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©  Stabile,  wässrige  Formulierungen  von  Stilbenaufhellern. 
Gegen  Metallionen  stabile  Stilbenaufhellerformulierun- 

gen,  die  einen  mit  Sulfogruppen  substituierten  Stilbenauf- 
heller  und  einen  sauren  Phosphorsäureester  eines  Fettamin- 
oxalkylierungsproduktes  der  Formel 

enthalten, 
worin  R  einen  aliphatischen  Kohlenwasserstoffrest  mit  8-22 
C-Atomen  Y  und  Y2  vorzugsweise  Wasserstoff,  X  den  Säure- 
rest  der  Phosphorsäure  und  n  und  m  ganze  Zahlen  bedeuten, 
wobei  n  +  m  zwischen  2  und  30,  besonders  zwischen  4  und 
20  liegt.  Die  Formulierungen  können  auch  noch  verschie- 
dene  Formulierungshilfsmittel  wie  nichtionische  oder  anio- 
nische  Tenside  und/oder  organische  Lösungsmittel  oder 
polare  Verbindungen  enthalten.  Die  Formulierungen  werden 
zum  optischen  Aufhellen  von  natürlichen  und  synthetischen 
Fasermaterialien  z.B.  aus  Polyamid,  Cellulose  und  Mischge- 
weben  sowie  von  Papier  verwendet. 



Die  v o r l i e g e n d e   Er f indung  b e t r i f f t   w ä s s r i g e ,   l a g e r s t a b i l e  

Formul i e rungen   von  s u l f o g r u p p e n h a l t i g e n   S t i l b e n a u f h e l l e m ,   die  gegen 

M e t a l l i o n e n   und  damit  auch  gegen  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l   s i n d ,  

deren  Verwendung  zum  o p t i s c h e n   Aufhe l l en   von  n a t ü r l i c h e n   und 

s y n t h e t i s c h e n   F a s e r m a t e r i a l i e n   oder  von  Papier   sowie  ein  A u f h e l l -  

bad,  e n t h a l t e n d   besagte   F o r m u l i e r u n g e n .  

Lösungen  bzw.  Formul ie rungen   von  s u l f o n s ä u r e g r u p p e n h a l t i g e n  

S t i l b e n a u f h e l l e r n   sind  in  Gegenwart  von  M e t a l l i o n e n   u n d / o d e r  

M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   u n s t a b i l .   Störende  M e t a l l i o n e n   sind  i n s b e s o n d e r e  

E r d a l k a l i -   und  Schwerme ta l l i onen .   E i n e r s e i t s   kommen  solche  Ionen  

(Calcium,  Magnesium)  durch  n ich t   e n t h ä r t e t e s   Wasser  bei  Bere i t en   bzw. 

Verdünnen  von  Lösungen  mit  den  A u f h e l l e r n   in  Kontakt ,   weshalb  es  b i s h e r  

n i ch t   möglich  war,  mit  i onenha l t i gem  Wasser  s t a b i l e   Formul ierungen  von 

solchen  S t i l b e n a u f h e l l e r n   oder  d iese   e n t h a l t e n d e   A u f h e l l e r b ä d e r   zu 

b e r e i t e n .   A n d e r e r s e i t s   werden  S c h w e r m e t a l l i o n e n ,   aber  auch  Magnesium- 

ionen,   durch  V e r n e t z u n g s k a t a l y s a t o r e n   für  die  T e x t i l a u s r ü s t u n g ,   wie 

z.B.  MgCl2,  ZnCl2  usw.,  in  S t i l b e n a u f h e l l e r   e n t h a l t e n d e   Bäder  e i n g e -  

b r a c h t ,   worin  aus  l e t z t e r e n   of t   der  A u f h e l l e r   a u s f ä l l t .  

Aus  der  b r i t i s c h e n   P a t e n t s c h r i f t   1  453  261  i s t   ein  V e r f a h r e n  

zum  o p t i s c h e n   Aufhel len   von  s t i c k s t o f f h a l t i g e n   F a s e r m a t e r i a l i e n   und 

F a s e r m a t e r i a l i e n   aus  Ce l lu lose   mit  Hi l fe   von  S t i l b e n a u f h e l l e r n   u n t e r  

Verwendung  von  bestimmten  F e t t a m i n - o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e n   b e k a n n t ,  

wobei  die  oben  be sch r i ebenen   Nach te i l e   t e i l w e i s e   vermieden  werden 

können .  



Es  wurde  nun  ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   gefunden,   dass  b e s a g t e  

Nach te i l e   p r a k t i s c h   v ö l l i g   b e s e i t i g t   werden  können,  wenn  man  den  

A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g e n   bzw.  den  A u f h e l l e r b ä d e r n   als  s t a b i l i s i e r e n d e s  

H i l f s m i t t e l   e inen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   e ines   best immten  F e t t -  

a m i n - o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e s   zug ib t .   Ausserdem  e r h ä l t   man  auf  d i e s e  

Weise  s ä u r e s t a b i l e   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g e n   b z w .  - b ä d e r ,   was  bei  e i n e r  

Reihe  von  A p p l i k a t i o n s v e r f a h r e n   von  grossem  V o r t e i l   i s t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g e n   sind  a u s g e -  

ze i chne t   l a g e r s t a b i l ,   s e l b s t   wenn  i o n e n h a l t i g e s   Wasser  ( L e i t u n g s -  

wasser)  zu  i h r e r   B e r e i t u n g   verwendet  wurde.  Ausserdem  können  sie  e i n e  

hohe  K o n z e n t r a t i o n   an  A u f h e l l e r   aufnehmen,wodurch  s ie   a l s  

kommerzie l le   Formul i e rungen   auch  besondere   Bedeutung  gewinnen.  Die  

S t a b i l i t ä t   d i e s e r   Formul ie rungen   kann  d u r c h  w e i t e r e   F o r m u l i e r u n g s -  

h i l f s m i t t e l   noch  e r h ö h t  w e r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   w ä s s r i g e ,  g e g e n   M e t a l l i o n e n   s t a b i l e ,  

l a g e r s t a b i l e   Fo rmul i e rung   von  S t i l b e n a u f h e l l e r n   i s t   d a d u r c h  

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

a u f h e l l e r   und  einen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   eines  F e t t a m i n -  

o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e s   der  Formel  

oder  dessen  Alka l imeta l l - ,Ammonium-   oder  Aminsalz,   worin  R  e i n e n  

a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   mit  8-22 C-Atomen,   Y1 und  Y2 
beide  W a s s e r s t o f f   oder  e i n e s  d i e s e r   beiden  Symbole  W a s s e r s t o f f   und  das  

ande re  Me thy l ,   X den  S ä u r e r e s t   der  Posphorsäu re ,   wobei  die  s a u r e n  

W a s s e r s t o f f a t o m e   d i e ses   Restes  durch  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  o d e r  



Aminsalz ionen  e r s e t z t   sein  können,und  n  und  m  ganze  Z a h l e n  

bedeu ten ,   wobei  die  Summe  von  n  +  m  zwischen  2  und  30  l i e g t ,   e n t h ä l t .  

In  Formel  (1)  bedeu te t   der  a l i p h a t i s c h e   Rest  R  v o r z u g s w e i s e  

einen  Alkyl-   oder  A l k e n y l r e s t   (verzweigt   oder  unverzweig t )   mit  10  b i s  

18  C-Atomen  und  die  Summe  von  n  +  m  b e t r ä g t   vorzugsweise   4  bis  20,  

i n s b e s o n d e r e   6  bis  8.  Y  und  Y2  s tehen  vorzugsweise   für  W a s s e r s t o f f .  

Ganz  besonders   bevorzugte   H i l f s m i t t e l   der  Formel  (1)  haben 

als  Rest  R  den  L a u r y l r e s t   (C12H25)  und  als  Summe  n  +  m  die  Zahl  8. 

'Im  a l lgemeinen   muss  der  Rest  R  n ich t   eine  best immte  Anzahl  

von  Koh lens to f f a tomen   aufweisen,   sondern  er  kann  auch  eine  Mischung 

von  v e r s c h i e d e n   langen  K o h l e n w a s s e r s t o f f k e t t e n   d a r s t e l l e n ,   wie  d i e s  

etwa  bei  v i e l e n   Fe t taminen ,   die  s ich  von  n a t ü r l i c h e n   Fe t t en   a b l e i t e n ,  

der  Fal l   i s t .   Ein  w e i t e r e r   bevo rzug te r   Rest  d i e se r   Art  i s t   der  Koh- 

l e n w a s s e r s t o f f r e s t   des  T a l g f e t t a m i n s .  

Die  Säurekomponente  des  Es te rs   der  Formel( l )   i s t   P h o s p h o r s ä u r e .  

X  i s t   daher  der  Rest  der  Phosphorsäu re ,   wobei  die  e n d s t ä n d i g e n  

OH-Gruppen  der  Ae thy lenoxid-   bzw.  P r o p y l e n o x i d k e t t e n   v o l l s t ä n d i g   o d e r  

nur  t e i l w e i s e   v e r e s t e r t   sein  können.  Nach  dem  V e r e s t e r u n g s g r a d ,   d e r  

n ich t   ganzzah l i g   sein  muss,  r i c h t e t   s ich  die  Anzahl  der  s a u r e n  

W a s s e r s t o f f a t o m e   im  P h o s p h o r s ä u r e r e s t   X.  Diese  sauren  W a s s e r s t o f f -  

atome  können  auch  durch  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsa l z ionen  

. e r s e t z t   se in ,   so  dass  der  Rest  X  in  Salzform  v o r l i e g t .   B e v o r z u g t  

l i e g t   der  Rest  X  jedoch  in  s e ine r   sauren  Form  v o r .  

Mögliche  G r e n z s t r u k t u r e n   der  Verbindungen  der  Formel  (1)  wä- 
ren,  je  nach  Ve re s t e rungsg rad ,   b e i s p i e l s w e i s e   die  fo lgenden  ( f ü r  
Y1 = Y2 = H)  :  



Als  S t i l b e n a u f h e l l e r  i n   e r f indungsgemässen   F o r m u l i e r u n g e n  

kommen  i n s b e s o n d e r e   so lche   vom Typ  der  B i s - t r i a z i n y l a m i n o s t i l b e n -  

d i s u l f o n s ä u r e n ,   der  B i s - s t y r y l b i p h e n y l e   oder  der  B i s - t r i a z o l y l -  

s t i l b e n - d i s u l f o n s ä u r e n   in  B e t r a c h t .   Als  B e i s p i e l e   s o l c h e r   A u f h e l l e r  

seien  Verbindungen  der  Formel  

w o r i n  

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  A m i n s a l z i o n ,  



bedeu ten ,   der  Formel  

w o r i n  

R  W a s s e r s t o f f ,   Alkyl  mit  1  bis  4  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   Alkoxy  mit  1  b i s  

4  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   Halogen  oder  S03M, 

R 4  W a s s e r s t o f f   oder  Alkyl  mit  1  bis  4  Koh lens to f f a tomen   und 

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsalzion  bedeu ten ,  

und  der  Formel  

w o r i n  

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsalzion  und 

R5  und  R6  unabhängig  voneinander   W a s s e r s t o f f ,   CH3, 

oder  R5  und  R6  zusammen  die  Ergänzung  zu 

einem  Benzo l r ing   bedeuten,   genannt.   Die  Formul ierungen  können  auch 

Mischungen  der  vorgenannten  A u f h e l l e r   e n t h a l t e n ,   z.B.  Mischungen  von 

v e r s c h i e d e n e n   B i s - S t y r y l b i p h e n y l a u f h e l l e r n   der  Formel  (3).  B e i s p i e l s -  

weise  kann  eine  d e r a r t i g e   Mischung  aus  den  beiden  Aufhe l l e rn   4 , 4 ' -  

B i s - ( 2 - s u l f o s t y r y l ) - b i p h e n y l   und  4 , 4 ' - B i s - ( 3 - s u l f o - 4 - c h l o r s t y r y l ) -  

b iphenyl   bzw.  deren  Salzen  b e s t e h e n .  

Bevorzugte  Formulierungen  e n t h a l t e n   als  S t i l b e n a u f h e l l e r  

solche  der  Formel  



worin  R7  W a s s e r s t o f f   oder  -SO3M'  und M'  W a s s e r s t o f f ,   ein  N a t r i u m - ,  

Kalium-,   Ammonium-oder Aminsalzion  bedeuten ,   bzw.  der  Formel  

worin  M'  W a s s e r s t o f f ,   ein  Nat r ium-,   Kalium-,   Ammonium-  oder  Amin- 

s a l z i o n   b e d e u t e t .  

Die  Sulfogruppe  -SO3M  in  den  Verbindungen  der  Formeln  ( 2 ) -  

(4)  kann  in  f r e i e r   Form  (M=H)  oder  in  Salzform  v o r l i e g e n .   M  b e d e u -  

t e t   dann  ein  A l k a l i m e t a l l i o n ,   i n s b e s o n d e r e   ein  Natrium-  oder  Kal iumion,  

ein  Ammoniumion  oder  e i n - A m i n s a l z i o n ,   z.B.  eines  pr imären  o d e r  

sekundären   Alkylamins,   wobei  die  A lky lg ruppe(n )   durch  Halogen ,  

Hydroxy  (z.B.  Aethanolamin,   D iä thano lamin ,   T r i ä t h a n o l a m i n )   o d e r  

Alkoxy  s u b s t i t u i e r t   sein  können  oder  e ines   c y c l i s c h e n   Amins,  z . B .  

eines  P i p e r i d i n s ,   P y r r o l i d i n s ,   P i p e r a z i n s   oder  M o r p h o l i n s .  

Die  sauren  Wasse r s to f f a tome   im  P h o s p h o r s ä u r e r e s t   X  der  V e r -  

bindungen  der  Formel  (1)  können  g e g e b e n e n f a l l s   durch  d i e s e l b e n  

Ionen  e r s e t z t   se in ,   wie  sie  für  M  v o r s t e h e n d   d e f i n i e r t   sind.  Der 

Rest  X  l i e g t   dann  in  Salzform  v o r .  

Zur  we i t e r en   Erhöhung  der  S t a b i l i t ä t   der  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

Formul i e rungen   i s t   es  oft  zweckmässig,   z u s ä t z l i c h   ein  oder  mehre re  

ü b l i c h e   F o r m u l i e r u n g s m i t t e l   zuzugeben.   D e r a r t i g e   F o r m u l i e r u n g s h i l f s -  



m i t t e l   können  n i c h t i o n i s c h e   oder  an ion i sche   Tenside,   o rgan i sche   Lö- 

s u n g s v e r m i t t l e r   und  andere  o rgan i sche   polare   Verbindungen  s e i n .  

Als  o r g a n i s c h e   L ö s u n g s v e r m i t t l e r   und  po la re   o rgan i sche   V e r -  

bindungen  können  b e i s p i e l s w e i s e   e i n g e s e t z t   werden:  

Niedere  e i n w e r t i g e   Alkohole,   mehrwert ige  Alkohole,   A e t h e r -  

a lkoho le ,   n i ch t   zu  hochmolekulare   Po lyg lykole   oder  C a r b o n s ä u r e a m i d e .  

B e i s p i e l e   so l che r   Lösungsmi t t e l   sind  Propanol ,   I s o p r o p a n o l ,   A e t h y l e n -  

g lykol ,   P r o p y l e n g l y k o l ,   B u t y l e n g l y k o l ,   Glycer in ,   A e t h y l e n g l y k o l m o n o -  

methyl - ,   -monoä thy l - ,   -monopropyl-   oder  - m o n o b u t y l ä t h e r ,   D i p r o p y l e n -  

g lykol ,   Formamid,  Dimethylformamid,   Dimethylace tamid   und  N-Methy l -  

p y r r o l i d o n .   Bevorzugt  sind  h i e r b e i   Ae thy leng lykol   und  P o l y ä t h y l e n -  

g lykole .   Weiters   kommen  Amine  wie  T r i ä thano lamin   und  andere  w a s s e r -  

l ö s l i c h e   po la re   Verbindungen  wie  D i m e t h y l s u l f o x i d ,   D i m e t h y l m e t h a n -  

phosphonat ,   D i m e t h y l s u l f o n ,   Su l fo lan   ( = T e t r a h y d r o t h i o p h e n - 1 , 1 - d i o x i d ) ,  

Aethylen-   oder  P r o p y l e n c a r b o n a t   sowie  Harns to f f   oder  s u b s t i t u i e r t e  

H a r n s t o f f e ,   b e i s p i e l s w e i s e   T e t r a m e t h y l h a m s t o f f ,  i n   B e t r a c h t .   Auch 

anorgan i sche   oder  o rgan i sche   Säuren,  z.B.  Sa l z säu re ,   E s s i g s ä u r e  

oder  Ameisensäure  können  als  z u s ä t z l i c h e   F o r m u l i e r u n g s h i l f s m i t t e l  

zugegeben  we rden .  

Als  n i c h t i o n i s c h e   Tenside  können  b e i s p i e l s w e i s e   v e r w e n d e t  
werden:  

An lage rungsp roduk te   von  Alkylenoxiden ,   i n sbesonde re   von 
Aethy lenoxid ,   an  höhere  F e t t s ä u r e n ,   F e t t s ä u r e a m i d e ,   a l i p h a t i s c h e  
Alkohole,   Mercaptane  oder  Amine,  an  Alkylphenole   oder  A l k y l t h i o p h e n o l e ,  
deren  A l k y l r e s t e   mindestens   7  Kohlens tof fa tome  aufweisen  oder  an 
Phenylphenole   wie  z.B.  Po lyg lyko l -   ( m o n o a l k y l - p h e n y l ) - ä t h e r ,   deren  A l k y l -  
gruppe  8  bis  12  Koh lens to f fa tome   au fwe i s t ,   mit  mindestens   8 
g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i t u i e r t e n   G l y k o l e i n h e i t e n ,   wie  D e c a ä t h y l e n -  
g l y k o l - m o n o - o c t y l - p h e n y l ä t h e r   oder  das  Umsetzungsprodukt   von  Mono- 



nony lpheno l   mit  5  bis  35  Molen  Ae thy lenox id ;   Blockpolymere  au s  

A e t h y l e n o x i d   und  höheren  Alky lenox iden ,   wie  z.B.  P ropy lenox id   o d e r  

B u t y l e n o x i d ;   n i c h t i o n o g e n e   Ester   der  A n l a g e r u n g s p r o d u k t e   von 

A l k y l e n o x i d e n ,   wie  z.B.  der  t e r t i ä r e   P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   d e s  

A n l a g e r u n g s p r o d u k t e s   von  40  Molen  Aethy lenoxid   an  Monononylpheno l ;  

Es te r   von  P o l y a l k o h o l e n ,   i n s b e s o n d e r e   Monoglycer ide   von  F e t t s ä u r e n   m i t  

12  bis  18  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   z.B.  die  Monoglycer ide   der  L a u r i n - ,  

S t e a r i n -   oder  Oe l säure ;   N - a c y l i e r t e   Alkanolamine  des  g l e i c h e n   Typs  wie 

bei  den  S u l f a t e n   d i e s e r   Verbindungen  erwähnt  ( s i e h e  u n t e n ) ,   so  z .B .   d i e  

N , N - B i s - ( W - h y d r o x y a l k y l ) - a m i d e   der  un te r   dem  S a m m e l b e g r i f f  

" C o c o s ö l f e t t s ä u r e n "   zusammengefass ten   Säuregemische ,   vor  a l l e m  

N , N - B i s - ( ß - h y d r o x y ä t h y l ) -   oder  N , N - B i s - ( y - h y d r o x y p r o p y l ) - a m i d e ,   f e r n e r  

die  A n l a g e r u n g s p r o d u k t e  v o n   Ae thy lenox id   an  d i e s e  N - a c y l i e r t e n  

Alkanolamine ;   R e a k t i o n s p r o d u k t e   von  höheren  F e t t s ä u r e n   mit  e inem 

Alkanolamin ,   wobei  das  M o l v e r h ä l t n i s   Alkanolamin  z u  F e t t s ä u r e   g r ö s s e r  

als  1,  z.B.  2,  i s t .   Als  F e t t s ä u r e n   kommen  vor  allem  so lche   mit  8  b i s  

18  K o h l e n s t o f f a t o m e n   sowie  die  als  C o c o s ö l f e t t s ä u r e n   b e z e i c h n e t e n  

Gemische,  als   Alkanolamine  i n sbesonde re   D iä thano lamin ,   in  B e t r a c h t .  

Als  a n i o n a k t i v e   Tenside  können  b e i s p i e l s w e i s e   v e r w e n d e t  

we rden :  

S u l f a t i e r t e   A l k y l e n o x i d a d d u k t e ,   i n s b e s o n d e r e   s u l f a t i e r t e  

A e t h y l e n o x i d a d d u k t e ,   w i e  s u l f a t i e r t e   An lage rungsp roduk te   von  1  b i s  

40  Mol  A e t h y l e n o x i d   an  F e t t s ä u r e a m i d e ,   Mercaptane  oder  Amine, 

besonders   aber  an  F e t t s ä u r e n ,   a l i p h a t i s c h e   Alkohole  oder  A l k y l p h e n o l e  

mit  8  bis  20  Koh lens to f f a tomen   in  der  A l k y l k e t t e ,   z . B . . a n   S t e a r i n -  

säure ,   O e l s ä u r e ,   L a u r y l a l k o h o l ,   M y r i s t y l a l k o h o l ,   S t e a r y l a l k o h o l ,  

O l e y l a l k o h o l ,   Oc ty lpheno l   oder  Nonylphenol .   A n s t e l l e  d e r   S u l f a t e  

können  auch  die  Ester   anderer   mehrwer t ige r   Säuren  e i n g e s e t z t   werden .  

Hierher   gehören  z.B.  die  primären  und  sekundären  Es te r   der  P h o s p h o r -  

säure  sowie  die  Ha lbe s t e r   der  S u l f o b e r n s t e i n s ä u r e ;   S u l f a t e  

N - a c y l i e r t e r   Alkaholamine ,   z.B.  die  s u l f a t i e r t e n   Amide  von  C a p r y l - ,  



P e l a r g o n - ,   Capr in - ,   Lau r in - ,   M y r i s t i n -   oder  S t e a r i n s ä u r e   oder  von 

durch  Alkylphenoxygruppen  s u b s t i t u i e r t e n   n iederen   F e t t s ä u r e n ,   wie 

Octyl-   oder  N o n y l p h e n o x y e s s i g s ä u r e ,   mit  Mono-  oder  B i s - h y d r o x y a l k y l -  

aminen,  wie  ß -Hydroxyä thy lamin ,   y-Hydroxypropylamin,   ß , y - D i h y d r o x y -  

propylamin ,   B i s - ( ß - h y d r o x y ä t h y l ) - a m i n   oder  mit  N - A l k y l - N - h y d r o x y a l k y l -  

aminen,  wie  N-Methyl-  bzw.  N - A e t h y l - N - ( ß - h y d r o x y ä t h y l ) - a m i n ;  

S u l f a t i e r t e   v e r e s t e r t e   Po lyoxyverb indungen ,   z.B.  s u l f a t i e r t e   p a r t i e l l  

v e r e s t e r t e   mehrwert ige   Alkohole ,   wie  das  Nat r iumsalz   de s  

s u l f a t i e r t e n   Monoglycerids   der  P a l m i t i n s ä u r e .  

Die  in  den  e r f indungsgemässen   Formulierungen  e n t h a l t e n e n  

sauren  P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   von  F e t t a m i n - o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e n   d e r  
Formel  ( 1 )  s i n d   bekannt  und  können  e infach  durch  Ve res t e rung   e i n e s  

F e t t a m i n - o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e s   der  Formel 

worin  die  a l lgemeinen   Symbole  wie  in  Formel  (1)  d e f i n i e r t   s ind,   m i t  

Phosphorsäure ,   Phosphorpen tox id   oder  einem  Halogenid  der  P h o s p h o r -  

säure  e r h a l t e n   werden.  Bevorzugt  i s t   die  Umsetzung  mit  P h o s p h o r -  

pen tox id .   Die  Veres te rung   e r f o l g t   zweckmässig  durch  e i n f a c h e s  

Vermischen  der  R e a k t i o n s p a r t n e r   unter   Erwärmen,  z.B.  auf  50 -   100°C. 

Die  sauren  Ester   können,  f a l l s   erwünscht ,   in  die  en t sp rechenden   S a l z e  

( A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsalze)  ü b e r g e f ü h r t   werden,  z.B.  i n  

ü b l i c h e r   Weise  durch  Zugabe  der  en t sprechenden   Basen,  z . B .  

Ammoniak,  Monoäthanolamin,  T r i ä t h a n o l a m i n ,   A l k a l i m e t a l l h y d r o x i d e .  

Zur  H e r s t e l l u n g   der  Verbindung  der  Formel 



worin  n"+  m"die  Zahl  8  i s t   und  X  einen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e r e s t  

b e d e u t e t ,   kann  wie  f o l g t   vorgegangen  werden :  

914,6  g  der  Verbindung  der  Formel  

worin  n"+  m" =  8  werden  bei  Raumtemperatur  in  einem  Kolben  v o r g e l e g t  

und  unter   Rühren  mit  einem  Wasser /E i sbad   auf  18°C  gekühl t .   Dann  werden  

80,94  g  Phosphorpen tox id   s c h n e l l   zugegeben.   Nach  Ent fernung  des  K ü h l -  

bades  s t e i g t   die  Temperatur   der  g e l b l i c h e n  S u s p e n s i o n   auf  Raum- 

t empera tu r   an.  Nun  wird  mit  einem  Oelbad  i n n e r h a l b   2  Stunden  auf  40°C 

und  a n s c h l i e s s e n d   i n n e r h a l b   w e i t e r e r  2   Stunden  auf  60°C  erwärmt.  Es 

wird  noch  eine  Stunde  bei  60°C  g e r ü h r t .   Das  e r h a l t e n e   Produkt   d e r  

Formel  (8)  i s t   bei  Raumtemperatur   ein  ge lbes ,   gut  g i e s s b a r e s   Gel.  Die  

analogen  Verbindungen  der  Formeln  ( 19 )  -   (22)  (s iehe  B e i s p i e l e )   können  

nach  de r se lben   V o r s c h r i f t   h e r g e s t e l l t   we rden .  

Die  A n l a g e r u n g s p r o d u k t e   der  Formel  (7)  sind  bekannt   und 

können  in  b e k a n n t e r   Weise  durch  Anlagerung  von  2  bis  30  Mol  A e t h y l e n -  

oder  P ropy lenox id   an  ein  a l i p h a t i s c h e s   Amin  mit  einem  K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f r e s t   von  8  bis  22  C-Atomen  h e r g e s t e l l t   w e r d e n . .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   Formul ie rungen   werden  im  a l l g e m e i n e n  

dadurch  e r h a l t e n ,   dass  man  in  Wasser  oder  in  einem  Gemisch  aus  Wasse r  

und  einem  z u s ä t z l i c h e n   F o r m u l i e r u n g s h i l f s m i t t e l   unter   Zugabe  e i n e r  

Verbindung  der  Formel  (1)  den  en t sp rechenden   S t i l b e n a u f h e l l e r   l ö s t ,  

g e g e b e n e n f a l l s   un te r   Erwärmen  und  Rühren .  



Die  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  können,  je  nach  der  Ar t  

des  g e l ö s t e n   A u f h e l l e r s ,   zum  op t i s chen   Aufhel len  der  v e r -  

s c h i e d e n s t e n   hochmolekularen   o rgan i schen   M a t e r i a l i e n   verwendet  werden .  

Diese  Verwendung  und  Verfahren   zur  Aufhel lung  d i e s e r   M a t e r i a l i e n   m i t  

Hilfe   der  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  sind  e b e n f a l l s   Gegens t and  

der  Er f indung.   Als  a u f z u h e l l e n d e   S u b s t r a t e   kommen  b e i s p i e l s w e i s e  

s y n t h e t i s c h e ,   h a l b s y n t h e t i s c h e   oder  n a t ü r l i c h e   T e x t i l f a s e r n ,  

Papier   oder  Waschmit te l   in  F r a g e .  

Papier   kann  d i r e k t   durch  Zugabe  der  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

Formul ierungen  zur  Pap ie rmasse ,   g e g e b e n e n f a l l s   nach  Zugabe  von  b e i  

der  P a p i e r h e r s t e l l u n g   üb l i chen   H i l f s m i t t e l n ,   a u f g e h e l l t   werden .  

Da  die  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  sehr  gut  und  s c h n e l l  

mit  Wasser  verdünnt   werden  können,  sind  sie  auch  a u s g e z e i c h n e t   zum 

Aufhe l len   von  T e x t i l s u b s t r a t e n   nach  den  übl ichen  A u f h e l l e r -  

A p p l i k a t i o n s v e r f a h r e n   (z.B.  A u s z i e h v e r f a h r e n ,   F o u l a r d t h e r m v e r f a h r e n )  

g e e i g n e t .  

Zu  diesem  Zweck  werden  die  k o n z e n t r i e r t e n   Formul ie rungen   m i t  

Wasser  so  verdünnt ,   dass  die  daraus  en t s t ehenden   A p p l i k a t i o n s -  

lösungen,   denen  noch  übl iche   H i l f s m i t t e l   zugese t z t   werden  können,  d i e  

gewünschten  A u f h e l l e r k o n z e n t r a t i o n e n   e n t h a l t e n .  

Für  die  Aufhel lung  kommen  T e x t i l f a s e r n   aus  s y n t h e t i s c h e n  

M a t e r i a l i e n ,   z.B.  Polyamid,  aus  h a l b s y n t h e t i s c h e n   M a t e r i a l i e n ,  

z.B.  r e g e n e r i e r t e r   C e l l u l o s e ,   sowie  aus  n a t ü r l i c h e n   M a t e r i a l i e n ,  

z.B.  Wolle  oder  Baumwolle  sowie  von  Mischfasern ,   z.B.  P o l y e s t e r /  

Baumwolle, in  Be t r ach t ,   wobei  die  n a t ü r l i c h e n   Fasern  auch  wie  in  d e r  

T e x t i l i n d u s t r i e   übl ich  a u s g e r ü s t e t   sein  können.  

Die  op t i sch   au f zuhe l l enden   T e x t i l m a t e r i a l i e n   können  v e r s c h i e d e n -  

a r t i g e n   V e r a r b e i t u n g s z u s t ä n d e n   (Rohs tof fe ,   H a l b f a b r i k a t e   oder  F e r t i g -  

f a b r i k a t e )   angehören.  F a s e r m a t e r i a l i e n   können  b e i s p i e l s w e i s e   a l s  



S t a p e l f a s e r n ,   Flocken,   S t rangware ,   t e x t i l e   Fäden,  Garne,  Zwi rne ,  

F a s e r v l i e s e ,   F i l z e ,   Watten,  B e f l o c k u n g s - G e b i l d e ,   t e x t i l e  V e r b u n d -  

s t o f f e   oder  Gewirke  v o r l i e g e n ,   bevorzug t   aber  a l s   t e x t i l e   Gewebe. 

Die  Behandlung  der  l e t z t e r e n   e r f o l g t  m i t  d e n   v e r d ü n n t e n  

e r f i ndungsgemässen   Lösungen,  g e g e b e n e n f a l l s   nach  Zugabe  von  

D i s p e r g i e r - ,   S t a b i l i s i e r - ,   Netz-  und  we i t e r en   H i l f s m i t t e l n .  

In  Abhängigke i t   vom  g e l ö s t e n   A u f h e l l e r   kann  es  s ich  a l s  

v o r t e i l h a f t   e rweisen ,   vo rzugswe i se   in  n e u t r a l e m , i n   a l k a l i s c h e m   o d e r  

in  saurem  Bade  zu  a r b e i t e n .   Die  Behandlung  wird  ü b l i c h e r w e i s e   b e i  

Temperaturen  von  etwa  20  bis  140°  C,  b e i s p i e l s w e i s e   bei  S i e d e -  

t e m p e r a t u r   des  Bades  oder  in  deren  Nähe  (etwa  90°C),  d u r c h g e f ü h r t .  

Dem  Bad  können  auch  noch  fo lgende  H i l f s m i t t e l   z u g e s e t z t   werden :  

F a r b s t o f f e   ( N u a n c i e r u n g ) ,  P i g m e n t e   (Farb-  oder  i n s b e s o n d e r e  z . B .  

We i s sp igmen te ) ,   sogenannte   " C a r r i e r " ,   N e t z m i t t e l ,   Weichmacher ,  

Q u e l l m i t t e l ,   A n t i o x y d a n t i e n ,   L i c h t s c h u t z m i t t e l ,   H i t z e s t a b i l i s a t o r e n ,  

chemischen  B l e i c h m i t t e l   ( C h l o r i t - B l e i c h e ,   B l e i c h b ä d e r - Z u s ä t z e ) ,  

V e r n e t z e r ,   A p p r e t u r m i t t e l   (z.B.  Stärke   oder  s y n t h e t i s c h e   Appreturen)  s o -  

wie  M i t t e l ,   die  in  v e r s c h i e d e n s t e n   T e x t i l v e r e d l u n g s v e r f a h r e n  

verwendet   werden,  i n s b e s o n d e r e   M i t t e l   für  K u n s t h a r z a u s r ü s t u n g e n  

(z.B.  K n i t t e r f e s t - A u s r ü s t u n g e n   wie  "wash-and-wear" ,   " p e r m a n e n t -  

p r e s s " ,   " n o - i r o n " ) ,   f e rne r   F lammfes t - ,   W e i c h g r i f f - ,   Schmutzab lö se  

( " a n t i - s o i l i n g " ) -   oder  A n t i s t a t i s c h - A u s r ü s t u n g e n   oder  a n t i m i k r o b i e l l e  

A u s r ü s t u n g e n .  

In  gewissen  Fä l l en   wird  nach  der  Behandlung  mit  der  A u f h e l l e r -  

lösung  eine  Nachbehandlung  d u r c h g e f ü h r t .   Diese  kann  b e i s p i e l s w e i s e  

eine  chemische  (z.B.  Säu re -Behand lung ) ,   eine  t he rmische   oder  e i n e  

k o m b i n i e r t e   c h e m i s c h - t h e r m i s c h e   Bahandlung  d a r s t e l l e n .   So  v e r f ä h r t   man 

b e i s p i e l s w e i s e   bei  der  o p t i s c h e n   Aufhel lung  e i n e r   Reihe  von  F a s e r -  

s u b s t r a t e n   zweckmässig  in  der  Weise,  dass  man  d iese   Fasern  mit  den 



b e s c h r i e b e n e n   wässr igen   Lösungen  bei  Tmepraturen  unter   75°C,  z .B .  

bei  Raumtemperatur ,   i m p r ä g n i e r t   und  e iner   t rockenen   Wärme- 

behandlung  bei  Temperaturen  über  100°C  u n t e r w i r f t ,   wobei  es  s i c h  

im  a l lgemeinen   e m p f i e h l t ,   das  F a s e r m a t e r i a l   vorher   noch  bei  m ä s s i g  

e r h ö h t e r   Tempratur ,   z.B.  bei  mindes tens   60°C  bis  etwa  130°C  zu 

t rocknen .   Die  Wärmebehandlung  in  trockenem  Zustande  e r f o l g t   dann 

v o r t e i l h a f t   bei  Temperaturen  zwischen  120  und  225°C,  b e i s p i e l s w e i s e  

durch  Erwärmen  in  e iner   Trockenkammer,  durch  Bügeln  im 

angegebenen  T e m p e r a t u r i n t e r v a l l   oder  auch  durch  Behandeln  m i t  

t rockenem,   ü b e r h i t z t e m   Wasserdampf.  Die  Trocknung  und  t r o c k e n e  

Wärmebahandlung  können  auch  u n m i t t e l b a r   nache inande r   a u s g e f ü h r t   o d e r  

in  einen  e inz igen   Arbe i t sgang   zusammengelegt  werden .  

Die  Verdünnung  der  e r f i ndungsgemässen   k o n z e n t r i e r t e n  

A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g e n   zu  den  en t sp rechenden   A p p l i k a t i o n s b ä d e r n  

wird  in  der  Weise  a n g e s e t z t ,   dass  beim  Imprägnieren   des  e n t -  

sprechenden  S u b s t r a t e s   auf  d ieses   der  A u f h e l l e r   in  e iner   Menge 

von  mindestens   0,0001  Gewich t sp rozen t ,   höchs tens   aber  2  Gewich t s -  

p r o z e n t ,   vorzugsweise   zwischen  0,0005  und  0,5  Gewich tsprozen t   a u f -  

z i e h t .   Die  b e n ö t i g t e   Konzen t r a t i on   e r g i b t   sich  je  nach  dem 

anzuwendenden  F l o t t e n v e r h ä l t n i s ,   der  Art  des  S u b s t r a t e s   und  dem 

g e l ö s t e n   Aufhe l l e r   in  e i n f a c h e r   Weise  aus  d iesen   Wer ten .  

Die  wässr igen   A p p l i k a t i o n s b ä d e r ,   die  zur  Behandlung  von 

T e x t i l f a s e r n   verwendet  werden  und,  wie  oben  b e s c h r i e b e n ,   e i n e  

Verdünnung  der  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  d a r s t e l l e n   und  d i e  

g e g e b e n e n f l a l s   noch  in  der  F ä r b e r e i p r a x i s   üb l iche   H i l f s m i t t e l  

e n t h a l t e n   können,  wie  sie  oben  b e i s p i e l s w e i s e   a u f g e f ü h r t   sind,   s i n d  

e b e n f a l l s   Gegenstand  der  vo r l i egenden   E r f i n d u n g .  

Die  zur  Anwendung  gelangende  F l o t t e   (das  Bad)  kann  d a d u r c h  

v o r b e r e i t e t   werden,  dass  man  der  F l o t t e   die  e r f indungsgemässe   Auf-  



h e l l e r f o r m u l i e r u n g   als  so lche   oder  aber  auch  die  Komponenten 

d i e s e r   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   e inze ln   z u g i b t .  

Die  e r f i ndungsgemässen   Formul i e rungen   können  auch  Wasch- 

bädern  oder  Waschmit te ln   z u g e s e t z t   werden.  Zu  Waschbädern  wird  e i n -  

fach  eine  solche  Menge  der  Lösung  z u d o s i e r t ,   die  die  gewünschte  Menge 

an  A u f h e l l e r   e n t h ä l t .   Zu  Waschmit te ln   können  die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

Lösungen  in  i r g e n d e i n e r   Phase  des  H e r s t e l l u n g s p r o z e s s e ,   z.B.  dem 

sogenannten   " s l u r r y "   vor  dem  Zers täuben   des  Waschpulvers   oder  bei  d e r  

V o r b e r e i t u n g   f l ü s s i g e r   W a s c h m i t t e l k o m b i n a t i o n e n   z u g e s e t z t   werden .  

Als  Waschmit te l   kommen  die  bekannten   Mischungen  von  Wasch- 

a k t i v s u b s t a n z e n   wie  b e i s p i e l s w e i s e   Se i fe   in  Form  von  S c h n i t z e l n   und 

Pu lve r ,   S y n t h e t i k a ,   l ö s l i c h e   Salze  von  S u l f o n s ä u r e h a l b e s t e r n   h ö h e r e r  

F e t t a l k o h o l e ,   höher  und/oder   mehrfach  a l k y l s u b s t i t u i e r t e r   A r y l s u l f o n -  

s ä u r e n , S u l f o c a r b o n s ä u r e e s t e r   m i t t l e r e r   bis  höherer   Alkohole ,   F e t t -  

s ä u r e a c y l a m i n o a l k y l -   oder  - a m i n o a r y l g l y c e r i n s u l f o n a t e ,   P h o s p h o r -  

s ä u r e e s t e r   von  F e t t a l k o h o l e n   usw.  in  Frage.   Als  A u f b a u s t o f f e ,  

sogenannte   " B u i l d e r s " ,   kommen  z.B.  A l k a l i p o l y -   und  p o l y m e t a p h o s p h a t e ,  

A l k a l i p y r o p h o s p h a t e ,   A l k a l i s a l z e   der  C a r b o x y m e t h y l c e l l u l o s e   und  a n d e r e  

" S o i l r e d e p o s i t i o n s i n h i b i t o r e n " ,   f e r n e r   A l k a l i s i l i k a t e ,   A l k a l i c a r b o n a t e ,  

A l k a l i b o r a t e ,   A l k a l i p e r b o r a t e ,   N i t r i l o t r i e s s i g s ä u r e ,   A e t h y l e n d i a m i n -  

t e t r a e s s i g s ä u r e ,   S c h a u m s t a b i l i s a t o r e n   wie  Alkanolamide  höherer   F e t t -  

s äu ren ,   in  Be t r ach t .   Ferner   können  in  den  Waschmit te ln   b e i s p i e l s -  

weise  e n t h a l t e n   se in:   A n t i s t a t i s c h e   M i t t e l ,   r ü c k f e t t e n d e   H a u t s c h u t z -  

m i t t e l   wie  Lanol in ,   Enzyme,  A n t i m i k r o b i k a ,   Parfüme  und  F a r b -  

s t o f f e .  

Die  Menge  an  e r f i n d u n g s g e m ä s s e r   Formul ie rung ,   die  dem  Wasch- 

m i t t e l   z u g e s e t z t   wird,  wird  so  bemessen,  dass  l e t z t e r e s   dann  e twa 

0,001  bis  0,5  Gewich t sp rozen t   an  A u f h e l l e r ,   bezogen  auf  den  F e s t s t o f f -  

g e h a l t   des  Waschmi t t e l s ,   e n t h ä l t .  



Die  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  e n t h a l t e n  

vorzugsweise   10  bis  60  Tei le   eines  sauren  Es te rs   der  Formel  ( 1 ) ,  

5  bis  30  Tei le   des  en t sp rechenden   S t i l b e n a u f h e l l e r s   und  10  b i s  

85  Te i l e   Wasser,  wobei  ein  Tei l   des  Wassers  durch  ein  oder  mehre re  

f a k u l t a t i v e   F o r m u l i e r u n g s h i l f s m i t t e l   e r s e t z t   sein  kann,  h ö c h s t e n s  

jedoch  1/3  des  Wasse r s .  

Wie  b e r e i t s   erwähnt,   kann  zur  Be re i tung   der  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

Formul ie rungen   sowie  auch  zur  Verdünnung  d i e s e r   Formulierungen  zu 

den  A p p l i k a t i o n s b ä d e r n   i o n e n h a l t i g e s   Wasser  tz.B.  L e i t u n g s -  

wasser)  verwendet  werden.  Auch  bei  der  A p p l i k a t i o n   im  P a p i e r b e r e i c h  

kann  mit  Le i tungswasse r   g e a r b e i t e t   werden,  was  dor t   von  besonderem 

V o r t e i l   i s t .   Ferner  i s t   bei  Kombination  von  A u f h e l l -   und  A u s r ü s t u n g s -  

v e r f a h r e n   auf  T e x t i l f a s e r n ,   in  denen  P o l y m e r i s a t i o n s k a t a l y s a t o r e n   a u f  

Basis  von  M e t a l l s a l z e n   verwendet  werden,  keine  B e e i n t r ä c h t i g u n g   des  

A u f h e l l e r s   und  damit  der  A u f h e l l e r l e i s t u n g   zu  beobachten .   Alle  d i e s e  

V o r t e i l e   werden  durch  den  Zusatz  eines  sauren  Es te r s   der  Formel  (1) 

zu  den  e r f indungsgemässen   Formul ierungen  bzw.  zu  den  A p p l i k a t i o n s f l o t t e n  
b e w i r k t .  

In  den  nachfolgenden  B e i s p i e l e n ,   in  denen  ebenso  wie  in  d e r  

übr igen  Beschreibung  und  in  den  P a t e n t a n s p r ü c h e n ,   Teile   und  P r o z e n t e  

immer  G e w i c h t s t e i l e   und  Gewich t sprozen te   s ind ,   soweit   n i ch t s   a n d e r e s  

angegeben,   sind  e in ige   e r f indungsgemässe   Formul ierungen  und  d e r e n  

Anwendung  be sch r i eben .   Mit  anderen,   in  den  B e i s p i e l e n   n i c h t  

erwähnten  s u l f o g r u p p e n h a l t i g e n   S t i l b e n a u f h e l l e r n   können  j e d o c h  

analoge  Formul ierungen  mit  ebenso  gutem  Erfo lg   h e r g e s t e l l t   werden.  

B e i s p i e l   1:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  



werden  mit  20  g  des  sauren  Es ters   der  Formel  ( 8 )  u n t e r   Zusatz  von 

10  g  eines  An lage rungsp roduk te s   von 9  Mol  Ae thy lenox id   an  Nonyl -  

phenol ,   15  g  A e t h y l e n g l y k o l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  i n  

26,5  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70-80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r -  

fo rmul i e rung   kann  z.B.  zum  Aufhe l l en   von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,   Baumwolle 

und  Polyamid  verwendet  werden,  wobei  d iese   A p p l i k a t i o n e n   sowohl  m i t  

Har twasser   wie  auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h -  

führbar   s i n d .  

B e i s p i e l   2:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  20  g  des  

sauren  Es ters   der  Formel  (8)  un te r   Zusatz  von  10  g  eines  A n l a g e r u n g s -  

produktes   von  8  Mol  Ae thy lenox id   an  o - P h e n y l p h e n o l ,   15  g  A e t h y l e n -  

glykol   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  

bei  70 -  80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann  z.B.  zum 

Aufhe l l en   von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,   Baumwolle  und  Polyamid  v e r w e n d e t  

werden,  wobei  diese  A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  Har twasser   wie  auch  i n  

Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  

B e i s p i e l   3:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Fo rme l  

werden  mit  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g 

eines  An lage rungsproduk tes   von  9  Mol  Ae thy l enox id   an  Nony lpheno l ,  

15  g  Ae thy leng lyko l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l -  

en t sa l z t em  Wasser  bei  7 0 - 8 0 ° C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g  

kann  z.B.  zum  Aufhe l len   von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,   Baumwolle  und  Po lyamid  

verwendet  werden,  wobei  d iese   A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mi t   Hartwasser   w ie  

auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   du rch füh rba r   s i n d .  



Bei sp i e l   4:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel 

werden  mit  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g 
eines  An lage rungsp roduk te s   von  9  Mol  Aethylenoxid  an  N o n y l p h e n o l ,  

15  g  Ae thy l eng lyko l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l -  

en t sa l z t em  Wasser  bei  70-80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g  

kann  z.B.  zum  Aufhe l len   von  Baumwol l e /Po lyes t e r ,   Baumwolle  und  Polyamid  

verwendet  werden,  wobei  diese  A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  Har twasser   wie  

auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   du rch füh rba r   s i n d .  

Be i sp i e l   5:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  

werden  mit  20  g  des  sauren  Es te rs   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g 

eines  An lage rungsproduk tes   von  9  Mol  Aethylenoxid  an  N o n y l p h e n o l ,  

15  g  Ae thy leng lyko l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l e n t -  

salztem  Wasser  bei  70 -  80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann  z .B.  

zum  Aufhel len  von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,   Baumwolle  und  Polyamid  

verwendet  werden,  wobei  d iese   A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  H a r t w a s s e r  

wie  auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  



B e i s p i e l   6:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (13)  werden-mi t   20  g  de s  

sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g  e i n e s   A n l a g e r u n g s -  
produktes   von  9  Mol  Aethylenoxid   an  Nonylphenol   in  60  g  v o l l -  
e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70-80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g  
kann  z.B.  zum  Aufhe l l en   von  Baumwol l e /Po lyes t e r ,   Baumwolle  und  Po lyamid  
verwendet  werden,  wobei  diese  A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  Har twasser   wie  
auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  

B e i s p i e l   7:  10  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  

werden  mit  20  g  des  sauren  Es te rs   der  Formel  (8)  un te r   Zusatz  von 

10  g  eines  An lage rungsp roduk te s   von  9  Mol  Ae thy lenox id   an  N o n y l p h e n o l ,  

15  g  A e t h y l e n g l y k o l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l e n t -  

salztem  Wasser  bei  70 -  80°C  ge lö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann  z.B. 

zum  Aufhe l l en   von  Baumwol l e /Po lyes t e r ,   Baumwolle  und  Po lyamid  

verwendet   werden,  wobei  diese  App l ika t i onen   sowohl  mit  Har twasser   wie  

auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  

B e i s p i e l   8:  10  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (14)  werden  mit  20  g  d e s  

sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g  eines  A n l a g e r u n g s -  

p roduktes   von  9  Mol  Aethylenoxid   an  Nonylphenol  in  60  g  v o l l e n t s a l z t e m  

Wasser  bei  70 -   80°C  ge lö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann  z . B .  

zum  Aufhe l l en   von  Baumwol l e /Po lyes t e r ,   Baumwolle  und  Po lyamid  

verwendet  werden,  wobei  d iese   A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  H a r t w a s s e r  

wie  auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  



B e i s p i e l   9:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  

werden  mit  20  g  des  sauren  Es t e r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g 

eines  An lage rungsp roduk te s   von  9  Mol  Aethylenoxid   an  N o n y l p h e n o l ,  

15  g  A e t h y l e n g l y k o l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l -  

en t s a l z t em  Wasser  bei  70-80°C  g e l ö s t .   Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann 

z.B.  zum  Aufhel len   von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,   Baumwolle  und  Po lyamid  

verwendet  werden,  wobei  d iese   A p p l i k a t i o n e n   sowohl  mit  Har twasser   wie 

auch  in  Gegenwart  von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   du rch füh rba r   s i n d .  

B e i s p i e l   10:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  

werden  mit  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)unter   Zusatz  von 

10  g  eines  An lage rungsp roduk tes   von  9  Mol  Aethylenoxid  an  N o n y l p h e n o l ,  

15  g  Ae thy leng lyko l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26,5  g  v o l l -  

en t sa l z t em  Wasser  bei  70-80°C  g e l ö s t .  

Diese  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   kann  insbesondere   zum  A u f h e l l e n  

von  Papier   verwendet  werden .  



B e i s p i e l   11:  22  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  

( A k t i v s u b s t a n z g e h a l t :   77,3  %)  und  17  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  

(8)  werden  in  61  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .  

Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e  

wäss r ige   F o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   12:  11,6  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  

( A k t i v s u b s t a n z g e h a l t :   85,5  %)  werden  bei  70  bis  80°C  in  eine  Lösung 

von  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  in  68,4  g  Wasser  e i n g e r ü h r t .  

Es  e n t s t e h e n   zwei  Phasen.  Die  un te re ,   den  A u f h e l l e r   und  die  V e r b i n -  

dung  der  Formel  (8)  e n t h a l t e n d e   Phase  wird  a b g e t r e n n t .   Es  r e s u l t i e -  

ren  51  g  e iner   k l a r e n ,   b e r n s t e i n f a r b i g e n   Lösung,  welche  ca.  20  % 

A u f h e l l e r   e n t h ä l t   und  welche  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o -  

ren  s t a b i l   i s t .  

B e i s p i e l   13:  10  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  20  g  des  

sauren  Es te r s   der  Formel  



worin  n"'  +  m"'  die  Zahl  4  i s t   und  X  einen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e r e s t  

b e d e u t e t , u n t e r   Zusatz  von  10  g  eines  An lage rungsproduk tes   von  9  Mol 

Aethy lenoxid   an  Nonylphenol ,   15  g  Ae thy leng lyko l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n -  

glykol  300  in  27  g v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .   Man 

e r h ä l t   so  eine  gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   w ä s s -  

r ige  F o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   14:  Wiederhol t   man  B e i s p i e l   13,  s e t z t   jedoch  20  g  der  V e r -  

bindung  der  Formel  (19)  ein,  in  der  n " ' '  +   m" 'die   Zahl  6  i s t ,   so  e r -  

hä l t   man  e b e n f a l l s   eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n  

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

B e i s p i e l   15:  10  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  20  g  d e s  

sauren  Es te rs   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  10  g  eines  A n l a g e -  

rungsp roduk te s   von  9  Mol  Aethylenoxid   an  Nonylphenol,   16  g  T e t r a -  

m e t h y l h a r n s t o f f   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  26  g  v o l l e n t s a l z -  

tem  Wasser  bei  70  bis  80°C  ge lö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  M e t a l l -  

ionen  und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   wässr ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e -  

r u n g .  

Be i sp i e l   16:  Wiederhol t   man  B e i s p i e l   15,  s e t z t   jedoch  an  S t e l l e   von 

16  g  T e t r a m e t h y l h a r n s t o f f   16  g  Su l fo lan   ein,  so  e r h ä l t   man  e b e n -  

f a l l s   eine  gegen  Meta l l ionen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   A u f -  

h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

Be i sp ie l   17:  Wiederhol t   man  B e i s p i e l   15,  s e t z t   jedoch  an  S t e l l e   von 

16  g  Te t r ame thy lha rns to f f   16  g  Ae thy lenca rbona t   ein,  so  e r h ä l t   man 

e b e n f a l l s   eine  gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e  

A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

Be i sp ie l   18:  15  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  30  g  des  

sauren  Es ters   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  20  g  A e t h y l e n c a r b o n a t  

in  35  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  ge lös t .   Man  e r h ä l t  



so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   w ä s s r i g e  

A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   19:  15  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  30  g  des  

sauren  Es ters   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  5  g  Su l fo lan   in  50  g 

v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .   Man  e r h ä l t   so  e i n e  

gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   wässr ige   A u f h e l l e r -  

f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   20:  15  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  30  g 

des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  5  g  T e t r a m e t h y l -  

h a r n s t o f f   in  50  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .  

Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e  

wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   21:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  20  g 

des  sauren  Es te r s   der  Formel  

worin  nIV  +  mIV  die  Zahl  12  i s t   und  X  einen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e -  

r e s t   b e d e u t e t ,   un te r   Zusatz  von  10  g  e i n e s   A n l a g e r u n g s p r o d u k t e s  

von  9  Mol  Ae thy lenox id   an  Nonylphenol ,   15  g  A e t h y l e n g l y k o l   und  18  g 

P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  27  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C 

g e l ö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a -  

to ren   s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   22:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  30 

g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  



worin  nV  +  mV  die  Zahl  20  i s t   und  X  einen  sauren  P h o s p h o r s ä u r e -  

res t   b e d e u t e t ;   unter   Zusatz  von  10  g  eines  An lage rungsproduk t s   von 

9  Mol  Ae thy lenoxid   an  Nonylphenol ,   15  g  Ae thy l eng lyko l   und  18  g 

P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  17  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C 

g e l ö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n  

s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   23:  10  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (10)  werden  mit  30  g 

des  auren  Es ters   der  Formel  

worin  n"  +  m"  die  Zahl  8  i s t   und  R1  den  K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   des  

T a l g f e t t a m i n s   b e d e u t e t ,   unter   Zusatz  von  10  g  eines  A n l a g e r u n g s p r o -  

dukts  von  9  Mol  Aethylenoxid   an  Nonylphenol,   15  g  Ae thy leng lyko l   und 

18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  17  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  b i s  

80°C  g e l ö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y -  

sa to ren   s t a b i l e   wässr ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   24:  11,4  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  

( A k t i v s u b s t a n z g e h a l t :   87  %) 



werden  mit  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  

6  g  Dimethylmethanphosphonat   in  62,6  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  b e i  

70  bis  80°C  g e l ö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l -  

k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   25:  11,4  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (23)  ( A k t i v s u b s t a n z -  

geha l t   87  %)  werden  mit  20  g  des  sauren  Es te r s   der  Formel  (8)  u n t e r  

Zusatz  von  30  g  S u l f o l a n   in  38,6  g  Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .  

Man  e rhä l t   so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e  

wässr ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

Be i sp i e l   26:  11,4  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (23)  ( A k t i v s u b s t a n z -  

gehal t   87  %)  werden  mit  20  g  des  sauren  Es t e r s   der  Formel  (8)  u n t e r  

Zusatz  von  30  g  A e t h y l e n c a r b o n a t   in  38,6  g  Wasser  bei  70  bis  80°C 

ge lö s t .   Man  e r h ä l t   so  eine  gegen  M e t a l l i o n e n   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n  

s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g .  

B e i s p i e l   27:  12,2  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  

( A k t i v s u b s t a n z g e h a l t :   81,9  %) 

werden  mit  20  g  des  sauren  Es ters   der  Formel  (8)  unter   Zusatz  von  

10  g  eines  An lage rungsp roduk te s   von  9  Mol  Aethylenoxid   an  Nony l -  

phenol,   15  g  A e t h y l e n g l y k o l   und  18  g  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   300  in  24,8  g 
v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .   Man  e rhä l t   so  e i n e  

gegen  Me ta l l i onen   und  M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r -  

f o r m u l i e r u n g .  



Die  gemäss  den  B e i s p i e l e n   11  bis  27  e r h a l t e n e n   s t a b i l e n   A u f h e l -  

l e r f o r m u l i e r u n g e n   können  z.B.  zum  Aufhe l len   von  B a u m w o l l e / P o l y e s t e r ,  

Baumwolle  und  Polyamid  sowie  auch  von  Papier   verwendet  werden,  wo- 

bei  diese  App l ika t i onen   sowohl  mit  Har twasser   wie  auch  in  Gegenwart  

von  M e t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   d u r c h f ü h r b a r   s i n d .  

B e i s p i e l   27a:  A.  22  g  des  A u f h e l l e r s   der  Formel  (17)  und  10,2  g 

des  sauren  Es ters   der  Formel  (22)  werden  in  67,8  g  v o l l e n t s a l z t e m  

Wasser  bei  70  bis  80°C  g e l ö s t .  

B.  22  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (17)  und  10,2  g  des  s a u r e n  

Es te r s   der  Formel  (20)  werden  in  67,8  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  b e i  

70  bis  80°C  g e l ö s t .  

C.  22  g  des  Aufhe l l e r s   der  Formel  (17)  und  10,2  g  des  s a u r e n  

Es ters   der  Formel  (21)  werden  in  67,8  g  v o l l e n t s a l z t e m   Wasser  b e i  

70  bis  80°C  g e l ö s t .  

Man  e r h ä l t   in  a l l en   drei   Fä l l en   eine  gegen  Me ta l l i onen   und 

M e t a l l k a t a l y s a t o r e n   s t a b i l e   wäss r ige   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g ,   die  m i t  

V o r t e i l   zur  Aufhellung  von  Papie rmassen   verwendet  werden  kann .  

B e i s p i e l   28:  Es  wird  ein  Bad  h e r g e s t e l l t ,   das  pro  L i t e r   H a r t w a s s e r  

1  g  der  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  und  5  g  N a t r i u m -  

s u l f a t   e n t h ä l t .   Bei  20°C  wird  ein  Baumwollgewebe  im  F l o t t e n v e r h ä l t -  

nis  1:25  e i n g e b r a c h t .   Im  Ver laufe   von  15  Minuten  erwärmt  man  a u f  

50°C  und  hä l t   diese  Temperatur  für  w e i t e r e   15  Minuten.  Das  b e h a n -  

de l t e   Gewebe  wird  30  Sekunden  lang  in  f l i e s s e n d e m ,   kaltem  Wasser  

gespül t   und  a n s c h l i e s s e n d   mit  einem  Bügele i sen   bei  150°C  g e t r o c k -  

n e t .  

Das  so  behande l te   Gewebe  weist   einen  s t a rken   A u f h e l l e f f e k t  

auf.  Aehnliche  Effekte   werden  auch  e r z i e l t ,   wenn  in  der  F l o t t e   Me- 

t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   vorhanden  s i n d .  



Verwendet  man  in  v o r s t e h e n d e r   V o r s c h r i f t   an  S t e l l e   der  A u f -  

h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  j e w e i l s   eine  ä q u i v a l e n t e   Menge 

e iner   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  den  B e i s p i e l e n   2  bis  9  und  12 

bis  26,  so  e r h ä l t   man  ä h n l i c h   gut  a u f g e h e l l t e s   Baumwollgewebe. 

Verwendet  man  an  S t e l l e   von  Baumwolle  ein  Mischgewebe  aus  

P o l y e s t e r   und  Baumwolle,  dann  wird  die  Aufhel lermenge  dem  Baumwoll-  

a n t e i l   a n g e p a s s t .  

B e i s p i e l   29:  Es  wird  ein  Bad  h e r g e s t e l l t ,   das  pro  L i t e r   H a r t w a s s e r  

1  g  der  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  und  3  g  e ine r   Mi -  

schung  von  N a t r i u m h y d r o s u l f i t   und  Nat r iumpyrophospha t   e n t h ä l t .  

Bei  40°C  wird  ein  Polyamid  6 . 6 -Web t r i ko t   im  F l o t t e n v e r h ä l t n i s  

1:20  e i n g e b r a c h t .   Man  erwärmt  im  Ver laufe   von  30  Minuten  auf  97°C, 

hä l t   während  30  Minuten  bei  d i e s e r   Temperatur  und  kühl t   a n s c h l i e s -  

send  inne rha lb   von  15  Minuten  auf  40°C  ab.  Das  behande l t e   Gewebe 

wird  30  Sekunden  lang  in  f l i e s s e n d e m ,   kaltem  Wasser  gespü l t   und  a n -  

s c h l i e s s e n d   mit  einem  Büge le i sen   bei  180°C  g e t r o c k n e t .  

Das  so  b e h a n d e l t e   Gewebe  weis t   einen  s t a rken   A u f h e l l e f f e k t  

auf.  Aehnliche  E f fek te   werden  auch  e r z i e l t ,   wenn  in  der  F l o t t e   Me- 

t a l l s a l z k a t a l y s a t o r e n   vorhanden  s i n d .  

Verwendet  man  in  v o r s t e h e n d e r   V o r s c h r i f t   an  S t e l l e   der  A u f -  

h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  j ewe i l s   eine  ä q u i v a l e n t e   Menge 

e iner   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  den  B e i s p i e l e n   2  bis  9  und  12 

bis  26,  so  e r h ä l t   man  ä h n l i c h   gut  a u f g e h e l l t e s   Polyamid  6 .6-Gewebe .  

Be i sp i e l   30:  Ein  Baumwollgewebe  wird  bei  20°C  mit  e iner   H a r t w a s s e r -  

f l o t t e ,   die  je  L i t e r   10  g  der  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l  

1  e n t h ä l t ,   zu  e iner   F lo t t enau fnahme   von  75  %  f o u l a r d i e r t .   Das  b e -  

hande l t e   Gewebe  wird  a n s c h l i e s s e n d   30  Sekunden  lang  bei  130°C  g e -  

t r o c k n e t .  



Das  so  behande l t e   Gewebe  weist   einen  s t a rken   A u f h e l l e f f e k t  

a u f .  

Verwendet  man  in  v o r s t e h e n d e r   V o r s c h r i f t   an  S t e l l e   der  Auf -  

h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  j ewe i l s   eine  ä q u i v a l e n t e   Menge 

einer   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  den  B e i s p i e l e n   2  bis  9  und  12  b i s  

26,  so  e r h ä l t   man  ähn l i ch   gut  a u f g e h e l l t e s   Baumwollgewebe. 

B e i s p i e l   31:  Ein  Polyamid  6 . 6 -Web t r i ko t   (nicht   f i x i e r t )   wird  b e i  

20°C  mit  e iner   H a r t w a s s e r f l o t t e   zu  e iner   F lo t t enaufnahme  von  110 % 

f o ü l a r d i e r t ,   die  je  L i t e r   10  g  der  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss 

Be i sp ie l   1,  2  g  Na t r ium-hexametaphospha t   und  15  g  eines  P o l y ä t h y l e n -  

glykols   mit  einem  Moleku la rgewich t   von  ca.  600  und  5  ml  E s s i g s ä u r e  

80  %ig  e n t h ä l t .   Das  behande l t e   Gewebe  wird  a n s c h l i e s s e n d   40  Sekunden 

lang  bei  190°C  t h e r m o f i x i e r t .  

Das  so  behande l t e   Gewebe  weist   einen  s t a rken   A u f h e l l e f f e k t  

auf.  Verwendet  man  in  v o r s t e h e n d e r   V o r s c h r i f t   an  S t e l l e   der  Auf -  

h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  B e i s p i e l   1  j ewe i l s   eine  ä q u i v a l e n t e   Menge 

einer   A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  den  B e i s p i e l e n   2  bis  9  und 

12  bis  26,  so  e r h ä l t   man  ähn l ich   gut  a u f g e h e l l t e s   Polyamid  6 . 6 - G e -  

webe. 

Be i sp ie l   32:  50  g  g e b l e i c h t e   C e l l u l o s e   (10  %ige  Suspension)  werden  i n  

einem  Meta l lbeche r   mit  99  ml  Wasser  und  1  ml  A l u m i n i u m s u l f a t l ö s u n g  

10  %  angerühr t .   Nach  2  Minuten  werden  7,5  ml  e iner   10%igen  F ü l l s t o f f -  

aufschlämmung  (Kaol in) ,   nach  10  Minuten  0,036  g  einer  nach den  B e i s p i e -  

len  10,  11,  27  oder  27a  e r h a l t e n e n   Formul ierung  zugegeben.  In  Ab- 

ständen  von  j ewei l s   we i t e r en   2  Minuten  werden  2  ml  5  %ige  H a r z l e i m -  

lösung  und  1,5  ml  10  %ige  A l u m i n i u m s u l f a t l ö s u n g   zugegeben.  H i e r a u f  

wird  mit  Wasser  auf  500  ml  a u f g e f ü l l t ,   die  Suspension  in  einen  Mix-  

becher  gegeben,  mit  Wasser  auf  1000  ml  a u f g e f ü l l t   und  2  Sekunden 

lang  gemischt.   Die  Ve ra rbe i t ung   der  Masse  zu  P a p i e r b l ä t t e r n   i n k l u -  



sive  P re s sen   und  Trocknen  e r f o l g t   in  bekannte r   We i se .  

Das so  e r h a l t e n e   Papier   weist   in  a l l en   v i e r   Fä l l en   einen  s t a r -  

ken  A u f h e l l e f f e k t   von  guter   L i c h t e c h t h e i t  a u f .  

B e i s p i e l   33:  50  g  g e b l e i c h t e   C e l l u l o s e   (10  %ige  Suspension)   werden  i n  

einem  M e t a l l b e c h e r   mit  99  ml  Wasser  und  1  ml  A l u m i n i u m s u l f a t l ö s u n g  

10  %  a n g e r ü h r t .   Nach  2  Minuten  werden  7,5  ml  e iner   10  %igen  F ü l l -  

s t o f f au f sch l ämmung   (Kaol in ) ,   nach  10  Minuten  0,1  g  der  nach  Be i sp i e l   1 

e r h a l t e n e n   Formul ie rung   zugegeben.  In  Abständen  von  j ewe i l s   w e i t e r e n  

2  Minuten  werden   2  ml  5  %ige  Harz le imlösung  und  1,5  ml  10  %ige  A l u -  

m i n i u m s u l f a t l ö s u n g   zugegeben.  Hierauf   wird  mit  Wasser  auf  500  ml 

a u f g e f ü l l t ,   die  Suspension  in  einen  Mixbecher  gegeben,  mit  Wasser  

auf  1000  ml  a u f g e f ü l l t   und  2  Sekunden  lang  gemischt .   Die  V e r a r b e i -  

tung  der  Masse  zu  P a p i e r b l ä t t e r n   i n k l u s i v e   Pressen   und  Trocknen  e r -  

f o lg t   in  bekann te r   Weise .  

Das  so  e r h a l t e n e   Papier   weist   einen  s t a r k e n   A u f h e l l e f f e k t  

von  guter   L i c h t e c h t h e i t   a u f .  

Verwendet  man  in  v o r s t e h e n d e r   V o r s c h r i f t   e n t s p r e c h e n d e  

Mengen  der  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g e n   gemäss  den  B e i s p i e l e n   10,  11,  27 

oder  27a,  so  e r h ä l t   man  ähn l ich   gut  a u f g e h e l l t e s   P a p i e r .  



1.  Wässr ige ,   gegen  Meta l l ionen   s t a b i l e ,   l a g e r s t a b i l e   F o r m u l i e r u n g  

von  S t i l b e n a u f n e l l e r n ,   dadurch  gekennze i chne t ,   dass  sie  e i n e n  

S u l f o g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   S t i l b e n a u f h e l l e r   und  einen  s a u r e n  

P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   eines  Fe t tamin-   o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e s   der  Formel  

oder  dessen  Alka l imeta l l - ,Ammonium-   oder  Aminsalz,  worin  R  e i n e n  

a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   mit  8-22  C-Atomen,  Y1 und  Y2 
beide  W a s s e r s t o f f   oder  eines  d i e se r   beiden  Symbole  W a s s e r s t o f f   und  das  

andere  Methyl,   X  den  S ä u r e r e s t   der  Phosphorsäure ,   wobei  die  s a u r e n  
W a s s e r s t o f f a t o m e   d ieses   Restes  durch  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  o d e r  

Aminsa lz ionen  e r s e t z t   sein  können,und  n  und  m  ganze  Z a h l e n  

bedeu ten ,   wobei  die  Summe  von  n +  m  zwischen  2  und  30  l i e g t ,   e n t h ä l t .  

2.  Formul ie rung   nach  Anspruch  1,  d a d u r c h , g e k e n n z e i c h n e t ,   dass  s i e  

als  sauren  P h o s p h o r s ä u r e e s t e r   eines  F e t t a m i n - o x a l k y l i e r u n g s p r o d u k t e s  

einen  so lchen  der  Formel  

e n t h ä l t ,   worin  R'  einen  Alkyl-  oder  A l k e n y l r e s t   mit  10  bis  18  C-Ato -  

men,  vorzugsweise   den  L a u r y l r e s t   oder  den  K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t  

des  T a l g f e t t a m i n s ,   X'  den  Säure res t   der  Phosphorsäure ,   wobei  die  s a u -  

ren  Wasse r s to f f a tome   dieses   Restes  auch  durch  A l k a l i m e t a l l -   oder  Am- 

moniumionen  e r s e t z t   sein  können  und n'   und  m'  ganze  Zahlen  b e d e u t e n ,  



wobei  die  Summe  n'  +  m'  zwischen  4  und  20,  vo rzugswe i se   zwischen  6  und 

8  l i e g t .  

3.  Formul ie rung   nach  Anspruch  1  oder  2,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,  

dass  sie  als  S t i l b e n a u f h e l l e r   einen  vom  Typ  der  B i s - t r i a z i n y l -  

a m i n o s t i l b e n - d i s u l f o n s ä u r e n ,   der  B i s - s t y r y l b i p h e n y l e   oder  der  B i s -  

t r i a z o l y l s t i l b e n - d i s u l f o n s ä u r e n   e n t h ä l t ,   i n s b e s o n d e r e   einen  s o l c h e n  

der  Formel  

w o r i n  

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  A m i n s a l z i o n ,  

bedeuten ,   worin  M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  o d e r  
Aminsalzion  b e d e u t e t ,   der  Formel  



w o r i n  

R3  W a s s e r s t o f f ,   Alkyl  mit  1  bis  4  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   Alkoxy  mit  1  b i s  
4  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   Halogen  oder  SO3M, 
R4  W a s s e r s t o f f   oder  Alkyl  mit  1  bis  4  K o h l e n s t o f f a t o m e n   und 

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsalzion  b e d e u t e n ,  

oder  der  Formel  

wor in  

M  W a s s e r s t o f f ,   ein  A l k a l i m e t a l l - ,   Ammonium-  oder  Aminsalzion  und 

R5  und  R6  unabhängig  vone inander   W a s s e r s t o f f ,   CH3, 

oder  R  und R6  zusammen  die  Ergänzung  zu  

einem  Benzol r ing   b e d e u t e n .  

4.  Formulierung  nach  Anspruch  3.  dadurch  gekennze i chne t ,   d a s s  s i e  
als  S t i l b e n a u f h e l l e r   einen  solchen  der  Formel  

worin  R7  Wasse r s to f f   oder  -SO3M'  und  M'  W a s s e r s t o f f ,   ein  N a t r i u m - ,  
Kalium-,  Ammonium-  oder  Aminsalzion  bedeuten,  und  insbesondere   e i n e n  
solchen  der  Formel 



e n t h ä l t ,   worin  M'  W a s s e r s t o f f ,   ein  Natr ium-,   Kalium-,   Ammonium- 

oder  Aminsalz ion   b e d e u t e t .  

5.  Formul ie rung   nach  einem  der  Ansprüche  1 -   4 , d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   dass  sie  z u s ä t z l i c h   ein  oder  mehrere  F o r m u l i e r u n g s -  

h i l f s m i t t e l   e n t h ä l t ,   b e i s p i e l s w e i s e   eine  oder  mehrere  Substanzen  aus  

den  fo lgenden  S t o f f k l a s s e n :   n i c h t i o n i s c h e   oder  a n i o n i s c h e   Tenside,   o r -  

ganische  L ö s u n g s v e r m i t t l e r  u n d / o d e r   po la re   o r g a n i s c h e   V e r b i n d u n -  

gen.  

6.  Formul ie rung   nach  Anspruch  5,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

man  als  F o r m u l i e r u n g s h i l f s m i t t e l   hydroph i l e   o rgan i s che   L ö s u n g s m i t t e l  

wie  etwa  n i e d e r e   e i n w e r t i g e   Alkohole,   mehrwer t ige   Alkohole ,   A e t h e r -  

a lkoho le ,   Glykole ,   P o l y g l y k o l e ,   Glykol-   und  P o l y g l y k o l ä t h e r ,   Amide, 

Amine  oder  po l a r e   o rgan i sche   Verbindungen  wie  D i m e t h y l s u l f o x i d ,  

Dimethy lmethanphosphona t ,   D ime thy l su l fon ,   S u l f o l a n ,   Ae thy len-   o d e r  

P r o p y l e n c a r b o n a t   und  H a r n s t o f f   oder  s u b s t i t u i e r t e   H a r n s t o f f e   e i n s e t z t .  

7.  Formul ie rung   nach  Anspruch  5,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

man  als  F o r m u l i e r u n g s h i l f s m i t t e l   n i c h t - i o n i s c h e   Tens ide  wie   A n l a g e -  

rungsproduk te   von  Alky lenoxiden   an  höhere  F e t t s ä u r e n ,   F e t t s ä u r e a m i d e ,  

a l i p h a t i s c h e   Alkohole ,   Mercaptane  oder  Amine,  an  A lky lpheno le ,   A l k y l -  

t h i o p h e n o l e   oder  Pheny lpheno le ,   Blockpolymere  aus  Ae thy lenox iden   und 

höheren  A lky lenox iden ,   n i c h t i o n i s c h e   Es ter   der  A n l a g e r u n g s p r o d u k t e  

von  Alky lenox iden ,   Es te r   von  Po lya lkoho len ,   N - a c y l i e r t e   A lkano lamine  

und  deren  An lage rungsp roduk te   mit  Aethylenoxid   und  R e a k t i o n s p r o d u k t e  

aus  höheren  F e t t s ä u r e n   mit  e inem Alkanolamin  oder  a n i o n i s c h e   T e n s i d e  

wie  A lky l enox idadduk te   mit  S u l f a t -   oder  anderen  S ä u r e r e s t e n ,   S u l f a t e  

N - a c y l i e r t e r   Alkanolamine  und  s u l f a t i e r t e   v e r e s t e r t e   P o l y o x y v e r b i n -  

dungen,  e i n s e t z t .  



8.  Verfahren  zum  o p t i s c h e n   Aufhel len   von  n a t ü r l i c h e n   und  s y n -  
t h e t i s c h e n   F a s e r m a t e r i a l i e n ,   i n sbesondere   aus  Polyamid,  C e l l u l o s e  

und  Gemischen  von  P o l y e s t e r n   und  Ce l lu lose   bzw.  Wolle,  dadurch  gekenn-  

z e i c h n e t ,   dass  man  das  F a s e r m a t e r i a l   mit  e iner   F l o t t e ,   welche  e i n e  

A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g   gemäss  den  Ansprüchen  1  bis  7  e n t h ä l t ,   b e h a n -  

d e l t ,   b e i s p i e l s w e i s e   im  A u s z i e h v e r f a h r e n .  

9.  Verfahren  zum  o p t i s c h e n   Aufhe l len   von  Papiermassen ,   d a d u r c h  

gekennze ichne t ,   dass  man  der  Papiermasse   eine  A u f h e l l e r f o r m u l i e r u n g  

gemäss  den  Ansprüchen  1  bis  7  e i n v e r l e i b t .  

10.  Verwendung  e iner   in  einem  der  Ansprüche  1  bis  7  d e f i n i e r -  

ten  A u f h e l l e r l ö s u n g   zum  o p t i s c h e n   Aufhel len   von  n a t ü r l i c h e n   und  s y n -  
t h e t i s c h e n   F a s e r m a t e r i a l i e n ,   i n sbesondere   solchen  aus  Po lyamid ,  

Ce l lu lo se   und  Gemischen  von  P o l y e s t e r n   und  C e l l u l o s e   bzw.  Wol le .  
oder  von  P a p i e r m a s s e n .  

11.  Wässriges  Bad  zum  o p t i s c h e n   Aufhe l len   von  n a t ü r l i c h e n   und 

s y n t h e t i s c h e n   F a s e r m a t e r i a l i e n ,   e n t h a l t e n d   einen  für  die  A u f h e l l u n g  

nö t igen   Antei l   e iner   Formul ie rung  gemäss  einem  der  Ansprüche  1  bis  7 

und  gegebenenfa l l s   in  der  F ä r b e r e i p r a x i s   üb l i che   H i l f s m i t t e l .  


	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

