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Schichtsilikate.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Filtration von or-  tion mit Kieselgur und/oder Aktivkohle umfassen.
ganische Losungsmittel enthaitenden Flotten in der Chemi-

schrainigung unter Verwendung naturlicher und/oder synthe-

tischer Schichtsilikate, die nach an sich bekannten Methoden

mit elner oder mehreren Ammoniumverbindungen der alige-

meinen Formel ()

H|R2R3R4N4 X~ (I)

in der

R*, R?, R® und R* fiir Wasserstoff, Alkyl- oder Alkenylgrup-
pen stehen, die gegebenenfalls substituiert sein kénnen, und
X~ fur Anionen wasserléslicher, stark dissoziierter Séuren
steht, in einer Menge von 2 bis 60 Gew.-% prépariert sind.

Anschwemm- oder Kartuschenfilter werden mit derart
préparierten Schichtsilikaten allein oder in Kombination mit
Kieselgur und/oder Aktivkohle beschickt und in der Chemi-
schreinigung verwendete Losungsmittelgemische Gber die
priiparierten Filter filtriert.

Die Erfindung umfaRt auBerdem Filterhilfsmitte! zur Ver-
wendung in der Filtration von Reinigungsflotten aus der Che-
migchreinigung, die dadurch gekennzeichnet sind, dad sie mit
quaternren Ammoniumverbindungen der obigen allgemei-
nen Formel (1) in einer Menge von 2 bis 60 Gew.-% préparierte
natlrliche und/oder synthetische Schichtsilikate in Kombina-
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Verfahren zur Filtration von Flotten in der
Chemischreinigqung und dabei verwendete Filterhilfs-—

mittel in Form priparierter Schichtsilikate

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Filtration
von organische L&sungsmittel enthaltenden Flotten in
der Chemischreiniqung. Sie betrifft auBerdem bei der

Filtration dieser Flotten verwendete Filterhilfsmit-
tel.

In der Chemischreinigung werden Verschmutzungen von
Textilien und Lederwaren durch iiberwiegend organische
Lésungsmittel enthaltende Reinigungsflotten abgeldst.
Um die Ld&sungsmittel wiederverwenden zu kbénnen, miissen
aus ihnen die abgeldsten Schmutzstoffe, die entweder
dispergiert oder in den organischen L&sungsmitteln
geldst sind, mdglichst vollsténdig entfernt werden,
ohne daB dabei wesentliche Verinderungen in der Zusam-
mensetzung der Reinigungsflotten auftreten.

In derartigen Verfahren zur Reinigung von L&sungsmit-
teln aus der Chemischreinigung miissen in einem ersten
Schritt alle filtrierbaren, d.h. nicht geldsten Verun-

reinigungen aus dem L8sungsmittel entfernt werden.

843307438338 3. 04 84
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Dies geschieht normalerweise in Filtern, die mit Kie-
selgur beschickt werden. In solchen Kieselgur-Filtern

werden jedoch nur ungeldste Verschmutzungen
aus den Reinigungsflotten abfiltriert.

Werden Filterpatronen (Kartuschenfilter) £lir die Fil-
tration der verschmutzten Reinigungsflotten verwendet,
so ist das Filtrationsresultat deutlich besser. Die
Kartuschen derartiger Filter enthalten Aktivkohle oder
Gemische aus Aktivkohle und aktivierter Tonerde (Ben-
tonit). Derartige Stoffe haben nicht nur eine auBer-
gewbhnlich groBe Oberfliche, sondern zeigen auch eine
gute Adsorptionswirkung gegenfiber gelésten Verschmut-
zungen. Die damit gefilterten Reinigungsflotten sind
daher deutlich sauberer als die durch Kieselgurfilter
filtrierten, so daB der Zeitpunkt einer nachfolgenden
Destillation der Reinigungsflotten hinausgezdgert wer-
den kann. Derartige Kartuschenfilter werden beispiels-
weise in der aktuellen FCR-Information Nr. 174 der

Forschungsstelle Chemischreiniqung, erschienen im Juli
1977, beschrieben.

Nachteilig bei derartigen Adsorptionsfiltern "wirkt
sich jedoch der Tensidgehalt bestimmter Reingungsflot-
ten aus. Derartige Tenside, die beispielsweise aus der
Vordetachur stammen, werden ungeniigend adsorbiert,
Dies fiihrt zu einer Anreicherung von Vordetachurmit- -
teln und Reinigungsverstdrkern in den Reinigungsflot-
ten. Sogenannte "Riénder" an dlinnen Textilien, wie bei-
spielsweise Futterstoffen oder leichter Oberbeklei-

dung, sind die unmittelbare Folge {vgl. WRP, Heft
6/1982, Seite 8 f).

Deutliche Verbesserungen der oben beschriebenen Kie-

selgurfilter erbringen in der DE-0S 30 07 633
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beschriebene Filter, die ganz oder teilweise aus fein-
teiligen, wasserunléslichen Alkalimetall-Aluminiumsji-
likaten (Zeolithen) bestehen. Derartige Zeolithfilter
werden zum Teil in Kombination mit Kieselgurfiltern
verwendet und machen vor allem auch eine Ent-
fernung geldster Sdurespuren aus den
Reinigungsflotten mdglich. Eine Destillation der L&-
sungsmittelgemische ist jedoch aufgrund zahlreicher
geldster Schmutzstoffe unumginglich. ..

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die in der
Chemischreinigung verwendeten Lbsungsmittel oder L&~
sungsmittelgemische durch eine verbesserte Filtration
von gel6sten Verschmutzungen, Geruchs-~ und Farbstof-
fen, Vordetachurmitteln und Reinigqungsverstdrkern
weitgehend zu befreien, so daB eine .Destillation des
Losungsmittels rnur in groBen Abstinden notwendig ist.

Die Erfindung betrifft daher ein Verfahren zur Filtra-
tion von organische L&sungsmittel enthaltenden Flotten
in der Chemischreinigung unter Verwendung silikati-
scher Filterhilfsmittel, das dadurch gekennzeichnet
ist, daB man natiirliche und/oder synthetische Schicht-
silikate mit einer Austauschkapazitit fiir Kationen
nicht unter 30 meq/100 g Schichtsilikat nach an sich
bekannten Methoden mit einer oder mehreren Ammonium-
verbindungen der allgemeinen Formel (I)

RRZRRN X7

in der

Rl, Rz, R3 und R4 fir Wasserstoff, Alkyl- oder Al-

kenylgruppen stehen oder zwei oder drei der Reste R1
bis R4 unter Einschlu8 des Stickstoffatoms zu einem

842307430539 3 0484
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aliphatischen oder aromatischen heterocyclischen Ring-
system geschlossen sein kénnen, wobei die jeweiligen
Alkyl- oder Alkenylgruppen verzweigt oder unverzweigt
sein k6nnen und Cycloalkylgruppen, Arylgruppen, Ether-
bindungen, Aminbindungen, Amidbindungen und Esterbin-
dungen enthalten k&nnen. und durch Hydroxylgruppen
oder Halogenid substituiert sein k&nnen und eine Zahl
von C-Atomen im Bereich von 1 bis 18 aufweisen und
die Gesamtzahl der C-Atome im Kation oberhalb von 12
liegt und X fiir Anionen wasserl®slicher Sduren mit
einer Dissoziationskonstante iber 10"5 steht, in einer
Menge von 2 bis 60 Gew.-% pripariert, Anschwemm- oder
Kartuschenfilter mit derartig prédparierten Schicht-
silikaten allein oder in Kombination mit Kieselgur
und/oder Aktivkohle beschickt und in der Chemisch-

reinigung verwendete L®&sungsmittelgemische {iiber der-
artige Filter filtriert.

Die Erfindung betrifft auBerdem Filterhilfsmittel zur
Verwendung in der Filtration von Reinigungsflotten aus
der Chemischreinigung, die dadurch gekennzeichnet
sind, daB sie mit Ammoniumverbindungen der obigen all-
gemeinen Formel (I) in einer Menge von 2 bis 60 Gew.-%
préparierte natilirliche und/oder synthetische Schicht-

silikate in Kombination mit Kieselgur und/ocder Aktiv-
kohle umfassen.

Als Schichtsilikate sind zahlreiche Silikatmaterialien
natiirlichen und/oder synthetischen Ursprungs geeignet.
In dem erfindungsgemdBen Verfahren verwendet man ins-
besondere glimmeratige Schichtsilikate mit Dreischicht-
Struktur aus der Gruppe der Smectite, doch eignen sich
auch Vermiculite und die zu den nicht glimmerartigen

Schichtsilikaten zdhlenden Natriumphyllosilikate. 2u
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den Smectiten zdhlen der Montmorillonit, der Caponit,
der Beidellit und der Hectorit; Beispiele fiir Phyllo-
silikate sind Kenyait, Magadiit, Makatit und Kanemit.
Vorzugsweise verwendet man Bentonite mit einem hohen
Gehalt an Montmorillonit oder Hectorit, wobei natfir-
liche Bentonite in unbehandelter Form oder gegebenen-
falls in einer mit Sduren oder Alkalien zur Reinigung
und Entfernung von stérenden Kationen in an sich be-

kannter Weise vorbehandelten form eingesetzt werden.

Die wichtigste KenngréB8e der verwendbaren Schichtsili-
kat-Materialien ist ihre Austauschkapazitét fiir Kat-
ionen. ErfindungsgemiB sollte diese Gr&Be den Wert von
30 meg/100 g Schichtsilikat nicht unterschreiten. Be-
sonders bevorzugt sind solche Smectit-Tonminerale,
deren Kationen-Austauschkapazitit zwischen 50 und 120
meq/100 g Schichtsilikat liegt.

Natilirliche und/oder synthetische Schichtsilikate mit
den genannten Eigenschaften werden nach an sich be-
kannten Methoden mit einer oder mehreren langkettigen
Ammoniumverbindungen der oben genannten allgemeinen
Formel (I) in einer Menge von 2 bis 60 Gew.-%, bézogen
auf das Gesamtgewicht des modifizierten Schichtsili-
kats, pripariert. Dies kann beispielsweise dadurch
geschehen, daB man die entsprechenden Silikate mit
Losungen der gewilinschten Ammoniumverbin-

dungen behandelt und dadurch einen Austausch von Al-
kalimetall-~Kationen der Schichtsilikate gegen
Ammonium-Kationen erreicht. Bevorzugt wer-

den die Schichtsilikate mit Mengen an o Am~

die

moniumverbindungen im Bereich von 5 bis 30 Gew.-3,

besonders bevorzugt im Bereich von 10 bis 25 Gew.-%,
prdpariert,
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Flir das erfindungsgemifie Verfahren der Filtration von
Flotten aus der Chemischreinigung haben sich insbe-
sondere Ammoniumverbindungen der allgemeinen Formel
(I} bewidhrt, deren Gesamtzahl von C-Atomen im Bereich
zwischen 14 und 38 liegt. Von diesen wiederum werden
die quaternidren Ammoniumverbindungen besonders bevor-
zugt; d.h., Verbindungen, in denen keiner der Reste R1
bis R4 Wasserstoff ist. In der allgemeinen Formel (I)
sind dabei entsprechend einer weiteren bevorzugten
Ausfithrungsform Verbindungen besonders geeignet, in
denen mindestens zwei der organischen Reste R fiir
einen Alkylrest mit 1 bis 3 C-Atomen und einer oder
zwei der organischen Reste R fiir einen Alkylrest mit 9
bis 18 C-Atomen stehen. Das Anion X steht fiir Anionen
wasserléslicher Siuren mit einer Dissoziationskonstan-
te {iiber 10-5, vorzugsweise fiir Chlorid, Bromid, Ace-
tat, Hydrogensulfat oder Hydrogenphosphat, insbeson-
dere aber fiir Chlorid. Besonders bewdhrt fiir die Pré&-
paration der natiirlichen und/oder synthetischen
Schichtsilikate haben sich Lauryltrimethylammonium-
chlorid und Distearyldimethylammoniumchlorid. Es sind
jedoch auch andere, beispielsweise aromatische Reste R
enthaltende quaternire Ammoniumsalze mit Vorteil ver-
wendbar, wie beispielsweise Cetyldimethylbenzylammo-
niumchlorid. Als Beispiel fiir quaterndre Ammoniumsalze

der allgemeinen Formel (I), in der die organischen

Reste R unter EinschluB des Stickstoffatoms zu einem ’

heterocyclischen Ringsystem geschlossen sein kdnnen,

wird Laurylpyridiniumchlorid genannt.

Die mit den genannten Ammoniumverbindungen préparier-
ten natiirlichen und/oder synthetischen Schichtsilikate
werden fiir das erfindungsgemdBe Verfahren als Be-
schickung von Anschwemm- oder Kartuschenfiltern ver-=
wendet, wobei Kartuschenfilter besonders bevorzugt

e
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werden. Die Beschickung kann entweder ausschlieBlich
aus den qﬁﬁgﬁqﬁg?sepréparierten Schichtsilikaten be--
stehen odEET(Z%ﬁIEEHﬁngen von herkémmlichen weiteren
Filterhilfsmitteln, beispielsweise Kieselgur und/oder
Aktivkohle, enthalten. Werden Mischungen aus Kiesel-
gur/Schichtsilikat oder Aktivkohle/Schichtsilikat ver-
wendet, so betrdgt das Mischungsverhiltnis der ge-
nannten Komponenten 80 : 20 bis 50 : 50, besonders

‘bevorzugt 70 : 30 bis 50 : 50.

Die beschriebenen Filterhilfsmittel sind zur Verwen-
dung in dem erfindungsgemdBen Verfahren zur Filtration
von organische L&sungsmittel enthaltenden Flotten in
der Chemischreinigung wesentlich besser geeignet als
herkémmliche Adsorptionsfilter, die Kieselgur, Aktiv-
kohle, 2Zeolithe oder Mischungen dieser Materialien
enthalten. Insbesondere dann, wenn als verschmutzte
Losungsmittel in den Reinigungsflotten Trichlorethy-
len, 1,1,1-Trichlorethan, Perchlorethylen, Monofluor-
trichlormethan, Trifluortrichlorethan oder Mischungen
der genannten LOsungsmittel anfallen, bringt der Ein-
satz der genannten Filterhilfsmittel groBe Vorteile.
Die Reiniqungsflotten k&nnen fast vollstdndig von ge-
l6sten Verschmutzungen, Geruchs- und Farbstoffen, Vor-
detachurmitteln und Reinigungsverstirkern befreit wer-
den. Die nach herk®mmlichen Filtrationsverfahren hiu-
fig erforderliche Destillation der Lésungsmittel ist
nur noch sehr viel seltener notwendig. Damit k&nnen
nicht nur L®sungsmittel eingespart werden, sondern
auch die Energiekosten merklich gesenkt werden. Stets
zeichnen sich dabei die Filterhilfsmittel, die aus
einer Mischung von Schichtsilikat hit Kieselgur oder
Aktivkohle bestehen, durch besonders universelle Rei-
nigungseigenschaften aus,
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Die Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele
niher erldutert.

Beispiel flir die Herstellung préparierter

Schichtsilikate

2

In einem Rithrbehilter wurden 500 g Laponite RD (syn-
thetischer Hectorit der Fa. Laporte Ind.) in 10 1 ent-
ionisiertem Wasser dispergiert und auf 60°C aufge-
heizt. Es bildete sich ein klares, thixotropes Gel.
Unter kriftigem Rilhren wurden 425 g Dehyguart LT
(Lauryltrimethylammoniumchlorid in Wasser geldst, ca.
35 ¢ Aktivsubstanz, Fa. Henkel) langsam zugegeben,
wobei der organisch modifizierte Hectorit ausflockte.
zur vollstidndigen Umsetzung wurde 30 Minuten lang nach-
geriihrt. Der organisch modifizierte Hectorit wurde auf
einer Filternutsche abgesaugt, mit 2 1 entionisiertem
Wasser gewaschen und bei 75°C im Umlufttrockenschrank
getrocknet. Das Produkt hatte einen Kohlenstoffgehalt

von 17,3 %, entsprechend ca. 27 % Lauryltrimethyl-
ammoniumchlorid.

Beispiel 1 —

Eine Reinigungsflotte, deren organischer L&sungsmit-
tel-Bestandteil Trifluortrichlorethan war, enthielt

5 g pro Liter Talgfettsdure und einen anionaktiven
Reinigungsverstédrker , der die folgende Zusammensetzung
hatte:

s

40 % Natriumdodecylbenzolsulfonat,
10 ¢ Kaliumpetrolsulfonat,

10 § Isopropancl,

20 % Spindeldl und

20 % Wasser.
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Der Reinigungsverstdrker war in einer Menge ven 7 g
pro Liter Reinigungsflotte geldst.

Zur Bestimmung der Adsorption von Fettsduren und Rei-
nigungsverstirker wur die Reinigqungsflott is—
ronng Kartuschenf%iter gungsflotte im Kreis
lauf {iber ein V gepumpt, das als Filterhilfsmit-

tel ein Gemisch aus
60 % gekdrnte Aktivkohle (Teilchendurchmesser
1,5 mm) und '
40 %3 eines préparierten Schichtsilikates enthielt.
Bei dem Schichtsilikat handelte es sich um einen Hec-

torit, der mit 27 Gew.-% Lauryltrimethylammonium-—
chlorid beladen war.

Nach zweistiindiger Filtration wurde eine Probe der
gereinigten Flotte entnommen und der Gehalt an Fett-
sdure sowie der rlickstdndige Feststoffgehalt bestimmt.

Die Ergebnisse sind der Tabelle 1 zu entnehmen.

Vergleichsbeispiel 1

Die in Beispiel 1 beschriebene Reinigungsflotte wurde
. ] Kartuschenfilter
im Kreislauf {iber ein V/ gepumpt, das

60 % gekdrnte Aktivkohle (Teilchendurchmesser
1,5 mm) und

-

40 % unbeladenen Hectorit enthielt. Unter gleichen
Bedingungen wie in Beispiel 1 wurde eine Flottenprobe
entnommen und der Gehalt an Fettsdure und feststoffen
bestimmt. Die Ergebnisse sind Tabelle 1 zu entnehmen.

Wie ein Vergleich von Beispiel 1 und Vergleichsbei-
spiel 1 =zeiqgt, konnten der Fettsiuregehalt und der
Feststoffgehalt der Reinigungsflotte bei Verwendung
des beladenen Schichtsilikats stark reduziert werden,
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der Reinigqungsverstirker konnte sogar vollstdndig aus
der Flotte entfernt werden. Das unbeladene Schichtsi-

likat zeigte in allen drei Fdllen schlechtere Ergeb-
nisse.

Beispiel 2 :

Eine als organisches Ldsungsmittel {iberwiegend Mono-
fluortrichlormethan enthaltende Reinigungsflotte ent-
hielt als geldste Verunreinigungen Stearinséure in
einer Menge von 10 g pro Liter und einen nichtiono-
genen Reinigungsverstdrker der nachfolgenden Zusam-
mensetzung in einer Menge von 5 g pro Liter:

10 % Nonylphenol + 6 EO;

25 % Cetylalkohol + 9 EO;
15 % Alkanolamid;

15 % Butylglycol;

15 % WeiBOl und

20 % Wasser,

Eine derartige Reinigungsflotte wurde, wie in Beispiel
1 beschrieben, zwei Stunden lang durch ein Filter im
Kreislauf gepumpt, das als Filterhilfsmittel mit einer
Mischung aus

80 $ Aktivkohle und

20 % Bentonit
beschickt war. Das Schichtsilikat war mit 60 Gew.-%
Distgaryldimethylammoniumchlorid beladen.

Nach AbschluB der Filtration wurde eine Probe der
Flotte zur Bestimmung des Gehalts an Fettsdure, Rei-
nigungsverstdrker und Festsubstanz entnommen. Die Er-

gebnisse sind Tabelle 1 zu entnehmen.
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Veraleichsbeispiel 2

Eine wie in Beispiel 2 beschrieben zusammengesetzte
Reinigungsflotte wurde mit Hilfe eines Filters gerei-
nigt, das

80 % Aktivkohle und

20 % unbeladenen Bentonit
als Filtrationshilfsmittel enthielt.

Bei gleichen Versuchsbedingungen wie in Beispiel 2
wurden nach der Filtration Proben der Reiniqgungsflotte
zur Bestimmung der in Beispiel 2 genannten Komponenten
entnommen; die Ergebnisse si;d'Tabelle 1 zu entnehmen.

Ein Vergleich von Beispiel 2 mit dem Vergleichsbei-
spiel 2 ergibt, daB die Filtration mit dem priparier-
ten Schichtsilikat zu wesentlich besseren Filtrations-~
ergebnissen fiihrte; die Mengen an gel&sten Verunreini-
gungen betrugen nur einen Bruchteil der Verunreinigun-

gen nach der Filtration mit nicht pripariertem
Schichtsilikat.

Beispiel 3

Aus einer wie iiblich betriebeﬁen Reinigungsanlage wur-
de eine stark verschmutzte und verfirbte Probe der
Reinigungsflotte entnommen, die zusitzlich mit 8 g °
Olsdure und 5 g eines wie nachfolgend beschrieben zu-
sammengesétzten Reinigungsverstirkers pro Liter Reini-
gﬁngsflotte angereichert wurde:

30

15 %

15 ¢

20 % Perchlorethylen und

20 3

o

Laurylpyridiniumchlorid;
Isopropanol;
Butylglycol;

Wasser.
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Die Reinigungsflotte enthielt als organischen L&sungs-
mittelanteil {iberwiegend Perchlorethylen.

Die Reinigungsflotte wurde 45 min im Kreislauf £il-
triert. Dabei wurde ein Anschwemm-Kerzenfilter (Labor-
ausfiihrung) verwendet, das mit
70 g Kieselgur und
30 g Montmorillonit, prépariert mit 15 Gew.-% Ben-
zylcetyldimethylammoniumchlorid
beschickt war.

vor und nach der Filtration wurde zur Bestimmung des

Fettsiduregehalts, des Reinigungsverstdrkergehalts und
des Feststoffgehalts eine Probe der Fflotte

entnommen; auBerdem wurde die Anfirbung der Flotten-
proben untersucht (Lovibond-Verfahren (Rot- bzw. Gelb-

Téne), (1 Zoll-Kiivette). Die Ergebnisse sind Tabelle 1
zu entnehmen.

Vergleichsbeispiel 3

Unter den gleichen Bedingungen wie in Beispiel 3 wurde
bei der Filtration ein Anschwemm-Filter verwendeﬁ, das

mit 100 g Kieselgur beschickt war. Die Ergebnisse sind
Tabelle 1 zu entnehmen.

Vergleichsbeispiel 4

Unter den in Beispiel 3 beschriebenen Bedingungen wur-
de ein Anschwemm-Filter verwendet, das mit 70 g Kiesel-

gur und 30 g gepulverter Aktivkohle beschickt war. Die
Ergebnisse sind Tabelle 1 zu entnehmen.

Ein Vergleich der Beispiele 3 und Vergleichsbeispiele

3 and 4 zeigt, daB mit dem mit quaterndren Ammonium-
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verbindungen beschickten Schichtsilikat deutlich bes-
sere Filtrationsergebnisse erzielt wurden als mit Fil-
tern, die als Filterhilfsmittel Kieselgur oder Kiesel-

gur-Aktivkohle-Gemische enthielten. Dies zeigt sich

insbesondere auch an den Farbuntersuchungen: Nach dem

erfindungsgemifien Verfahren filtrierte Reinigungsflot-

ten waren fast farblos, wihrend sich die gel8sten Farb-
stoffe mit herk8mmlichen Flltratlonsverfahren nur zu

einem kleinen Teil entfernen lieBen.
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Beispiel 4

In einer praxisiiblichen Reinigungsanlage (Fassungsver-~
mdgen: 4 kg Reinigungsgut) mit integriertem Adsorp-
tionsfilter wurden in zwei Testreihen jeweils 300 kg
Textilien im Einbad-Verfahren gereinigt. Die Reini-
gungsflotte enthielt als organisches L&sungsmittel
1,1,1-Trichlorethan. Als Reinigungsverstirker wurde
dem verwendeten Lsungsmittel folgende Zusammensetzung
in einer Menge von 0,5 &, bezogen auf das Gewicht der
Reinigungsware, zugesetzt:
25 Dodecylbenzolsul fonat (Triethanolaminsalz);
15 % Cetylstearylalkohol + 10 EO;
15 $ Ethylenglycol;
%
%

oP

30
15

Mineralsl und

Wasser.

Um einen Vergleich der L®sungsmittelqualit&t und der
Qualitdt des mit diesem L&sungsmittel bewirkten Reini-
gungsvorgangs zu ermdglichen, wurde einerseits das
Losungsmittel iiber ein Filter gereinigt, das mit einem
Filterhilfsmittel, bestehend aus

50 % Aktivkohle und

50 % eines Schichtsilikates, beladen mit 18 % Lau-

rylpyridiniumchlorid,.

beschickt war, andererseits zum Vergleich iiber ein
Filter, das mit

50 % Aktivkohle und )

50 3% desselben Schichtsilikats
beschickt war, das jedoch keinen Zusatz einer quater-
ndren Ammoniumverbindung enthielt. Die Reinigungsflot-
ten wurden nach der letzten Charge ausdestilliert.
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AuBerdem wurden aus beiden Reinigungsflotten L&¥sungs-
mittelproben entnommen und die Textilien der letzten
Charge hinsichtlich des Geruches und der Streifenbil-

dung beurteilt. Die Resultate sind der nachfolgenden
Tabelle 2 zu entnehmen.
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Ergebnis: Bei dem herk®mmlichen Reinigungsverfahren
unter Filtration mit einem nicht-prédparierten Aktiv-
kohle-/Schichtsilikat-Filter erhdlt man aufgrund des
hohen Riickstandes an Feststoffen und der damit ver-
bundenen relativ dunklen Farbe der Reinigungsflotte
Reinigungsgut, das Streifen aufweist und auBerdem un-
angenehm riecht. Um diese Nachteile vermeiden zu koén-
nen, hitte die Reiniqungsflotte schon nach einer er-
heblich geringeren Zahl von Reinigungsvorgingen de-

stilliert werden miissen, wobei das Filter auszutau-
schen war.

Im Gegensatz dazu ist bei dem erfindungsgemidBen Ver-
fahren der Losungsmittelzustand gqut, und die Reini-
gungsware f£llt einwandfrei aus. Eine Destillation derx
nach dem erfindungsgem&Ben Verfahren filtrierten Rei-

nigungsflotte wdre zu diesem Zeitpunkt noch nicht not-
wendig gewesen.

Beispiel 5

Es wurde eine Reinigungs-Testflotte angesetzt, die als
organisches L&dsungsmittel Trichlorethylen enthielt,
das mit 10 g Talgfettsdure pro Liter organisches L&-
sungsmittel versetzt war. Das.Lﬁsungsmittel war auBer-
dem durch Abldsung einer textilen Naphtholfarbe stark
rot gefdrbt. Es wurde zwei Stunden im XKreislauf durch
ein Filter gepumpt, das ausschlieBlich mit einem Hec-
torit beschickt war, der als quaterndre Ammoniumver-
bindung Lauryltrimethylammoniumchlorid in einer Menge
von 5 Gew.-% enthielt. Nach der Filtration wurden von
der Testflotte Proben entnommen und auf ihren Fett-
siuregehalt sowie ihr Farbverhalten untersucht. Die

Ergebnisse sind der nachfolgenden Tabelle 3 zu ent-
nehmen.

e e o ot i

- o ——— e+ Y
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Vergleichsbeispiel 5

Unter den in Beispiel § beschriebenen Testbedingungen

wurde die Reinigungsflotte durch ein Filter gepumpt,
das mit

70 % Kieselgur und

30 % gepulverter Aktivkohle
beschickt war. Nach Ablauf der Filtrierzeit wurden
Proben der Reiniqungsflotte entnommen und im Vergleich

zur Ausgangsprobe beurteilt. Die Ergebnisse sind der
nachfolgenden Tabelle 3 zu entnehmen.

Tabelle 3

Verfahren Fetts&duregehalt Flottenfirbung
(Beispiel) vorher nachher vorher nachher
gem. der

Erfindung 10 g/1 0,8 g/1 dunkelrot farblos
(5)

herkdmm-

liches (VS*) 10 g/1 6,2 g/1 - dunkelrot rosa

*
V = Vergleichsbeispiel

Ergebnis: Die erhebliche Reduktion des Fettsiure- und
besondes des Farbstoffgehaltes macht die Vorteile des
erfindungsgemifien Verfahrens deutlich.
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Verfahren zur Filtration von organische Losungs-

mittel enthaltenden Flotten in der Chemischreinigung

unter Verwendung silikatischer Filterhilfsmittel, da-
durch gekennzeichnet, daB man

(a)

(b)

natiirliche und/oder synthetische Schichtsilikate

mit einer Austauschkapazitdt £fir Kationen nicht
unter 30 meqg/100 g Schichtsilikat nach an sich be-
kannten Methoden mit einer oder mehreren Ammonium-
verbindungen der allgemeinen Formel (I)

rRIRZRIRNT X (1)

in der

Rl, Rz, R3 und R4 fiir Wasserstoff, Alkyl- oder

Alkenylgruppen stehen oder zwei oder drei der
Reste R1 bis R4 unter EinschluB des Stickstoff-
atoms zu einem aliphatischen oder aromatischen
heterocyclischen Ringsystem geschlossen sein kOn-
nen, wobei die jeweiligen Alkyl- oder Alkenylgrup-
pen verzweigt oder unverzweigt sein kdnnen und
Cycloalkylgruppen, Arylgruppen, Etherbindungen,
Aminbindungen, Amidbindungen und Esterbindungen
enthalten konnen und durch Hydroxylgruppen oder
Halogenid substituiert sein kdnnen und eine Zahl
von C-Atomen im Bereich von 1 bis 18 aufweisen und
die Gesamtzahl der C~Atome im Kation oberhalb von
12 liegt und X fiir Anionen wasserl®slicher Sduren
mit einer Dissoziationskonstante {iber 10'_5 steht,
in einer Menge von 2 bis 60 Gew.-% prdpariert,
Anschwemm~- oder Kartuschenfilter mit nach Schritt
(a) priparierten Schichtsilikaten allein oder in

Kombination mit Kieselgur und/oder Aktivkohle be-
schickt und -
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(c) in der Chemischreinigung verwendete L8sungsmittel-
gemische f{iber die prdparierten Filter filtriert.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB man glimmeratige Schichtsilikate mit Dreischicht-

Struktur aus der Gruppe der Smectite verwendet.

3, Verfahren nach Anspriichen 1 oder 2, dadurch gekenn-

zeichnet, daB man Bentonite mit einem hohen Gehalt an
Montmorillonit verwendet.

4. Verfahren nach Anspriichen loder 2, dadurch gekenn-

zeichnet, daB man Bentonite mit einem hohen Gehalt an
Hectorit verwendet.

5. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
daB man Emectit-Minerale verwendet,' deren Austausch-
kapazitédt flir Kationen im Bereich zwischen 50 und

120 meq/100 g Schichtsilikat liegt.

6. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man Schichtsilikate verwendet, die mit S
bis 30 Gew.-%, besonders bevorzugt mit 10 bis -~

25 Gew.-%, einer Ammoniumverbindung der allgemeinen
Formel (I) prépariert sind. :

7. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, da8 man zur Priparierung der Schichtsilikate
quarterndre Ammoniumverbindungen der allgemeinen Formel (I) ver-

wendet, deren Reste R1 bis R4 eine Gesamtzahl der C-Atome im
Bereich von 14 bis 38 aufweisen.

8. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekenn-

zeichnet, da8 man als quaternire Ammoniumsalze Verbin-
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dungen der allgemeinen Formel (I) verwendet, in der
mindestens zwei Reste R flir je einen Alkylrest mit 1
bis 3 C~Atomen und einer oder zwei Reste R fiir einen
Alkylrest mit 9 bis 1§ C-Atomen und X fiir Chlorid
stehen, besonders bevorzugt Lauryltrimethylammonium-
chlorid oder Distearyldimethylammoniumchlorid.

9., Verfahren nach Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, .daB man Filter verwendet, die mit Mischungén
von Kieselgur/Schichtsilikat oder Aktivkohle/Schicht-
silikat im Mischungsverhdltnis 80 : 20 bis 50 : 50,

bevorzugt im Mischungsverhdltnis 70 : 30 bis 50 : 50,
beschickt werden.

10. Filterhilfsmittel zur Verwendung in der Filtration
von Reinigungsflotten aus der Chemischreinigung, da-

durch gekennzeichnet, daB sie mit Ammoniumverbindungen
der allgemeinen Formel (I)

“ -
rIR‘RIRINT x (1)

in der

Rl, Rz, R3 und R4 fiir Wasserstoff, Alkyl- oder Alke-

nylgruppen stehen oder zwei oder drei der Reste R1 bis
R® unter EinschluB des Stickstoffatoms zu einem ali-
phatischen oder aromatischen heterocyclischen Ring-
system geschlossen sein k&nnen, wobei die jeweiligen
Alkyl- oder Alkenylgruppen verzweigt oder unverzweigt
sein k&nnen und Cycloalkylgruppen, Arylgruppen, Ether-
bindungen, Aminbindungen, Amidbindungen und Esterbin-
dungen enthalten k&nnen und durch Hydroxylgruppen
oder Halogenid substituiert sein konnen und eine Zahl
von C-Atomen im Bereich von 1 bis 18 aufweisen und die

Gesamtzahl der C-Atome im Kation oberhalb von 12 liegt
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und X~ fiir Anionen steht, in einer Menge von 2 bis

60 Gew.-% priparierte, natiirliche und/oder synthe-~
tische Schichtsilikate mit einer Austauschkapazifﬁt
flir Kationen nicht unter 30 meq/100 g Schichtsilikat
in Kombination mit Kieselgur und/odexr Aktivkohle um-

fassen.

A}



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

