La solución acuosa al 50% obtenida de la amina 
polivalente conteniendo grupos amida tiene las siguientes ca­
racterísticas:
Viscosidad: 123 mPas a 25°C
Nitrógeno de base: 8,75%, correspondiente a 160,0 g/Val.
Amina 10 conteniendo grupos amida.-

Análogo a 9 se prepara esta amina de 434 g de la 
misma polietilenpoliamina c/1 (2,25 moles) y 146 g.de ácido
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adípico (1 mol).
La amina anhidro tiene a 150°C una viscosidad de

42 mPas.
La solución acuosa al 50% obtenida de ésta tiene 

las siguientes características:
Viscosidad: 141 mPas a 25**C
Nitrógeno de base: 9,94%, correspondiente a 140,8 g/Val.
Amina 11 conteniendo grupos amida.-

Análogo a 9 se obtiene esta amina de 261 g de la 
misma polietilenpoliamina c/1 (1,35 moles) y 146 g de ácido 
adípico (1 mol).

La amina anhidro tiene a 150°C "na viscosidad de
358 mPas.

La solución acuosa al 50% preparada de ella tiene 
las siguientes características:
Viscosidad: 557 mPas a 25°C
Nitrógeno de base: 8,07%, correspondiente a 173,5g/Val.
Amina 12 conteniendo grupos amida.-

En un recipiente de reacción con tubo para la in­
troducción de gas y refrigerador descendente se mezclan 274 g 
de la mezcla de polialquilenpoliamina mencionada bajo c/1 

con un contenido en agua del 17%, una valencia de amina de 
48,6 y un peso molecular medio de la amina pura de 160 (l,42mo- 
les) con 146 g de ácido adípico (1 mol) bajo adición de ÍO g 
de dihidrazida de ácido adípico, y la mezcla se calienta bajo 
agitación y conduciendo nitrógeno libre de oxígeno por encima 
en el transcurso de 4 - 5 horas a 190°C elevándose la tempe­
ratura de reacción en la zona entre 150 y 190°C en la medida 
en que se separa igualadamente por destilación el agua que se 
forma. Después de haberse separado unos 73 g de agua y reduci- ;
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das cantidades de dietilentriamina por destilación se sigue 
agitando la mezcla de reacción a 190-180°C bajo presión más 
reducida (20-50 mm/Hg) hasta que se hayan obtenido en total 
130 g de destilado, despuós se enfria a 100**C y se mezcla con 
la misma cantidad en peso de agua (288 g). La amina polivalen­
te conteniendo grupos amida formada se obtiene asi en forma 
de una solución acuosa al 50% que muestra una viscosidad de 
276 mPas y una equivalencia de base de 189.
Amina 13 conteniendo grupos amida.-

En un recipiente de reacción con tubo para la in­
troducción de gas y refrigerador descendente se mezclan 582g 
(3 moles) de la polialquilenpoliamina mencionada bajo c/1 con 
un contenido en agua de un 20,6% y un peso molecular medio 
de la amina pura de 154 con 339 g de -caprolactama (3 moles) 
y 44 g (0,3 moles) de ácido adipico. La mezcla de reacción 
se calienta bajo agitación y conduciendo nitrógeno libre de 
oxigeno por encima en el transcurso de 3 horas a 200**C. Se 
agita durante 10 horas entre 200 y 205^0. A continuación se 
deja enfriar y se destila en vacio (2 - 4 0  mbar) a 165-175^0 

hasta que se hayan obtenido unos 215 g .. de destilado. La 
mezcla de reacción se enfria a 130°C y se mezcla con 750 g 
de agua. La solución acuosa al 50% asi obtenida de la amina 
que contiene grupos amida muestra una viscosidad de 70 hasta 
100 mPas a 25°C y un peso equivalente de aproximadamente 180. 
Amina 14 conteniendo grupos amida.-

Esta amina conteniendo grupos amida se obtiene 
análogo a 1 en 265 g de tetraetilenpentamina (1,4 moles) y 
146 g de ácido adipico (1 mol).

La amina anhidro tiene a 150°C una viscosidad de
291 mPas.
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La solución acuosa al 50% preparada de ella tiene 
a 25°C una viscosidad de 318 mPas y una valencia de base de 
171,1 g.
Amina 15 conteniendo grupos amida.-

Esta amina conteniendo grupos amida se prepara 
análogo a 1 de 305 g de N,N-bis-(3-aminopropil)-etilendiamina 
(1,75 moles) y 146 g de ácido adipico (1 mol).

La amina anhidro tiene a 150°C una viscosidad de
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42 mPas.
La solución acuosa al 50% preparada de ella tiene 

las siguientes, características:
Viscosidad: 141 mPas a 25°C
Nitrógeno de base: 8,53% correspondiente a 164,1 g/Val.
REACCION DE LAS AMINAS A POLIVALENTES CONTENIENDO GRUPOS AMIDA 
CON LOS COMPUESTOS B POLIFUNCIONALES A LAS "POLIAMINAS" SEGUN 
LA PRESENTE INVENCION.
Poliamina 1.-

15,5 g de 1,2-dicloroetano se agregan agitando 
muy bien y a una temperatura de 87 - 93^C a la mezcla de 80g 
de solución acuosa al 50% de la amina A/1 polivalente conte­
niendo grupos amida y 60g de agua a una velocidad de manera 
que el márgen de temperatura se pueda mantener bajo ligera 
ebullición, en este preparado en el transcurso de 2 horas. A 
continuación se sigue calentándo a la misma temperatura hasta 
que la viscosidad haya descendido aproximadamente a 30 - 50 t 
mPas, Seguidamente se enfria a unos 75^0 para evitar en la 
última fase una elevación muy rapida de la viscosidad. A es­
ta temperatura más rebajada se sigue condensando entonces has­
ta que la viscosidad sea tan alta que una vez terminado el 
producto se obtenga una viscosidad de 350-600 ná?as/ al 22,5%/30
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25°C. Para lograr ésto se termina la condensación en un márgen 
de viscosidad aproximadamente igual de alto, pero sin embargo 
a 75°C, y esto por enfriamiento y adioién rapida simultánea 
de una mezcla de 15 g de ácido clorhídrico concentrado y 20 g 
de agua y por adición a continuación de tanto ácido clorhídri­
co concentrado de manera que se ajuste un pH de 5,0, para lo 
cual se necesitan adn unos 11 g. Durante el enfriamiento se 
agita adn durante 1 - 2  horas bajo presión más reducida (50 

torr) para retirar totalmente el 1,2-dicloroetano sin reac­
cionar (unos 0,5 g). Al final se completa con agua a 195,1 g 
para la solución al 22,5% del producto de reacción (calculado 
como base libre, ésto es sin clorohidrato). El tiempo de reac­
ción necesario asciende a unas 8 horas.
Viscosidad: 350 - 600 mPas/22,5%/25*C.
Poliamina 2.-

Esta poliamina se obtiene análogo a la poliamina 
1 de 80 g de solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/2 y 11,1 g de 1,2-dicloroetano.

La solución acuosa al 50% obtenida muestra a 
25°C una viscosidad de 398 mPas.
Poliamina 3.-

Esta poliamina se obtiene análogo a la poliamina 
1 de 80 g de solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/3 y 7,9 g de 1,2-dicloroetano.

La solución acuosa al 50% así obtenida tiene a 
25°C una viscosidad de 452 mPas.
Poliamina 4.-
a) Una mezcla de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amínA 

polivalente conteniendo grupos amida A/3 y 60 g de agua se 
mezcla a 30^c bajo agitación en el transcurso de 15 minutos,
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gota a gota, con 7,7 g de epiclorohidrina y a continuación 
se calienta baje agitación a 65-70°C. Tan pronto como la so­
lución muestre a esta temperatura una viscosidad de unos 
150-200 mPas, lo que es el caso despuós de unas 2 hasta 3 ho­
ras, se mezcla con 56,5 g de agua y a 70°C se sigue agitando 
hasta que ya no aumente la viscosidad de la solución, (unas 
8 horas).

La solución al 22,5% así obtenida de la poliamina 
muestra a 25°C una viscosidad de 511 mPas.
b) Si en lugar de 11,1 g de epiclorohidrina se emplean 11,4 g 
de epiclorohidrina se ha de ajustar, al alcanzar la viscosi­
dad deseada con ácido clorhídrico a un pH de 4 - 5 para obte­
ner un producto estable al almacenamiento.
Poliamina 5*-

En un recipiente de reacción dotado de refrige­
rador de reflujo se calienta una mezcla de 78 g (0,5 Val) de 
la solución acuosaal 50% de la amina polivalente A/4 con 
18 g (0,18 moles) de 1,2-dicloroetano y 40 g de agua a 90°C 
y se agita a esta temperatura hasta alcanzar una viscosidad 
de 50-60 mPas a 90°C. Se enfria a 70°C y se condensa a esta 
temperatura hasta que se alcanza una viscosidad de 250-300 mPas. 
Se agregan entonces 20 g de HC1 concentrado y 38 g de agua y 
se enfria. La solución al 22,5% así obtenida tiene un pH de 5 
y una viscosidad de 300 - 500 mPas.
Poliamina 6.-

La poliamina se prepara análogo a la. poliamina 4 
de 80g de la solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/7, 60 g de agua y 13,0 g de epi­
clorohidrina. Despuós de agregar ácido clorhídrico concentra­
do hasta un pH de 4,5 y agua hasta una solución acuosa al 22,5%
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de la poliamina maestra el producto una viscosidad de 3l8mPas 
a 25°C.
Poliamina 7.-

La poliamina se prepara análogo a la poliamina 4 
de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/6, 60 g de agua y 10,6 g de epi- 
clorohidrina. Despuás de agregar ácido clorhídrico concentrado 
hasta un pH de 4 ,0 y agua hasta una solución acuosa al 22,5% 
de la poliamina tiene el producto una viscosidad de 306mPas 
a 25°C.

Productos análogos que muestran aproximadamente 
la misma eficacia como agentes de retención así como de ace­
leración de la deshidratación se obtienen si en lugar de epi- 
clorohidrina se emplean las siguientes sustancias polifuncio- 
nales

Cl-CHg-CHg-NHCO-CHg-Cl
Cl-CHg-CONH-CHgCHg-NHCO-CHgCl
Cl-CHg-CHg-NHCONH-CHg-CHg-Cl
CHg CHg
\NCONH-(CHg)g-NHCON^

CHg*^* ^ C H g
Butan-1,4-bis-glicidilóter y 
Triglicidilóter de 1 mol de trimetilolpropano,
10 moles de óxido etilánico y 3 moles de epicloro- 
hidrina.

Poliamina 8.-
La poliamina se obtiene análogo a las poliaminas 

6 y 7 de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina poli­
valente conteniendo grupos amida A/5, 60 g de agua y 7,4 g 
de epiclorohidrina.
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La solución acuosa al 22,5% de la poliamina 8, 
así obtenida, muestra una viscosidad de 343 mPas a 25°C. 
Poliamina 9.-

Esta poliamina se obtiene análogo a la poliamina 1 
de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/5 y 9,0 g de 1,2-dicloroetano.

La solución acuosa al 22,5% de la poliamina tiene 
una viscosidad de 404 mPas a 25°C.
Poliamina 10.-

3,6 kg de la solución acuosa al 50% de la amina 
polivalente A/1 se calientan en un recipiente cerrable a 75^0 
y después con la ventilación cerrada se mezcla en porciones 
con 1,2-dicloroetano bajo buena agitación. Aquí demuestra ser 
ventajoso el agregar el dicloroetano lo más finamente reparti­
do por debajo de la superficie de la mezcla de reacción, por 
ejemplo, por introducción con tobera. La temperatura de la 
mezcla de reacción deberá subir en el transcurso de la reac­
ción a 115 - 120°C.

Al alcanzar una viscosidad de 1000 mPas, referido 
a 25°C, se termina la adición de 1,2-dicloroetano, consumo 
total aproximadamente 0,68 kg. Después de seguir agitando du­
rante aproximadamente 30 minutos se destensa el recipiente 
de reacción y mediante aplicación de un vacio de 200-25 mbar 
se enfria la mezcla de reacción a 60-70°3. La mezcla de reac­
ción así obtenida es estable al almacenamiento también sin 
la adición de ácido. Con un ajuste ai 22,5%.muestra una visco­
sidad de 500 mPas a 25°C y un valor pH de 7,8.
Poliamina 11.-

En un recipiente de reacción dotado de refrigera­
dor de reflujo se calientan 95 g (0,5 Val) de la solución al
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50% de la amina polivalente A/8 con 11 g (0, 12 moles) de 
epiclorohidrina y 50 g de agua a 68-70°C. Se agita a esta 
temperatura hasta alcanzar una viscosidad de 100 mPas. Des­
pués se diluye con 30 g de agua y se agita a 68-70°C hasta 
alcanzar una viscosidad de 300-320 mPas. La solución se mez­
cla entonces con 20 g de HC1 concentrado y 34 g de agua, y se 
enfria. La solución al 25% así obtenida tiene un pH de 5 y 
una viscosidad entre 300 y 500 mPas.
Poliamina 12.-

Esta poliamina se obtiene análogo a la poliamina 
1 de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina poliva­
lente que contiene grupos amida A/9 y 14,6 g de 1,2-dicloro- 
etano.

La solución acuosa al 22,5% de la poliamina tiene 
una viscosidad de 382 mPas a 25^0.
Poljamina 13.-

En un recipiente de reacción dotado de refrige­
rador de reflujo se agita una mezcla de 100 g de la solución 
acuosa al 50% de la amina polivalente que contiene grupos 
amida A/12, 80 g de agua y 6,5 g de 1,2-dicloroetano a 80 
hasta 90°C hasta que la viscosidad de la mezcla de reacción 
haya subido aproximadamente a 480 mPas a 80°C , (aproximada­
mente después de 7 horas). Después se mezcla la solución con 
ácido clorhídrico concentrado a un pH de 5,0 y agua hasta un 
contenido de un 22,5% de la poliamina. La viscosidad de la 
solución tiene un valor de 544 mPas a 25°C.
Poliamina 14.-

En un recipiente de reacción dotado de refrige­
rador de reflujo se calienta una mezcla de 90 g (0,5 Val) de 
la solución acuosa al 50% de la amina polivalente conteniendo
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grupos amida A/13 con 50 g de agua y 14 g (0,15 moles) de 
epiclorohidrina a 68-70°C y se agita a esta temperatura hasta 
que la viscosidad de la solución de la reacción haya ascendido 
a 100 mPas. Después se diluye con 40 g de agua y se condensa 
a 68 - 70°C hasta alcanzar una viscosidad de 350-380 mPas. La 
solución se mezcla entonces con 30 g de HC1 concentrado y 
14 g de agua y se enfria. La solución al 22,5% asi obtenida 
tiene un pH de 4,5 y una viscosidad de 500-900 mPas a 25°C. 
Poliamina 15.-

La poliamina se obtiene análogo a la poliamina 4 
de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
que contiene grupos amida A/14, 60 g de agua y 8 g de epicloro­
hidrina. Después de agregar ácido clorhídrico concentrado 
hasta un pH de 3,0, para lo cual se necesitan 30,9 g, y agua 
hasta una solución acuosa al 22,5% de la poliamina muestra el 
producto una viscosidad de 337 mPas a 25°C.
Poliamina 16.-

La poliamina se obtiene análogo a la poliamina 4 
de 80 g de la solución acuosa al 50% de la amina polivalente 
conteniendo grupos amida A/15, 60 g de agua y 8,8 g de epi­
clorohidrina. Después de agregar ácido clorhídrico hasta un 
pH de 4,5, para lo cual se necesitan 30,5 g y agua hasta una 
solución acuosa al 22,5% de la poliamina muestra el producto 
una viscosidad de 412 mPas a 25°C.
Poliamina 17.-

La poliamina se obtiene análogo a la poliamina 4 

de una mezcla de 40 g de la solución acuosa al 50% de la 
amina polivalente que contiene grupos amida A/14, 40 g de la 
solución acuosa al 50% de la amina polivalente que contiene 
grupos amida A/15, 60 g de agua y 8,4 g de epiclorohidrina.
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La solución acuosa al 22,5% tiene una viscosidad 
de 457 mPas a 25°C.
Poliamina 18.-

La poliamina se obtiene análogo a la poliamina 1 
de una mezcla de 40 g de la solución acuosa al 50% de la 
amina polivalente que contiene grupos amida A/14, 40 g de la 
solución acuosa al 50% de la amina polivalente que contiene 
grupos amida A/15 y 8,9 g de 1,2-dicloroetano.

La solución acuosa al 22,5% tiene una viscosidad 
de 442 mPas a 25°C.
EJEMPLO 1.-

En una máquina de fabricación de papel de labora­
torio (tipo "KKmmerer") se preparan de un 70% de celulosa
sulfítica de madera de pino blanqueada y 30% de celulosa de

2sulfato de haya unos papeles (aproximadamente 80 g/m ) . Se 
trabaja aquí por una parte en márgen ácido, en otra parte en 
valores pH neutros: 
a) Márgen ácido:

Adición de un 30% de China Clay como material de
carga,

1% de cola de resina y 
3% de sulfato de aluminio

a la masa de papel. El pH se ajusta con ácido sulfdrico a 4,8. 
b) Márgen neutro:

Adición de un 30% de carbonato de cálcio, como ma­
terial de carga,

1% de Aquapel 360 XZ (cola sintÓtica 
a base de diceteno estearilico de la firma Hercules Inc) a la 
masa de papel, El pH se ajusta con lejía sódica a 7,8 - 8.

Delante de la salida del material de la máquina
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de fabricación de papel se dosifican mediante la bomba do- 
sificadora las soluciones acuosas al 1% de las poliaminas al 
22,25% 1 hasta 18. Como comparación se dosificaron asimismo 
diluiciones al 1% de los siguientes productos conocidos:
Las "poliamidaminas" la conocidas como agentes de retención 
(= ejemplo 1 de la patente alemana 1.771.814) ¡EIa/2 (= ejemplo 
5 de la patente US 3.320.215) y 11b (= ejemplo 1 de la paten­
te US 2.926.154) asi como la polialquilenpoliamina III genoci­
da como agente de retención (=ejemplo 1 de la patente alemana 
2.351.754).

Como medida para el efecto de retención se deter­
minó el contenido en sólidos en las aguas residuales de la 
máquina de fabricación de papel. Contra menor sea este conte­
nido en sólidos mejor es el efecto de retención.

La tabla 1 a continuación refleja que las polia­
minas de la presente invención, 'tanto en márgen ácido como 
en márgen neutro, poseen un efecto de retención muy- bueno y 
que óste es mejor que aquel que se obtiene al emplear los 
agentes de retención de "poliamidamina" y agentes resistentes 
a la humedad. Como se aprecia alcanzan las poliaminas de la 
presente invención en el medio neutro hasta débilmente alca­
lino hasta no solo principalmente la eficacia de las polial- 
quilenpoliaminas, sino que en muchos casos hasta las superan 
considerablemente, mientras en medio ácido siempre son mejores 
y hasta en su mayor parte considerablemente mejores que aque­
llas. Las cantidades a agregar se refieren en cada caso al 
peso de la celulosa secada al aire asi como a la solución al 
22,5% del agente de retención.
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TABLA 1
Agente de Cantidad de Residuo seco en las aguas residuales 
retención aditivo

¿"%.7 ¿ " " s - V
a) márgen ácido b) márgen neutro 

pH 4,8 pH 7,8

sin polia- 
mina 1 0,1

617
153

751
146

M 2 t t 156 156
t t 3 t t 165 185
t# 4 t t 190 262
t t 5 t t 154 151
t t 6 t t 182 192
t t 7 t t 184 196
t t 8 '* 187 198
a 9 t t 171 191
t t 10 t t 152 141
t t 11 t t 192 276
t t 12 t t

c
o 169

t t 13 t t 163 179
t t 14 t t 195 289
t t 15 t t 202 304
t t 16 t t 181 211
t t 17 t t 168 191
t t 18 t t 157 163

la t t 192 376
Ib t t 203 410
IIa/1
IIa/2

tt 233 437
t t 241 443

11b t t 254 447
111 t t 201 195
EJEMPLO 2.-

Como medida para la aceleración en la deshidrata- 
ción a esperar en una máquina de fabricación de papeles en la 
práctica se determinó el grado de molturación según Schopper- 
Riegler. Contra más se reduzca el grado de molturación por el 
agente de retención agregado mejor es la aceleración de la 
deshidratación a esperar.
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Papel viejo mezclado se batid en un agitador rápi­
do y se ajustó al pH:
a) márgen ácido: adición de 0,5% de sulfato de aluminio, ajus­

te al pH de 4,5 con ácido sulfúrico.
b) Márgen neutro: ajuste al pH de 7,2 con lejía sódica.

A 200 cc de la suspensión del material dé papel 
al 1% preparado según a) ó b) se completó en cada caso la so­
lución al 1% con agua a 1000 cc y con ayuda del aparato de 
Schopper-Riegler se determinó el grado de molturación.

Las cantidades de aditivos se refieren en cada 
caso al peso del material del papel secado al aire así como 
a la solución al 22,5% de las poliaminas 1 hasta 19.

La siguiente tabla 2 muestra el buen efecto de 
deshidratación de las poliaminas según la presente invención 
tanto en márgen ácido como en márgen neutro. Como comparación 
se dosificaron asimismo los agentes de retención conocidos, 
mencionados en el ejemplo 1, así como sus mezclas.
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TABLA 2
Grado de molturacián
a) márgen b) márgen 

ácido neutro
pH 4,5 pH 7,3

sin poliamina 56 61
H 1 0,4 43 38
Tt 2 Tt 44 39
H 3 Tt 45 41
Tt 4 Tt 47 44
Tt 5 t t 44 38
Tt 6 TT 46 42
<t 7 Tt 46 43
TT 8 Tt 47 44
Tt 9 t t 46 42
TT 10 Tt 43 37
TT 11 Tt 47 45
Tt 12 Tt 45 39
TT 13 t t 45 40
Tt 14 Tt 47 45
t t 15 Tt 48 46
t t 16 Tt 46 42
Tt 17 Tt 46 4T
Tt 18 Tt 44 38

la Tt 47 49
Ib Tt 48 50
IIa/1 Tt 51 53
IIa/2 TT 51 52
11b Tt 52 53
111 TT 50 42

Descrita suficientemente la naturaleza del inven­
to, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe ha­
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas 
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no 
alteren su principio fundamental.

Agente acelerador 
de la deshidrata- 
ción

Cantidad de 
aditivo

¿V
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REIVINDICACIONES

1 Procedimiento para la obtención de poliaminas 
hidrosolubles, no autoreticulantes, caracterizado porque se 
hacen reaccionar
A) una o varias aminas polivalentes, que contienen grupos amida, 

solubles o dispersables en agua, obtenidas por condensa­
ción de a) 1 mol de ácidos dicarboxílicos o bien sus deri­
vados funcionales, b) 0 hasta 30 moles de ácidos aminocar- 
boxílicos conteniendo como mínimo 3 átomos de carbono, o
sus lactamas ye) 1,4 hasta 30 moles de polialquilenpolia- 
minas de fórmula

HgN- ¿"-CHg-CH-tCHgly-NH^Tx-H
R

* donde R significa H ó CH^, y es igual o diferente al número 
0 ó 1 y x significa un número de 4 hasta 15, o las mezclas 
de estas polialquilenpoliaminas con aminas de la misma fór­
mula donde, sin embargo, x significa un número de 1 hasta 
3 y

B) compuestos polifuncionales con respecto a los grupos amino.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque como aminas polivalentes A se emplean los 
productos de condensación que se obtienen de las mezclas de 
las polialquilenpoliaminas c. )

3. - Procedimiento según la reivindicación 1 y 2, 
caracterizado porque como aminas polivalentes A se emplean los 
productos de condensación que se obtienen de polietilenpolia-
minas



5

10

15

20

25

4. - Procedimiento según la reivindicación 2, ca­
racterizado porque como aminas polivalentes A se empleanlos
productos de condensación que se obtienen de productos de 
reacción liberados de etilendiamina de 1 mol de 1,2-dicloro- 
etano con 6 hasta 30 moles de amoniaco.

5. - Procedimiento según la reivindicación 2, ca­
racterizado porque como aminas polivalentes A se emplean los 
productos de condensación que se obtienen de los productos 
de reacción liberados de etilendiamina y dietilentriamina de 
1 mol de 1,2-dicloroetano con 6 hasta 30 moles de amoniaco.

6. - Procedimiento según la reivindicación 2, ca­
racterizado porque como aminas polivalentes A se emplean los 
productos de condensación que se obtienen de los productos 
de reacción liberados de etilendiamina y dietilentriamina de
1 mol de 1,2-dicloroetano con 3 hasta 30 moles de amoniaco en 
presencia de 0,1 hasta 1 mol de etilendiamina.

7. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque como aminas polivalentes A se emplean los 
productos de condensación que se obtienen de ácidos dicarbo- 
xilicos saturados conteniendo 4 hasta 12 átomos de carbono.

3.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 
hasta 7. caracterizado porque como aminas polivalentes A se 
emplean los productos de condensación que se obtienen por 
condensación de A un mol de ácido dicarboxílico con c 1,4 hasta 
3,0, especialmente 1,75 hasta 2,5 moles de polialquilenpolia- 
minas. !
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9. - Procedimiento según la reivindicación 1 hasta 
7, caracterizado porque como aminas polivalentes A se emplean 
los productos de condensación que se obtienen por condensa­
ción de a) 1 mol de ácido dicarboxílico, b) 0,2 hasta 3 moles 
de ácidos aminocarboxílicos, conteniendo como mínimo 3 átomos 
de carbono, o sus lactamas ye) 1,4 hasta 3,0 moles de polial- 
quilenpoliaminas.

10. - Procedimiento según las reivindicaciones
1 hasta 7, caracterizado porque como aminas polivalentes A 
se emplean los productos de condensación que se obtienen por 
condensación de a) 1 mol de ácidos dicarboxílícos, b) 10 
hasta 30 moles de ácidos aminocarboxílicos conteniendo como 
mínimo 3 átomos de carbono, o sus lactamas, ye) 10 hasta 30 
moles de polialquilenpoliaminas.

11. - Procedimiento según las reivindicaciones 1 has­
ta 10, caracterizado porque como aminas polivalentes A se 
emplean los productos de condensación que en estado anhidro 
muestran una viscosidad inferior a 500 mPas a 150°C.

12. - Procedimiento según las reivindicaciones
1 hasta 10, caracterizado porque como aminas polivalentes A, 
se emplean los productos de condensación que eñ estado ahhí- i 
dro muestran una viscosidad inferior a 250 mPas a 150^0. !

13. - Procedimiento según las reivindicaciones
1 hasta 10, caracterizado porque como aminas polivalentes A 
se emplean los productos de condensación que en estado anhi­
dro muestran una viscosidad inferior a 150 mPas a 150°c. :
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14. - Procedimiento segdn las reivindicaciones
1 hasta 13, caracterizado porque como compuestos polifuncio- 
nales se emplean los dihaluros de LU -alquileno.

15. - Procedimiento segdn la reivindicación 14, 
caracterizado porque como compuesto polifuncional se emplea 
1,2-dicloroetano.

16. - Procedimiento segdn las reivindicaciones
1 hasta 15, caracterizado porque los compuestos polifuncionar- 
les se emplean en cantidades de 0,1 hasta 0,5, especialmente 
0,15 hasta 0,3 moles por mol de nitrógeno de base de la amina 
polivalente A.

17. - Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 
hasta 16, caracterizado porque presentan un peso molecular 
medio superior a 5000.

18. - Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 
hasta 16, caracterizado porque en forma de una solución acuo­
sa al 10% presentan una viscosidad de como mínimo 20 mPas a 
25°C.

19. - Procedimiento segdn las reivindicaciones
1 hasta 18, caracterizado porque la reacción de los reactan- 
tes A y B se efectúa en medio acuoso a temperaturas de 0 hasta 
120°C, a una concentración total de un 10 hasta 60% y valores 
pH superiores a 6.

20. - Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 has
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ta 19^ caracterizado porque los compuestos polifuncionales ¡
*

con respecto a los grupos amino se emplean en una cantidad tal 
de manera que no se sobrepase esencialmente la cantidad mínima 
necesaria para la formación del grado de condensación de la 
poliamina hidrosoluble deseada.

2 1 Procedimiento para la obtención de poliaminas 
hidrosolubles, tal y como queda sustancialmente descrito en
la presente Memoria.

Esta Memoria consta de treinta y siete hejas es­
critas a máquina por una sola cara.

Madrid, ü 5 1976
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.
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