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Verfahren zur mindestens teilweisen Entfernung von Aldehyden aus einer
Zusammensetzung enthaltend mindestens eine Verbindung mit mindestens

einer Alkylenoxideinheit

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur mindestens teilweisen Entfernung von Alde-
hyden aus einer Zusammensetzung, und daraus hervorgehend chemische Produkte
mit einem niedrigen Aldehydgehalt. Dabei werden die chemischen Produkte in
Kontakt mit mindestens einem Kationenaustauscher und/oder einer Saure gebracht
und anschliefRend die Aldehyde mittels Trennverfahren vom Produkt entfernt. Daraus
hervorgehend kénnen Produkte hergestellt werden, die einen Aldehydgehalt aufwei-

sen, der um mindestens 10 % seines Ausgangswertes reduziert ist.

Hintergrund der Erfindung

Aldehyde, wie Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd und Butyraldehyd sind
unerwinschte Nebenprodukte beispielsweise bei der Umsetzung von Alkylenoxiden
(wie Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid) zu Alkylenoxid-Addukten, wie Polyalky-
lenglykole und nichtionogene Tenside, die sich nur in einem gewissen Rahmen durch
Prozessparameter, wie Temperatur, reduzieren lassen. Auf Grund von regulatori-
schen Erfordernissen bzw. Verwendung der oben genannten Produkte in kritischen
Anwendungen (z.B. Hygieneprodukte) kann eine Reduzierung des Aldehydgehalts

notwendig werden.

Stand der Technik

Die EP 0 638 538 A1 beschreibt die Entfernung von Formaldehyd aus einer wassri-
gen Essigsaure-Lésung, indem Methansulfonsdure (und ggf. ein Polyol) zugegeben
wird. Gemal der US 5,440,058 wird Formaldehyd durch Zugabe von NaHSOs in das
Natriumsalz der Hydroxymethansulfonsédure Uberfihrt. Die EP 0 309 915 A1 be-
schreibt die Entfernung von Formaldehyd aus einer wéssrigen Butindiol-Lésung,
indem ein ,sauer wirkendes Mittel“, wie Methansulfonsaure oder ein Kationenaustau-
scher, und Methanol zugegeben wird, wobei Dimethylformal entsteht, welches

abdestilliert wird.
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Gemal der US 6,187,973 wird eine wassrige Ethylenglykollésung, die Aldehyde wie
Formaldehyd, Acetaldehyd und dergleichen enthélt, mit einem festen, mit Bisulfit
behandelten, stark basischen Anionenaustauscherharz in Kontakt gebracht, und eine

Lésung mit reduziertem Aldehydgehalt wird abgetrennt.

Die CA 1330350 offenbart ein Verfahren zur Reinigung von Ethylenglykol unter
Verwendung eines basischen lonenaustauscherharzes enthaltend Bisulfit- oder
Hydroxylgruppen. Das Anionenaustauscherharz adsorbiert Aldehydverunreinigungen

aus dem Ethylenglykol.

Die DE 1668052 beschreibt Verfahren zur Reinigung von Glykolen zur Entfernung
von Substanzen, die Verfarbungen verursachen, mittels Kationenaustauscher, wobei
in dem Reinigungsverfahren bereits im Wesentlichen formaldehydfreie Glykole

eingesetzt werden.

Die Aldehydentfernung in den oben genannten Patentschriften beschrankt sich auf

niedermolekulare chemische Verbindungen.

In der WO 2019/097407 werden polymere, mit primarem Amin funktionalisierte Harze
zur Entfernung von Aldehyden offenbart. Die Harze sind in der Lage, aliphatische
und aromatische Aldehyde aus einer Vielzahl von Beschickungsstromen zu entfer-
nen. Die Harze bilden kovalente Iminbindungen mit Aldehydverunreinigungen. Durch
die ausschlieBliche Verwendung eines basischen lonenaustauschers, wie sie in
WO 2019/0974707 beansprucht wird, wird jedoch keine signifikante Reduktion der
Aldehyde in Alkoxylaten erzielt.

Die EP 3 228 649 A1 beschreibt ein Verfahren zur Aufbereitung alkalisch katalysier-
ter Alkoxylierungsprodukte unter Verwendung sulfonsaurer lonenaustauscher,
umfassend das Bereitstellen einer Mischung enthaltend das aufzubereitende alka-
lisch katalysierte Alkoxylierungsprodukt, Alkohol mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und

Wasser, das Behandeln dieser Mischung mit einem sulfonsauren Kationenaustau-
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scher bei >40 °C, sowie die Abtrennung des Alkoxylierungsproduktes aus der so

behandelten Mischung.

Technische Aufgabe

Die technische Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein Verfahren
bereitzustellen, mit dem eine signifikante Reduktion von Aldehyden in Alkoxylaten
erreicht werden kann, insbesondere von Alkoxylaten mit hé6herem Molekulargewicht.
DarUber hinaus war es eine bevorzugte Aufgabe, neben Aldehyden weitere uner-
wlnschte Verunreinigungen aus Alkoxylaten zu entfernen. Insbesondere war es
Aufgabe der vorliegenden Erfindung, den Einsatz von Lésungsmitteln, wie Alkoholen,
in Verfahren zur Reinigung von Alkoxylaten bzw. in Verfahren zur Entfernung von

Aldehyden aus Alkoxylaten zu verringern bzw. zu vermeiden.

Beschreibung der Erfindung

Die vorliegende Erfindung stellt ein Verfahren zur mindestens teilweisen Entfernung
von Aldehyden aus einer Zusammensetzung bereit, wobei das Verfahren die folgen-
den Schritte umfasst:
a) In-Kontakt-Bringen der Zusammensetzung mit mindestens einem Kati-
onenaustauscher und/oder einer Saure bei einer Temperatur von 20,0 °C bis
250,0 °C;
b) zumindest teilweises Abtrennen der Aldehyde aus der Zusammenset-
zung und optional Behandlung der abgetrennten Aldehyde ausgewanhlt aus der
Gruppe bestehend aus Kondensation, Absorption, Adsorption, chemische Bin-
dung, chemische Umsetzung, Oxidation und Pyrolyse;
wobei eine Zusammensetzung mit einem verringerten Gehalt an Aldehyden erhalten
wird;
wobei die in Schritt a) zu behandelnde Zusammensetzung mindestens eine Verbin-
dung enthalt, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, und
3,5 Gew.-% oder weniger von Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen bezogen auf

das Gesamtgewicht der Zusammensetzung enthalt.
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In einem bevorzugten Verfahren enthélt die in Schritt a) zu behandelnde Zusammen-
setzung (die mindestens eine Verbindung enthalt, die mindestens eine Alkylenoxide-
inheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder
mehr aufweist) 3,0 Gew.-% oder weniger, weiter bevorzugt 2,5 Gew.-% oder weni-
ger, noch weiter bevorzugt 2,0 Gew.-% oder weniger, insbesondere bevorzugt 1,5
Gew.-% oder weniger, besonders bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger, ganz beson-
ders bevorzugt 0,5 Gew.-% oder weniger, am meisten bevorzugt 0,1 Gew.-% oder
weniger von Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen bezogen auf das Gesamtge-
wicht der Zusammensetzung. Besonders bevorzugt enthalt die in Schritt a) zu
behandelnde Zusammensetzung keinen (d.h. 0,0 Gew.-%) Alkohol mit 1 bis 6

Kohlenstoffatomen.

In einem weiteren bevorzugten Verfahren enthélt die in Schritt a) zu behandelnde
Zusammensetzung (die mindestens eine Verbindung enthalt, die mindestens eine
Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200
g/mol oder mehr aufweist) 3,5 Gew.-% oder weniger, bevorzugt 3,0 Gew.-% oder
weniger, weiter bevorzugt 2,5 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 2,0
Gew.-% oder weniger, insbesondere bevorzugt 1,5 Gew.-% oder weniger, besonders
bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger eines L&sungsmittels mit 1 bis 6 Kohlenstoff-
atomen bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung. Dabei stellt ein
Alkohol mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen ein Lésungsmittel mit 1 bis 6 Kohlenstoffato-

men dar.

In einem alternativen bevorzugten Verfahren enthalt die in Schritt a) zu behandelnde
Zusammensetzung (die mindestens eine Verbindung enthalt, die mindestens eine
Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200
g/mol oder mehr aufweist) 3,5 Gew.-% oder weniger, bevorzugt 3,0 Gew.-% oder
weniger, weiter bevorzugt 2,5 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 2,5
Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 2,0 Gew.-% oder weniger, noch weiter
bevorzugt 1,5 Gew.-% oder weniger, insbesondere bevorzugt 1,5 Gew.-% oder
weniger, und besonders bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger eines Lésungsmittels

ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus aliphatischen Ethern, cyclischen Ethern,
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Kohlenwasserstoffen, Ketonen, Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen bezogen auf

das Gesamtgewicht der Zusammensetzung.

In einem bevorzugten Verfahren sind die Aldehyde ausgewé&hlt aus der Gruppe von
Aldehyden mit einem Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger. Weiter bevor-
zugt sind die Aldehyde ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd,
Acetaldehyd, Propionaldehyd und Butyraldehyd. Dies gilt fur die zu entfernenden
Aldehyde vor Durchfuhrung des Verfahrens, fur die durch das Verfahren abgetrenn-

ten Aldehyde sowie fur den verringerten Gehalt an Aldehyden, sofern vorhanden.

Die Erfindung stellt somit ein Verfahren bereit, mit dem nicht nur aus chemischen
Produkten bzw. Zusammensetzungen mit niedermolekularen Glykolen, sondern auch
aus solchen mit Glykolen und (Poly)-Alkylenoxidverbindungen mit héherem Moleku-
largewicht Aldehyde entfernt werden kénnen. Zudem hat der Erfinder im Rahmen der
Erfindung entdeckt, dass weitere Verunreinigungen wie Dioxan und Metallionen aus
solchen Zusammensetzungen entfernt werden kénnen. Weiterhin hat der Erfinder der
vorliegenden Erfindung gefunden, dass im Gegensatz zu Verfahren des Standes der
Technik Losungsmittel wie Alkohole, insbesondere Alkohole mit 1 bis 6 Kohlenstoff-
atomen, der zu behandelnden Zusammensetzung nicht zugefugt werden mussen,
um die gewunschte Aufreinigung zu erreichen. Das Verfahren gemaR der vorliegen-
den Erfindung ist vorteilhaft weil entsprechende Alkohole nicht bereitgestellt und
auch nicht wieder abgetrennt und rezykliert werden mussen. Dadurch wird der
Aufwand und die Kosten fUr das Verfahren verringert. Gleiches gilt auch vorzugswei-

se fur die 0.g. L&ésungsmittel.

Unter der aufzureinigenden Zusammensetzung bzw. der aufgereinigten Zusammen-
setzung mit einem verringerten Gehalt an Aldehyden, wobei die aufzureinigende
Zusammensetzung bzw. die aufgereinigte Zusammensetzung jeweils mindestens
eine Verbindung enthalt, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen
Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, ist eine flussige
Zusammensetzung bzw. eine Flussigkeit zu verstehen, bevorzugt eine Lésung oder

eine Emulsion. Dabei liegt der flissige Aggregatzustand der Zusammensetzung
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zumindest unter den Bedingungen des erfindungsgemaien Verfahrens vor, insbe-

sondere bei der Temperatur, die wahrend des Verfahrens angelegt wird.

Es wurde Uberraschenderweise gefunden, dass durch Behandlung von Zusammen-
setzungen bzw. chemischen Produkten mit mindestens einem Kationenaustauscher
und/oder einer Saure bei Temperaturen von 20 °C bis 250 °C, bevorzugt bei Tempe-
raturen von 40 °C bis 140 °C (Schritt a) und einem anschlieRenden Trennverfahren
zur Entfernung von Aldehyden (Schritt b), Produkte mit einen Aldehydgehalt erhalten
werden, der um mindestens 10 % des Ausgangswertes reduziert ist. In einem
besonders bevorzugten Verfahren wird Schritt a) bei einer Temperatur von 40 °C bis
140 °C durchgefuhrt, weiter bevorzugt bei einer Temperatur von 60 °C bis 120 °C,
noch weiter bevorzugt bei einer Temperatur von 80 °C bis 120 °C, und insbesondere

bevorzugt bei einer Temperatur von 85 °C bis 120 °C.

Dabei kann das erfindungsgeméRe Verfahren kontinuierlich oder diskontinuierlich

betrieben werden.

In einem weiteren bevorzugten Verfahren ist der in Schritt a) verwendete Kationen-
austauscher ein saurer Kationenaustauscher, der Sauregruppen enthalt, die ausge-
wahlt sind aus der Gruppe bestehend aus -SO3H, -COOH, und —OP(OH)s. Somit
weisen die Kationenaustauscher vorzugsweise Sulfonsduregruppen (—SOsH),
Carboxygruppen (—COOH) oder Orthophosphorséuregruppen (—OP(OH)3) als

funktionelle Gruppen in der unbeladenen Form auf.

Die Matrix der lonenaustauscher-Harze kann beispielsweise durch Kondensation
(Phenol-Formaldehyd-Matrix) oder durch Polymerisation (Polystyrol-Matrix, Matrix
aus Copolymeren von Styrol mit Divinylbenzol, Polyacryl-Matrix, Matrix aus Copoly-
meren von Acrylaten, Methacrylaten oder Acrylnitril mit Divinylbenzol) erhalten

werden.

Die erfindungsgemal eingesetzten lonenaustauscher kénnen in unterschiedlicher

Form vorliegen, wie beispielsweise als feste Kérner und Partikel (Pellets, Perlen),
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weiterhin als Membranen, Filme, Fasern und Gewebe. Bevorzugt werden als Form

der lonenaustauscher-Harze feste Kérner und Partikel (Pellets, Perlen) verwendet.

Im kontinuierlichen Betrieb kénnen die lonenaustauscher beispielsweise in S&ulen
oder Behalter vorliegen. Die Saulen oder Behalter kénnen uUber Dusenbdden oder
Drainagesysteme fur den Ein- und/oder Austritt des behandelten chemischen Pro-
dukts verfugen. Dabei kann der lonenaustauscher in unterschiedlichen Ausfuhrungen
kontinuierlich betrieben werden, beispielsweise als Gegenstrom-, Gleichstrom-,

Schichtbett-, Mehrkammer-, Doppelfluss-, Sandwich- oder Mischbett-Austauscher.

Im diskontinuierlichen Betrieb kénnen die lonenaustauscher beispielsweise in freier
Form in der Zusammensetzung, d.h. in dem chemischen Produkt oder in perforierten

Behaltnissen vorliegen, die in Kontakt mit der Zusammensetzung kommen.

In einem weiteren bevorzugten Verfahren ist die in Schritt a) verwendete Saure
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Schwefelsdure, Phosphorsaure, Phos-
phonsaure, Phosphinsdure, Salzsaure, Methansulfonséure, Toluolsulfonsédure und
Alkylbenzolsulfonséure, vorzugsweise Methansulfonsaure. Dabei betragt die Kon-
zentration der eingesetzten S&uren bevorzugt 10 Gew.-% oder weniger, weiter
bevorzugt 5,0 Gew.-% oder weniger, insbesondere bevorzugt 2,0 Gew.-% oder
weniger und ganz besonders bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger. Besonders
bevorzugt ist in dem Verfahren, bei dem in Schritt a) eine Saure verwendet wird, die
Verbindung, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und
ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, eine Verbindung mit einem

Kohlenstoffgrundgerust.

Wie oben erlautert, erfolgt gemaf der Erfindung in Schritt b) ein teilweises Abtrennen
der Aldehyde aus der Zusammensetzung, vorzugsweise gefolgt von einer Behand-
lung der abgetrennten Aldehyde ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Kon-
densation, Absorption, Adsorption, chemische Bindung, chemische Umsetzung,
Oxidation und Pyrolyse. Der nach Schritt b) erfolgende bevorzugte Schritt der

Behandlung der abgetrennten Aldehyde ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
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Kondensation, Absorption, Adsorption, chemische Bindung, chemische Umsetzung,

Oxidation und Pyrolyse kann als Schritt ¢) bezeichnet werden.

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform erfolgt Schritt b) durch ein thermi-
sches Trennverfahren ausgewéhlt aus der Gruppe bestehend aus Destillationsver-
fahren, Rektifikationsverfahren, Stripverfahren und Entspannungsverdampfungs-
verfahren. Die oben genannten thermischen Trennverfahren kénnen auch kombiniert
werden. Weiterhin kénnen der aufzureinigenden Zusammensetzung L&sungsmittel,

wie Wasser, oder Schleppmittel zugesetzt werden, um die Trenneffizienz zu erhéhen.

Bei dem Verfahrensschritt b), d.h. dem thermischen Trennverfahren, das ausgewahlt
ist aus der Gruppe bestehend aus Destillationsverfahren, Rektifikationsverfahren,
Stripverfahren und Entspannungsverdampfungsverfahren, werden die Aldehyde Uber
die Gasphase aus der Zusammensetzung (d.h. aus dem Produkt(-strom)) entfernt. In
einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform wird das Destillations-, Rektifikations-
oder Stripverfahren unter Vakuum durchgefuhrt. Bei dem Stripverfahren kénnen als
Stripgas beispielsweise Wasserdampf, Stickstoff, Kohlenstoffdioxid, Luft oder Argon
eingesetzt werden. Die im Gasstrom enthaltenen Stoffe, wie Aldehyde, kénnen durch
Ubliche Verfahren zur Abgasreinigung oder Abluftreinigung aus der Gasphase,
zumindest teilweise, entfernt werden. Es versteht sich, dass auch die biologische
Abgasreinigung mit eingeschlossen ist. Beispielsweise kénnen die in der Gasphase
enthaltenen Stoffe, wie Aldehyde, kondensiert und dadurch aufgefangen werden
oder beispielsweise mittels eines Absorptionsmediums, wie einer Waschldsung,
absorbiert werden. Reicht die Absorptionsféhigkeit des Absorptionsmediums, wie
beispielsweise Wasser nicht aus, so kann die Absorption durch chemische Umset-
zung mit chemischen Hilfsstoffen (Chemisorption) ergénzt werden. Weiterhin kann
beispielsweise die im Gasstrom enthaltenen Stoffe mittels eines Adsorptionsmedi-
ums, wie Aktivkohle, adsorbiert werden oder beispielsweise mittels eines lonenaus-
tauschers chemisch gebunden werden oder chemisch umgesetzt werden. Zu der
chemischen Umsetzung zahlen allgemein die katalytisch und nichtkatalytisch-
chemischen Verfahren. Beim nichtkatalytisch-chemischen Verfahren kénnen mittels
chemischer Hilfsstoffe, wie beispielsweise Bisulfite, Aldehydaddukte gebildet werden,

um die Aldehyde zumindest teilweise zu entfernen. Weiterhin kénnen die Stoffe in
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der Gasphase mittels Oxidation oder Pyrolyse zersetzt werden, wobei hierzu das
Nachverbrennungsverfahren z&hlt. Es versteht sich, dass die oben genannten
Verfahren: Kondensation, Absorption, Adsorption, chemische Bindung, chemische

Umsetzung, Oxidation, Pyrolyse auch kombiniert werden kénnen.

Beispielhafte thermische Trennapparate, die auch unter Vakuum betrieben werden
kénnen, sind Destillationskolonnen, Rektifikationskolonnen, Verdampfer wie Zwangs-
und Naturumlaufverdampfer, Horizontalverdampfer, Rotationsverdampfer, Fallfilm-
verdampfer, Dunnschichtverdampfer, Kurzwegverdampfer oder Entgaser oder
Spruhtrockner, wobei der Verdampfereinheit vorzugsweise eine Abgasreinigungsein-
heit oder Abluftreinigungseinheit nachgeschalten ist. Als Absorber kénnen unter
anderem Venturiwdscher, Spruhwascher, Strahlwascher oder Wirbelwéscher einge-
setzt werden. Als Adsorber kénnen unter anderem Festbett-, Rotor-, Wirbelbett-,
Wanderbett-Adsorber eingesetzt werden. Um die gasférmigen Stoffe, wie Aldehyde,
als Flussigkeit abzuscheiden, kénnen den thermischen Trennappparaten Kuhleinhei-
ten zur Kondensation nachgeschalten werden. Weiterhin kénnen den thermischen
Trennapparate auch Nachverbrennner nachgeschalten werden. Im Fall der biologi-
schen Abgasreinigung kénnen unter anderem Biowascher, Biofilter, Biorieselbettre-

aktor verwendet werden.

In einer alternativen bevorzugten Ausfuhrungsform des Verfahrens erfolgt Schritt b)
durch In-Kontakt-Bringen mit einem lonenaustauscher, der Amino- oder Bisulfit-
funktionelle Gruppen aufweist, wobei Schritt b) vorzugsweise bei einer Temperatur
von 20 °C bis 250 °C durchgefuhrt wird. Dabei werden die Aldehyde an den lonen-
austauscher gebunden und aus der Zusammensetzung (d.h. aus dem Produkt(-

strom)) entfernt.

Amino-funktionelle lonenaustauscher kénnen zum Beispiel auf Basis eines verzweig-
ten Polystyrols als Matrix vorliegen, das funktionelle Aminogruppen aufweist. Die
Amino-funktionellen lonenaustauscher werden in Kontakt mit dem chemischen
Produkt(-strom) gebracht, um die darin enthaltenen Aldehyde an die Aminogruppe zu

binden und somit aus dem Produkt(-strom) zu entfernen. So kénnen beispielsweise
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primare Aminogruppen der Harze die Aldehyde unter Bildung einer Iminverbindung

kovalent binden.

Bisulfit-funktionelle lonenaustauscher kdnnen beispielsweise durch Behandlung
eines stark basischen lonenaustauscherharz, das Hydroxylgruppen aufweist, mit
einer Bisulfitlésung hergestellt werden. Durch diese Behandlung wird der basische
lonenaustauscher in die Bisulfittorm mit (Harz—HSO3)-Gruppen Uberfuhrt. Die
Herstellung der Bisulfitform ist im Folgenden anhand einer Behandlung eines stark
basischen lonenaustauscherharz mit einer Natriumbisulfitldsung beispielhaft darge-
stellt:

Harz—-OH + Na*HSOs (Lésung) —> Harz—-HSO3 + Na*OH-(L&sung)

Die (Harz—HSO3)-Gruppen kénnen in Kontakt mit dem chemischen Produkt, die
darin enthaltenen Aldehyde binden und somit aus dem Produkt(-strom) entfernen,
wobei folgender Reaktionsmechanismus am Beispiel der Eliminierung von Formal-
dehyd zu erwarten ist:

Harz-HSOs;» + HCHO ——> Harz—HOCH>SOs

In einem weiteren bevorzugten Verfahren betrégt der Gehalt an Verbindungen, die
mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekular-
gewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, in der eingesetzten Zusammensetzung
mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung,
vorzugsweise mindestens 20 Gew.-%, bevorzugt mindestens 50 Gew.-%, weiter
bevorzugt mindestens 80 Gew.-%, noch weiter bevorzugt mindestens 90,0 Gew.-%,
noch weiter bevorzugt mindestens 95,0 Gew.-%, noch weiter bevorzugt mindestens
98,0 Gew.-%, noch weiter bevorzugt mindestens 99,0 Gew.-%, und am meisten
bevorzugt mindestens 99,5 Gew.-%. Diese Gehalte gelten vorzugsweise auch fur die
nach Schritt b) erhaltene Zusammensetzung, die einen verringerten Gehalt an

Aldehyden aufweist.

Das erfindungsgemaée Verfahren ermdéglicht die Entfernung von Aldehyden nicht nur
in wassrigen, sondern auch aus konzentrierten Zusammensetzungen bzw. chemi-

schen Produkten. Daher betragt der Wassergehalt in der eingesetzten Zusammen-
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setzung vorzugsweise 90 Gew.-% oder weniger bezogen auf das Gesamtgewicht der
Zusammensetzung, weiter bevorzugt 70 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevor-
zugt 50 Gew.-% oder weniger, weiter bevorzugt 40 Gew.-% oder weniger, weiter
bevorzugt 30 Gew.-% oder weniger, weiter bevorzugt 20 Gew.-% oder weniger, noch
weiter bevorzugt 10,0 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 5,0 Gew.-% oder
weniger, noch weiter bevorzugt 2,0 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 1,0
Gew.-% oder weniger, und am meisten bevorzugt 0,5 Gew.-% oder weniger. Diese
Wassergehalte gelten vorzugsweise auch fur die nach Schritt b) erhaltene Zusam-

mensetzung, die einen verringerten Gehalt an Aldehyden aufweist.

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung weisen die aus den
Zusammensetzungen zu entfernenden Aldehyde in ihrer Struktur mindestens eine
Aldehydgruppe auf. Die Aldehyde kénnen weitere funktionelle Gruppen aufweisen
und in ihrer Struktur auch Heteroatome enthalten. In einem bevorzugten Verfahren
sind die Aldehyde ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Aldehyden mit einem
Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger. Weiter bevorzugt sind die Aldehyde
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionalde-
hyd und Butyraldehyd.

Mit dem erfindungsgemalRen Verfahren wird eine hervorragende Aufreinigung
insbesondere hinsichtlich von Aldehyden erzielt. In einem bevorzugten Verfahren
wird nach Schritt b) eine Zusammensetzung erhalten, bei der der Gesamtgehalt an
Aldehyden, um mindestens 10 % des Ausgangswertes reduziert ist, weiter bevorzugt
um mindestens 30 %, bevorzugt um mindestens 50 %, weiter bevorzugt um mindes-
tens 80 %, noch weiter bevorzugt um mindestens 90 %, noch weiter bevorzugt um
mindestens 95 %, noch weiter bevorzugt um mindestens 98 %, und noch weiter
bevorzugt um mindestens 99 % reduziert ist. In einem bevorzugten Verfahren ist der
Gesamtgehalt an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden, die ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger aufweisen. In einem weiteren bevor-
zugten Verfahren ist der Gesamtgehalt an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an
Aldehyden ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd,
Propionaldehyd und Butyraldehyd.
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In einem besonders bevorzugten Verfahren wird nach Schritt b) eine Zusammenset-
zung erhalten, bei der der Gesamtgehalt an Aldehyden auf 1000 ppm oder weniger
reduziert ist, weiter bevorzugt auf 900 ppm oder weniger, bevorzugt auf 800 ppm
oder weniger, weiter bevorzugt auf 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf
400 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 300 ppm oder weniger, noch
weiter bevorzugt auf 200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 150 ppm oder
weniger, noch weiter bevorzugt auf 100 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf
50 ppm oder weniger, und am meisten bevorzugt auf 10 ppm oder weniger reduziert
ist. In einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform beziehen sich diese hier
genannten Restaldehydgehalte auf eine Zusammensetzung, deren Gehalt an Ver-
bindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und
ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-%
bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung betragt, besonders bevor-
zugt mindestens 50 Gew.-%. In einem bevorzugten Verfahren ist der Gesamtgehalt
an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden, die ein Molekulargewicht
von 200 g/mol oder weniger aufweisen. In einem weiteren bevorzugten Verfahren ist
der Gesamtgehalt an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd
und Butyraldehyd. Die Bezeichnung ,ppm* bezieht sich auf den Gesamtgehalt an

Aldehyden in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

In einem weiteren ganz besonders bevorzugten Verfahren wird nach Schritt b) eine
Zusammensetzung erhalten, deren Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine
Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200
g/mol oder mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht
der Zusammensetzung betragt, insbesondere bevorzugt mindestens 50 Gew.-%, und
bei der der Gesamtgehalt an Aldehyden auf 1000 ppm oder weniger reduziert ist,
weiter bevorzugt auf 900 ppm oder weniger, bevorzugt auf 800 ppm oder weniger,
weiter bevorzugt auf 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 400 ppm oder
weniger, noch weiter bevorzugt auf 300 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf
200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 150 ppm oder weniger, noch
weiter bevorzugt auf 100 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 50 ppm oder

weniger, und am meisten bevorzugt auf 10 ppm oder weniger reduziert ist, wobei der
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Gesamtgehalt an Aldehyden definiert ist als Gesamtgehalt an Aldehyden, die ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger aufweisen, wobei der Gesamtgehalt
an Aldehyden weiter bevorzugt definiert ist als Gesamtgehalt an Aldehyden ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd
und Butyraldehyd. Die Bezeichnung ,ppm“ bezieht sich auf den Gesamtgehalt an

Aldehyden in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Neben der Abtrennung von Aldehyden wurde Uberraschenderweise gefunden, dass
auch Dioxan mit dem erfindungsgemafen Verfahren entfernt werden kénnen. Die
folgende Beschreibung bezieht sich hinsichtlich des Dioxans primar auf 1,4-Dioxan.
Es gibt jedoch auch andere Dioxanisomere, die ebenfalls in Betracht gezogen
werden. Daher umfasst das Dioxan ein oder mehrere Stoffe ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus 1,2-Dioxan, 1,3-Dioxan und 1,4-Dioxan, vorzugsweise
1,4-Dioxan. Daher erfolgt in einem weiteren bevorzugten Verfahren Schritt b) durch
ein thermisches Trennverfahren ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Destilla-
tionsverfahren,  Rektifikationsverfahren,  Stripverfahren und  Entspannungs-
verdampfungsverfahren, wobei nach Schritt b) eine Zusammensetzung erhalten wird,
bei der der Gehalt an Dioxan auf 1000 ppm oder weniger reduziert ist, weiter bevor-
zugt auf 900 ppm oder weniger, bevorzugt auf 800 ppm oder weniger, weiter bevor-
zugt auf 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 400 ppm oder weniger,
noch weiter bevorzugt auf 300 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 200
ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 150 ppm oder weniger, noch weiter
bevorzugt auf 100 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 50 ppm oder weni-
ger, und am meisten bevorzugt auf 10 ppm oder weniger reduziert ist. In einer
besonders bevorzugten Ausfuhrungsform beziehen sich diese hier genannten
Restgehalte an Dioxan auf eine Zusammensetzung, deren Gehalt an Verbindungen,
die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Moleku-
largewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-% bezogen auf
das Gesamtgewicht der Zusammensetzung betragt, besonders bevorzugt mindes-
tens 50 Gew.-%. Die Bezeichnung ,ppm* bezieht sich auf die Menge an Dioxan in mg

auf 1 kg der Zusammensetzung.
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Neben der Abtrennung von Aldehyden kann mit dem erfindungsgeméfen Verfahren
unter Verwendung eines Kationenaustauschers in Schritt a) auch der Alkoxylierungs-
katalysator, wie NaOH oder KOH, oder Metall-Cyanid-Komplex-Katalysatoren wie sie
aus US 5,158,922 oder US 2003/0119663 hervorgehen, entfernt werden. Daher wird
in einem weiteren bevorzugten Verfahren in Schritt a) die Zusammensetzung mit
mindestens einem Kationenaustauscher in Kontakt gebracht, wobei nach Schritt b)
eine Zusammensetzung erhalten wird, bei der der Gehalt an Metallionen auf 1000
ppm oder weniger reduziert ist, weiter bevorzugt auf 900 ppm oder weniger, bevor-
zugt auf 800 ppm oder weniger, weiter bevorzugt auf 500 ppm oder weniger, noch
weiter bevorzugt auf 400 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 300 ppm oder
weniger, noch weiter bevorzugt auf 200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf
150 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt auf 100 ppm oder weniger, noch
weiter bevorzugt auf 50 ppm oder weniger, und am meisten bevorzugt auf 10 ppm
oder weniger reduziert ist. In einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform bezie-
hen sich diese hier genannten Restgehalte an Metallionen auf eine Zusammenset-
zung, deren Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung
betrégt, besonders bevorzugt mindestens 50 Gew.-%. In einer bevorzugten Ausfuh-
rungsform sind die Metallionen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Na(l),
K, Zn(ll), Fe(ll), Fe(lll), Co(ll), Co(lll), Ni(ll), Mn(ll), Mn(lIl), Ir(ll), Rh(II), Ru(ll),
V(IV), V(V), Co(ll), Sn(ll), Pb(ll), Mo(IV), Mo(VI), Al(lll), V(IV), V(V), Sr(ll), W(IV),
W(VI), Cu(ll), Cr(1l) und Cr(lll). Die Bezeichnung ,ppm*“ bezieht sich auf die Menge an
Metallionen in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur

und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen

In einem weiteren besonders bevorzugten Verfahren wird die Zusammensetzung
oder werden die Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
aus einer Polymerisation von Alkylenoxiden oder einem Alkoxylierungsverfahren

erhalten. In der vorliegenden Anmeldung bezieht sich die Angabe des Molekularge-
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wichts bei ,Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemi-
schen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen", stets
auf das zahlenmittlere Molekulargewicht. Die Begriffe ,zahlenmittleres Molekularge-
wicht* und ,Zahlenmittel des Molekulargewichts® werden hier synonym verwendet.
Weiterhin werden die Begriffe ,Molekulargewicht” und ,Molmasse* synonym verwen-
det.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht kann beispielsweise aus den in der Synthese
eingesetzten Mengen errechnet werden. Wenn beispielsweise ein Fettalkohol mit 5
Ethylenoxid (EO) Einheiten synthetisiert werden soll, so wird bei der Synthese dieses
Alkoxylats ein entsprechendes Massenverhaltnis Fettalkohol zu Ethylenoxid (EQ)
eingewogen, wobei eine EO-Einheit 44,05 g/mol entspricht. Das zahlenmittlere
Molekulargewicht des ethoxylierten Fettalkohols wird durch die Addition des Moleku-
largewichts des Fettalkohols (z.B. 1-Octadecanol: 270,5 g/mol) und der 5 Ethylenoxi-
deinheiten (5*44,05 g/mol) berechnet.

Die zahlenmittleren Molekulargewichte sind bestimmbar Uber Kryoskopie, Ebullio-
skopie, Dampfdruckosmometrie (bei Molmassen bis ca. 50.000 g/mol), Osmometrie
(bei Molmassen bis ca. 10.000 g/mol) oder NMR-Spektroskopie. Weiterhin kann aus
der Molmassenverteilung mittels der Gelpermeations-Chromatographie (GPC) und
Massenspektrometrie (MALDI-TOF) das zahlenmittlere Molekulargewicht bestimmt

werden.

Weiterhin kann das Zahlenmittel des Molekulargewichts gemal den OECD-
Richtlinien (Guidelines for the Testing of Chemicals, Section 1) gemanR Test Nr. 118
(Determination of the Number-Average Molecular Weight and the Molecular Weight
Distribution of Polymers using Gel Permeation Chromatography) bestimmt werden.

Als Alkylenoxide kénnen Verbindungen eingesetzt werden, die die folgende Formel

(I) aufweisen
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3
R H

RZ

U
wobei R? und R?® unabhangig voneinander Wasserstoff oder einen Kohlenwasser-
stoffrest darstellen; wobei der Kohlenwasserstoffrest ein cycloalphatischer Kohlen-
wasserstoffrest sein  kann, bevorzugt ein linearer oder verzweigter
Kohlenwasserstoffrest, insbesondere ein Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 20, bevor-
zugt 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, besonders bevorzugt ein Methyl-, Ethyl- oder Phe-
nylrest ist. Die Reste R und R® kénnen auch Teil einer cyclischen Gruppe sein, R?
und R® bilden dann einen zweiwertigen Rest. Die Kohlenwasserstoffreste R? und R®
kénnen ihrerseits funktionelle Gruppen wie Halogene, Hydroxylgruppen und Glycydy-
loxypropylgruppen tragen. Zu solchen Alkylenoxiden gehéren Epichlorhydrin, 2,3-
Epoxy-1-propanol ebenso wie polyfunktionelle Epoxidverbindungen wie 1,2-Ethyl-,
1,4-Butyl- und 1,6-Hexyldiglycidylether. Vorzugsweise ist zumindest einer der beiden
Reste R? oder R® ein Wasserstoff. Besonders bevorzugt werden als Alkylenoxide
solche eingesetzt, die ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid,
Propylenoxid, 1,2- oder 2,3-Butylenoxid, Isobutylenoxid, 1,2-Dodecenoxid, Cyclohe-

xenoxid, Vinylcyclohexenoxid und Styroloxid.

Als Alkylenoxide kénnen auch Glycidylverbindungen, wie Glycidylether oder Gly-
cidylester, deren mindestens eine Glycidyloxypropyl-Gruppe Uber eine an der Ether-
oder Esterfunktion an einen linearen oder verzweigten Alkylrest von 1 bis 24 Kohlen-
stoffatomen, einen aromatischen oder cycloaliphatischen Rest gebunden ist, einge-
setzt werden. Zu dieser Klasse von Verbindungen gehdren zum Beispiel Allyl-, Butyl-,
2-Ethylhexyl-, Cyclohexyl-, Benzyl-, C12/C14-Fettalkohol-, Phenyl-, p-tert.-Butylphenyl-
und o-Kresylglycidylether. Bevorzugt eingesetzte Glycidylester sind zum Beispiel

Glycidylmethacrylat, Glycidylacrylat und Neodecansaureglycidylester.

In einem weiteren besonders bevorzugten Verfahren weisen die Verbindungen, die

mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekular-
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gewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine (Poly)alkylenoxid-
Gruppe auf mit mindestens 1, vorzugsweise mit mindestens 2, bevorzugt mit mindes-
tens 3, weiter bevorzugt mit mindestens 4 und noch weiter bevorzugt mit mindestens
5 Alkylenoxideinheiten, noch weiter bevorzugt mit mindestens 6, noch weiter bevor-
zugt mit mindestens 8, noch weiter bevorzugt mit mindestens 10, noch weiter bevor-
zugt mit mindestens 12, noch weiter bevorzugt mit mindestens 15, noch weiter
bevorzugt mit mindestens 50 und am meisten bevorzugt mit mindestens 100 Alky-
lenoxideinheiten. Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders
begrenzt. In bevorzugten AusfUhrungsformen betragt die Anzahl der Alkylenoxidein-
heiten 500 oder weniger, weiter bevorzugt 200 oder weniger und noch weiter bevor-
zugt 150 oder weniger. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten bevorzugt ausgewanhlt
aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, beson-

ders bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid.

In einem weiteren besonders bevorzugten Verfahren weisen die Verbindungen, die
mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekular-
gewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine (Poly)alkylenoxid-
Gruppe der Formel —(CoH4-O)i-(C3He-O)m-(CsHs-O)n- oder —(C2H4-O)-(C3He-O)m-
(C4Hs-O)n-H auf, wobei |, m und n jeweils unabhéngig voneinander eine Zahl von 0
oder mehr ist, und wobei die Summe von |, m und n eine Zahl von 1 oder mehr,
vorzugsweise die Summe von |, m und n eine Zahl von 2 oder mehr, bevorzugt die
Summe von |, m und n eine Zahl von 3 oder mehr, weiter bevorzugt von 4 oder mehr,
noch weiter bevorzugt von 5 oder mehr, noch weiter bevorzugt von 6 oder mehr,
noch weiter bevorzugt von 8 oder mehr, noch weiter bevorzugt von 10 oder mehr,
noch weiter bevorzugt von 12 oder mehr, besonders bevorzugt von 15 oder mehr,
insbesondere bevorzugt von 50 oder mehr, und ganz besonders bevorzugt von 100
oder mehr ist. Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders be-
grenzt. In weiteren AusfUhrungsformen ist bevorzugt, dass die Summe von I, m und n
eine Zahl von 1 bis 500, weiter bevorzugt die Summe von |, m und n eine Zahl von 1
bis 200 und noch weiter bevorzugt die Summe von |, m und n eine Zahl von 1 bis 150
ist. In einer weiteren besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist die Summe von |,

m und n eine Zahl von 2 bis 500, vorzugsweise ist die Summe von |, m und n eine
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Zahl von 2 bis 200 und besonders bevorzugt ist die Summe von I, m und n eine Zahl
von 2 bis 150.

In einem weiteren besonders bevorzugten Verfahren weisen die Verbindungen, die
mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekular-
gewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine Polyoxyalkylen-
Gruppe der Formel —(CxHax-O)y- oder —(CxH2x-0)y-H auf, wobei x eine Zahl 2, 3 oder
4 ist, und y eine Zahl von 1 oder mehr ist, vorzugsweise y eine Zahl von 2 oder mehr,
3 oder mehr, 4 oder mehr, 5 oder mehr, 6 oder mehr, 8 oder mehr, 10 oder mehr, 12
oder mehr, 15 oder mehr, 50 oder mehr, 100 oder mehr ist. Die obere Grenze der
Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders begrenzt. In weiteren Ausfuhrungsformen ist
bevorzugt, dass y eine Zahl von 1 bis 500, weiter bevorzugt y eine Zahl von 1 bis 200
und noch weiter bevorzugt y eine Zahl von 1 bis 150 ist. In einer weiteren besonders
bevorzugten Ausfihrungsform ist y eine Zahl von 2 bis 500, vorzugsweise ist y eine

Zahl von 2 bis 200 und besonders bevorzugt ist y eine Zahl von 2 bis 150.

In bevorzugten Ausfuhrungsformen betragt das Molekulargewicht der Verbindungen,
die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur aufweisen, 250
g/mol oder mehr, bevorzugt 300 g/mol oder mehr, weiter bevorzugt 400 g/mol oder
mehr, noch weiter bevorzugt 500 g/mol oder mehr, insbesondere bevorzugt 1.000
g/mol oder mehr und besonders bevorzugt 2.000 g/mol oder mehr. Die obere Grenze
des Molekulargewichts der Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in
ihrer chemischen Struktur aufweisen, ist nicht besonders begrenzt. In bevorzugten
Ausfuhrungsformen betragt das Molekulargewicht der Verbindungen, die mindestens
eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur aufweisen, 100.000 g/mol oder
weniger, bevorzugt 50.000 g/mol oder weniger, weiter bevorzugt 25.000 g/mol oder
weniger, noch weiter bevorzugt 20.000 g/mol oder weniger, insbesondere bevorzugt

15.000 oder weniger und besonders bevorzugt 12.000 g/mol oder weniger.

In einem weiteren besonders bevorzugten Verfahren sind die Alkylenoxideinheiten,
der Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen
Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, ausgewanhlt

aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform des Verfahrens stellen die Verbin-
dungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, (Poly)-Alkylenoxidaddukte dar
mit mindestens einem weiteren Rest ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Carbonséaureresten, Carbonsaureesterresten, Carbonsaureamidresten, Phenolresten
und Alkoholresten. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten bevorzugt ausgewéhlt aus
der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, besonders

bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid.

(Poly)-Alkylenoxidaddukte im Sinne dieser Beschreibung sind Umsetzungsprodukte
von alkoxylierbaren Ausgangsmaterialien wie Carbonsduren wie Ethylhexansaure,
Benzoesaure oder Fettsauren wie Caprylsdure, Caprinsaure, Laurinsaure, Kokosfett-
séaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, Olsdure, Rizinolsdure oder mit mehreren Car-
boxylgruppen wie Citronensdure, Agaricinsdure und Propan-1,2,3-tricarbonséure,
Trimellitsaure, Trimesinsaure, Pyromellitsdure und Mellitsdure und deren Mischun-
gen, Carbonséaureestern wie Triglyceriden wie Rizinusél, Rapsél, Sojadl, Sonnen-
blumendl, Kokosfett oder Diglyceriden wie Glyceroldioleat oder Monoglyceriden wie
Glycerolmonooleat oder Sorbitanestern wie Sorbitanmonolaurat, Sorbitanmonoolea-
te, Sorbitantrioleat, Sorbitanmonostearat, Sorbitansesquiisostearat oder Polyglycerol-
fettsaureestern wie Polyglycerincocoat, Polyglycerinriciolat, Polyglycerinoleat oder
Fettsdureestern wie Methyloleat, Carbonsdureamiden wie Fettsdureamiden wie
Kokosfettsaureamid, Kokosfettsduremonoethanolamid, Koksfettsdurediethanolamid,
Olsaureamid, Phenole wie Alkylphenole, Tristyrylphenol, einwertige Alkohole wie
Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol, Ethylhexanol, Methoxyethanol, Methyldiglykol
oder Fettalkohole wie Laurylalkohol, Stearylalkohol, Oleylalkohol oder Oxoalkohole
wie Isotridecylalkohol, linearem oder verzweigtem Oxoalkohol-C12-C1s, oder cyclische
Alkohole wie Cyclohexanol oder Guerbetalkohole wie Butyloctanol, Hexyldecanol
und Octyldecanol oder mehrwertige Alkohole wie Ethylenglykol, Propylenglykol,
Butandiol, Diethylenglykol, Glycerin, Polyglycerin, Alkylglycoside, Sorbitol, Mannitol,
Sorbitan, Isosorbit, Trimethylolpropan, Pentaerythritol, Dipentaerythritol und deren
Mischungen. Dabei weisen die (Poly)-Alkylenoxidaddukte mindestens eine Alkylen-

oxideinheit auf, d.h. sie weisen 1-500, vorzugsweise 1-200, weiter bevorzugt 1-150
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Alkylenoxid-Einheiten auf. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten bevorzugt ausgewanit
aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, beson-
ders bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid. Die beschriebenen (Poly)-
Alkylenoxidaddukte kénnen aus gleichen oder aus verschiedenen Alkylenoxiden,
beispielsweise aus blockartig oder statistisch angeordnetem Ethylenoxid und Propy-
lenoxid aufgebaut sein, so dass die vorliegende Anmeldung auch derarti-

ge"Misch"alkylenoxidaddukte umfasst.

In einer alternativen bevorzugten AusfUhrungsform des Verfahrens sind die Verbin-
dungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, ausgewéhlt aus der Gruppe
bestehend aus Polyglykolen, Polyalkylenglykolen, Blockcopolymeren, Carbonsaure-
alkoxylaten, Carbonsaurepolyglykolestern, alkoxylierten Carbonsaureestern, alkoxy-
lierten Carbonsdureamiden, alkoxylierten Phenolen und Alkoholalkoxylaten. Dabei
sind die Alkylenoxideinheiten bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, besonders bevorzugt Ethylenoxid

und/oder Propylenoxid.

Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, leiten sich vorzugs-
weise aus der Gruppe der C»-Cs-Alkylenoxide ab, bevorzugt C»-Cs-Alkylenoxide.
Besonders bevorzugt leiten sich die Alkylenoxideinheiten von Ethylenoxid oder
Propylenoxid oder einem Gemisch davon ab. In einer besonderen Ausfuhrungsform
sind die Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen
Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, Polyglykole
mit der Formel H—{O-C2H4]p-[O-C3Hg]q-[O-C4Hs]-OH, wobei p, q und r jeweils unab-
hangig voneinander eine Zahl von 0 oder mehr ist, und die Summe von p, qund r
eine Zahl von 5 oder mehr ist, vorzugsweise die Summe von p, q und r eine Zahl von
6 oder mehr, bevorzugt von 8 oder mehr, weiter bevorzugt von 10 oder mehr, noch
weiter bevorzugt von 12 oder mehr, besonders bevorzugt von 15 oder mehr, insbe-
sondere bevorzugt 50 oder mehr und ganz besonders bevorzugt von 100 oder mehr
ist. Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders begrenzt. In

weiteren AusfUuhrungsformen ist bevorzugt, dass die Summe von p, g und r eine Zahl
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von 5 bis 500, weiter bevorzugt die Summe von p, q und r eine Zahl von 5 bis 200
und noch weiter bevorzugt die Summe von p, g und r eine Zahl von 5 bis 150 ist. In
einer weiteren besonders bevorzugten Ausfuhrungsform ist die Summe von p, g und
r eine Zahl von 10 bis 500, vorzugsweise ist die Summe von p, q und r eine Zahl von
10 bis 200 und besonders bevorzugt ist die Summe von p, g und r eine Zahl von 10
bis 150.

In einer besonderen Ausfuhrungsform sind die Verbindungen, die mindestens eine
Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200
g/mol oder mehr aufweisen, nichtionogene Tenside. Beispielhafte nichtionogene
Tenside sind ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Carbonsaurealkoxylaten,
Carbonsaurepolyglykolestern, alkoxylierten Carbonsaureestern, alkoxylierten Car-
bonsaureamiden, alkoxylierten Phenole, Blockcopolymeren auf Basis von Po-
ly(alkylenoxiden) und Alkoholalkoxylaten. Es versteht sich, dass die oben genannten
nichtionogenen Tensidklassen weitere funktionelle Gruppen oder Heteroatome in

inrer Struktur aufweisen kénnen.

Beispielhafte Carbonsaurealkoxylate und Carbonsaurepolyglykolester sind auf Basis
von 2-Ethylhexansaure, Benzoesaure oder Fettsdurealkoxylate bzw. Fettsaurepoly-
glykolester auf Basis von Caprylsdure, Caprinsdure, Laurinsdure, Kokosfettsaure,
Palmitinséure, Stearinsédure, Olséure, Rizinolséure, und deren Mischungen. Carbon-
sdurealkoxylate und Carbons&urepolyglykolester, die mehrere Estergruppen in ihrer
Struktur aufweisen kénnen, sind beispielsweise Alkoxylate oder Polyglykolester auf
Basis von Citronensdure, Agaricinsdure und Propan-1,2,3-tricarbonsaure, Trimel-

litsdure, Trimesinsaure, Pyromellitsdure und Mellitsdure und deren Mischungen.

Beispielhafte alkoxylierte Carbonséaureester sind Alkoxylate auf Basis von Triglyceri-
den wie Rizinusdl, Rapsél, Sojadl, Sonnenblumendl, Kokosfett oder Diglyceriden wie
Glyceroldioleat oder Monoglyceriden wie Glycerolmonooleat oder Sorbitanestern wie
Sorbitanmonolaurat, Sorbitanmonooleate, Sorbitantrioleat, Sorbitanmonostearat,
Sorbitansesquiisostearat oder Polyglycerolfettsdureestern wie Polyglycerincocoat,
Polyglycerinriciolat, Polyglycerinoleat oder Fettsdureestern wie Methyloleat und

deren Mischungen. In der Regel weisen die als Ausgangsverbindung eingesetzten
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Carbonsaureester zumindest eine Hydroxyl- und/oder Carboxylgruppe auf oder
werden vor der Alkoxylierung teilverseift. Weiterhin ist eine Umsetzung der Carbon-
saureestern zu den entsprechenden Alkoxylaten mittels eines Insertionsalkoxylie-

rungsverfahrens maéglich.

Beispielhafte alkoxylierte Carbonsdureamide sind Alkoxylate auf Basis von Fettsdu-
reamiden wie Kokosfettsdureamid, Kokosfettsduremonoethanolamid, Koksfettsaure-

diethanolamid, Olsaureamid und deren Mischungen.

Beispielhafte alkoxylierte Phenole sind Alkoxylate auf Basis Alkylphenolderivaten wie
n-Propylphenole, Isopropylphenole, Butylphenole, Amylphenole, Hexylphenole,
Heptylphenole, Octylphenole, Nonylphenole, Dodecylphenole, Methylphenole
(Kresole), Dimethylphenole (Xylenole) und Ethylphenole oder Tristyrylphenol und

deren Mischungen.

Beispielhafte Blockcopolymere auf Basis von Poly(alkylenoxiden) sind Ethylenoxid-

Propylenoxid-Blockpolymere.

Beispielhafte Alkoholalkoxylate sind alkoxylierte einwertige Alkohole auf Basis von
Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol, Ethylhexanol, Methoxyethanol, Methyldiglykol
oder Fettalkoholalkoxylate auf Basis von Laurylalkohol, Stearylalkohol, Oleylalkohol
oder Oxoalkoholalkoxylate auf Basis von Isotridecylalkohol, linearem oder verzweig-
tem Oxoalkohol-C12-C1s5, oder alkoxylierte cyclische Alkohole wie Cyclohexanol oder
Guerbetalkoholalkoxylate auf Basis von Butyloctanol, Hexyldecanol und Octyldecanol
oder alkoxylierte mehrwertige Alkohole, Polyole, auf Basis von Ethylenglykol, Propy-
lenglykol, Butandiol, Diethylenglykol, Glycerin, Polyglycerin, Alkylglycoside, Sorbitol,
Mannitol, Sorbitan, Isosorbit Trimethylolpropan, Pentaerythritol, Dipentaerythritol und

deren Mischungen.

Die vorliegende Erfindung stellt weiterhin eine Zusammensetzung bereit enthaltend
mindestens eine Verbindung, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemi-
schen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, wobei

der Gesamtgehalt an Aldehyden 1000 ppm oder weniger betragt. In einer bevorzug-
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ten Ausfuhrungsform ist der Gesamtgehalt an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt
an Aldehyden, die ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger aufweisen. In
einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform ist der Gesamtgehalt an Aldehyden
definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd und Butyraldehyd. Die Bezeichnung
.ppm* bezieht sich auf den Gesamtgehalt an Aldehyden in mg auf 1 kg der Zusam-

mensetzung.

Wie oben erlautert, wurde Uberraschenderweise gefunden, dass durch die erfin-
dungsgemalle Behandlung von Zusammensetzungen enthaltend Verbindungen, die
mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekular-
gewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, Produkte, d.h. entsprechende Zusam-
mensetzungen, mit einem Aldehydgehalt erhalten werden, der um mindestens 10 %

des Ausgangswertes reduziert ist.

Bevorzugte Ausfuhrungsformen bzw. bevorzugte Merkmale der Zusammensetzun-
gen enthaltend Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemi-
schen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, sowie
die Verbindungen selbst, sind wie bereits oben hinsichtlich des erfindungsgemafen

Verfahrens beschrieben.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Zusammensetzung betragt der Gehalt an
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-
% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung, vorzugsweise mindes-
tens 20 Gew.-%, bevorzugt mindestens 50 Gew.-%, weiter bevorzugt mindestens 80
Gew.-%, noch weiter bevorzugt mindestens 90,0 Gew.-%, noch weiter bevorzugt
mindestens 95,0 Gew.-%, noch weiter bevorzugt mindestens 98,0 Gew.-%, noch
weiter bevorzugt mindestens 99,0 Gew.-%, und am meisten bevorzugt mindestens
99,5 Gew.-%.

In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung betragt der

Wassergehalt in der Zusammensetzung vorzugsweise 90 Gew.-% oder weniger
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bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung, weiter bevorzugt 70 Gew.-
% oder weniger, noch weiter bevorzugt 50 Gew.-% oder weniger, weiter bevorzugt
40 Gew.-% oder weniger, weiter bevorzugt 30 Gew.-% oder weniger, weiter bevor-
zugt 20 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 10,0 Gew.-% oder weniger,
noch weiter bevorzugt 5,0 Gew.-% oder weniger, noch weiter bevorzugt 2,0 Gew.-%
oder weniger, noch weiter bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger, und am meisten

bevorzugt 0,5 Gew.-% oder weniger.

In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung betragt der
Gesamtgehalt an Aldehyden 900 ppm oder weniger, bevorzugt 800 ppm oder
weniger, weiter bevorzugt 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 400 ppm
oder weniger, noch weiter bevorzugt 300 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt
200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 150 ppm oder weniger, noch weiter
bevorzugt 100 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 50 ppm oder weniger, und
am meisten bevorzugt 10 ppm oder weniger. In einer besonders bevorzugten Aus-
fuhrungsform beziehen sich diese hier genannten Restaldehydgehalte auf eine
Zusammensetzung, deren Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxi-
deinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder
mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der
Zusammensetzung betragt, besonders bevorzugt mindestens 50 Gew.-%. Wie
bereits oben erwahnt ist in einer bevorzugten Ausfihrungsform der Gesamtgehalt an
Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden, die ein Molekulargewicht von
200 g/mol oder weniger aufweisen. In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform
ist der Gesamtgehalt an Aldehyden definiert als Gesamtgehalt an Aldehyden ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd
und Butyraldehyd.

In einer weiteren besonders bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung
betrégt der Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung,
insbesondere bevorzugt mindestens 50 Gew.-%, wobei der Gesamtgehalt an Alde-

hyden 1000 ppm oder weniger, vorzugsweise 900 ppm oder weniger, bevorzugt 800
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ppm oder weniger, weiter bevorzugt 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt
400 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 300 ppm oder weniger, noch weiter
bevorzugt 200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 150 ppm oder weniger,
noch weiter bevorzugt 100 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 50 ppm oder
weniger, und am meisten bevorzugt 10 ppm oder weniger betragt, wobei der Ge-
samtgehalt an Aldehyden definiert ist als Gesamtgehalt an Aldehyden, die ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder weniger aufweisen, wobei der Gesamtgehalt
an Aldehyden weiter bevorzugt definiert ist als Gesamtgehalt an Aldehyden ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Formaldehyd, Acetaldehyd, Propionaldehyd
und Butyraldehyd. Die Bezeichnung ,ppm“ bezieht sich auf den Gesamtgehalt an

Aldehyden in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Wie oben erwahnt kdnnen neben Aldehyden auch Dioxan entfernt werden. Daher
betragt in einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung der
Gehalt an Dioxan 1000 ppm oder weniger, weiter bevorzugt 900 ppm oder weniger,
bevorzugt 800 ppm oder weniger, weiter bevorzugt 500 ppm oder weniger, noch
weiter bevorzugt 400 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 300 ppm oder
weniger, noch weiter bevorzugt 200 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 150
ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 100 ppm oder weniger, noch weiter
bevorzugt 50 ppm oder weniger, und am meisten bevorzugt 10 ppm oder weniger
reduziert ist. Das Dioxan ist dabei vorzugsweise ausgewahlt aus der Grupp beste-
hend aus 1,2-Dioxan, 1,3-Dioxan und 1,4-Dioxan, besonders bevorzugt 1,4-Dioxan.
In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform beziehen sich diese hier genann-
ten Restgehalte an Dioxan auf eine Zusammensetzung, deren Gehalt an Verbindun-
gen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein
Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens 10 Gew.-%
bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung betragt, besonders bevor-
zugt mindestens 50 Gew.-%. Die Bezeichnung ,ppm*“ bezieht sich auf die Menge an

Dioxan in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Neben der Abtrennung von Aldehyden kann auch der Alkoxylierungskatalysator, wie
NaOH oder KOH, unter Verwendung eines Kationenaustauschers nach Schritt a) des

Verfahrens, entfernt werden. Daher betragt in einer weiteren bevorzugten Ausfuh-
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rungsform der Zusammensetzung der Gehalt an Metallionen 1000 ppm oder weniger,
weiter bevorzugt 900 ppm oder weniger, bevorzugt 800 ppm oder weniger, weiter
bevorzugt 500 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 400 ppm oder weniger,
noch weiter bevorzugt 300 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 200 ppm oder
weniger, noch weiter bevorzugt 150 ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 100
ppm oder weniger, noch weiter bevorzugt 50 ppm oder weniger, und am meisten
bevorzugt 10 ppm oder weniger. In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform
beziehen sich diese hier genannten Restgehalte an Metallionen auf eine Zusammen-
setzung, deren Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in
ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr
aufweisen, mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammen-
setzung betragt, besonders bevorzugt mindestens 50 Gew.-%. In einer bevorzugten
Ausfuhrungsform sind die Metallionen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Na(l), K(), Zn(ll), Fe(ll), Fe(lll), Co(ll), Co(lll), Ni(ll), Mn(ll), Mn(lll), Ir(lll), Rh(1I),
Ru(ll), V(IV), V(V), Co(ll), Sn(ll), Pb(ll), Mo(IV), Mo(VI1), Al(lll), V(IV), V(V), Sr(ll),
W(IV), W(VI), Cu(ll), Cr(ll) und Cr(lll). Die Bezeichnung ,ppm* bezieht sich auf die

Menge an Metallionen in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Die folgende Tabelle A listet weitere bevorzugte Ausfuhrungsformen der erfindungs-
gemaflen Zusammensetzung auf, wobei die Zusammensetzung, die mindestens eine
Verbindung umfasst, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen
Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, hinsichtlich der
Kombination der erzielten bzw. erzielbaren Gehalte an Aldehyd und Dioxan bzw. an
Aldehyd, Dioxan und Metallionen definiert wird. Die Zahlenwerte sind in ppm ange-
geben und bedeuten den genannten Zahlenwert in ppm oder weniger. In bevorzugter
Weise betragt der Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit
in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr
aufweisen, mindestens 10 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht der Zusammen-
setzung, besonders bevorzugt mindestens 50 Gew.-%. Die folgende Tabelle A listet
entsprechend auch bevorzugte Ausfuhrungsformen des Verfahrens auf hinsichtlich
der nach Schritt b) erhaltenen Zusammensetzung mit verringerten Gehalten an
unerwlnschten Verunreinigungen (Aldehyd und Dioxan; Aldehyd, Dioxan und

Metallionen) wie in der Tabelle angegeben.

-26 -



WO 2024/251421

PCT/EP2024/060252

Tabelle A: Bevorzugte Ausfuhrungsformen des Verfahrens und der Zusammenset-
zung hinsichtlich der Verunreinigungen Aldehyde, Dioxan und Metallionen:

bevorzugte Gesamtgehalt an Gehalt an Dioxan Gehal.t an Metall-
Ausfihrungs- Aldehyden [X ppm oder fohen ]
form X ppm oder weniger] [X ppm oder weni-
weniger] ger]
1 1000 1000
2 900 900
3 800 800
4 500 500
5 400 400
6 300 300 -
7 200 200
8 150 150
9 100 100
10 50 50
11 10 10
12 1000 1000 1000
13 900 900 900
14 800 800 800
15 500 500 500
16 400 400 200
17 300 300 300
18 200 200 200
19 150 150 150
20 100 100 100
21 50 50 )
22 10 10 0

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Zusammensetzung weisen die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine
(Poly)alkylenoxid-Gruppe auf mit mindestens 1, vorzugsweise mit mindestens 2,

bevorzugt mit mindestens 3, weiter bevorzugt mit mindestens 4 und noch weiter
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bevorzugt mit mindestens 5 Alkylenoxideinheiten, noch weiter bevorzugt mit mindes-
tens 6, noch weiter bevorzugt mit mindestens 8, noch weiter bevorzugt mit mindes-
tens 10, noch weiter bevorzugt mit mindestens 12, noch weiter bevorzugt mit
mindestens 15, noch weiter bevorzugt mit mindestens 50 und am meisten bevorzugt
mit mindestens 100 Alkylenoxideinheiten. Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten
ist nicht besonders begrenzt. In bevorzugten Ausfuhrungsformen betragt die Anzahl
der Alkylenoxideinheiten 500 oder weniger, weiter bevorzugt 200 oder weniger und
noch weiter bevorzugt 150 oder weniger. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten bevor-
zugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und

Butylenoxid, besonders bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Zusammensetzung weisen die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine
(Poly)alkylenoxid-Gruppe der Formel —(C2H4-O)i-(C3He-O)m-(C4Hs-O)n- oder —(CaHa-
0)-(C3He-O)m-(C4Hs-O)n-H auf, wobei |, m und n jeweils unabhangig voneinander
eine Zahl von 0 oder mehr ist, und wobei die Summe von |, m und n eine Zahl von 1
oder mehr, vorzugsweise die Summe von |, m und n eine Zahl von 2 oder mehr,
bevorzugt die Summe von |, m und n eine Zahl von 3 oder mehr, weiter bevorzugt
von 4 oder mehr, noch weiter bevorzugt von 5 oder mehr, noch weiter bevorzugt von
6 oder mehr, noch weiter bevorzugt von 8 oder mehr, noch weiter bevorzugt von 10
oder mehr, noch weiter bevorzugt von 12 oder mehr, besonders bevorzugt von 15
oder mehr, insbesondere bevorzugt von 50 oder mehr, und ganz besonders bevor-
zugt von 100 oder mehr ist. Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht
besonders begrenzt. In weiteren Ausfuhrungsformen ist bevorzugt, dass die Summe
von |, m und n eine Zahl von 1 bis 500, weiter bevorzugt die Summe von |, m und n
eine Zahl von 1 bis 200 und noch weiter bevorzugt die Summe von |, m und n eine
Zahl von 1 bis 150 ist. In einer weiteren besonders bevorzugten Ausfuhrungsform ist
die Summe von |, m und n eine Zahl von 2 bis 500, vorzugsweise ist die Summe von
I, m und n eine Zahl von 2 bis 200 und besonders bevorzugt ist die Summe von I, m

und n eine Zahl von 2 bis 150.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Zusammensetzung weisen die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, mindestens eine
(Poly)alkylenoxid-Gruppe der Formel —(CxH2x-O)y- oder —(CxHax-O)y-H auf, wobei x
eine Zahl 2, 3 oder 4 ist, und y eine Zahl von 1 oder mehr ist, vorzugsweise y eine
Zahl von 2 oder mehr, 3 oder mehr, 4 oder mehr, 5 oder mehr, 6 oder mehr, 8 oder
mehr, 10 oder mehr, 12 oder mehr, 15 oder mehr, 50 oder mehr, 100 oder mehr ist.
Die obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders begrenzt. In weiteren
Ausfuhrungsformen ist bevorzugt, dass y eine Zahl von 1 bis 500, weiter bevorzugt y
eine Zahl von 1 bis 200 und noch weiter bevorzugt y eine Zahl von 1 bis 150 ist. In
einer weiteren besonders bevorzugten Ausfuhrungsform ist y eine Zahl von 2 bis
500, vorzugsweise ist y eine Zahl von 2 bis 200 und besonders bevorzugt ist y eine
Zahl von 2 bis 150.

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der Zusammensetzung betragt das
Molekulargewicht der Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur aufweisen, 250 g/mol oder mehr, bevorzugt 300 g/mol oder
mehr, weiter bevorzugt 400 g/mol oder mehr, noch weiter bevorzugt 500 g/mol oder
mehr, insbesondere bevorzugt 1.000 g/mol oder mehr und besonders bevorzugt
2.000 g/mol oder mehr. Die obere Grenze des Molekulargewichts der Verbindungen,
die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur aufweisen, ist
nicht besonders begrenzt. In bevorzugten AusfUhrungsformen betragt das Moleku-
largewicht der Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemi-
schen Struktur aufweisen, 100.000 g/mol oder weniger, bevorzugt 50.000 g/mol oder
weniger, weiter bevorzugt 25.000 g/mol oder weniger, noch weiter bevorzugt 20.000
g/mol oder weniger, insbesondere bevorzugt 15.000 oder weniger und besonders

bevorzugt 12.000 g/mol oder weniger.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der Zusammensetzung sind die
Alkylenoxideinheiten, der Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in
ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr
aufweisen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid

und Butylenoxid.
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In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung stellen die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, (Poly)-
Alkylenoxidaddukte dar mit mindestens einem weiteren Rest ausgewéhlt aus der
Gruppe bestehend aus Carbonsaureresten, Carbonsdureesterresten, Carbonséau-
reamidresten, Phenolresten und Alkoholresten. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten
bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und

Butylenoxid, besonders bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid.

In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung sind die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Polyglykolen, Polyalkylenglykolen, Blockcopolymeren,
Carbonsaurealkoxylaten, Carbonsaurepolyglykolestern, alkoxylierten Carbonsau-
reestern, alkoxylierten Carbonsaureamiden, alkoxylierten Phenolen und Alkohol-
alkoxylaten. Dabei sind die Alkylenoxideinheiten bevorzugt ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, besonders

bevorzugt Ethylenoxid und/oder Propylenoxid.

In einer weiteren bevorzugten AusfUhrungsform der Zusammensetzung sind die
Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen, Polyglykole mit der
Formel H-[O-C2H4]p-[O-C3Hs]q-[O-C4sHs)-OH, wobei p, g und r jeweils unabhangig
voneinander eine Zahl von 0 oder mehr ist, und die Summe von p, g und r eine Zahl
von 5 oder mehr ist, vorzugsweise die Summe von p, q und r eine Zahl von 6 oder
mehr, bevorzugt von 8 oder mehr, weiter bevorzugt von 10 oder mehr, noch weiter
bevorzugt von 12 oder mehr, besonders bevorzugt von 15 oder mehr, insbesondere
bevorzugt 50 oder mehr und ganz besonders bevorzugt von 100 oder mehr ist. Die
obere Grenze der Alkylenoxideinheiten ist nicht besonders begrenzt. In weiteren
Ausfuhrungsformen ist bevorzugt, dass die Summe von p, g und r eine Zahl von 5 bis
500, weiter bevorzugt die Summe von p, q und r eine Zahl von 5 bis 200 und noch

weiter bevorzugt die Summe von p, g und r eine Zahl von 5 bis 150 ist. In einer
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weiteren besonders bevorzugten Ausflhrungsform ist die Summe von p, qund r eine
Zahl von 10 bis 500, vorzugsweise ist die Summe von p, g und r eine Zahl von 10 bis

200 und besonders bevorzugt ist die Summe von p, g und r eine Zahl von 10 bis 150.

Beschreibung der Figuren

Figur 1 zeigt eine schematische Anordnung flr ein kontinuierliches Verfahren zur

Reduzierung von Aldehyden mit zwei beheizbaren Doppelmantel-Saulen.

Figur 2 zeigt eine schematische Anordnung fur ein kontinuierliches Verfahren zur
Reduzierung von Aldehyden mit einer beheizbaren Doppelmantel-Saule und einer

Evaporationseinheit.

Figur 1 zeigt eine schematische Anordnung flr ein kontinuierliches Verfahren zur
Reduzierung von Aldehyden unter Verwendung von zwei beheizbaren Doppelmantel-
Edelstahlsaulen. Der aufzureinigende Produktstrom (A) wird durch die zwei nachei-
nander geschalteten Saulen (1, 2) geleitet, wobei die erste Saule (1) einen sauren
SOszH-lonenaustauscher und die nachgeschaltete Saule (2) einen basischen
NHz-lonenaustauscher beinhaltet. Die beiden Saulen (1, 2) kénnen z.B. mit einer
Temperatur von 100 °C betrieben werden. Der erhaltene aufgereinigte Produktstrom

(B) enthéalt verringerte Gehalte an Aldehyden.

Figur 2 zeigt eine schematische Anordnung fur ein kontinuierliches Verfahren, bei
dem der aufzureinigende Produktstrom (A) durch eine beheizbare Doppelmantel-
Saule (1) geleitet wird, die einen sauren SOsH-lonenaustauscher beinhaltet. Am
Ausgang der Saule (1) ist eine Evaporationseinheit installiert, die es ermoglicht, aus
dem austretenden Produktstrom die freigesetzten Aldehyde Uber die Gasphase
mittels eines Vakuums zu entfernen (C). Die Saule (1) kann z.B. mit einer Tempera-
tur von 100 °C betrieben werden. Der erhaltene aufgereinigte Produktstrom (B)

enthalt verringerte Gehalte an Aldehyden.

Folgende Beispiele veranschaulichen die Merkmale und Vorteile der Erfindung

anhand verschiedenen AusfUhrungsformen.
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Beispiele

Im Rahmen der Erfindung wurden Untersuchungen zur Reduzierung des Aldehydge-
halts an Polyglykolverbindungen und an verschiedenen Alkoxylaten vorgenommen,
die fur Versuchszwecke unter hohen Alkoxylierungstemperaturen hergestellt wurden.
Fur die Versuche wurde als Kationenaustauscher ein Sulfonsdure-funktioneller
lonenaustauscher ,Lewatit SP 112 H* von Lanxess eingesetzt, der in den Beispielen
als ,SOsH-lonenaustauscher” bezeichnet wird. Als basischer lonenaustauscher,
nachfolgend als ,NHx>-lonenaustauscher genannt, wurde das Produkt ,Lewatit VP
OC 1065 von Lanxess verwendet. Die in den chemischen Zusammensetzungen
enthaltenen Aldehyde wurden nach Derivatisierung mit 2,4-
Dinitrophenylhydrazinlésung Uber HPLC von anderen Substanzen getrennt und
mittels UV-Detektion gemessen und quantifiziert (in Anlehnung an B. Reindl, H-J.
Stan, J. Agric. Food Chem., 30 (1982) 849-854 und J.R. Dahlgran, M.N. Jameson, J.
Assoc. Off. Anal. Chem., 71/3 (1988) 560-563). Die Bezeichnung ,ppm* bezieht sich
in den nachfolgenden Beispielen auf die Menge des gemessenen Stoffes bzw. der

gemessenen lonen in mg auf 1 kg der Zusammensetzung.

Beispiel 1: Behandlung von alkoxyliertem Rapsél (18EQ/6PO) mit SO3H- bzw. mit

NH2-lonenaustauscher

Um den Einfluss des lonenaustauschers auf die Reduzierung der Aldehyde zu
studieren, wurden 100 g alkoxyliertes Rapsdl mit 18EO (entspricht 18 Ethylenoxid-
einheiten) und 6PO (entspricht 6 Propylenoxideinheiten) in einem 150 mL Becher-
glas bei 100 °C tber 30 min gerthrt. Der Versuch wurde ohne bzw. mit 10 Gew.-%
des sauren SOsH- bzw. basischen NHz-lonenaustauschers durchgefuhrt. Im Falle
der Anwesenheit eines lonenaustauschers wurde dieser nach der Behandlung
abgetrennt und vom verbleibenden Produkt der Acetaldehyd- und Propionalde-
hydgehalt bestimmt. Die Ergebnisse werden in Tabelle 1 zusammengefasst. Das
alkoxylierte Rapsél mit 18EO und 6PO wies vor der Behandlung einen Acetalde-
hydgehalt von 6840 ppm und einem Propionaldehydgehalt von 805 ppm auf. Aus

diesem Versuch ist ersichtlich, dass eine signifikante Aldehydreduzierung durch den
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sauren  SOsH-lonenaustauscher  erméglicht  wird.  Der  basische  NH»-
lonenaustauscher allein brachte keine wesentliche Aldehydreduktion.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht (M,) des eingesetzten alkoxylierten Rapsoéls
wurde wie folgt berechnet: 299,3 g/mol (Rapsdél) + 18 * 44,05 g/mol (Ethylenoxid) + 6
* 58,08 g/mol (Propylenoxid) = 1.440,6 g/mol. Das Molekulargewicht des Rapsoéls
wurde aus der Verseifungszahl mit 187,5 mg KOH/g geman der DIN EN I1SO 3681,
DGF C-V3 abgeleitet.

Tabelle 1: Einfluss des lonenaustauschers auf den Aldehydgehalt bei einem alkoxy-
lierten Rapsél mit 18EO und 6PO (Ausgangswert Acetaldehyd: 6840 ppm, Propion-
aldehyd: 805 ppm).

Verweilzeit |Temperatur|Acetaldehyd Propion-
[min] [°C] [Ppm] aldehyd [ppm]
Ausgangswert 6840 805
ohne lonenaustauscher 30 100 6700 829
0, -
10% NH. 30 100 6430 858
lonenaustauscher
0, -
10 % SOzH 30 100 864 152
lonenaustauscher

Beispiel 2a: Behandlung von alkoxyliertem Rapsél (18EO/6PO) mit SOsH- und mit

NH2-lonenaustauscher

Um den Einfluss der Kombination eines sauren mit einem anschlielend eingesetzten
basischen lonenaustauscher auf die Reduzierung der Aldehyde zu untersuchen,
wurden 100 g Produkt alkoxyliertes Rapsél mit 18EO und 6PO in einem 150 mL
Becherglas bei 60 °C, 80 °C bzw. 100 °C uber 15 bzw. 30 min mit 5 bzw. 10 Gew.-%
des sauren SOszH-lonenaustauschers geruhrt (Verfahrensstufe A). Nach der Behand-
lung wurde der lonenaustauscher vom Produkt abgetrennt und eine Probe gezogen,

um den Aldehydgehalt zu bestimmen. In der zweiten Verfahrensstufe B wurden dem
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Produkt 5 bzw. 10 Gew.-% des basischen NH2-lonenaustauschers zugesetzt und bei
verschiedenen Temperaturen Uber 15 bzw. 30 min gerthrt. Der lonenaustauscher
wurde anschlieBend entfernt und der Aldehydgehalt bestimmt. Das alkoxylierte
Rapsdl mit 18EO und 6PO wies vor der Behandlung einen Acetaldehydgehalt von
7050 ppm, einen Propionaldehydgehalt von 990 ppm auf. Die Ergebnisse werden in
der Tabelle 2a zusammengefasst. Aus dieser Versuchsreihe ist ersichtlich, dass
durch eine kombinierte Behandlung zuné&chst mit einem sauren und anschlieend mit
einem basischen NHz-lonenaustauscher eine signifikante Aldehydreduzierung
erméglicht wird, wobei ein héherer Anteil an lonenaustauscher und eine héhere

Temperatur hier von 100 °C die Reduzierung begunstigen.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht (Mn) des eingesetzten alkoxylierten Rapséls
wurde wie folgt berechnet: 299,3 g/mol (Rapsél) + 18 * 44,05 g/mol (Ethylenoxid) + 6
* 58,08 g/mol (Propylenoxid) = 1.440,6 g/mol. Das Molekulargewicht des Rapsoéls
wurde aus der Verseifungszahl mit 187,5 mg KOH/g gemaR der DIN EN ISO 3681,
DGF C-V3 abgeleitet.
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Tabelle 2a: Einfluss einer Kombination von lonenaustauschern auf den Aldehydge-
halt bei einem alkoxylierten Rapsél + 18EO + 6PO.

Propion-
Ace[t:::]hyd aldehyd
[ppm]
Ausgangswert 7050 990
Verfahrens- Anteil SO;H- Verweilzeit |Temperatur
stufe A | 'omenaus- | [°C]
tauscher [%]
A1) 10 30 100 458 248
A2) 5 15 80 5280 742
A3) 5 15 60 6000 877
Verfahrens- Anteil NH,- Verweilzeit |Temperatur|Acetaldehyd Propion-
stufe B lonenaus- [min] C] [ppm] aldehyd
tauscher [%] PP [ppm]
A1 = B1) 10 30 100 mcht. nach- n|cht. nach-
weisbar weisbar
A2 — B2) 5 15 80 4020 607
A3 — B3) 5 15 60 4980 678

Beispiel 2b: Behandlung von alkoxyliertem Sorbitanmonolaurat (20 EQ) mit SO3H-

und mit NH2-lonenaustauscher

Die Versuchsdurchfuhrung entspricht Beispiel 2a), wobei anstatt des alkoxylierten
Rapséls mit 18EO und 6PO ein Sorbitanmonolaurat mit 20 EO untersucht wurde.
Das Sorbitanmonolaurat mit 20 EO wies vor der Behandlung einen Acetaldehydge-
halt von 1070 ppm auf. Die Ergebnisse werden in der Tabelle 2b zusammengefasst.
Aus dieser Versuchsreihe ist ersichtlich, dass durch eine kombinierte Behandlung mit
einem sauren und anschlieBend mit einem basischen lonenaustauscher eine signifi-

kante Aldehydreduzierung ermdéglicht wird.
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Das zahlenmittlere Molekulargewicht (Mn) des eingesetzten alkoxylierten Sorbitan-
monolaurats wurde wie folgt berechnet: 541,5 g/mol (Sorbitanmonolaurat) + 20 *
44 05 g/mol (Ethylenoxid) = 1.422,5 g/mol.

Tabelle 2b: Einfluss einer Kombination von lonenaustauschern auf den Aldehydge-
halt bei einem ethoxylierten Sorbitanmonolaurat + 20EQ.

Acetaldehyd
[ppm]
Ausgangswert 1070
Verfahrensstufe Anteil SO;H- Verweilzeit | Temperatur
A lonenaustau- [min] C]
scher [%]
A1) 10 30 100 159
A2) 10 15 100 408
A3) 5 30 100 230
Anteil NH,-
Verfahrensstufe ntel 2 Verweilzeit | Temperatur | Acetaldehyd
B lonenaustausch [min] °C] [ppm]
er [%] PP
A1 — B1) 10 30 100 36
A2 — B2) 10 15 100 252
A3 — B3) 5 30 100 38

Beispiel 2c: Behandlung von alkoxyliertem Isotridecylalkohol (7 EOQ) mit SOsH- und

mit NHz2-lonenaustauscher

Die Versuchsdurchfuhrung entspricht Beispiel 2a), wobei anstatt des alkoxylierten
Rapsdls mit 18EO und 6PO ein Isotridecylalkohol mit 7 EO untersucht wurde. Der
Isotridecylalkohol mit 7 EO wies vor der Behandlung einen Acetaldehydgehalt von
17 ppm auf. Die Ergebnisse werden in der Tabelle 2c zusammengefasst. dass durch
eine kombinierte Behandlung mit einem sauren und anschlieend mit einem basi-

schen lonenaustauscher eine signifikante Aldehydreduzierung ermdéglicht wird.
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Das zahlenmittlere Molekulargewicht (Mn) des eingesetzten ethoxylierten Isotride-
cylalkohols wurde wie folgt berechnet: 196,9 g/mol (Isotridecylalkohol) + 7 * 44,05
g/mol (Ethylenoxid) = 505,2 g/mol. Das Molekulargewicht des Isotridecylalkohols
wurde aus der Hydroxylzahl mit 285 mg KOH/g gemaR der Ph. Eur. 2.5.3 abgeleitet.

Tabelle 2c¢: Einfluss einer Kombination von lonenaustauschern auf den Aldehydge-
halt bei einem ethoxylierten Isotridecylalkohol + 7EO.

Acetaldehyd
[ppm]
Ausgangswert 17
Verfahrensstufe Anteil SOH- Verweilzeit | Temperatur
A lonenaus- [min] C]
tauscher [%]
A1) 10 30 100 11
A2) 5 30 100 10
Verfahrensstufe Anteil NH;- Verweilzeit | Temperatur | Acetaldehyd
B lonenaus: | min] [°C] [ppm]
tauscher [%]
A1 — B1) 10 30 100 5
A2 — B2) 5 30 100 5

Referenzbeispiel 3a: Behandlung von ethoxylierter Kokosfettsdure (9EO) mittels

Wasserdampfdestillation

In einer Dampfdestillationsapparatur, bestehend aus einem 500 mL Kolben mit einem
Destillationsaufsatz, Dampfeinleitungsrohr und einer Ruhreinheit wurden 350 g
ethoxylierte Kokosfettsdure mit 9EO eingewogen. Das Produkt wurde auf 105 °C
unter Ruhren erwarmt und bei Erreichen von 105 °C wurde gesattigter Wasserdampf
Uber 240 min eingetragen, wobei das Destillat mittels Vorlage aufgefangen wurde.

Bei Erreichen der Temperatur von 105 °C wurde eine Probe gezogen (entspricht

-37 -



WO 2024/251421 PCT/EP2024/060252

Verweilzeit 0 min) und anschlielend nach einer Wasserdampfbehandlung von 60
bzw. 240 min bei 105 °C. Die Proben wurden hinsichtlich ihres Aldehyd- und 1,4-
Dioxangehalts analysiert. Die Ergebnisse werden in der Tabelle 3a zusammenge-
fasst. Das Kokosfettsdureethoxylat wies vor der Behandlung einen Formaldehydge-
halt von 58 ppm, einen Acetaldehydgehalt von 2740 ppm und einen 1,4-Dioxangehalt
von 3200 ppm auf.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht (M) der eingesetzten ethoxylierten Kokosfett-
saure wurde wie folgt berechnet: 209,0 g/mol (Kokosfettsdure) + 9 * 44,05 g/mol
(Ethylenoxid) = 605,4 g/mol. Das Molekulargewicht der Kokosfettsdure wurde aus
der S&urezahl mit 268,5 mg KOH/g geman der DIN EN ISO 3682 abgeleitet.

Tabelle 3a (Referenzbeispiel): Aldehyd- und 1,4-Dioxangehalt bei einer ethoxylierten
Kokosfettsdure mit SEO, die mittels einer Wasserdampfdestillation bei 105 °C Uber
240 min behandelt wurde.

Formaldehyd |Acetaldehyd _1’4-
ppml | [ppm] | Do
[ppm]
Ausgangswert 58 2740 3200
Alr:::nsagil- Verwc_ailzeit Temr:eratur
tauscher [%] [min] rcl
ohne 0 105 <53 2740 3200
ohne 60 105 24 2390 350
ohne 240 105 <17 2240 1

Beispiel 3b: Behandlung von ethoxylierter Kokosfettsaure (9EO) mittels SOsH-

lonenaustauscher und Wasserdampfdestillation

Die Versuchsdurchfiihrung entspricht dem Beispiel 3a, wobei zu Beginn der ethoxy-
lierten Kokosfettsdure mit 9EQ 2 Gew.-% des sauren SOsH-lonenaustauschers
zugesetzt wurde. Die Ergebnisse werden in der Tabelle 3b zusammengefasst. Wie

die Tabelle 3b im Vergleich zur Tabelle 3a zeigt, hatte die Anwesenheit eines sauren
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SOzH-lonenaustauschers einen signifikanten Einfluss auf die Reduzierung des

Aldehydgehalts. Der 1,4-Dioxangehalt konnte ebenfalls reduziert werden.

Tabelle 3b: Aldehyd- und 1,4-Dioxangehalt bei einer ethoxylierten Kokosfettsdure mit
9EQ, die mittels einer Wasserdampfdestillation bei 105 °C in Anwesenheit eines
SOsH-lonenaustauschers Uber 240 min behandelt wurde.

Formaldehyd | Acetalde- .1’4-
[opm] | hyd [ppm] | D"
[ppm]
Ausgangswert 58 2740 3200
Anteil SOH- |,/ eilzeit Temperatur
lonenaus- [min] [°C]
tauscher [%]
2 0 105 <17 2550 3100
2 60 105 <17 nichtnach- | g
weisbar
2 240 105 <17 nicht nach-| =,
weisbar

Beispiel 3c: Behandlung von ethoxylierter Kokosfettsdure (9EQ) mittels Methansul-

fonsaure und Wasserdampfdestillation

Die Versuchsdurchfuhrung entspricht dem Beispiel 3a, wobei der ethoxylierten
Kokosfettsdure mit 9EO zu Beginn 0,5 Gew.-% Methansulfonsdure zugesetzt wurde.
Die Ergebnisse werden in der Tabelle 3c zusammengefasst. Wie die Tabelle 3c im
Vergleich zur Tabelle 3a zeigt, hatte die Anwesenheit der Methansulfonsaure einen
signifikanten Einfluss auf die Reduzierung des Aldehydgehalts. Der 1,4-Dioxangehalt

konnte ebenfalls reduziert werden.
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Tabelle 3c: Aldehyd- und 1,4-Dioxangehalt bei einer ethoxylierten Kokosfettsdure mit
9EO, die mittels einer Wasserdampfdestillation bei 105 °C in Anwesenheit von
Methansulfonsaure Uber 240 min behandelt wurde.

Formaldehyd | Acetalde- .1’4-
fppm] | hyd [ppm] | DO
[ppm]
Ausgangswert 58 2740 3200
Anteil Methan- |[Verweilzeit| Temperatur
sulfonsaure [%] [min] [°C]
0,5 0 105 <17 1920 2900
0,5 60 105 43 24 1100
0,5 240 105 <17 <22 15

Referenzbeispiel 4a: Behandlung von ethoxylierter Kokosfettsaure (9EQ) mittels
Destillation

In einer Destillationsapparatur, bestehend aus einem 500 mL Kolben mit einem
Destillationsaufsatz und einer Ruhreinheit wurden 350 g einer ethoxylierten Kokos-
fettsaure mit 9EO eingewogen und 35 g Wasser zugesetzt. Die eingesetzte Kokos-
fettsdure mit 9EO wurde durch Ethoxylierung von Kokosfettsdure mit Ethylenoxid
unter Zuhilfenahme von Atzkali als Katalysator hergestellt. Das Gemisch aus Kokos-
fettsaure mit 9EO und Wasser wurde auf 80 °C unter RiUhren erw&rmt und eine
Probe bei Erreichen einer Temperatur von 80 °C gezogen (entspricht Verweilzeit
0 min). Anschlielend wurde ein Vakuum (finaler Druck: 200 mbar) angelegt und das
Wasser mit Nebenprodukten abdestilliert. Proben wurde nach 60 bzw. 240 min unter
Brechen des Vakuums gezogen. Die Proben wurden hinsichtlich ihres Aldehyd-, 1,4-
Dioxan- und Kaliumgehalts analysiert. Die Ergebnisse werden in Tabelle 4a zusam-
mengefasst. Das Kokosfettsaureethoxylat wies vor der Behandlung einen Formalde-
hydgehalt von 58 ppm, einen Acetaldehydgehalt von 2740 ppm, einen 1,4-

Dioxangehalt von 3200 ppm und einen Kaliumgehalt von 1100 ppm auf.
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Das zahlenmittlere Molekulargewicht (M) der eingesetzten ethoxylierten Kokosfett-
saure wurde wie folgt berechnet: 209,0 g/mol (Kokosfettsdure) + 9 * 44,05 g/mol
(Ethylenoxid) = 605,4 g/mol. Das Molekulargewicht der Kokosfettsdure wurde aus
der Saurezahl mit 268,5 mg KOH/g gemaf der DIN EN ISO 3682 abgeleitet.

Tabelle 4a (Referenzbeispiel). Aldehyd-, 1,4-Dioxan- und Kaliumgehalt bei einer
ethoxylierten Kokosfettsdure mit 9EO, die mittels einer Destillation bei 80 °C unter
Vakuum mit 10 Gew.-% Wasser Uber 240 min behandelt wurde.

Form- Acet- 1,4- Kalium
aldehyd | aldehyd | Dioxan
tepm] | [ppm] | (ppmy | PP™
A"iﬁ’:‘:gs' 58 2740 | 3200 | 1100
Alr;t::nsaﬁ);l:l- Vt_erweil- Temp:eratur
tauscher [%] zeit [min] [°Cl
ohne 0 80 (200 mbar) 69 2460 2600 1100
ohne 60 80 (200 mbar) 67 2610 700
ohne 240 80 (200 mbar) 69 2680 200 1100

Beispiel 4b: Behandlung von ethoxylierter Kokosfettsdure (9EQ) mittels SOsH-

lonenaustauscher und Destillation

Die Versuchsdurchfiihrung entspricht dem Beispiel 4a, wobei 2 Gew.-% des sauren
SOsH-lonenaustauschers der ethoxylierten Kokosfettsdure mit 9EO mit Wasser zu
Beginn zugesetzt wurde. Die Ergebnisse werden in Tabelle 4b zusammengefasst.
Wie die Tabelle 4b im Vergleich zur Tabelle 4a zeigt, hat die Anwesenheit eines
sauren SOsH-lonenaustauschers einen signifikanten Einfluss auf die Reduzierung
des Aldehydgehalts.

Weiterhin konnte durch Verwendung eines Kationenaustauschers der Kaliumgehalt

Der 1,4-Dioxangehalt konnte ebenfalls reduziert werden.
signifikant reduziert werden, wobei die Kaliumionen aus der Verwendung von Atzkali

als Katalysator bei der Ethoxylierungsreaktion stammt. Mittels des erfindungsgema-

Ben Verfahrens lassen sich daher Produkte herstellen, die einen, bezogen auf den
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Ausgangswert, reduzierten Gehalt an Aldehyden, 1,4-Dioxan und Kationen aufwei-

sen.

Tabelle 4b: Aldehyd-, 1,4-Dioxan- und Kaliumgehalt bei einer ethoxylierten Kokos-
fettsaure mit 9EO, die mittels einer Destillation bei 80 °C unter Vakuum in Anwesen-
heit eines SO3H-lonenaustauschers und 10 Gew.-% Wasser Uber 240 min behandelt
wurde.

Form- Acet- 1,4- Kalium
aldehyd | aldehyd | Dioxan [ppm]
[ppm] [Ppm] [Ppm]
Ausgangs- 58 2740 | 3200 | 1100
wert
Anteil SO3;H- | Verweil-
. Temperatur
lonenaus- zeit C]
tauscher [%] | [min]
2 0 80 (200 mbar) <59 2250 2900 1100
2 60 80 (200 mbar) <59 605 460
2 240 80 (200 mbar) <15 30 1 <35

Beispiel 5: Aufreinigung von alkoxyliertem Rapsdl (18EO/6PQ) uber mit SOsH-

lonenaustauscher bzw. mit NHz-lonenaustauscher bestickten Saulen

Fur den Versuch wurde ein kontinuierliches Verfahren zur Reduzierung von Aldehy-
den angewandt, wobei zwei beheizbare nacheinander geschaltete Doppelmantel-
Edelstahlsaulen (wie in Figur 1 gezeigt) mit einem Volumen von ca. 250 cm?® und
eine Forderpumpe mit einer Durchflussrate von ca. 2 g/min eingesetzt wurden. Die
erste Saule wurde mit ca. 150 g des sauren SOszH-lonenaustauschers und die
nachgeschaltete Saule mit ca. 150 g eines basischen NHz-lonenaustauschers befulit.
Die beiden Saulen wurden mit einer Temperatur von 100 °C betrieben. Der flissige
Produktstrom bestand aus einem alkoxylierten Rapsdl mit 18EO und 6PO mit einem
Ausgangswert an Acetaldehyd von 6840 ppm und einem Propionaldehyd von
805 ppm. Nach einem Vorlauf von 2h wurde jede Stunde eine Probe von ca. 20 g
aus dem austretenden Produktstrom gezogen, die bzgl. des Aldehydgehalts unter-

sucht wurde. Die Ergebnisse werden in Tabelle 5 zusammengefasst. Die Ergebnisse
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aus Tabelle 5 zeigen, dass sich die Aldehydgehalte unter den oben genannten

Bedingungen um mehr als 90% reduzieren lassen.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht (M) des eingesetzten alkoxylierten Rapsoéls
wurde wie folgt berechnet: 299,3 g/mol (Rapsdél) + 18 * 44,05 g/mol (Ethylenoxid) + 6
* 58,08 g/mol (Propylenoxid) = 1.440,6 g/mol. Das Molekulargewicht des Rapséls
wurde aus der Verseifungszahl mit 187,5 mg KOH/g gemaR der DIN EN I1SO 3681,
DGF C-V3 abgeleitet.

Tabelle 5. Zeitliche Entwicklung des Aldehydgehalts bei einem alkoxylierten Rapsél
mit 18EO und 6PO, das nach einem kontinuierlichen Verfahren nach Figur 1 behan-
delt wurde.

Ace[t::)c::]hyd Propionaldehyd [ppm]
Ausgangswert 6840 805
Betriebszeit [n] | |CTPeratur
[°C]

2 100 458 nicht nachweisbar

3 100 470 nicht nachweisbar

4 100 495 nicht nachweisbar

5 100 452 nicht nachweisbar

6 100 408 nicht nachweisbar

Beispiel 6: Aufreinigung von Polyethylenglykol 400 Uber mit SOsH-lonenaustauscher

bzw. mit NH2-lonenaustauscher bestlckten Saulen

Die Versuchsdurchfuhrung wurde analog dem Beispiel 5 durchgefuhrt, wobei der
Produktstrom aus Polyethylenglykol 400 mit einem Ausgangswert an Formalde-
hydgehalt von 68 ppm bestand. Die Ergebnisse werden in Tabelle 6 zusammenge-
fasst. Die Ergebnisse aus Tabelle 6 zeigen, dass sich der Formaldehydgehalt unter

den oben genannten Bedingungen um mehr als 90% reduzieren |&sst.
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Das zahlenmittlere Molekulargewicht (Mn) des eingesetzten Polyethylenglykols 400
mit 399,4 g/mol wurde aus der Hydroxylzahl mit 281 mg KOH/g gemaRn der Ph. Eur.
2.5.3. abgeleitet.

Tabelle 6: Zeitliche Entwicklung des Formaldehydgehalts bei einem Polyethylengly-
kol 400, das nach einem kontinuierlichen Verfahren nach Figur 1 behandelt wurde.

Formaldehyd [ppm]

Ausgangswert 68
Betriebszeit [h] Temperatur [°C]

2 60 <3

3 60 nicht nachweisbar

4 60 nicht nachweisbar

5 60 nicht nachweisbar

6 60 4

Beispiel 7: Aufreinigung von alkoxyliertem Rapsol (18EOQ/6PO) Uber eine mit SOzH-

lonenaustauscher bestlckten Séaule mit anschlieBender Evaporationseinheit

FUr den Versuch wurde ein kontinuierliches Verfahren zur Reduzierung von Aldehy-
den angewandt, wobei eine beheizbare Doppelmantel-Edelstahlsaule (wie in Figur 2
gezeigt) mit einem Volumen von ca. 250cm?® und eine Férderpumpe mit einer
Durchflussrate von ca. 2 g/min eingesetzt wurde. Am Ausgang der Saule wurde eine
Evaporationseinheit installiert, die es ermdéglichte, aus dem austretenden Produkt-
strom die freigesetzten Aldehyde Uber die Gasphase mittels eines Vakuums (ca. 200
mbar) zu entfernen. Die Saule wurde mit ca. 150 g des sauren SOszH-lonenaus-
tauschers befullt. Die Saule wurde mit einer Temperatur von 100 °C betrieben. Der
flussige Produktstrom bestand aus einem alkoxylierten Rapsél mit 18EO und 6PO

mit einem Ausgangswert an Acetaldehyd von 6440 ppm und einem Propionaldehyd
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von 818 ppm. Nach einem Vorlauf von 2h wurde jede Stunde eine Probe von ca. 20g
aus dem austretenden Produktstrom gezogen, die bzgl. des Aldehydgehalts unter-

sucht wurde. Die Ergebnisse werden in Tabelle 7 zusammengefasst.

Die Ergebnisse aus Tabelle 7 zeigen, dass sich der Aldehydgehalt unter den oben

genannten Bedingungen um mehr als 60% reduzieren lasst.

Das zahlenmittlere Molekulargewicht (M,) des eingesetzten alkoxylierten Rapsoéls
wurde wie folgt berechnet: 299,3 g/mol (Rapsdél) + 18 * 44,05 g/mol (Ethylenoxid) + 6
* 58,08 g/mol (Propylenoxid) = 1.440,6 g/mol. Das Molekulargewicht des Rapsoéls
wurde aus der Verseifungszahl mit 187,5 mg KOH/g geman der DIN EN I1SO 3681,
DGF C-V3 abgeleitet.

Tabelle 7: Zeitliche Entwicklung des Aldehydgehalts bei einem alkoxylierten Rapsél
mit 18EO und 6PO, das nach einem kontinuierlichen Verfahren nach Figur 2 behan-
delt wurde.

Acetaldehyd [ppm] | Propionaldehyd [ppm]

Ausgangswert 6440 818
Betriebszeit Temperatur

[h] [°C]
2 100 982 180
3 100 1370 222
4 100 1360 271
5 100 1490 174
6 100 1780 184
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur mindestens teilweisen Entfernung von Aldehyden aus einer
Zusammensetzung, wobei das Verfahren die folgenden Schritte umfasst:
a) In-Kontakt-Bringen der Zusammensetzung mit mindestens einem Kati-
onenaustauscher und/oder einer Saure bei einer Temperatur von 20,0 °C bis
250,0 °C;
b) zumindest teilweises Abtrennen der Aldehyde aus der Zusammenset-
zung und optional Behandlung der abgetrennten Aldehyde ausgewanhlt aus der
Gruppe bestehend aus Kondensation, Absorption, Adsorption, chemische Bin-
dung, chemische Umsetzung, Oxidation und Pyrolyse;
wobei eine Zusammensetzung mit einem verringerten Gehalt an Aldehyden erhalten
wird;
wobei die in Schritt a) zu behandelnde Zusammensetzung mindestens eine Verbin-
dung enthalt, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur
und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweist, und
3,5 Gew.-% oder weniger von Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen bezogen auf

das Gesamtgewicht der Zusammensetzung enthalt.

2. Das Verfahren geman Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Schritt a)
bei einer Temperatur von 40 °C bis 140 °C durchgefthrt wird

3. Das Verfahren gemal Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass
der in Schritt a) verwendete Kationenaustauscher ein saurer Kationenaustauscher
ist, der Sauregruppen enthalt, die ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus
-SO3H, -COOH, und —OP(OH)s.

4, Das Verfahren geman Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die
in Schritt a) verwendete S&ure ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Schwe-
felsaure, Phosphorsaure, Phosphonsaure, Phosphinsaure, Salzsaure, Methansulfon-
saure, Toluolsulfonsaure und Alkylbenzolsulfonséure, vorzugsweise

Methansulfonsaure.
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S. Das Verfahren gemaf irgendeinem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass Schritt b) durch ein thermisches Trennverfahren erfolgt ausgewanhlt
aus der Gruppe bestehend aus Destillationsverfahren, Rektifikationsverfahren,

Stripverfahren und Entspannungsverdampfungsverfahren.

6. Das Verfahren gemaf irgendeinem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass Schritt b) durch In-Kontakt-Bringen mit einem lonenaustauscher
erfolgt, der Amino- oder Bisulfit-funktionelle Gruppen aufweist, wobei Schritt b)

vorzugsweise bei einer Temperatur von 20 °C bis 250 °C erfolgt.

7. Das Verfahren gemaf irgendeinem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Gehalt an Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit
in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr
aufweisen, in der eingesetzten Zusammensetzung mindestens 10 Gew.-% bezogen

auf das Gesamtgewicht der Zusammensetzung betragt.

8. Das Verfahren gemaf irgendeinem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dass nach Schritt b) eine Zusammensetzung erhalten wird, bei der der

Gesamtgehalt an Aldehyden, um mindestens 10 % des Ausgangswertes reduziert ist.

9. Das Verfahren gemaf irgendeinem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass nach Schritt b) eine Zusammensetzung erhalten wird, bei der der

Gesamtgehalt an Aldehyden auf 1000 ppm oder weniger reduziert ist.

10. Das Verfahren gemaR irgendeinem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dass Schritt b) durch ein thermisches Trennverfahren ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Destillationsverfahren, Rektifikationsverfahren, Stripverfahren
und Entspannungsverdampfungsverfahren erfolgt, wobei nach Schritt b) eine Zu-
sammensetzung erhalten wird, bei der der Gehalt an Dioxan auf 1000 ppm oder

weniger reduziert ist.

11.  Verfahren gemal irgendeinem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekenn-

zeichnet, dass die Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
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chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
mindestens eine (Poly)alkylenoxid-Gruppe aufweisen, mit mindestens 1, vorzugswei-
se mit mindestens 2, bevorzugt mit mindestens 3, weiter bevorzugt mit mindestens 4

und noch weiter bevorzugt mit mindestens 5 Alkylenoxideinheiten.

12.  Verfahren gemalR irgendeinem der Anspriche 1 bis 11, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
(Poly)-Alkylenoxidaddukte darstellen mit mindestens einem weiteren Rest ausge-
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Carbonséureresten, Carbonsaureesterresten,

Carbonsaureamidresten, Phenolresten und Alkoholresten.

13.  Verfahren gemaR irgendeinem der Anspriche 1 bis 11, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Verbindungen, die mindestens eine Alkylenoxideinheit in ihrer
chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von 200 g/mol oder mehr aufweisen,
ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus Polyglykolen, Polyalkylenglykolen,
Blockcopolymeren, Carbonsaurealkoxylaten, Carbonsaurepolyglykolestern, alkoxy-
lierten Carbonsaureestern, alkoxylierten Carbonsaureamiden, alkoxylierten Phenolen

und Alkoholalkoxylaten.

14. Zusammensetzung enthaltend mindestens eine Verbindung, die mindestens
eine Alkylenoxideinheit in ihrer chemischen Struktur und ein Molekulargewicht von
200 g/mol oder mehr aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass der Gesamtgehalt an

Aldehyden 1000 ppm oder weniger betragt.

15. Die Zusammensetzung gemaf Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass

der Gehalt an Dioxan 1000 ppm oder weniger betragt.

16. Die Zusammensetzung gemanR Anspruch 14 oder 15, dadurch gekennzeich-

net, dass der Gehalt an Metallionen 1000 ppm oder weniger betragt.
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