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g)  Weisstönerhaltige  Spinnmassen  zur  Herstellung  von  Celluloseregeneratf  asern. 

Aufhellersalze  der  Formel 

worin 
A  das  Anion  eines  anionischen  Celluloseweißtöners 
R,  Alkyl,  Alkenyl,  Aralkyl,  Aryl  oder  Cycloalkyl, 
R2,  R3  und  R4  Wasserstoff  oder  R1,  oder  gemeinsam 

unter  Einschluß  des  N-Atoms  einen  Heterocyclus  bilden, 
und 

n  1  oder  2  bedeuten, 
sind  sowohl  säure-  als  auch  alkalistabil  und  eignen  sich 
deshalb  hervorragend  zur  Einarbeitung  in  Spinnmassen  für 
die  Herstellung  von  Celluloseregeneratfasern. 



Bei   d e r   S p i n n f ä r b u n g   von  k ü n s t l i c h e n   C e l l u l o s e f a s e r n  

u n t e r l i e g e n   d i e   v e r w e n d e t e n   F a r b s t o f f e   den  v i e l f ä l t i g -  

s t e n   c h e m i s c h e n   B e a n s p r u c h u n g e n ,   d i e   in   d i e s e r   u n g e -  
w ö h n l i c h e n   K o m b i n a t i o n   b e i   k e i n e m   a n d e r e n   F ä r b e v e r f a h -  

r e n   g e g e b e n   s i n d .   B e i s p i e l s w e i s e   m ü s s e n   d i e   F a r b s t o f f e  

im  h o h e n   Maße  s o w o h l   s ä u r e -   a l s   a u c h   a l k a l i b e s t ä n d i g  

s e i n ,   um  d i e   B e h a n d l u n g   in   den   d i v e r s e n   S p i n n b ä d e r n  

u n b e s c h a d e t   zu  ü b e r s t e h e n .  

Aus  d i e s e m   G r u n d e   w e r d e n   b i s l a n g   f ü r   d i e s e   S p i n n f ä r b e -  

r e i   f a s t   a u s s c h l i e ß l i c h   P i g m e n t e   a l s   F a r b k ö r p e r   e i n g e -  

s e t z t .   W e i ß t ö n e r   z u r   S p i n n f ä r b u n g   von  C e l l u l o s e r e g e n e -  

r a t f a s e r n   h a b e n   s i c h   h i n g e g e n   b i s h e r   n i c h t   am  M a r k t   d u r c h -  

s e t z e n   k ö n n e n .   Die  ü b l i c h e n   B a u m w o l l w e i ß t ö n e r   v e r s a g e n  
h i e r   v ö l l i g ,   da  s i e   den  o b e n   e r w ä h n t e n   d r a s t i s c h e n   B e -  

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

D a h e r   i s t   b e r e i t s   v o r g e s c h l a g e n   w o r d e n   ( v g l .   D E - P S  

1  096  321  =  GB-PS  815  7 4 2 ) ,   w a s s e r l ö s l i c h e   C e l l u l o s e -  

a u f h e l l e r   d u r c h   U m s e t z u n g   m i t   p o l y m e r e n   Aminen   zu  v e r -  

v e r l a c k e n   und  d i e   d a b e i   g e w o n n e n e n   w a s s e r u n l ö s l i c h e n  



A u f h e l l u n g s m i t t e l   in  S p i n n m a s s e n   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  

w e i ß g e t ö n t e n   C e l l u l o s e k u n s t f a s e r n   e i n z u a r b e i t e n .  

Es  z e i g t e   s i c h   i n d e s s e n ,   daß  d i e s e   A u f h e l l e r l a c k e  

zwar   s ä u r e -   und   a l k a l i s t a b i l   s i n d ,   j e d o c h   n u r   u n b e -  

f r i e d i g e n d e   A u f h e l l e f f e k t e   l i e f e r n .  

ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   daß  man  C e l l u -  

l o s e r e g e n e r a t f a s e r n   n a c h   d e r   S p i n n f ä r b e m e t h o d e   o h n e   d i e  

g e n a n n t e n   N a c h t e i l e   w e i ß t ö n e n   k a n n ,   wenn   man  S p i n n m a s s e n  

e i n s e t z t ,   d i e   in   W a s s e r   p r a k t i s c h   u n l ö s l i c h e   n i e d e r m o l e -  

k u l a r e   ( d . h .   k e i n e   p o l y m e r e n   G r u p p e n   e n t h a l t e n d e )  A u f -  

h e l l e r s a l z e   d e r   F o r m e l  

e n t h a l t e n ,  

w o r i n  

A  d a s   A n i o n   e i n e s   h o c h a f f i n e n   a n i o n i s c h e n   C e l l u l o s e -  

w e i ß t ö n e r s ,  

R1  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 s   A l k y l ,   A l k e n y l ,   A r a l -  

k y l ,   A r y l   o d e r   C y c l o a l k y l ,  

R21  R 3  u n d   R4  u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   W a s s e r s t o f f   o d e r  

R1,  o d e r   j e   2  bzw.   3  d i e s e r   R e s t e   g e m e i n s a m   u n t e r  



E i n s c h l u ß   d e s   N - A t o m s   e i n e n   H e t e r o c y c l u s   b i l d e n ,   u n d  

n  e i n e   g a n z e   Z a h l  > 0   b e d e u t e n .  

G e e i g n e t e   H e t e r o c y c l e n ,   d i e   d u r c h   2  d e r   R e s t e   R 2 - R 3  
g e b i l d e t   w e r d e n   k ö n n e n ,   s i n d   g e s ä t t i g t e   5-  o d e r   6 - g l i e d -  

r i g e   T y p e n ,   wie   M o r p h o l i n ,   P i p e r i d i n ,   P y r r o l i d i n   u . a .  

G e e i g n e t e   H e t e r o c y c l e n ,   d i e   d u r c h   3  d i e s e r   R e s t e   g e -  

b i l d e t   w e r d e n   k ö n n e n ,   s i n d   g e s ä t t i g t e   T y p e n ,   i n s b e -  

s o n d e r e   P y r i d i n .  

G e e i g n e t e   A l k y l r e s t e   s i n d   i n s b e s o n d e r e   s o l c h e   m i t   1 - 2 0  

C - A t o m e n   d i e   d u r c h   CN,  OH,  H a l o g e n ,   C 1 - C 4 - A l k o x y   o d e r  

C 1 - C 4 - A l k y l c a r b o n y l a m i n o   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n .  

G e e i g n e t e   A l k e n y l r e s t e   s i n d   i n s b e s o n d e r e   s o l c h e   m i t   2 

b i s   10  C - A t o m e n .  

G e e i g n e t e   A r a l k y l r e s t e   s i n d   P h e n y l - C 1 - C 3 - a l k y l r e s t e .  

G e e i g n e t e   A r y l r e s t e   s i n d   P h e n y l r e s t e ,   d i e   d u r c h   H a l o -  

g e n ,   C 1 - C 4 - A l k y l   o d e r   C 1 - C 4 - A l k o x y   s u b s t i t u i e r t  s e i n  

k ö n n e n .  

G e e i g n e t e   C y c l o a l k y l r e s t e   s i n d   v o r   a l l e m   C y c l o h e x y l r e s t e .  

U n t e r   " H a l o g e n "   w i r d   v o r z u g s w e i s e   Cl  und   Br  v e r s t a n d e n .  

G e e i g n e t e   C e l l u l o s e w e i ß t ö n e r ,   von  d e n e n   s i c h   d e r   R e s t  

A  a b l e i t e t ,   s i n d   B i s t r i a z o l y l s t i l b e n - ,   B i s t i l b e n -   u n d  

v o r   a l l e m   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 .  



B e i s p i e l e   f ü r   g e e i g n e t e   R e s t e   A  s i n d   s o l c h e   d e r   F o r m e l  

w o r i n  

X1  A m i n o ,   M e t h y l a m i n o ,   E t h y l a m i n o ,   D i m e t h y l a m i n o ,  

D i e t h y l a m i n o ,   2 - H y d r o x y - e t h y l a m i n o ,   3 - H y d r o x y -  

p r o p y l a m i n o ,   D i - ( 2 - h y d r o x y - e t h y l ) a m i n o ,   D i - ( 2 - H y -  

d r o x y - p r o p y l ) a m i n o ,   2 - S u l f o - e t h y l a m i n o ,   M o r p h o -  

l i n o ,   A n i l i n o ,   C h l o r a n i l i n o ,   S u l f o a n i l i n o ,   M e t h y l -  
a n i l i n o   o d e r   D i s u l f o a n i l i n o   u n d  

X2  H y d r o x y ,   M e t h o x y ,   E t h o x y ,   M e t h o x y e t h o x y ,   C h l o r  

o d e r   X1  b e d e u t e n ,  

s o w i e   s o l c h e   d e r   F o r m e l  

w o r i n  

X3  und   X4  W a s s e r s t o f f ,   M e t h y l ,  E t h y l ,   P h e n y l   o d e r  

S u l f o p h e n y l   b e d e u t e n ,  

s o w i e   d e r   F o r m e l  



w o r i n  

x5  W a s s e r s t o f f ,   M e t h y l ,   E t h y l ,   M e t h o x y ,   E t h o x y ,   C h l o r  

o d e r   S u l f o   b e d e u t e n .  

B e i   d e r   H e r s t e l l u n g   d e r   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  g e h t  

man  z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   so  v o r ,   daß   man  o p t i s c h e   A u f h e l l e r  

gemäß  den  F o r m e l n   I I -   IV  a l s   S u l f o n s ä u r e n  b z w .   d e r e n  

w a s s e r l ö s l i c h e   S a l z e ,   i n s b e s o n d e r e   d e r e n   A l k a l i s a l z e n ,  

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

d e r   F o r m e l   V 

w o r i n   Y  e i n   f a r b l o s e s ,   n i c h t f l u o r e s z i e r e n d e s   A n i o n  

o d e r   OH(-)   b e d e u t e t ,   u m s e t z t .  

Die  U m s e t z u n g   e r f o l g t   in   W a s s e r   u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n   L ö -  

s u n g s m i t t e l n ,   wie   M e t h a n o l ,   E t h a n o l ,   P r o p a n o l ,   I s o p r o p a -  

n o l ,   B u t a n o l ,   G l y k o l ,   G l y k o l m e t h y l e t h e r ,   D i m e t h y l f o r m a -  

m i d ,   D i m e t h y l a c e t a m i d ,   D i m e t h y l s u l f o x i d ,   S u l f o l a n ,  

H e x a m e t h y l p h o s p h o r s ä u r e t r i a m i d   b e i   T e m p e r a t u r e n   v o n  

20°C  b i s   z u r   R ü c k f l u ß t e m p e r a t u r   des   e n t s p r e c h e n d e n  

L ö s u n g s m i t t e l .  

Die   so  e r h a l t e n e n   s c h w e r l ö s l i c h e n   A u f h e l l e r s a l z e   k ö n n e n  

d i r e k t   o d e r   n a c h   v o r h e r i g e r   F e i n m a h l u n g   o d e r   F l ü s s i g -  

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



Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   D i s p e r s i o n e n   k ö n n e n   wie   f o l g t   h e r -  

g e s t e l l t   w e r d e n :  

Die   P r e ß k u c h e n   u n d / o d e r   P u l v e r   w e r d e n   n a c h   Z u g a b e   e i n e s  

o b e r f l ä c h e n a k t i v e n   S t o f f e s   und   g e g e b e n e n f a l l s   W a s s e r   u n t e r  

s t a r k e n   R ü h r e n   h o m o g e n i s i e r t .   D a n a c h   k a n n   e i n e   E r h ö h u n g  

d e r   Menge  d e s   o b e r f l ä c h e n a k t i v e n   S t o f f e s ,   g e g e b e n e n f a l l s  

a u f   d i e   g e s a m t e ,   f ü r   d i e   S t a b i l i t ä t   d e r   D i s p e r s i o n  

b e n ö t i g t e   Menge  e r f o l g e n .  

Die   e r h a l t e n e   S u s p e n s i o n   w i r d   d a n n   v o r z e r k l e i n e r t  

und  n a ß g e m a h l e n .  

Die  V o r z e r k l e i n e r u n g   k a n n   ü b e r   S t e i n -   o d e r   Z a h n k o l l o i d -  

m ü h l e n   e r f o l g e n .  

Die   a n s c h l i e ß e n d e   N a ß z e r k l e i n e r u n g   k a n n   in   K o l l o i d -  

S c h w i n g - ,   K e g e l -   und  V i b r o m ü h l e n   s o w i e   in   D i s s o l v e r n  

o d e r   in   S u b - M i k r o n - D i s p e r s e r   e r f o l g e n .   V o r z u g s w e i s e  

w e r d e n   j e d o c h   k o n t i n u i e r l i c h e   R ü h r w e r k s m ü h l e n   m i t   M a h l -  

k ö r p e r n ,   v o r z u g s w e i s e   s o l c h e   a u s   S i 0 2   von  0 , 2 - 5   mm 

D u r c h m e s s e r   v e r w e n d e t .  

Nach   d e r   M a h l b e h a n d l u n g   k ö n n e n   g e g e b e n e n f a l l s   n o c h  

w e i t e r e   M e n g e n   o b e r f l ä c h e n a k t i v e n   S t o f f e   o d e r   a u c h   h y -  

d r o t r o p e   S u b s t a n z e n   wie   z . B .   E t h y l e n g l y k o l   o d e r   G l y -  

c e r i n ,   K o n s e r v i e r u n g s m i t t e l ,   N e t z m i t t e l ,   E n t s c h ä u m e r  

u n d / o d e r   W a s s e r   z u g e g e b e n   w e r d e n ,   s o w e i t   d i e s   n i c h t  

s c h o n   zu  e i n e m   f r ü h e r e n   Z e i t p u n k t  z . B .   v o r   d e r   M a h l u n g  

e r f o l g t e .  

E i n e   w e i t e r e   M ö g l i c h k e i t   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   in   W a s s e r  

s c h w e r -   bzw.   u n l ö s l i c h e n   A u f h e l l u n g s m i t t e l   und  i h r e  



D i s p e r s i o n e n   h e r z u s t e l l e n   s t e l l t   d i e   K o m b i n a t i o n   d e s  
R e a k t i o n s -   und  M a h l v o r g a n g e s   d a r :  

Dazu  w e r d e n   d i e   A l k a l i s a l z e   d e r   A u f h e l l e r   gemäß   F o r m e l  

I I - I V   z u s a m m e n   m i t   den   b a s i s c h e n   S t i c k s t o f f v e r b i n -  

d u n g e n   d e r   F o r m e l   V  s o w i e   W a s s e r   und  o b e r f l ä c h e n a k t i v e  

S t o f f e   n a c h   H o m o g e n i s i e r u n g   und  V o r z e r k l e i n e r u n g   n a ß -  

z e r k l e i n e r t .  

Die   v o l l s t ä n d i g e   R e a k t i o n   d e r   A u f h e l l e r s a l z e   I I - I V   m i t  

den   b a s i s c h e n   S t i c k s t o f f v e r b i n d u n g e n   V  f i n d e t   d a b e i   i m  

M a h l a p p a r a t ,   v o r z u g s w e i s e   in   e i n e r   k o n t i n u i e r l i c h e n  

R ü h r w e r k s m ü h l e   m i t   S i o 2 - M a h l k ö r p e r n   s t a t t .  

Die   n a c h   den   b e i d e n   V e r f a h r e n   h e r g e s t e l l t e n ,   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   D i s p e r s i o n e n   e n t h a l t e n   1 - 2 5   %,  v o r z u g s w e i s e  

5  -   20 %  d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   in   W a s s e r   s c h w e r -   b z w .  

u n l ö s l i c h e n   A u f h e l l e r s a l z e ,   1 - 5 0   %,  v o r z u g s w e i s e   5 - 2 0   % 

o b e r f l ä c h e n a k t i v e   S t o f f e ,   0 - 1 5  %   K o n s e r v i e r u n g s m i t t e l  

und  W a s s e r ,   w o b e i   e i n   T e i l   des   W a s s e r s   d u r c h   h y d r o -  

t r o p e   S u b s t a n z e n   e r s e t z t   w e r d e n   k a n n   (% =  G e w i c h t s p r o -  

z e n t ) .  

Als   o b e r f l ä c h e n a k t i v e   S t o f f e   kommen  a l l e   ü b l i c h e n ,   k a t i o -  

n i s c h e n   und  n i c h t i o n o g e n e n   o b e r f l ä c h e n a k t i v e n   S t o f f e  

in   B e t r a c h t ,   wie   s i e   b e i s p i e l s w e i s e   in   d e r   DE-OS 

2  334  769 ,   S e i t e n   8 -10   ( e n t s p r i c h t   GB-PS  1  417  071)  b e -  

s c h r i e b e n   s i n d .  

B e v o r z u g t   w e r d e n   n i c h t i o n o g e n e   T e n s i d e   e i n g e s e t z t .  



Die   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   (I)  z e i g e n  i n   g e l ö s t e n  

o d e r   f e i n v e r t e i l t e n   Z u s t a n d   e i n e   mehr   o d e r   w e n i g e r  

a u s g e p r ä g t e   F l u o r e s z e n z .   S i e   e i g n e n   s i c h   zum  W e i ß -  

t ö n e n   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   S p i n n m a s s e n ,  

i n s b e s o n d e r e   von  C e l l u l o s e r e g e n e r a t f a s e r n   wie   R e y o n  

und  Z e l l w o l l e ,   d i e   zu  g e w e b t e n   und  u n g e w e b t e n   M a t e -  

r i a l i e n   ( V l i e s e )   v e r a r b e i t e t   w e r d e n   k a n n  .   S i e   e i g -  

nen   s i c h   f e r n e r   a u c h   z u r   A u f h e l l u n g   von  K u n s t s t o f f e n ,  

wie   P o l y v i n y l c h l o r i d ,   P o l y e t h y l e n   und  P o l y c a r b o n a t ,  

s o w i e   von  P a p i e r s t r e i c h m a s s e n .  

Die  E i n s a t z m e n g e   d e r   V e r b i n d u n g e n   I  r i c h t e t   s i c h   n a c h  

dem  a n g e s t r e b t e n   A u f h e l l e f f e k t .   Im  a l l g e m e i n e n   g e n ü g e n  

0 , 0 1 - 0 , 5   G e w . - P r o z e n t   r e i n e r   W i r k s u b s t a n z   ( b e z o g e n   a u f  

d a s   a u f z u h e l l e n d e   F a s e r m a t e r i a l ) .  



B e i s p i e l   1 

10  g  d e s   o p t i s c h e n   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  

und  10  g  B e n z y l - n - d o d e c y l d i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d   w e r d e n  

in  100  ml  W a s s e r  3 0 '  M i n .   am  R ü c k f l u ß   e r h i t z t .   D a n a c h  

w i r d   b e i   c a .   60°C  a b f i l t r i e r t   und   m i t   60°C  w a r m e n  

W a s s e r   g e w a s c h e n .   Nach   T r o c k n e n   i .   Vak .   e r h ä l t   m a n  

1 4 , 5   g  d e s   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m s a l z e s   d e s   o p t .   A u f h e l l e r s  

d e r   o b i g e n   F o r m e l   vom  S c h m e l z p u n k t :   2 5 8 - 2 5 9 ° C ,   das   i n  

n - B u t a n o l   u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k a n n .   Die   S u b s t a n z  

i s t   in   W a s s e r   u n l ö s l i c h   und  z e i g t   e i n g e a r b e i t e t   i n  

V i s k o s e s p i n n m a s s e n   a u f   d e r   F a s e r   h e r v o r r a g e n d e   W e i ß -  

e f f e k t e .  

B e i s p i e l   2 

Auf  d i e   g l e i c h e   W e i s e   wie   im  B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n  

w i r d   d e r   A u f h e l l e r   d e r  F o r m e l   (1)  m i t   7 , 5   g  B e n z y l -  

d i m e t h y l - p h e n y l a m m o n i u m c h l o r i d   u m g e s e t z t .   Man  e r h ä l t  

1 2 , 2   g  h e l l g e l b e   K r i s t a l l e   vom  S c h m e l z p u n k t :   2 5 9 - 2 6 0 ° C ,  

d i e   a u s   E t h y l e n g l y k o l   u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k ö n n e n .  

Die   S u b s t a n z   i s t   in   W a s s e r   p r a k t i s c h   u n l ö s l i c h   u n d  

z e i g t   in   V i s k o s e   e i n g e a r b e i t e t   h e r v o r r a g e n d e   W e i ß e f f e k t e .  



B e i s p i e l   3 

9 ,6   g  d e s   o p t .   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   m i t   6  g  B e n z y l - d i m e t h y l - p h e n y l a m m o n i u m c h l o r i d  

in  200  ml  W a s s e r   1  S t d .   am  R ü c k f l u ß   e r h i t z t .   A b f i l -  

t r i e r e n   b e i   c a .   5 0 - 6 0 ° C   und  T r o c k n e n   i . V a k .   l i e f e r t  

8  g  h e l l g e l b e s   K r i s t a l l p u l v e r   vom  S c h m p . :   2 1 2 - 2 1 5 ° C ,   d a s  

a u s   n - B u t a n o l   u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k a n n .   B r i l l a n t e  

W e i ß e f f e k t e   a u f   R e y o n f a s e r n .  

B e i s p i e l   4 

6  g  d e s   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   m i t   10  g  B e n z y l d o d e c y l - d i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d  

in   100  ml  W a s s e r   1  S t d .   am  R ü c k f l u ß   e r h i t z t .   A b f i l t r i e -  

r e n   und   T r o c k n e n   i .   Vak .   l i e f e r t   1 0 , 3   g  f a s t   f a r b l o s e  

K r i s t a l l e   vom  S c h m p . :   2 6 8 - 2 7 0 ° C ,   d i e   a u s   E t h y l e n g l y k o l  

u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k ö n n e n .  



B e i s p i e l   5 

7  g  d e s   o p t .   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   m i t   10  g  B e n z y l - d o d e c y l - d i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d  

in   120  ml  D i m e t h y l f o r m a m i d   2  S t u n d e n   am  R ü c k f l u ß   e r -  

h i t z t   und   n a c h   dem  A b k ü h l e n   a u f   10°C  a b f i l t r i e r t .   Man  

e r h ä l t   8 , 7   g  h e l l g e l b e   K r i s t a l l e   vom  S c h m p . :   1 8 2 - 1 8 4 ° C ,  

d i e   aus   E t h y l e n g l y k o l   u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k ö n n e n .  

B e i s p i e l   6 

8 ,5   g  des   o p t i s c h e n   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  

w e r d e n   in   100  ml  W a s s e r   g e l ö s t   und   d a n n   m i t   10  g  B e n z y l -  

d i m e t h y l - p h e n y l - a m m o n i u m c h l o r i d   2  S t d .   am  R ü c k f l u ß  

e r h i t z t .   A b k ü h l e n   und  A b s a u g e n   l i e f e r t   13  g  g e l b l i c h e  

K r i s t a l l e   vom  S c h m p . :   2 2 4 - 2 2 6 ° C ,   d i e   aus   E t h y l e n g l y k o l  

u m k r i s t a l l i s i e r t   w e r d e n   k ö n n e n .  

B e i s p i e l   7 

10  g  d e s   o p t i s c h e n   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l   (1)  und   3  g  

T r i e t h y l a m i n h y d r o c h l o r i d   in  150  ml  W a s s e r   w e r d e n   1  S t d .  



am  R ü c k f l u ß   e r h i t z t ,   a b g e k ü h l t   und  a b f i l t r i e r t .   G e l b -  

l i c h e   K r i s t a l l e ,   d i e   aus   M e t h y l g l y k o l   u m g e l ö s t   w e r d e n  

k ö n n e n .  

B e i s p i e l   8 

Auf  d i e   g l e i c h e   W e i s e ,   w ie   in   den   v o r a n g e g a n g e n e n  

B e i s p i e l e n   b e s c h r i e b e n ,   e r h ä l t   man  w e i t e r e   s c h w e r l ö s -  

l i c h e   q u a r t ä r e   A m m o n i u m s a l z e   von  o p t .   A u f h e l l e r n ,   d i e  

d u r c h   U m s e t z u n g   von  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l  

m i t   A m m o n i u m s a l z e n   d e r   F o r m e l  

e r h a l t e n   w e r d e n   k ö n n e n .  

Die  f o l g e n d e   T a b e l l e   e n t h ä l t   d i e  R e s t e   d e r   v e r w e n d e t e n  

A u s g a n g s v e r b i n d u n g e n   (6)  und  ( 7 ) .  





B e i s p i e l   9 

20  g  des   n a c h   B e i s p i e l   1  h e r g e s t e l l t e n   in   W a s s e r   u n l ö s -  

l i c h e n   A u f h e l l e r s a l z e s   w e r d e n   z u s a m m e n   m i t   20  g  E m u l g a -  

t o r   W und   60  g  W a s s e r   h o m o g e n i s i e r t   und  m i t   e i n e r   Z a h n -  

k o l l o i d m ü h l e   v o r z e r k l e i n e r t .   Die   S u s p e n s i o n   w i r d   d a n n  

b e i   R a u m t e m p e r a t u r   m i t   4  D u r c h g ä n g e n   in   e i n e r   P e r l -  

m ü h l e   n a ß z e r k l e i n e r t .   Die  r e s u l t i e r e n d e   s t a b i l e   D i s p e r -  
s i o n   i s t   l e i c h t   in   d i e   S p i n n m a s s e n   e i n z u a r b e i t e n   und  z e i g t  

e b e n f a l l s   a u f   d e r   v e r s p o n n e n e n   F a s e r   h e r v o r r a g e n d e   W e i ß -  

e f f e k t e .  

B e i s p i e l   10  

16  g  des   o p t .   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l   1  a u s   B e i s p i e l   1  w e r -  

den  m i t   1 2 , 8   g  B e n z y l d i m e t h y l - p h e n y l - a m m o n i u m c h l o r i d ,  

16  g  E m u l g a t o r   W und   5 5 , 2   g  W a s s e r   u n t e r   R ü h r e n   h o m o g e n i -  

s i e r t   und  m i t   e i n e r   Z a h n k o l l o i d m ü h l e   v o r z e r k l e i n e r t .   D i e  

S u s p e n s i o n   w i r d   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   und   4  D u r c h g ä n g e n  

in   e i n e r   P e r l m ü h l e   n a ß z e r k l e i n e r t .   Die   r e s u l t i e r e n d e ,  

s t a b i l e   D i s p e r s i o n   i s t   l e i c h t   in   d i e   S p i n n m a s s e   e i n z u a r -  

b e i t e n   und  z e i g t   a u f   d e r   v e r s p o n n e n e n   F a s e r   h e r v o r r a g e n d e  

W e i ß e f f e k t e .  

B e i s p i e l   1 1  

16  g  des   o p t i s c h e n   A u f h e l l e r s   d e r   F o r m e l  l  a u s   B e i s p i e l  

1  w e r d e n   m i t   16  g  B e n z y l - d o d e c y l - d i m e t h y l - a m m o n i u m c h l o r i d ,  

16  g  E m u l g a t o r   W und   52  g  W a s s e r   u n t e r   R ü h r e n   h o m o g e n i -  

s i e r t   und  m i t   e i n e r   Z a h n k o l l o i d m ü h l e   v o r z e r k l e i n e r t .   D i e  

S u s p e n s i o n   w i r d   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   m i t   4  D u r c h g ä n g e n   i n  

e i n e r   P e r l m ü h l e   n a ß z e r k l e i n e r t .  



B e i s p i e l   12 

In  g l e i c h e r   W e i s e   wie   in   B e i s p i e l   9  b e s c h r i e b e n   l a s s e n  

s i c h   d i e   in   W a s s e r   s c h w e r -   bzw.   u n l ö s l i c h e n   A u f h e l l e r -  

s a l z e   d e r   B e i s p i e l   4,  5  und   6  s o w i e   d i e   im  B e i s p i e l   8 

b e s c h r i e b e n e n   V e r b i n d u n g e n   ( 8 )  -   (20)  zu  s t a b i l e n   D i s -  

p e r s i o n e n   f o r m i e r e n .  

B e i s p i e l   13 

In  g l e i c h e r   W e i s e   wie   in   den   B e i s p i e l e n   10-  und   11  b e -  

s c h r i e b e n ,   l a s s e n   s i c h   a u c h   d i e   in  B e i s p i e l   8  b e s c h r i e -  

b e n e n   A u s g a n g s p r o d u k t e   ( 8 )  -   (20)  u m s e t z e n   und  zu  s t a -  

b i l e n   D i s p e r s i o n e n   f o r m i e r e n .  

B e i s p i e l   14 

1  kg  V i s k o s e   ( a l s   X a n t h o g e n a t   in   N a t r o n l a u g e   g e l ö s t e  
7  %ige  C e l l u l o s e )   w i r d   m i t   1 ,2   %  d e r   g u t   g e s c h ü t t e l t e n  

D i s p e r s i o n   (16  %ig  b e z o g e n   a u f   W i r k s t o f f ) ,   d e r e n   H e r -  

s t e l l u n g   im  B e i s p i e l   9  o d e r   11  b e s c h r i e b e n   i s t ,   v e r -  

s e t z t ;   es  w i r d   6  Min .   g u t   g e r ü h r t   (70  U / M i n ) ,   b e i   c a .  
200  T o r r   w ä h r e n d   60  Min .   e n t l ü f t e t   und   d a n n   in  e i n  

K o a g u l a t i o n s b a d ,   b e s t e h e n d   aus   S c h w e f e l s ä u r e   (8  %),  N a -  

t r i u m s u l f a t   (16  %)  und   Z i n k s u l f a t   (3  %),  a b g e s p o n n e n  

und   in   ü b l i c h e r w e i s e   a u f g e a r b e i t e t .   E i n e   B e e i n f l u ß u n g  

d e r   S p i n n b ä d e r   k o n n t e   w e d e r   in   s a u r e n   n o c h   im  a l k a -  

l i s c h e n   B e r e i c h   f e s t g e s t e l l t   w e r d e n .  

E i n   V e r g l e i c h   d e r   A u f h e l l u n g   m i t   ä q u i v a l e n t e n   M e n g e n  

d e r   A u s g a n g s v e r b i n d u n g   (1)  z e i g t ,   daß  man  m i t   den  g e -  

f ä l l t e n   q u a r t ä r e n   A m m o n i u m s a l z   h ö h e r e   W e i ß g r a d e   b e k o m m t .  



In  g l e i c h e r   W e i s e   k a n n   a u c h   d i e   e n t s p r e c h e n d e   M e n g e  d e s  

r e i n e n   W i r k s t o f f e s   aus   B e i s p i e l   1  e i n g e s e t z t   u n d  

v e r s p o n n e n   w e r d e n .  



1)  W e i ß t ö n e r h a l t i g e   S p i n n m a s s e n   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  

C e l l u l o s e r e g e n e r a t f a s e r n ,   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   in   W a s s e r   p r a k t i s c h   u n l ö s l i c h e   n i e d e r m o l e k u -  

l a r e   A u f h e l l e r s a l z e   d e r   F o r m e l  

e n t h a l t e n ,   w o r i n  

A  das   A n i o n   e i n e s   h o c h a f f i n e n   a n i o n i s c h e n   C e l l u -  

l o s e w e i ß t ö n e r s  

R1  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 s   A l k y l ,   A l k e n y l ,  

A r a l k y l ,   A r y l   o d e r   C y c l o a l k y l ,  

R2,  R 3  o d e r   R4  u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   W a s s e r s t o f f  

o d e r   Rl ,   o d e r   je   2  bzw.   3  d i e s e r   R e s t e   g e -  
m e i n s a m   u n t e r   E i n s c h l u ß   des   N - A t o m s   e i n e n   H e t e -  

r o c y c l u s   b i l d e n ,   u n d  

n  e i n e   g a n z e   Z a h l  >  0   b e d e u t e n .  

2)  S p i n n m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  s i e   a l s   A u f h e l l e r s a l z e   s o l c h e   d e r  

a n g e g e b e n e n   F o r m e l   e n t h a l t e n ,   w o r i n  



A  f ü r   e i n e n   R e s t   d e r   F o r m e l  

w o r i n  

X1  A m i n o ,   M e t h y l a m i n o ,   E t h y l a m i n o ,   D i m e t h y l a m i n o ,  

D i e t h y l a m i n o ,   2 - H y d r o x y - e t h y l a m i n o ,   3 - H y d r o x y -  

p r o p y l a m i n o ,   D i ( 2 - h y d r o x y - e t h y l ) a m i n o ,   D i ( 2 -  

H y d r o x y - p r o p y l ) a m i n o ,   2 - S u l f o - e t h y l a m i n o ,  

M o r p h o l i n o ,   A n i l i n o ,   C h l o r a n i l i n o ,   S u l f o a n i -  

l i n o ,   M e t h y l a n i l i n o   o d e r   2 - D i s u l f o a n i l i n o   u n d  

X2  H y d r o x y ,   M e t h o x y ,   E t h o x y ,   M e t h o x y e t h o x y ,   C h l o r  

o d e r   X1  b e d e u t e n ,  

s t e h t .  

3)  S p i n n m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  s i e   e i n e   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l  



4)  S p i n n m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  s i e   e i n e   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l  

e n t h a l t e n .  

5)  S p i n n m a s s e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  s i e   a l s   A u f h e l l e r s a l z e   s o l c h e   d e r   a n g e g e -  
b e n e n   F o r m e l   e n t h a l t e n ,   w o r i n  

A  f ü r   e i n e n   R e s t   d e r   F o r m e l  

u n d  

X5  W a s s e r s t o f f ,   M e t h y l ,   E t h y l ,   M e t h o x y ,   E t h o x y ,  

C h l o r   o d e r   S u l f o   b e d e u t e n .  

6)  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  S p i n n m a s s e n   g e m ä ß  

A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  o p -  

t i s c h e   A u f h e l l e r   d e r   F o r m e l  



bzw.   d e r e n   w a s s e r l ö s l i c h e   S a l z e   m i t   n  Ä q u i v a l e n t e n  

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

w o r i n   Y  e i n   f a r b l o s e s ,   n i c h t   f l u o r e s z i e r e n d e s ,   w a s -  

s e r l ö s l i c h e m a c h e n d e s   A n i o n   o d e r   OH-  b e d e u t e t ,   u m -  

s e t z t ,   d a s   d a b e i   a n f a l l e n d e ,   i n   W a s s e r   p r a k t i s c h  

u n l ö s l i c h e   A u f h e l l e r s a l z   i s o l i e r t   und   in   e i n e   V i s -  

k o s e s p i n n m a s s e   e i n a r b e i t e t .  

7)  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6 ,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  das   s c h w e r l ö s l i c h e   A u f h e l l e r s a l z  

in   G e g e n w a r t   von  o b e r f l ä c h e n a k t i v e n   S t o f f e n   e i n e r  

N a ß z e r k l e i n e r u n g   u n t e r w i r f t .  
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