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@ Verfahren zur Erhdhung bzw. Verbesserung des Weisseffekts beim optischen Aufhellen von Streichmassen.

6 Eswird ein Verfahren zur Erhéhung bzw. Verbesserung des
WeiBeffektes beim optischen Aufhellen von Streichmassen fir
die Beschichtung von Papier oder Karton mit Hilfe von Authellern
der Bis-triazinylaminostilben-2,2’-disulfonsdurereihe beschrie-
ben, bei dem man den Streichmassen neben dem jeweiligen
Aufheller einen sauren Phosphorsidureester eines Fettamin-
oxalkylierungsproduktes der Formel

( ~
Ta Tz
(CH-CH-0-)_
R-N X w
\((fH—CH—O—)m
|
Yo,
- /

oder dessen Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminsalz einver-
leibt, worin R einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 bis
22 G-Atomen, Y; und Y, beide Wasserstoff oder eines dieser
beiden Symbole Wasserstoff und das andere Methyl, X den
Sédurerest der Phosphorsdure, wobei die sauren Wasserstoff-
atome dieses Restes durch Alkalimetall, Ammonium- oder
Aminsalzionen ersetzt sein kdnnen, und m und n ganze Zahlen

bedeuten, wobei die Summe n + m zwischen 2 und 30 liegt.
Zusatzlich kann man den Streichmassen noch organische
Lésungsvermittler, nichtionische oder anionische Tenside und/
oder polare organische Verbindungen zusetzen. Streichmassen,
die die oben genannten Aufheller und Hilfsmittel enthalten,
werden ebenfalls beschrieben.
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Verfahren zur ErhShung bzw. Verbesserung des Weisseffekts beim

optischen Aufhellen von Streichmassen

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur
Erh8hung bzw. Verbesserung des Weisseffektes beim optischen Aufhellen
von Streichmassen fiir die Beschichtung von Papier oder Karton mit
Hilfe von Aufhellern der Bis-triazinylaminostilben-2,2'-disulfon-
sdurereihe sowie optisch aufgehellte Streichmassen und mit diesen

Streichmassen beschichtetes Papier oder Karton.

Aufheller aus der Klasse der Bis-triazinylaminostilben-
2,2'-disu1fons$ﬁren sind auch zum Aufhellen von Papier geeignet. Beil
der Aufhellung von Streichmassen treten jedoch je nach Aufheller und
je nach Zdéammensetzung der Streichmasse Probleme auf, ;o dass
entweder ungeniigende Weisseffekte erhalten werden oder dass mancher
Aufheller fiir eine Applikation in bestimmten Streichmassen tiberhaupt
nicht in Frage kommt. Besonders bei h&heren Aufhellerkonzentrationen
tritt oft statt einer Zunahme des Weissgrades ein manchmal starker
Abfall desselben statt, wobei es auch hiufig zu einer Vergriinung
der Streichmasse kommt. Besonders bei Streichmassen mit kiinstlichen
Bindemitteln tritt dieser unerwiinschte Effekt bei.manchen der

genannten Aufheller auf.

Es wurden bereits Anstrengungen unternommen, um der

geschilderten Schwierigkeiten Herr zu werden. So"wurden der Streich-
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masse unter anderem L@sungsvermittler, vor allem Polyithylen-

glykol zugesetzt. Bei manchen Aufhellern bringt diese Massnzhme eine
gewisse Effektsteigerung, bei anderen Aufhellern wiederum versagt
sie. Ausserdem sind, sofern Effektsteigerungen erzielt werden, diese

oft ungeniigend.

Weiterhin wurde der Zusatz.von Tensiden (siehe GB=PS
1 294 173) oder von Amidformaldehydharzen (siehe DE-0S 22 29 872) bei
der Aufhellung der Streichmassen vorgeschlagen. Es werden dann zwar
Aufhellungen erhalten, dig jedoch beziiglich Weissgrad nicht den
gestellten Anforderungen entsprechen. Im Ubrigen sind diese Mass-
nahmen nur in Streichmassen mit synthetischen Bindern anwendbar,
rhingegen nicht fﬁr die technisch wichtigen Mischungen aus

- natiirlichen und synthetischen Bindern.

In den DE-OSen 28 06 194 und 28 06 195 sind Beschichtungs-
zusammensetzungen geoffenbart, demen ein Dispersionsaufheller, aber
auch Bis—-triazinylaminostilben~2,2'~disulfonsiureaufheller in
Mischung mit Wasser, einer organischen, iiber 150°C siedenden Fliissig-
keit, z.B. Triithylphosphat, Trioctylphosphat, Trikresylphosphat
oder Trichlorithylphosphat, und einem L&sungsvermittler, z.B. einem
nicht-ionogenen Emulgator, zugegeben wird. Diese Methode eignet sich -
hauptsdchlich fiir Dispersionsaufheller,.Ausserdem ist die Verwendung
" von relativ teuren, hochsiedenden organischen Lsungsmitteln aus

verschiedenen Griinden nicht vorteilhaft.

Aufgabe der vorliegenden érfindung war es nun, ein Verfahren
zu finden, das die geschildertén Nachteile nicht aufweist, das vor
" allem beim Einsatz von Bis-triazinylaminostilben-Z,2'-disu1fons§ure-'
aufhellern in Streichmassen zu hSﬁeren Weigseffekten fiihrt, das die
bei htheren Aufhellerkonzentrationen h3iufig eintretende Vergriinung

beseitigt und das den Einsatz von manchen Aufhellerm der genannten
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Klasse in Streichmassen ermdglichen soll, die bisher fiir diese

Applikation als nicht geeignet galten.

Diese Aufgabe konnte ﬁberraschenéerweise dadurch geldst werden,
dass man der Streichmasse neben dem Aufheller einen sauren Phosphor-
sdureester eines Fettamin—oxalkylierungsproduktes der unﬁenstehenden
Formel (1) einverleibt. Durch diese Massnahme wird der Weissgrad der
aufgehellten Streichmassen wesentlich verbessert, insbesondere bei.
htheren Aufhellerkonzentrationen, und die unerwiinschte Vergriinung
wird vermieden. Im Gegensatz zur iiblichen Aufhellung von Streich-
massen mit Bis-triazinylaminostilben-2,2'-disulfonsiureaufhellern
steigt der Weissgrad praktisch linear mit dem Logarithmus der steigen-
den Aufhellerkonzentration, so dass sehr hohe Weissgrade erreicht
werden kOnnen.

) Das Verfahren zur ErﬁBhung bzw. Verbesserung des Weisseffektes
beim bptischen Aufhellen von Streichmassen fiir die Beschichtung.von
Papier oder Karton mit Hilfe von Aufhellern der Bis-triazinylamino—
stilben=2,2'-disulfonsdurereihe ist nun dadurch gekennzeichnet,

dass man den Streichmassen neben dem jeweiligen Aufheller einen

sauren Phosphorsiureester eines Fettamin=-oxalkylierungsproduktes

der Formel

Y. Y
1.2
S-teom) |
R=N , X (1)
(CH-CH~0-)

L

oder dessen Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminsalz einverleibt,

worin R einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 - 22 C-Atomewn,
erund YZ beide Wasserstoff oder eines dieser beiden Symbole Wasser-
stoff und das andere Methyl,X den SZurerest der Phosphorsiure,

wobei die sauren Wasserstoffatome dieses Restes durch Alkalimetall-,

Ammonium~ oder Aminsalzionen ersetzt sein kdnnen, und m und n
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ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe n + m zwischen 2 und 30 liegt.

In im erfindungsgemdssen Verfahren eingesetzten Hilfsmitteln
der Formel (1) bedeutet der aliphatische Rest R vorzugsweise einen
Alkyl- oder Alkenylrest (verzweigt oder unverzweigt) mit 10 bis 18

C-Atomen. Bevorzugt einsetzbare Hilfsmittel entsprechen der Formel

(CH.-CH_-0-) !
n

R,_N< 27"

- -V
(CH2 CH2 0 )m

X! 2

/
worin R' einen Alkyl—- oder Alkenylrest mit 10 bis 18 C-Atomen, X'
den S3urerest der Phosphorsdure, wobei die sauren Wasserstoffatome
dieses Restes auch durch Alkalimetall- oder Ammoniumionen ersetzt
sein konnen,und n' und m' ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe n'

+ m' zwischen 4 und 20 liegt.

Besonders bevorzugt werden solche Verbindungen der Formel (2)
eingesetzt, in denen n' + m' 6 bis 8 betrigt, insbesondere solche,
in denen R' den Laurylrest (C,_H,.) darstellt. Besonders vorteilhaft

12725
ist dann £fiir die Summe n' + m' die Zahl 8.

Im allgemeinen muss der Rest R nicht eine bestimmte Anzahl
von Kohlenstoffatomen aufweisen, sondern er kann auch eine Mischung
" von verschieden langen Kohlenwasserstoffketten darstellen, wie dies
etwa bei vielen Fettaminen, die sich von natiirlichen Fetten ableiten,
der Fall ist. Ein bevorzugter Rest dieser Art ist der Kohlenwasser-
stoffrest des Talgfettamins. In Formel (1) bedeuten T, und Y, vorzugs-
weise Wasserstoff.

Die SZurekomponente des Esters der Formel (1) ist Phosphor-
sdure, X ist daher der Rest der Phosphorsiure, wobei die endstindigen

OH~-Gruppen der Aethylenoxid- bzw. Propylenoxidketten vollstindig oder

nur teilweise verestert sein k&nnen. Nach dem Veresterungsgrad, der
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nicht ganzzahlig sein muss, richtet sich die Anzahl der sauren
Wasserstoffatome im Phosphorsiurerest X. Diese sauren Wasserstoff-
atome kdnnen auch durch Alkalimetall-, Ammonium~ oder Aminsalzionmen
ersetzt sein, so dass der Rest X in Salzform vorliegt. Bevorzugt

liegt der Rest X jedoch in seiner sauren Form vor.

MS8gliche Grenzstrukturen der Verbindungen der Formel (1) wiren,
je nach Veresterungsgrad, beispielsweise die folgenden

(fir ¥, = Y, = H):

1 2
’ (CH.,-CH.~-0-) ) [ (CH,-CH,-0-) ]
) |z 2 2 Peg|-pocom, , |2 2 2 " wocom
(CH.-CH.-0~) . (CH,-CH_.-0-)
2 2 m 2 m
, (1b)
Y ’ \
7« y | T [ )
CH,.-CH,.~0- CH.-CH_.-0-
(le) R-N< 22 -Po(0B), | , ARrN< 22 'n PO(0R), _,
(CH,,-CH.-0~) ? (CH_.-CH_.-0-)
< 2 T2 m \ 2 2 m
(1d) usw.

Als Bis-triazinylaminostilben-2,2'-disulfonsdureaufheller,
die erfindungsgemiss zum optischen Aufhellen von Streichmassen einge-

setzt werden, werden insbesondere solche der Formel

Rl
R B .
1N /SO3M e=e. H ,N-»-/
o=N { o N
A N\ ¥ AN 7 N b 7 \N
N e=N=eo e =CH=CH=~o_ e=N=¢¢ (3)
AN / AN / SN Ve AN /s
o =N exe *e=e N='\
7 s6_u R
Rz 3 2
eingesetzt,

worin

M Wasserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminsalzionm,
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- ' H NB-CHE_-CE_-OH,
Rl. und R2 NEZ, NE CH3, NE- CZHS, N(CH3)2 N(C2 5)2 5 2

2 ~-0E) 2 N(CH. c32 CH2 05;2,
-CH_-SO. M, OH,

- - - -QH CS -CB
NH CHZ C.'E.2 CEz OH, N({

-CH,_- H_-OH, NE-CH
N(CH,) (CH,~CH,~OH), NE- c32 CH,~ o-c:a; c 2 ,=CH,-50,
-CH_-CH,_-O- - H
OCH,, OCH(CH,),, 0-CH,-CE,-0-CE,, N\.-./O , SCH,, /503,4
777N ey e N am N,
-NE-e e, N(CHZ~§B-C8332 ; ~NE-e S Y
aXEe *"=a8 *s=n

777N AR 22
-NE=e ,*=SO.M ; -NH-e e oder -NE-e .
e=e - . o= o=
B 7
3 SOM
3
bedeuten,

Bevorzugt verwendet man als Aufheller einen solchen der Formel

R' §03Ml 1 ]
PN 2N NN
N<=b/ E \ ./'-CH CE~ g ) (4)

Ré/ M

do 0 Y

worin R, ~NHCH,CH,OH,-N(CH, CH OH) »=N(CH,CH,), oder -N< >D ’

2
1 /SO3M? 2772 277372 —e
77\ AN
R, -NH- = ) | -NH--< >°-803M' oder
/.. exe
1
SO3M
7N\ , . . . )
-NH--\’ ) und M' Wasserstoff oder ein Alkalimetallion, ein
.=.\SO M Ammonium~-, Diithanolammonium~ oder Triithanol-
3 ammoniumion
bedeuten.

Die Sulfogruppen -SO_M in den Verbindungen der Formel (3)

3
kénnen in freier Form (M=H) oder in Salzform vorliegen. M

bedeutet dann ein Alkalimetallion, insbesondere ein Natrium~ oder

Kaliumion, ein Ammoniumion oder ein Aminsalzion, z.B. eines primiren
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oder sekundiren Alkylamins, wobei die Alkylgruppe(n) durch Halogen,
Hydroxy (z.B. Aethanolamin, Diithanolamin, Triithanolamin) oder
Alkoxy substituiert sein kann (k&nnen) oder eines cyclischen Amins,

z.B. eines Piperidins, Pyrrolidins, Piperazins oder Morpholins.

Die sauren Wasserstoffatome im Phosphorsdurerest X der Ver—
bindungen der Formel (1) oder (2) kdnnen gegebenenfalls durch diesel-
ben Ionen ersetzt sein, wie sie fiir M vorstehend definiert sind. Der

Rest X liegt dann in Salzform vor.

0ft kann es zweckmissig sein, den Streichmassen neben
Aufheller und Hilfsmittel der Formel tl) noch weitere Stoffe einzu-
verleiben, die entweder eine weitere Effektverbesserung bewirken
oder die die Eigenschaften der Streichmasse in anderer Weise positiv
beeinflussen. Als derartige zusitzliche Hilfsmittel kommen nicht-
ionische oder anionische Tenside, organische Ldsungsvermittler
und/oder gewisse organische polare Verbindungen in Betracht.

Als organische LBsungsve;mittler und polare organische

. Verbindungen kdnnen beispielsweise eingesetzt werden:

Niedere einwertige Alkohole, mehrwertige Alkohole, Aether—
alkohole, nicht zu hochmolekulare Polyglykole oder Carbonsidure-
amide. Beispiele solcher Lsungsmittel sind Propanol, Isopropanol,
Aethylenglykol, Propylenglykol, Butylenglykol, Glycerin, Aethylen~-
glykolmonomethyl-, monoithyl=-, -monopropyl—- oder -monobutylither,
Dipropylenglykol, Formamid, Dimethylformamid, Dimethylaceﬁamid und
N-Methylpyrrolidon. Bevorzugt sind hierbei Aethylénglykol und
Polyithylenglykole., Weiters kommen Amine wie Triithanolamin und
andere wisserl&ésliche polare Verbindungen wie Dimethylsulfoxid,
Dimethylmethanphosphonat, Dimethylsulfon, Sulfolan (=Tetrahydrothio-
phen-1,1-dioxid), Aethylen~ oder Propylencarbonat sowie Harnstoff
oder substituierte Harnstoffe, beispielsweise Tetramethylharnstoff ,

in Betracht.
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Als nichtionische Tenside kdnnen beispielsweise verwendet

werden:

Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden, insbesondere von
Aethylenoxid, an hShere Fettsduren, FettsZureamide, aliphatische
Alkchole, Mercaptane oder Amine, an Alkylphenole odér Alkylthiophenole,
deren Alkylreste mindestens 7 Kohlenstoffatome aufweisen oder an
Phenylphenole wie z.B. Polyglykol- (monoalkyl-phenyl)-ither, deren
Alkylgruppe 8 bis 12 Kohlenstoffatome aufweist, mit mindestens 8
gegebenenfalls substituierten Glykoleinheiten, wie Decaithylenglykol-
mono—-octoyl=-phenylZther oder das Umsetzungsprodukt von Monononyl-
phenol mit 5 bis 35 Molen Aethylenoxid; Blockpolymere aus Aethylen-—

oxid und hdheren Alkylenoxiden, wie z.B. Propylenoxid oder Butylen-

. oxid; nichtionogene Ester der Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden,

wie z.B. der tertiZre Phosphorsdureester des Anlagerungsproduktes von
40 Molen Aethylenoxid an Monononylphenol; Ester von Polyalkoholen,
insbesondere Monoglyceride von Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlenstoff-
atomen, z.B. die Monoglyceride der Laurin-, Stearin— oder Oelsdure;
N-acylierte Alkanolamine des gleichen Typs wie bei den Sulfaten

dieser Verbindungen erwihnt (siehe unten), so z.B. die N,N-Bis-

(w -hydroxyalkyl)—amide der unter dem Sammelbegriff ''Cocosdlfett-
sduren" zusammengefassten Sduregemische, vor allem N,N-Bis~(B-hydroxy-

dthyl)- oder N,N-Bis-(y-hydroxypropyl)-amide, ferner die Anlagerungs-

" produkte von Aethylenoxid an diese N-acylierten Alkanolamine;

Reaktionsprodukte von héheren Fettsiuren mit einem Alkanolamin,
wobei das Molverhdltnis Alkanolamin zu Fettsiure grdsser als 1,
z.B. 2, ist. Als Fettsiuren kommen vor allem solche mit 8 bis 18
Kohlenstoffatomen sowie die als CocosBlfettsiuren bezeichmeten

Gemische, als Alkanolamine insbesondere Di#thanolamin, in Betracht.

Als anionaktive Tenside kdnnen beispielsweise verwendet

werden:
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Sulfatierte Alkylenoxidaddukte, insbesondere sulfatierte
Aethylenoxidaddukte, wie sulfatierte Anlégerungsprodukte von 1 bis
40 Mol Aethylenoxid 'an Fettsiureamide, Mercaptane oder Amine,
besonders aber an Fettsiuren, aliphatische Alkohole oder Alkylphenole
mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, z.B. an Stearin-
sdure, Oelsdure, Laurylalkohol, Myristylalkohol, Stearylalkohol,
Oleylalkohol, Octylphenoi oder Nonylphenol. Anstelle der Sulfate
konnen auch die Ester anderer mehrwertiger Siuren eingesetzt werden.
Hierher gehdren z.B. die primiren und sekundiren Ester der Phosphor-
sdure sowie die Halbester der Sulfobernsteinsiure; Sulfate
N-acylierter Alkanolamine, z.B. die sulfatierten Amide von Capryl-,
Pelargon—, Caprin-, Laurin-, Myristin— oder StearinsZure oder von
durch Alkylphenoxygruppen substituierten niederen Fettsiuren, wie
Octyl= oder Nonylphenoxyessigsdure, mit Mono~ oder Bis-hydroxyalkyl-
aminen, wie B-Hydroxyithylamin, y-Hydroxypropylamin, B,y-Dihydroxy-
propylamin, Bis-(B-hydroxyithyl)-amin oder mit N=-Alkyl-N-hydroxyalkyl-
aminen, wie N-Methyl- bzw. N-Aethyl=N-(B-hydroxyithyl)=-amin;
Sulfatierte veresterte Polyoxyverbindungen, z.B. sulfatierte partiell
veresterte mehrwertige Alkohole, wie das Natriumsalz des sulfatierten

Monoglycerids der Palmitins#ure.

Die im erfindungsgemissen Verfahren eingesetzten sauren

Phosphorsdureester von Fettamin-oxalkylierungsprodukten der

" .Formel (1) sind bekannt und kiunen einfach durch Veresterung eines

Fettamin-oxalkylierungsproduktes der Formel

Yl YZ
/(éa—éH-O) R
R-N n

\(t;a-;za-o) 5

m
hy,

' (5)
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worin die allgemeinen Svmbole wie in Formel (1) definiert sind, mit
Phosphorsdure, Phosphorpentoxid oder einem Halogenid der Phosphor-
sdure erhalten werden. Bevorzugt ist die Umsetzung mit Phosphor-
pentoxid. Die Veresterung erfolgt zweckmissig durch einfaches
Vermischen der Reaktionspartner unter Erwdrmen, z.B. auf 350 - 100°C.
Die sauren Ester kdnnen, falls erwlinscht, in die entsprechenden Salze
(Alkalimetall=~, Ammonium=- oder Aminsalze) {ibergefiihrt werden, z.B. in
{iblicher Weise durch Zugabe der entsprechenden Basen, z.B. Ammoniak,

Mono#dthanolamin, Tri#thanolamin, Alkalimetallhydroxide.

Zur Herstellung der Verbindung der Formel

/ (CHZ -CH2 -0;.1'1 1"

C,,B._-N X
12725 "\ ’ 6
(CHZ-CH,_"O;' " ( )
V4 m

o 1 L . . -
worin n + m die Zahl 8 ist und X einen sauren Phosphorsiurerest

bedeutet, kann wie folgt vorgegangen werden:

914,6 g der Verbindung der Formel

C o (B, ~CH,-0) n"H )
12725 N
(CE,~CE,-0) m"H '
worin n''+ m'= 8,werden bei Raumtemperatur in einem Kolben vorgelegt
und unter Rilhren mit einem Wasser/Eisbad auf 18°C gekiithlt. Dann
werden 80,94 g Phosphorpentoxid schnell zugegeben. Nach Entfernung
des Kiihlbades steigt die Temperatur der gelblichen Suspension auf
Raumtemperatur an. Nun wird mit einem Oelbad innerhalb 2 Stunden auf
40°C und anschliessend innerhalb weiterer 2 Stunden auf 60°C erwirmt.

Es wird noch eine Stunde bei 60°C geriihrt. Das erhaltene Produkt der

Formel (6) ist bei Raumtemperatur ein gelbes, gut giessbares Gel.

Die analogen Verbindungen der Formeln (6a), (6b), (6c) und (6d)

(siehe Beispiele) werden ebenfalls nach der obigen Vorschrift erhalten.
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Die Anlagerungsprodukte der Formel (5) sind bekannt und
kdnnen in bekannter Weise durch Anlagerung von 2 bis 30 Mol Aethylen-
oder Propvlenoxid an ein aliphatisches Amin mit einem Kohlenwasser=

stoffrest von 8 bis 22 C-Atomen hergestellt werden.

Das erfindungsgemisse Verfahren wird zweckmidssig so ausgefiihrt,
dass man beispielsweise zu der jeweiligen Streichflotte, die in
iiblicher Weise bereitet wird, dem Aufheller, einen sauren Phosphor-
sdureester eines Fettamin—oxalkylierungsproduktes der Formel (1)
und gegebeﬁenfalls eines odef mehrere der vorstehend erwdhnten
zusdtzlichen Hilfsmittel einzeln und in beliebiger Reihenfolge
zumischt und darin fein verteilt, beispielsweise bei Temperaturen
zwischen 10 und 150°C. Alternativ kann der Aufheller auch vor der
Zumischung zur Steichflotte mit einem sauren Phosphorsdureester eines
Fettamin-oxalkylierungsproduktes der Formel (1) und gegebenenfalls
mit éinem oder mehreren der vorstehend erwZhnten zusdtzlichen Hilfs-
mittel, vorteilhaft unter Zugabe von Wasser, vermischt werden und
die erhaltene Aufhellerpriparation kann dann, wie oben beschrieben,
der Streichflotte zugemischt werden. Mit der fertigen Streichmasse
kann dann Papier oder Karton mit lblichen Beschichtungsapparaten
beschichtet werden, beispielsweise mit einem Luftmesser, einem
Streichmesser, einer Biirste, einer Rolle einer Rakel, einem Stab oder
einer sonstigen in der Papierindustrie {iblichen Beschichtungs-

apparatur.

Die im erfindungsgemissen Verfahren eingesetzte Menge an
Verbindung der Formel (1) kann in weiten Grenzen schwanken. Schon
bei einem Verhdltnis Aufheller zu Verbindung der Formel (1) -von 1:0,5
werden positive Effekte beobachtet. Vorgzugsweise betrigt dieses
Verhiltnis 1:1 bis 1:5, insbesondere 1:1 bis 1:3. Beil einem Ver-
hdltnis von 1:2 werden besonders gute Effekte erzielt. Es wire
durchaus auch m&glich, mehr Verbindung der Formel (1) einzusetzen

als dem Verhiltnis 1:5 entspricht; dies ist jedoch sowohl aus
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wirtschaftlichen Griinden als auch wegen des damit verbundenen Ein-
flusses auf die Konsistenz der Streichmasse in der Praxis nicht
zweckmissig. Die Menge der fakultativ einsetzbaren Hilfsmittel (Ten-
side, L8sungsvermittler, polare Verbindungen) kann in weiten Grenzen
schwanken. Das Verhdltnis Aufheller zu diesen Hilfsmitteln kann
zwischen 1:0,1 bis 1:10 betragen, je nach Artrdesreiégesetiten

Hilfsmittels (siehe auch Beispiele).

Die Menge an Aufheller, die den Streichmassen zugesetzt wird,
bewegt sich in demw in der Papierindustrie {iblichen Rahmen. Es kommen
beispielsweise Mengen zwischen 1 g und 50 g/1 Streichflotte in
Betracht, vorzugsweise solche zwischen 4 und 20 g/l1. Wie bereits

erwdhnt, erlaubt ja das erfindungsgemidsse Verfahren auch hdhere

. Aufhellerkonzentrationen als sie iiblicherweise (z.B. 4 bis 8 g/1)

verwendet werden. Ohne Zusatz von Verbindungen der Formel (1) tritt
beispielsweise bei Konzentrationen von mehr als 10 g Aufheller

pro Liter hiufig bereits ein Weissgradabfall bzw. starke Vergriinung
ein. Hingegen wird beim erfindungsgemissen Zusatz von Verbindungen
der Formel (1) dieser Effekt ausgeschaltet: mit zunehmender Auf=-

hellerkonzentration steigt auch der erreichbare Weissgrad.

Das erfindungsgemisse Verfahren eignet sich zum optischen
Aufhellen der in der Papierindustrie iiblicherweise verwendeten
Streichmassen, und zwar von unpigmentierten, insbesondere aber von
pigmentierten Streichmassen. Diese Streichmassen enthalten ein
polymeres Bindemittel, ein anorganisches Pigment (im Falle von
pigmentierten Streichmassen) und gegebenenfalls weitere Zusatzstoffe
wie z.B. Wachse, Dispergiermittel, Netzmittel oder andere ober-
flichenaktive Mittel, Viskositdtsregler, Schaumverhiitungsmittel,

Gleitmittel, Weichmacher und/oder Konservierungsmittel.

Als polymere Bindemittel kommen die {iblichen in der Papier-

industrie verwendeten, polymeren Klebstoff-Bindemittelsysteme in

2
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Betracht. So kdnnen beispielsweise beliebige der bekannten,
modifizierten oder umgewandelten Stirkearten, wie etwa oxidierte,
hydrolysierte oder hydroxyiZthylierte Stirken, verwendet werden. Ausser
den verschiedenen Stirkesorten und -typeﬁ kdnnen andere natiirliche
oder synthetische polymere Bindemittelsysteme allein oder besonders
im Falle von synthetischen polymeren Bindemitteln in Kombination
miteinander Verwendung finden. Kunststoffdispersionen auf Basis von
Copolymerisaten aus Butadien—-Styrol, Acrylnitril-Butadien-Styrol,
Acrylsdureestern, Aethylen-Vinylchlorid und Aethylen-Vinylacetat;
oder auf Basis von Homopolymerisaten wie Polyvinylchlorid, Poly-
vinylidenchlorid, PolyZ#thylen, Polyvinylpyrrolidon, Polyvinyl-
alkohol und Polyvinylacetat, sowie Polyurethane kommen als Binde-
mittel fiir dié im erfindungsgemissen Verfahren aufzuhellenden
Streichmassen in Betracht. Als Bindemittel kdnnen weiter abgebaute
Stirke, Alginate, Carboxymethylcellulose, Proteine (z.B. Gelatine,

Kasein, Sojaprotein) usw. verwendet werden.

Als Weisspigmente k&nnen beispielsweise Aluminiumeagnesiumr
silikate (China-Clay), Calciumcarbonat, Caso, . 10H20 (Satinweiss),

Al-silikate und ~hydroxyde, Bariumsulfat (Blancfix) oder Titandioxid

bzw. Mischungen solcher Pigmente verwendet werden. Ausserdem kdnnen
die Steichflotten zwecks Eliminierung unerwiinschter Metallspuren (z.B.
Fe(III)) metallbindende Mittel wie z.B. wasserldsliche Poly- oder

- Metaphosphate und polycarbonsaure Salze enthalten.

Um gute Fliesseigenschaften zu erhalten, verwendet man flr
den Pigmentstrich eine alkalische Streichflotte. Die alkalische
Reaktion wird zweckmissig mit Ammoniak oder mit NaOH oder KOH oder
mit Na- oder K-carbonaten oder- boraten bzw. deren Gemischen

eingestellt.

Als Netzmittel sind z.B. unsulfatierte oder sulfatierte hdhere

Alkanol- cder Alkylphenolpolyglykolither mit einem 8 bis 14 C-Atome
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aufweisenden Alkylrest mit 1 bis 20 Aethylenoxidgruppen verwendbar.

Rezepturen solcher bekannter, nach dem erfindungsgemZssen
Verfahren aufzuhellender Streichmassen sind beispielsweise in
J.P. Casey, "Pulp and Paper'; Chemistry and Chemical Technology,
an Ed, Vol. III, p. 1648;1649 und in Mc Graw-Hill, "Pulp and Paper
Manufacture", an Ed., Vol. II, p. 497 beschrieben.

Die vorliegende Erfindung betrifft ferner die nach dem
erfindungsgemiissen Verfahren aufgehellten Streichmassen, die also
einen optischen Aufheller der Bis-triazinylaminostilben-2,2'-di-
sulfonsdurereihe, vorzugsweise einen solchen der Formel (2), ins-
besondere einen solchen der Formel (3) und einen sauren Phosphor~-

. sdureester eines Fettaminoxalkylierungsproduktes der Formel (1),

vorzugsweise einen solchen der Formel (2% enthalten.

Ferner konnen die erfindungsgemissen Streichmassen
zusdtzlich noch neben dem optischen Aufheller und dem sauren
Phosphorsidureester eines Fettamin-oxalkylierungsproduktes nichtionische
oder anionische Tenside, organische L¥sungsvermittler und/oder
polare organische Verbindungen enthalten, z.B. als organische
Lésungsvermittler hydrophile organische Losungsmittel, beispielsweise
niedere einwertige Alkohole, mehrwertige Alkohole, Aetheralkohole,
" Glykole, Polyglykole, Glykol=- und Polyglykolither, Amide und/bder
Amine oder als polare organische Verbindung Dimethylsulfoxid,
Dimethylsulfon, Aethylen— oder Propylencarbonat und/oder Harnstoff,oder
nichtionische Tenside wie Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden an
hShere Fettsduren, FettsZureamide, aliphatische Alkohole, Mercaptane
oder Amine, an Alkylphenole, Alkyl;hiophenole oder Phenylphenole,
Blockpolymere aus Aethylenoxiden und hheren Alkylenoxiden, nicht-
ionische Ester der Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden, Ester von
Polyalkoholen, N-acylierte Alkanolamine und deren Analgerungs-

produkte mit Aethylenoxid und Reaktionsproddkte aus hSheren Fettsiuren
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mit einem Alkanolamin und/oder als anionische Tenside Alkylenoxid-
addukte mit Sulfat— oder anderen SZureresten, Sulfate N-acylierter

Alkanolamine und sulfatierte veresterte Polyoxyverbindungen,

Schliesslich betrifft die vorliegende Erfindung mit
erfindungsgemf#issen Streichmassen (wie vorstehend beschrieben)

beschichtetes Papier und Karton.

In den nachfolgenden Beispielen sind Teile und Prozent,

soweit nicht anders angegeben, immer Gewichtsteile und Gewichtsprozent.

Beispiel 1:

a) In einem 2 1-Becherglas werden 100 g Stirke ("Paperol R 10")
und 950 ml entsalztes Wasser unter Rihren innerhalb von 10 - 15
Minuten auf 80°C erwirmt und anschliessend 15 Minuten bei 80 - 853°C
geriihrt., Man erh3lt eine leicht triibe, graue, kolloide L&sung.
Danach wird die Mischung auf ca. 40°C abgekiihlt, 50 ml mit 9,7 Mol
Aethylenoxid Zthoxyliertes 4-Nonylphenol 1:25 zugesetzt und mit
entsalztem Wasser von ca. 40°C auf 1000 ml aufgefiillt und kurz
geschiittelt., Danach wird mit konz. Ammoniak ein pH-Wert von 8 - 9

" eingestellt.

b) 15 ml der gemidss a) erhaltenen Sti#rkeflotte werden mit 5 ml
einer Aufhellerldsung versetzt, die aus 11,6 g des optischen

Aufhellers der Formel

N SO.Na s
Na0_S=e7 .- ~e7 e-go_}
3 -=o/ HN\"'N\ '-‘3 oo _.;H N\ ‘/ 803\13‘
4 Z 4 AN -
\._3_./ Necp=ci—e? Nuw.Z N
N<'=M \.=. CH C \.=. I \:0)
(HOCH
ZCHZ)ZN/ 03Na \(CHZCHZOH)Z

-

S
BAD ORIGINAL @
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20 g des sauren Phosphorsiureesters eines Fettamin—oxalkylierungs-
produktes der Formel (6), 10 g eines mit 9,7 Mol Aethylenoxyd
dthoxylierten 4-Nonylphenols, 15 g Aethylenglykol, 18 g Polydthylen-
glykol 300 und 25,4 g Wasser besteht. Die erhaltene Masse wird auf

einem Magnetriihrer homogen vermischt.

c) ‘Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten wird die gemiss b)
erhaltene Streichmasse nochmals gerithrt und damit vorbereitete Streifen
‘Streichrohpapier in {iblicher Weise beschichtet. Man erhilt auf diese
Weisé ein Papier, dessen Weissgrad deutlich hher ist als der eines
Vergleichspapiers, das mit einer Streichflotte beschichtet ist, die

keine Verbindung der Formel (6) enthilt.

Beispiel 2: In einem 2.1-Becherglas werden 100 g Stirke ("Paperol
R 10") und 950 ml entsalztes Wasser unter Riihren innerhalb von

10 - 15 Minuten auf 80°C erwirmt und anschliessend 15 Minuten bei
80-85°C geriihrt. Man erhilt eine leicht triibe, graue, kolloide
Ldsung, der man 7,5 g des sauren Phosphorsiureesters eines
Fettamin-oxalkylierungsproduktes der Formel (6) zufiigt. Danach wird
die Mischung auf ca. 40°C abgekiihlt, 50 ml mit 9,7 Mol Aethylenoxid
dthoxyliertes 4—Nonylphenol 1:25 zugesetzt und mit entsalztem Wasser
von ca. 40°C auf 1000 ml aufgefiillt und kurz geschiittelt. Danach

wird mit konz. Ammoniak ein pH-Wert von 8-9 eingestellt.

b) 15 ml der gemiiss a) erhaltenen Stirkeflotte werden mit 5 ml
einer Aufhellerldsung versetzt, die 11,6 g des Aufhellers der Formel
(10) in 88,4 g Wasser enthilt. Die erhaltene Masse wird auf einem

Magnetrithrer homogen vermischt.

c) Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten wird die gem#ss b)
erhaltene Streichmasse nochmals geriihrt und damit vorbereitete
Streifen Streichrohpapier in iblicher Weise beschichtet. Man erhdlt

auf diese Weise ein Papier, dessen Weissgrad deutlich hdher ist als der
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eines Vergleichspapiers, das mit einer Streichflotte beschichtet ist

die keine Verbindung der Formel (6) enthilt.

Beispie1'3: Wiederholt man Beispiel 1, setzt jedoch statt des
Aufhellers der Formel (10) jeweils die entsprechende Merige eines

Aufhellers der folgenden Formeln:

Naoss \ozo/ HN\.—N\ ame 3 o=@ —o/NH N\ / So3m
RN N\ -
\"'E"'< \0=CH=CH < >c g-o/ >N
e .=N/ e=xe e=e \1_ o= ’ (11)

7 \,_ Y,
.\."./ HN\.— .—?03Na —./NH \.-./
= AN g AN /N \ =
K eeN-je-cH=CE-<{ -7 g , (12)
- 0=N/ axe 0=o \N=o -
(HOCHZCH )Zr/ éo Na \I(CH OH) 2
Na03s\._‘ ._./SO3Na
J X, SO, Na 7N,
\o=o/: HN\.-N\ E o-c' 3 o=o —Q}TH \o—o/ .
7 N7 N\._ J N/ N T
N<|=N/ \o=o/ CH—CH \ / g \]:o/N 4 (13)
(Hocazca ) ¥ SO3Na \N(cnzcnzon) 2
NaOBS\.-. ._‘/SOBNa
JoN, N,
\o=o/ }m\'-N\ .—TOBNa ome —O)TH \.=o/
¥ \--E-/ Sccpeci=e?  Seeg-e? N (14) -
\Q=N/ \o=-/ \.=o/ E \:o)l oder
HOCH_CH Nﬁ ’ éo Na ﬁNCH CH_OH

272 3 22
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Sg3Na | |
./.-.\.;HN . /SOSNa
Nl \ .H_/ X,
\563N3 T emN -—§O3Na ‘e . N—./ >.=./
TN AN AN, sB.Na
N JemN-el  Je=CHsCH<{ /-—g-- X 3
N,’.=N/ "=e ;=0 \1=0\q (15)
(CH3CH2) 9 03Na (chzca3) 5

ein, so erhilt man Papier mit #Zhnlich hohem Weissgrad.

Beispiel 4: Wiederholt man Beispiel 2, setzt jedoch statt des

Aufhellers der Formel (10) jeweils die entsprechende Menge eines
Aufhellers der Formel (11), (12), (13), (14) oder (15) ein, so

erhdlt man Papier mit Zhnlich hohem Weissgrad.

Beispiel 5: Zu 15 ml einer gemiss Beispiel 1a) erhaltemen Stirke-

flotte werden jeweils 5 ml der folgenden Aufhellerl&sungen zugegeben:
A) 20 g der Verbindung der Formel (6)
11,6 g des Aufhellers der Formel (10)
15 g Aethylenglykol
53,4 g Wasser;

B) 10 g der Vefbindung der Formel (6)
5,8:g des Aufhellers der Formel (10)
9 g Polyithylenglykol 300
25,2 g Wasser;

Cc) 10 éfder Verbindung der Formel (6)
7 5,8;; des Aufhellers der Formel (10)
5 gféines mit 9.7 Mol Aethylenoxid &#thoxylierten 4-Nonylphenols
29,§%g Wasser;
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D) 10 g der Verbindung der Formel (6)
5,8 g des Aufhellers der Formel (10)

5 g eines mit 9,7 Mol Aethylenoxid &#thoxylierten 4-Nonylphenols ﬁ
7,5 g Aethylenglykol
21,7 g Wasser;

E) 10 g der Verbindung der Formel (6)
5,8 g des Aufhellers der Formel (10)
7,5 g Aethylenglykol
9 g Polydthylenglykol 300

17,7 g Wasser

Die‘Fertigstellung der Streichmasse und die Beschichtung des Papiers?
erfolgen wie in Beispiel 1b) und lec) angegeben. Man erhdlt jeweils i
Papier mit hohem Weissgrad, der wesentlich hdher ist als jener, der g
mit den einzelnen Aufhellerformulierungen A) bis E), jedoch ohne ;

Verbindung der Formel (6), erreicht wird.

Ersetzt man in den Aufhellerldsungen A) bis E) den Aufheller
der Formel (10) durch entsprechende Mengen an Aufheller der Formel
(11), (12), (13), (14) oder (15), so kommt man zu Papier mit

dhnlich hohem Weissgrad.

Man kann die in den Aufhellerldsungen A) bis E)
aufgezihlten Einzelkomponenten auch einzeln und in beliebiger
Reihenfolge der Streichmasse zufiligen und erhilt dann Zhnliche

Ergebnisse.

Beispiel 6: Zu 15 ml einer gemfiss Beispiel la) erhaltenen Stirke- i

flotte werden jeweils 5 ml der folgenden AufhellerlSsungen zugegebeéé

A) 30 g der Verbindung der Formel (6)
16,7 g des Aufhellers der Formel
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und 53,3 g Wasser;

B) 30 g der Verbindung der
16,7 g des Aufhellers der

9 é' Harnstoff
44,3 g Wasser;

C) 30 g der Verbindung der
16,9 g des Aufhellers der

703 2

(HQCHZCHZ) 2

und 53,1 g Wasser,

1§ (CH_CH. OH)
2CH 08 5

Formel (6)
Formel (10a)

Formel (6)

Formel

0O,Na
7N\
CH_CH \.=./
é03Na

D) 30 g der Verbindung der Formel

v

C10857

(CH,~CH,~0=) ur-

(CH2 CH,=0-)_un

2
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_ To HN(CH CH, OH)

S //$H (10a)

M=o

\Y

\1 (CHZCHZOH) 9

372

013 (CH.CH.OH)
T p i )

(10b)

(6a)
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worin n™ + m'™ die Zahl 12 ist und X wie in Formel (6)

definiert ist,
16,9 g des Aufhellers der Formel (10b)
53,1 g Wasser;

E) 30 g der Verbindung der Formel

(CH.-CH_-0-) 1V
012}125-»( 2 2 'm X, (6b)
(CH.-CH,-0-) 1v
2 2 m

worin n-' + m " die Zahl 20 ist und X wie in Formel (6) ééfi-
niert ist,

16,9 g des Aufhellers der Formel (10b)

53,1 g Wasser;

F) 30 g der Verbindung der Formel
(CHZ-CH -0-)n"

1 N( X , (6¢c)

(CH -CH -0") n N

%orin n" + m" die Zahl 8 ist, X wie in Formel (6) definiert
ist und R1 den Kohlenwasserstoffrest des Talgfettamins
bedeutet,

16,9 g des Aufhellers der Formel (10b)

53,1 g Wasser.

Die Fertigstellung der Streichmasse und die Beschichtung des Papiers
erfolgen wie in Beispiel 1b) und 1lc) angegeben. Man erhilt jeweils
Papier mit hohem Weissgrad, der wesentlich héher ist als jener, der.
mit den einzelnen Aufhellerformulierungen A) bis F), jedoch ohne
Verbindung der Formel (6), (6a), (6b) bzw. (6c) erreicht wird.

Ersetzt man in den Aufhellerl8sungen A) bis F) den Aufhelle?
der Formel (10a) bzw. (10b) durch entsprechende Mengen an Aufheller%ﬁer
Formel (11); (12), (13), (14) oder (15), so kommt man zu Papier mit
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dhnlich hohem. Weissgrad.

" Man kann die in den Aufhellerl®sungen A) bis F)
aufgezihlten Einzelkomponenten auch einzeln und in beliebiger
Reihenfolge der Streichmasse zufiigen und erh#lt dann Zhnliche

Ergebnisse.

Beispiel 7: A. Zu 15 ml einer gemiss Beispiel la) erhaltemen Stirke-
flottefwerden 1,1 g des Aufhellers der Formel (15), 0,85 g des
sauren Esters der Formel (6) und 3 g Wasser zugegeben. Die erhaltene

Masse wird auf einem Magnetriihrer homogen vermischt.

B. 15 m; einer gemdss Beispiel 1la) erhaltenen Stidrkeflotte werden mit
1,1 g des Aufhellers der Formel (15), 0,51 g des sauren Esters der
Formel (6c) und 3,4 g Wasser versetzt. Die erhaltene Masse wird auf
einem Magnetriihrer homogen vermischt.

C. Man wiederholt Vorgang B, setzt jedoch an Stelle des sauren Esters

der Formel (6c) die gleiche Menge eines Esters der Formel (6a) ein.

D. Man wiederholt Vorgang B, setzt jedoch an Stelle des sauren Esters

der Formel (6c) die gleiche Menge eines Esters der Formel (6b) ein.

Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten werden die gem#ss A bis D er-
haltenen Streichmassen nochmals geriihrt und damit vorbereitete Streifen
Streichrohpapier in {iblicher Weise beschichtet. Man erhi#lt auf diese
Weise Papiere, deren Weissgrad deutlich h8her ist als der eines
Vergleichspapieres, das mit einer Streichflotte beschichtet ist, die

keinen sauren Ester der Formel (6), (6a), (6b) bzw. (6c) enthilt.
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Beispiel 8:

a) Unter Rithren werden 150 ml einer wissrigen Kunststoffdispersion gg
eines Mischpolymerisates aus Acrylsiureester und Styrol (frei von ;
Weichmachern und LSsungsmittel), 100 ml Natriumsalz einer Poly-
carbonsiure (Lasuhg 1:50), 500 ml China-Clay Dinkie A und 50 ml
eines mit 9,7 Mol Aethylenoxyd ithoxylierten 4-Nonylphenols :
(Lésung 1:25) in 600 ml Wasser gegeben. Man riihrt, bis eine homogenef
Streichflotte vorliegt.Die so hergestellte pigmentierte Streichflott?_
wird gesiebt (Nickelsieb), dabei entliiftet und von gr&beren Verun{l

reinigungen befreit.

b) 15 ml der gemiss a) erhaltenen Pigmentstreichflotte werden
mit 5 ml einer Aufhellerl®dsung versetzt, die aus 11,6 g des Auf-
hellers der Formel (10), 20 g des sauren Phosphorsiureesters eines
Fettamin-oxalkylierungsproduktes der Formel (6), 10 g eines mit ~
9,7 Mol Aethylenoxyd #thoxylierten 4—ﬁony1phenols, 15 g Aethylen-
glykol, 18 g Polyithylenglykol 300 und 25,4 g Wasser besteht., Die
erhaltene Masse wird auf einem Magnetriihrer homogen vermischt.

c) Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten wird die gem#ss b) ?:
erhaltene Streichmasse nochmals geriihrt und damit vorbereitete ‘
Streifen Streichrohpapier in iiblicher Weise beschichtet. Man erhdlt
auf diese Weise ein Papier, dessen Weissgrad deutlich h&her ist als der
eines Vergleichspapiers, das mit einer Streichflotte beschichtet ist;

die keine Verbindung der Formel (6) enthilt.

Beispiel 9: ¥
a) Unter Rilhren werden 14 g der Verbindung der Formel (6), 150%@1

einer wissrigen Kunststpoffdispersion eines Mischpolymerisates aus

- Acrylsiureester und Styrol (frei von Weichmachern und Lésungsmitteli;
100 ml Natriumsalz einer Polycarbonsiure (Ldsung 1:50), 500 ml :

China-Clay Dinkie A und 50 ml eines mit 9.7 Mol Aethylenoxyd
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dthoxylierten 4~Nonylphenols (L8sung 1:25) in 600 ml Wasser gegeben.
Man riihrt, bis eine homogene Streichflotte vorliégt.,Die so
hergestellte pigmentierte Streichflotte wird gesiebt (Nickelsieb),
dabei entliiftet und von groberen Verunreinigungen befreit.

b) 15 ml der gemiss a) erhaltenen Pigmentstreichflotte werden
mit 5 ml einer Aufhellerl&sung versetzt, die 11,6 g des Aufhellers

der Formel (10) in 88,4 g Wasser enthilt. Die erhaltene Masse

wird auf einem Magnetriihrer homogen vermischt,

c) Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten wird die gemiss b)
erhaltene Streichmasse nochmals geriihrt und damit vorbereitete
Streifen Streichrohpapier in iiblicher Weise beschichtet. Man erhilt
auf diese Weise ein Papier, dessen Weissgrad deutlich hdher ist als der
eines Vergleichspapiers, das mit einer Streichflotte beschichtet ist,
die keine Verbindung der Formel (6) enthilt.

Beispiel 10: Wiederholt man Beispiel 8, setzt jedoch statt des

Aufhellers der Formel (10) jeweils die entsprechende Menge eines
Aufhellers der Formel (11), (12), (13), (14) oder (15) ein,so erhilt

man Papier mit Zhnlich hohem Weissgrad.

Beispiel 11: Wiederholt man Beispiel 9, setzt jedoch statt des
Aufhellers der Formel (10) jeweils die entsprechende Menge eines
Aufhellers der Formel (11), (12), (13), (14) oder (15) ein, so

erhdlt man Papier mit Zhnlich hohem Weissgrad.

Beispiel 12: Zu 15 ml einer gem#ss Beispiel 8a) erhaltenen Pigment-

streichflotte werden jeweils 5 ml der in Beispiel 5 definierten
Aufhellerldsungen A) bis E) zugegeben. Die Fertigstellung der Streich-
masse und die Beschichtung des Papiers erfolgen wie in Beispiel 8b)

" und 8c) angegeben. Man erhilt jeweils Papier mit hohem Weissgrad,

der wesentlich héher ist als jener, der mit den einzelnen Aufheller-
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formulierungen A) bis E), jedoch ohne Verbindung der Formel (6),

erreicht wird.

Ersetzt man in den Aufhellerldsungen A) bis E) den Aufhelleg
der Formel (10) durch entsprechende Mengen an Aufheller der Formel f{
(11), (12), (13), (14) oder (15), so kommt man zu Papier mit

Zhnlich hohem Weissgrad.

Beispiel 13:

a) 600 ml entsalztes Wasser, 10 ml konz. Ammoniak und 35 g :
Kasein werden in ein 2 l-Becherglas gegeben und unter Rihren innerhgib
10 Minuten auf 70° C erwdrmt. Man riihrt weitere 15 Minuten bei ;
70 -~ 75°C. Man erhidlt eine triibe, sandfarbene, kolloidale  L3sung. -
Die auf 30° C abgekiihlte Kasein-lLdsung wird einer Mischung aus 50 mI'
des Natrlumsalzesdelner Polycarbonsdure (wissrige L8sung 1:50) und é
400 g Chlna-CIay SPS zugegeben. Die erhaltene Mischung wird 3 Mlnuten
langsam geriihrt. Sodann wird das Rihrwerk abgestellt und mit einem f
Schaber das eventuell an der Wandung haftende Pigment abgeschabt. i
Anschliessend wird nochmals 2 Minuten langsam geriihrt. Sodann werdeé
unter Rithren 3 ml konz. Ammoniak und 80 ml Styrol-Butadien-Latex ¥
zugefiigt und weitere 3 Minuten langsam geriihrt. Abschliessend werdeéi
50 ml eines mit 9,7 Mol Aethylenoxid #thoxyliertes 4-Nonylphenol
(1:25) zugefiigt und nochmals ca. 15 Sekunden geriihrt.

Die so hergestellte Flotte wird durch ein Nickelsieb '
entliftet und von Agglomeraten und grberen Verunreinigungen befreit.
Dann wird die Masse in einen 1 Liter Erlenmayer-Kolben gegeben und @it

entsalztem Wasser auf ein Gewicht von 1260 g pro Liter eingestellt. ?

b) 15 ml der gemiiss a) erhaltenen Kunstdruckstreichflotte werden mitg
5 ml einer Aufhellerldsung.versetzt, die aus 11,6 g des Aufhellers i
- der Formel (10), 20 g des sauren Phosphorséufeesters eines Fettamin{;

oxalkylierungsproduktes der Formel (6), 10 g eines mit 9,7 Mol
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Aethyléﬁoxyd dthoxylierten 4-Nonylphenols, 15 g Aethylenglykol, 18 g
Polyatﬁjlenglykol 300 und 25,4 g Wasser besteht. Die erhaltene

Masse é@rd auf einem Magnetriihrer homogen vermischt.

c) .Nach einer Wartezeit von ca. 20 Minuten wird die gemiiss b)
erhaltene Streichmasse nochmals geriihrt und damit vorbereitete
Streifen Stréichrohpapier in @iblicher Weise beschiéﬁfeﬁ;rMan erhilt
auf diese Weise ein Papier, dessen Weissgrad deutlich h&her ist als der
eines Vergleichspapiers, das mit einer Streichflotte beschichtet ist,

die keine Verbindung der Formel (6) enthilt.

Beispiel 14: Beispiel 13 wird wiederholt, wobei jedoch bei der

Herstellung der Kunstdruckstreichmasse gemiss Beispiel '133) zusitzlich
14 g der Verbindung der Formel (6) zugesetzt wurden.l5 ml der anson—
sten wie in Beispiel 13a) beschrieben hergestellten Streichmasse
werden dann mit 5 ml einer Aufhellerldsung versetzt, die aus 11,6 g
des Aufhellers der Formel (10) und 88,4 g Wasser besteht. Die weitere
Aufarbeitung erfolgt wie in Beispiel 13 beschrieben. Man erhilt
ebenfalis ein Papier mit einem wesentlich hSherem Weissgrad als

jenes, éas durch Beschichtung mit einer entsprechenden Streichflotte

erhalteﬁ wurde, die die Verbindung der Formel (6) nicht enth#lt.

,;In den Beispielen 13 und 14 kdnnen mit gleichem Erfolg statt
des Aufhellers der Formel (10) jeme der Formel (11), (12), (13), (14)

und (15) verwendet werden.

fiErsetzt man in den Vorschriften der Beispiele 8bis 14 jeweils
den sa&gen Ester der Formel (6) durch einen solchen der Formel (6a),
(6b) oder (6¢c), so erhdlt man ebenfalls gut aufgehelltes Papier, das
einen hoheren Weissgrad aufweist als Papier, das mit einer Streich-

flotterbestrlchen wird, die keinen derartigen sauren Ester enthilt.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Erhdhung bzw. Verbesserung des Weisseffektes i

bt

beim optischen Aufhellen von Streichmassen fiir die Beschichtung von?f

Papier oder Karton mit Hilfe von Aufhellern der Bis-triazinylamino-?f
stilben-2,2"'~disulfonsiurereihe, dadurch gekennzeichmnet, dass man dé@ ,
Streichmassen neben dem jeweiligen Aufheller einen sauren Phosphor-f;

sdureester eines Fettamin-oxalkylierungsproduktes der Formel

( Y T, )
(&H—éd-o-
R—N X- ¢D)
(ca-ca—o—)m -
~ %1 }2 /

oder dessen Alkalimetall~, Ammonium~ oder Aminsalz einverléibt, L
worin R einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 8 - 22 C-Agomé%,
Y1 und YZ beide Wasserstoff oder eines dieser beiden Symbole Wasseré;
stoff und das andere Methyl,X den S3urerest der Phosphorsdure,

wobei die sauren Wasserstoffatome dieses Restes durch Alkalimetall- ,.
Ammonium~ oder Aminsalzionen ersetzt sein kénnen, und m und n

ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe n + m zwischen 2 und 30 liegt;

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass mad
als sauren Phosphorsiureester eines Fettamin—oxalkylierungsprodukte{
einen solchen der Formel

- - 1
(CH,-CH,-0 )n

- - ]
(ca2 cnz—o )m

X' (2)

v

’ .
einsetzt, worin R' einen Alkyl- oder Alkenylrest mit 10 bis 18 C-Atoé
men‘vorzugsweise den Laurylrest oder den Kohlenwasserstoffrest des :
Talgfettamins, X' den Siurerest der Phosphorsiure, wobei die sauren ?;
Wasserstoffatome dieses Restes auch durch Alkalimetall- oder Ammonlum;

ionen ersetzt sein k&nnen, und n' und m' ganze Zahlen bedeuten, wobel
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die Summe n' + m' zwischen 4 und 20, insbesondere zwischen 6 und 8,

liegt.

3. “ Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
als Aufheller einen solchen der Formel

- R H - so.M H '/Rl

o= | o—=eo Sue @ { N-

7 Nu_ned? No_emeemee?  Nonp N
N<.=1(N\.=/ CH=CH~+_ /N\N=)1 , (3)
R 6 “r

2 ! S 3M
worin

R1 und R2 NHZ’ NH-CHB, NH_CZHS’ N(CH3)2, N(CZHS)Z’ NH-CHZ-CHZ-OH,
-CH - - - - - - - -
NE C..2 CH2 CHZ OE, N(CE2 CH2 08)2, N(CH2 CSz CHZ OH)Z'

N(CB3) (CHz-CEZ-OH) ' NE-CHZ-CHZ-O-CB :Eg -0H, NB-CE_-CH_-SO.¥, O,

2 2 3
OCEB, OCE (CHB)Z, O-CHZ-CHZ-O-CH3' -N\.-./O ’ SCH3, 50324
eme eme '

)i CE )
0 N 2-i§—cs3 54 NE-

L X X ]
Q. ,~NH /
[ Ao D -
TN

N A2 N

/
NE N

PN

T /503!4

4 .\ /4 X
—NH-'\ /0—503}1 ’ _Nﬁ-.\ /_o oder =-NE-e

und M Vésserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium— oder Aminsalzion

bedeuten, vorzugsweise der Formel

RY - goM"

11\0— M ome ¢ N‘—n/R'

A S N

;‘\08{ \ogo i \cio/ g \].—.-) (A)
£ X '
Ry | o' h

verwendet

. - . - AN
worin Rié NHCHZCHZPH,-h(CHZCHZOH)Z,—N(CHZCHB)2 oder N/ /O .

é = \ /n-o\
R —N’H—Q-i ‘e -\ -'/ \._ t
2 N2 ’ NH N\ SO3M oder
- '.Z xe
4 ' :
Sg3M
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Vs b . . . :
-NH--< >- und M' Wasserstoff oder ein Alkalimetallionm, elnj
.='\SO M Ammonium-, Diithanolammonium- oder Tridthanol-
3 ammoniumion
bedeuten.
4. Verfahren nach einem der Amspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn—¥

zeichnet, dass man der Streichmasse neben Aufheller und saurem
Phosphorsiureester eines Fettamin-oxalkylierungsproduktes noch
nichtionische oder anionische Tenside, organische Ldsungsvermittler f

und/oder polare organische Verbindungen zusetzt.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass man:
als Ldsungsvermittler hydrophile organische LBsungsmittel wie etwa ¥
'niedere einwertige Alkohole, mehrwertige Alkohole, Aetheralkohole,
Glykole, Polyglykole, Glykol- und Polyglykolidther, Amide, Amine und/;-
oder als polare organische Verbindungen Dimethylsulfoxid, Dimethyl- :
methanphosphonat, Dimethylsulfon, Sulfolan, Aethylen- oder Pr0pylenca£—

bonat und Harnstoff oder substituierte Harnstoffe zusetzt.
6. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass man :

als nichtionische Tenside Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden an
hShere Fettsduren, Fettsdureamide, aliphatische Alkohole, Mercaptane‘
oder Amine, an Alkylphenole, Alkylthiophenole oder Phenylphenole,
Blockpolymere aus Aethylenoxiden und hdheren Alkylenoxiden, nicht-
ionische Ester der Anlagerungsprodukte von Alkylenoxiden, Ester von
Polyalkoholen, N-~acylierte Alkanolamine und deren Anlagerungsprodukte
mit Aethylenoxid und Reaktionsprodukte aus hdheren Fettsiuren mit einem
Alkanolamin und/oder als anionische Tenside Alkylenoxidaddukte mit
Sulfat- oder anderen SHureresten, Sulfate N-acylierter Alkanolamine

und sulfatierte veresterte Polyoxyverbindungen zusetzt.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekann—;

zeichnet, dass man den Aufheller mit dem sauren Phosphorséureéster eénes
Fettamin-oxalkylierungsproduktes und gegebenenfalls mit fakultativenf
in den Anspriichen 4 bis 6 definierten Hilfsmitteln und gegebenenfalig

Wasser mischt und diese Mischung der Streichmasse einverleibt.
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8.  Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnéﬁ, dass man den Aufheller, den sauren Phosphorsdureester eines
Fettamfh—oxalkylierungsproduktes und gegebenenfalls die in den
Ansprﬁéhen 4 bis 6 definierten fakultativen Hilfsmittel unabhingig

voneinander getrennt der Streichmasse einverleibt.

9. Optisch aufgehellte Streichmasse fiir die Beschichtung von
Papier und Karton, enthaltend einen optischen Aufheller der Bis-
triazinylaminostilben-2,2'-disulfonsdurereihe, vorzugsweise einen
solchern der Formel (3), insbesondere einen solchen der Formel (4) und
einen séuren Phosphorsiureester eines Fettamin-oxalkylierungsproduktes

der Formel (1), vorzugsweise einen solchen der Formel (2).

10. .% Streichmasse nach Anspruch 9, die neben dem optischen Auf-
heller:énd dem sauren Phosphorsiureester eines Fettamin-oxalkylierungs-—
produktes nichtionische oder anionische Temside, vorzugsweise solche,
die in ‘Anspruch 6 definiert sind, organische L&sungsvermittler und/
oder pqﬁaré organische Verbindungen,vorzugsweise solche, die in

Anspruéﬁ 5 definiert sind, enthilt.

11. %ﬁ Mit einer in Anspruch 9 oder 10 definierten Streichmasse

beschichtetes Papier oder Kartom.

p”
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