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©  Verfahren  zur  Filtration  von  Flotten  in  der  Chemischreinigung  und  dabei  verwendete  Filterhilfsmittel  in  Form  präparierter 
Schichtsilikate. 

©  Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Filtration  von  or-  tion  mit  Kieselgur  und/oder  Aktivkohle  umfassen, 
ganische  Lösungsmittel  enthaltenden  Flotten  in  der  Chemi- 
schreinigung  unter  Verwendung  natürlicher  und/oder  synthe- 
tischer  Schichtsilikate,  die  nach  an  sich  bekannten  Methoden 
mit  einer  oder  mehreren  Ammoniumverbindungen  der  allge- 
meinen  Formel  (I) 

rVR2R3R4r>r  X" (I) 

CM 
<  

( 0  
M  

O  
Ol 

OL 
Iii 

in  der 
R\  R?,  R3  und  R4  für  Wasserstoff,  Alkyl-  oder  Alkenylgrup- 

pen  stehen,  die  gegebenenfalls  substituiert  sein  können,  und 
X"  für  Anionen  wasserlöslicher,  stark  dissoziierter  Säuren 
steht,  in  einer  Menge  von  2  bis  60  Gew.-%  präpariert  sind. 

Anschwemm-  oder  Kartuschenfilter  werden  mit  derart 
präparierten  Schichtsilikaten  allein  oder  in  Kombination  mit 
Kieselgur  und/oder  Aktivkohle  beschickt  und  in  der  Chemi- 
schrainigung  verwendete  Lösungsmittelgemische  über  die 
präparierten  Filter  filtriert. 

Die  Erfindung  umfaßt  außerdem  Filterhilfsmittel  zur  Ver- 
wendung  in  der  Filtration  von  Reinigungsflotten  aus  derChe- 
miachreinigung,  die  dadurch  gekennzeichnet  sind,  daß  sie  mit 
quaternären  Ammoniumverbindungen  der  obigen  allgemei- 
nen  Formel  (I)  in  einer  Menge  von  2  bis  60  Gew.-%  präparierte 
natürliche  und/oder  synthetische  Schichtsilikate  in  Kombina- 
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P a t e n t a n m e l d u n g  

D  7113  FP 

v e r i a n r e n   z u r   F i l t r a t i o n   von  F l o t t e n   in   d e r  

C h e m i s c h r e i n i g u n g   und  d a b e i   v e r w e n d e t e   F i l t e r h i l f s -  
m i t t e l   in   Form  p r ä p a r i e r t e r   S c h i c h t s i l i k a t e  

Lu.e  t r u n a u n g   o e t r u r t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   F i l t r a t i o n  
iron  o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l   e n t h a l t e n d e n   F l o t t e n   i n  
äe r   C h e m i s c h r e i n i g u n g .   S i e   b e t r i f f t   a u ß e r d e m   b e i   d e r  
F i l t r a t i o n   d i e s e r   F l o t t e n   v e r w e n d e t e   F i l t e r h i l f s m i t -  
t e l .  

In  d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   w e r d e n   V e r s c h m u t z u n g e n   v o n  
r e x t i l i e n   und   L e d e r w a r e n   d u r c h   ü b e r w i e g e n d   o r g a n i s c h e  
L ö s u n g s m i t t e l   e n t h a l t e n d e   R e i n i g u n g s f l o t t e n   a b g e l ö s t .  
Um  d i e   L ö s u n g s m i t t e l   w i e d e r v e r w e n d e n   zu  k ö n n e n ,   m ü s s e n  
aus  i h n e n   d i e   a b g e l ö s t e n   S c h m u t z s t o f f e ,   d i e   e n t w e d e r  
ä i s p e r g i e r t   o d e r   in   den   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  
g e l ö s t   s i n d ,   m ö g l i c h s t   v o l l s t ä n d i g   e n t f e r n t   w e r d e n ,  
Dhne  daß  d a b e i   w e s e n t l i c h e   V e r ä n d e r u n g e n   in   d e r   Z u s a m -  
m e n s e t z u n g   d e r   R e i n i g u n g s   f l o t t e n   a u f t r e t e n .  

In  d e r a r t i g e n   V e r f a h r e n   z u r   R e i n i g u n g   von  L ö s u n g s m i t -  
t e l n   a u s   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   m ü s s e n   in   e i n e m   e r s t e n  
S c h r i t t   a l l e   f i l t r i e r b a r e n ,   d . h .   n i c h t   g e l ö s t e n   V e r u n -  
r e i n i g u n g e n   a u s   dem  L ö s u n g s m i t t e l   e n t f e r n t   w e r d e n .  
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D i e s   g e s c h i e h t   n o r m a l e r w e i s e   in   F i l t e r n ,   d i e   m i t   K i e -  

s e l g u r   b e s c h i c k t   w e r d e n .   In  s o l c h e n   K i e s e l g u r - F i l t e r n  

w e r d e n   j e d o c h   n u r   u n g e l ö s t e   V e r s c h m u t z u n g e n  

aus   den   R e i n i g u n g s f l o t t e n   a b f i l t r i e r t .  

>5 

W e r d e n   F i l t e r p a t r o n e n   ( K a r t u s c h e n f i l t e r )   f ü r   d i e   F i l -  

t r a t i o n   d e r   v e r s c h m u t z t e n   R e i n i g u n g s f l o t t e n   v e r w e n d e t ,  

so  i s t   d a s   F i l t r a t i o n s r e s u l t a t   d e u t l i c h   b e s s e r .   D i e  

K a r t u s c h e n   d e r a r t i g e r   F i l t e r   e n t h a l t e n   A k t i v k o h l e   o d e r  

10  G e m i s c h e   aus   A k t i v k o h l e   und  a k t i v i e r t e r   T o n e r d e   ( B e n -  

t o n i t )   .  D e r a r t i g e   S t o f f e   h a b e n   n i c h t   n u r   e i n e   a u ß e r -  

g e w ö h n l i c h   g r o ß e   O b e r f l ä c h e ,   s o n d e r n   z e i g e n   a u c h   e i n e  

g u t e   A d s o r p t i o n s w i r k u n g   g e g e n ü b e r   g e l ö s t e n   V e r s c h m u t -  

z u n g e n .   Die   d a m i t   g e f i l t e r t e n   R e i n i g u n g s f l o t t e n   s i n d  

15  d a h e r   d e u t l i c h   s a u b e r e r   a l s   d i e   d u r c h   K i e s e l g u r f i l t e r  

f i l t r i e r t e n ,   so  daß  d e r   Z e i t p u n k t   e i n e r   n a c h f o l g e n d e n  

D e s t i l l a t i o n   d e r   R e i n i g u n g s f l o t t e n   h i n a u s g e z ö g e r t   w e r -  

den   k a n n .   D e r a r t i g e   K a r t u s c h e n f i l t e r   w e r d e n   b e i s p i e l s -  

w e i s e   in   d e r   a k t u e l l e n   F C R - I n f o r m a t i o n   Nr.   174  d e r  

20  F o r s c h u n g s s t e l l e   C h e m i s c h r e i n i g u n g ,   e r s c h i e n e n   im  J u l i  

1 9 7 7 ,   b e s c h r i e b e n .  

N a c h t e i l i g   b e i   d e r a r t i g e n   A d s o r p t i o n s f   i l t e r n   w i r k t  

s i c h   j e d o c h   d e r   T e n s i d g e h a l t   b e s t i m m t e r   R e i n g u n g s f   l o t -  

25  t e n   a u s .   D e r a r t i g e   T e n s i d e ,   d i e   b e i s p i e l s w e i s e   aus   d e r  

V o r d e t a c h u r   s t a m m e n ,   w e r d e n   u n g e n ü g e n d   a d s o r b i e r t .  

D i e s   f ü h r t   zu  e i n e r   A n r e i c h e r u n g   von  V o r d e t a c h u r m i t -  

t e l n   und  R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r n   in   den   R e i n i g u n g s f l o t -  

t e n .   S o g e n a n n t e   " R ä n d e r "   an  d ü n n e n   T e x t i l i e n ,   w ie   b e i -  

30  s p i e l s w e i s e   F u t t e r s t o f f e n   o d e r   l e i c h t e r   O b e r b e k l e i -  

d u n g ,   s i n d   d i e   u n m i t t e l b a r e   F o l g e   ( v g l .   WRP,  H e f t  

6 / 1 9 8 2 ,   S e i t e   8  f)  . 

D e u t l i c h e   V e r b e s s e r u n g e n   d e r   o b e n   b e s c h r i e b e n e n   K i e -  

35  s e l g u r f i l t e r   e r b r i n g e n   in   d e r   DE-OS  30  07  6 3 3  
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b e s c h r i e b e n e   F i l t e r ,   d i e   g a n z   o d e r   t e i l w e i s e   aus   f e i n -  
t e i l i g e n ,   w a s s e r u n l ö s l i c h e n   A l k a l i m e t a l l - A l u m i n i u m s i -  
l i k a t e n   ( Z e o l i t h e n )   b e s t e h e n .   D e r a r t i g e   Z e o l i t h f   i l t e r  
w e r d e n   zum  T e i l   in   K o m b i n a t i o n   m i t   K i e s e l g u r f i l t e m  

05  v e r w e n d e t   und  m a c h e n   vor  a l l e m   auch  e i n e   E n t -  

f e r n u n g   g e l ö s t e r   5 * ä u r e s p u r e n   aus  d e n  

R e i n i g u n g s f l o t t e n   m ö g l i c h .   E i n e   D e s t i l l a t i o n   d e r   L ö -  
s u n g s m i t t e l g e m i s c h e   i s t   j e d o c h   a u f g r u n d   z a h l r e i c h e r  

g e l ö s t e r   S c h m u t z s t o f f e   u n u m g ä n g l i c h .   - 
1 0  

Der   E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   d i e   in   d e r  
C h e m i s c h r e i n i g u n g   v e r w e n d e t e n   L ö s u n g s m i t t e l   o d e r   L ö -  
s u n g s m i t t e l g e m i s c h e   d u r c h   e i n e   v e r b e s s e r t e   F i l t r a t i o n  
von  g e l ö s t e n   V e r s c h m u t z u n g e n ,   G e r u c h s -   und  F a r b s t o f -  

15  f e n ,   V o r d e t a c h u r m i t t e l n   und  R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r n  
w e i t g e h e n d   zu  b e f r e i e n ,   so  daß  e i n e   D e s t i l l a t i o n   d e s  
L ö s u n g s m i t t e l s   n u r   in  g r o ß e n   A b s t ä n d e n   n o t w e n d i g   i s t .  

D ie   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   d a h e r   e i n   V e r f a h r e n   z u r   F i l t r a -  
20  t i o n   von  o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l   e n t h a l t e n d e n   F l o t t e n  

in   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   u n t e r   V e r w e n d u n g   s i l i k a t i -  
s c h e r   F i l t e r h i l f s m i t t e l ,   d a s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  
i s t ,   daß  man  n a t ü r l i c h e   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e   S c h i c h t -  
s i l i k a t e   m i t   e i n e r   A u s t a u s c h k a p a z i t ä t   f ü r   K a t i o n e n  

25  n i c h t   u n t e r   30  m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t   n a c h   an  s i c h  
b e k a n n t e n   M e t h o d e n   m i t   e i n e r   o d e r   m e h r e r e n   A m m o n i u m -  
v e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

RXR2R3R4N+  X~  ( I )  
3 0  

in  d e r  
1 2   3  4 R  ,  R  ,  R  und  R  f ü r   W a s s e r s t o f f ,   A l k y l -   o d e r   A l -  

k e n y l g r u p p e n   s t e h e n   o d e r   z w e i   o d e r   d r e i   de r   R e s t e   R1 
b i s   R  u n t e r   E i n s c h l u ß   d e s   S t i c k s t o f f   a t o m s   zu  e i n e m  

35  
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a l i p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n   h e t e r o c y c l i s c h e n   R i n g -  

s y s t e m   g e s c h l o s s e n   s e i n   k ö n n e n ,   w o b e i   d i e   j e w e i l i g e n  

A l k y l -   o d e r   A l k e n y l g r u p p e n   v e r z w e i g t   o d e r   u n v e r z w e i g t  

s e i n   k ö n n e n   und  C y c l o a l k y l g r u p p e n ,   A r y l g r u p p e n ,   E t h e r -  

35  b i n d u n g e n ,   A m i n b i n d u n g e n ,   A m i d b i n d u n g e n   und  E s t e r b i n -  

d u n g e n   e n t h a l t e n   k ö n n e n   .  und  d u r c h   H y d r o x y l g r u p p e n  

o d e r   H a l o g e n i d   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n   und  e i n e   Z a h l  

von  C - A t o m e n   im  B e r e i c h   von  1  b i s   18  a u f w e i s e n   u n d  

d i e   G e s a m t z a h l   d e r   C - A t o m e   im  K a t i o n   o b e r h a l b   von   12  

10  l i e g t   und  X~  f ü r   A n i o n e n   w a s s e r l ö s l i c h e r   S ä u r e n   m i t  
—5 

e i n e r   D i s s o z i a t i o n s k o n s t a n t e   ü b e r   10  s t e h t ,   in   e x n e r  

Menge  von  2  b i s   60  Gew.-%  p r ä p a r i e r t ,   A n s c h w e m m -   o d e r  

K a r t u s c h e n f i l t e r   m i t   d e r a r t i g   p r ä p a r i e r t e n   S c h i c h t -  

s i l i k a t e n   a l l e i n   o d e r   in   K o m b i n a t i o n   m i t   K i e s e l g u r  

15  u n d / o d e r   A k t i v k o h l e   b e s c h i c k t   und  in   d e r   C h e m i s c h -  

r e i n i g u n g   v e r w e n d e t e   L ö s u n g s m i t t e l g e m i s c h e   ü b e r   d e r -  

a r t i g e   F i l t e r   f i l t r i e r t .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   a u ß e r d e m   F i l t e r h i l f s m i t t e l   z u r  

20  V e r w e n d u n g   in   d e r   F i l t r a t i o n   von  R e i n i g u n g s f l o t t e n   a u s  

d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g ,   d i e   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  

s i n d ,   daß  s i e   m i t   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   d e r   o b i g e n   a l l -  

g e m e i n e n   F o r m e l   (I)  in   e i n e r   Menge  von  2  b i s   60  G e w . - %  

p r ä p a r i e r t e   n a t ü r l i c h e   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e   S c h i c h t -  

25  s i l i k a t e   in   K o m b i n a t i o n   m i t   K i e s e l g u r   u n d / o d e r   A k t i v -  

k o h l e   u m f a s s e n .  

Als   S c h i c h t s i l i k a t e   s i n d   z a h l r e i c h e   S i l i k a t m a t e r i a l i e n  

n a t ü r l i c h e n   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e n   U r s p r u n g s   g e e i g n e t .  

30  in   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   v e r w e n d e t   man  i n s -  

b e s o n d e r e   g l i m m e r a t i g e   S c h i c h t s i l i k a t e   m i t   D r e i s c h i c h t -  

S t r u k t u r   a u s   d e r   G r u p p e   d e r   S m e c t i t e ,   d o c h   e i g n e n   s i c h  

auch   V e r m i c u l i t e   und  d i e   zu  den  n i c h t   g l i m m e r a r t i g e n  

S c h i c h t s i l i k a t e n   z ä h l e n d e n   N a t r i u m p h y l l o s i l i k a t e   .  Zu 

35  
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den  S m e c t i t e n   z ä h l e n   d e r   M o n t m o r i l l o n i t   ,  d e r   S a p o n i t ,  
d e r   B e i d e l l i t   und  de r   H e c t o r i t ;   B e i s p i e l e   f ü r   P h y l l o -  
s i l i k a t e   s i n d   K e n y a i t ,   M a g a d i i t ,   M a k a t i t   und  K a n e m i t .  
V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  B e n t o n i t e   m i t   e i n e m   h o h e n  

05  G e h a l t   an  M o n t m o r i l l o n i t   o d e r   H e c t o r i t ,   w o b e i   n a t ü r -  
l i c h e   B e n t o n i t e   in   u n b e h a n d e l t e r   Form  o d e r   g e g e b e n e n -  
f a l l s   in   e i n e r   m i t   S ä u r e n   o d e r   A l k a l i e n   z u r   R e i n i g u n g  
und  E n t f e r n u n g   von  s t ö r e n d e n   K a t i o n e n   in   an  s i c h   b e -  
k a n n t e r   W e i s e   v o r b e h a n d e l t e n   Form  e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

10  

Die  w i c h t i g s t e   K e n n g r ö ß e   d e r   v e r w e n d b a r e n   S c h i c h t s i l i -  
k a t - M a t e r i a l i e n   i s t   i h r e   A u s t a u s c h k a p a z i t ä t   f ü r   K a t -  
i o n e n .   E r f i n d u n g s g e m ä ß   s o l l t e   d i e s e   G r ö ß e   den  Wer t   v o n  
30  m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t   n i c h t   u n t e r s c h r e i t e n .   B e -  

15  s o n d e r s   b e v o r z u g t   s i n d   s o l c h e   S m e c t i t - T o n m i n e r a l e ,  
d e r e n   K a t i o n e n - A u s t a u s c h k a p a z i t ä t   z w i s c h e n   50  und  120  
m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t   l i e g t .  

« a t u r u c n e   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e   S c h i c h t s i l i k a t e   m i t  
10  den  g e n a n n t e n   E i g e n s c h a f t e n   w e r d e n   n a c h   an  s i c h   b e -  

k a n n t e n   M e t h o d e n   mi t   e i n e r   o d e r   m e h r e r e n   l a n g k e t t i g e n  

A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   d e r   o b e n   g e n a n n t e n   a l l g e m e i n e n  
F o r m e l   (I)  in   e i n e r   Menge  von  ?  b i s   60  Gew. -%,   b e z o g e n  
a u f   d a s   G e s a m t g e w i c h t   des   m o d i f i z i e r t e n   S c h i c h t s i l i -  

25  k a t s ,   p r ä p a r i e r t .   D i e s   kann   b e i s p i e l s w e i s e   d a d u r c h  
g e s c h e h e n ,   daß  man  d i e   e n t s p r e c h e n d e n   S i l i k a t e   m i t  
L ö s u n g e n   d e r   g e w ü n s c h t e n   A m m o n i u m v e r b i n -  

d u n g e n   b e h a n d e l t   und  d a d u r c h   e i n e n   A u s t a u s c h   von  A l -  
k a l i m e t a l l - K a t i o n e n   d e r   S c h i c h t s i l i k a t e   g e g e n   d i e  

30  A m m o n i u m - K a t i o n e n   e r r e i c h t .   B e v o r z u g t   w e r -  
den   d i e   S c h i c h t s i l i k a t e   m i t   Mengen  an  Am- 
m o n i u m v e r b i n d u n g e n   im  B e r e i c h   von  5  b i s   30  G e w . - % /  
b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   im  B e r e i c h   von  10  b i s   25  G e w . - % ,  
p r ä p a r i e r t .  

35 
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Fü r   d a s   e r f   i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   d e r   F i l t r a t i o n   v o n  

F l o t t e n   aus   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   h a b e n   s i c h   i n s b e -  

s o n d e r e   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

(I)  b e w ä h r t ,   d e r e n   G e s a m t z a h l   von  C - A t o m e n   im  B e r e i c h  

5  z w i s c h e n   14  und  38  l i e g t .   Von  d i e s e n   w i e d e r u m   w e r d e n  

d i e   q u a t e r n ä r e n   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   b e s o n d e r s   b e v o r -  

z u g t ;   d . h . ,   V e r b i n d u n g e n ,   in   d e n e n   k e i n e r   d e r   R e s t e   R 

b i s   R4  W a s s e r s t o f f   i s t .   In  d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

s i n d   d a b e i   e n t s p r e c h e n d   e i n e r   w e i t e r e n   b e v o r z u g t e n  

.0  A u s f ü h r u n g s f o r m   V e r b i n d u n g e n   b e s o n d e r s   g e e i g n e t ,   i n  

d e n e n   m i n d e s t e n s   zwei   d e r   o r g a n i s c h e n   R e s t e   R  f ü r  

e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   3  C - A t o r a e n   und  e i n e r   o d e r  

z w e i   d e r   o r g a n i s c h e n   R e s t e   R  f ü r   e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   9 

b i s   18  C - A t o m e n   s t e h e n .   Das  A n i o n   X~  s t e h t   f ü r   A n i o n e n  

L5  w a s s e r l ö s l i c h e r   S ä u r e n   m i t   e i n e r   D i s s o z i a t i o n s k o n s t a n -  

t e   ü b e r   1 0 " 5 ,   v o r z u g s w e i s e   f ü r   C h l o r i d ,   B r o m i d ,   A c e -  

t a t ,   H y d r o g e n s u l f a t   o d e r   H y d r o g e n p h o s p h a t   ,  i n s b e s o n -  

d e r e   a b e r   f ü r   C h l o r i d .   B e s o n d e r s   b e w ä h r t   f ü r   d i e   P r ä -  

p a r a t i o n   d e r   n a t ü r l i c h e n   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e n  

20  S c h i c h t s i l i k a t e   h a b e n   s i c h   L a u r y l t r i m e t h y l a m m o n i u m -  

c h l o r i d   und  D i s t e a r 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 .   Es  s i n d  

j e d o c h   a u c h   a n d e r e ,   b e i s p i e l s w e i s e   a r o m a t i s c h e   R e s t e   R 

e n t h a l t e n d e   q u a t e r n ä r e   A m m o n i u m s a l z e   m i t   V o r t e i l   v e r -  

w e n d b a r ,   w ie   b e i s p i e l s w e i s e   C e t y l d i m e t h y l b e n z y l a m m o -  

25  n i u m c h l o r i d .   Als   B e i s p i e l   f ü r   q u a t e r n ä r e   A m m o n i u m s a l z e  

d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   (I)  ,  in   d e r   d i e   o r g a n i s c h e n  

R e s t e   R  u n t e r   E i n s c h l u ß   des   S t i c k s t o f f a t o m s   zu  e i n e m  

h e t e r o c y c l i s c h e n   R i n g s y s t e m   g e s c h l o s s e n   s e i n   k ö n n e n ,  

w i r d   L a u r y l p y r i d i n i u m c h l o r i d   g e n a n n t .  

30  

Die   m i t   den   g e n a n n t e n   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n   p r ä p a r i e r -  

t e n   n a t ü r l i c h e n   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e n   S c h i c h t s i l i k a t e  

w e r d e n   f ü r   das   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   a l s   B e -  

s c h i c k u n g   von  Anschwemm-  o d e r   K a r t u s c h e n f i l t e r n   v e r -  

35  w e n d e t ,   wobei   K a r t u s c h e n f   i  U e r   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t  
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w e r d e n .   Die   B e s c h i c k u n g   k a n n   e n t w e d e r   a u s s c h l i e ß l i c h  

aus   den  g v e ^ g ^ | n s e P r £ P a r i - e r t e n   S c h i c h t s i l i k a t e n   b e -  
s t e h e n   o d e r > / Z u m i s c h u n g e n   von   h e r k ö m m l i c h e n   w e i t e r e n  

F i l t e r h i l f s m i t t e l n ,   b e i s p i e l s w e i s e   K i e s e l g u r   u n d / o d e r  

A k t i v k o h l e ,   e n t h a l t e n .   W e r d e n   M i s c h u n g e n   aus   K i e s e l -  

g u r / S c h i c h t s i l i k a t   o d e r   A k t i v k o h l e / S c h i c h t s i l i k a t   v e r -  
w e n d e t ,   so  b e t r ä g t   d a s   M i s c h u n g s v e r h ä l t n i s   d e r   g e -  
n a n n t e n   K o m p o n e n t e n   80  :  20  b i s   50  :  50,   b e s o n d e r s  

b e v o r z u g t   70  :  30  b i s   50  :  5 0 .  

Die  b e s c h r i e b e n e n   F i l t e r h i l f s m i t t e l   s i n d   z u r   V e r w e n -  

dung   in   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   z u r   F i l t r a t i o n  

von  o r g a n i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l   e n t h a l t e n d e n   F l o t t e n   i n  
d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   w e s e n t l i c h   b e s s e r   g e e i g n e t   a l s  

h e r k ö m m l i c h e   A d s o r p t i o n s f i l t e r ,   d i e   K i e s e l g u r ,   A k t i v -  

k o h l e ,   Z e o l i t h e   o d e r   M i s c h u n g e n   d i e s e r   M a t e r i a l i e n  
e n t h a l t e n .   I n s b e s o n d e r e   d a n n ,   wenn  a l s   v e r s c h m u t z t e  

L ö s u n g s m i t t e l   in   den  R e i n i g u n g s f l o t t e n   T r i c h l o r e t h y -  
l e n ,   1 , 1 , 1 - T r i c h l o r e t h a n ,   P e r c h l o r e t h y l e n ,   M o n o f l u o r -  

t r i c h l o r m e t h a n ,   T r i f   l u o r t r i c h l o r e t h a n   o d e r   M i s c h u n g e n  
d e r   g e n a n n t e n   L ö s u n g s m i t t e l   a n f a l l e n ,   b r i n g t   d e r   E i n -  
s a t z   d e r   g e n a n n t e n   F i l t e r h i l f s m i t t e l   g r o ß e   V o r t e i l e .  
Die  R e i n i g u n g s f l o t t e n   k ö n n e n   f a s t   v o l l s t ä n d i g   Von  g e -  
l ö s t e n   V e r s c h m u t z u n g e n ,   G e r u c h s -   und  F a r b s t o f f e n ,   V o r -  
d e t a c h u r m i t t e l n   und  R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r n   b e f r e i t   w e r -  
d e n .   Die  n a c h   h e r k ö m m l i c h e n   F i l t r a t i o n s v e r f a h r e n   h ä u -  
f i g   e r f o r d e r l i c h e   D e s t i l l a t i o n   d e r   L ö s u n g s m i t t e l   i s t  
nu r   noch   s e h r   v i e l   s e l t e n e r   n o t w e n d i g .   D a m i t   k ö n n e n  
n i c h t   n u r   L ö s u n g s m i t t e l   e i n g e s p a r t   w e r d e n ,   s o n d e r n  
a u c h   d i e   E n e r g i e k o s t e n   m e r k l i c h   g e s e n k t   w e r d e n .   S t e t s  
z e i c h n e n   s i c h   d a b e i   d i e   F i l t e r h i l f s m i t t e l ,   d i e   a u s  
e i n e r   M i s c h u n g   von  S c h i c h t s i l i k a t   m i t   K i e s e l g u r   o d e r  
A k t i v k o h l e   b e s t e h e n ,   d u r c h   b e s o n d e r s   u n i v e r s e l l e   R e i -  
n i g u n g s e i g e n s c h a f t e n   a u s .  
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Die  E r f i n d u n g   w i r d   d u r c h   d i e   n a c h f o l g e n d e n   B e i s p i e l e  

n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

B e i s p i e l   f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   p r ä p a r i e r t e r  

35  S c h i c h t s i l i k a t e  

In  e i n e m   R ü h r b e h ä l t e r   w u r d e n   500  g  L a p o n i t e   RD  ( s y n -  

t h e t i s c h e r   H e c t o r i t   d e r   Fa .   L a p o r t e   I n d . )   in   10  1  e n t -  

i o n i s i e r t e m   W a s s e r   d i s p e r g i e r t   und  a u f   60  °C  a u f g e -  

10  h e i z t .   Es  b i l d e t e   s i c h   e i n   k l a r e s ,   t h i x o t r o p e s   G e l .  

U n t e r   k r ä f t i g e m   R ü h r e n   w u r d e n   425  g  D e h y q u a r t   LT 

( L a u r y l t r i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d   i n   W a s s e r   g e l ö s t ,   c a .  

35  %  A k t i v s u b s t a n z ,   Fa .   H e n k e l )   l a n g s a m   z u g e g e b e n ,  

w o b e i   d e r   o r g a n i s c h   m o d i f i z i e r t e   H e c t o r i t   a u s f l o c k t e .  

15  Zur  v o l l s t ä n d i g e n   U m s e t z u n g   w u r d e   30  M i n u t e n   l a n g   n a c h -  

g e r ü h r t .   Der  o r g a n i s c h   m o d i f i z i e r t e   H e c t o r i t   w u r d e   a u f  

e i n e r   F i l t e r n u t s c h e   a b g e s a u g t ,   m i t   2  1  e n t i o n i s i e r t e m  

W a s s e r   g e w a s c h e n   und  b e i   75  °C  im  U m l u f t t r o c k e n s c h r a n k  

g e t r o c k n e t .   Das  P r o d u k t   h a t t e   e i n e n   K o h l e n s t o f f   g e h a l t  

20  von  17 ,3   %,  e n t s p r e c h e n d   c a .   27  %  L a u r y l t r i m e t h y l -  

a m m o n i u m c h l o r i d   . 

B e i s p i e l   1 

25  E i n e   R e i n i g u n g s f   l o t t e   ,  d e r e n   o r g a n i s c h e r   L ö s u n g s m i t -  

t e l - B e s t a n d t e i l   T r i f   l u o r t r i c h l o r e t h a n   w a r ,   e n t h i e l t  

5  g  p r o   L i t e r   T a l g f e t t s ä u r e   und  e i n e n   a n i o n a k t i v e n  

R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r   ,  d e r   d i e   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g  

h a t t e :   s 
30  40  %  N a t r i u m d o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t ,  

10  %  K a l i u m p e t r o l s u l f o n a t   , 
10  %  I s o p r o p a n o l ,  

20  %  S p i n d e l ö l   u n d  

20  %  W a s s e r .  
3 5  
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Der  R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r   w a r   i n   e i n e r   Menge  von  7  g  

p r o   L i t e r   R e i n i g u n g s f l o t t e   g e l ö s t .  

Zur   B e s t i m m u n g   d e r   A d s o r p t i o n   von   F e t t s ä u r e n   und  R e i -  

05  n i g u n g s v e r s t ä r k e r   w u r d e   d i e   R e i h i g u n g s f   l o t t e   im  K r e i s -  K a r t u s c h e n n l t e r   *  *  • 
l a u f   ü b e r   e i n   V  g e p u m p t ,   d a s   a l s   F i l t e r h i l f s m i t -  

t e l   e i n   G e m i s c h   a u s  

60  %  g e k ö r n t e   A k t i v k o h l e   { T e i l c h e n d u r c h m e s s e r  

1,5.  mm)  u n d  

10  40  %  e i n e s   p r ä p a r i e r t e n   S c h i c h t s i l i k a t e s   e n t h i e l t .  

Be i   dem  S c h i c h t s i l i k a t   h a n d e l t e   es  s i c h   um  e i n e n   H e c -  

t o r i t ,   d e r   m i t   27  Gew.-%  L a u r y l t r i m e t h y l a m m o n i u m -  
c h l o r i d   b e l a d e n   w a r .  

15  Nach  z w e i s t ü n d i g e r   F i l t r a t i o n   w u r d e   e i n e   P r o b e   d e r  

g e r e i n i g t e n   F l o t t e   e n t n o m m e n   und  d e r   G e h a l t   an  F e t t -  

s ä u r e   s o w i e   d e r   r ü c k s t ä n d i g e   F e s t s t o f f g e h a l t   b e s t i m m t .  

Die   E r g e b n i s s e   s i n d   d e r   T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  

20  V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1 

Die   in   B e i s p i e l   1  b e s c h r i e b e n e   R e i n i g u n g s   f l o t t e   w u r d e  
•  „  •  ,  *  , ^   K a r t u s c h e n f i l t e r  
im  K r e i s l a u f   ü b e r   e i n   V  g e p u m p t ,   d a s  

60  %  g e k ö r n t e   A k t i v k o h l e   ( T e i l c h e n d u r c h m e s s e r  
25  1 ,5   mm)  u n d  

40  %  u n b e l a d e n e n   H e c t o r i t   e n t h i e l t .   U n t e r   g l e i c h e n  

B e d i n g u n g e n   wie   in   B e i s p i e l   1  w u r d e   e i n e   F l o t t e n p r o b e  

e n t n o m m e n   und  d e r   G e h a l t   an  F e t t s ä u r e   und  F e s t s t o f f e n  

b e s t i m m t .   Die   E r g e b n i s s e   s i n d   T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  
3 0  

Wie  e i n   V e r g l e i c h   von  B e i s p i e l   1  und  V e r g l e i c h s b e i -  

s p i e l   1  z e i g t ,   k o n n t e n   d e r   F e t t s ä u r e g e h a l t   und  d e r  

F e s t s t o f f g e h a l t   d e r   R e i n i g u n g s f l o t t e   b e i   V e r w e n d u n g  
des   b e l a d e n e n   S c h i c h t s i l i k a t s   s t a r k   r e d u z i e r t   w e r d e n ,  
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d e r   R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r   k o n n t e   s o g a r   v o l l s t ä n d i g   a u s  

d e r   F l o t t e   e n t f e r n t   w e r d e n .   Das  u n b e l a d e n e   S c h i c h t s i -  

l i k a t   z e i g t e   in  a l l e n   d r e i   F ä l l e n   s c h l e c h t e r e   E r g e b -  

n i s s e .  

05  

B e i s p i e l   2 

E i n e   a l s   o r g a n i s c h e s   L ö s u n g s m i t t e l   ü b e r w i e g e n d   M o n o -  

f  l u o r t r i c h l o r m e t h a n   e n t h a l t e n d e   R e i n i g u n g s f l o t t e   e n t -  

10  h i e l t   a l s   g e l ö s t e   V e r u n r e i n i g u n g e n   S t e a r i n s ä u r e   i n  

e i n e r   Menge  von  10  g  p r o   L i t e r   und   e i n e n   n i c h t i o n o -  

g e n e n   R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r   d e r   n a c h f o l g e n d e n   Z u s a m -  

m e n s e t z u n g   in   e i n e r   Menge  von  5  g  p r o   L i t e r :  

10  %  N o n y l p h e n o l   +  6  EO;  

15  25  %  C e t y l a l k o h o l   +  9  EO;  

15  %  A l k a n o l a m i d ;  

15  %  B u t y l g l y c o l ;  

15  %  W e i ß ö l   u n d  

20  %  W a s s e r .  

20 

E i n e   d e r a r t i g e   R e i n i g u n g s   f l o t t e   w u r d e ,   w ie   in   B e i s p i e l  

1  b e s c h r i e b e n ,   zwe i   S t u n d e n   l a n g   d u r c h   e i n   F i l t e r   i m  

K r e i s l a u f   g e p u m p t ,   das   a l s   F i l t e r h i l f s m i t t e l   m i t   e i n e r  

M i s c h u n g   a u s  
25  80  %  A k t i v k o h l e   u n d  

20  %  B e n t o n i t  

b e s c h i c k t   w a r .   Das  S c h i c h t s i l i k a t   wa r   m i t   60  G e w . - %  

D i s t e a r 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   b e l a d e n .  

30  Nach  A b s c h l u ß   d e r   F i l t r a t i o n   w u r d e   e i n e   P r o b e   d e r  

F l o t t e   z u r   B e s t i m m u n g   d e s   G e h a l t s   an  F e t t s ä u r e ,   R e i -  

n i g u n g s v e r s t ä r k e r   und  F e s t   S u b s t a n z   e n t n o m m e n .   Die   E r -  

g e b n i s s e   s i n d   T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  

35 
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V e r a l e i c h s b e i s p i e l   2 

E i n e   wie   in   B e i s p i e l   2  b e s c h r i e b e n   z u s a m m e n g e s e t z t e  
R e i n i g u n g s f l o t t e   w u r d e   m i t   H i l f e   e i n e s   F i l t e r s   g e r e i -  

05  n i g t ,   d a s  

80  %  A k t i v k o h l e   u n d  

20  %  u n b e l a d e n e n   B e n t o n i t  

a l s   F i l t r a t i o n s h i l f s m i t t e l   e n t h i e l t .  

10  Bei   g l e i c h e n   V e r s u c h s b e d i n g u n g e n   wie   in   B e i s p i e l   2 
w u r d e n   n a c h   d e r   F i l t r a t i o n   P r o b e n   d e r   R e i n i g u n g s   f l o t t e  

z u r   B e s t i m m u n g   d e r   in   B e i s p i e l   2  g e n a n n t e n   K o m p o n e n t e n  
e n t n o m m e n ;   d i e   E r g e b n i s s e   s i n d   T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  

15  E in   V e r g l e i c h   von  B e i s p i e l   2  m i t   dem  V e r g l e i c h s b e i -  
s p i e l   2  e r g i b t ,   daß  d i e   F i l t r a t i o n   m i t   dem  p r ä p a r i e r -  
t e n   S c h i c h t s i l i k a t   zu  w e s e n t l i c h   b e s s e r e n   F i l t r a t i o n s -  

e r g e b n i s s e n   f ü h r t e ;   d i e   Mengen   an  g e l ö s t e n   V e r u n r e i n i -  

g u n g e n   b e t r u g e n   nu r   e i n e n   B r u c h t e i l   d e r   V e r u n r e i n i g u n -  
20  gen  n a c h   d e r   F i l t r a t i o n   m i t   n i c h t   p r ä p a r i e r t e m  

S c h i c h t s i l i k a t .  

B e i s p i e l   3 

25  Aus  e i n e r   wie   ü b l i c h   b e t r i e b e n e n   R e i n i g u n g s a n l a g e   w u r -  
de  e i n e   s t a r k   v e r s c h m u t z t e   und  v e r f ä r b t e   P r o b e   d e r  
R e i n i g u n g s   f l o t t e   e n t n o m m e n ,   d i e   z u s ä t z l i c h   m i t   8  g  
Ö l s ä u r e   und  5  g  e i n e s   wie   n a c h f o l g e n d   b e s c h r i e b e n   z u -  
s a m m e n g e s e t z t e n   R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r s   p r o   L i t e r   R e i n i -  

30  g u n g s f l o t t e   a n g e r e i c h e r t   w u r d e :  

30  %  L a u r y l p y r i d i n i u m c h l o r i d ;  

15  %  I s o p r o p a n o l ;  

15  %  B u t y l g l y c o l ;  

20  %  P e r c h l o r e t h y l e n   u n d  
35  20  %  W a s s e r .  
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Die  R e i n i g u n g s f l o t t e   e n t h i e l t   a l s   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s -  

m i t t e l a n t e i l   ü b e r w i e g e n d   P e r c h l o r e t h y l e n .  

Die  R e i n i g u n g s   f l o t t e   w u r d e   45  min  im  K r e i s l a u f   f i l -  

05  t r i e r t .   D a b e i   w u r d e   e i n   A n s c h w e m m - K e r z e n f   i l t e r   ( L a b o r -  

a u s f ü h r u n g )   v e r w e n d e t ,   das   m i t  

70  g  K i e s e l g u r   u n d  

30  g  M o n t m o r i l l o n i t ,   p r ä p a r i e r t   m i t   15  Gew.-%  B e n -  

z y l c e t 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  

10  b e s c h i c k t   w a r .  

Vor  und  n a c h   d e r   F i l t r a t i o n   w u r d e   z u r   B e s t i m m u n g   d e s  

F e t t s ä u r e g e h a l t s ,   des   R e i n i g u n g s v e r s t ä r k e r g e h a l t s   u n d  

des   F e s t s t o f f g e h a l t s   e i n e   P r o b e   d e r   F l o t t e  

15  e n t n o m m e n ;   a u ß e r d e m   w u r d e   d i e   A n f ä r b u n g   d e r   F l o t t e n -  

p r o b e n   u n t e r s u c h t   ( L o v i b o n d - V e r f   a h r e n   ( R o t -   bzw.  G e l b -  

Töne)   ,  (1  Z o l l - K ü v e t t e )   .  Die  E r g e b n i s s e   s i n d   T a b e l l e   1 

zu  e n t n e h m e n .  

20  V e r q l e i c h s b e i s p i e l   3 

U n t e r   den   g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n   wie   in   B e i s p i e l   3  w u r d e  

b e i   d e r   F i l t r a t i o n   e i n   A n s c h w e m m - F i l t e r   v e r w e n d e t ,   d a s  

m i t   100  g  K i e s e l g u r   b e s c h i c k t   w a r .   Die   E r g e b n i s s e   s i n d  

25  T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   4 

U n t e r   den   in   B e i s p i e l   3  b e s c h r i e b e n e n   B e d i n g u n g e n   w u r -  

30  de  e i n   A n s c h w e m m - F i l t e r   v e r w e n d e t ,   d a s   mi t   70  g  K i e s e l -  

g u r   und   30  g  g e p u l v e r t e r   A k t i v k o h l e   b e s c h i c k t   w a r .   D i e  

E r g e b n i s s e   s i n d   T a b e l l e   1  zu  e n t n e h m e n .  

35 

Ein   V e r g l e i c h   d e r   B e i s p i e l e   3  und  V e r g l e i c h s b e i s p i e l e  

3  and  4  z e i g t ,   daß  m i t   dem  m i t   q u a t e r n ä r e n   A m m o n i u m -  
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V e r b i n d u n g e n   b e s c h i c k t e n   S c h i c h t s i l i k a t   d e u t l i c h   b e s -  
s e r e   F i l t r a t i o n s e r g e b n i s s e   e r z i e l t   w u r d e n   a l s   m i t   F i l -  
t e r n ,   d i e   a l s   F i l t e r h i l f s m i t t e l   K i e s e l g u r   o d e r   K i e s e l -  
g u r - A k t i v k o h l e - G e m i s c h e   e n t h i e l t e n .   D i e s   z e i g t   s i c h  

)5  i n s b e s o n d e r e   a u c h   an  den  F a r b u n t e r s u c h u n g e n :   Nach  d e m  
e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   f i l t r i e r t e   R e i n i g u n g s f l o t -  
t e n   w a r e n   f a s t   f a r b l o s ,   w ä h r e n d   s i c h   d i e   g e l ö s t e n   F a r b -  
s t o f f e   m i t   h e r k ö m m l i c h e n   F i l t r a t i o n s v e r f a h r e n   n u r   z u  
e i n e m   k l e i n e n   T e i l   e n t f e r n e n   l i e ß e n .  

LO 
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B e i s p i e l   4 

In  e i n e r   p r a x i s ü b l i c h e n   R e i n i g u n g s a n l a g e   ( F a s s u n g s v e r -  
mögen :   4  kg  R e i n i g u n g s g u t )   m i t   i n t e g r i e r t e m   A d s o r p -  

05  t i o n s f i l t e r   w u r d e n   in   z w e i   T e s t r e i h e n   j e w e i l s   300  k g  
T e x t i l i e n   im  E i n b a d - V e r f a h r e n   g e r e i n i g t .   Die   R e i n i -  
g u n g s f l o t t e   e n t h i e l t   a l s   o r g a n i s c h e s   L ö s u n g s m i t t e l  
1,  1,  1 - T r i c h l o r e t h a n .   A l s   R e i n i g u n g s v e r s t S r k e r   w u r d e  
dem  v e r w e n d e t e n   L ö s u n g s m i t t e l   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g  

10  in  e i n e r   Menge  von  0 , 5   %,  b e z o g e n   a u f   das   G e w i c h t   d e r  
R e i n i g u n g s w a r e ,   z u g e s e t z t :  

25  %  D o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   ( T r i e t h a n o l a m i n s a l z )   ; 
15  %  C e t y l s t e a r y l a l k o h o l   +  10  EO; 
15  %  E t h y l e n g l y c o l ;  

I5  30  %  M i n e r a l ö l   u n d  

15  %  W a s s e r .  

Patentanmeldung  -  1b  -  
D7113  EP 

um  e i n e n   v e r g i e i c n   d e r   L ö s u n g s m i t t e l q u a l i t ä t   und  d e r  
Q u a l i t ä t   des   m i t   d i e s e m   L ö s u n g s m i t t e l   b e w i r k t e n   R e i n i -  

•0  g u n g s v o r g a n g s   zu  e r m ö g l i c h e n ,   w u r d e   e i n e r s e i t s   d a s  

L ö s u n g s m i t t e l   ü b e r   e i n   F i l t e r   g e r e i n i g t ,   das   m i t   e i n e m  

F i l t e r h i l f s m i t t e l ,   b e s t e h e n d   a u s  
50  %  A k t i v k o h l e   u n d  

50  %  e i n e s   S c h i c h t s i l i k a t e s ,   b e l a d e n   m i t   18  %  L a u -  
•5  r y l p y r i d i n i u m c h l o r i d ,  

b e s c h i c k t   w a r ,   a n d e r e r s e i t s   zum  V e r g l e i c h   ü b e r   e i n  
F i l t e r ,   das   m i t  

50  %  A k t i v k o h l e   u n d  

50  %  d e s s e l b e n   S c h i c h t s i l i k a t s  
J0  b e s c h i c k t   w a r ,   d a s   j e d o c h   k e i n e n   Z u s a t z   e i n e r   q u a t e r -  

n ä r e n   A m m o n i u m v e r b i n d u n g   e n t h i e l t .   Die  R e i n i g u n g s f l o t -  
t e n   w u r d e n   n a c h   d e r   l e t z t e n   C h a r g e   a u s d e s t i l l i e r t .  
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A u ß e r d e m   w u r d e n   aus   b e i d e n   R e i n i g u n g s f l o t t e n   L ö s u n g s -  

m i t t e l p r o b e n   e n t n o m m e n   und  d i e   T e x t i l i e n   d e r   l e t z t e n  

C h a r g e   h i n s i c h t l i c h   des   G e r u c h e s   und  d e r   S t r e i f e n b i l -  

05  dung   b e u r t e i l t .   Die  R e s u l t a t e   s i n d   d e r   n a c h f o l g e n d e n  

T a b e l l e   2  zu  e n t n e h m e n .  
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E r g e b n i s :   Bei   dem  h e r k ö m m l i c h e n   R e i n i g u n g s v e r f a h r e n  

u n t e r   F i l t r a t i o n   m i t   e i n e m   n i c h t - p r ä p a r i e r t e n   A k t i v -  

k o h l e - / S c h i c h t s i l i k a t - F i l t e r   e r h ä l t   man  a u f g r u n d   d e s  

h o h e n   R ü c k s t a n d e s   an  F e s t s t o f f e n   und  d e r   d a m i t   v e r -  

5  b u n d e n e n   r e l a t i v   d u n k l e n   F a r b e   d e r   R e i n i g u n g s   f l o t t e  

R e i n i g u n g s g u t ,   das   S t r e i f e n   a u f w e i s t   und  a u ß e r d e m   u n -  

a n g e n e h m   r i e c h t .   Um  d i e s e   N a c h t e i l e   v e r m e i d e n   zu  k ö n -  

n e n ,   h ä t t e   d i e   R e i n i g u n g s f l o t t e   s c h o n   n a c h   e i n e r   e r -  

h e b l i c h   g e r i n g e r e n   Z a h l   von   R e i n i g u n g s v o r g ä n g e n   d e -  

LO  s t i l l i e r t   w e r d e n   m ü s s e n ,   w o b e i   das   F i l t e r   a u s z u t a u -  

s c h e n   w a r .  

Im  G e g e n s a t z   d a z u   i s t   b e i   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r -  

f a h r e n   d e r   L ö s u n g s m i t t e l z u s t a n d   g u t ,   und  d i e   R e i n i -  

15  g u n g s w a r e   f ä l l t   e i n w a n d f r e i   a u s .   E i n e   D e s t i l l a t i o n   d e r  

n a c h   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n   f i l t r i e r t e n   R e i -  

n i g u n g s f l o t t e   w ä r e   zu  d i e s e m   Z e i t p u n k t   n o c h   n i c h t   n o t -  

w e n d i g   g e w e s e n .  

20  B e i s p i e l   5 

Es  w u r d e   e i n e   R e i n i g u n g s - T e s t f   l o t t e   a n g e s e t z t ,   d i e   a l s  

o r g a n i s c h e s   L ö s u n g s m i t t e l   T r i c h l o r e t h y l e n   e n t h i e l t ,  

d a s   m i t   10  g  T a l g f e t t s ä u r e   p r o   L i t e r   o r g a n i s c h e s   L Ö -  

25  s u n g s m i t t e l   v e r s e t z t   w a r .   Das  L ö s u n g s m i t t e l   war   a u ß e r -  

dem  d u r c h   A b l ö s u n g   e i n e r   t e x t i l e n   N a p h t h o l f   a r b e   s t a r k  

r o t   g e f ä r b t .   Es  w u r d e   z w e i   S t u n d e n   im  K r e i s l a u f   d u r c h  

e i n   F i l t e r   g e p u m p t ,   d a s   a u s s c h l i e ß l i c h   m i t   e i n e m   H e c -  

t o r i t   b e s c h i c k t   w a r ,   d e r   a l s   q u a t e r n ä r e   A m m o n i u m v e r -  

30  b i n d u n g   L a u r y l t r i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d   in   e i n e r   M e n g e  

von   5  Gew.-%  e n t h i e l t .   Nach   d e r   F i l t r a t i o n   w u r d e n   v o n  

d e r   T e s t f l o t t e   P r o b e n   e n t n o m m e n   und  a u f   i h r e n   F e t t -  

s ä u r e g e h a l t   s o w i e   i h r   F a r b v e r h a l t e n   u n t e r s u c h t .   D i e  

E r g e b n i s s e   s i n d   d e r   n a c h f o l g e n d e n   T a b e l l e   3  zu  e n t -  

35  n e h m e n .  
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U n t e r   den  in   B e i s p i e l   5  b e s c h r i e b e n e n   T e s t b e d i n g u n g e n  
w u r d e   d i e   R e i n i g u n g s   f l o t t e   d u r c h   e i n   F i l t e r   g e p u m p t ,  

15  das   m i t  

70  %  K i e s e l g u r   u n d  

30  %  g e p u l v e r t e r   A k t i v k o h l e  

b e s c h i c k t   w a r .   Nach   A b l a u f   d e r   F i l t r i e r z e i t   w u r d e n  
P r o b e n   d e r   R e i n i g u n g s   f l o t t e   e n t n o m m e n   und  im  V e r g l e i c h  

LO  z u r   A u s g a n g s p r o b e   b e u r t e i l t .   Die   E r g e b n i s s e   s i n d   d e r  
n a c h f o l g e n d e n   T a b e l l e   3  zu  e n t n e h m e n .  

T a b e l l e   3 

L5  V e r f a h r e n   F e t t s ä u r e g e h a l t   F l o t t e n f ä r b u n g  
( B e i s p i e l )   v o r h e r   n a c h h e r   v o r h e r   n a c h h e r  

gem.  a e r  

E r f i n d u n g   10  g / 1   0 , 8   g / 1   d u n k e l r o t   f a r b l o s  
20  (5 )  

h e r k ö m m -  

l i c h e s   (V5*)  10  g / 1   6 ,2   g / 1   d u n k e l r o t   r o s a  

*  ~~  @  —  —  @ 
V  =  V e r g l e i c h s b e i s p i e l  

25 

E r g e b n i s :   Die   e r h e b l i c h e   R e d u k t i o n   des   F e t t s ä u r e -   u n d  
b e s o n d e s   des   F a r b s t o f f   g e h a l t e s   m a c h t   d i e   V o r t e i l e   d e s  
e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s   d e u t l i c h .  

30 
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V e r g l e i c h s b e i s p i e l   5 

13 
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P a t e n t a n s p r ü c h e  

1.  V e r f a h r e n   z u r   F i l t r a t i o n   von  o r g a n i s c h e   L ö s u n g s -  

05  m i t t e l   e n t h a l t e n d e n   F l o t t e n   in   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g  

u n t e r   V e r w e n d u n g   s i l i k a t i s c h e r   F i l t e r h i l f s m i t t e l ,   d a -  

d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  m a n  

(a)  n a t ü r l i c h e   u n d / o d e r   s y n t h e t i s c h e   S c h i c h t s i l i k a t e  

m i t   e i n e r   A u s t a u s c h k a p a z i t ä t   f ü r   K a t i o n e n   n i c h t  

10  u n t e r   30  m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t   nach   an  s i c h   b e -  

k a n n t e n   M e t h o d e n   m i t   e i n e r   o d e r   m e h r e r e n   A m m o n i u m -  

v e r b i n d u n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

15 

r 1 r 2 r V n +   X  ( I )  

in  d e r  
R1,  R2,  R3  und  R4  f ü r   W a s s e r s t o f f ,   A l k y l -   o d e r  

A l k e n y l g r u p p e n   s t e h e n   o d e r   zwei   o d e r   d r e i   d e r  

R e s t e   R1  b i s   R4  u n t e r   E i n s c h l u ß   des   S t i c k s t o f f -  

20  a t o m s   zu  e i n e n   a l i p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n  

h e t e r o e y c l i s c h e n   R i n g s y s t e m   g e s c h l o s s e n   s e i n   k ö n -  

n e n ,   w o b e i   d i e   j e w e i l i g e n   A l k y l -   o d e r   A l k e n y l g r u p -  

pen  v e r z w e i g t   o d e r   u n v e r z w e i g t   s e i n   k ö n n e n   u n d  

C y c l o a l k y l g r u p p e n ,   A r y l g r u p p e n ,   E t h e r b i n d u n g e n   , 

25  A m i n b i n d u n g e n ,   A m i d b i n d u n g e n   und  E s t e r b i n d u n g e n  

e n t h a l t e n   k ö n n e n   und  d u r c h   H y d r o x y l g r u p p e n   o d e r  

H a l o g e n i d   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n   und  e i n e   Z a h l  

von  C - A t o m e n   im  B e r e i c h   von  1  b i s   18  a u f w e i s e n   u n d  

d i e   G e s a m t z a h l   d e r   C - A t o m e   im  K a t i o n   o b e r h a l b   v o n  

30  12  l i e g t   und  X~  f ü r   A n i o n e n   w a s s e r l ö s l i c h e r   S ä u r e n  

m i t   e i n e r   D i s s o z i a t i o n s k o n s t a n t e   ü b e r   10  s t e h t ,  

in   e i n e r   Menge  von  2  b i s   60  Gew.-%  p r ä p a r i e r t ,  

(b)  A n s c h w e m m -   o d e r   K a r t u s c h e n f i l t e r   m i t   nach   S c h r i t t  

(a)  p r ä p a r i e r t e n   S c h i c h t s i l i k a t e n   a l l e i n   o d e r   i n  

35  K o m b i n a t i o n   m i t   K i e s e l g u r   u n d / o d e r   A k t i v k o h l e   b e -  

s c h i c k t   u n d  
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(c)  in   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g   v e r w e n d e t e   L ö s u n g s m i t t e l -  
g e m i s c h e   ü b e r   d i e   p r ä p a r i e r t e n   F i l t e r   f i l t r i e r t .  

v e r x a n r e n   n a c n   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 ,  
05  daß  man  g l i m m e r a t i g e   S c h i c h t s i l i k a t e   m i t   D r e i s c h i c h t -  

S t r u k t u r   a u s   d e r   G r u p p e   d e r   S m e c t i t e   v e r w e n d e t .  

3*  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  man  B e n t o n i t e   m i t   e i n e m   h o h e n   G e h a l t   a n  

10  M o n t m o r i l l o n i t   v e r w e n d e t .  

4.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   l o d e r   2,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  man  B e n t o n i t e   m i t   e i n e m   h o h e n   G e h a l t   a n  
H e c t o r i t   v e r w e n d e t .  

1 5  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  bis  4,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,  
daß  man  S m e c t i t - M i n e r a l e   v e r w e n d e t   ,'  d e r e n   A u s t a u s c h -  

k a p a z i t ä t   f ü r   K a t i o n e n   im  B e r e i c h   z w i s c h e n   50  u n d  
120  m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t   l i e g t .  

2 0  

6.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   5,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  man  S c h i c h t s i l i k a t e   v e r w e n d e t ,   d i e   m i t   5 
b i s   30  G e w . - % ,   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   m i t   10  b i s   '  " 

25  G e w . - % ,   e i n e r   A m m o n i u m v e r b i n d u n g   d e r   a l l g e m e i n e n  
25  F o r m e l   (I)  p r ä p a r i e r t   s i n d .  

7.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  man  zu r   P r ä p a r i e r u n g   d e r   S c h i c h t s i l i k a t e  
q u a r t e r n ä r e   Ammoniumverbindungen  der  a l lgemeinen   Formel  (I)  v e r -  

30  wendet ,   deren  Reste  R1  bis  R4  eine  Gesamtzahl  der  C-Atome  im 
Bereich  von  14  bis  38  a u f w e i s e n .  

i.  v e r r a n r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   7,  d a d u r c h   g e k e n n -  
: e i c h n e t ,   daß  man  a l s   q u a t e r n ä r e   A m m o n i u m s a l z e   V e r b i n -  
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d ü n g e n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   (I)   v e r w e n d e t ,   in   d e r  

m i n d e s t e n s   z w e i   R e s t e   R  f ü r   je   e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1 

b i s   3  C - A t o m e n   und  e i n e r   o d e r   z w e i   R e s t e   R  f ü r   e i n e n  

A l k y l r e s t   m i t   9  b i s   18  C - A t o m e n   und  X~  f ü r   C h l o r i d  

05  s t e h e n ,   b e s o n d e r s   b e v o r z u g t   L a u r y l t r i m e t h y l a m m o n i u m -  

c h l o r i d   o d e r   D i s t e a r 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 .  
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9.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r ü c h e n   1  b i s   8,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   .daß  man  F i l t e r   v e r w e n d e t ,   d i e   m i t   M i s c h u n g e n  

10  von  K i e s e l g u r / S c h i c h t s i l i k a t   o d e r   A k t i v k o h l e / S c h i c h t -  

s i l i k a t   im  M i s c h u n g s v e r h ä l t n i s   80  :  20  b i s   50  :  5 0 ,  

b e v o r z u g t   im  M i s c h u n g s v e r h ä l t n i s   70  :  30  b i s   50  :  5 0 ,  

b e s c h i c k t   w e r d e n .  

15  10.  F i l t e r h i l f s m i t t e l   z u r   V e r w e n d u n g   in   d e r   F i l t r a t i o n  

von  R e i n i g u n g s f l o t t e n   aus   d e r   C h e m i s c h r e i n i g u n g ,   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   m i t   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n  

d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   ( I )  

20  R1R2R3R4N+  X*"  ( I )  

in  d e r  
R1,  R2,  R3  und  R4  f ü r   W a s s e r s t o f f ,   A l k y l -   o d e r   A l k e -  

n y l g r u p p e n   s t e h e n   o d e r   z w e i   o d e r   d r e i   d e r   R e s t e   R  b i s  

25  R4  u n t e r   E i n s c h l u ß   des   S t i c k s t o f f   a t o m s   zu  e i n e m   a l i -  

p h a t i s c h e n   o d e r   a r o m a t i s c h e n   h e t e r o c y c l i s c h e n   R i n g -  

s y s t e m   g e s c h l o s s e n   s e i n   k ö n n e n ,   w o b e i   d i e   j e w e i l i g e n  

A l k y l -   o d e r   A l k e n y l g r u p p e n   v e r z w e i g t   o d e r   u n v e r z w e i g t  

s e i n   k ö n n e n   und  C y c l o a l k y l g r u p p e n ,   A r y l g r u p p e n ,   E t h e r -  

30  b i n d u n g e n ,   A m i n b i n d u n g e n ,   A m i d b i n d u n g e n   und  E s t e r b i n -  

d u n g e n   e n t h a l t e n   k ö n n e n   und  d u r c h   H y d r o x y l g r u p p e n  

o d e r   H a l o g e n i d   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n   und  e i n e   Z a h l  

von  C - A t o m e n   im  B e r e i c h   von  1  b i s   18  a u f w e i s e n   und  d i e  

G e s a m t z a h l   d e r   C-Atome  im  K a t i o n   o b e r h a l b   von  12  l i e g t  

3 5  
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und  X"  f ü r   A n i o n e n   s t e h t ,   in   e i n e r   Menge  von  2  b i s  
60  Gew.-%  p r ä p a r i e r t e ,   n a t ü r l i c h e   u n d / o d e r   s y n t h e -  
t i s c h e   S c h i c h t s i l i k a t e   m i t   e i n e r   A u s t a u s c h k a p a z i t ä t  
f ü r   K a t i o n e n   n i c h t   u n t e r   30  m e q / 1 0 0   g  S c h i c h t s i l i k a t  

)5  in   K o m b i n a t i o n   m i t   K i e s e l g u r   u n d / o d e r   A k t i v k o h l e   u m -  
f a s s e n .   , 
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