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Lagerstabile, konzentrierte waBrlge Losungen von sulfo-
gruppenhaltigen optischen Aufhellern

Anwendungsgebiet der Brfindung

Die Erfindung betrifft neue wilrige Ldsungen von wasser-—
16slichen, sulfogruppenhaltigen optischen Aufhellern der
Stilbenreihe, die einen hohen Gehalt an Aufhellern auf-
weisen, ausgezeichnet lagerétabil und sehr gut mit Wasser
mischbar sind, sowle deren Herstellung und deren Verwendunhg
zum optischen Aufhellen von hochmolekularen organischen
Materialien,

Charakteristik der bekannten technischen Lasungen

Kommen optische Aufheller in reiner Form als feinkristalline
oder feingemeshlene Pulver in den Handel, so treten einige
wohlbekannte Nachteile auf: Durch die Staubentwicklung
dieser Pulver treten Beldstigungen des damit arbeitenden
Personals und Verunreinigung der Umgebung auf, Ferner bil-
den sich an feuchter Luft leicht Klumpen, die dis meist
"bereits vorhandene geringe LOsungsgeschwindigkeit der Auf-
belier in VWasser weiter herabsetzen, Um die Staubentwick-
lung zu reduzieren und die Losungsgeschwindigkeit zu er-
hohen, wurden bereits verbesserte feste Handelsformen ent-
wickelt, z. B, durch Pressen und Granulation, Zusatz von
verschiedenen Hilfsmitteln, Die beschriebenen Nachteile
konnen dadurch aber nicht vdllig beseltigt werden,

Flissige Handelsformen von optischen Aufhellern haben da-~
gegen den Vorteil der Staubfreibeit, sind besser dosierbvar
und fibren zu einer wesentlichen Erhohung der Losungsge-
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_ schwindigkeit in Wasser. Die Herstellung von rein wéﬁrigen
konzentrierten Aufhellerldsungen gelingt jedoch nur im
Fall von auBerordentlich leicht losllcben Aufhellern (s1ebe
z. B, GB-PS 986 338 und 1 000 825). Der GroBteil der sulfo-
gruppenhaltiven Aufheller weist eine zu geringe Loslichkeitd

Wasser auf, um hinreichend konzentrierte Losungen zu
liefern, HEs ist daber notig, die Losllchkelt dieser Auf-
heller zu erhdhen, Weiter stellt sich bel Verwendung von
Aufhellerlssungen das Problem der Iagerstabilitat, da die
Aufheller leicht auskristallisieren,

Aus der Literatur sind daber Vorschlédge bekannt, die eben
geschilderten Probleme zu l0sen. So wurde die Verwendung
verschiedener organischer Losungsmittel zur Zrhdhung der
T5slichkeit vorgeschlagen, Lisungen, dle groSere lMengen &an
Mineralsiuren enthalten, kamen ebenfalls auf den Markt.

Auch wiBrige Dispersionen von wasserloslichen Aufhellern,
die ein Stabilisierungsmittel enthalten, wurden vorgeschla-
gen, Ferner sind Losungen bekannt, die als Zus&tze Amino-
plast-Vorkondensate, Harnstoff, niedere Carbonsauren,
hshermolekulare Ather u, a, enthalten, Siehe dazu DE-FS

1 206 296, DE-AS 1 594 854, DiI-0S 2 607 428, 2 458 271 und -
2 709 636, Die vorgeschlagenen Losungen weisen jedoch noch
verschiedene Nachteile auf, etwa den Nachteil des Vorhanden-
seing von groBen Mengen an Ldsungsmittel, das bei der
Applikation micht verbraucht wird und zu Belastungen des
Abwassers und der Abluft fiibrt, das Vorhandensein von Sduren
und die damit verbundens Schwierigkeit der Handhabung, der
zu geringe Gehalt an Aufhellern von manchen dieser Lisungen
oder deren begrenzte Lager- und Kaltestabilitatb,
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Aus der Iiteratur sind ferner Formulierungen bestimmter
 Farbstoffe bekannt, die Caprolactam (GB-PS 1 060 063,

DE-AS 2 458 580) oder g-Iactam~Polyalkohol-Assoziate
(DE-0S 2 422 386) enthalten, |

Ziel der Erfindung

Ziel der vorliegenden Erfindung ist es nun, als fliissigse
Handelsformen geeignete wilrige Ldsungen von sulfonsdure—
gruppenhaltigen Stilbenaufhellern mit hoher Lagerstabilitét
zu schaffen, die eine mdglichst hohe Konzentration an Auf-
hellern zulassen und die die oben beschriebenen Nachteile
bekannter fllissiger Formulierungen nicht aufweisen.

Darlezung des Wesens der irfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, geeignete Hilfs-
mittel zuzusetzen.

Bs wurde nun iberraschenderweise gefunden, daB waBrige
Losungen von solchen Aufhellern, die als Zusatz ein Lactam
enthalten, die geforderten Sigenschaften in hohen MaBe be-
sitzen, Weitere Vorteile dieser Losungen sind ihre gute
Kdltestabilitdt sowie ihre geringe Viskositéat auch bei hohen
Aufhellerkonzentrationen gegeniiber den bekannten flissigen
Formulierungen,

Die erfindungsgemilen wiBrigen ILosungen sind nun dadurch
gekennzeichnet, daB sie einen mit Sulfogruppen substituier-
ten Stilbenaufbeller und ein Lactam der Formel |
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worin m O oder eine ganze Zahl zwischen 1 und 9 bedeutet,
enthalten,

Gegebenenfalls kinnen die erfindungsgemaBen Losungen zu-
sétzlich als Losungsvermittler ein mit Wasser mischbares
organisches Losungsmittel enthalten. Als solche Losungs-
nittel sind unter anderem einwertige Alkohole, mehrwertige
Alkohole, Atheralkohole, niedermolekulare Polyathylen-
glykole oder Carbonsdureamide geeignedb. Beispiele filr solche
Losungsmittel sind: Propanol, Isopropanol, Athylenglykol,
Propylenglykol, Glycerin, Di- oder Tri&thylenglykol, Di-
proleenglykol, Athylenglykolmonomethyl- oder -&thylather,
Disthylenglykolmonodthylather, Formamid, Dimethylformamid,
Dimethylacetamid, Athanolamin, Di&dthanolamin, Tridthanolamin,
N-Methylpyrrolidon, Polysthylenglykole pder Polyvinyl-
pyrrolidone, Bevorzugt sind hierbel Athylenglykol, Poly-
#thylenglykole und Polyvinylpyrrolidone. . -

Wie oben erwdhnt, besteht ein Ziel der Erfindung darin,
Losungen mit mdglichst hohen Aufhellerkonzentrationen her-—
zustellen. Bevorzugt enthalten daher die erfindungsgeméBen

Losungen 10 bis 30 Gew.-% - Aufheller
10 bis 80 Gew.-%. Tactam '
10 bis 80 Gew,-%. Wasser

oder, falls sie zusHtzlich ein mit Wasser mischbares or-
ganisches Losungsmittel enthalten,
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10 bis 30 Gew.-% Aufheller
10 bis 80 Gew.-% Lactam
5 bis 75 Gew.~% " organisches
Losungsmittel

5 bis 75 Gew.-% Wagser,

Von den Iactamen der Formel (1) werden insbesondere jene
mit m = 1, 2 oder 3 verwendet, Bevorzugt ist hierbei €-Capro-
lactan (m = 3). '

Die erfindungsgemdBen Losungen konnen ferner auch noch
verschiedene Hilfsstoffe wie z. B, anorganiéche oder organi-
sche Sduren, wie Salzsidure, Hssigsiure und Ameisensiure,
nichtionogene Tenside, Polyétbylenglykole1und/oder Harnstoff
enthalten, Solche Hilfsstoffe kénnen, je nach verwendetem
Aufheller, die figenschaften der Losungen noch verbessern,
z, B, die maximale Aufhellerkonzentration erhchen oder die
Viskositdt weiter verringérn. Ferner konnen die Losungen
'auch noch anorganische Salze, wie z., B, NaCl oder N’azso4
enthalten, Diese Salze werden bei der Herstellung der
Losungen in der
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Regel mit dem Aufhellér eingebracht, da der Aufheller, beson-
ders wenn es sich um einen Bis-triazinylaminostilbenaufheller
handelt, oft nicht in gereinigter Form, sondern als aus ‘dem
industriellen Hersteilungsprozess anfallender Presskuchen,
der eine bestimmte Menge an Salz enthdlt, eingesetzt wird.

Alle optischen Aufheller, die eine oder zwei Stilben-
gruppen, z.B. eine Distyrylbiphenylgruppe, enthalten und die
mit Sulfogruppeh substituiert sind, ktnnen als erfindungs-
gemdsse Lusungen formuliert werden. Unter "Sulfogruppen' sind
Gruppen der Formel -SO3X zu verstehen, worin X Wasserstoff,
ein Alkalimetall-, Ammonium~ oder Amlnlon,
vorzugsweise Wasserstoff Natrium, Kalium oder Ammonlum
bedeuten., Unter Aminion ist ein Kation der Formel HNR5R6,
“worin R5 Wasserstoff oder einen gegebenenfalls substituierten
Alkylrest und R6 einen gegebenenfalls substituierten Alkyl-
rest oder beide Reste zusammen die Ergidnzung zu einem hetero-
cyclischen Ring bedeuten, zu verstehen, wobei als substituier-
te Alkylreste bevorzugt Hydroxy-, Cyano-, Halogenallereste
mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen im Alkylteil oder der Benzyl-
rest in Frage kommen.

Von den Aufhellern, die bevorzugt mit Hilfe der erfin-
dungsgemdssen Losungen formuliert werden kionnen, seien
erwdhnt: |

Aufheller der Formel

H " H R
!

l>—.N) ' CH=CH —{N<
2) y—N H=CH N .
@ L v <>— B <

_ R2 S0, X S0, X
worin )
X Wasserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminion und

R1 und R2 unabhdngig voneinander jeweils NH,, NH-CH,, NH-C,H

2’ 3’ 2 5’
N(CH3),, N(C,Hg),, NH-CH,-CH,-OH, NH-CH,-CH,-CH,-OH,
N(CH,-CH,-0H),, N(pnz-CHz-CHZ-OH)Z, N(CH,) (CH,-CH,-O0H),
NH-CH, -CH, -0-CH, ~CH,-OH, NH-CH,-CH,-S0.X, OH, OCH,, OCH(CH,),,
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O—CHZ-CHZ-O-CHB, -N O,_-N(CHZ-EH-CH3)2, -SCHB, -NH<C>

OH o

S0,X S0,X
-NH—~{2)-C1, —NH-@ , -NH~)-50.%, -NH-@ oder -NH-@
S0,X $0,x

bedeuten, der Formel

RN ' o N=r R3 _‘
(3) . . CH=CH N -,
=N - SN hand .
R, 50, SOX R, |
worin

X Wasserstoff, ein Alkalimetall-; Ammonium- oder Aminion und
R3 und R4 unabhidngig voneinander Wasserstoff, CH3, (:} R
}E}kSO3X oder R3 und R4 zusammen die Ergédnzung zu einem
Benzolring

bedeuten sowie der Formel

X0.,S < ~ S0.X
| 3
@ v O-D-ove o

worin
V2 fur Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 4-Kohlenstoffatomen;
Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Halogen oder die Sulfo-
gruppe sowie deren Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminsalze,
V3 fur Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen
und ‘

X fur Wasserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminion

stehen, insbesondere der Aufheller der Formel

(5) Q—CH=CHCH=CH—© ! | ,

t 4
SO3X X 035

worin X' Wasserstoff oder Natrium bedeutet,
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Die erfindungsgemifen Lisungen werden im allgemeinen da=-
durch erbalten, daB man in Wasser oder einem Gemisch aus
Wasser und einem mit Wasser mischbaren Losungsmittel unter
Zugabe eines Lactams der Formel (1) ‘den Qntsprechenden
Stilbenaufheller 10st, gegebenenfalls unter Hrwarmen und

~ Rithren, | |

Die erfindungsgemifen Ldsungen kdnnen, Je nach der Art des
geldsten Aufhellers, zum optischen Aufhellen der ver-
schiedensten hochmolekularen organischen lMaterialien ver-
wendet werden, Diese Verwendung ist ebenfalls Gegenstand

der Brfindung, Als aufzuhellende Substrate kommen beispiels-
weise synthetische, balbsynthetische oder natirliche Textil-
fasern, Papier oder Waschmittel in Frage,

Papier kann direkt durch Zugabe der erfindungsgemidBen
Losungen zur Papiermasse, gegebenenfalls nach Zugabe von
bei der Papierherstellung liblichen Hilfsmitteln, aufgehellt
werden, '

Die Aufhellung von Papiler, aber auch von Textilien, kann

auch im Zuge der Oberfléchenveredlung erfolgen, 7Zu diesenm
Zweck werden die erfindungsgemdBen Losungen den dazu not-
wehdigen Beschichtungsmitteln zugegeben, Darunter werden

Zubereitungen fir die Beschichtung von Papier und anderen
textilen und nichttextilen natiirlichen oder synthetischen
organischen Materialien verstanden, wie z. B. Paplerstreich-
massen, Das optische Aufhbellen kann dadurch erfolgen, daB
erfindungsgemédfie Losungen in die aufzutragenden Beschich-
tungsnittel eingearbeitet werden und diese in an sich be-
kannter Weise auf die Substrate aufgetragen werden, Unter
Beschichtungsmittel ist besonders eine aus einer waBrigen
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Zubereitung bestehende Papierstreichmasse, welche einen
polymeren Binder, ein anorganisches Pigment und gegebenen—
falls weitere Zusatzstoffe, wie z, B, Wachse, Dispergier-
nittel, Netzmittel oder andere oberflichenaktive Mittel,
Viskositédtsregler, Schaumverhliitungsmittel, Gleitmittel,
Weichmacher und Konservierungsmittel enthilt,
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Als polymere Binder kommen die Ublichen in der Papier-
industrie vefwendeten, polymeren Klebstoff-Bindemittelsys-
teme in Betracht. So k®nnen vor allem _
beliebige der bekannten, modifizierten oder umgewandelten
Stdrkearten, wie z,B. oxydierte, hydrolysierte oder hydroxy-
dthylierte Stdrken, verwendet werden. Ausser den verschiede-
nen Stédrkesorten und -typen kdnnen andere natlrliche oder
synthetische polymere Bindemittelsysteme allein oder beson-
ders im Falle von synthetischen polymeren Bindemitteln in
Kombination miteinander Verwendung finden.

Kasein, Sojaprotein, Polyvinylalkohol und viele ver- '
schiedene Latex-Typen, z.B. Polyvinylacetat, Styrol-Butadien-
Copolymere und die verschiedensten Acrylpolymeren, wie Poly-
acrylsdure, Polydthylacrylat oder Polymethylmethacrylat
" kommen als Bindemittel in Betracht.

Da die erfindungsgemdssen Ldsungen sehr gut und schnell
mit Wasser verdinnt werden ktnnen, sind sie auch ausgezeich-
net zum Aufhellen von Textilsubstraten nach den Ublichen
Aufheller-Applikationsverfahren (z.B. Ausziehverfahren,
Foulardthermverfahren) geeignet.

- Zu diesem Zweck werden die konzentrierten Ldsungen mit
Wasser so verdﬂnnﬁ, dass die daraus entsﬁehenden Aﬁplika—
tionsltsungen,denen noch Ubliche Hilfsmittel zugesetzt werden
ktnnen, die'gewUnschten Aufhellerkonzentrationen enthalten.

. Fur die Aufhellung kommen Textilfasern aus synthetischen
Materialien, z.B, Polyamid, aus halbsynthetischen Materialien
z.B. regenerierter Cellulose,sowie aus natlrlichen Materia-
lien, z.B. Wolle oder Baumwolle sowie von Mischfasern, z.B.
Polyester/Baumwolle, in Betracht, wobei die natUrlichen
Fasern auch wie in der Textilindustrie Ublich ausgerillstet
sein kGnnen. _ ’ '

‘ Die optisch aufzuhellendén Textilmaterialien ktnnen

verschiedenartigen Verarbeitungszustdnden (Rohstoffe, Halb-
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fabrikate oder Fertigfabrikate) angehoren, Fasermaterialien
kdnnen beispielsweise als Stapelfasern, Flocken, Strangware,
 textile Fédden, Garne, Zwirne, Faservliese, Fiize, Watten,
Beflockungs—-Gebilde, textile Verbundstoffe oder Gewirke vor~
liegen, bevorzugt aber als textile Gewebe,

Die Behandlung der letzteren erfolgt mit den Verdﬁnnten'
erfindungsgemdBen Losungen, gegebenenfalls nach Zugabe von
Dispergier-, Stabilisier-, Netz- und weiteren Hilfsmitteln,

In Abbingigkeit vom gelosten Aufheller kann es sich als
vorteilhaft erweisen, vorzugsweise in neutralem, in alkali-
schem oder in saurem Bade zu arbeiten., Die Behandlung wird
Ublicherweise bei Temperaturen von etwa 20 bis 140 oC, bei=-
spielsweise bei Siedetemperatur des Bades oder in deren N&dhe
(etwa 90 oC), durchgefiibrt,

Dem Bad konnen auch noch folgende Hilfsmittel zugesetzt
werden: Farbstoffe (Nuancierung), Pigmente (Farb- oder ins-
besondere z. B, WeiBpigmente), sogenannte "Carrier", Netz-
mittel, Veichmacher, Quellmittel, Antioxjdantien, Licht-
schutzmittel, Hitzestebilisatoren, chemische Bleichmittel
(Chlorit-Bleiche, Bleichbider~Zusitze), Vernetzer, Appretur-
mittel (z., B. Stirke oder synthetische Appreturen) sowie '
Mittel, die in verschiedensten Textilveredlungsverfahren
verwendet werden, insbesondere Mittel fir Kunstharzaus-
ristungen (z, B, Knitterfest-iusristungen wie "wash-and-wear™,
"permanent-press", "non-iron"), ferner Flammfest-, Weich-
griff-, Schmutzablése ("anti-soiling")- oder Antistatisch-

Ausriistungen oder antimikrobielle Ausristungen,
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In gewissen Fillen wird nach der Behandlung mit der
Aufhellerldsung eine Nachbehandlung durchgefiihrt, Diese kann
beispielsweise eine chemische (z., B, Saure-Behandlung), eine
thermische oder eine kombinierte chemisch-thermische Be-
handlung darstellen, So verfihrt man beispielsweise bel der
optischen Aufhellung einer Reihe von Fasersubstraten zweck~
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mdssig in der Weise, dass man diese Fasern mit den beschrie-
benen wdssrigen Losungen bei Temperaturen unter 75°C, z.B.
bei Raumtemperatur, imprigniert und einer trockenen Wdrme-
behaﬁdlung‘bei Temperaturen Uber 100°C unterwirft, wobei es
sich im allgemeinen empfiehlt, das Fasermaterial vorher noch
bei mdssig erhohter Temperatur; z.B. bei mindestens 60°C bis
etwa 130°C zu trocknen. Die Wdrmebehandlung in trockenem
Zustande erfolgt dann vorteilhaft bei Temperaturen zwischen
120 und 225°C, beispielsweise durch Erwdrmen in einer
Trockenkammer, durch Bligeln im angegebenen Temperaturinter-
vall oder auch durch Behandeln mit trockenem, Uberhitztem
Wasserdampf. Die Trocknuhg und trockene Wdrmebehandlung
konnen auch unmittelbar nacheinander ausgefilhrt oder in einen
. einzigen Arbeitsgang zusammengelegt werden, .

Die VerdUnnung der erfindungsgemdssen konzentrierten
Aufhellerldsungen zu den entsprechenden Applikationsbédern
wird in der Weise angesetzt, dass beim Imprdgnieren des ent-
sprechenden Substrates auf dieses der Aufheller in einer
Menge von mindestens 0,0001 Gewichtsprozent, htchstens aber 2
Gewichtsprozent, vorzugsweise zwischen 0,0005 und 0,5
Gewichtsprozent aufzieht., Die bendtigte Konzentration ergibt
sich je nach dem anzuwendenden Flottenverhdltnis, der Art des
Substrates und dem geldsten Aufheller in einfacher Weise aus
diesen Werten, ,

Die erfindungsgemdssen Lisungen konnen auch WaschbZdern
oder Waschmitteln zugesetzt werden. Zu Waschbddern wird ein-
fach eine solche Menge der Ldsung' zudosiert, die die
gewlinschte Menge an Aufheller enthdlt, Zu Waschmitteln kbnnen
die erfindungsgemésSen Losungen in irgendeiner Phase des
Herstellungsprozesses, z.B. dem sogenannten "slurry' vor dem
Zerstduben des Waschpulvers oder bei der Vorbereituﬁg flussi-

ger Waschmittelkombinationen zugesetzt werden.
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Als Waschmittel kommen die bekannten Mischungen von Vasch—
aktivsubstanzen, wie beispielsweise Seife in Form von
Schnitzeln und Pulver, Synthetiké, 16sliche Salze von Sulfon-
siurehalbestern hdherer Fettalkohole, hher und/oder mehr-—
fach alkylsubstituierter Arylsulfonsduren, Sulfocarbonsdure=-
ester mittlerer bis hdherer Alkohole, Fettsiureacylamino-
" alkyl- oder -aminoarylglycerinsulfonate, Phosphorsidureester
von Pettalkoholen usw., in Frage., Als Aufbaustoffe, soge-
nannte "Builders", kommen z. B, Alkalipoly- und polymeta-
phosphate, Alkallpyrophosphate, Alkalisalze der Carboxy-
methylcellulose und andere "8011redepos1t10nsmnh1b1toren
ferner Alkalisilikate, Alkalicarbonats, Alkaliborate,
Alkaliperborate, Nitrilotriessigsaure, Athylendiamintetra-
essigsdure, Schaumstabilisatoren, wie Alkesnolamide hoherexr
Pettssuren, in Betracht, Ferner konnen in den Waschmitteln
beispielsweise enthalten sein: antistatische liittel, rick-
fettende Hautschutzmittel, wie Lanolin, fnzyme, Antimikrobi-
ka, Parfiime und Farbstoffe,

Die Menge an erfindungsgeméBer Losung, die dem Waschmittel
zugesetzt wird, wird so bemessen, dab letzteres dann etwa
0,001 bis 0,5 Gewichtsprozent an Aufheller, bezogen auf den
Feststoffgehalt des Waschmittels, enthalt.

Ausfihrungsbeispiel

Die Hrfindung wird nachstehend an einigen Ausfithrungs-
beispielen ndher erlautert.

In den nachfolgenden Beispielsn, in denen Telle und Prozente
jumer Gowichtsteile und Gewichtsprozente sind, sowelt nicht
anders angegebeny sind einige erfindungsgemdBe ILosungen
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und deren Anwendung beschrieben. Mit anderen, in den Bei=- -
spielen nicht erwdbnten sulfogruppenhaltigen Stilbenauf-
hellern kénnen'jedocb analoge Losungen mit ebenso gutem
Erfolg hergestellt werden,
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Beispiel 1

35,0 g des Aufhellers der Formel

NH ,
503Na °<::>

| @-HN | e
N H \
(10) | N>7 - &EI‘(/N%N |
N i N(CH,CH, -0H),,

SO, Na

(enthaltend 4,9% NaCl und 7,3% Wasser) trdgt man bei 50 bis
60°C in eine Mischung von 27 g €£-Caprolactam, 5 g Polyvinyl-
pyrroiidon K 25 und 29 g Wasser ein., Man rithrt 15 Minuten bei
50 bis 60°C, wobei der Aufheller in L&sung geht. Diese Auf-
hellerlosung ist kdltestabil 'und entspricht der Anforderung
bezliglich der VerduUnnbarkeit mit Wasser, wie sie in der

Papierapplikation Ublich ist.

Beispiel 1la

50 g gebleichte Cellulose (10%ige Suspension) werden in
einem Metallbecher mit 99 ml Wasser und 1 ml Aluminiumsulfat-
losung 10% angerUhrt. Nach 2 Minuten werden 7,5 ml einer
10%igen FUllstoffaufschldmmung (Kaolin), nach 10 Minuten
0,026 g der nach Beispiel 1 erhaltenen LUsung zugegeben. In
Abstdnden von jeweils weiteren 2 Minuten werden 2 ml 5%ige
Harzleimldsung und 1,5 ml 10%ige Aluminiumsulfatl8sung zuge-~
geben, Hierauf wird mit Wasser auf 500 ml aufgefiillt, die Sus-
pension in einen Mixbecher gegebeﬁ, mit Wasser auf 1000 ml
aufgefllt und 2 Sekunden lang gemischt.Die Verarbeitung der
Masse zu Papierbldttern inklusive Pressen und Trocknen
erfolgt in bekannter Weise. ' |

Das so erhaltene Papier wéist einen starken Aufhell-
effekt von guter Lichtechtheit auf. '
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Beispiel 1b

5,1 g der gemdss Beispiel 1 erhalténen Losung werden in
50 ml 90°C heissem, destilliertem Wasser gel®st., Andererseits
werden 80 g einer abgebauten Stdrke in 1000 ml 90°C heissem
Wasser kolloidal geldst. Dann wird die Aufhellérlﬁsung in die
Stdrkeltsung eingearbeitet. Die erhaltene Losung kann einen
pH-Wert von 5,5 bis 7 aufweisen.,

Mit dieser Leimflotte bestreicht man geleimtes Druck-
papier oberfldchlich in einer Leimpresse und trocknet das
bestrichene Papier bei ungefdhr 90 bis 120°C in der Trocken-
partie der Papiermaschine. A

Man erhdlt so ein Papier mit einem sehr hohen Weissgrad,

Anstelle von geleimtem Papier kann man mit gleichem

Erfolg geleimten Karton verwenden.
‘Beispiel 2

20 g des Aufhellers der Formel
(11) OH

o |  N(CH, -CH~CH,)
(HC-CH-CH, ),N S03Na 2777372

H,C-CH- N
(H3C-GH-Cly )N 3 OH

OH
(enthaltend 107 Wasser) tridgt man bei 50 bis 60°C in eine
Mischung von 18 g Polydthylenglykol 5000/6000, 12 g €-Capro-
lactam und 50 g Wasser ein. Man rUhrt 30 Minuten bei 70 bis
80°C, wobei der Aufheller in Losung geht. Die erhaltene
Losung ist lager- und k#ltestabil und ausgezeichnet mit Wasser

mischbar.
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| Beispiel 2a

Eine Pigmentstreichflotte fo1gendef Zusammensetzung wird
zubereitet: 150 ml einer 50%igen wissrigen Kunstharzdispersion
auf der Basis eines vernetzbaren Methylacryldt/Styrol-Copoly-
meren, 100 ml Wasser enthalténd 2 g _ _
'NatriUmpolyphosPhat, 600 ml Wasser enthaltend 20 g der gemiss
Beispiel 2 erhaltenen L¥sung, 50 ml Wasser énthaltend 2 g
Nonylphenol- pentadecaglykoléther und 500 g Aluminium-magne-
sium-silikat. B

Mit dieser Behandlungsflotte wird ein geleimtes und
beschwertes -Sulfitcellulose-Rohpapier bestrichen und
anschliessend getrocknet. Man erhilt so ein Papier mit einem
sehr hohen Weissgrad,

Beispiel 3

30 g des Aufhellers der Formel

(12) | : SO3Na
SO3Na ~
SO Na NH
Do N &
)—-N H o\
CHOPT

NH-CH CH2 -OH

HO-CH.,CH -HN S04Na 2

2772

(enthaltend 147% NaCl und 7,5% Wasser) trdgt mun bei 50 bis
60°C in eine Mischung von 40 g €-Caprolactam und 30 g Wasser
ein. Man riuhrt 30 Minuten bei 70 bis 80°C, wobei der Aufheller
in Losung geht. Die erhaltene Lﬁsuﬁg ist lager- und kidlte-

stabil und mit Wasser ausgezeichnet mischbar.
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Beispiel 4

15 g des Aufhellers der Formel

(13)

trédgt man bei 50 bis 60°C in eine Mischung von 60 g E-Capro-
~ lactam und 25 g Wasser ein. Man ruhrt 1 Stunde bei 70 bis
75°C, wobei der Aufheller in Ldsung geht. Die erhaltene

Ldsung ist lager- und kdltestabil und mit Wasser‘ausgezeichnet

mis;hbar. | Beispiel 5

10 g des Aufhellers der Formel

SO3Na
s N=
— N~ / O N
N NN=
SO3Na

trdgt man bei 50 bis 60°C in eine Mischung von 45 g §£-Capro-
lactam und 45 g Wasser ein. Man rUhrt 15 Minuten bei 70 bis
‘80°C,.wobei der Aufheller in Losung geht. Die erhaltene LUsung
ist lager- und kdltestabil und mit Wasser ausgezeichnet misch-

bar. Beispiel 3a - 5a

4 g der Lusung gemdss Beispiel 3, 6,6 g der Ldsung
gemdss Beispiel 4 oder 10 g der Losung gemidss Beispiel 5 werden
jeweils mit 1000 ml Wasser verdunnt. Jeweils 2 ml dieser

verdlnnten Losungen werden je einer L¥sung aus 0,2 g Natrium-
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sulfat in 100 ml Wasser zugegeben. Zu diesen auf 40 bis 45°C

erwdrmten Aufhellerl¥sungen gibt man je ein 3 g schweres

Baumwollgewebe und beldsst es 30 Minuten lang darin. Sodann

- wird das Gewebe 2 Minuten lang in fliessendem kaltem Wasser -

gespllt und anschliessend 20 Minuten lang bei 60°C getrocknet.
Das so behandelte Gewebe weist in allen drei Fdllen

einen starken Aufhelleffekt von guter Lichtechtheit auf.

Beispiel 3b - 5b

4 g der LUsung gemdss Beispiel 3, 6,6 g der Lisung
gemdss Beispiel 4 oder 10 g der Lusung gemdss Beispiel 5 werden
mit Wasser auf ein Volumen von jeweils 100 ml verdinnt. 20 ml
dieser Losung werden mit 80 ml Wasser verdUnnt. Mit den so
erhaltenen LOsungen foulardiert man bei Raumtemperatur jeweils
ein vorgebleichtes Baumwollgewebe (Flussigkeitsaufnahme 60 bis
70%). Das Gewebe wird anschliessend sofort bei 130°C 30 Sekun-
den lang getrocknet.

Das so behandelte Gewebe weist in allen drei Fdllen
einen starken Aufhelleffekt von guter Lichtechtheit auf.

Beispiel 4c und 5c

6,6 g der Losung gemdss Beispiel 4 oder10 g der Losung
‘gemdss Beispiel 5 werden mit Wasser auf ein Volumen von
jeweils 1000 ml verdunnt, 3 ml dieser L¥sung werden 100 ml
Wasser zugegeben. Zu jeder dieser auf 60°C erwdrmten Aufhel-
lerlosung gibt man je ein 3 g schweres Polyamidgéwebe (Poly-
amid 6 oder 66). Man steigert die Temperatur innerhalb 10 bis
15 Minuten auf 95 bis 97°C und belssst bei dieser Temperatur
30 Minuten lang. Sodann wird das Gewebe 2 Minuten lang in
fliessendem kaltem Wasser gespUlt und anschliessend 20 Minuten
» lang bei 60°C getrocknet. '

Das so behandelte Gewebe weist in beiden Fdllen einen
starken Aufhelleffekt von guter Lichtechtheit auf.
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Beispiel 4d und 5d

Polyamidfasergewebe wird bei Raumtemperatur mit jeweils

einem Bad folgender Zusammensetzung foulardiert:

2 g der Losung gemdss Beispiel 4 oder
3 g der Losung gemdss Beispiel 5
10 g Harnstoff '
3 g®A1bega1 C
12 ml Essigsdure 80%
1000 ml enthdrtetes Wasser

Die Flussigkeitsaufnahme betrdgt ca. 70%.

Das Gewebe wird anschliessend sofort bei 130°C 30 Sekun-
den lang getrocknet.

Das so behandelte Gewebe weist in beiden Fdllen einen
‘starken Aufhelleffekt von guter Lichtechtheit auf.

Beispiel 4e

Eine Pigmentstreichflotte folgendef Zusammensetzung wird
-zubereitet: 150 ml einer 50%igen wHssrigen Kunstharzdispersion
auf der Basis eines vermetzbaren Methylacrylat/Styrol-Copoly-
meren, 100 ml Wasser enthaltend 2 g

Natriumpolyphosphat, 600 ml Wasser enthaltend 25 g der gemiss

Beispiel 4  erhaltenen Ldsung, 50 ml Wasser enthaltend 2 g
Nonylphenol-pentadecaglykoldther und 500 g Aluminium-magne-
sium-silikat.

Mit dieser Behandlungsflotte wird ein geleimtes und
beschwertes Sulfitcellulose-Rohpapier bestrichen und

anschliessend getrocknet. Man erhilt so ein Papier mit einem
sehr hohen Weissgrad,
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Belsplel uf

50 g gebleichte Cellulose (10%ige Suspen51on) werden in
einem Metallbecher mit 99 ml Wasser und 4 ml Aluminium=-
sulfatldsung 10 % angerlibrt, Nach 2 Minuten werden 7,5 ml
einer 10%igen Fillstoffaufschlammung (Xaolin), nach 10 Mi-
nuten 0,06 g der nach Beispiel 4 erhaltenen Losung zugege-
ben, In Abstiénden von jewelils weiteren 2 Minuten werden

2 ml 5%ige Harzleimlosung und 1,5 ml 10%ige Aluminiumsulfat-
losung zugegeben, Hierauf wird mit Wasser auf 500 ml auf-
gefiillt, die Suspension in einen Mixbecher gegeben, mit
Wasser auf 1000 ml aufgefiillt und 2 Sekunden lang gemischt,
Die Verarbeitung der Masse zu Papierblattern inklusive
Pressen und Trocknen erfolgt in bekannter Weise,

Das so erhaltene Papier weist einen starken Aufhelleffekt
von guber Lichtechtheit auf,

Beispiele 6 bis 18

Werden jeweils 20 g der in der folgenden Tabelle definier-
‘ten Aufheller der allgemeinen Formel

R1 . H SOBNa Rq
Vet o-—! g =y Ne J
£ NNt N\ _CH=CH- N_N_f W
\e"--N/ X o:.a/ . \N:

/ % N

32 | | OBNa‘ 32

bei 50 bis 60 °C in eine Mischung aus 18 g Polydthylenglykol
- 5000/6000, 12 g E;Caprolactam und 50 g Wasser eingetragen
und 30 Minuten bei 70 bis 8o °c verrihrt, so erhdlt man je-
weils eine lager— und k&ltestabile Aufhellerformulierung,
die ausgezeichnet mit Wasser mischbar ist.
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Tabelle
Beispiel Ry Ry
6 -NH-O/.—.\--SO Na |-N(CH.CH.GH)
N 3 P
[ TN ) .
7 nt~e”  Ne-50.Na -N(CH,) (CH.CH_OH)
Noss 3 3 )
| XN
8 -NH-o. e -N(CH.,) (CH..CH..0H)
... 3 )
[ X N ]
9 -NH-eo N, -NH (CH..) .~0~CH
N 2'3 3
[ N ] LN ]
7 X VAN
10 -NH-e{ e N o
*=9 ) *—0
/.-.\
11 -SCH, - o
@~
o~9
7°7°\
12 ~NH-o . -OCH
\.=‘/ 3
o -9 [ B X ]
727 L 2T
13 -NH-{ e NH~-o e
o=e o=@
/SO3Na
14 NH /-\ N(C.H_)
NH— e . -
>.=‘/ 252
SO3Na
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Beispiel ‘Rl ‘ R
2
15 -N (CHZCHZOH) 2 ) .-OCH3
. ./SO3Na .
7\ VAN
16 —NH—'\ /° N\ /O
/.:0 o-¢
SO3Na
17 -NHCH2CH20CH2CH20H —OCH3
?H (l)H
18 -N (CH2—CH—CH3) 2 _ -N (CH2-CH-CH3) 2
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Brfindungsanspruch .

T1s

3.

Lagerstabile, konzentrierte wdSrige Ldsungen von sulfo-
gruppenhaltigen optischen Aufhellern, gekennzeichnet

-dadurch, daf sie einen mit Sulfogruppen substituierten

Stilbenaufheller und ein ILactam der Formsel

0
Ve

s

e ()

c
H,0 NH .

N/

(om,),

worin m O oder eine ganze Zahl zwischen 1 und 9 bedeutet,
enthalten,

Losungen gemidB Punkt 1, gekennzeicbnét dadurch, daB sie
zusdtzlich ein oder mehrere mit Wasser mischbare organi-
sche Losungsmittel enthalten,

Losungen gem&dB Punkt 2, gekennzeichnet dadurch, dal sie
als mit Wasser mischbare Losungsmittel Propanol, Iso-
propanol, Athylenglykol, Propylenglykol, Glycerin, Di-
oder Tridthylenglykol, Dipropylenzlykol, Athylenglykol-
monomethyl~ oder -dthylatber, Didthylenglykolmonodthyl-
dther, Formamid, Dimethylformemid, Dimethylacetamid,
Athenolamin, Didthanolamin, Tridthanolamin, N-lethyl-
pyrrolidon, Polyathylenglykole oder Polyvinylpyrrolidon
enthalten, -
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4, Iosungen gemiB Punkt 1 oder 2, gekennzeichnet dadurch,

daB der sulfogruppenhaltige Aufheller ein solcher aus
der Klasse der Bis-triazinylaminostilben-, Bis-triazolyl-

~ stilben- oder Bis-stilben-disulfonsduren und deren

5¢

vSalgen ist.

Iosungen gemdB Punkt 4, gekennzeichnet dadurch, daB der
sulfomrappenbaltige Aufheller ein solcher der Formel

o

\ N__ CH=CH— N...(/ -
g ’
R{

worin

X Wasserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminion
und : . '

R,1 und R2 unabhéngig voneinander Jeweils NHa, NH—CHB,
NH-02H5, N(CH )2, N(C H )2, NH-CH2—CH -COH,
NH«CHQ-“H?«CHz-OH N(CH ~CH —OH)E’ N(CH -CH2—0H2~OH)2,

_ N(Cﬂa)(Cﬁé—CHé—OH), NHFCHé—CHé—O-CH -CHé—OH

NH-CH,-CH,~S0,X, OH, OCH, OCH(CH,)p, 0-CHy~CH,~0-CHy,
//\
-N 0, -N(CH,~CH~CH.),, =SCH,, =NH={ \}, -NH- i,
N/ 2 1 372 3 —/ ,
OH
S0.X - . . 80X

| 3 3
..NH_G , -NH- 80X, -NH-@ oder —NH—Q
' | 0.X

SOjX 3

bedeuten, der Formel
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R
~ 3
— _N=
j;N/ N-< }_ CH=CH- \N__l | |
80, Ry

worin A
X Wasserstoff, ein Alkalimetall-, Ammonium- oder Aminion

- und R und R unabhéngig voneinander Wasserstoff, CH3

<::>}- jé::>— S0 X oder R3 und 34 zusammen dle Er=

gédnzung zu einem Benzolring
bedeuten, oder der Formel

X0,8 | S0.X
3 \ ] 3
CH:CH—@—@CH:CH—@{
BN _ .
v v,

-worin

Vé fir Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,

Alkoxy mit 4 bis 4 Kohlenstoffatomen, Halogen oder die
Sulfogruppe sowie deren Alkalimetall-, Ammonium~ oder '

Aminsalze,
Vj fir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff-

atomen und |
X fir Wasserstoff, ein Alkelimetall-, Ammonium~ oder

Aminion stehen, ist,

Lésuﬁgen gemdB Punkt 5, gekennzeichnet dadurch, daB der
Lufheller ein solcher der Formel
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QDO

DO X' X'0

worin X"Wasserstoff oder Natrium bedeutet, ist,

Lésungen gemdB Punkb 1, gekennzeichnet dadurch, daB sie’

40 bis 30 Gewichtsprozent Aufheller, 10 bis 80 Gewichts-

prozent Lactam und 410 bis 80 Gewichtsprozent Wasser
enthalten, '

ISsungen gemdB Punkt 2, gekennzeichnet dadurch, daB sie
40 bis 30 Gewichtsprozent Aufheller, 10 bis 80 Gewichts-
prozent Lactam, 5 bis 75 Gewichtsprozent brganische
Losungsmittel und 5 bis 75 Gewichtsprozent Wasser ent-~
balten,

Iosungen gemdB Punkt 1 oder 2, gekennzeichnet dadurch,
daB sie sls Lactam ECaprolactam enthalten,

Verfahren zur Herstellung von in Punkt 4 oder 2 defi-~
nierten Losungen, gekennzeichnet dadurch, daf man die
sulfogruppenbaltlgen Aufheller in Form der freien Sdure
oder in Salzform in Wasser und im entsprechenden Lactam
16st, gegebenenfalls unter Zugabe eines mit Wasser
mischbaren organischen Ldsungsmittels,

Verwendung der in den Punkten 1 und 2 definierten
Iosungen, gekennzeichnet dadurch, dalB sie zum optischen

AAufhellen von hochmolekularen organlschen Materialien

eingesetzt werden,
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12, Verwendung gem#8 Punkt 11, gekennzeichnet dadurch, daf
sie zum Aufhellen von natlirlichen, halbsynthetischen
oder synthetischen Textilfasern, insbesondere von Baume
wolle, Wolle, Polyamid und Mischfasern aus Baumwolle/
Polyester eingesetzt werden.
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