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@ Die Distilbenyl-oxadiazole weisen die nachstehende Formel
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N——N

worin M Wasserstoff oder ein salzbildendes Kation, A einen
gegebenenfalls nichtchromophore Substituenten aufweisenden
Phenyl-, 4-Diphenylyl- oder Naphthylrest bedeuten und die Ben-
zolkerne B nichtchromophore Substituenten aufweisen kénnen.
Es sollen insbesondere Baumwollfasern und Textilmaterialien
aus Polyamid optisch aufgehellt werden.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verwendung von Distilbenyl-oxadiazolen der Formel

0
~N
MO.S—A—CH=CH @ c/ CCH:—CH—A——SO M
3 I . 3
N N

worin M Wasserstoff oder ein salzbildendes Kation, A einen sen konnen, zum optischen Aufhellen von textilen organischen
gegebenenfalls nichtchromophore Substituenten aufweisen- 10 Materialien.
den Phenyl-, 4-Diphenylyl- oder Naphthylrest bedeuten und 2. Verwendung gemdss Patentanspruch 1 von Distilbenyl-
die Benzolkerne B nichtchromophore Substituenten aufwei- ~ oxadiazolen der Formel
R
S 1
l PN |
MO,S—A.— CH==CH C C— — CH=CH—A—~SO M
3 1 I | 1 3 s
| N rz I
R
R 2 , ~2
worin M Wasserstoff oder ein salzbildendes Kation, A; einen Chlor, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder Alkyl mit
Phenyl-, Naphthyl- oder 4-Biphenylylrest, R; Wasserstoff, 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder zusammen mit R, in 2,3-Stel]-
Chlor, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkoxy mit 1 lung befindliches Methylendioxy bedeuten. '
bis 4 Kohlenstoffatomen, Sulfo, Carboxy, Carbalkoxy mit 2 3. Verwendung gemdss Patentanspruch 1 von Distilbe-
bis 5 Kohlenstoffatomen, Cyano oder zusammen mit R, in 25 nyl-oxadiazolen der Formel
2,3-Stellung befindliches Methylendioxy und R, Wasserstoff,
R
3
R
O, N4
—CH= CIIQ i CH==CH ;
Rs
R M
SO 3
worin R, Wasserstoff, Sulfo, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoff- mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, R Wasserstoff oder Chlor
atomen, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Carbalkoxy mit und M Wasserstoff oder ein salzbildendes Kation bedeuten.
2 bis 5 Kohlenstoffatomen, Cyano oder Chlor, R4 Wasser- 4. Verwendung gemiss Patentanspruch 3 von Distilbe-
stoff, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkyl mit 1 bis 40 nyl-oxadiazolen der Formel
4 Kohlenstoffatomen oder Chlor, Rs Wasserstoff oder Alkyl
- SOM
(M,045) _ . M)y
PN —
CH=CH -C C CH=CH
3
i I
N——N H
R R
( 7 ) 2-n ( 7) 2-n
worin R, Wasserstoff, Chlor, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoff- 5. Verwendung gemiss Patentanspruch 4 von Distilbe-
atomen oder Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, M; Was- nyl-oxadiazolen der Formel
serstoff, Natrium oder Kalium und n die Zahl 1 oder 2 be-
deuten.
Rg
M 1 0 3.S
cit= CH-—@- —.- CH= CH
i i
N——N
worin M; Wasserstoff, Natrium oder Kalium und Rg Wasser- nyl-oxadiazolen der im Patentanspruch 1 angegebenen For-
stoff oder Chlor bedeuten. 6s mel zum optischen Aufhellen von Polyamiden und Cellulose.

6. Verwendung gemiss Patentanspruch 1 von Distilbe-
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Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von Es wurde nun gefunden, dass bestimmte, mit mindestens
Distilbenyl-oxadiazolen zum optischen Aufhellen von textilen zwei Sulfogruppen substituierte symmetrische Bis-stilbenyl-
organischen Materialien. oxadiazole sich ausgezeichnet als optische Aufheller fiir ver-

Aus der Schweizer Patentschrift 506 583 ist die Verwen- schiedene textile Substrate eignen. Ein Vergleich mit den er-
dung einiger Bis-stilbenyl-oxadiazole als optische Aufhellmit- s wihnten bekannten, nicht mit Sulfogruppen substituierten
tel ausserhalb der Textilindustrie, aus der Schweizer Patent- Oxadiazolen zeigt iiberraschenderweise, dass die erfindungs-
schrift 542 212 ein Verfahren zur Herstellung solcher Ver- gemiiss verwendbaren Verbindungen wesentlich bessere Auf-
bindungen bekannt. In keiner der beiden Patentschriften sind helleffekte liefern, z. B. auf Baumwollfasern, insbesondere
konkret mit Sulfogruppen substituierte Bis-stilbenyl-oxadi- aber auf Textilmaterialien aus Polyamid.
azole beschrieben. 10

Diese erfindungsgemiiss verwendbaren Distilbenyl-oxadiazole entsprechen der Formel

0N |
(1) MO ,S—A— cu=cn—f‘; ﬁCH=CH-—A—SO3M ,

N——N
worin M Wasserstoff oder ein salzbildendes Kation, A einen Bevorzugte Carbamoyl- und Sulfamoylreste konnen durch
gegebenenfalls nichtchromophore Substituenten aufweisen- 20 die Formeln
den Phenyl-, 4-Diphenyl- oder Naphthylrest bedeuten und
die Benzolkerne B nicht-chromophore Substituenten aufwei- ~ R - R
sen kénnen. -CON bzw. -SO,N
Als nicht-chromophore Substituenten kommen z. B. gege- ™~ R! 27 R!
benenfalls mit Halogen, Hydroxy, Alkoxy, Cyano, Carboxy, 25 :
Carbalkoxy, Carbamoyl, Sulfo, Sulfonyl, Sulfamoyl, Aryl sub- wiedergegeben werden, worin R und R’ unabhéngig vonein-
stituiertes Alkyl, sowie Alkenyl, Cycloalkyl, Alkoxy, Alkoxy- ander Wasserstoff, Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen
alkoxy, Aryloxy, Aralkyloxy, Alkenyloxy, Aryl, Halogen, Al- oder zusammen mit dem Stickstoff die Ergénzung zu einem
kylmercapto, Alkenyloxy, Arylmercapto, Alkylsulfonyl, Aryl- 5- bis 7gliedrigen nichtaromatischen Ring pedeuten.
sulfonyl, Cyano, Carboxy, Carbalkoxy, Carbamoyl, Sulfo, 30 Unter «Carboxy» und «Sulfo» sind jeweils die Reste
Sulfamoyl, in Frage. Zwei Substituenten zusammen kénnen —COOM bzw. —-SO3;M zu verstehen, worin M fiir Wasserstoff
auch die Ergidnzung zu einem ankondensierten Cycloalkylrest oder ein salzbildendes Kation steht. Als salzbildende Katio-
oder einem ankondensierten nichtaromatischen Heterocy- nen M kommen im allgemeinen diejenigen von Erdalkalime-
clus bilden. Bevorzugte Substituenten sind im allgemeinen tallen, z. B. des Calciums, Bariums oder Magnesiums, sowie
Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkoxyalkyl mit 2 bis 35 insbesondere von Alkalimetallen, z. B. des Natriums oder Ka-
5 Kohlenstoffatomen, Cyclohexyl, Alkenyl mit 3 bis 4 Koh- liums, aber auch gegebenenfalls durch Alkyl oder Hydroxy-
lenstoffatomen, Benzyl, Phenyl, Fluor, Chlor, Brom, Alkoxy alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen substituiertes Ammonium
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Benzyloxy, Phenoxy, Alkyl- in Frage. Bevorzugt sind in der Bedeutung von M neben
mercapto mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkenyloxy mit 3 Wasserstoff insbesondere das Kalium- und das Natriumka-
bis 4 Kohlenstoffatomen, Phenylmercapto, Alkylsulfonyl mit 40 tion.
1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Phenylsulfonyl, Cyano, Carboxy, Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist die Verwen-
Carbalkoxy mit 2 bis 5 Kohlenstoffatomen, Carbamoyl, Sulfo dung von Verbindungen der Formel
und Sulfamoyl.
& 0 N
' — 7' \__ o~ =
(2) MOBS —--Al-— CH=CH C C— CH—CH-—-AI-—SO3M
| =/l l
R2 N N R2
von besonderem Interesse, worin M Wasserstoff oder ein zugsweise 2 bis 4 Kohlenstoffatomen oder zusammen mit R,
salzbildendes Kation, A, einen Phenyl-, Naphthyl- oder 4- in 2,3-Stellung befindliches Methylendioxy bedeuten.
Biphenylrest, R; Wasserstoff, Chlor, Alkyl mit 1 bis 4, vor- Falls in vorstehender Formel A, fiir einen Naphthyl- oder
zugsweise 2 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkoxy mit 1 bis 4 Koh- 4-Biphenylrest steht, so bedeuten R, und R, vorzugsweise
lenstoffatomen (vorzugsweise Methoxy), Sulfo, Carboxy, 3 Wasserstoff.
Carbalkoxy mit 2 bis 5 Kohlenstoffatomen oder Cyano oder Im Rahmen der Formel (2) sind jene Verbindungen, in
zusammen mit R, in 2,3-Stellung befindliches Methylendioxy denen A, fiir einen Phenylrest steht, hervorzuheben. .
und R, Wasserstoff, Chlor, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoff- Besondere Erwihnung verdienen die erfindupgsgemiss
atomen, vorzugsweise Methoxy oder Alkyl mit 1 bis 4, vor- verwendbaren Verbindungen der Formel
g 13 R3
4 0 R
~N
(3) CH=CH ¢ ¢ CH=CH 4
RS R N—N R
SO .M 6 SO.M




worin R; Wasserstoff, Sulfo, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoff-
atomen, Alkyl mit 1 bis 4, vorzugsweise 2 bis 4 Kohlenstoff-
atomen, Carbalkoxy mit 2 bis 5 Kohlenstoffatomen, Cyano

oder Chlor, R, Wasserstoff, Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlenstoff-
atomen, Alkyl mit 1 bis 4, vorzugsweise 2 bis 4 Kohlenstoff- s

038)

/0\

-
l

(4) CH=CH

(R7)2 ~-n

worin R, Wasserstoff, Chlor, Alkyl mit 1 bis 4, vorzugsweise
2 bis 4 Kohlenstoffatomen oder Alkoxy mit 1 bis 4 Kohlen-
stoffatomen, M; Wasserstoff, Natrium oder Kalium und n
die Zahl 1 oder 2 bedeuten.

Rg

15

M103S

(5)

N——-N
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atomen oder Chlor, Rs Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4,
vorzugsweise 2 bis 4 Kohlenstoffatomen, Rs Chlor oder vor-
zugsweise Wasserstoff und M Wasserstoff oder ein salzbil-
dendes Kation bedeuten, sowie die Verbindungen der Formel

S03My)y,

CH=CH )
ﬂ

i (R7)2-n

Von besonderem praktischem Interesse ist die Verwen-
dung von Verbindungen der Formel

N——N

worin M; Wasserstoff, Natrium oder Kalium und Rg Wasser-
stoff oder Chlor bedeuten.

Die Verbindungen der Formel (1) kann man herstellen,
indem man 1 Mol eines Di-(p-tolyl)-oxadiazols der Formel

30

@ CHj

w
»

(6) H3Cﬁ/0\ﬁ
N——N

mit 2 Mol eines Anils der Formel

40
@) Ar-N=CH-A-SO;M,
worin Ar einen gegebenenfalls substituierten aromatischen
Rest bedeutet, in Gegenwart einer stark basischen Alkaliver-
bindung in einem stark polaren, neutralen bis basischen orga-
nischen Losungsmittel umsetzt, wobei im Falle der Verwen-
dung von Alkalihydroxyden als stark basische Alkaliverbin-
dung diese Alkalihydroxyde einen Wassergehalt bis zu 25%
aufweisen diirfen.

Entsprechenderweise kann die Herstellung der Verbindun-
gen der Formeln (2) bis (5) durch Umsetzung eines Mols
2,5-Di-(p-tolyl)-1,3,4-oxadiazol bzw. der Verbindung der
Formel

45

50

(6a) ¢ e CH,
a) H,C
3 T >
60
mit 2 Mol eines Anils der Formel
!

65

Ar—N—’:CH—.?l—— SO3M ’
R

(8)

2

, Rg
" _SO.M
_0 3t
~c
CH= c&—@- —Q- CH= CH ,
Il il
R
3
Ry
(9) Ar—N=CH ,
H Rg
S0.M

3

(
(10) Ar—N= CH—4§:§§:T
B ®pag
Rg
(11) Ar—N= Cva  erfolgen.
- S0,M,

Der aromatische Rest Ar in den Formeln (7) bis (11) ist
im allgemeinen aus einem oder mehreren 6gliedrigen Carbo-
cyclen aufgebaut. Vorzugsweise steht er fiir einen Rest Ar,
und bedeutet einen gegebenenfalls substituierten Naphthyl-
oder insbesondere Phenylrest. Bei den technisch wichtigsten
Ausfithrungsformen steht Ar bzw. Ar, fiir das Strukturele-

ment
s

worin Y Chlor oder Wasserstoff bedeutet.

Die Ausgangsstoffe zur Herstellung der neuen Verbindun-
gen der Formeln (1) bis (5), d. h. die Verbindungen der For-
meln (6) bis (11) sind bekannt oder werden nach an sich
bekannten Verfahren hergestellt.

Wichtige, den Anilen der Formeln (7) bis (11) zugrunde-
liegende Aldehyde sind:

SO

bzw.



610478 G

o-Sulfobenzaldehyd, m-Sulfobenzaldehyd, p-Sulfobenzal-
dehyd, 2,4-Disulfobenzaldehyd, 2,5-Disulfobenzaldehyd, 2-
Chlor-5-sulfobenzaldehyd, 4-Chlor-3-sulfobenzaldehyd, 4-
Chlor-2-sulfobenzaldehyd, 2-Sulfo-5-chlorbenzaldehyd, 2,4-
Dichlor-benzaldehyd-sulfoséure, 3,4-Dichlor-benzaldehyd-5-
sulfosiure, 3-Sulfo-4-methyl-benzaldehyd, 2-Methyl-5-sulfo-
benzaldehyd, 3-Methyl-5-sulfo-benzaldehyd, 2,4-Dimethyl-5-
sulfo-benzaldehyd, 2,5-Dimethyl-3-sulfo-benzaldehyd, 2,4,5-
Trimethyl-3-sulfo-benzaldehyd, 2,3,4-Trimethyl-5-sulfo-benz-
aldehyd, 2,4-Diithyl-5-sulfo-benzaldehyd, 3-Chlor-4-methyl-
5-sulfo-benzaldehyd, 4-Methoxy-3-sulfo-benzaldehyd, 2-
Methoxy-benzaldehyd-sulfoséure, 2,3-Dimethoxy-5-sulfo-
benzaldehyd, 2,4-Dimethoxy-5-sulfo-benzaldehyd, 2-Sulfo-4-
cyano-benzaldehyd, 2-Sulfo-4-carboxy-benzaldehyd, 2,3-Me-
thylendioxy-benzaldehyd-sulfosiure, a-Naphthaldehyd-sulfo-
sdure, B-Naphthaldehyd-sulfosdure, Sulfo-biphenyl-4-aldehyd.

Die methylgruppenhaltigen Verbindungen kénnen mit den
Anilen in Gegenwart eines geeigneten stark polaren, neutra-
len bis alkalischen organischen Losungsmittels umgesetzt wer-
den, welches frei von Atomen, insbesondere Wasserstoffato-
men, ist, die durch Alkalimetalle ersetzbar sind. In der Praxis
kommen jedoch vor allem als solche Losungsmittel dialky-
lierte Acylamide des Typus

[(Alkyl);N],~Acyl

in Betracht, wobei «Alkyl» eine niedere (1 bis 4 Kohlenstoff-
atome enthaltend) Alkylgruppe, insbesondere eine Methyl-
gruppe, «Acyl» den Rest einer niederen (1 bis 4 Kohlenstoff-
atome enthaltend) Carbonsiure, insbesondere Ameisensiure
oder Essigsiure, oder der Phosphorsiure bedeutet und w die
Basizitéit der Siure angibt. Als wichtige Vertreter solcher L-
sungsmittel seien genannt: Didthylformamid, Dimethylacet-
amid, Hexamethyl-phosphorsdure-triamid und insbesondere
Dimethylformamid. Es kommen auch Lésungsmittelgemische
in Betracht.

Fiir die Umsetzung ist weiterhin wie erwihnt eine stark
basische Alkaliverbindung erforderlich. Unter stark basischen
Alkaliverbindungen sollen solche Verbindungen der Alkali-
metalle (I. Hauptgruppe des periodischen Systems der Ele-
mente) einschliesslich des Ammoniums verstanden werden,
die eine Basenstirke von mindestens etwa des Lithiumhydro-
xyds aufweisen. Es konnen hiernach Verbindungen des Li-
thiums, Natriums, Kaliums, Rubidiums, Césiums oder Ammo-
niums vom Typ beispielsweise der Alkoholate, Hydroxyde,
Amide, Hydride, Sulfide oder stark basische Ionenaustauscher
sein. Vorteilhafterweise verwendet man (vor allem wenn
milde Reaktionsbedingungen hinsichtlich der Reaktionstem-
peratur angezeigt erscheinen) Kaliumverbindungen der Zu-
sammensetzung

13 KOCm—1H2m—1’

worin m eine ganze Zahl von 1 bis 6, vorzugsweise 2 bis 6,
darstellt, wie z. B. Kaliumhydroxyd oder insbesondere Ka-
lium-tert. butylat. Im Falle von Alkali-Alkoholaten, Oxyden,
Alkali-Amiden (und Hydriden) ist hierbei in praktisch was-
serfreiem Medium zu arbeiten, wihrend bei Alkalihydroxy-
den Wassergehalte bis zu 25% (z. B. Kristallwassergehalte)
erlaubt sind. Im Falle von Kaliumhydroxyd hat sich ein Was-
sergehalt von bis zu etwa 15% als zweckmissig erwiesen. Als
Beispiele fiir andere verwendbare Alkaliverbindungen seien
genannt Natriummethylat, Natriumhydroxyd, Natriumoxyd,
Natriumamid, Lithiumamid, Lithiumhydroxyd, Rubidiumhy-
droxyd, Cdsiumhydroxyd usw. und besonders Kaliumoxyd.
Selbstversténdlich ist es auch moglich, mit Gemischen solcher
Basen zu arbeiten.

Bevorzugt ist die Anwendung von Kalium-tertidr-butylat.

Zweckmassig werden die methylgruppenhaltigen Verbin-
dungen mit den Anilen in dquivalenten Mengen zur Umset-

10

20
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45

55

o

zung gebracht, so dass von keiner Komponente ein wesent-
licher Uberschuss vorhanden ist. Sofern mehrere Methylgrup—
pen zur Umsetzung gebracht werden sollen, kann ein Uber-
schuss an Anil von Vorteil sein. Von der Alkaliverbindung »
verwendet man mit Vorteil mindestens die dquivalente Menge, 2
d. h. mindestens 1 Mol einer Verbindung mit z. B. einer KO-
Gruppe auf 1 Mol Anil. Bei der Verwendung von Kalium-
hydroxyd wird vorzugsweise die 4- bis 8fache Menge ange-
wandt.

Besonders gute Ausbeuten erhilt man beim Einsatzvon ..
K-tertifir-butylat in 1- bis 6facher, vorzugsweise 2- bis 4facher
dquivalenter Menge. ‘

Die Umsetzung kann generell bei Temperaturen im Be-
reich zwischen etwa 10 und 150° C durchgefiihrt werden.
Werden bei der Reaktion als Kaliumverbindung Alkoholate
verwendet, so gelingt die Reaktion hiufig schon bei Raum- |
temperatur, in welchem Falle keine dussere Wirmezufuhr né-
tig ist. Dies ist besonders vorteilhaft, wenn die Reaktionsteil-
nehmer Ringverbindungen oder Substituenten aufweisen, die ' ‘
durch Alkali leicht gedffnet bzw. abgespalten oder sonstwie T;j;
chemisch veréndert werden. Am giinstigsten ist es jedoch, bei
héherer Temperatur zu arbeiten. Beispielsweise wird das Re-~
aktionsgemisch langsam auf 30 bis 60° C erwdrmt und dann
wihrend einiger Zeit, z. B. !/, bis 2 Stunden, bei dieser Tem- '
peratur gehalten. Aus dem Reaktionsgemisch konnen die ‘
Endstoffe nach iiblichen, an sich bekannten Methoden aufge-
arbeitet werden. Die Isolierung erfolgt beispielsweise durch
Ausfillen mit Wasser, bei wasserléslichen Produkten durch o
Aussalzen, z. B. mit NaCl, KCI oder durch Neutralisation, ge- .
gebenenfalls durch Ansduern mit einer starken Mineralsiure
wie z. B. HCI, wobei in diesem letzten Falle die freien Sulfon- .
sduren ausgeschieden werden kénnen.

Eine weitere Mdglichkeit zur Herstellung der Verbindun-
gen der Formel (1) besteht darin, dass man 1 Mol einer Ver- |

bindung der Formel . 4

0o
U
(14) z C c-.- z
1 TR .
N
mit 2 Mol einer Verbindung der Formel
(15) Z-A-SO,M

umsetzt, wobei eines der Symbole Z; und Z, eine O=CH-
Gruppe und das andere eine der Gruppierungen der Formeln

0
I
P—0—V
l

0=v,

——

(16a) 2

-CH 1

0

I
P—0—V

(16b) -CH,—

(16¢c) -CH'Z— l"—Vl und




(164)

bedeuten, worin V, einen gegebenenfalls weitersubstituierten
Alkylrest, vorzugsweise einen solchen mit bis zu 6 Kohlen-
stoffatomen, einen Arylrest, vorzugsweise Phenylrest, einen
Cycloalkylrest, vorzugsweise einen Cyclohexylrest oder einen
Aralkylrest, vorzugsweise Benzylrest darstellt.

In ganz analoger Weise kann man zu Verbindungen der
Formel (2) durch Umsetzung einer Verbindung der Formel

0
(17) zr—4<:}}—ﬁ” ~ 2,
= Il
N—— N

mit einer Verbindung der Formel

Tl
Zz"f?i“‘503
Ry

(18) M

zu Verbindungen der Formel (3) durch Umsetzung einer
Verbindung der Formel

A
o 5w Qe
, N——N R
Re 6
mit einer Verbindung der Formel
R
3
i Ry,
(20) zZg ,
Rs
H
SO 3M

zu Verbindungen der Formel (4) und (5) durch Umsetzung
einer Verbindung der Formel (17) mit einer Verbindung der
Formel ’

///(SO3M1%1

(21) Z ) bzw.
H (R7)2-n
SO3M1
(22) Z 2 gelangen.
R
H 8

Bei der bevorzugten Ausfiihrungsform des vorgenannten
Herstellungsverfahrens steht Z, fiir einen Rest der For-
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meln (16a) bis (16d), insbesondere (16a) und demnach Z,
fiir die O=CH-Gruppe.

Die als Ausgangsstoffe benétigten Verbindungen der For-
meln (14) bis (22) konnen in Analogie zu an sich bekannten
Verfahren hergestellt werden.

Man fiihrt das Herstellungsverfahren vorteilhaft in indiffe-
renten L3sungsmitteln durch. Als Beispiele hierfiir seien
Kohlenwasserstoffe wie Toluol und Xylo! oder Alkohole wie
Methanol, Athanol, Isopropanol, Butanol, Glykole, Glykol-
#ther, wie 2-Methoxyithanol, Hexanole, Cyclohexanol und
Cyclooctanol, ferner Ather wie Diisopropyldther, Tetrahydro-
furan und Dioxan sowie Dimethylsulfoxyd, Formamid und N-
Methylpyrrolidon genannt. Besonders geeignet sind polare
organische Losungsmitte] wie Dimethylformamid und Dime-
thylsulfoxyd. Auch in wissriger Losung lassen sich einige der
Umsetzungen durchfiihren.

Die Temperatur, bei welcher die Umsetzung durchgefiihrt
wird, kann in weiten Grenzen schwanken. Sie wird bestimmt

«) durch die Bestindigkeit des verwendeten Losungsmit-
tels gegeniiber den Reaktionsteilnehmern, insbesondere ge-
geniiber den stark basischen Alkaliverbindungen,

) durch die Reaktivitit der Kondensationspartner und

v) durch die Wirksamkeit der Kombination Lésungsmit-
tel/Base als Kondensationsmittel.

In der Praxis kommen hiernach im allgemeinen Tempe-
raturen zwischen etwa 10 und 100° C in Betracht, insbeson-
dere, wenn Dimethylformamid oder Dimethylsulfoxyd als L.6-
sungsmittel verwendet werden. Der Temperatur-Vorzugsbe-
reich liegt bei 20 bis 60° C. Es konnen jedoch unter Um-
stinden auch hohere Temperaturen angewandt werden; wenn
dies aus Griinden der Zeitersparnis erwiinscht ist, oder ein
weniger aktives, dafiir aber billigeres Kondensationsmittel ein-
gesetzt werden soll; grundsétzlich sind somit auch Reaktions-
temperaturen im Intervall von 10 bis 180° C mdglich.

Als stark basische Alkaliverbindungen kommen vor allem
die Hydroxyde, Amide und Alkoholate (vorzugsweise solche
primirer, 1 bis 4 Kohlenstoffatome enthaltender Alkohole)
der Alkalimetalle in Betracht, wobei aus 8konomischen Griin-
den solche des Lithiums, Natriums und Kaliums von vorwie-
gendem Interesse sind. Es konnen jedoch grundsitzlich und
in besonderen Fillen auch Alkalisulfide und -carbonate, Aryl-
alkaliverbindungen wie z. B. Phenyl-lithium, oder stark ba-
sische Amine (einschliesslich Ammoniumbasen, z. B. Trial-
kylammoniumhydroxyde) mit Erfolg verwendet werden.

Die vorstehend definierten neuen Verbindungen zeigen in
gelostem oder feinverteiltem Zustande eine mehr oder weni-
ger ausgeprigte Fluoreszenz. Sie werden daher erfindungsge-
miiss zum optischen Aufhellen der verschiedensten synthe-
tischen, halbsynthetischen oder natiirlichen textilen organi-
schen Materialien verwendet.

Hierfiir seien beispielsweise, ohne dass durch die nachfol-
gende Ubersicht irgendeine Beschrinkung hierauf ausgedriickt
werden soll, Textilfasern aus folgenden Gruppen von organi-
schen Materialien, soweit eine optische Aufhellung derselben
in Betracht kommt, genannt:

I. Synthetische organische hochmolekulare Materialien:

a) Polymerisationsprodukte auf Basis mindestens eine po-
lymerisierbare Kohlenstoff-Kohlenstoff-Doppelbindung ent-
haltender organischer Verbindungen, d. h. deren Homo- oder
Copolymerisate sowie deren Nachbehandlungsprodukte wie
beispielsweise Vernetzungs-, Pfropfungs- oder Abbauprodukte,
Polymerisat-Verschnitte oder durch Modifizierung reaktions-
fihiger Gruppen erhaltene Produkte, beispielsweise Polymeri-
sate auf Basis von «,3-ungesittigten Carbonséuren oder Deri- .
vaten solcher Carbonsiuren, insbesondere von Acrylverbin-
dungen (wie z. B. Acrylestern, Acrylsiure, Acrylnitril, Acryl-
amiden und deren Derivaten oder deren Methacryl-Analoga),
von Olefin-Kohlenwasserstoffen (wie z. B. Athylen, Propylen)
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oder Polymerisate auf Basis von Vinyl- und Vinyliden-Ver-
bindungen (wie z. B. Vinylchlorid, Vinylalkohol, Vinyliden-
chlorid).

b) Polymerisationsprodukte, die durch Ring6ffnung erhilt-
lich sind, z. B. Polyamide vom Polycaprolactam-Typ, ferner
Polymere, die sowohl iiber Polyaddition als auch Polykonden-
sation erhéltlich sind, wie Polyither oder Polyacetale.

c) Polykondensationsprodukte auf Basis bi- oder poly-
funktioneller Verbindungen mit kondensationsfihigen Grup-
pen, deren Homo- und Mischkondensationsprodukte, sowie
Produkte der Nachbehandlung, wie beispielsweise Polyester,
insbesondere gesittigte (z. B. Athylenglykolterephthalsiure-
Polyester) oder ungesittigte (z. B. Maleinséure-Dialkohol-
Polykondensate sowie deren Vernetzungsprodukte mit an-
polymerisierbaren Vinylmonomeren), unverzweigte sowie
verzweigte (auch auf Basis héherwertiger Alkohole, wie z. B.
Alkydharze) Polyester, Polyamide (z. B. Hexamethylendi-
amin-adipat). :

1I. Halbsynthetische textile organische Materialien, z. B.
auf Basis von Celluloseestern verschiedener Veresterungs-
grade (sogenanntes 2'/,-Acetat, Triacetat) oder Cellulose-
dthern, regenerierter Cellulose (Viskose, Kupferammoniak-
Cellulose) oder deren Nachbehandlungsprodukten, ferner
Casein-Kunststoffen.

IIL. Natiirliche textile organische Materialien animalischen
oder vegetabilischen Ursprungs, beispielsweise auf Basis von
Cellulose oder Proteinen wie Baumwolle, Wolle, Leinen oder
Seide.

Die optisch aufzuhellenden organischen Materialien kon-
nen verschiedenartigen Verarbeitungszustéinden (Rohstoffe,
Halbfabrikate oder Fertigfabrikate) angehtren. Fasermateria-
lien kdnnen beispielsweise als Stapelfasern, Flocken, Strang-
ware, textile Fdden, Garne, Zwirne, Faservliese, Filze, Watten,
Beflockungs-Gebilde, als textile Gewebe, textile Verbund-
stoffe oder Gewirke vorliegen.

Den obenstehend definierten Verbindungen kommt be-
sondere Bedeutung fiir die Behandlung von textilen Geweben
zu. Die Behandlung textiler Substrate erfolgt mit Vorteil in
wissrigem Medium, worin die betreffenden optischen Auf-
helimittel in feinverteilter Form (Suspensionen, sogenannten
Mikrodispersionen, gegebenenfalls Lésungen) vorliegen. Ge-
gebenenfalls kénnen bei der Behandlung Dispergier-, Stabili-
sier-, Netz- und weitere Hilfsmittel zugegeben werden.

In Abhingigkeit vom verwendeten Aufheller-Verbin-
dungstyp kann es sich als vorteilhaft erweisen, vorzugsweise in
neutralem, in alkalischem oder in saurem Bade zu arbeiten.
Die Behandlung wird iiblicherweise bei Temperaturen von
etwa 20 bis 140° C, beispielsweise bei Siedetemperatur des
Bades oder in deren Nihe (etwa 90° C), durchgefiihrt. Fiir
die erfindungsgemisse Veredlung textiler Substrate kommen
auch Losungen oder Emulsionen in organischen Lésungsmit-
teln in Betracht, wie dies in der Farbereipraxis in der soge-
nannten Lésungsmittelfirberei (Foulard-Thermofixierappli-
kation, Ausziehfdrbeverfahren in Firbemaschinen) praktiziert
wird.

Die neuen optischen Aufhellmittel der Formel (1) kénnen
beispielsweise auch in folgenden Anwendungsformen einge-
setzt werden:

a) In Mischungen mit Farbstoffen (Nuancierung) oder
Pigmenten (Farb- oder insbesondere z. B. Weisspigmenten)
oder als Zusatz zu Firbebddern, Druck-, Atz- oder Reserve-
pasten. Ferner auch zur Nachbehandlung von Firbungen,
Drucken oder Atzdrucken.

b) In Mischungen mit sogenannten «Carriern», Netzmit-
teln, Weichmachern, Quellmitteln, Antioxydantien, Licht-
schutzmitteln, Hitzestabilisatoren, chemischen Bleichmitteln
(Chlorit-Bleiche, Bleichbider-Zusitze).
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¢) In Mischung mit Vernetzern, Appreturmitteln (z. B.
Stéirke oder synthetischen Appreturen) sowie in Kombination
mit den verschiedensten Textilveredlungsverfahren, insbeson-
dere Kunstharzausriistungen (z. B. Knitterfest-Ausriistungen
wie «wash-and-wear», «permanent-press», «no-iron»), ferner
Flammfest-, Weichgriff-, Schmutzabldse («anti-soiling»)- oder
Antistatisch- Ausriistungen oder antimikrobiellen Ausriistun-
gen.

d) Einarbeiten der optischen Aufhellmittel in polymere
Tréigermaterialien (Polymerisations-, Polykondensations-
oder Polyadditionsprodukte) in geldster oder dispergierter
Form fiir Anwendung z. B.'in Beschichtungs-, Imprignier-
oder Bindemitteln (Losungen, Dispersionen, Emulsionen)
fiir Textilien, Faser-Vliese usw.

€) Als Zusidtze zu sogenannten «master batches». :

f) In Kombination mit anderen, optisch aufhellend wirken-
den Substanzen. ‘

Wird das Aufhellverfahren mit Textil-Behandlungs- oder
Veredlungsmethoden kombiniert, so kann die kombinierte
Behandlung in vielen Fillen vorteilhafterweise mit Hilfe ent-
sprechender bestéindiger Priparate erfolgen, welche die op-
tisch aufhellenden Verbindungen in solcher Konzentration
enthalten, dass der gewiinschte Aufhelleffekt erreicht wird. -

In gewissen Fillen werden die Aufheller durch eine Nach-
behandlung zur vollen Wirkung gebracht. Diese kann bei-
spielsweise eine chemische (z. B. Siure-Behandlung), eine
thermische (z. B. Hitze) oder eine kombinierte chemisch-
thermische Behandlung darstellen. So verfihrt man beispiels-
weise bei der optischen Authellung einer Reihe von Faser-
substraten, z. B. von Polyesterfasern, mit den erfindungsge-
miissen Aufhellern zweckmissig in der Weise, dass man diese
Fasern mit den wissrigen Dispersionen (gegebenentfalls auch
Lésungen) der Aufhellmittel bei Temperaturen unter 75° C,

z. B. bei Raumtemperatur, imprégniert und einer trockenen
Wirmebehandlung bei Temperaturen iiber 100° C unterwirft,
wobei es sich im allgemeinen empfiehlt, das Fasermaterial
vorher noch bei missig erhéhter Temperatur, z. B. bei minde-
stens 60° C bis etwa 130° C zu trocknen. Die Warmebehand-
lung in trockenem Zustande erfolgt dann vorteilhaft bei Tem-
peraturen zwischen 120 und 225° C, beispielsweise durch Er-
wiérmen in einer Trockenkammer, durch Biigeln im angege-
benen Temperaturintervall oder auch durch Behandeln mit
trockenem, iiberhitztem Wasserdampf. Die Trocknung und
trockene Wirmebehandlung kénnen auch unmittelbar nach-
einander ausgefiihrt oder in einen einzigen Arbeitsgang zu-
sammengelegt werden. :

Die Menge der erfindungsgemiiss zu verwendenden neuen
optischen Aufheller, bezogen auf das optisch aufzuhellende
Material, kann in weiten Grenzen schwanken. Schon mit sehr
geringen Mengen, in gewissen Fillen z. B. solchen von
0,0001 Gewichtsprozent, kann ein deutlicher und haltbarer
Effekt erzielt werden. Es konnen aber auch Mengen bis zu
etwa 0,8 Gewichtsprozent und gegebenenfalls bis zu etwa
2 Gewichtsprozent zur Anwendung gelangen. Fiir die meisten
praktischen Belange sind vorzugsweise Mengen zwischen
0,0005 und 0,5 Gewichtsprozent von Interesse.

Die neuen optischen Aufhellmittel eignen sich auch beson-
ders als Zusiitze fiir gewerbliche Waschbider oder zu Ge-
werbewaschmitteln, wobei sie in verschiedener Weise zuge-
setzt werden konnen. Zu Waschbiidern werden sie zwgckmas-
sig in Form ihrer Losungen in Wasser oder organischen L§-
sungsmitteln oder auch in feiner Verteilung als wiissrige Di-
spersionen zugegeben. Zu gewerblichen Waschmitteln werden
sie vorteilhaft in irgend einer Phase des Herstellungsprozesses
der Waschmittel, z. B. dem sogenannten «slurry» vor dem
Zerstduben des Waschpulvers oder bei der Vorbereitung fliis-
siger Waschmittelkombinationen zugesetzt. Die Zugabe kann
sowohl in Form einer Losung oder Dispersion in Wasser oder




anderen Losungsmitteln als auch ohne Hilfsmittel als trocke-
nes Aufhellpulver erfolgen. Man kann die Aufhellmittel bei-
spielsweise mit den waschaktiven Substanzen vermischen, ver-
kneten oder vermahlen und so dem fertigen Waschpulver zu-
mischen. Sie kdnnen jedoch auch geldst oder vordispergiert
auf das fertige Waschmitte] aufgespriiht werden.

Als Waschmittel kommen die bekannten Mischungen von
Waschaktivsubstanzen wie beispielsweise Seife in Form von
Schnitzeln und Pulver, Synthetika, 1osliche Salze von Sulfon-
siurehalbestern hoherer Fettalkohole, hoher und/oder mehr-
fach alkylsubstituierter Arylsulfonsduren, Sulfocarbonsiure-
ester mittlerer bis hoherer Alkohole, Fettsdureacylaminoalkyl-
oder -aminoarylglycerinsulfonate, Phosphorsiureester von
Fettalkoholen usw., in Frage. Als Aufbaustoffe, sogenannte
«Builders», kommen z. B. Alkalipoly- und polymetaphos-
phate, Alkalipyrophosphate, Alkalisalze der Carboxymethyl-
cellulose und andere «soilredepositionsinhibitoren», ferner Al-
kalisilikate, Alkalicarbonate, Alkaliborate, Alkaliperborate,
Nitrilotriessigsiure, Athylendiaminotetraessigsdure, Schaum-
stabilisatoren wie Alkanolamide hoherer Fettsduren, in Be-
tracht. Ferner koénnen in den Waschmitteln beispielsweise
enthalten sein:

Antistatische Mittel, riickfettende Hautschutzmittel wie
Lanolin, Enzyme, Antimikrobika, Parfiime und Farbstoffe.

Die neuen optischen Aufheller haben den besonderen
Vorteil, dass sie auch bei Gegenwart von Aktivchlorspendern,
wie z. B. Hypochlorit, wirksam sind und ohne wesentliche Ein-
busse der Effekte in Waschbidern mit nichtionogenen
Waschmitteln, z. B. Alkylphenolpolyglykolithern, verwendet
werden kénnen.

Die erfindungsgemiss verwendbaren Verbindungen wer-
den in Mengen von 0,005 bis 1% oder mehr, bezogen auf das
Gewicht des fliissigen oder pulverférmigen, fertigen Wasch-
mittels, zugesetzt. Waschflotten, die die angegebenen Men-
gen der erfindungsgemiss anwendbaren optischen Autheller

(101)
SO H

als Kaliumsalz vermischt mit etwas Natriumsalz. Zur Umkri-
stallisation wird das Produkt in 500 ml Methanol und 300 ml
Wasser heiss gelost, die Losung mit 0,5 g Aktivkohle kldr-
filtriert, das Filtrat auf etwa 300 ml eingedampft und in der
Hitze mit 3,0 g Kaliumchlorid versetzt.

Das Natriumsalz des o-Benzaldehydsulfosdureanils erhilt
man wie folgt:

208 g rohes Natriumsalz des o-Sulfobenzaldehyds werden
in 1040 ml Methylcellosolve kurz aufgekocht und die L6-
sung bei Raumtemperatur klérfiltriert zur Entfernung unlds-
licher Salze. Man versetzt das Filtrat mit 93,1 g frisch destil-
liertem Anilin, erhitzt 1 Stunde bei Riickflusstemperatur und
filtriert abermals von ausgefallenen Salzen. Man destilliert
nun zunichst 300 ml bei Atmosphirendruck und dann das
restliche Losungsmittel unter vermindertem Druck ab. Der

c,0 0
2°\_7/
P~ CH
/

HSCZO

und 12,2 g 4-Methylbenzaldehyd-3-sulfosdure (Natriumsalz)
in 150 ml Dimethylsulfoxyd wird unter gutem Riihren und
Uberleiten von Stickstoff innerhalb etwa 5 Minuten 20 g ei-

——C

(103) 5 i

N-——-N
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enthalten, verleihen beim Waschen von Textilien aus Cellulo-
sefasern, Polyamidfasern, hochveredelten Cellulosefasern,
Polyesterfasern, Wolle usw. einen brillanten Aspekt am Ta-
geslicht.

5 Die Waschbehandlung wird beispielsweise wie folgt durch-
gefiihrt:

Die angegebenen Textilien werden wihrend 1 bis 30 Mi-
nuten bei 20 bis 100° C in einem Waschbad behandelt, das
1 bis 10 g/kg eines aufgebauten, zusammengesetzten Wasch-

10 mittels und 0,05 bis 1%, bezogen auf das Waschmittelgewicht,
der beanspruchten Aufhellmittel enthilt. Das Flottenverhélt-
nis kann 1:3 bis 1:50 betragen. Nach dem Waschen wird wie
iiblich gespiilt und getrocknet. Das Waschbad kann als Bleich-
zusatz 0,2 g/l Aktivehlor (z. B. als Hypochlorit) oder 0,1 bis

15 2 g/l Natriumperborat enthalten.

In den nachfolgenden Herstellungsvorschriften und in den
Beispielen sind Teile, soweit nicht anders angegeben, immer
Gewichtsteile und Prozente immer Gewichtsprozente.
Schmelz- und Siedepunkte sind, sofern nicht anders vermerkt,

20 unkorrigiert.

Herstellungsvorschrift 1
Zu einer Losung von 6,25 g 2,5-Di-(p-tolyl)-1,3,4-o0xa-
diazol und 15,6 g Natriumsalz des o-Benzaldehydsulfosaure-
25 anils in 120 ml wasserfreiem Dimethylformamid trégt man bei
35° C unter Riihren und Uberleiten von Stickstoff 22,4 g Ka-
lium-t-butylat ein. Man hélt die Temperatur zunéchst durch
schwaches Kiihlen und dann durch Erwirmen 2 Stunden bei
40° C und kiihlt im Eisbad ab. Das violette Reaktionsgemisch
30 wird mit einer Losung von 20 g Kaliumchlorid in 400 mi
Wasser versetzt und mit etwa 15 ml konz. Salzsdure neutrali-
siert. Das ausgefallene Produkt wird abgesaugt, 3mal mit je
20 ml einer 3 %igen Kaliumchloridlosung gewaschen und im
Vakuum bei 100° C getrocknet. Man erhiilt 9,4 g (etwa 57%
3s d. Th.) der rohen Disulfosdure der Formel

CH=CH— O— < \—Q—CH CcH
i 1l
N——N

HO S

3

Riickstand wird aus 1 Liter n-Butanol kristallisiert, abfiltriert
45 und bei 100° C im Vakuum getrocknet.
Man erhilt 152 g eines farblosen hygroskopischen Pro-
duktes der Formel

w (102) QCH w-@ 1/2 1,0

SO Na

ss (nach Umkristallisation aus n-Butanol).

Herstellungsvorschrift 2
Zu einer Losung von 13,0 g der Verbindung der Formel

O OC H
\\
O
It

275

OC2HS

ner 15%igen Losung von Natriummethylat in Methanol einge-
tropft, wobei die Temperatur von 20° C auf 37° C ansteigt.
Dann wird noch withrend 1 Stunde bei 40 bis 45° C nachge-
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riihrt, das Reaktionsgemisch in 1,3 Liter Wasser von 70° C genutscht und aus einer Mischung von 400 ml Wasser und
gegossen, kldrfiltriert, die klare Losung bei 70° C mit 1 Liter 400 m! Alkohol umkristallisiert.
Alkohol versetzt und langsam 65 g Natriumchlorid zugegeben. Man erhilt so 7,2 g der Verbindung der Formel

Das auskristallisierte Produkt wird nach dem Abkiihlen ab-

(104) H3C CH ‘—‘-CH-—@- c -O—CH‘_ CH
i I

Na0,S N N 50,Na

als hellgelbes kﬁstallpulver.
Die Verbindung der Formel (103) kann wie folgt erhalten werden:
Zu einer Losung von 74 g des Oxdiazols der Formel

A0
(105) H c—@—c c— CH
3 I [ =/ 3

N N
und 0,5 g Dibenzoylperoxyd in 2000 ml! Tetrachlorkohlenstoff fluss gekocht. Nach dem Abkiihlen wird das auskristallisierte
werden unter gutem Riihren und Bestrahlung mit einer UV- Produkt abgenutscht, mit wenig Alkohol und dann mit etwa
Lampe 105,5 g N-Bromsuccinimid und 2,5 g Dibenzoylper- 10 Liter heissem Wasser gewaschen. Nach dem Trocknen des
oxyd bei etwa 75° C portionenweise innerhalb etwa 30 Minu- Riickstandes bei 80 bis 85° C unter Vakuum erhélt man

ten eingetragen. Dann wird noch etwa 5 Stunden unter Riick- 25 81,3 g der Verbindung der Formel

0
7NN
(106) BrCHZ@ ﬁ ﬁ—— CHZBI‘

N——N

Schmelzpunkt: 218 bis 219°C.

81,0 g der Verbindung (106) werden portionenweise un- ren und Uberleiten von Stickstoff eine homogene Mischung
ter gutem Riihren innerhalb etwa 30 Minuten bei ungefahr von 26,1 g der Verbindung der Formel (103) und 33,4 g Di-
135° C in 400 ml Tridthylphosphit eingetragen. Dann wird 35 natriumsalz der Benzaldehyd-2,4-disulfonsiure (Gehalt:
noch etwa 4 Stunden bei 145° C geriihrt, wobei Athylbromid 92,7 %) bei 40 bis 45° C innerhalb etwa 15 Minuten portio-
abdestilliert. Nach dem Abkiihlen wird das auskristallisierte nenweise eingetragen. Dann wird noch etwa 3 Stunden bei
Produkt abgenutscht, mit wenig n-Hexan gewaschen und un- 40 bis 45° C nachgeriihrt. Das Reaktionsgemisch wird unter
ter Vakuum bei 50 bis 55° C getrocknet. Man erhilt so Vakuum zur Trockene eingedampft, der Riickstand in 350 ml
85,9 g der Verbindung (103) vom Schmelzpunkt 107 bis 40 siedendem Wasser geldst, mit 1050 ml Alkohol versetzt, heiss
109°C. klarfiltriert, abgekiihlt, das auskristallisierte Produkt abge-

Herstellungsvorschrift 3 nutscht und bei 100 bis 110° C unter Vakuum getrocknet.
Zu einer Suspension von 6,2 g Natriummethylat (Gehalt Man erhiilt so 16,7 g der Verbindung der Formel

96,0%) in 200 ml Dimethylformamid wird unter gutem Riih-

/0\
(107) NaO SQCH CH—@-— ‘O—CH———CHQ‘SO N
Il il

N N NaO

als hellgelbes Kristallpulver.
Auf dhnliche Weise wie vorstehend beschrieben kdnnen die in der folgenden Tabelle aufgefithrten Verbindungen her-
gestelit werden.

Ry | Rs4
R —CH CH@— —@-—CH=CH 7 N\ r
3 _) Ry
Il I \
R R N N R R,
2 B 1 2




11 610478 G
Tabelle

. Formel Nr. R, R, R; Rs
108 SO;Na H H H
109 H SO;Na H H
110 H H SO;Na H
111 : SO;Na H H SO;3;Na
112 Cl H H SO;Na
113 H SO;Na Cl H
114 SO3;Na H Ccl H
115 SO;Na H H Cl
116 Cl H Cl SO;Na
117 H Cl Cl SO3;Na
118 CH;3 H H SO;Na
119 H CH, H SO;Na
120 CH3 H CH3 SO3Na
121 CH, SO;Na H CH;
122 CH, SO;Na CH; CH;
123 CH,3 CH;3 CH,; SO;Na
124 CH,—CH; H CH,—CH;, SO;Na
125 H Cl CH, SO;Na
126 H SO;Na CH,O H
127 CH;0 H H SO;Na
128 CH;0 CH,0 H SO;Na
129 SO;Na H CN H
130 SO;Na H COOH H
131 SO;3;Na H COOCH; H
132 H H —@— SO 3H H

Beispiel 1 35 Mol Athylenoxyd an 1 Mol technischem Stearylalkohol

Gebleichter Baumwollstoff wird im Flottenverhéltnis 1:20
wihrend 15 Minuten in einer 50° C warmen Flotte gewa- 35
schen, die pro Liter folgende Zusitze enthilt:

0,004 g
025 g
4 g
15,00%
10,00%
40,00%
25,75%
7,00%
2,00%
0,25%

eines der Aufheller der Formeln (104) oder (108)
aktives Chilor (Javel-Lauge)

eines Waschpulvers folgender Zusammensetzung
Dodecylbenzolsulfonat 40
Natrium-laurylsulfat

Natriumtripolyphosphat

Natriumsulfat wasserfrei

Natrium-metasilikat

Carboxymethylceliulose 45
Athylendiamintetraessigsdure.

Der Baumwollstoff wird hierbei erst 15 Minuten nach Be-
reitung des 50° C warmen Waschbades in das Bad einge-
bracht. Nach dem Spiilen und Trocknen weist das Gewebe
einen guten Aufhelleffekt von guter Chlorechtheit auf. 50
Das Waschpulver der oben angegebenen Zusammenset-
zung kann den Autheller der oben angegebenen Formeln auch
direkt einverleibt enthalten.

Beispiel 2 55

Ein Polyamidfasergewebe («Perlon») wird im Flottenver-
haltnis 1:40 bei 60° C in ein Bad eingebracht, das (bezogen
auf das Stoffgewicht) 0,05 % eines Aufhellers der Formel
(104), (107) oder (108) sowie pro Liter 1 g 80%ige Essig-
sdure und 0,25 g eines Anlagerungsproduktes von 30 bis 60

enthilt. Man erwirmt innerhalb von 30 Minuten auf Koch-
temperatur und hilt wihrend 30 Minuten beim Sieden. Nach
dem Spiilen und Trocknen erhilt man einen guten Aufhell-
effekt.

Verwendet man anstelle des Gewebes aus Polyamid-6 ein
solches aus Polyamid-66 (Nylon), so gelangt man zu dhnli-
chen Aufhelleffekten.

Schliesslich kann auch unter Hochtemperatur-Bedingun-
gen, z. B. wihrend 30 Minuten bei 130° C gearbeitet werden.
Fiir diese Anwendungsart empfiehit sich ein Zusatz von 3 g/l
Hydrosulfit.

Beispiel 3
Gebleichter Baumwollstoff wird im Flottenverhaltnis 1:20
withrend 30 Minuten bei 95° C gewaschen. Das Waschgut ent-
hilt pro Liter folgende Zusitze:
0,004 g des Aufhellers der Forme! (104) oder (108)
4 g eines Waschpulvers folgender Zusammensetzung:
40,0% Seifenflocken
15,0% Natriumtripolyphosphat
8,0% Natriumperborat
1,0% Magnesiumsilikat
11,0% Natrium-metasilikat (9 H,O)
24,6% Soda, calc.
0,4% Athylendiamintetraessigsdure.
Nach dem Spiilen und Trocknen weist das Baumwollge-
webe einen guten Aufhelleffekt auf.
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