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en Rohrs stem ‘ 7 . . -
1ang X y aus Hochdrug%ﬁ hren, dle«elnen\lnneren Durch—ﬂ

' hmesser Von 24 mm haben. Um elne Vérweilzelt von, ca. 1 Vz Std.—

e — -

» N oLt
2 Std“ zu errelchen, Werden‘stundllch 100—130 Ltr. Verselfungs—'g“‘

SN

/‘f produkt durchgepumpt Mlttels dlrekter—Gasfeuerung w1rd das
Prodakt 1m Innern der Rohre auf elne Temperatur von 315 ge~

helzt Am Ende der~Stufe 1st ein Hochdruckventll elngebaut, mlt
N
dem eln Druck von 130 Atm; gehalten w1rd.,Hler verlaﬁt das Pro—v'
’ | . .

F@ukt daa vorn kontlnulerllch elngepumpt wordenllst die’ Hoch~

ﬁemperatarverse1fungsstufe und gelangt durch das l. Hochdruck~-;‘~
ven¢1l 1n dle sog.iZw1schenentspannunggstufe~und dann durch das.

2. Hochdruckventll in. dle elgentllche Entspannungsstufe. Das': R
[ i . '
2 Hochdruckventll qrmogllcht €s, 1n der. Zw1schenentspannungs—
| [N ’ .
stufe, dle aus - einem Rohrs;stem von ca. 2o-m mit- demselben Durch—;

f_messer von 24 mm besteht, elnen Druck von 70 Atm. zurhalten,~wo—

durch elne elnmallge Entspannung von 130 auf 0 und folglleh ein uV

" damit verbundenes ubermaﬁlges Ab31nken der Innentemperatur auf -

‘gnter lOO. vermleden wird.,

-_—

PR A . . - . ) v 'I
Durch das 2. Hochdruckregulierventil wird auf 0 Atm.

"entspannt, wobel die Temperatur im Innern der Rohre unmlttelbar o

dahinter auf etwa 16o°“fa11t. Durch hohe AuBentemperaturen wird

das Produkt in einem 50 m-langen Rohrsystem rasch wieder auf

N

310 aufgeheizt und in einen auBen beheizten Abscheider (D 7)

h1ne1n verspriht. Die Dampfe des Unverseifbaren und des Wassers
gehen oben ab und werden in der Kondensatlopsanlage aufgefangen,

. o
wihrend die Seife im geschmolzenen Zustand bei 310" unten aus

dem Abscheider durch eine Schnecke (D 72) auf eine Kiithlwalze

(D 8) gefordert wird und als Rohseifenschnitzel anféllt. Ein

! i i i Spaltanlage.
Transportband (D 9) bringt die Selfenschnltzellzur 3p g
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Dle Kondensailon°&nlage fur das Uhverselfbare besteht

aus elnem Berleselungsturm, drel Abscheldern und elner Umlauf—'

pumpe. Dle Dampfe von Unverselfbarem und Wasser stromen von
unten in den Turm (D 12) und werden darln aurch dlrekte Be—“fb
o —= L~

rleselung mit Wasser kondens1ert. ‘Das Wasser blelbt im Krelé—%
.

I
1auf und w1rd mlt der Umlaufpumpe (D 16) uber elnen Kuhler

(D 17) in den Berleselungsturm zuruckgepumpt..Dle Kondensate

sammeln 81ch 1n den Abscheldern (D 13, D 14 und D 15), und das‘H# 

Unverseifbare II geht zuruck zur Oxydatlon.}_» o L
Betrlebsbedlngungén in Op,.l43._’.ﬂ :
! a;:Nlederdruqkstufe:i ‘ﬂ;sﬁbw _;. ;_ _ *; ;:_;w' ;_JA'“'
‘Dauerzgg“ . i&; A Stunden | | - ‘
lﬁlbdfchsatz:‘ Vfﬁi‘:- 3600 kg Oxyd. Prod./Tag | :.?;;;;;__
Aiemperatut:ﬂf C 150° | SR
;:;ffjhg;ffnfuqk:. S K "  5;Afm;.f7ény
T. = r - 4_{ e
b) H;Ehdfﬁék— und Destlllatlonsstufe._ ST '
'fmg:;fww~ ...... ﬁauér:,, | -:' 'J 1Y -2 Stunden_. ”"
- Durchsatgé E ;,' 2400 kg Oxyd. Prod. /Tag
Témpératur: o 310 - 315° ‘
Drack: - . s . 130 —3 T0'w=3 O Atm.
1 3
x\ \
j

| AR A e A —— L N . 1A A A2
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Es Lst vortellhaft, geWaschenes OxydatlonSprodukt zu‘: ‘

verWenden, da dle nach der Destlllatlon anfallende wasserfrele

'Natrlumselfe dureh vorherlges Auswaschen der nlédermolekularen

N

'sauren Verb;ndungen elnen besseren FluB hat Aus demselben Grun .

de w1rd dle Verselfung Je nach der Qualltat des Oxydatlonsproq T

’duktes mlt elnem UnterschuB an Alkall vorgenommen, um gerln—'

gere Mengen Soda Zu ! erhalten. 5

o

Dle Temperatur 1m Verselfungsprodukt 1st wahrend der. 3'“

ganzen Erhitzungsperlode so. nledrlg zu halten, daB bei dem 2qu‘

=

'Entspannungsventll, also vei der Entspannang auf O Atm., noch

7f1uss1ges Wasser bel\dem entsprechenden Druck zugegen und nlchtﬂ-
, .

alles' verdampft 1st.r

q) zuf,Destillatipnsstufe. 

Das Aufheizen und Verdampfen der fluchtlgen Bestand--'

teile muB auf kurzestem Wege erfolgen. Das Verselfungsgemlsoh

durchstromt in turbulenter Bewegung mit groBer GeschW1nd1gke1t.

die Rohre; sobald die Temperatur von 300-310" im Frodukt eii

reicht ist, muB die Seife sofort im Entspannungsturm vom Unver-

Seifbaren getrennt und mittels einer Schnecke auf die Kithlwalze

herausﬁefdrdert werden, da die Seifenschmelze bei dieser hohen
_Abspaltung Zersetzung erleidet und dadurch

Temperatur durch 002

Unverseifbares neu gebildet wird.




6.Spa\l-tu_ng (iérYS‘ejjfe 1) .\\ . S . . _ R

r\\.

" dem’ °tufenverdompf»r (ﬁ‘ 8")'ab1aufende el

SOplqa Selfcnlosunﬂwoder 500 k~ bei dem Destlllatlonsverfahren

1

anfallendp T“OCkenSLlfb + 500 th r-”asser werden 1n élnem mlt a.‘““

r

1nd1rekﬁem Dumpf helzbaré senbehilter’ (F 1) gesammelt und , o

1
i

_:von da auslﬂlt 61ncr ?qmpbrutur|von 50-70 mlttcls der Pumpe\‘

(F 0) ﬁn das verblelte gpalt efaB (F 3) oyfordert, 1n dlesam.B

halter Slnd(uber das verbléi%e” eB&efaB (p 4))240 ka 5071ger.iv‘;{

i

Schw;felsaare vorvclpgt D1e Se 1fcnlosung w1rd unter Ruhren ‘»_'VulJ

ﬂff.lnnern lb elner halbun Stunde zucecbben. Dann w1rd das gesamte »Fg‘

apaltprodukt mlt dlrektomlDampf unter Ruhren auf 90 °rh1tzt

o . ) -
und Y4 otunde bel dlcscr Lomperatur gshalten. Nach’y4 stundl-. v:

_____ ' \ '

gor anltzzelt w1rd das Sp“ltwasser‘ tenxan plnen klelnen Ab— ‘ -

e

ﬁschelder (F 6) bﬁelqs an and dle 1mw§pﬁ}tgefa3 dariiber -stchen

"«

db Rohs&dure SO . lanbp mlt WaSSur gcwaschbn, b1s das Waschwasser—w

mlneralsaurefrul ist und dahbr Congopaplbr nlcht na hr blaut.

$ s ol

Das VaschNn nlt ’assbr w1rd bbl einer Tcnperatur von 60—80

’
il

aus f hrt, dle Rohsaurp wird schwach gerihrt ‘und nit-auf 80°

érwarmtem, ”SSur daucrﬁa bgrlus 1t. Kraffiges Rﬁhfen béim-Aﬁs—
,ﬁaschcn'mit Yasser bowirkt manchmal dic Bildung Sepr‘besténdi—'
ger ﬁmulsiohcn und istzadhgr qﬁwﬁermciden. Die ausgewaschéne

Rohsiure” wird ngéh'l-stﬁndigemJAbsitzén nit Wasser hochgedrﬁékt
und l#aft in cinen Al—Vorfatsbehéltcr (? 7). Sic wird dann mit . .

einer Punpb (F 8) zur Destillationsapparatur befordert.

2
: _ - ' i
1) vgl., Schenz ' 1 ' !
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Daaer der Spaltung. ié Sfundgn

Durchsatz. @“” ='i?f

*Temperatur‘ T "“)‘.. ‘éoo_ )
' B .- - L . : - . \\ . g \ »“tf .
B o atu e

i —Drucks

Beabsichtigte~Vérbesseruggen.l) R ‘:1 " BT f»

' In nachster Zult w1rd dle Spaltung der Rohselfc 1n o

N e
T

_Op{ 143 kontlnalerllch durchgefuhrt werden w1e“be1 der AnlaVu 1n

R |
?'Baton Rougc, ‘nar- mIt dcm Unterschled, da? das Lhterlal der” ger

o 1

lsamten Spaltaﬁ}a 'aus btelnzbug b&steht Denn: dle Qrfahrunggn

‘.iSt lle an egrlffen wbrden, Wo. dle Trennschlcht der R6hsaure und

'ldes saurun SpaltwaSScrs sich buflndet.

.den Angrlffcn nlcht gtand.   ’ tw“ i : . ;.;,'

Dle 50%1ge Selfenlosunv wird aus dem Behalter (7 l)

'mlttgls der Pumpe (F 2) uber cln MeBgefal (F19) in e1n~Ruhrgc—“j>

fa8 (P 11) gepumpt, wo sie mlt der cntsprcchenden liengc, 50%iger

Das gesamtg Spaltprodukt lauft

H SO4 bcmlscht und zersetzt w1rd.

in cinen Behdlter (F 12), wo sich das Spalthééer von

'saurc trbnnt. ?onsaurp flieBlt oben kontlnulerllch 2b in den

Dlp
vﬂvenstromendes Wasser von

r (F 13) und wird dort durch cntgez
befreit. Sie gelangt dann {iber einecn

Viasche
der anhafténdcn Schwefelsdure

Lbsitzbehdlter (F 14) zur Destillation.

a

P
1) Vgl.

Schenmt:

kg Oxyd \Prod /Tag I“F }:14 e e

, 4n Baton Roagb haben gezblgt, "daB die verbleltcn Behalter/an derl -

VA—Stahle halt»n ebenfalls ~4,'”‘

dar'Roh— .7
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500160 cbm
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300
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uﬁ;tenvsattdampferzeu eT (G‘?) elnbespruht w1rd die Selfenfett—

c
-den Vechselvorlazen (G 3b, G 3¢,”G 4d4) abgcezogen.

'schluust Vegen ulan lelchmaﬁlgen Zulaufs 1st ZJlSChun Kammyr

' sdure ?bdeéfilliert.‘qu ) Kstqnd de r nodh dle Nachlaaffett—  ft;?

1) Destillation. .

: ———— R B S R ‘o
I * | v P ] . - . oy
, : : . : Y el - NI 0y iy g - . i . 1

s . P L_“ ‘.l 7 o ‘ _l'~_~‘:
: ‘Die Dastlllatlon w1rd nach dem Weckerverfahren durch-.

‘aefuhrt le auf 80 Crw rhtg Rohsaure w1rd aus den mlumlnlug—‘.),

.

f,

‘Vorratsbcnaltpr‘( 1) in d1e 1 Destlllatlonskammer-(u 3) elnge—J

L e .l L

1

und Vorr tsbcnaltcr ein. D051erapparat*(G 2) elngebaut in dém

‘mltﬂpls elnes mxzunters dauernd ein Kevel aus selnem Sltz aufve-‘

T v PN

]hobcn und w1edcr fallcn gelaésen w1rd Hach Abdestlllleren der! S
J | t e . PEE

Vorlauff ttsaure onne—“dsscrdumpf 1n der ersten Destlllatldns-., oy

kammur (J 3) durcn;ll Bt dus Prodakt\ngter dle kammerg_(G 4). !

N . Hi

Hler w*rd nit: NaBdampf der”aas dem mr¢ Wasser .von 25 beschlck-A

[ 1

.- X ] . ) ‘ . : . v ‘, .
sédure- enthilt, wird in dEI Wechselvorlage‘(G 6) gesammelt und ge=- P
. . . . i N ‘ ) L v . . -‘ - . [ . . - .
langt:zur Rickstandsdestillation. R -

E S :Dic =2us den,Destillafionswannen abzicehenden Briiden der

Vorleuf— und Seifenfetts8uren werden in den z.T. mit Raschig-- .

ringen géfﬁllten ¥ihlern (G 3&(;czw. G 42) kondensiert und aus -

1) Vgl. Schuma G i




g — - _ nimsmpes - e e - - g ‘
o3 IR Dcvmpffffraéier A T e e T P RV
NG R | [ . - ‘ : v R L e T T T R e
g B-5-T R ; lu‘?&‘»‘» "c.z?.sre e K : i IR
x & o= ' - Bt 1 1 et i - : . I :
~iw B ) 2 B | | N
g B~ ‘ 1 i
=15 2. \, B
3 Lol
g> ' I . NE
Pl Al
3 . I : :
~ TR - - s
2% Sk -
T ™
o :
=5 o
i . ’ - -y
A glrn-l.x- o ' ?
Nt l .mk..,.,,.. Y B
. ' ) , : :
. -
¢ - 3
1 p -
, ) -
T Achsdlure
T Destillate //'
) . | . ) N “ B = i A
e o ) : . N - ——— .z, Reiekstonds- B : S
Co Rackstand . - L ‘olei i ation .
Vak we rrilesdang . S , '
) . . ;
. ’ /‘/é‘['/\‘ er /77?/&\7.5
. Gas - Herzung X s —
i - ’ s . Voo Dod s
Wesser Meodar)
R
/. ‘ g v ~
r » -




:Das Vakuum;wirdﬂdurch eine Wiégand;Kmersebgrg)ébampf¥ 

strahler—An;age erze 2t und betrabt 2- 5mm. /54f‘

= i . . -

1._.

) ‘ I ‘ . N
ey L
_Bétriebsbedlhgungen,in Op.;143;3 ’

s
e 1 . e

DarchsatZ° o f&'_ ff“ ?5 k~ Rohsaure/Std.; """" 840”

| 1

Menge des NaBdampfes.,w ‘4 5 kb/StdL_

Endtemperatur”lm Ruck—‘ | e o
stand beil der. Destlllatlon

TN ~ L R
der Vorlauffettsaurann o ?j<f130.&”l40%‘
— T e A O

. . | s
| | J
undtempbratur 1m ?uck—

stand bei der Destlllatlon:
&er Selfenfettsauren'\f — .

"

~Vakuum$_

N

!

W . e

! . — - . ,
wBeabsichtigte‘Verbesserungen‘

1. Es ist beabsichtigt, fir die’ Gewinnung der Seifcnfett— -

shiuren aus den Vorlauffettsduren diese in eineér Hoch- -

N . " N ‘ ., . . -
vakuamfraktionierkolonne zu destillierene.

2. Zur Gewinnung d ch Nﬂchlquffettsauren bezw. aer Stearin-

siurefraktion soll 2an dic bcstehende Weckerapparatur~eino

5. Wanne angebaut werden, SO de bis 320 dcstllllert wer-

den kanne. -




20 kmkRuckstand aus der Ve¢kerdest111atlon werden an

\

dle Kupferblase|(H l Inhalt 50 Ltr.) eIngefullt und nach ‘den !

.4wmvakuleren der. Blase. (30 mm Vakuum) aufgehelzt D1e Helzung erl*

e L ey

folgt auf elektrlschem Wege von auBun. Bel 150 Inncntemperatur
w;rd;mlt dem Elnsauben des—Wasaerdampfes bcvonnun. Sobald 359

'Tlm Ruckstand errelcht 1st, wlrd die Destlllatlon abvebroohen.~‘
o -

;Dann laBt man den Ruckstand Guf 200 ‘abkuhlen. Ngch dem Druck-_ 

N : :
i ,ausvlelch w1rd‘das Pech vei dleser Temperatur abgelass@n.
1 . S|

\1D1e bel der Dcstlllatlon\abzlehenden Bruden werden~

durch den Rohren&uhler (H 2) kondenslert un&wln &er Vorlave
|
| . : | 1

! x - - [ R ) . J—

~(H 3) auf efbngen. L o

e —

~ ! \ T ‘ .
Betrlebsbedlnvuncen,ln Op. 143“””

. < . .
Dausr der'Des”ci'ﬂ_lat;gn_::. 4 Stunden

‘Durchsatzy ' » N 150 kw/T

T
Valruums: P 30 mm

N . o
End-Temperatur: ‘ 350

. ) ; .
Beabsichtigte Verbcesserungens

zen. Destlllatlon w1rd

Fur #roBere Apparatu-

Zzur Erreichunz einer Tlelchmu.Bl
ein Rihrex in. die Blasc eingcbaut werden.

ren ist Gasbehelzun* vor*esehen.

1) Vgl. schena H
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I fu¢n der fol@eqden Tabelle w1rd ‘ein’ Uberb110k uber dle‘ﬂf ;x.‘ ;"//

stlllat und Spaltwas

*Unverselfbare aus dem Ricks

\

Ausbeutééubcr31cht und Analysen der Produkte.

T, el :

T U S S R ‘ N . :
i DR - . i L v

/ ' : BRI
ARV

| . ] . .l - o Coe o . ]

Mengen der bel der hcrstellung von Fettsauren aus Paraffln

anfallenden Haupt—{. und Nebenerzeugnlsse,'sow1e uber dle le_ :i *j.-f-//» )
chenprodukte geoeben. Berechnete GroBen sind 1n.Klamﬁérn é;: _ ',N, F%Jﬁ SENEE

| ’ - . ; . . 1 : ‘ 7.“ | ] .. . 'l // N
setZt’_ /‘ “m3 ,J e IR ”{i_:/ﬂ_ Y s i "
‘ o LRy - : ’

‘ Be1 dcn Nebenerzeugnlssen (wassrlges und ollges De—u = P

serfettsaure ) 1st nlr gew1ssen Schwankun , pif“/f

/

gen zZu rechnen.12u bemerken ist noch, daf . Zur. mrmlttluna der

Ausbeute das Ruckstandsdestlllat gesondert aufvearbeltet wurde.m'hj e

U.BQ eln Te11~des ligen Kondensats und das i ;;-/

nlnzelne Produkte,.
tﬁndsdestlllat konnen w1eder in. den

Krelslauf wegebbn werden, dles 1st in der Tabelle der Elnfach—»

helt “Halber nlcht beruck31cht1¢t worden, so daB dle w1rkllchen o

-

Ausbeuten etw LS

gunstlger llegen Nerden. H- R

BN Analytlsche Dﬁten der_Produktb sind nach Verfahrens— _ ; 

rdnet auf den folgenden Blattern verzelchnet. Die

stufen- geo
—Parafflngatsches erfolgt bei

Verarbeltunn des Flschur uns noch

urr it Slnherhe“t obere oder untere Gren-'

nicht geniligend langu,
' één dér Zusammensetzung aller Produkte angeben zu konnen. wir
pielcn begnugen. Lo-

chtigt,

nmiissen. uns deshalb mlt der Angabc von Beis
/m.

Sungsm“ttelverlustp sind in der dber31cht nlcht berucks1

in On. 14% =zicht fur dl» rcstlose Wieder—

da dievVersuchsanlage i
gewinnung eingerichtet ist. \

: o N < '
uste in Baton Rouge siche

Yoer die Lésungsmittclvcrl
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Ausbente : Cbsrs:cht.

Ausbeute Bc m Bufs

Zvd. scharp mduk be
Abf al Ipl'c d:kte

. ’~Paraﬂ:in K

: aﬂxydatxonscharge¢. o

=R
Umcrsmfbans o

Oferprodict
" Oliges Kondensat
feissrigen M.

(

‘;' Oxydah onapmdukt

Uas.aer !
Gew. Owda.taons)rodukt
waschvasaer o

N { I 102,0 bR
Naachuasnarwl erlu Bt

Varseifung |

-

B Y o PR EIR P A) S

I3 i

K Seuo Oxydahonspmdukt . ’
" Nntmn :

. Vmei fung&pmdukt

Hasur

T

i

'-sEntferrrang
. da_Uc¥,_dechg i~
iExf,raktJon i

i

i

Y

Varuifungsprvdukt "
‘Wasser L SR
50 Kiger Alkohol
UWenoifhms ..

Bonzin :
Unvcrae; fbdres 11

-, Benzin {zurick)t

Alkoholwasser {zurack )

" Rohseife'mit 50 % Wasser

" wazserfrei -

_ Verlunta

e

FRLUNDAANRSIUNEN SO SRIRMDPRINS Y SURUIIIOSTIL DA SRIVSSIEREY STUNTRRSUTRCOTI RO SRS SO

.

RS

: Rohaei fo sus Stufenvordampfu"
; (=100 urasaerfroi)

2000

50 Hige HpSO,
Rohfetisivre +)
wasserldsl, Fettsaure )

- ! Natriumsulfat s

Verluste (C0p u.a.)

I wWockerdestillation
| v 16
2 26
1 36

.

Rohfattssure
. Vorlauf-Fettsiure
- SeffeneFotisiure
Wocker-Rlickstand
Verluste

RGckstands-~
Destillations

U UM

r
x

[

vecker-Ruckstand
Rickstandsdastillation
Pech

x Aufarbed tung
| d.Rtickstands-
 destillats |

RiUckstandadeotillat
Rohsiurs
Yeckersivre
Unverssifbarea

oPech

o) Vargl, Anslyse £ €
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Petroldtherunldsl.

| Oliges Kondensat

5hvausammensetzung schwankend
B ' $.Z.t, 200 | 170 . o
210

50%

ZeBe

:."-,V. Zc :
U.v.

—r

Rohsaure
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eiibersicht

. “Waschung
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R | 0pJ143,

Zusammonsctzung schwankend .
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e

©aus. e

1

—zus Labor-
versuchen . . ./

135
1150

:"’“_’;» S.\Z. v

| . . V. 2-
- Aetherextrakt : |
RS IR DR

N

déé’Oxydatibnéproddktes_

10-15%

~

bis 250

~

[ N

vis 20

[

i -~

N Gewasbhenes;Oxydationspf@duk%\.

. Do tert 7
Unverseifbares: 70,6%
Petrolitherunloslsi 0,3%
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WaschWasser VOTI1 Oxydationsprodgkt*i
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@ﬂﬂghnung in. der
‘wmuteubers1cht

g Verselfun‘sprodukti("

q“ Selfe.

Unvefseifbéfes.l"

' L. Z--ﬁ -
T ﬁ o&-z..

“*berechnete Zusamme

':Wasser.y'

Viw W ”

Unverse1fb...;>

s chwankend 2.B . g

?5 " ‘
25: 40 .

2B : Sledeanalyse des Benz1ns.u.{‘ | .
Frlsch—Benz1n ) ﬁrelslauf—Ben21n : : -
| sicdebeginn 67° C: T 60° C . _ ;
i bis- T70° v 1.0 Vol.% . 4.0 Vol.% |
woo75% ) 25.0 ". 20.0 " | o
w. 80° " 55.0 50.0 " |
n o 85% 75.0 - " 84.0° " : -
", 90° ® 88.5 " 90.5 "
m o g5% n 95.0 " 95.0 "
n 1002 w,oT " 97.5 " 97.0 " 7
sc L 9800 " C-
h%uB igio " - 98.0 "
Jzickstana 0.8 " 1.0 "
] " ;

1.2

1.0
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'“ﬁ N Rohselfe aus Stufenverdampfer

* Wassergehnlt T 50% . '_' e
*. 4 Analyse der Trocken-'"' o ' e
. rohseifes = = el _ ; ]
W;;:rr Alkall als Na S _v-f -10, 7% -
’ Rohfettsaure e 18, oo%\ Lo
Kohlensaure ' D - 1, oo%
wasserl Fettsaure ) i\s 25% .- »,u"ff
7\2309% L s | '.~>-!'.

- _ - : , B

_Wasser Co | r

: ~ Das Verhaltnls zw1schen wasserlesl. Fett- . ..
= 7 ssuren und Rohfettsauren schwankte. e

Spalt—Ladgé_(F) \

<

——..Spaltwasser..
w schwankend z B. in 100. ccn.
: 23,44
Nuzse4 . \ ’ &

: 46
H,50, 3,46 &

n
Ges. oxrg.Sduren : entspr. 111,4 ccm-i_NaOH

mit Vasserdanpf flich- o
tige org. Sauren ¢ " 70,0 0 "on

nit wﬁsscrdampf nicht . S
f£liichtige org.Sauren: " 41,4

Gesant-C : 2,10 Gew.-%
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R 1% (Atherverfahren)
T .=~ .. OH-zahliim. | .
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e.igptwrcklung und derzeltlger Stand der.versuchsarbelten'f

'efln der Anl g in Baton Rou eb

: Der’?au elner technlschen Versuchsanlage in Amerlka wurde

in” Jahre 1931 begonnen. Standort dleser Anlage 1BtBaton Rouge 1n

Mulslana in Anlehnung an dle dorxlge Rafflnerle def“Standard 011

: m. Aufgabe und Zweck dleser Versuchsanlage war, dle bel uns 1m La-_
"Mratorlum und duxch Alelntechnlsche Versuche erhaltenen Ergebnlsse
R

eMUch groBtechnlsche Versuche zumbestatlgen und durch Erprobung und

also als Mﬁdellanlage fur dle Herstellung von Fettsauren aus Paraffln

e

dlenen. Elne Abblldung der Versuchsanlage 1n Baton Rouge 1st belge—

i-fugt Die Anlage wurde gebaut fur elne Produktlon von ca. 3 to destll-,

llerter Fettsaure pro Tag, wobel alle Verfahrensstufen weltestgehend

1schen Betrleb vorgesehenen Arbeltswelse ange-

dexr fir elnen ngBtechn
die Aufarbeltung des Oxydatlonsproduktes

, 'PaBt wurden. So wurde z.B.
31 1n,Be-

kontlnulerllch ausgefuhrt Die Anlage wurde im September 19

trieb genommen.

i .
B Die technlsche Verwertung des Ve

{
1932 bis 1935 durch den. auBerordentlichen Preisriickgang fir natirliche

ig fiel =7 B:_fur—
reise wieder erholt.

rfahrens wurde in den Jahren

KokcsnuBol in den Jahren

Fettszduren behlndert. Der Pre
1933/34 auf 3 cts. Heute haten sich die P

Iﬁ der Folgezeit ergaben sich als wesentliche Probleme fur

die Weiterentwicklung:

B - R



- 1 Verbessevung der Ausbeuten an Fettsaure.ﬁﬁffh :
E - : B

A

Anpassung der erhaltenen Fettsaure an dle Erf rdernlsSe‘

S

e

k;dCD ame 1kan'schen Selfenmarktes, d h .Verbesserung der“ :fg> _ .

~

‘QuaWXtau der Produkte in Bezug auf dle Sledegrenzen,

‘Fa“be, Falboestandlﬂkelt Und Geruch.a_nﬁ;l,l' ”:v, "l };

7 j“5'f 's sei b oﬁt -

?° muBte errelcht werden, synthetlsche Fe~¢sauren

s

lche“ Qu llta+ heréuotellen,'caﬁ dleselben naturllche Fettsauren,\

- i e e - o

MMpt@aohlloh 1Pko OL‘Fettsau*e '"hne Nachtell zuﬂersetzen vermogen.ﬁ';l  ;, R

meses Zlel der Versucqsarbelten wurde 1m vnllen Jmfang errelcht In

\ .._;

%r Anlage 1a Baton R'uge werden heute Fettuavren hergestellt, dle

B

mn Abﬂgen Anfcvdcrunden 'yllﬁommen genugenw Dle Pr .dukte’ Werden in *4‘~'M:‘>‘.{

enger Zuse mmerarbﬂlt»m*t dexr amerlkanlschen Selfenfarma Procter u.

aufhna unﬁercuoht, und zwar erd dle Fettsaure

elwacenwelse zur Ausnrufung gellefert._- i

n
an die ~bige- SeLTeanrma koss

] -Die detzt ¢n Bgt n Rouge’ hergesuellte Fettsaure/hat folgende
N tz RoL |
]

—t

Kennzah¢en (ﬂittelWerte): o S = .
Sdurezahy 205 - 4 ’ R
- Verseifungszahl = 235 FIRA ' :
i Tsterzahl 39 ao ) R -
Unnverserioares B=2 To - ' o

Farbwert in dewr 6"Zelle des L., ;ibend-Tintometers:
ot 2:1; Gelb 22

Bacchreloung—ﬁer—vefsughsﬂnlaze: i (

. ! i ) e - 3 - 3 a
Zuar ngheren bBrldutcrung des Versuchsbetriebes ist ein Schem

stuf fclgen—
der Anivge beigefigd Dic cinsclnen VerfahreasstuZen werden in e

|

i
i
|
B
|
.

‘ cen nither o“”cnrﬂchc“:' s
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Das Ausgangsmaterla fur dle Oxydatlon 1st sog. Yellnw

chE Scale WaX aus der

|
:
-

Raf¢1nerle in. Baton Rouge mlt elnemxblgehalt e el i
on 1.2 ="1. 8_,a=-u S N AN R L I S SN
e RER o R R PR :

Der Oxydatlonsturm (A 11 D) (aus Alumlnlum 99. 9 % reln) hat, LR :

;Pm elnem 1nneren Durchmesser von 620 mn. und . elner Gesamthohe von

m m- elnen Gesamtlnhalt von 2300 Ltr. Elne Oxydat1~nscharge besteht

"‘ws l 6 t° elner Mlschung von 35 %~Crude Scale Wax und 65~ % sog Return

fax. . Als Oxydatlonskatalysator dlent KMnO4, das in elner Menge. von

| mlS_% berechnet auf die Oxydatlonscharge, angewandt erd Dleser  %\

r w1rd 1n lO%lger (be1 33" C gesattlgter) w

m besonderen Tank, be;@glner Temperatur un-_ L

Ruhren und Stelgern der,‘”

' jKBtaLysato assrlger Losung

hder“0xydat10nscharge 1n elne

';ﬁerhalb lOO o zugegeben‘.bntar kraftlgem
Wusser verdampft und dle Oxydatlons~x g'-;-ﬁ_ g

HQTempératur—auI 12p C erd das

‘fein vertellter Form enthalt U C R

harge,F';e den Kataljsator getzt 1n

1“nsturm gepumpt Dle unter elnem maBlgen Uberdruck ate—’

_hende Luft erd mlt Hllfe von F:lterkerzen 1n der’ Oxydatlonsc
Dle zugefuhrte Luftmenge betragt wahrend der ganzeﬂ A
und die Oxydatlon tempcratur 110°%C. Nach »Q;w;f

o Vool

1n den’Oxya&t
harge!”

K

feln vertellt

Oxydatlonszelt )48 obm/Std._
astionsdauer: w1rd ein’ Oxydatlonsprrdukt‘mzt den -

etwa 14 btunaau V“Jn

f01genden Kennzahlen (Jlttelverte) erhalten: T — .

SoZn . 65
. N ‘,. .-Jqu . 1-1-5 ’, .
B P 65 7 , B :
- O P— A e A \

gt 100 % bez:gen”éuf die Oxydatioms—
il-

illat. Das wissrige Dest

| Die Stufcnausbeute
0 - 0.5 % oliges Dest

betrd

charge einscnlleﬁllch
lat wird 2 .2t.verw. o rIen.
~ptinuicrlichne wasserwische des Oxydationspro—

;1¢ entfernt und eine

wasscrléolichcn gaurcn Antex

Durch cinc k
duktes konnen dic
Binecptrung 8n Alxcli vnd Sch"cfclsﬁurC»orreicht werden. Zinc solche
L



gnmx Mengé von 105* %oy berechnet auf die V. 7.

‘m@egeben. Der Vhrverselfer 1st aus

.%rselfungsprodukt kvntlnalerilch mlt Hllf

‘CMm Druckverselfer (A 26 D

"ca. 140 C unter elnem,Druck von ca.

i
-4
o
i
<
i
4
!
-
1
-3
i
i

1é1ner neuen Anlage w1rd et

Das Oxydatlonsprﬁdukt 1auft aus. elnem Zw1schentank (A 16 Dy
) ’
16a D)‘uber elne D081erun"svorrlchtung 1n den Vorverselfer (4 23 D)

dm dem Vorratsbehalter far Lauge (A la D) erd glelchzeltlg handels—”ﬁ';

'fmulche 26%1ge NaOH—Losung uber elne D051ervorr10htung (4 21:D) 1nr7“

des Oxydatlonsproduktes,

Elsen ausgefuhrt Dle Verwellzelt

Rs Oxydatlonsproduktes im erverselfer betragt z: Zt ca. 1 #2 Stunden,

O =" 90 C Aus dem Vﬂrverselfer erd das
e elner Forderpumpe A 25 D)

) zugefuhrt Dle Druckverselfung w1rd bel'

4" at durchgefuhrt Dle Verwell—v

Dlese Verhaltnlsmaslg langen Ver—

zelt betragt Zie Zt.,ca. 3 qtunden,
Wellzelten s1n&~&urchfdle_gei§;gen Apparaturd1mens1onen ‘bedingt. In;

wia 53 dieser. Zeit zum praktlth mestlosenf;L

haren Antelle genuﬂen..Bei eﬂner Neuanlage erd

~ Verseifen derx Serseis

als Verselfungsmlttel Natr“umkarbonat “in Betracht BSZO8SH

Mischen._ - ' L
. } .
Das Verselfungsproaukt wird sodann in einen elsernen Rihr-
£5]

welchem, durch Zugabe von wasser dle fur die ;0;—_fh,:

fen?onzent*ntlnn
Icopropylalkohol Zu~

kessel (A 28 D) in

gende Extraktlon erforderllche Se1
Z einer Emu101onsb1

elngestellt und

laung

auBBexrdem zur. Vermeidun
ge Iscpropylalkohol—

WwESSTiE

.o erforderliche
—¢, und wird in

cingebracht. Di
n 18 - 20 Gcw.

x,fc*) (h 33 D)

gegeben wird,
Alloholgehalt VO

1sung besitzt eincn
no Lu;u (s s pufenvevan

cincxr spiteren Fabrikation

1
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o

‘W11tr1eren des Katalysatorschlammes.,ale fi, ;‘ f' -

Dle Flltratlon der Selfenlosung zur Entfernung des Kataly-7

worschlammes (MnOZ) w1rd bel elner Temperatur “ron 60\— 70 C.in L

fWeetlandfllterpressen vurgen“mmen. Der—Verlust 1n dleser Stufe 1st

:'aﬂenmaﬁlg noch nicht bestlmmt wnrden, gedoch sehr gerlng.;'

A

hﬁraktlon. vf: St ‘ﬂktf

Nach deL Flltratlon w1rd das Ve

tor (A 31 D) zugeiuhrt. Zur besseren Vertellung des elntretqugg;;;

lt Extrahlert w1rd‘kon-—
5 - 65 C

Ben21ns 1st derselbe mit Kalkstelnen geful

k bel elner Temperatur von 5

tlnulerllch unter normalem Druc
Dle fur dle Extraktlon

—./

:é mlt elnem Be; 'qlaﬁpherelch 80 - 140 C.
' e

3l-

rselfUngsprodukt dem Extrak—f"w

benotlgte ‘Benzinmenge betragt aus Slcherheltsgrunden 755 h¥~° Z00%
Selfenlosung. In elner Gr Banlage w1rd

bezogen auf dle elntreuenc=

- . 7 twa lbo—%—gerechnet.

it einen Benz1nverbrauch von e Ir Bodenteil des
et Avollziéht-siéh

. Bxtraktors, der nicht mit Fullkorpern bescnlcnu —3-5°

die Trehnung der Seifenldsung vom Benzin.

Alkohhl— und BeﬁzinrﬁckgeWihnungL

c Seifenlasung,wird im Stufcnverdampfer

m in Isopropylalk
bemitch mit ecinem

200 Teile

Dle extrahicrt
ohol gelosten

(A 33 D) v-m Isopropyls alxonol und de
“Benzin vefreit. Hicrbel wird cin AlPOhOL—J s8CT

: . srho . Auf
ISOpropylulkoholg(nu;. von 20 - 22 ¢ oxh lten. A




fiﬂaml-Wassergemlsch werden auBerdem noch ca.ﬂzo % Benzln gewonnen e
eﬁ;Alkohol-Wasser-Benzln—Mlschung geht in dle Mlschstufe zuruck L
- . , ;\. E

dﬁem durch Zugabe von Wasser dle Isopropylalkoholkonzentratlon oo

)

Alkdh;i;Wassergemlsches auf 23 > Gew.—7 gebracht 1st.

Der das Unverselfbare enthaltende Benz1nextrakt w1rd zusamr"

m1t dem vcrher durch Ab31tzenAabgetrennten U Ve T zur Ruckgew1nnung

(A 45 D) (Bubble Tuwer) zuge—~*n

@SBea21ns elnér Destrllatlonskolonne

vat. Im Buden der Kclonne herrscht elne Temperatur vbn 162 C Hler—:

~\’

bei geht auch der im Ben21n geloste Isopropylalk

dm‘Abdestlllleren n telle-

-

?’wuden 1n elnen Strlpper (A~45b D) it dlrektem Dampf ausgetrleben.vl.i, s

s zuruckgewonnene Ben21n geht 1n dle Extraktlonsstufe (A 31 D) zu- A{

;
R ST SR
i
!

_Die Benz1nver1uste betragen augenbllckllch ca. l %, dle_u

ehenden Krelslauf—._m

'”fﬂkoholverluste 2 - 2.5 % der &urch den Querschnltt g

- an en. Dlese Verluste konnen durch’ Verbesserungen an . der Apparatur 'L;
so daB bel 21 -ﬁ;é-hgvu_;A. An belden Fallen mlt '

ohol uber. Dle nachiﬁfr fE;f_f o

och 1m Unverselfbaren enthaltenen Ben21nan BT
s T

;f'mrmlndert werden,

Losungsmlttelverlusten vun 0.3 % des Krelslaufs gerechn?tfwe;denfgéf -

e

A ' rung des Geruches der—EndprOduKte gLﬁﬁ%d;esem e

7y Verbesse
1fenlosung einer Dampfun

Stadium der Auférbeitung-die Se

T

i bel etwa 150 C unterworfen werden.

5 : Die widssrige Seifenlosung enthdl?®

ca.37% Seife (einsphlieﬁ—

en Fettszuren) . Diese‘Seifenlasung

Alkallgehalt plus ein
(50 Gew.-%ig) in die

cmperatur von 70-

lich Na-Salze der wasserlosllch .
em tver-

erlich mit der auf den

_schuB von 3 % perechneten lenge Schwefelsaure
Gespa

f1ieBt kontinuil

Spaltapparatur (A 37 D)- ltcg‘wird bei,cincr T
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;‘;30, Nach de" Spa .L*”unD w;rdaln en.nn,m Beruhlgungsturm das S‘au".er’—
(A 41 'D) abgezogen, das Z . Zt verloren gegeben erd una dle‘
"SH '.life

hfett\ in elnem w’aquhuarm (A 42 D) mlt der 1. Sfachen Ti[enge, warmen
,asseI‘S mlncra_._sauref'é el gmwaschenc e .f,v“" Sy

i,

‘f* Sazm:llche pparate dleser S’bufe SZand :unnen verblelt. An. .

.

der Blelamskleldung tr_.“ it _»: im Dauerbetrleo erheblfche Korros*on auf,

. ZeBa, Steinzeug T
,,0 daB h\ler eln W_Lderu'tc«nd.) ah*gegces Ma‘berlal elngesetzt werden mB.
1 i

Der Verlus+ ary Wett guren be im. Snalten und Waschen (mecha-— .

;m.scner Verlust + VbI‘lU.f:u an wasserlosl:.ghen Fettsauren) betragt - _

6 s bez gen au:f:‘ dag Oxydatlonsproduft; bezwo 14 % "der- theoret:.sch"

R erwartenuen Rohsoureausbeu'be .

-

—

Dest1 llatlon.

)

Zwr»:xb*‘c"f‘ennu_.g 'dc*“'V 1*'l_au;f'fe*t:tsau.ren (Cu“b 1) wn_rd die. Roh—

saure in elnem '\o:cwafme,. (B 3 D) auf e'bwa 160 170"0 aufg—ehelzt und

\\ ratur dem Va‘*u.um—Flash‘ban}. (B 1 D)

.C‘ auf*‘etts uren unter einem : n_lO‘._

icrcn D:Le an Boden das F“lash-tanks beflndllche vom

J

' befrelte Ro"ls7u_r'e gclo.ngt sadcm in den "‘Iec&erc«pparat‘(B_?D)1.

5 welc h*e"zi;! Jie

— i L ahde v den.a .DlE‘EJ.H =2
bis zu einer ‘T‘emperra'cu;xnv\,u“‘z”‘ c ubacstllllb-“ WeT &

fihrte DmPi‘ne sge betrigT 0.2 -~ 0.25 k8 pro kg Rhseuse: '
g

Bezogsn au: ure werde:il folgonde Destllla‘tlonsaus-—

peuten erhalten:
8
'{O
o,
-~ D3 . T ; : ust etw 2 7.
Der Jcc“er-""’STulf bctragt_ZU i : .
3 wird in der Ver-
GLe

. VAT Gl
. .-

P T (T
”ucnu\-] .Lﬂ oty AR ISR APP IS .

von 10 = 15 mm- Hg =~
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OV weckerruckstand der\marstllldestallﬁtlon

unterworfen und das Tarq;;

$tllldestlllat dem Oxy&atlonsprodukt vor der’ Verselfung zugegeben 4
e

werden. Der nhne Verschlechterung der Fettsaurequdlltat verwendbare S

: Prozentsatz an Tarstllldestlllat kann erst 1m Betrleb festgestellt - 'ifw'

'” werden.'Zunachst‘kann mlt 40 %

Destlllat aus dem Weckerrucksﬁand /W

/

o ,_g:fiw;MJ‘
R gerechnet Werden. Dl@ Ausbeute an’ destllllerter Fettsaure wurde SRR

hlerdurch um ca.,lO %

der Jet21gen Menge erhoht

Bel der gegenwartlgen Arbeltswelse werden 1n Baton Rouge

IR : 7 Telle Vorlauffettsauren,.
R .60 " Selfenfettséduren: und
T n Weckerruckstand :

_Tesiill;gzi_gég_gsn Weckerruckstand zu 40 % aus~und'gibt,das Destil~

_,'¢_“___.,t, el
lat, das-cacr 20 7% U oS

co—ar] —nv---i--—--—-‘-.. AT Qe L

e ey S

so- konnen aus lOO Tellen Crude Scale Wax etwa folgenﬂem
Ausheuten erhalten werden. - 3. T e

: S ) : _ 7 5 Telle Vorluuffettsauren, f - .; e :  ;
CTrL e T . 65 - Seifenfettsiuren und i
‘ £ } - 11 ﬁ, Destillationsriickstand aus

. - o Destlllatlon des Weckerruckétands..

zeB zurﬁck

s . N i Lo ST, QNS AN A -
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Deutschlands Fettversorgun
ST =nds Tettversorgun
(in 1000 t)

Textilindustrs
Lackindustrie




Seifenproduktion urnd Fettaiure-Bedarf

._Deutschlands’ fur 1935 /36 -

(1n 1000 t )
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CHoOH

Ci5Hsyy «.COO CH +.3 NaOH—3 CqsHayCOONE .+ '§u0H
" s Ll oL
CygHyy «.COO CHp. . " CHpOH
' _Paraffin-Oxydation

Cy6Hzg + 152 0, Ci5Hzy =COOH + Hp0
Cy5H31CO0H « FaOH ~ — . CygHy; “COONae HyO

Suitochloriomg .
Cyslizp + 302 + Cl; — .+ CyqH33S02C1 + HC1
C1sH31S05C1 + 2 HaOH — - CjgHsz; *50,0Na + NoCleH20







Cisbg gy

I-u-inochlortschntoldiéd
Celyz o €1y o

d—-

l-r-ololntronluug.—.l.r-olut + Kochsals*Zasser:
CisHySOCL + 2 Naw -— 158530, 0Ms + NaC2's Bz
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obrducht wechq un d

unserer Leistunuszahiy“oit ungclangt. Darxbcr hlndu

ischer—Anlagen nehr g

Koggsin-Anfull Ue darf 1942

Rogasin-Anfall 56 970 jato
Brateg . : '
Krupp
Ensener Steintonle
Rhednpreysgen
Vietor Rauxel

¥interahall
[

Losusin-Bedarf . 59 819 jato
£.800CC jato Eerso) D
£.6brige Tvecke

2 849 jato

Kogusin—?ehlbatrag
==6821bB-senlbatray

Von deu Zur 701t allerdirgo aus don beka‘

wobl kuum etwus Tir diese Pabrikation -zur’ V’,

Dieso Verhdltnissc kdnnon sich

ebenep sc ne’l wieder andern.

uﬂd dua Erlasee rdr dus Meraol. Dia Zahlen fur Poifen un (-]

aich qur unweaontlioh von denOn 1n Launu.‘
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1935 1942

Stlckseire

1936
—

3eifenpulve .

o TR

- Polmseisfe

Korusesse

Semetiges

3eifen -
Palver

Petasesfe
Zernseise

1935 1942

Kernseife

s

‘_
o




Deutechlanda P'gn.:.u.ro-B-dlrg 1942,
seine Deckung dufcn Fottaiuren und Yoreol.
(4n 1000 moto)

ettsiu-] Mersol D Synthet.Natirl,
re jato 100 £ 80 % Fotte

Zinsatzgebiet

Fainseifen alle

Are 5310

Zinheitafein —
fa-

22350
Rasisrseife 4150°
Zubinett-Ranierd -

neife 150
Seifenpulver 37600
(¥ischoreischuppd 5000
Kernseife 8150
Textilawtfon 10650
Terach.Spezial-
seifen 316002

Ses anmt p2soo00
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abig

g a& Fieitag, dgn{4anni

194% 3iv- kv

texr Meer .
Ioebx .
" Roth .
M8ller
Borgward®
Judwigs -

H6
HS

Frd
“Ffm

Pfm
- Pfm

Ambros
. Baumann

—_

Jordan
Kollek
. +=_Schnell
— ~ Qith

Bilow

S . R . e
dwigshafen/. veine -

La

xﬂl*
L™

- L

< ha

" Flotho. - Ffno - _
i I

. " Ambrqs begriast die Teilaebmer und bringt zum Ausdruck, dass die Sitzung . .
. aine zwa:;lbse Ausspraché ﬁber’verschiédene'wichtigenifragenvdes Chemikalien-~ '
gebietes mit dem, Ziel-dex Festlegung einer,gemeinaamen‘Arbeitsrichtung,fﬁ? Pla-
. ‘nung, Fabrikatioo-und Verkauf bringen soll. Die Grundlage fir die Diskussien
1iefdrn'zusammenfassende BReferate iber ‘einige Grossproduktes Acetaldehyd, .
léthanol[?brmaldehxdj Naphtalin, Phenrol und ibxe Derivate, .die von den Lud-
wisﬂhafenex‘Saohbearbéitern,vorgetragen'werdenu,' S . C T
oy S Aocetald e h y d  (Referat Alt)s
. "Die zentrale Planung wird fir das Jabhxr vom Juni 1943
-Earbid filr 140-150°000‘t~Aceta1dehyd zur Venarbei
. gur Verfigung stellen. Die Beichsstelle Chemie hat von der I1.G, einen Programm.-
vorschlag zur Unterbringung dieser Acetaldehydmenge erbeten. Ein solcher Plan
warde in Ludwigshafen aufgestellt, ex wird in der Sitgung erldutert und disku-
tiert. In der folgenden Zusammenfassung sowie in dem beigegebenen Schaubild sind
die aus der Diskussion hervorgegangenen Anregungen berxeits verarbeitet.

— -

vis, zui Mai 1944
tung ausserhalb des Bunasektara .

Die Acetaldehyd-Yersorgungslage iat bis zum Ende dieses Jahres , ausserordent-
lich angespannt, wirxd sich aber entscheidend bessern, sobald um die Jahreswende
1943/44 die ‘Acetaldehydanlage Auschwitz in Betriebd xonmt. In unserer Planung iat
angenommen, dass Auschwitz erstmals im November 500 %, im ,Dezember 1000 % und .
ab Januar 1944 1500 moto Acetaldehyd liefert. Solange Auschwitz noch nicht lauft,
muss aus den {ibrigen Acetaldehydérzquungsstatten zur Erzielung einer knappen
Besdarfsdeckung die hbchstmﬁgliche.Prodpgiion‘herausgeholt werden. Bs ist mit
folgenden Erzaugungszahlen fir die nichsten Monate gerechnet:

Knapsack 6800 ng\'(\
A

Gendoxf 1500
3414

mo to
moto
mo to
mo to
moto

Burghsusen 2000
Milckendorg 2900
Waldshut 800

darget
30 [4.1 7

o/°




»
[N
11

\
vy

T . R T U PO P
L ST R T T A T : R o N .
Wenn Auschwitz hereinkommt, kann Knapsack wieder auf 6600 moto zuriickgehen. -
Sabald<3urghausen'seine_Produktion‘von;zooo"Eﬁf72400 moto steigert - voraus-.
sichtlich ab IV/43 - wird Gendorf seine Produktion um die entsprechenden L
400 moto Acetaldehyd einschrinken missen, da nur begrenste Karbidmengen im T s
sidostbayerischen Raum zur Verfigung stehen. = = - Tt » LT
. Insgesamt erwarten wir fiir die Monate ab Juli 14000 moto Acetaldehy@'ausfﬁ E——
den-Anlagen ausser Buna. Diese Menge wird sich gemiss Planung um die Jahres—- :
 wende 1943/44 -durch Hinsukommen der Auschwitzer Produktion schrittweise er<
" hthen und im Jahre 1944 durchschnittlich 15200 moto betragen.

. Die Abzweigung £3r Buna und Schmierdl wurde wie'in den letztern Monaten auf

2300 moto festgesetzt. C o , A D ‘ ERM : .
Bach Abzug der fiir Buna und Schmierdl vorgesehenen Menge verbleiben von™ .
, den'insgedamt.11§850gt; die im Jahr von Juni.1943 bis Mai” 1944 gemiss Planung -
}hergeatellt werden sollen, noch 147050 .t Davon wird nach unserer Yerarbeitungs- -
. worschau iber 145210 t verfigt. - RSN _ ST e e
~ Wacker erhdlt die vereinbarte Monatsquote von 3300 moto fiir die Eigenverar-
beitung in Burghausen und Miickenberg. Inzwischen wirde mit der Wackerchemie ver-
einbart, dass sie ab Juli jhre.Athylacetatproduktion gegeniiber dem Juniprogramm
um 50 moto -auf 1550 moto einschrénken and im Bssigsdureanhydrid und-in der Es-
sigsdure entsprechend verfahren wird. = . : i o . . -

Tt &

--. Par die Lonza ist iﬁ'ﬁberéinstimmﬁng mit dem'Juniprpgrahm eine monatliche
Acetaldehydverarbeitung voh 740 t vorgesehen. s S

Pur die I.G. verbleiben nach ‘dieser Aufteilung in den vor unafliégéndgn‘_
Monaten 7660 moto, die sich ab 1944 auf 8860 moto erhdhens Fir 1944 ist in un-

serem I.G.-Programm nur iber ca,.8500 moto verfiigt, so dass sich, insgesamt be= o .
trachtet, ein Uberschuss-der Produktion iibar dén Yerbrauch von 1840 t ergibt. = 4 . L

Diese Reserve bleibt gegebenenfalls neu auf tretenden Bedarfstrigern vorbéhalten,

Das Acetaldehyd-verarbéifungéprogramm der 1.G. sieht in seinen Hauptpunk--
ten folgendermassen ausi’ =~ .- . ' .

i Aceton, Die I.G. will bis einschliesslich Oktober 1943 750 moto Aceton

auf Acetaldehydbasis in Kn und Sko herstellen, ab-Hovember 1943 850 moto. -~

Dazu kommen 340 moto von Wacker und Lonza, sowie durchschnittlich 310 moto

sus acetaldehydunabhingigen Verfaliren. Auf diese Weise wird bis einschliesslich
Oktober 1943 ein Gesamtaufkommen von ca. 1400 moto, ab November ein solches von
ca. 1500 moto Aceton erreicht. ~ Ambros macht den Vorschlag,zur Entlastyng der ~
Acetonbilanz, die Acetonmengen, die z,2t, zur Umkristallisation von Hexogen .
eingesetzt werden, kinftig durch Anpn zu ersetzen. Ludwigshafen hat inzwischen

in diesem Sinne an Schnurr-DAG geschrieban.

Acetylcelluloge. Die 1.G. soll gemiss Planung 475 moto Cellit herstellen
und Schering mit 50 moto Essigséureanhydrid- beliefern., Rhodiaseta wird von
Wacker und Lonza versorgt. Die Planzahlen der Celli+fabrikation. sind folgende:

I.G, 475 moto
Wacker 125 moto ’
Lonza 170 moto

Rhodis 340 moto
Schoring 2] moto

1137 moto

Diopes Gepamturzeugungsprogramm von 1137 moto wird von der Reichoptolle als
aupreichend erachtet.

: .
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. Ambros. teilt mit, dass ~ .Aoylcellulosen als Zusatz ‘zu Pulver zum Zweck der

' Hersbsetsung der Verbrennungstemperagprén Bedeutung gewinnen konnen. 150'mgt° . }2

" "kSnnte Boch gesteigert werden. Der DAG Dilneberg so

Angelegenhei} ins Einvernehmen setzen. . = R

freie Cellitkapaszitédt wirden zur Verfiigung stehen, auch-die Anhydriderzeugung.- ,
511 Celluloseacetat, -propio= ..

nat und —acetobutyrat bemugjgrt‘Werdeno+Ambroa_hat inzwischen in “diesem Sinne .

einleitend an Dormagen gesch:ieben,«Roth wird sich mit Harz-Dormagen in der -

Lisungsmittel. Dadurch, dass.wackéi’éeiné*ﬁéganlage;in,Muckenbérg in Be=

tfiébﬁgenommén hat, ist Hochst gezwungen worden, im ﬂthylacétaﬁ zurﬁckznfahxéno o

Pie 1.G, wird kiinftig nur ca. 500 moto Athylacetat herstellen -k¥nnen. Da von

7 ..-diesem 500 moto mindestens 300 moto durch .den I.G.-Bigenbedarf beansprucht were

" den, verbleiben nur ca. 200 moto-fir den Verkauf. Damit hat dié 1.6, ihr Athyle

K O D . A

‘ac@tat-Verkaufsgeschaft nahezu aufgegeben. Es ist. geplant, einen Augsgleich da="

fiir im Methylacetat herbeizufiihren. Die Rei;hsstellefggt;ipzwischeATbereits'ﬁh;””'

gerung der ¥ethylacetatfabrikation bei der I1.G. von 600 auf 800 moto ip den niche
sten Monaten zu Technen. T : - T

. 'Die Produktion an Mittéiéiedern ohne,Bd$an§} ist fur den ganéeanléﬁuhés=

geitraum mit 1000 moto angesetzt, davon sind etwa 700-800 moto‘ Butylacetat. Der

Butanolverksuf -ist fir 1943 mit 350 moto, ab 1944 mit 650 moto veranschlagt.

o Die'gpchsieaérp;oqution (ohne Ludwigshafener-Glykoléthér)gist_fﬁr 1943
mit 250 moto, ab 1944 mit 300 moto~angénoqmepo' : S S

o R e N
_— .Verschiedene Verwendungszwecke: Fﬁr-EssigSéureanhydridaEigeniédarf—und.=Vare'
leauf susserhalb des Cellitsektors sind bei I.G- 165 moto vorgesehen: - Im Vinyle.
acetat soll dig’ jeweils verfiigbare Kapazitdt, die ab Juli 950, ab Oktober 1000
moto_betragen{wird,-voll angefahren werden, = Ab Juli 1943 soll Schkopau genissa
Planung Anhydrid fir Ki-Hexogen nach Elsnig liefern. Z.Zt. ist die Beseitigung

" der letgten,SpurenQSalpeterséure aus der Riickessigsidure des KA-Verfahrens noch
ein offenes Problem. Der technische Einsatz der salpetersdurehaltigen Rick-

essigsdure ist infolge ihrer stark korrodierenden Wirkung nur ausnshmsweise mbg-
lich; so hat sich bisher erst Bobingen bereit erkilidxrt, 60 moto der rohen Elsnigeri
Riickessigsdure aufzunehmen. Roth hat den Vorachlag gemacht, die Denitrierung der
Siure mit Bisen vorzunehmen. Inzwischen hat Ambros der Wasag geschrieben,”dass .
Sko die Belieferung Elsnigs erst dann aufnehmen wird, wenn die Frage des gross<
technischen Einsatzes der Riickessigsiure vorher in positivem Sinne geldst ist., -
Essigsdureverkauf und Eigenverbrauch ausser fiir Aceton und Losungsmittel wurden
mit 650700 moto angesetzi. :

- -~ Die Kapazitdt fﬁr,Crotonaldehyd/Butanol betrigt im Planungszeitraum
1800 moto in Hbchst
85 moto in Oppan
300 ‘moto in Schkopau
- 2185 moto.

Dabei sind nicht beriicksichtigt: 400 moto Butanol Sko -

und 250 moto Butanol EHu, die als Zwangsnebonan-
£811 dor Bunafabrikation snzuschon sind und deshuld in der Acetaldehyd-Verarbei-
tungsplanung ausserbaldb Buna nicht erschoinen. — Im Jahro 1943 roicht die Aset-
aldohyddocke zur vollen ausnutzung der vorfigbdbarxon Crotonaldohyd/Butanolkapasi.-
tht von 2185 moto (auusser Buna) nicht nus. Bo wird sich doshald alo notwondig
o:;:gaon, die Hochoter Kapazitit in den kommenden Monaten pur zu 1500 moto aus=
-3 ron.

S e

‘gesagt, die Eethgnolzuteilungen”fﬁr‘uethylacetat zu erhthen, sobald die zu er— . 7>jf
_ wartende Entspannung der Methanolsituastion eintritt. Es ist also mit. einer Stei='.

L
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R Dié'Aceﬁaldeﬂydlieferungen‘an Qegussa/Péraxoi in Bﬁhé véﬁﬁ?AO moto sind suf N
"1.6., Wacker und Lonza folgéndermassggsgegteilt: : ) ‘ : T ST

o . Coe I.G.7 .~

_ oto ST T
Sl o ’ Wacker 50 'md‘l‘.b B o . e
o Lonza 40 moto R R

- Fir allé\ﬁbrigen.Einsatzzwecke'des Acetaldehyds (Aldol'Kng,Alkylﬁminngens
' “jaerythrit, Luresin lu, .FX-Harz Op) sind im Jahre 1943 400 mote. im I/44 450
. moto, .ab I1/44 500 moto vorgesehen. - . - ' S S ,
.oz Fuxr die IQG,'eréibt‘sicnjhach diesem Yergrbeitungsprogragmafﬁr¢denNP;anungaé'
zeitraum ein Acetaldehydbedarf von 96730 -+, Daraus werden u;a;17890‘thssigaéuxeapa
ahydrid,und 41630 t Essigséure hergestellto,Dazu-kbmmen 12475 t\Rﬁckeasigsﬁure ’
-aus Dormagen und Elsnig, so-dass der gomamte Essigsaureumsatz der I1.G. 54105 t L
. petragen wird. — Die Exrzeugung an CrotonaldOde/ButanoI-wird?sichvau£‘23925 L 2R ;
- pelaufen. Dazu kommenca. 7800 Butanolzwangsanfall sus den Bunawerkens so dass .
: derfGesamtumsatz_auf fast 32000 t. oder ca.. 2650 moto siteigt. Davon sind c8o
28000 t oder ca. 2350 moto Butanol, die restlichen ca. 3600 % oder knapp 300 )
moto durchlaufen die Butanolstufe nicht, sondern werden auf M-Aldebyd (fur. .. ‘
Butoxyl)s Butyraldehyd (fir Trimethylolpropan)Aund.Maleinsaure\vexarbeitetat' o
Durch Zusammenfassuhg,der 1,G;~Planzahlen mitvdengn_der Wadkerchemié und -
der lonze ergib;rsich'das gesamt deutsche Acetaldehydverarbeitxings@rolgrammo -
- Die Zahlenangabén fﬂrvdieSes,Gesamtprogramm sind dem in-An;ggghbeigefﬂstén'Schaus"
bild zu entnehmen. Am rechten. Band dieses ‘Schaubildes gind auch die nicbt anas
der Acetaldehydvéiarbeituhg‘stammenden Aceton- und‘Lbsuﬂgsmittelmengenimit enfe -
'geﬁﬁhrtq.Wir-habenifﬁr?den'Planungszeitrépm'VOm Juni 1943 bis Msi 1944 eine Ge— :
- gamtproduktion. von knapp TQOOO't_Lasungsmittél;(ohne Glykoléther Ia) U erwar- ‘
_ten. Davon sind reichlich 60% N_iedrigsie@er;f , o : o

In der Diskussion bringt Moller zum Ausdruck, dass es unzweckmissig Bely
dem Westen aus Gendorf Acetaldehyd zuzufahren, nachdemwKnapsack-in,dqr rage iat,
- mit einem Aufwand von nur 300 t Eisen eine dritte Aldehyddestillation zu erstel-’

" len und seine Acetaldehyd--Kapazitét dadurch suf 7000¢7500,mo£dlzu steigern, <

Es wird entgegengehalten, dass die Freigabe von Eisenmengeu in dieser Gxrdssen--.

- ordnung fir ein 1uftgéf§K}detes Westwerk im gegenwiartigen Zeitpunkt nicht duxrch=
gusetzen ist. Das Werk Gendorf stellt "einen wertvollen Ausweichstandort der Ak

‘dehydfabrikation daxr, der seine Produktion -kurzfris¥ig stark steigern kann fir .

den Fall, dass Knapsack eipmal adsfallt, ' : B

Das urspringliche, von A1t vorgetragene Acetaldehydverarbeitungsprogramm’
‘{8t unter Beriicksichtiguvg der in der Diskussion vorgebrachten-Lnderungévore .
schlige umgearbeitet und in der neuen Fassung (vgl,Schaubild) der Beichsatella
Chemie vorgelegt worden, 0 - ‘
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Vin starker Umrandung:
Acetaldehydzahlen | -

751G
O i -
' T al Rove e B ' fr'hu-,,- W k - 20 7.5; W e I .
Verfugbare L6 AT0n0 & LG If.vv-) ‘acker v Bl Wacker | il Lonza
» - o ' C ek ;B
Acetal de hy dmenge | Kgg;/;.g‘(k 110 ol Jchkopau 80\/ .| | Burghauseny 3 Y Muc/rc’nbe{'g i Wa/ds/w{-

316 ]| R R —

:*‘.f R o B o .G (E5u~)7610| L *” -[, Mkzoker' I 33&0 E

Vet:arbe/fungsfiée'c/{é, PR /6 Programm - fulb i _ - . Wacker F)'vgramm \ I T T e -
{Aceton . - o o | .. {¥BC Em - Q- 1350 7 ’95 o T 4206 ' ' — - 193 .ula : “99
' .- : +;U im : R o . R A : ‘ Mg Imnorf 160
R N S B . . - o : e . _ L . R ?heinoreuse. 11
eigene Cellitfabr.| 407 o T . ) IR .2 A 24 s i LG | [(RRodie 340 Z50VA
Anhyd.lief.f.Cellit| ~ | 43.4 GEx JUL - NI R S 2 2 . —— lazo s i B eher..____'l 428 ||
Acetylcellulose . | = b - ) T ce "‘,.‘-7 : O an dho | . )6? 295A'
Athylacetat -~ c ' : N T e LS | AR EE——
. Methylacetat = .| . : : - . : R ST . . . B . S o
Niedrigsieder = S S 8 S L B o , R : . o p| Hiag 750
M.sieder ohne Bu - 1 ' 1 _ ' T ”
. Butanol : R ' : R _ | . : 44U | _— L B
_littelsieder . - |. N IR : R R I 2801 =~ o : diag _40
Hochsieder 3 - : ‘ ' ' ‘

Losungsmittél gesamt|

Anhydrid £. Verk.'| - : = : - ]..65

Vinylacetat . - ' ;o . <

Essigsre f. Eig.b.
.Egssigsre £f. Verk. o i
. Crotonald./Butanol: / TP . S : 23
Acetald.f.Paraxol ) i . o3¢)
Acetzld.f.libr.2w. - P -1 -1 L |45
e : 29538 T ' 483
iibr,Verwendunsszwe. : . _ -

, 7728 ‘ 5501

Feillumenges 118 ‘chlmen:cs : 1

MHSchst- Knapsack JSchkopav © Burghausen Mickenberg

o %opfgn 140 ' 0 Kthyi- 850
:}nll‘i:;r 200 . | neetat )
LOBASB 20 50 Alde 56 ..
Putonol 420 ‘ Tesizrog

B 7 9t T AF T }:‘chlncn(:r 119

- A dd +—

L G, Farbonindustrie Ahliongesellechoft ’ | N

Ludwigehofesm e-: L / T
Buro A




BAG T’ar get -
3414 80417 "

1
o

-

1

» B Me.%haliol/Fo'rmaldéhy:d-(Refera.tAlt)i Y TTelo R ‘

‘ SR : . R ‘ e L : - o R

| Der,Vortragendé gibt_eineanericht,ﬁber‘gie Entwicklung‘der-Methanol/Fqgmalde— Wl
hyd-Situation seit Einfiilhrung der Bewirtschaftunge R B S . .

- . SETEN S . L L { | e -4 . .
Auf_derAFormaldeﬁydseité war die;Lagﬁﬁ[isher 80, daB_Kapazitﬁt'und_Qggarf sich’
gppéB‘Planung‘ungefﬁhrwdie,wage‘hiéltq@,-daB jedoch die zum‘Ausfahién;&er vOTe

handenen Formaldehydkapazitdten orfordarlichen Methanolmengen nicht zur Varfie
gung.standeno‘Yergléicht‘man*die von den Werken' in ihren Vérausplanungengengpnm
ten Bedarfszahlen mit dén—Znteilnngen,ﬂdie‘von,der Reichsstelle'chemie't&tsiah@
lich adégesprochenwwurden, so. kommt man zu dem SchluB, da8 auf dem Formaldehyd--

“”4gebiefllaufend-eineﬂstarke Bedarfskiirzung von durchschnittlich 20% stattfindeto! 1.

In Wirklichkeit hat sich jedoch die fiberraschende Erscheinung exgeben, 4aB zu-. -

mindest auf dem Gebiete des 1G-Eigenbedarfes die-anegeilten\Kontinantef Tot® -

I Kirzung im"Verbrauch noch laufend.unterschiitten,watden sipd, weil sich 43& pro-
.‘_ﬁ_duk_tj,onshemméhd.en:Einflﬁssex—"PersonaIiﬁangql9 apparative Storungen, verlingerte.
Reparaturzeiten sowie besonderswTerminvérzagerungen‘im Kapazitatsausbaufm“stéru
ker auswirken als dig durch die Kontingentskﬁrzungenvverursachten‘Eiﬁﬁghrénkﬁhw
enoﬂEB'haﬂﬁSich-gezéigt,'daB;mit,Ansnahmé\des.Bedarfes‘einigervGroB?erbraucher'
%.B. Kaurit) die Anforderungern’ dex Abnehmer nahezu in voller.Hthe gsdeskt werx=,
den konnten. Daran wird sich auch kinftig nichts anderny und es 138% VOTAUEIUS 6=
‘hen, daB8 auf dem,Formaldehydgébiet\die verfiigbaren Kapazitdten auch dann susrei-
chen werden, wenn ip-Zukunft'mehr'Reinmethanol Zux Verfﬁgung.stehtgjundvobwohlu
_ sich im Ausbau der Kapazitéten.Wesentlidhe'Terminvérschiebungen,gegenﬁber dexr Pla-
. nung ergeben haben. ’ : L = s T :

——

oy —

- . L : @ 1 o R -
. 2.Zt. liegen wir bei,einer”gésamtdeutschgp.Formaldehydkapgzitét;yon cs. 13600 Mo-
to. Mit August des Jahres wird sie sich durch Hinzukommen des 4,GroBsystems fux .
Buna in Ludwigshafen auf ca. 14500 Moto erhéhenc»Umkdie Jahreswende'1945/44'8011* =
ain weiteres Formaldehyd-GroBsystem bei IG'dazukommenc'DaB die'Daguss&;blangeméB’z
Vim:2°Halbjahr 1943 bereits mit der halben Fiirstenberger Kapazitdt von 1500 Moto "
_r-Formaldehyd 100% hereinkommen wird, erscheint ausgesChloésenf*Nich&s@esﬁoweqiger--
wird die zum Jahresende verfiigbare Formaldehydkapazitédt von iiber 15000 Moto 1oodb
zur Deckung des Bedarfes ausreichenc ' ’ : - : .

—_
-

In der_yqthanolerzeugung-1iegen wir z.Z2t. bei 20 coo Moto ausgedrickt—gls Bein..
- ‘methano). Fir das 2.Halbjahr 1943 ergibt sich eine Abweichung—=von den - Planzahlen
insofern, -als in Auswirkung der starken Forderang, die der_uethanolauébau'dgz Ost-
werke in der letzten Zeit erfabren hat. tatsichliche eine raschei@.Kapazitétsstei~
gerung zu- erwarten ist, als in der Planung vorgesehen war, Nach dén beuesten Zab-
len von Giesen-Leuna werden wir im 1II/43 iver Beinmethanol in der GrBSenordnung

von 25 coo Moto, im IV/43 in der GriBenordnung von 30 000 Moto verfiigen.
i R

Im Hinblick darauf, daB die bei Kennzeichnung der Formsldehydsjituation bereits -er.
wihnte Bracheinung des Zuriickbleibéns der tatsdichlichen VYerbrauchszahlen hipter
.den Zuteilungs- und noch mehr hinter den Planzahlen sich auch suf dem Methsnolge— -
biet auswirkt, ist fixr das 2.Halbjehr 1943 eine Entspannung der Methanollsgs
vorauszusagen. Diese SchluBfolgerung dirfte umso eher berachtigt selin. als nanb
neuesten Informationen von amtlicher Seite mit derv gemiB Planuag vorgerahanen we--
sentlichen Steigerung des Bedarfes fir den Wehrmaachtasektor {(3n erztexr Linfe fur
Sprengatoffe) in diesem Jahre nicht mehr gerechnet ggrdan pufl . )

Der Vortragende bringt schaubildlich einen Vorschlag zur Mmnthonol/Formalaeuyaba..
wirtschaftung in den Monalsn des 2.Halbjahres 1943 Mit einer Steigerung des Be-
darfes wird besonders in den Sektoren: Buna, Toluol, Methylacetat. Verknuf an De..

gussa sowie 1G-Eigenbadurf{ wulerhsld Formaldehyd und .Sonderbedarf A o rechnen
nein. )

/
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, Bin Vergleich 5w§sehen;Bedarf und voraussichtlicher Produktion zeigt, dgﬁ;s&&b_- v
- tdr Juni noch aine Pehlmenge exglbt, wihrend fiix IIL/43 eine susgeglichene Bi- ' -
. lang, fir Iv/43 bersits -ein deutlicher Methanolﬁbbrschnﬂ'su:erwarteﬁ}iatq%’Diba’ '
T ser wird vielleicht zur Deckung eines dann bei der Wehrmach¥ neu guftretenden
ffTSon&orbidarfes"qinggsetzt werden miisseno . - S ) S

| : . A L - . . S - -
‘-Inggesamttis%.alag.fﬁr_dié_nﬁchste Zukuift mit einer Besserung der Lage suf dem

. Methanol/Formaldehydgebiet zu rechnen.~ Die Vorratshaltung ist ginstigj—die lan-

.~ fenden Vorrdte bei-der 16 betragen etwa 1o:ooqut,;dié‘Einlagexgpgénvbbi'dor Webm-=.
-,. -macht k8onen auf 15 ooo = 20 o000 t geschitzt werden. Aus Frankreich sollem bis
su 4 500 t Methanol im Laufe des Jahres—1943 hexeinkommen. v ST

”Aqardieseﬁ Grunde kann der Yorschlag des Yoikaufes,,miedar Methanol fiix, Bekol -
. fihiiugeben,.durqhaus diskutiert werden; doch bleibt wom der Fabrikationsseite
- der Vorbshalt bestehen) -daf Methanol Piir -Frostschutz 9ratidénn'freigegob9n wer-
dgn'aéllte,‘wenn_dieiﬁbrigen@Verwendungsgeb}ete;"die‘eine bessere Ververtung
und Veredlung ded Bohstoffs Methanol bringen, in ihrem Bedaxf voll abgedeckt: -
v S : ; o ‘ . 2

Einda ' ) . P o
T < "BAG" - Target -
_ _ 3414 3O/4.17 .
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\Im Jahre 1942 verbrauchte die IG 33. 726 t:BagEtalinyfﬁgrechnetfuaf'Watmpxe@gut,‘ D

" wihrend 36 240 t won der Beichsatelle zugeteilt waren. Fiiyr das Jahr 1943 sind

nns 38 370 t zugateilt, alse 14% " iiber den Verbrauch .des Norjahres, “Auf' die Bxr-
hshung dss Einsatzes fir Buna von 7 037 % in 1942 auf 8 350, % in }94B“vird:beé'-~*,

. sonders hingewiesen.-Sie ist badingt durch die beabsichtigts”Erhﬁhnng—daé_Yorw oL
_ratsé*&n'Phenylﬂotanaphtylamin bis zum Jahresende auf den Jahresbedarf fur 1944. 7
“Eine Reserve von, ca. 1000 4+ Naphtalin diirfte in dem mit Tood t-angesetzten Be- . - e
dagf;fﬁxurarbStoffq liégeno-AuchfdielTéxtilhilfsqittelﬁwerden vahrachginlich,@en-;ﬂ L=
vorgesehenen Verbrauch von 1000t picht-erreichen, Die bel diesen beiden Posi=" " . P
‘tionen zu, erwarternden Uberschiisse werden wahrscheinlich zur Abdsckung. des im h

_ Rahmen- des Notprogrammes erhdhten Bedarfes Piix |Gerbstoffe ‘und mor Steigeriing der |
Phtalsdureproduktion verbraucht werden. ol ‘ ' h A

- 'nghtalin/PntaLSéune”(Befeﬁ&t~$chnelllc* v : Sl T T

" Der Nsphtalinverbrauch im I/43 lag ziemlich gedsu auf der Hohe dar Zuteilung.
Di"Na@hﬁélinveerrguhgsiéééfunsererlFébiikationen'istﬁsdmiﬁ'durchaus befriedi-

‘zend, die Entwieklung der Vorratslage dagegen alarmieren&ngé-die'Bedarfaahfona_

‘lerungen im gesamten Beich mit-_113 oco % wm 28 000 fﬂﬁber'dem'Ggsamtaufkommaﬁs T
lagen, sah sich die Reichsstelle Chemie gezwungen, uns einen Riickgriff auf upo= i
. sere Yorrdte in HBhe von.3 900}¢&§ufzuerlegeno Im'Verlaufe-des'I/43;grh6htg dis

‘. Reichsstells diesmen Riickgriff zu Gunsten dex BuSfabriken scogar noch um waitoxe -
. .8oo t auf 4 7oo t. Durch nnSgrg'Inxervegtiod'béi der Reichsstelle konnte eine

.- fir das II/43 inspgnge'gefaﬁte,wéitere Beanspruchung nnserar Vorrdte abgewendet
werden. Bei planmiBiger Abwickiung_unéeres'Naphtalinvérbfauchswyﬁrde unsars La- ..

gerhaltung bis Ende 1943 auf 2 400 t dob. auf einen'DreiWOChenvorrat"ébgéﬁﬁnken

sein. Wir werden versuchen, diese Gefahr durch ernmeute Vorstellungen io Berlim-
abzuwenden. : R : - L "

- .

Dex Phtalsiureverbrauch einschlieBlich Yerkauf lag im Jahrs 1342 bei durchschniit— |
lich 1 023 Moto gegeiiber einer Erzeugung einschlieBlich Zulieferung von 1 o33 Mo~ - -

to. Im Durchschnitt des I/43 lag der Yerbrauch bei 1ooo Moto, die Erzeugung eln-
Schlieglich zulieferung bei 1 o70 Moto. Die z.4t, giiltige Planung sieht folgends
Zahlen voT. - i - ; C T i o . L G

Yerbrauch . - Erzeugung und Zﬁlibferung_lf S
: - Moto ' ' . " -Moto
fiix ‘Alkydsle ' 345, Ludwigahafen 510 ~ . .

fir Phtals. Glyceride u. Schkopau’ 510 -
Phtalopale ' 73 Zulieferung ausz Fragkreich . 5¢
f?r P?latinole 410 Zulté}erung aus Belgien ‘ 20

. fiir Verkauf ’ 210 .
R { n9n
fiir sonatige Zwecke 82 S ——rrsreraon
1 o9o

2.2t. bapteht die Gefabr, daf die Zulielaruuged iy Frapkreicn yufolge Baphtalip -
mangels und techbnischer Schwioerigkeiten zum Erliegen kommen

’
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Ambros weist auf-dle'Folgen_hlh, die derx Totqlausfall‘einer der ﬁeidenvGroBfaé“‘Y

“bpikationen nach. sich ziehen wiirde. Die Anlage Uerdingen und die Erweiterung Lud-
wigshaf n,sollten_beschleunigt fertiggestellf‘werden,;QQch'i$tlnacthage der Din-
lge mit dem Ingangkommenfdieseerabrfkatibnen~nicht_v6r Anfang 1944 zu rechnen.-
Baumann schligt vor, dag Uerdingen von dem Plan, seine Neuanlage teilweise. auf
"Bonzoosauro_umzustollbn,wabgeraten wird. ' L LoD

Eine weitere Moglichkeit zur Vermeidung schwerwiegender Auswirkungen sieht Ambros

in einer schon jetzt vorsorélichtdurchzﬁfﬁhrenden Drosselung des Verbrauchs um ot=
_wa 1o% bei gleichzéftiger Anlegung, von Lagervorrdten in Halb- und Fertigfabrika= .
' ten., Um eine weitgehende Aufteilung zu erreichen,'mﬁBte‘mgn“vor,allem die Lager . -
. bei-den zahlreichen Kunden erhdhen, Die Verksufsabieilungen werden aufgefordert, ' .
Erkundigungen in dieser Richtung anzustellen un enter Einschaltung der Verkaufs— -
kontore zusidtzliche ngermﬁglichkeiten-auqfindig‘Zu machen. Im H;nblick,auf'dia :
seblreichen Betriebsstillegungen der letzten Zeit erscheint dieser Vorschlag aus=
Bithericho. : - T ' B R ) ' Lo
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.jgﬂﬂicran waren Igamide mit 96, Lackharze mit 78, Weichmacher mit 33, Estercle-mit:

_Das_vqrganggno»ﬂahr brachte einenQPhenblvérbrauéh e;nschlieslicﬁ‘verkauf von
15710 Jjatoy entsprechend 1~309_Motdg.Die'Hauptverbraﬁcher waren: Adipinsdure
mit 2 TTo Jjato, Igg.nrid'e'(.ohne.Aa'ipinsaufe)' mit 2 150 jato und Gerbstoffe mit ' -
_ Zwlbopjatoq‘AuBerdem n§hmeh die Gerbstoffe 2 980 ' jato unzerlegte Phenoldle auf.,
" {fber den Verkauf liefen 2 720 jato unter EinschluB der Halbfabrikate wie Butyl-
phencl und Agbngif v : S P ) 3 SR R

Vo

el - . T S I . e e
v“;Dio'Phonolproduktion,dep Id 1&g bei 16 189,jatb,,Wov0n 58% auf die Syntheae in Le
- and 42% auf Phenoldlzerlegung entfielen. Die Lgverkusgng£¥§ynthe§3'Iag.ihrqrsoitsu
- sw2/3 auf den Sulfier~ und zu 1/3 auf dem Dow-Verfahren. T ‘ -

-~ "Dex Phonolf‘rbrducK ist'im_l/45,éééehﬁbeﬁ dem‘Durchschniit.1942 um 18% gestiegen.
© ‘Besonders groB war die Steigerung beigAdipinséqre\von 231. auf: 354 MOtO*%
Igamiden (ohne Adipinsdure) von 179 -auf 291 Moto {62%) und bei den Gerbstoffen -,

(einﬁbhlieﬁlich“ngpphenql und'Phénolﬁl) von 426 Moto auf 607 Moto (42%§oéx,.l

: Di;wPhenoliroduktioﬁ iag mit‘1 666 Moto um.23% iiber def’Duréhschnittspfoanktion'

_beteiligte ) B L A - o
" Der durchschnittliche“Moﬁatsverbfﬁﬁéh an Adipinsdure im Jabre 1942 betrug 261 .

by } -

" 20, die kleineren Verbraucher mit 23 und _der Verkauf mit 11 Moto beteiligt.

brauch. Die Mehrerzeugung diente_zur‘Aufstockunnges Lagers. -An' der Produktion wa= "
ren Op mit 63%, Merseburg mit 37% beteiligt. Der durchschnittliche Monataverbraush

o 13,1/45 iég mit'3§3_noto_um_pa°.27% {iiber dem durchschnittlichen Monatsverprauoh,~

Im I/43 -erhthte sich die Adipinssureproduktion auf 391 Moto und iiberstieg damit den
Durchsqhnitt'dqsnvorjahres'65_57%° Die Uberproduktion an Adipinsdure erhBhte-den .
Vorrat um weitere. 180 t auf -813 t per 1.4.4%. . . - o o

Unsere ééit 2 Jahren bewﬁBt'betriebene'Vorratgpplitikderae durch eine von dexr
- Beichsstelle anldBlich der'Igamidsverteilungssitzung vom 21 .4.4% getrofifenen Yerfii-
. gung erstmalig durehkréuztg-wonach‘uns”infolge der voribergehenden PhenoYkrnappheit

Monaten vorgesehene MaBnahme wiirde unseren Vorrat an Adipinsdure auf einen Dreiwo-
chenbedarf reduzieren. Bis Ende Mai-hat sie sich indessen praktisch noch nicht a&.:
gewirkt, da wir auf reichliéhe Vorridte in Zwischenstufen zuriickgreifen konnten.¥

+) Nach der Sitzung erreichte uns ein FS. der Reichsstelle Chemie, wonach volle aus-
nutzgung unserxrer Igamid-Kapazitdt angeatrebt werden soll., Hierfiir verspricht die
Reichsstelle volle Phenol- und Adipinsdurezuteilung. Die in der Sitzung gegebense
optimistische Darstellung der Lage wird dadurch bestdtigt. !

des Jahres 1942. An der. Produktion waren Synthese~und#BhenolélZQrngung'jp;hﬁlftig ;
; b a8 ‘ e ByERE e 2 28F % g J! i

des Jahres: 1942,.wqpél_vor'alléﬁwﬁle'lgamide mit einer Steigerung. um 51"%1h.xvor=';~

[ - S . P ‘. .
- S )
S E \ o : — =
! . ‘ ‘, e = ' /
R [ f ! _
_ ! - L S
: h B - : \] S
= 9 s ' e ' L (_.‘.1 ?: t \
.l - v - v - :
- A8 4 . *\ 8 . . .
e - 1.4 4 . T
. & 3414 oo ol
- A \\ ’ ce ~ == i '/\/':;fa 4 / |
N . : j

) LR IQEQBQIZAAipinsﬁure:-', - - o L -

53%), vei _

- Ry v
- Die Adipinsﬁureproduktion.lag,mit durchschnittlich 285 Moto ‘il 24 Moto {iber dem Y,rj

ein Riickgriff auf unsere Vorrite auferlegt wurde, Diese filr. einen Zeitraum von drei




"“**f;~andérof'standorte vorzubersiten. -

.H/
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3_;,;1§gg;ggg£ggggggmgg£‘ggp Gebietsn der Zstko, Like und Komwmfssiom IET. O

Pie Yertreter der Verkaufsabteiluogen 2, Llﬂnd K beriebhten iiber das Gewinnergeb-

, ”3&8 des Jabres 1942 und ﬁber'diéfAu;wirkunganwvgxs@thdsner‘szo bersits getrof- -

femen, gomo~nochlbavprstehgnd¢n’Maﬁnanman des Preiskommissars. ' =~ - .
- Punkt & der Pagesordnung Francoler und Werkse ip Milhausen wird infolge Zeitmam—
- gels avsgelassen. ‘ [ o (S : ‘ :

H = S - - o - -
lagerung wichbtiger Fabrakationen. : :

B e e S S - = . ’ R e T - . )

- Wem werschiedenen amtlishen Stsllen wird seit einiger Zeit -die Verlage

_ tiger Febrikationskapasititen aus Wes twerken nach dstlich gelagenen Standorten
" gefordert. ngvindustziellen_Stanapunkt&betzachtet_erscheint'der}Wer:;

f@hrung solcher reinen VerlagerungsmaSnehmsn problematisch. Dies Totalverlagernng

3Z§Bbra;¥F&i&ihatiqnskapazitatﬁa'e:fordsrt auch unter ginstigen Montagsbedingun-
gen mindestens ein halbes Jahr wnd zieht euf jeden F&llgeinpnfgbgnso'langanvPxeo»-
‘duktionssusfall nash sich, Im gegenwiriigen Zeitpunki, da.alle Krdfte anf eine

?rodgktiongatqggerung'gﬁxi@htet“sindg-kﬁnu@a dar&rtige_An§f&lle nicht verantwox=

“, ' %et werden.- Die Gefahr fur ugsere Produktion liegt nicht in erster Linie darin,

: daB viele Pabrikationsstitien’im Westen dep Reicshes liegen, sondern vielmehr de-

S zin, daB die Brieugungskapazititen fir vials wichtige Produkte bie jetzt jeweils o

. an oinen einzigen Standort konzentrisrt:ggndoﬁﬁirch,die,vexxagerung‘solcher *So-=
lo—Anlagen® nach dem Osten wird diessr Hachteil nicht behoben und die Bedrohung

ans der Luft kann, da es abselut luftzishers CGebiete im groBdeutaschen Raum;picht~'

. nnhxVgibtp'angh@nt@ht'Basaitigtg sondern bositenfalls semingert warden. Ans diesen

Ervigungen ergitit sich als besiw Sicherung usserer Produktion die Schaffung wvom'
 Ausweichkapazititen. Ambros bringt zum Avsdruck, das mit Bicksicht anf die schwie=
rige Lags im Bau- und Montagssektor z.2%t. die Errichturg wen Neuanlagen nur in be=

sonders dringlichen Fillen ins Auge gef28t warden kann. Im gllgemeinen wird man

M5glichkeit zur Teilung und rumlichen Trennung der Kapazititen an den einzelnem -

sich anf_gilfémaﬁnahmgn begchrinken miissen. Dazu gehdrt u.a. die Ausnitzung jcdax_'

. Standorten; Auferdem wird man sich-bemiiben mﬁsseng'bergits.basgghendeinusiéichabbw

"~ lagen _su verstirken und zur Ubernahme griférer Kapazititen imiFalle des Exliegoens

In diesem Sipne sind die vorhandsnen mo‘énehksx??rﬁ‘n‘a'nmen der Arbeitsgebiete LB~ -

'

Xo, Zetko wond Kommisesion K geprift worden. Die sinzelnen Unterlagen werden kurz

dux sprochen. Ambros bittet ter Mser. bei der nichaten Sitzung die Aufmerksam- -

" keit des Tea auf die Problesme Kapasitdtsieilung vnd -verlagerung zu lenken.

Yerachiedenes. !

" Pa in der letzten Zeit 1n groferer. Zahl neue Vergarftungsfille durch Trikresylpbos-
phat festgestellt worden nind, bhat sich die T G entschlogésen, des Produkt kiinftig

durch Firbung mit winap bhlanen Farbstoff won der Frrtimiichen Verwendung als Speise-

61 auszuschliafan _ .
Ambron weist im Anschlub davan darauf bin. dab eine niwicklung eintreten kanﬁ:

oder in viel gerivgersm Ausmaf als biaher zur Verfligung stehen werden Er bittst

. -+ - pach dax Phosphorverbindungen filr dis-Hevstellung-von Trikresylphosrhat nicht mehx

die Vertreter der Anwendupngatochnik um Stel lungnabme zu der Frage, wio weit vom Tri-

krensylpbonsphat aut andero ¥eicbzarhe» asusgewichen werden kannm &

Jordan tetlt mit, daB dus Lackgebiot suf T:1kresylphospbhat. werwichton kadn, wonn Pa-

latinolae nowie Mesamoll and greadenen®s” e Thiobuttersiureester und Veirhmacher vom
Salfononid-Pyp rur Verfilgung steben

YRR layact e

3414 0 3U/il 7
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, \_ ;K@lQek fiiart aus, daf das Kuaststoffgebiet bei. der geschilderten Sachlage fix
T {r d4e Igelitweichmachuryg auf Trikresylphoéphattrastlos'vérziéhténfkannc Dexr Be= | -
daxf fiir- Mowilithdispersionen betrigt z.Zt. 130 Moto und wird bis. Mitte 1544 . . -
“auf 180 Moto Trikresylphosphat ansteigen. Ein ibergang auf Mesamoll verschleck-
tort die Wasserfestigkeit, dagegen—wire die Verwendung-von Solvoplast miglich. :
(Hierauf weist insbesondere Hsller bim)« - . . - , _ T - '
- 'Bs wird sngeregt, Heyden darauf aufmbrksam:zu'machen9.daB"eine~Entwicklung_ein=
_ treten kann, nach der Phosphorverbindungen fir die Herstellung von Trikresylphos-
. '—phat nicht mehr zur Verfiigung siehen werden. v S : I

S

-:‘____/I(oll‘ela:'gi‘%ﬁt;‘bek‘a.nntrB daB vor einiger Zeit 3 franzbsische Patentachriften erschie-
.. nem sind, in. denen von der Dehydag verschiedene Bster als Weichmacher fir Poly- ..
~ vinylverbindungen unter -Schutz. gestellt werden. Die deutschen Prioritédten dieser - . -~
Debydaganmeldungen sind den meisten unserer Schutzrechte vorgingig: Untexr die An~ .
.'" gpriiche £f411t eine Anzahl unserer wertvollsten -in den letzten Jahrep entwickels
~“tén Weichmacher fiir das Elektrogebiet, u.a. Weichmacher 1980, Plastamoll TV und
die Elsole. Die_Nummern_Qeg,franzﬁsisehen Eatentschriften‘éind o

~ e’ . FP8I515 .. : B

B T - 1 ¢ 260

- - FP 874 830" -

i

Amdbros weist darauf hin, daB den Arbeiten auf dem Woichmachergebiet kinftig innex-
hald der I.G. groBere Beachtung geschenkt werden muB. Br erwdhnt die  Anregungen,die
von ‘der Anwendungstechnik her fir.die wissenschaftliche Klirung dieses Gebietes 1in

' jlingster Zeit gekommen sind. =4l ’ ' : e

. Auf Anfrage von Ludwigshafen erklirt Msller, daB Hbchat fiir die Ludwigshafener
Mischpolymerisate kilnftig bis zu 120 Moto monomeres Vinylacetat zur Verfiigung stel:
len wird. Ludwigshafen wird sich darauf einrichten, mit dieéser Monge auszukommen :

.

Ambros gibt die Absicht des VDCh bekannt, im Zuge der Aktivierung der Zusammenarbes .
#ller Chemiker im Rahmen seiner Arbeitsgruppen die bestehenden Forschungs- und Be=

rgtungsstellen in Frankfurt auszubsuen und zundchst durch ein Institut fiir Lack—

Tacken bei Verbrauchern und der Schaffung -anerkannter  Priifmethoden und VDCh-Normen
dienen snll und damit Aufgaben erfiillen kann; welche-das Institut fir Kunststoffe

~ und Anstrichforschung, Chariottenbuxg, das ohnehin eine Umbildung erfahren soll,
nicht zu 16sen in der Lage waxr. '

Ludvissnafen/Bhein, den 16. Juni 1943
Dr.av/n. .

-

BAG Target
. | 3414 30/4.17

tschnik zu erweitern, das vor allem der Bexatung iiber den zweckmi 3igen Einsatz von -
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ST Verfahren zur Heﬂstellung von Dstern der Chloramelvenqkufe
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"{ Es‘wurde gefunden, dass man carbamldsaurehaltlee Ister der Chloramelsen~ _
. 1 . :
*ff'saure in technisch elnfacher Weise durch Umsetzung von oxrgruppenbéltlgen- L

Carbamld aureestern mrt—Phosgen erhalten kdnn. T o

_Als- Carbamldqaureester der genannten_Art kdonnen z. B, Verxendung finden°'\
Methyl-, Athyl-, Propyl-,. IqopropJ1~, ButJl-, Isobut "Cyclohexylw Bengyl- -
und - Phenylester der B-nyathylcarbamldsaure, der B- und.r~0xypropylohrb~ :

— am1dsaure, der B- - und'*—Oxybutjlcarbamidsaure der N, 1\I~D1--(oxya1:hy].)~~
Lz 4earbamidsaure, ‘der 2—, 3- und 4—OXJphenylcarbam1d sdure; die Athflen~ Pro~»

pylen~ Butylen-, Pentametbylen—und Hexamethvlengljkol—bls-ester deﬁ Oxya‘;
: athyl—, Oxypropyl— und N N—Dl—(oxyathyl) carbamldsaure , in denen' die Koh-
lenwasserstof ketten der Alky1en- und Alkylreste noch durch H@teroatome vie
z.B.) 0, N und 'S ‘oder Heteroafome fuhrende Gruppen wie: 'S0 oﬂer UO unter~_,'
brochen Qe:Ln konnen. Ferner eignen_sich. als ox“vruppenaultlge Caro¢m1dsau~,'
’reestnr fir das vorliegende Verfazhrén z.B. noch die Monocaroumlos:areeater,*
von Gleolen,_w1e 'Z.B, dleuI~OxJathV1—; Propy1~ undeutv¢e=te¢ der thethyLi;
"N-Athyl-, N—Propyl— und N;ButVIcarbamldsaure und derN NVwAthlen¢)~Propy» :
len—, —But,len— un —Hexameth len—bls—caroamldqauren. : .;f ‘ .

ngrdasetzung der genannten Carbum1d°aureeqter mit Phosben v1“d zweckmiiBig
" bei Temperaturen unterhzlb 50° durchgefuhrt wobei die Anwendung eines in—,'-
‘Dérten Losungsmlttels von Vortell ist. Als Losungsmittel der genannten Art
kommen z.B, in Frage Mpthylenchlorld -Chloroform, ;etrachlorkohlenstoff
Aceton, Cyclohexanon, E351ge°ter, Dioxan Tetrath“o¢ur¢n Benzol o-Di-
chlorbenzol Toluol und Xylol. . : . -

Dij,carbamidsauregrnppenhaltlpen Chloranelsensaureectp“ fallen in noher
Reinheit und Ausbeute an. Eine Bildung won Nebenprodukten. Gurch Cyclis Jerur
oder durch Kondernsation zu hochmolekulsaren Produkten findet bemerkenswer-

ter Weise nicht statt. .. -

--Die nach dem vorliegenden Verfohren erhaltenen carb&midsﬁuregruppenhalti-
gen Chlorameigsenstiureester k¥nren z.3B. alg Zwigschenprodukte zur Herctellung
von Weichmachern, Lackrohstoffen und Kunststoffon Vcrwcndung findcn.

Beicpiel 1. In eino L¥vung von 120 CGewichtuteilen Phos,: z¢n in 300 Cewichtn-
teilon Methylenchlorid wird bei 5-10° ezne Mischung von 160 Gewichtetcilon

T
1
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~Oxjathyl-carbamldsaurebut51ester und 300 Gev¢éﬁ'sté*lénﬁvéthylena‘:;w
q,chlorld unter cr&ftlgem Rithren elngetragen. Hleruuf‘WLfd da Gem”soh
unter Durchlelten elnes gellnd n_Phoqunbtrome§ eine. Sturde auf fO ‘U1 Q§'
-erwarmt. Ansch11 send blaat mah aus ‘dem RPdktlonbgeﬂ“"Ch imit trocxe~'

r glelchen Temper‘tﬁr nooh unverandertes Phosgen zusammon

. ner Luft Oell(.

i mlt dem geblldeten Salzsauregas aus. NaCh Abdestlllleren des Methvlenr,a_»,
chlorlds unter vermlndertem Druck erhdlt man den Chlo*amelsensaureester
_ des Oxy atbyl—carbamldquurebut levtcrs in Form.eines °chvach ﬁelblrchen

w

v;sko sen Oles, Dle Ausbeute betragt 220 uew1cht teﬁle.¢-g'au- S s ;h

:?Eeisplel 2.; 260 Gew1chtste11e Ph0>gen werden in 600 Gewxohtetellen T el
Dioxan geldst. Deznn tropft man bei- —5 teine Aufschlemmung von 330 Ge- i '
s chhtetellen Bls—(lu—oxybutyl~curbamlds&ure) ~1,4~buty lenblykoleqter in
1200 Gew1chtote119n Dloxar zu. Das “eaktlonapemLSCh wird unter’ welterem‘ gus
E1n151ten von 130 Gew1cht°te11en Phocgen au; 50 erwafgfa.Dann wird mlr-N
trockener Luft ourchgehkasen unddas Dloxan unter vermlndoruem Druck ab«
d@stllllert. Es hlnterblelbt der Bls—chlorkohlensaureester des gen@nnten
Bls—carhamldsaureeoterg alq wachsartlge stsev “1e ‘pusbeute betrigt 440

Gew1chtsteﬂe d. i 99 % d Th S ;n_,_ LT e ,~"‘

Belsplel 3, In elne Losung von 240 enlchtttc1len Phougen in 500 Gewwch 5
tellen Chloroform w1rd bei -5° eine Suopenslon von 416 Gew:chtcteLLen

,'-)H
B&&-@vunoxyoutJl-oxypropyl~Cdrbam1ds¢ure) -1, 4-butglengl koleoter in

-1350 Gew1chtstellen Chlorocform elngetropft.,Da‘n wird das »éaktwon ge;
misch unter Einleiten von weiteren 100 Gew1cht ellen Phosg gen langsam |
auf;iQ? erwzrmt, bel dieser Temper“tur ‘'mit trockener Luft zur Entfer—
nhng von Phosgen und Sal.sau*egus ausgeblasen und das Chloroform unter
vermindertem Druck abdestilliert. Der Bls—chlorkohlens;ureeoter des ge.;
‘nannten Bis-oxycarbaﬂldsaureesters hinterbleibt als gelbllches,Ol in

einer Ausbeute von 533 Gewichtsteilen, d.i. 99 % 4d.Th.

Patenténspruch., Verfahren zur Herstellung von Estern der Chlorémq}seuw.
&

siure, dadurch gekennzeichnet, dass man oxygruppenhaltige Carbamids&ore-

ster mit Phosgen umsetzt.
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’tVerLahren zur Herstellung otlckctoJ_fhal*“lger Konﬂenqutlonvprodukte°

\ . E -

i Ee wurde gefunden dass ein- Rlngstlcketoffatom en naltende hetero-

?*c*clﬂbche Bacen, d1e 1nlt—oder X-—Stellung -zu dlesem Stlckstoffatom

Vaelne Methy 1engruppe thren, mlt funktionellen Derlvaten vonoS-Halogen~\'

- fettsiduren unte“ Halogenwassergtoffertw1cxlung zu‘I.Cdroons urederlva:."'

" ten kondenslert werden kOnnen. Die Kondensatlon verlauft aller Wahr—v .

chbelnllcbkelt nach ‘in. der Welse, dacs das chserctoffatom ‘der Methylen¢ L
gruppe mlt demlHalogenatom des Halogenfettsauredenlvates unter Blldung ) o o
von, qalogénwasserstoff,austrlttw so z.B.- b€1 der Kondensatlon von'

,),3~Tr1meth31 2~meth len—lndolln mlt Monochlorp s;gsaureaﬁhylester
; i

wie folgt: ',i‘;_v;; ST oL ) e e ,4§;§’

,1‘ . ) \

L . ‘ l'<3 o ‘_‘.__.v _ ‘ L CH3' o T e ° e
L e C-CH, N
| ,“CHz * ClCH cooc, HSV' G=CHCH, cooc2H5+H01

'Als %tlckqto;Thaltlge heterocyclloche Basen konhen anstelle des oben :

genanntpn Indollns z.B. noch Vervendung flndpn S—Chlor- ,),B-trlmem »
thyl-2-methylenindolin, S—Methoxy—l 3,3- trlmethyl -2-methy lenlnaolln, o
.3yﬂeth 1~2~methJJen-2 3—d;hydrobpnzoxazol l—MethVI 2—methvlen—l 2—
d’hydrobenzthlazol 1-Methyl—2~methylen-1 2—d1hydrobenselenazol _

1- Methyl-Z-metLJlen—l 2-dihydrochinolin und l—MethJI”A_metbylen—l 4~ _ ‘ -
.dlhydrochlnolln, ' ) , . T ' ’

Als funktionelle Derivate von d.—H¢1ogenfe*tSduren sind z. B geelgnet. .
.Die Ester, Amide und Anilide der Monochlore°31¢s1ure, wie z.E. der B
dethyl-, Athyl-,- Propyl-, Butyl-, Cyclohexyl— und Benzylester, das
liethy1-, Athyl-, Cyclohexyl- und Benzylamid sowie das Anilid, das
p-, m- oder o-Chloranilid, das Toluidid und das p-Hitranilid, di%e
Ester, Amide und Apnilide der lMonobromes J105°ure <ku5u-0hlorpropion—
siure, der ¢--Bromproprionsdure sowie der -Chlor- und der s¢—Erombuttes
giiure. -
Die Kondensutionsproiukte eignen sich z.3. uls dwischenprodukte zur
Herctollung von Fotoferhstoffen.




Lelsnlpl 1,_ VLﬁe 1scnung von

2~meth"1en1nd011n und 80 Cew1chtstellen Monobromesci gam eath3leuter
wird drel Stunden unter Rickfluss ern:tzt wobew die. PempeTs tur-gll—__

17) Gewich tstellen 1 3; Trlmethjl—;

mahllch auf 180° geéfélger+ w1rd Das Redktlonsgenlsch wixr d hlerﬁﬁf‘
sdlange mlt hgiggem Wasser extrehlert vis dag beln Umsatz gebleete
bromwa3°erstoffsaure Salz des T*lmethylmeth lenlndollns oueﬁewasmhen

ist. Der wasserunlosllche Rgckstand w1rd unter verﬂln“ertpm Druck

fraktlonlert destﬁlllert

wobe1 der gebllaete Athylebter der 1; 3J3~¢r1~

methyl~?~methvlen1pd011n~9V;esslF séure- als sch ach ﬁelbes v1sko=es

b1 bel 160~170-/2mm Queck51lber ube*yeht D1e Ausbeute bptrugt etwa -

80" uew1cbtate11e,

'Aug dem deserlne
‘etwa 55 Gpw1chtste11e unverdndertes Trlmethylmethylenlndolln zurlck~

gew1nhen&»

Bel spiel 2

o
N

\ -

n—mttrakt ldusen 31ch dUILh Au fallen mlt'Watronlauﬁe

!

\

R

o _
etzt man in der in bplbplel“i bes chrlebenen Welse_'ﬂ>
200 Gew1chtbte11e 5~Methoxy—1 3 3—tr1methyl 2—methylen1ndolln mit e

60 Gewichtsteilen. Monochlores31gsaur9athVIester um, ‘s0 lassen- s1ch

"nabh Au°waschen des salzsauren ualzeu der Buse uuﬁ ‘dem ncaktloncge-

mn i

(1'

O

O

3

u
e

!

o

ch durcb Destillation unter vvrminde“tem Druck bei 170—1750/1 5 mia
e bllb?; etwa 90 Cew1chtste11e des 5~Methox 21,3, 3=trl methy1—2~ ;
thy rlen 1nd011n~lALesvlg aureath lectﬂrs "ew1nnen. Inder in Delsplel‘l
angegebenen Weis & koyaen aus der. wisserigen Lo"ung des . alzsuuren )

Salzes der Base- etwa 50 GCWLChtgte¢le unve*dndrr+en Methoxy— trlmethJi—

meth“lenlpdollns zuraqua\ nen

Putentanspruch. -

Kondensationsprodukten, dadurch

J
.

verden. - T

-

Verfahren zur Hnrstellung von -sticistol fheltigen

gekenlznlclnet d ass meEN oolcbe, o

ein Ringstiovsto;lutomwan+haltende heterocyclische Basen, die in
& . odex'Y-Atpllunb zu diesen Sticketoffaton eine leth lengruppe

fihren,

mit funktionellen Derive

wten vonef - h.lﬁor'enfettuuuren kondensile:
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' ‘ . Yerfahren zur Herstelluig von Alkoholen, “* R
B ' Es ibt'bekanntw Carbonséurgnbinuibxm'ihreq’Estei zu den entsp:ecwgndgnv oY

? ‘© . Alkohélen ka%alﬁtiSch zu réd@?iefehg5pabei:findeﬁ;als Eéter'in:dér Regel

e g .~ 7 i golehe eon-Methyl- unad Athylalkohol ho@ie”éelegentlichwauch.Estér,hﬁherér
§ Alkohole''mit unverzweigter Rohlenstoffkette Verwendung, - . (I
; T S T RS L LT T

Es wurde nun gefunden, dass,die’katalytidche"Redukfionﬂﬁdh»Céfbonséur@n 
in_FBfm»ihrer\Estgr_zu<iep entspﬁéchenden\Alkdhq}eh bedeutend schnéller
‘verlduft,wenn man Ester sélcher.Alkohole”ﬁerwendet;”die einen aliphati- =~ ~—

‘schen verzweigten éderjeinen’éliéyclischen Rest fiihren. S o .
. - . K : : . L . ) _ H . . . N v N )
Unter:-den als Ausgangsstoffe f+r das vorliegende Verfahren geeigneten S

" Y i Y . S g . e N . - .
—Estern seien z.B. die Egter von e1nbasxgchen_Carbonsauren,wie,Valerlanf

séureg-Capr@nsauregwcapryISéurég‘Caprinséure,Pélmitinsdufe und Cyclohexan
carbonsiure, sowie zwéibasisbhen_CarbonsaurenrQwie/Bégnsteinséure;Glutar—émJ
sdure;: Adipinsiiure und Azelainsiure nit z.B. 2-Methyl-1-Propanol, 2-He- R

“thyl-1-Butanol, 2—Methyiiijpen$anol,'CycldheXYIcarbinol, BybYlohexahol .- .~ .

uad o-MétHylbyelokBEanot - Lenannt. L “ o
' Als:Katalysatofeq' Kﬁnhen_beivdiggém Verfahren die fiir die katalyf@éché 
Reduktion voén Esfern zu—den entspreqhendén_Alkoholen.gebréuchlicﬁen Kon- -

L . takte Verwendung finden insbesondere haben sich Kupfer-Chrom=Kontakte . .. —
. bewihrt, : o : o : . o

% " Beispiel 1,” — Darch Reduktion von 39,5 Gewichistéilen = %4 Mol Valerian-

: ﬁf séurew2~Methyl~1;Propylester (Verseifungszahl 315) in Gegenwart von '
1,5 Gewichtsteilen Kupfer-Chrom—Katalysator unter 200 ati.Wasserstoffdruc
bei 240o wird in- 23 Minuten ein Produkt mit einer Verseifungszahl von 16,

d.h. 5,2 % der ursprﬁnglicﬁen\Verseifdngszabl erhelten. Der Umsatz be-
trigt demnach 95 %. l .

Die Reduktion von 29 Gewichtsteilen = Y4 Mol Velév¥ian sduremethylester

in Gegenwart der pgleichen Menge desselben Katalysators'hﬁtg} den gleichen
Tenperatur- und Druckverhiltnissen bis zum Umsatz von 95. % erfordext
hingegen %35 M¥sanuten.

Beispiel 2. 77,5 Gewichtoteile = ¥4 Mol Bernatcindﬁure—dicyclohexyl-
carbinoelester (Verseifungszahl 360) werden in Gegenwart von 4 Cewichto-
tedlen Kupfer-Chrom-Kotalysator unter 200 atd Wausnorotoffdruck bei 240°
in 7% ¥inuten =u oinenm Produk; rcduz}crt,chu noch cine Vercseifungozahl




von ?3 7 “d. h 5,6 % aer ursprungllchen Vqrselfungsvah¢ ufweist, ~

Dana\Y s*na also 94. % dep Este*s zum DlOl umgebe+zt“ o \'u; .

Die Reduktloh von 43 5 ew1~htet911en>= V4 Mol Bernstelnsuuremdﬁﬁthyl~
ester 1n Generwavt vcn 4 uew1bhtstellgn des VO“erwaanuen Katalysators E
be1 dens elben” Wémper turn-und Drurkbedlngungen b¢smzum_glclchén Um— }'»

e

‘satz. erfordert hlngegen 120 Mlnutenof-/'“. o ; o ' ‘
i » o y ) ; . \ . o S . - v i \

! : i ; - . - . . U,

1 - -..

Belsplef 3o ' 44 8 Cew1chtste11e é VS Mol CrclohexanC¢;bonsaure~o¥Mem
thylcyclohexylester (Verseifung szahl 245) werden mlt 3. Gew1chtstelrem'”
'Kupfer~Chrom~&ata1”sator bei” 240 und 200 ati Wasoerstof*druns 1n 28
~Minuten vu elnﬂm Produkt reduziprt das elne Verse1fungbzahl VOH—S

“ d. h. 3 3% der ursprungllchen Veroelfungszahl ?u¢welst, Der_Umsatz bew
+ragt demnach 97 Fur L N AR ‘

'Die" Reduktlon von 31,2 ew1chtste11en = VS Mol Cyclohexancarbonsau
-athylester unter(ien gleichen Bedi%éﬁﬂgen b;s zum glelchen Umsatz: eI

fordert hlngegen 38 Minuteng_' S . S

Patentanspruch Verfahren zur Herstellung von Alkohole dufchfkéta:fv
;lyti che Reduktlon von Carbonséduren in Form ihrer Eoter dadurch 7ekeu1w'ﬂ
" _zeichnet, .dass “arbonsaureester solcher Alkohole reduz ert werden die L

e1nen allnhatlschen v&rzwelguer oder elnen allcycllschpn Pesﬁ fuhren°

. -

LT
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P 3414 30/4. 17 o
&n@rd@uﬁ@ zor selbsttﬁ%igen Messung,dea Erweichungspunktes nach 'ff‘ e
R - . KramercSarnowéNagplo-.v. : i‘  v N

.-\ ey

R

Der Erwei@hungspunkt harzartiger Stoffe wird bekanntlich nach
v \KramercSarnGWoﬂagel in der Weise bestimmt dass éin glésernes. Mesas
‘' yéhrchen mit festgelegten Dimensionen durch RBintauchen, Giessen x
oder Pressen-mii_dan_zu—p=ﬂ£endsa—8$e££-an seinem unteren Ende durch
' das 20 prufende Harz. verschlossen wird. -.Das s0 gefhllte Réhrchen -
wird &ann in geelgneter Weise in das Innere eines Becherglases einel'
e  geftihrt, welches in ein weliteres. glasarnes Gefisa eingetaucht ist.
_;55'-4 . Dieaes Geftiss ist mit einer klardurchsichtigen Heizflﬁssigkeit, z.B.
~7 . . Paraffinél, gefillt, wihrend das Becherglas &ls’ Luftbad’ dient¢—~Auf
‘ - die Harzschicht des Messrdhrcheds gibt man 5 g Quecksilber und
woe= . steigert “die Temperatur des Luftbades, zoB° -mittels eines Bunsena ]
 brenners, um 1°C/hin, -bis die Harzschicht unter dem Druck des Quecka :
' silbers:durchbricht und das Quecksilber ausfliesst. Die sodann am -
Thermometer abgelesene Temperatur -des Luftbades gilt als Erwelchungs-
punkto : : : :

P

Es liegt auf der Hand, dass dlese Bestimmungsmethode aussorordent—
licht zeitraubend ist. -Hinzu kommi, dass die zur: Erzielung ﬁberein-
stimmender Resultate unbedingt erforderliche ‘genaue Einhaltung der
_ vorgeschrlebenen linearen Temperatursteigerung (1°c/min) von Hand

 E— » srmiidend ist-und infolgedessen die Gefahr einer ungenauen Ausfuhrung
D ~ besteht. . .

I 'Gegenstand dieser Erfindung ist eine Vorrichtung, die es gestattet
) d1e Messung des Erweichungspunkies nach der Methode von Kramer- -
Sarnow-Nagel automatisch durchzufithren. Die Vorrichtung besteht aus
einem Aggregat von Messrdhrchen, von denen in der Abb.l zwel Stiick
{1) ubgebildet sind. Diese Messrshrchen befinden sich in einer
Heltevorrichtung (4), welche auf einen Metallbecher (7) aufgesetzt
#ird. Dieser ist in den Deckel elnes Thermostaten, z.B. elnes
Joppler--Thermostaten (8), eingefithrt. Die Temperatur des Heizbades
(5) ﬁprﬂ in an sich bekannter Weise selbsttiitig, z.B. mit Hilfe
_einer elektrischen Heizung (6) upnd eines Quecksilber-Kontaktthermo-
metors (9) geregelt, dessen Verstellmagnet (10) durch einen Synchron
motor mit Getriebe (11) die Kontaskistellung des Thermometers um
1°C/msn stelgert. »




R T S eRe T BRRE L
_Auf die Haltevorrichtung fiir die Messrthrchen wird ein Kopfotiick
- (12) dufgésetat, welehee eine Anzahl vom Blektredempearen (13), =
Ch e deneﬁiﬁidéistﬁﬂd@ Yon veréehi@dan@nﬁezﬁasbg;pargllélfg@s§halﬁ@ﬁ o
-+ . sind, und ein Widerstandsthermomster (14) trégt. Diesss Kopf= .
- stlick wird in der Weise auf-die Haltevorrichtung anfgesetzt, dass -
- die Elektroden in das auf die Harzstopfem (2) der Messrbhrchen <
-~ geschichtete Quecksilber (3) eintauchen uid “das Widerstandsther- .~

- -mometer sich in dem Luftraum dés*ﬂétgﬁlbeehersﬁb@findetg.‘ R
" Die Temperaturmessung des Luftbades srfolgt Wber das Widevstands-
"~ thermometer (Abb.2, 14) mit Hilfe siner Registriervorrichtung (153, ' -
 vorsugsweise eines Mehrfarbsnschreibers, die mit einem synchron- -
Aa;torisch/aﬁgetriebép@n MeBstellenumschal for (16) verbundem ist,
~ der alle Meﬁqtgiien-geriédiseh necheinender einscheltet.
,‘-DiefTempérgpurmeseung desliuftbad@s arfolgt nun ﬁber‘sﬁmtlieh@' ¢ ‘
"HeBstelléh‘des'Schreibgrg nit Hilfe des erwkhnten Umschal ters {16).
Dexr vom Gleichrichter (17) gelieferte Gleichstrom fliesst bei der.
-'in-Abb;2,gezéiehneten;UmschaiterSteliuﬁg{duréh‘die”?latinwi@klung
des Widerstandsthermometers tiber die- Quecksilberbriicks des RShr- .
-chens ¢ (zu einem geringen Teil tiber den Pavallelwiderstend 18),
_ tiber die MeBstelle ¢’ des Umschalters (16) zuw-Schreiber (15), durch
_deSséﬁ-Schreibmeehanismus_soﬁit"die-?empefaturvdeéfLuftBadssff@u |
gistriert wird. Schaltet jetzi der Umschalter von ¢ auf d°, .s6 - -
- wird die Temperatur ilber das Rbhrchen d gemessen usw., sodase, wenn .
. "2.B. ein Sechsfarbenschreiber benutzt wird, sechs Proben gleich= .
" ‘'zeitig gemessen werden kbnnen, -: . - - f ' ‘
Fliesst nun durch Erweichen'der-Harzprobe.das Quecksiiber z,.B.- @ng
dem R&hrchen e aus, 80 registriert der Schreiber, wenn der Tuschalter
die MeBatelle ¢’ eingeschaltes hat, elne Messpunktfolge, welche der
wirklichen Temperaturgeraden parallel lsuft. Es wird namlich dureh
den Me8strom nicht mehr der Widerstand. des Platinthermomsters allein,
gsondern die Summe der Widerstinde Platin < Widerstand (18) gemessen.

Da wir den verschiedenen Widerstinden (18, 19 uaw.) abgestufie Werte
gaben, entsteht eine Registrierung, wie ste Abb.3 getgt, Die lineay
mit einer Sieigung von 1°C/nin wachsends Temperatur wird zundchat

iber alle MeBSstellen als Kurvenstiick (20) registriert; ist modann

wegen Brueiqhens9 z.B. der Harzprobe im RShrchen ¢, das Quecksilber
ausgeflossen, so springt jedesmal, wenn der Umschalter diess MeB8stelle
einschaltet, die Anzeige (und somit die Registrierung) um ein StlUck
pnach rechts und sieht die Kurve 22, weil sich zum Platinwiderstand

der Widerstand 18 addiert. Die snderen Proben sind noch nicht erwecicht,
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Uber ihre é@ééksiibérbrﬁckén;#ifa ﬂefiTemperétufverlauf“déé Luft o ;.f i‘

”Yr\;. bades ais-KgT?egstﬁek_21:%éi£efgeséhiieben;\ Dann erweicht z.B. -
“Probe ds - De der Widerstand 19 cimen grésseren Wert sls Fiderstand 18

P B

  L.  1 hat, Eﬁfiﬂgt'ﬁie Anzeige bel periodischer Einschaltung der MeSstelle PR
' ' - T T TR

&% zum Kurvenstlick 23 usw.” = T
| © Man kann elso, ohne die Apparatur wahrend der Eessung;wartgggggj;ﬂlkl ,
. mssen, ﬁacht%&glich”ausAdeq'Regieﬁrierung;dig.ErWeichungspunkté‘dex .

: ~ gemessenen Proben ablesen. -Fach dem engenommenen Beispiel hat o
77 Probe o den Erweichungspuakt 85°C und Probe @ dem Irvelchungepunky - -
S ,-__13105@@0_‘” /H » . ’ E o .}“ : ) o R B '\. '7' /' ) k t L

—_—— i - - L
- \ . =k

§ - Patentanspruchs E B SR L
‘;ijvwf,‘AnardnquPZur7selbé%tﬁtigen Messung des Erweichungspunktes nach PR
. Krimer-Sarnow-Nagel, gekennzeichnet durch eine am sich bekannte = -
 Vorrichtung zur selbst tur
'zur”beibstiatigen Registrierﬁng:des Erweichungspunktes dienenden
elékiriséhen'Messvorfichtung, die aus in das Quecksilber der Mess-

Nl |

-2]rbhr@hen.eintauchéndeﬁ‘Elektrodén’(159, dieééﬁ*parallel'geséhélﬁéten.: o

- Widersééﬁden‘(18;19)¢‘eiﬁem'Widerstaﬁasthermometér (14), einem™ .
L ;MeBStellenumschalter~(16)”undueiqer:RegistfiqrvorriChtung (15) - =

o e SN LY DR

tétigen Steigerung der Messtemperatur und éiqef;_m

bestehta. . . e T L e
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Verfahr&n“znf*ﬁe a%e;?qggAvon asymmetrischﬂx N“esubstituierten e e
) P o Hergstoffeno T e | |

L : : R el b T P T TR

S Asymmetrisch Ngﬂ“ésubstituierte Harnstoffa werden qurih Umsetzuﬁs f"
ff"@ yon substiﬁuierten Harnstoffchloriden odeyr Tsocyanateﬂ mit solchen -
's_f7priméren bzwo sekundaren ‘Aminen ‘gewonnen, die ‘andere Substituentﬁn S
'gfg'fﬁhren als die ersterwihnten Aulgangsstoffeo-~ '“". o e

Sowohl die erwahnten Hafnstoffehloride als auch die Iaocy&neta @in&

in der Regel -pur achwer zugﬁnglieho' Es wurde nun . gefunden, dass man P

,A in technisch bemerkenswert einfacher Weise aus den leicht zugingli-

chen N—-substituierten Carbami&séuremo=oxyaryles%ern durch*Umsetzung’ Lo
mit solchen primé¥en ocder sekundiren Aminen9 die am Stickstoff ande-
re Substituenten fuhren alg die jeweils zZur Anwendung gelangenden'( '

_.Carbamidshureester, Zu aaymm@vrlsch N N'wsubstituierten Harnstoffen
geldngen kann. ’ - -

: ﬁ-Unter den Nmsubstrtuierten Carbamidsaure=o=oxyarylestexn,_die als - .
o Ausgangsstoffe fir des. vorl*egende Verfahren geelgnet sindg seien .
L 2.B. die sich von Brenzkatechin uzd 1, 2-Dioxynaphthalin und deren”
L alkylhomOYGgen ablait enden——Ester9 Wie zsB. B=Phenylcarbami dséure-owv

- "7 oxyphenylester,; Ne(p-Tolyl)—y N--Cyclohexyl— und- N-Benzylcarbamid—

| ~saureuo~oxypnenvlaster genannt. Diese Carbamidaaureester sind letichi
durch Umsetzung der cyclischen Carbonate der 0~Dioxyverbindungen
wit den entsprechenden Aminen erhaltlich, —

Die geksnnzelchusielr Bster kdnneu nmit primdren oder sekundiren
Aminen der verschisdensten Avt, wie 2.B. Methyle, Xthyl-, n-Butyl-,
L-Hexyl-, Cyclohexyl-, Benzyl-, Diathyl-, Kthvlubunvlamin, ‘ferner
Anilin, Tolaidin. ¥N-Kthylan ,x149 Chloranilin, Nitranilin und Piperi-

Ador mugn32iey Werdei,

W oallgmesraun sapflenlt es slthd’div Unseizung in Gegenwart inerter
238iugsmiiie oy wiv nochaled=nder &ther, sasbesonders aber aromati-
scier cgder fattaromailschec Koblanwassersiolfe, wie z.B. Bengol,
Toluol. ALylol, Atavidensol, Teirahydronaphthalin usw. durchzufitr en.
Die Umsetvzung veriauft in der Regel am besten bei Temperaturen
embochen oswa 8¢ and sima 1500,
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229 Gev1 ltDXcﬁle N~Phenvlcarbamidsaure§0-'»V

f'oxyphenvlestar werden im Gema

: Reaktionspxcdukt fdber Nacnt efkalteng

sch mit (50 Gew1"htste1¢en¥¥61uol

~und 107 Gewichtsteilen p~§@1aiain untpr Rithren und Riickfluss
\zum Sieden ernL%zto Nach einsr Stumﬁe scheiden siuh aus der

anfangs klaren Lésung dis efsﬁen'ﬁfis?alle ab. Man 1asst das
saongt dén Kristallbrei ab

Ry ——

" w@seht mit Toluol und ‘atwas Petrelaihef nech und trocknet. Es

‘fwerden 288 Gewichustelle eines. grauen; kristallinen Rohproduktes'_ e

o (EP. 150u171°3 srhal ten, das durch. _Behandlung mit 700 Gewichts= =

chairche
Ne- 6puuoly1)aharnstofr als weisses, kristallines Pulver (F. P 211—213°L___W

"~ entsprechend siner, Aubbeute veu annéhernd 82% d.Th.

tellen warmen. 90%iﬂen Methanols von den Nebenprodukten befreit S

Man erhalt auf diese neise\185 Gewichtsteile NcPhenyla S

Beispiel 2.~ Eine Losung vou 229 Gewichtsteilen NcPhenvlcarbamidw;

 sEure o ~0xyphenvlester jn 450 Gewichtsteilen Toluol wird zum Sieden. .
:erhi;ztog_Daun werden- unter Rithren lengsam 73 Gewichtste11e n«Butyl— o

amin elngetragen, ‘Das Reaktlonsgemisoh wird noch 5 Stunden unter
" Ridckfluss erhitzt. Man entfernt das Losungsmittel durch. Destillation
unter vermin&ertem Drugk und ldssy das als dligen Destillation3w'
ricks tand verblaibende Reaktionsprodukt uber Nacht erkalten° EBs

‘erstarrt zu einem festen Krlbtallkuuheu, der pulverisiert und mit

- Kther behandelt wird. Man erhslt auf diese.Weise als Riic kstand

163 thlchtste11e N Pncnv1~N“ (nQbutyi)nharnstoff als Welsges9 kri- -

"stallines Pleer P, ic9a150°)u -Die Ausbeute bétrﬁgt nahezu- -

- 85% d.Th.

Beispiel 5. "255° bswlunnstalle N CyCLOhexylacarbamidsaure—o~oxyw

phenylester werden in 550 Gewichisteilen o-Xylol bei etwa 129° unter
‘Rubren =2m Ruskflasskithler geldst. Dann lasst man in etwa 1 Minute

90 Gewichistelle Piperidin zulaauten. Die Reaktionstemperatur steigt
ochne weilters Watmezufuhz von selbst auf etwa 139°. Es wird noch

1 Stunde zuw Sieden erhitzt und, da auch beim Erkalten kein Nieder-
schlag eutsteht, das Losangsmittel im Vakuum abgedampft. Als Rick-

siand verbleiben 295 Gewichtsteile eines dunkelbraunen Ules, das kurz

At warmer, verdunnier Natrgqlaure behendelt wird. Hierbei entsteht
€ xrlstulljnex lhederschlag, ‘der abgesaugt, mit Yagser und wenig
ﬁﬁﬁn& m Mothanol xewascren wird. Nach dem Trocknen werden 195 Ge-

nichitutelle N Lyclolivxyl NY cyclopentamethyleu-bharnstoff (F.P.1%8-1%9°)

cehaltee.  Die Ausboute butrigt ctwa 9% d.Th.
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".Bclsp;el 40_ 2§5ﬂGawicnjatellﬁ,NuCJGlohexyl_carbamidsaureeowoxv»
“Vphenylester werden 1n 450 Gewichtsteilen helssem moluol gelost

|

“untg; Ruhrpn zulaufeno Das Reak 1onsgem1sch wird nn@h 5 qtu iﬁ“ e

o ‘unter: Ruckxlubs zum *eden erhitzt. Man 1sss% iiber Nag;t erkalien,

. saugt die dbgcschiedenen Lrista le &b, wdscht mit Toluol und warmem

g O%igen Methanol nach. Nach dem Trocknen erhilt man 11" Gewichtsw
teile NQCyﬁlohexyl-N“aphpnvlharnstoff (F P 182~183°)° ' -

' Aus deim TuluolLlltrat lassen s1ch durch. Abdestlllﬂeren des Losungs—‘A
mittels und Behandlung dés. festen9 KflStdlLlnen Riickstandes mit
ﬁtLe; noch 60 Gewichtsteile Nuuyulbhexyi N’uphenvlharnbtoff in Form
eineb welssen9 krisﬁallinen Pulvers (FQ;OIBT -1829) gewinnen. IR

. Die Ausbeute betragt demnagh 1nsgebam : ”TVGewicntotglle,,daS sind
ewa8E5dTha ' . L _ _ :

Pauéu;an;olknh~° Verx ahren zur He stel ang von asymmetrlsch N, N'e
‘substitulerten Harnstoffen, dadurbh gekennzelchnet dass man N»subu.
stituierts Carbamidssure- owoxyarylester mit solchen. prim&ren oder ~
sekunddren Aminen umsetzi, die am QIickstoff andere’ Substituenten-
. fihren als die Carbamidsaureestero » o

. e ’
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B “ﬂfde gefand: _ rnhattige Carbonsdures
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‘iler Ar%, wis Motten, Klsiderlduss ' Fiisge E
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Als besc@détb~&ur tvoll fur den genannten Zwsok habet
ndxogenhaluigazCazEOﬁsaifgaétey vaf’?hénwien srwies \
:eTest halogeniert i¢%. Unier dein als Insektend ‘ .
n 1 der VUrlwegenaﬁnfl{Ilnuurg geeignetsn haloge nierten Carbonsaurem".
: ‘7on Phenclen seien z.B. gensnni: Essigsduré-2,4-dichlor=
lsterb Bﬂ-ﬁfro%kfedggﬂzuijOZw ;' ‘“1 54 OxaLSauredlbrom;
und Adipinsiuredi-trichivrpns : 9;f rner besonders
sxgsaureuhenv;estu*; Monochlor 2,4, 5_trichlor—
s Monochlaors Sb;ghau1é219u~u_fr /nchleSter Mono- X

(hE

aurepent"ﬂnla pheuviester, bi”~1 e aLfedichlu phenv1~,i-
hlore351guau~u fﬁchl*“‘benc&epaeig‘Dich' IGSblgsquTe~0— e T
last TJTbﬁaigDad epentachiorphenvlester, Dichlor— ' :
hvl richiorssslgsaure—2 oxy— 5 Dadlchlorw‘ R

:gDich'ofben Oroaulepeaaa=

zich alisin oder 1o Mischung
fesr=n oder flissigen Streck,
2ty erfolegen. Man kaon die-

Wl rKsaimne

LOSL’L-xgs . d“; Rl .

Sis ElLe S0t Lol - airgusn, <eiostacbeny ver— -
- - .- - bl R
volie Ushl vidss veigaso WEugSi, 0L 2.4 ¢~~1clung des

’-_;

1ch gerlngv

P N L v 3 I
Xt fuigs ot TolCel 20N 2lad, siad ausssrorde

Beiowiet oo BYo Gewebds wivd unv =last $99) gen Losang sun Monochlor.-

D .
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= (SR setzt - Nach ‘einiger éelt sind alle Versuchstiere eiﬁgemf
:." ' gangenof Dieselbe Wirkung zelgt. der Monochloresslgsaurewz
D= R pentachlorphenvlesteronf:v$4+x _ ‘ Lo :
U0 "7 - Beisplel 3: Tierisches Gewebs wird mit e’ner 2#igen Losung EUNREE TR ¥
‘.G.’?‘.Z . "von/Dichlore881gsaurepentacb1ﬁrpnenvlester in Trichlor- o .
- . 8thylen so' getrankt, dass nach der Behandlung rund 1% des
B L TEC Schutzstoffes auf der Faser- enthalten ist. Das derartig L »
4 behandelte Gut ist gegen Schadlgung durch Mottenfrass ge=-—-

SRR N
B - f_ BRI schutzt ‘die mit dem Gut in Beruhrung kommenden Motten=
P S - - Ta raupen werden alsbald .getdtet. g o
_ 3 o ‘Belspiel 4: -In einem geschloss nen Raum, in dem sich - - LT e
SRR -7 Stubenfliegen befinden, wird ein Pulver’ zerstaubf das 5% .0 v -
e o Dichlor3351gsaured1chlorpheuylesfer enthilt. Nach kurzer - .}'.;‘;f,, RN
' Zeit sind die Fllegen flugunfahin, nach. langerer Zeit T
sy _:abgetotet- R e e | SRR _*ﬂ‘v -
fe L . : ; : - : . B wl S ~ _ \T ‘
o =:Patentanspruch, Verwendung von halogenierten Carbonsaureu‘_ S
, L _';.estern von Phenolen allein oder im Gemisch mlt anderen wirk.
S ___N_ﬁ‘ samen oder inerten Stoffen zur Bek&mpfung von Insekten allepx  o _
ST f‘iff_fArt sowie deren Entwiéklungsstadlen, o — .“T,p"WRW LT
| - >
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D1c nondensutlon crrolzt zuweckatissig bed Lrhonurr Temo«rutur und in
Anvecvenheit von bLusischen oder suuren K'uutL clionsmitteln,vie Witri-
umhvdrox 5 N“tzlamoqo"”n t Lriaonick, ioluolsullon siiare,’ ukulSlUle,

nelneuure, KalldmblsulIn

<

' Die nach dieser vriindung eridl tlicoen Kondensztionsorodukte zeiclie
nen siqh durch hohe bestMJulg&at EvEen Wusser und argsnische L3H jsungs-
mittel aus und k¥nnen dosha]b LBLouls alsganggarodiikie ir Kunstpss-
gen munnigteltige Vervwend e Tinden.

hcispiel 1.
ach Putent ..,
o) tuteilen

1 hvar
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gewisn Tetra

50 Gewichtgiele
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‘-,1n 400 Gepichite {eilen Alkohol .und v,k Gewichtsteilen Natrlumusdroxyd

U&“lbut clleu Cldu L)~u56 von ov ucwdu“t Lclled fuvaLozm“J*eu'

‘versetzt, NuCh 10_sinuten trltt Gelblldung eln Aur\h_gn\1gung der Um- - -
4bqetzungl“1rd—l Stunde auf 49~ 500 erhitzt. Das erh:ltene Kondens atlono—
srodukt, das in den iiblichen orgﬂni chen LOkuﬂVSWlttel unlosllch_lst,

ist-ein briunTiches hartes Harz~' S I T o

Eelsp1el c,", 40 er1©htbtblle Atm lu'btoaretyluellulube hbf&@ &Ilt

vech Patent o..... ' (Petentznmeliung Ia 77 £59 IVe/12 ¢) verden in 600
'_UtWICht tLLJen Petrdh)drofuran cells und mit 10 Gewi Lhtutbmlen der 1n;

. L e

- Beispiel -1 benutzten Losung versetzt Nech' %9 winuten tritt Geltildung
welgﬁ “Das ernaltene Kondencatlonbgro 1kt elgt aqnllche L1~eqebu¢~ten
'Vl€ ln b»x ﬁlb] 1 bese nrlebeﬂe L R

‘- ! : T B !

Bei¢3iel 2,0 SO0 (it‘\‘v'lcht“tei’lc plones in Lokennter holse hurvgstclla
ten Xond 9n°ﬁtlonv)zouukteb aug IIBUM01vLILDPtU‘1OJlLGdH uud 1 40l Adi-
- pinsiure. xcruea mit 100 GLWICht teilen Liketen tel llJ zur }mvg+4uqn

gebreeht, . T e T
190 u8h7cut“t 1le dcc SO _u xhhltzqfu Kob.gxoht d]‘)bd kacb werden in
30 Gewichtsteilen hceton gblo< _Jnu_mlt 20 Goewichteieilen ¢iner Lisung
von. 12 Cewightetoilen Puraformelaen sd, J,1 vewiciststeil 4dp1r~i N:.tron:
lauge in 4qu3r1c%t°-:Llen Alkohol versetzt, ducq E~Z'S?“.ﬁep tritt Gel

bildung ein, Zur Ecﬁndlxluu’uez unLLt“dQL mixu¢1wot inde guf’ 4)— 50° ﬂr—

‘ g s . ,
3 S e - P N SR R
~hitzt. Los .J.‘ml;kc 1 nondoneaticd

in deu JLlikJ {834 Croani—
" scaen Lsungszitieln unlﬂxlwgh and u;sltzt eine uevczxenux rte restig—
keit and Flustizitit. =T ‘:“f"’- T

s K e i Ve
‘BelssAelr4o -G vCﬁlUdl\Lnllchoév:'bu Lbktzlgl 1 des Puten teb .

“eriultenen fyluCF3dulLinJrOdu& 3. von pilxeten mit einem teil

weise vorseiften wis u“ool'msrlxut von qujlcql ‘rid und Vlhdluuetdb wer-
den in einer wiiscnung zus 50 upw-,Jtthllen valcerbe azol und 70 Uewichte
teilen butylacgtut gelist und.m%t ) u¢a1\xts,b11ﬁn eincr L.3sung von 1¢
u&hlcntsteylen'fa?azormalxgnyd,_q,]hUumlvﬂtu:,Ll 4uiiger Netironlauge

in 40 Gewicatsteilen Alkonol bei 5JY unter kikren versetzt. drech 2 Stuw
~den tritt Gelatinierang ein, Das zdfe, aoruartige aondensotionsprodukt

izt in den iiblichen orguniscuen LisungeWitieln ualés Lich,

v v e s

rutukten,
knlere Vercinwungen, iie die leste
von B-Ketosiiuren entuoalten, mit nldehvden umsesStat werde:
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v Detentenspruch, s Verfanren zur dcrste!!ung vor AOJuen~h;1uu:y
dadurch gekennzeéichnet, dess hochmole
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Verfahrea aur Herstellung von Chromoxvd and Kupferoxyd enthaltenaen =

Katalysatoreno ST

Chromoxyd und Kupferoxyd enthaltende Kaialysatoren haben sich. benannn_;'-
llch besonders bei der &atalytlschen Reduktlon yon Sauren,'ﬁ‘storn9 Keo
tonen und Aldchyden zu Alkoholen. bewahr‘tc _Zur Erhohung der Aktivitat
“ werden dlesen Katalyaatoren biSWellen Oxyds des Barlums9 Zinks unﬁ
Eisens zugesetzt ' ‘ ”‘ :

Die Hersqellung dleser Kanalysatozen wird melst nach einem von B
Adkins angegebenen Verfahren durch Fallung von Kupfer- -und 3
B&riumsalz 16sungen mit ammoniakg%lE cher Ammoniumchrouatlssung vorge—»
g-nammeuo “Weit weniger Wﬂrksame-KaualySanoren dieser Art erhélt man
#.B: durch.’ Fallupg -von Kupferchromsalzlosungen mit Ammoniak, ~A1kali._
1auge baw. ‘Alkalicarbonat oder gber durch Umbetzung von Ammoniumbi-
- cnromat mlt -einem bas:schen deielCazbondt von der Zusammensetzung des
**“Malaun t8, das durch langodhc Z¢gaoe von Alkalzcarbonatlosung zu elner"'
- helssen Kupferaalzlosung hergebtellt wird. T T - B

‘Bs wurde nun gefunden9 dass man Chromoxvd aud Kupferoxyd«en%haltende
Katalysayoren von besonders BYUDUGI Aktivitat erhdit, weon man aus
einer stark VerdUnnten Kupfcrs*‘vlusuné pel Temperatulen zwischen etwa
" 0° bis etwa 50° s insbesondere bei Temperaturen zwischen 150 bis etwa
35°%, durch raschc.Zuseoe einer Loau“g von Uberschissigen Alkali- oder
Ammopnlumzarbonatl boc 4vo74mlnosc39 baaucb, basisches Kup*ercarbonat
£a31lt und dieses vor dem asier star dcf Vo¢1men1crm*nuezuhg und Kohlen—
dlosydabgabs einireteadsn SLOL taLEn uTrgdﬂs in das besiand:ge griae
Malachit mit kersse® Awpoutuwbistrowat umoeﬁat- Nach dem Trucknen,
Pulveristeren und Brhitzen 1m Luftstrewm (Schwarsen) des so erhaltenen
Produkies erhalt wan e:sen Kapferchrowkaralysator, Jdessen Schuttge-
wickt 1w fast 1/% Kielnct 8ls das der gebraw.niichen Knpferchroakata-
lysatorco ist. o
Boispiel 1: Biuc Lisuig ver €09 kg Kupfersulfat in 5 L Wasger wird
bet Zimmertewporatur ©s b owii é:uu£ Losuug vun 0,29 kg Soda in 3 L
Weaowsor verwluscii. Das dubel ausfe.lsule blaue, basische Kupforcartona
wird abfiiutert, ausgewasciun uud du L Wasoer voo %0 409 aufpe-
schlamwt. Dlese Aufschliwwusg lassl wan in dutcew Strebl in eioe auf




 ;85° erwﬁrmte Losung von O 27 kg Ammoniumbichromat in 1 4 L Wasser . |
“langsam eirlaufen. Das so erhaltene Kupferammonchromat wird bei 100° 5
‘fgetrocknet, pulverismrr.9 geschwarvt und zur Entfernung des unverandep»

= .."ten Chromats mit 5% ESSLgsaure ausgewaschen,_dann w1rd mit- assér

mgnachgewaschen und. getrockneto P el s o

L~

_,i:nie Hydrierunésvon Bernsteinsaureisohexvlester zZum’ 1 Butandlol bei e

;52400 ind 200 atti Wasserstoffdruck unter Verwendung von. 5% des in “der _i*'“;

voroeschrlebenen Weise. hergestellten Katalysators verlduft mit_einer
um- 25% hoheren Geschwindigkelt als unter Verwendung der glelchen Menge T
des nach . A d ki n 8 hergestellten Katalysatorso"q '

Belggiel 2“ Bine Losung von 0,5 kg Kupfersulfat in 2, 5 b/ Wasser wird .
bei etwa 25~35° rasch mit einer Lasung von %5,25kg Ammoncarbonat in
2,51, Wasser vermischtu, Das dabei- ausfallende blaue Kupfercarbonat
’w1rd abfiltriert, ausgewaschen ‘und in-3 L Wasser von 40-5 0° aufgeu ,
schlammto Diese Aufschlammung l#sst man dann in diinnem Strahl in eine:j
- anf eﬁwa 85% erhitde Losung von 0,27 kg Ammoniumbichromat in 1,4°L '
Wasser einlaufen.. Die Aufarbeitung des.so erhaltenen Niederschlages _
wird wie in Beispiel 1 beschrieben vorgenommeno

Die Reduktion von Palmitinsaure zum Ce%ylalkohol unter Zusatz von 5%
"das in ‘der. vorbeschriebenen Weise hergestellten'Kontaktes bet 280°
und einem Wasserstoffdruck von 200 atu. verlauft pit einer um - 20% hohe~

© ren Geschwindigkeit als bei Verwendung der, glelchen Gewichtsmenge
'eines nach A dkins hergestellten Kontaktesaf : |

e .___,.,_ . i

Patentanspruch° Verfahren zur Herstellung von. Chromoxvd und Kupfer~ )
oxyd enthaltenden Katalysatoren durch Umsetzen von. basischem Kupfera'hr
~ carbonat mit Ammonbichromat dadurch gekennzeichnet ~dass man aus einer
stark verdﬁnnten Kupfersalzlosung durch-faschen Zusatz von iiberschﬂssi—»
ger Alkali- oder Ammoniumcarbonatlosung bei Temperaturen zwischen__

etwa 0° bis etwa 50° unbestandlges, blaues, basisches Kupfercarbonat .
tallt und disses vor dem Ubergang in bestindiges, griines, basisches
Carbonat mit heisser Ammoniumbichromatlosung umsetzt,

. I
-
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VerIuhren zZur Herstellung von hondensa$lonooroduktenc,, L

Coe e e '.':\

- Es wurde vefunden,kiass man teChnioch Wertvolle Kondénsationsﬁrédakvé‘ :
 erhilt, wenn man’ Arslkylhalogenide mit ungessftigten 2liphatischen Kebm— - | .
SRS 1enwassers+oLfen vorzugsweise in Anwesenheit) von’ hondensatlonsmltteln o
. erhitzt. Die Reaktion vollzisht sich unter Abspaltung.von Chlorwasser- - = .~
© stoff und fithrt im allgemelnen ZU- ollgen blS narzartlgen Kondensavlons—_,f

e e st e i
, [
. : ! .

produkten. " o »v_/~ _ o e T , -
- Es wurde ferner gefundenq dass es namentllch fir, dle Herstellung harz- '
 artiger Kondensat10nsoroduk+e der genanntpn Art~von Vorteil ist,wenn.

man bei:dieser Kondensatlon noch Malelnsaureathdrld oder unter den

: Reaktlonsbedlngungen darin ubergenenae Jerblndungen9 wie 2. B Maleln-- -
 sidure, zusetzt. Man erhdlt so Kondensatlonsoroaukte9 die die. Saureanhy— S
drldgruppe enthalten und dle 1ntolgedessen einer veresternden Nachbeheamd -
_lung mit -ein=’ oder mehrwertlgen Alkoholen, mit Phenolen oder losllchen L
Kondenuatlonsprodukten aus Phénolen 'tmad Formaldehyd zugang11ch sindcAuf -
diese Weise kdnnen die Elgenscnaften der frodukte in einer fiir manche e
‘Verwendungsz#ecke erwiinschten Vieise’ abgeandert werdeno_Durch den Zusatz

.von Malelnsaureanhydrld usw. - wird- ausserdem 'in der Regel der Reaktions~
ablauf beschleunlgt und eine Arhohung aes hrwelchungspunktes der Konden-
sationsprodukte- er71elt - A -

ils Aralkylhalogenlde konnen fiir die nerstellung der vorllegenden Konder
sationsprodukte z.B. Verwendqu findens Benzylchlorid, o~ oder p-Chlor-
benzylchlorid, Xylylchlorid, Monochlormethyl-m-xylol, Chlorme thylnaphthe
lin, Chlormethyldthylbenzol, Chlormethylisopropylbenzol, Chlormethyl- |
triisopropylbenzol, o~ und p-Xylylendichlorid, Dichlormethyl-m-xylol

oder das aus Solventnaphtha nach bekennten Verfzhren erh#ltliche Isomere
gemisch der Dichlormethylxyloie, sowie Dichlormethylnaphthalin u.a.m.

Als ungesittigte aliphatische Kohlenwazssersto{fe eignen sich vorzugs4 )
weise Propylenpolymcrisate, wie Isohexylen. Isononylen, Isododecylen, i
Isopentadecylen oder deren Gemische. ferner cber auch Amylen, n-Dodecy-
len, n-Oktadecslen, Kondensationsprodukte aus Propylen mit Acetylen usw. -




o 2:; A&ch gesattlgte Verblndungene dle unter den Versuchsbedlngungen* a S
' | in ungesattigte aliphatische Kohlenwasserstoffe iibergehen, wie z.B, perspteEZE g
emlsche der - Pttt & -

- R
', .. "7 chloriertes Paraff1n9 konnen Verwendung flnden° Auch
I verschledenen vorerwahnten Aralkylhalogenlde oder ungesattlvten ali-

_ phatlschen Kohlenwasserstoffe konnen als Ausgangsmaterlal ‘benutzt
o "ii‘  werden, “_'v”a  > . o v ,._ : e %1‘ . . :
Als Kondensatlonsmittelfkommen Z. B Metdlle in: betracht9 wie Zink,
_“Eisen. oder Aluminium, Metallsalzeg'w1e das Chlorid oder Naphthenat
des Zinks, das Chlorid oder Hes1nat des Eisens—und . Alumlnlumchlorld
Auch Jod sowie das unter dem Namen "Tonsil" im ilandel beflndllche SR
' -grossoberflachlge Hydr03111kat konnen belsplelswelse Verwendung flnacu -7 e,

T

- D1e Kondensatlon wird im . allgemelnen unter Lrnltzen durchgefuhrt wobe1
A die’ Temperaturen in der‘Regel zwischen etwa 80~300° llegenc Im einzel=- 0 '
.. nen h#ngen die anzuwendenden Reaktlonstemperaturen von der besonderen
' ‘Natur der Ausgangsstoffe . 4nd deren wengenverhdlinis, vom Kondensa+1ons~
.mlttel“und den gewunschten Elgenschaften der Kondensatlonsproaukte ab.

- Die mengenverhgltnrsse der angewandten“Ausgangsstoffe konnen in welten
;_Grenzen schwanken'4Male1nsaureanhddrld w1rd im” “1lgeme1nen 1n gerlrger&x
‘»als molaren Mengen zugesetzt o P T S -

~.

D1e flussigen Kondensatlonsprodukte elgnen 31ch za B. als Welchmacher9
wihrend die harzartlgen Produkte auf Grund ‘ihrer guten Vertriglichkeit

mit allphdtlschen und aromatischen Kohlenvwasserstoffen sowie mit Lein-
61 mit Vortell als Rohstoff fiir ‘die Lacklnaustrle _Verwendung finden

konnen° - : - _

ljeispiel 1. Eine Lischung von 970 Gewichtsteilen Monochlormethyl~o~
xylol, 2450 Gewichtsteilen Isononyien (Kp. 130-145°) und 1 Gewichts~
teil Zinknaphthenat wird unter Rickfluss allmghlich erhitzt,bis bei-
. etwa 130-125° eine deutliche Chlorwasserstoffentw1ckluvg beglnnt An-
schliessend wird innerhalb 6-7 Stunden langsam auf 140- 155¢ angeheizt
: und diese Temperatur 3 Stunden beibehalten. Das Reaktlonsgemlvch wird
N dann durch fraktionierte Destillation von unverdnderiem Isononylen be-
freit. Aus dem anfallcnden fliissigen Riickstand lassen sich durch Destii &
tion untcr vermindertem Druck (Kp. 1/125-250°) 1200 Gewichtsteile eines
kleren, 6ligen Kondensatlonsoroduktcs gewinnen, Es zeigt folgende Kon-
. stanten:

Siurezahl: | 0,2 Jodzahl: 63
Verseifungszahl: 1.8 Chlorgenult: 0,124




fiAls lJes’ulldtlonsracks*tand verblelben 87 Gehlchtstelle éines har21gen
gfﬂebenproduktes vom Erwelchungspunkt 96° ‘

";ffBelsplel 25 . 203 Gew1chtstelle des be1 aer bhlormethyllerung von Sol-.. o
f“gventnaphtha erh#ltlichen Gemisches, der: isomeren uuLL-Dlohlortetramethyl-

fbenzole werden mit 1008 Gew1chtste11en Isononylen (Kp. 150—1450) ‘und j

fO 05 Gew1chtsbllen Zlnknaphthenat unter Riickfluss ‘allmshlich’ erhltzt Bei

cetwa 130—1"5o setzt die’ Chlorwasserstoifentw1ck1ung ein, Hlerduf wird 1nner‘ ~
halb 5-6 Stunden auf 155 160°»angehe1zt und -diese . Temperatur etwa 4 Stun- . }
den bis zur'Beendlgung der- Chlorwasserotoffentw1ckluno beibehalten. Das an- | e
fallende flass1ge Reakt10nsgem1sch wird durch ﬁestlllatlon unter . bermln—*,‘"'_ ,
dertem Druck von unverandertem Ausoangsmatezlul befreit. Aus dem’ ‘anfellen- -
den Ruckstand lasst sich durcn bestlllatlon ein klares, oliges. Kondensa~b";_~mb :
: tlonsprodukte gew1nnen (293’Gew1chtste11e vom Kp. 1 ./175~ 300°,leicht R
1os11ch in- Lelnol und Lackbenmn)o Bs zelgt folgende‘Konstanten° : e

SGurezahlo’ - Jodzahls 60

_ . A 098 - L
S Verselfungszahl° C 2,5 : Chlorgehalt 0, 1% }
‘Beisglél 5 Werden,ln dem Be]splel ? 205 Gew1chtstelle des Gemlsches-

der,h,, lechlortetramethylbenzolo in Gegenwarf von nur 126 Gew1chtste11en
fbj. IcononJlen umgesetzt9 so erh#lt man nach entsprechender Aufarbeitung 233
Gew1chtstelle eines klaren, in Lelnol und Lacxbenz1n losllchen Hartharzes, -

das folgende Konstanten zelguoo_. R P o f
" ssurezahl: . 0,5 . Jodzahl: 95,‘-' S -
Verselfungszahl° 3 - Chlorgehelt: 0,1% ~

Erwelchungsnankt° 1220

2Beisoiel 4, Eine Mlschung von 115 Gew1chtste11en eines durch thor—
‘methylierung von Naphthalln mit Formaldehydlosung und Chlorwasserstoff in
- an sich bekannter Weise hergesbellten Mopochlormetthnaohthallns, 202 Ge-
wichtsteilen Isodoaeoylen (Kp.. 180—4050) und 0,05 Gewichtsteilen Zlnknaph—
thenat wird am Riickflusskithler unter Rihren erhitzt. Bei 1459 setzt eine -
lebhafte Chlorwasserstoffentwicklung ein, welche nach zweistiindiger Ver-
suchsdauer, wihrend der die Temperatur auf 195-200° gesteigert wird, been-
det ist. Das anfazllende fliissige Reakiionsprodukt enthilt geringe Teile
eines unldslichen Nebenproduktes, das durch Filtrieren entfernt wird. Aus
den anfallenden Filtraten liisst sich nach Entfernung der leichter fliichti-
gen Bestandteile cin klares, braunstichiges Weichhurz 5ew1nnen (123 -Gewichf
tcile). Es zeigi folgende Kennzahlen: ‘

Saure'anl S 0,8 Jodzahl: 83
Vex%aliun"s’dnl o ;4.0 Chlorgenults 0,1%
Vickositif bei 90 ‘BT




203 Gew1chtste11e des bel der Chlormethyllerung von

N Belsplel 5, -
*L—chhlor-_

Solventnaphtha erhaltllchen uemlsches der 1someren\» _
‘tetramethylbenzole werden im Gemlcch mit 170 Gew1chtstellen Iso-'.
dodecylen (Kp. 175- 2109 ) "umd” 0505, Gew1chtstellen Zlnknaphuhenat o
lapgsam unter Rackfluss erhltzt bis bei. 180° die. Chlorwasserstoil*#,ﬁulﬂ
abspaltung einsetzt. Hierauf w1rd anstelgend innerhalb 242 ~- 3 ‘
Stunden auf 230° -angeheizt, Nach Beendigung - der Cﬁlorwasserstof1~
Lol entw1ck1ung wird das anfzllende Peaktlonsgemlsch durch Destlllatlon
w}~l unter vermlndertem Druck von.unverdndértem” Auogungsmuterlal (1n .
:’ ~der Hauptsache Isododecylen) befreit. Der erhaltene Ruckstand .
! (244 Gew1chtstelle) ist ein- klares, gelbllch brdunes Harz9 das 1nr
. 'Leinsl ‘und Lackbenzin 1l0slich ist. ‘Bs zeigt folvende KonstantenQ;T
B ‘ Saurezah1°". 0. . Jodzah1° 126 R . © )
) Verseifungszehl: 0 - ¢ — Chlorgehalt:'- unter30,5%' f_\*ﬂlD_L;
- n Erwelchunvsnunkt 60O R "'" , :,. S o
Belbglcl 6., Wird in: Belsplel 5 unter susatz, von lO Gew1chtstellen'
: Malelnsaureanhydrla gearbeltet, s0 erhalt.man 264 Gew1chtstelle elneb
klaren Harzes mit folgepden ‘Konstanten: L : T
‘Siurezshls - 11,6 . . 'Jodzahl:»” 89 o
 Verseifungszahls 24+4 T Chlorgghaltgf- unter 0,5% -
Erwelchungsnunkt 2680 o e ' o o

Beisplel 7. Eine Mischung aus 500 Gew1chtste11en Isododec;len

_{Kp. 180~ 210°) und+486 Gew1chtstellen einer Mischung eines durch
Chlormethyllerung von Solventnaohtha‘mlt Formalln . " und Salz-
sdure in @n sich bekannter- Weise hergestellten Gemisches von 280 Gg-
wichtsteilen Dlmethjlbenzylchlorld (Isomerengemlsch) und 241 GerCﬂtb~
teilen .,..° -chhlortetramethbeenzol (Isomerengemlsch) wird am Riick-
flusskithler unter Riihren erhitzt. Bei 180° setzt eine lebhafte Chlor-
‘wasserstoffentwicklung ein, die nach 14-15stiindifer Versuchsdauer,
wihrend der die Temperatur allmihlich auf 210~ 220° gesteigert wird,
beendigt ist. Durch Destillation unter vermindertem Druck werden
leichter fliichtige Bestandteile des Reaktionsgutes entfernt, wobei

640 Gewichtsteile eines klaren, ziithen Harzes zurﬁckbleibeh. Das Harz
ist in Lackbenzin, Leindl und aromatischen Kohlenwasserstoifen. lelcht

18slich und zeigt folgende Kennzahlen:
Siurezahl: 0,7 Jodzahl: 108
Verseifungszahl: 10-11 Vigkositit bei 100°: 12 E°




Patentanspruche°

Verfahren zur—dersfellung von Konuensatlonsorodukten, aadurch
gekennzelchnet dass man Aralkvlhalogenlde mit ungesattlgten allpha-
tischen Kohlenwasserstoffen oder gesittigten allphutlschen Kohlen-
wasserstoffen\—dle unter den Rea“tlonsbedlngungen in ungessttigte - .

Kohlenwasserstoffe‘ubergehen9 vorzugswelse in Gegenwart eines. Konden— '
satyonsmlttels erhltzt T L ’ '

- i

2; Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzelchnet dass man bel —j_.
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Veriahrcn gur hersteiiu@g von Polvvinvlestern. CTr »ff:ﬂ%:

RSO g ﬁ_W; Y o , : L . —
TE ) R . S \ B
o : :Ea'Wurde gefundan, daas man die bisher noch nicht bekpnnten : S S
Co T ‘ 'riceteSSLgsaureﬂerLVate von Pqlyvinylverbindungen in technisch
-:"Tféf'YTf’;?if"ﬂ;M einfacher-Weise durch dinwirkung von Diketen auf hydroxvlgruppeno

1halt1ge Verbindungen der Polvvinvlrelhe erhalten kann° o

_ ‘Furfdie Herstellung der srwihnten Acetessigsaureester kﬁnnen T e
: LE . hydroxylgruppenhaltige Polyvinvlverbindungen aller Art, so z. B, ‘_;' :
- .. 7. . Polyvinylelkohol, teilweise veresterter, veritherter oder acetali- —
SRR ~——sgierter Polyvinylalkohol9 verseifte Mischpolymerisate aus Poly- L
E vinylacetat und anderen Polvvinvlverblndungen, wie Polvvinyl- T

chlorld, Pol"acrvlsster uSJo Verwenﬂung flnden° =

SR -~ 1In vielen Fallen is$ die Gagenwart e1nes Lbsungs» oder Quellungsuj;
: f*~” ) - mittels-der Unsetbzung des Dikefens pit der. Polyvinvlverbindung -
' Lo %%[ ;Brdeflichom Als Losungs= oder Qnellungsmittel eignen sich £.B.
_chlorierte Kohlenwaaserstoffe, wie Methvlchlorid. Methylenchlorid,
Chloroform, Pstrachlorkchlenstoff; Chlorbenzol und o-Dichlor-
bengol,- et’one, wie Aeeton.‘uethylcﬂxthylketon. Cyolohexanon, ’
Methylcyclohaxanon usW.- BECE —

S Die nach diesem Verfshren erhhltlichen Acetessigaaureester annen "
S zoBo gur Hersiellung geformter Gebilde Verwendung finden. - T

!

N

Beispiel 1. 40 G@wichtsteilg.eines verss iften Mischpolymerisatdh
aus 80% Vinvlchlorid ynd 20% Vinylacetat werden in 400 Gewicht{s~ ,
‘teilen Chlorbenzol bei 100° geldst. ' In diese Mischung l#sst man

: unter Rithren 40 Gewichtsteile Diketen einlaufen. wobel die Tem-
poratur zwischen 100 und 120° gehalten wird. Nach dem Zutropfem
wird das Gemisch noch 1 Stunde zum Sieden erhitzt. Hierauf l
destilliert man unter vermindertem Druck das iberschiissige Dikete:
und das als Losungsmittel verwandte Chlorbenzol ab. Der Rilckstant
wird mit der gleichen Gowichtsuenge Methanol versetzt und in
einem Kneter durchgeknetet. Das Polymerisat hinterbleibt dabei

+) mit einem Hydroxylgruppengehalt von etwa %

&
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Verfahreﬁ zur Herstellung von Pol;ch%orketdhen der'Indénreihe° “ 
T ; L ) ; ) R ) R

L

PerEEI6%1ndenone und Perchlorlndanone wurden.H sher aus‘Hexachlor—o—'f“

yf:”  dlketocyclohexen iiber zahlrelche zus -der nachfolgenden Formelrelhe er—'jiﬁ
ychtllchen Zw1ocbenstufen herfestellto T R
- 2 1 - ' cy oo L v
1 ..012 L 01 clL  C1¥ ay . Cl |
. L r R . L o Cl ',\ Cl . Cl e — -y -
| o vE N »OH-=2HC1 * E T e
:v-...-clﬂ lo7 oo o Teol TG
i ‘Clz- w0l Cl? L Cfﬁ L12 Qf‘.Cif Cl“.Ci-61916y:b1-c}‘T/N’f 2C}f"

b

"einfacher- Welse erhialt, wenn mar das durch spaltende Chlorierung von

 “Naphthalin. leicht zugidngliche. Dekachlorhydrlnden oder das -daraus nach _

~ Patent. wvu ueo ( Patentanmeldung I. ososs-0.) erhdltliche Octachlorlnden"
\\a/; nlcht wasserlgen Mineralsiuren. behan.delt°

Auf dlese helse erhalt man z.B. aus OctachlorlndenI mlt guter Ausbeute .

" das Hexachlorlndenon I saer durch weitere Hydrolysé das Pentachloroxy~ :

'1ndenon . In entsprechender Weise 1lefert Dekachlorhydrlnden Z.Bo
- -das 19,leketo~hexachlorhydr1nden Vp B e e ,' = =
I L S & O I Iy v |
v ‘o aa . a
L - t’ Sy o OECE o Bl Cl' "
CLS, ST €l A Tw Y. G L e N{ g =
a4 T, Mg oo a0 %9y Ly e ﬂo/aﬂc1

Unter den zur Durchfithrung des vorliegenden Verfahrens geeigneten Mine-
ralsiuren sind namentlich starke nichtwisserige Siuren dieser "Art,wie
s>chwefelsiure, rauchende Schwefelsiure und kischungen von Salpeters&u~
re mit Chlorsulfonsiure zu nennen.

Es: wurde nun ge'funden9 dass man Polycnlorketone der Indenrelhe in - technlsc |




R . b meee - 3 ; L
. 4 : - - - ~
~p B - - v . -Z- ‘
— o1 3 130 Gewlchtst 1s fei pulvcrtes uc+achlor&nacq o "
in D ; 0 ch ' Ecnwe: isdure von 20%: L e

chung duf 80° erwirmi. Es

;. jeth. gl , ’nsigrot Tosunggwelche;i‘»def L T
s Aaf&e 1 lmEks 's:nuhi LG‘lb\umschlag,c In .d‘C{Q;:‘“ 3
o vtbch§64t ist 1hvgri na-Man r“hrt 10 u’nutop bei ,

500 nech ond ebei_un nge gr¢1feﬁ°5 Ausgangsp?odukn :
' zuzuckbfcyb* ejs Dis o}j'vrunu Loeuné wird aaf Eis

<J“
@ !
(=

A gerihrt una

-scnlag b bgesaugt, gewaschen unﬁ've«
R rockner Au<: teteils = 90 % & /Pho»bere chnet duf .
i“. ' : gas:efhg1t~qe HPX@CQLO“lnaennn scmmLﬁ_. e
? PEYO0 X AadT, ?;_kaﬁn.dQECJ Destillation bei 205- 2]0?“
C T unter 2 s ?'-ﬁ 'f“%g;£;Dz wafﬂfﬁ\hjd.kr-”"i lis 1ar’Jaus ,yclohexan*
. ‘ ' Tishen (Fp,149%) o . 3 }
: ndéﬁ?ﬁ“ié%'identi sch m7t dem vor, ancke & -
i iebene 7dexa chlorin denohgr : -
, 11&"0¢téchlorindenlwerdequit 20 O Ge= . ..~
o 3 , 65%igémﬂﬁﬂeum ver rllrto Nech mehreren- Studen ist bei ST
i Eaumuempu*a tur eine tiefrote Ldsung en fstdbden;fwa'_#wrdunnt nun mit™
: aij"ue» chtsteilen b nwefelbaur und erma;mh big der baroLmbcnlav "
B ’ ' e'f blgt. :Beim Aufarbeiten,wie in beispiel.} besthries
: guldgelbes qezaonL0ﬂ1nuenono , S
: 7 Verdii innung mit SchwefelsHurs au ’30~ISOG so erfolg
':i rseifung. Beiw Jing1e55anzn Wasser fallen 1 cnsfaxb 4
: ; au‘b ute eiwa 150 Gewichtsteile Ronbchlevnuka L65w;' e
; , *gt ist o im GeJenSdtZ'”Lm Hex athorlndenon in warmem Afnam
: thesol leicht 2dslich und giou ein ;otorauues in %asser rxi
: ngs datronsaly, Auch nach all en Ubrigen chémischen’ und
- ELéenécb'?ten ist es identiscn mit dem bekannten Per-
Ckewneinden (4, 272, 257, o : |

46 vewicnistelle DekachLOJLydrlnden werden mit 300 Ge-

ergew Meom erwdrmt, Ber 150..160° geht das vorner ge-
ch]oruyC incen 3enr rasch oin Losung. Beim abkihlen kristal-
v gelbliiche zliinzende fluche dadeln aus. itan szugt den

W whaiohn caerst omit kenz,ochwefelsdure,dann mit Wasser.
. :exachlorhydrinden (Fo, 16(-161°),
: Dorch Umirrsialiisiaren ans sisessig wicd der “wnclzounn* nicikt mehr er-

€ U Cewlehisielle T4 006 ket

s - ' 5 . R MR PR 3 10 '. 3
DELD 10 essel s dener wernon soiterve 7 vewichtstlerle des verseifungs~

praduztes obooschiedern.
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vaerféhrgh'zur Herstellung von Octachlorindeng,;
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I

Es wurde gefunden9 dass man’ Octachlorlnden.ln technlsch elniacher Welse
. .und in bemerkenswerter‘Relnhelt dadurch erhalten kann;, dass man aus De- =
o kachlorhydrlnden durch Erhltzen.Chlor abspaltet° D1e Cnlorabspaltung

setzt bei etwa 9OO°,élno e .

‘/Zur Er21elung des praktlsch relnen Octachlorlndens 1st es nlcht erforo

’7derllch, von reinem Dekachlorhydrlnden auszugeheno;Man kann v1e1mehr o
‘mit Vorte11 auch die in bekannter Weise :durch spaltende thorlerung von

_ Naphthalln erhaltllchen Rohprodukte als Ausgangsstoffe verwenden, tn
denen meist ein Gemisch ‘von' Dekachlorhydrlnden mlt Perchlorlnden—vorllq;
Die belden Verblndungen lassen sich im Slnne des folgenden Gle1chgew1cht

;w~;1ne1nander uberfuhren° o

&

Cl

ciri\ UC g

T by

C - i)
R, HE R o
Cl Cl -

Dementsprechend liasst 31ch praktlsch reines Octachlorlnden durch ein-
fache Destillation des Dekachlorhydrlndens bzw, der vorerwdhnten Gemische

a

> 250%-C1ly

L O TR

\‘b,.',f ls X O‘“i’“‘vhm}.»
[ 250%C1,

RS

C1

der letztgenanntén Verblndung mit Octachlorlnden erhalten.

Octachlorinden kristallisiert aus Llsess1g in farblosen Blattchen

(Fp. 1520)9 die sich am Licht schwach rosa farben. Gemische aus Octa-
cklorinden und Dekachkriwir:nien(Fp,134°%) zeigen gegeniiber den reinen Ver:
bindungen sehr stark herabgesetzte Scbmelzpunkte° In dem von Th.Zinke
(A. 272, 270) beschriebenen bei 82° schmelzenden Produkt, das durch Ein-
wirkung von Phosphornentachlorld auf Octachlorindenon erhalten wurde,

lag vermutlich ein solches Gemisch vor.

Das Octachlorinden kanr~

von Farbstoffen dienen.

z.B. als Zwischenprodukt fiir die Herstellung

E,;"

—




beispiel 1, - Jber 312 Gewichtsteile Naphthalin, die unter Zu-
satz von 6 g nisenpulver in einem’ stehenden Rohr mit RilckfluB-
ﬂkuhler geSﬂhmolzen vurden,, v1rd ein Chlorstrom von - etwa 150 000
.;4Haumtelien pro Stunde unter guter Gasvertellung gelelteto Die
lemperatur wird anfangs durch Aussenkiiblung auf 120- 140° ﬁeQaluenq
spater 13°st man ‘die Temoer tur auf etwa 180- 1900 nstelgen und-— -
‘halt: dlese Temoer tur, wenn die. Reaktlonswarme nlcht mehr ausrelcht
durch Nuchhelzen dufrechnc Yach mehreren Stunden erstarrt eine ent=
‘nomhene Probe nicht’ menr wachsartig, sondern; strahllg krlotalllno ‘
In diesem Stadium iiegt vorw1egend Octachlornapnthalln Vor;fNun _
steigert man die Temperatur auf 250~ 28()O ‘verrlnger den bhlorstrom
auf 30-50. OOO RPumtelle prc Stunde und. stellt den Kithler Zztm “Ab-
- destillieren: um. 1Im Kuhler konden81erf sich alsbald der entstehende
” Tetrachlorkoqlenstoff fenn kein Tetrabhlorkohlenstoff mehr ent--
wickelt wird,ist. der Ubergang des. Naohthallnkerns in das Inden~ baw.
'Hydrlndengerust beendet. Es llegt nun ein Gemlsch von Dekdcb?orw

hydrinden und Octachlorlndcn vor o T S P
Gew1nnung von relnem Dekachlorhvdrlnden senkt man die- Temoera&-‘

Zur.
tur unter welterer schwacner bhlorzuiuhr im Verlauke von - 4‘Q+anm‘
. den aul 130-1 -Die bchme]ze erstarrt dann belm Abkiihlen krist ali
. "%ﬁf;ﬁllno “Das RohproduﬂL (1]20 Gewichtsteile) llefer+ aus wenig Ch 1oro
 ﬂ¥?ffi" form umkrlctalllslert grosse cflanzende farolose Kr1<ta1fe»de Dekam'

"-cbloxhydrlndens (Ppo 249, . o v T
vZur Lew1nuung von Octachlorlrden wird: das wie oben bescnrleben erhci~-;
_ tene ‘Rohprodukt ohne weitere Chlorzufuhr auf etwa 300° erhitzt und
-_.nach Becnulgunc der’ uasentmlcﬁlung destilliert. Das unter gewthnlichen
Druck bei 375-380° und unter 120 mim Driack bei: 305-3099 iibergechende -
. - Produkt lbt nallezu reines Octdchlorlnden kao 128-121°). Ausbeute

T itber - 75%+d. The o _ S

Dle Ver01udunv krjbta11151crt aus hkisessig in

farblosen am Licht sich
rosa firbenden gliénzenden Blittchen (Fp. 1220) i

C— :‘_geiﬂf"&nden 27,72 % FUI' C9C]8 berechnet‘ C : "2 ’ﬁ7«59 %
el o - 72,19 7; . . - CY. - 72941 %

lo ruachender ocuwelelsiaure von 20-50% bUznuezalu lést sie sich bei
Rawmtenpera tur allmithlich mit fuchsinroter bdrbe, Die Losungefurbe
schligt beim Erwirmen zuf 80° zu einem grinstichipen Gelb um und ist
in dicker Schient dann olivgriin. Dekachlorhydrinden zeigt mit rauchern-

der Schwefelsiure keine. solchen Furbreukiionen.




5L§ﬂbp¢el 1, werden allmihiich auf 350° arhlfzt bis die ab etwa 4000
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463 Gew1chtstclle Dekdchlothydrlnden (F‘; 1249y, agrgestellt nach Be1

ceglnnende Chlorabspaltung beendet ist, Dle ‘beim Abkublon krleailln
erst ar;ende Schmelze bestehf aus praktlSCh re1nem Octachlorlnden

- '“

I

C ey

: 10, Verfghren zux Herotellung von OctathOandeng dudurch gek rqzelcﬁm
%”netq dass man aus DeKacnlorhvdrlnden durch Erbltzen CILCT abspaliet,

,JLEZ 3 Jerxahren nach. Anspruch 1, daﬂurch gckennaezchneﬁg dass manrhs
f:}durbh spalrende Chlorleruno von Naphthalln er haltllchevﬁohproduktﬁ'
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VerIanen ZuL Verhlnderung der ue7b°toxvdutlon von Fet+en und
o Olen ' :

Fptte und dle 1nbbesandere solcbe,mdle unges ’+ti7iewFét£éﬁurenfvf
enthulten ‘werden bekunnt ich an der huft lelcht durch O&VGdthn

/ - .-
- d ’ - 7

Cin ihrer BruUChdebelt bee1n+r“chtlrt ‘Die s*c dabelvvor dllem

. bel vTelo eltlger Jlbhtelnw1rkung unter dem Llnflu 5 des Luft—~ " -

N

2 lenden JiydutlonS)roﬁukte setzen =z, B den Wert- von -
oei"eLetten und —Jlen durca den uftretenden Tanzisen Geruch und;
Geschmuek ‘herdb.” Aber du ch  fiir tevhnl sche ZwecVe konn der WeTt “;’
von Fet+en und Jlen durch dlesen Jx"datlon vor&ﬁng_gtmrh gemlndertwr

'\’EI‘O en

A

E°" st bcrelts vorwc Chlw& .WOﬁden; cen Petten und Jlen zZur Yer—
a+ndP“unv dleser Dx rd 2 tlonsvor{Lnge ut? e der vers ‘nleéenvten Art,
nament14ch &uch nehrwertlpe Phenolp ‘wie Brenzkatgchln_und Hydro—

N .
chanﬂ,_ u“u°e+zen . S TR ~N.

Es wurde nun_refund n, das* afomatlhche Dj1vovv?etone die minde=
e

"tnnu 2. in o—»oder -5 111né 4uelqander,be11ﬁdll he/H"drovyl- _;
grunoen quren, die menrwertlﬁen Phenole an- chutzw1rkun" pegen dle
Selbstoxwdation der Fette urid Ole bel'weltem libertreffen. Ferner
—zelchnen sich die erwihnten aromatisc Aen‘Poiyoxyketone’gegenuber
den Polyphenolen im anpemeiner'durch erhﬁhte'L%ﬁlihhkeit'in‘Fétfen‘
und Slen uus. %chllebsllch nelgen die gen: annten Jxrbetone-hauflg
auch bedeutend wenlger zu dcr fiir den vor¢1eaenoen Verwendunr“vwec“
unervunschtcn Lunkelfiirbung als die mehrwertigen Phenole. '

Unter den zur Verhinderhng der Selbstoxydution von Fetten und Jlen-
Zeeigneten aromiatischen Jirketonen-der cekennzeichnetgn Art seien
z.B. renannt: 3-Ac cetyl-Brenzk:itechin, 4-Proniosnrl-Brenzkaztechin,
4— Benvor‘—Brenz&htecnln, 3~Acetl-Hydrochinon, 3~Pronionyl-Hydro-
chinon, 3-Butyryl-Hydrochinon, 3=-Cu2royl-Hydrochinoan, 3-Benzoyl-
Hydrochinon, 4~Acety1—?yrogullol, 4=-Butyryl-Prrogiallol und 4-Benzoyl

Pyrogal 1ol ) ;

Mit Hiilfe der guekennzeichnet -€il ardnmntischien Polydsxvriketone luagssen
sich nichs nur die 2 i Jle n1s solche condern uuch in Miscchun-

gen nit anderen : AN in Emulusionen, Cremes unw. ceegen

Sclbotox:rd.ivinn




o - — R i .
t ¢ g ! v ! \ j.“ . - “A . t ' — \\{ 1
) o e T S X
< R = . B ‘A, o ; o : .
. ll - - ".
— ¢ bl ! W s
e T S : S S F
TUe e R R R T ;
- o T s L ‘ o e Tl T L
[ L s o ed ie vorliegend. .
Ausser den Schgtz gegén Selbstoxydation verleihen die reee :
- 3 1 e LI
: - zu verwendenﬂen Jromuulschen Polyoxyketone den Fetten und OLen._
T S . éurbh M*kroo?bdanmeﬂ ) - :

TEuch Sv“ufvigv{vn die. Zer et'_zunb

A Beisaiel 1: Dlivenﬁl wird »
e a _HYdfoehinOn wirksunm vor der Selbstsxydutlon
Provlﬁnvl Hvd"o hlnonq mit der—

Ungercr ckung ﬁer rer oxyd— -

3uroh einen ZuUh 'z von D lﬂ Br901on"1— -
un der.Luft’geochutzt“ .

M\Zum V@r 194 :h ﬁpg W;r&uamkeit_des

- Jenl"on “de Hydrovhlnonsfwurde-di L
L '1 © bildung,; die ‘bexanntlich:ein Mulstab v dle erVQumkP‘t eines Anti
_ ' : FQYreenc st "bel. Praben von 311ven>l dle ml dpn au’ verv“elchende“
T S Verbln@unf,n versetzt wiren, be ’tlmmt ‘Dus m*,'aen 5Fnannten to*fcx
“:" vcr“etzte JTJvanl wurde bei.- ulﬂmertpmvpr“+ur und im- zerstreus en
- "_'ﬁ/x ngeullbbt ﬂ§m TuftsanerStorf aus vptzt Dwo _Forts carmluen'ﬁer*
L L 'uﬁlb taxy u¢"“p"wurde durch Bc:tlmnunr des DPrﬁr”dre“u_tes huQ% ‘
| / ' wobei, die in 4 er s

C H.Lez (?r)c roi.Soc. Londsa 738 175) orml +Plt

: E nub?ralbeuden uuummea tellun angegebenen HMHTen den . Verbruuch 1u‘
5 /100 W“triumth13~u]futi)uunr pro Gramm. Jl un"Pben Die nwuh~
v, e ’ fal tende Tubelle zmeigt dus VecamL+en eines )117en)Ls mit elne
D ”;_ Anf¢n&swproxra;e"1t von 9 sowvhl ohne als _uch mLt uus¢t van
- ‘. . Hydrochinon bzw. O 1% Proolonyl Hydro"hlnon N:hr@rd 9149“ Ver—‘
- ?f uuchsdaupr von 1ﬂubosumt T Twﬁen ) : oL .~_ )
T | Anfangs-~ 13 nge 49 Tuage 7D Tage L
g : e L w@rt - , e T Lo
o Ohne Zusutz . .. .9,2 26 90 ' 130
-+ - ~—~—Hydrochinon . - . 8,2. 8,3 12,4 14,7
A C PI'Q')]_OYI"]." o - - )
; ; o H"dro hlnqn/ 9,0 4,6 6,6 751

- Das Forf sehrel ven der Selbstosyvdution wird dunsch durch Pronion:.1- —=
Hydrochlnon villiyg verhindert, wihrend bei einem gleich hohen
Hydrochinon-Zus @tz immerhin noch eine Zunuahme des Leroxydwertes

um 6,5 stuttfindet, . S

BeRgniel 2:. Jliveub7‘m1$ eluem rezoa/a—nn*unbo crt von 4,0 wipg

. omit 0,14 Proo*anrl BrenzX:i:techin 70 Tube der duftoxrduulon wus- T
T gesetvzt, Der Porovvdwert betrigt d:nn 17,5, wihrend eine °robe

ohne Zusatz nudh dieser Zeit elnen DerJ“deert von 197 besitzt.

Beisoiel 3: Mun”schﬁtzt Sonnenblumenkernil @ durch einen Zus sutz

von J,1¢% Acergl-Pyrognliol .

Beispiel 4: Dus zur derstellung einer Kiihlsi:lbe (Unqzuentum
leniens) dienecnde Mindel31 wivrd vor der ncrstellun; der Silve -
mit J,15s Butyryl-Hirdrochinon Versetzt und ist dadureh Lepen
oxydutives Fettverderben ceschiitost.
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Beispiel 5: Ri”'imi@b‘l “wird durch 5,&1}@ von O, 35 B ut \'r*rl— 2
o Hifdréchinon w1r’ sam vor Luftoz*rd‘«‘tlon :&ObCh.”tZt
‘Beisoniel 6 I’.-ia‘a.n»ver ,ut die uur T{ergte”unx' einesvr l’ettcreme _
'd_ienerxd en Slizen An °17 e _Lunolln Mandelal un@ dlivensl mlt_
i)_, 055 Pro-n on \fl Prrogiullol, .. e L e T
-L‘,tentdns Jru v Vcr_LhrPn 7ur Verhlnd@runL dpr Selbs toxvﬁutw :)q
- von Fe* en u*m J’l—en belfenn el(,hnet durch,~den Zusatyz )lc,m,r "
(;,ro,-;.“ ischer. PPol *rv**"nptone@rAc;e—mlrzde"*ens’? aunlnund er in- ’ -
9~ nder o-Stellung berfingri chre. Hy rJ,_.,rl SO en*»“f_; )
-7.- =
_ o
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SFARBERIED TSTEIE . 4% TIEYCESELLSCEAFT
R Fbaﬁ <furt soMain L L
NP e S T N . PR S e
O DrJWKelI382 0 0 . EIrsfsld-Terdingens den 19.5.1944
. N Klsbevefxaﬁrea - L o
g a{f ‘j’ Zuaatz“éu"Pa at . o ’?a éﬁ%éﬁmeléung'lx§9~26;;§ﬁ;522 1}
/
T - Mach Pa?emt Y oo (“aaentan weldong Y. &9 287 IVAI22 1) wird die
iF”Wark lebung von S@hl@bt@@ mus beliebigen festen Stoffen -
.;aﬁa d@a gl@g@h@n ader underen Sioffin,-in der Weiss hsvy@nuﬁme- _
dsss auf die zu verklsbenden g¢ach@h-‘iisgey’ ate g@u?&@ht werden .
“und diese Zwischemschicht unter Druck salechsn 7 eapa?&tareﬁ HuﬁgGSui?!
"\_:..,.f,w;rd - _b@*'d@i@n sine HEritung dseD L son 5&3&’:@ eln‘? rith, Bine be=
‘sonders Au Bfuhfvngstorm dez Veriahnrsas des vorsy «anmaen.ﬁbhuuzv%uau
. tes besteht davi ﬁg-&aaa die¢ Diiscocyanats gn Kembination @;v‘gwfchsn T
géfggais hen Stoffen zur Anwendurg kamusu; dis zur Hsskiion wit Ise-
g”éygnaigruppe; be xﬁhigte Heste enibulien, - ' e o
"Bs wurde mun g@;uﬂdena dass man wel avwanigﬁg*ds' Var*amzurs 488 vor
‘“e?wah faa Patsntes suf dis Ve ki@uumb pXe3e! &eiaiitn;_ mbaooua@rs FOR )
s tallen nit spderen Farkaboffen, ; ilich Rola, a*kseougﬁem—ﬂ;_fj
B Tou ieehknisch besonders werhvoll: Theny _uameu tlich #on bel-— =
. Boaders bohev-Festigkelt uxn.Baﬁ'?:*: egen Fsuchiigkeit sowshl A_
bei norwalsr sl alch insbesond hier Tewpersiur axhilt, = - -
#eno aui die Xlebefliches des Med Yerklsbung sins Grun-
- dieruvng von halogen 1ierten ovder .-ﬂiazp@lqmﬁ 4 zaben anfgs- -
R bracht wird. o ) ' -
Tnisr den fur dis Herstell
Hetall gasigueten halegeunisy
gotesn %.B. genanpt:  Ohlorkesise
Zos Budadisvs 01t ¥iagleevds now
ciorisres ?oiymeriaat@ G
und Cyolabauischink.
Bie Yerhlobung dos i eiues Grondierced sy worsiwahmtio 20% whr
sehwnon Hotelles wit B9ile woa 2iiecawzont bzw. sipes Rowb.osiich von
Litaceyanat nit solchen cipenischon Sterfun, diz v Reukiion mit
f6a sugrupren - bedihi gia Ruste snihalign, wird 1o der gleichen
Helae. gegedenonial la unioy Zusais 700 sunzemtiicln,. vardickungs-
ptitwiao. Fillavoiien, Naitniyeniorssn uaw., »its bl den Verlahren des
Havpivarenias vorpensmnern.
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‘.. Bls organisichs Stoffe, die zar R@akti@mAmit'Eg@@y@@@igréﬁﬁ@@ By

.\ fshigte Beste suthalics, habin sich nebsn freis Hydrogylgrappen
en%haltanﬂem‘Géllmlagﬁﬂéfivat@ng wi&*ﬁitf@@@li@lo@eglnaménﬁli@hf-_wlm&_;,

,f{uf;Kénd@nSaiimnépr@&ukt@-vémﬂ&lkydbaréﬁyﬁg_dghd‘Kbmd@n@aﬁi@@spr@&@k}agi' :

fﬁ*-"ih-&@ﬁ@ﬂ?&i@-ﬁ@été'mghfw@rﬁiger Alkohols, mebrbasischer orgenic

o acher SHoren umﬂ'gag@bgnenfallg~eihba£i$ehér'@f@@ﬁi&@h@f_ﬁé@f@@v

~ verliegen, fﬁf,di@{ﬁﬂf@hfﬁhﬁ&ﬂg'&@s,W6rliagen&en.V@rfahr@m@"
- besondsrs bvewshit, e - e "VV.QM;' < _
- Bbenso wi@'beifd@é_V@ifahran~&eg/Eguptyatéﬁﬁ@a k@nn@n-ﬁbef'&i@'
o Dauer der Hertuag der Diisosyanate bzw. der Gemische aus Dilee=
. oysnai pi4 organisches Stoffea der vorerwhhnten Avi -sowie Hber -
413 scsuxsndendan Tempéraéﬁ?en_keiﬂ@Vailgsmein gliltigen Hegeln _
- gegeben werdsii. "Bis Hariuag tritt meist bereits bei Zimmertampsy . tur
. bald ein und kaon im dbrifen durch Erhitzen stark beschleunigt -
 werden: < Auch hisp ka@ﬁ”&ﬁf@h’&ﬂﬁ@p&ﬁﬂg-v@niKatalyaat@regﬁ_wia“,ju
Zinntetrachlorig, Eiseh@hi@ridg'ﬁ§§§%ﬁlaﬁgeg_Harﬁ@toff; Tfi&ﬁhylhv;
ami, Pyri&iﬁg_fri@hlcrk:esalg Antimonpentoxyd odex Phenolnatring,
die Hartuﬂgs%smperaiqr*Hefabgeset%t;bzwo’di@JRéakﬁi@anam@rﬂéb= '
v Belsplel 1: Auf eind Zelte slimer ®it einem Sands trablgebl sas
: aufgerauhten Stablplatte sireicht man eine 20%ige Lésung vom . . .
Shlorkautschuk ia Methylenohlorid ud wisderholt mach dem Trocke
veg dissen Aufsirich. Nach volligem Burchtrockaen disser Qrpm-
diernng streichi man awf die Klebefl¥che einer Bachenbolzslatie
elne” 20185 wisserigas Harostoffl¥sung urd lasst diessn fufutwich
C & 8id. astrockaen.  Dann ztreicht wan auf die~Grun@isrﬂng'&@f
Heigllilache sins Mischung ans 100 Gewichisteilen einsr gﬁﬁige& S
Losubs eianes Kondens&iioaspraduktaa.aue’ﬁ*MqlhAéipinséureg 3 Kal
1,3-Butylonglykol uod I Mol Hexantriocl ig Athylasatet bug. 3150 "
Gawichistetlen efper T5%1gen Losung sines Anlagérnﬁggpr@dukieﬁ
- ven I Mol Hesaniricl am 3 Mol n-Tolaylendiisocyanat, Dann wird
die Bachewbolzplativ aur die so vorbehandelte Stablplatts jes Baow-
temparatur «iga & Stvnden sufguprasat,
Qie srhultens Vorkishuug zeichnet sich Gurch slae BLS3E oNden i
lich hobs Feaisgke:: im irockensn Zostand aus und Ubseririfrg
dawenilich in der Hitzs 1o nassen Jastand an Festigkelit eins ohan
fawsndung dev bsschrlebenen Hetallgrundierung in sonst gleichior
Roeige herrnaini]lia ¥arklebung um o1n Vislfaches,
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~ TR s =3 ’ R
-v-‘ - N - - ' l .
- Beisplel 2% Bripgt men sof eline Eiaenplwffe-amef@*is der in SRR R
Belepisl 1 srwkhnt hen Grua&ier EHE gine solche sus sinsm uhﬁo*lﬁlten-

M*s¢hp@lymexisaﬁ vog Butedisn u&& Qtyrol Bit Hilfe siner 20%31, .
. I8sung eipes §@1bhan P@¢vmer§sams in Athvléeetaﬁ vnd verklsbt mit'
o der s¢ ‘grundierten Platte in der in Beispi@l 1 aagahr%enenaﬁ Welse

eine-Fie ht@ﬁh@lapl&ﬁiggiﬁﬁ erh&lt man eins V@rklgbuns “die im weseni_.
lichen die gleichen Ei@sns hafuen wie dl@ macn B@iépiel erhaltens.
Yerklsbung dufweist o T

Uo)
i

:Patant@asprugh° V@fiahrcﬂ vu*avefklé&ung wﬁm.ﬁ@taiieﬁ.i;'"
‘mit anderesn Werkatoffesn mesh Pubent esoooo (Patentaumeldung
I¥a 22 4} duwrch uinbriugen vor Dilsecyanaten, gsgebenentslls
bination mit- solchen @rgaaiachen Stoffen, die zur Reakiion mi : B
@y@na@grupp@n ﬁ@f@hig*@ Reste enthalten, Zwischen dls un verklsbhep@an . .
Pliychen wnd Hirten dleser Zwischenschicht waier Drack bei soichsa e
Tempsraturen, bei denen eine Hdriung dsr Diisocyanate eintrit _
darch g@kanﬁﬁelﬁhnet dass die Klebefllichen des Metalls vor der Yevre -
kl@%mng it elner Grundﬁerung TOH haiogenlertem der @ycii&ier%é@ x
Di@ﬁp@ifm“fAua% ‘yergehen W@ra@no o T B

£ i )
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Dr . W/F. 1376 SR ”5;;*";-,;,l - Krefeld mUbrdlngen den 16.5. 1944 -
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, Es is{-bekannt: Pextilien und Hola durch ]mprﬁ*nlerudg mlt Hllte d%x o o
. Kupfersalze der hohblen’Fettsauren und Naphthensiiuren zu konservxorenC»

Die konserv1erende‘W1rkun5 der vorerwihiten Kupferszalze sowie. deren Be-

a stxnulgkelt geoen Ausmaschen 1st Jedoch fur v1ele Zwecke unzurelchend° '

Es wurde nun gefund@n duus 1nnerkomolexe Kupfe“8ﬂlze von Oximen mit

Vorteil zur konsex v1ercnden Behandlung von Werkotoifen.=1nsbesondere von

;,Toxtlllen oder- Holz— die- der'Suhdalgung durch’ pflanzllohe oder tlerische
" Organismen, namentll 'mlkrooxbanlomea_/ausgesetzt sind, benitzt w rden -

konncno Die vorerwaantpn 1nnerkomplexea Kupfersalze ibertreffen die der
Fettsiuren und Nag 1ithensiuren sowohl un. konservierender. W1rkung als auch
Kan'Best ndlgkelc vegen Aubwus hen™ ganz beduuLepd—~" o -

: - AT E
Unter den zur Impragnlcrung fiir dés vorllegende Vezfahren geelgnbten
‘1qnarkonolexen Kupfersulzen -seien z.B. die Kupfer alze soleher Ox1me ge-.
nunﬂf die Hydroxyl- oder Amlnobruooen in einer zur Bildung elnes inner-
komplexen Salzes geeigneien Stellung zur Qx1m1nogrupoe enthalten,.wie
SallCVlalQOle o—Oxya”efopnenonoxlm 0= Van1111n0x1m; neudcetophenon~

~oxim, Chinacetophencnoxim;, uupatnola1JOL1m Ben201nox1m9 Furoinoxim,

Anisoinoxim, Benzazmidoxim und Stearinamidoxim,

———

Die u}n"-llb bung der erwihnten Kupfersalze in die zu-schiitzenden Werk-

stoffe kann z.B. 80 vorgenommen werden; dass diete wechselwelse in eine

-L¥sung eines Oxims der oben gekennzeichneten Art und in eine Listng eines

Kupferszlzes eingebrucht verden. Auch z,B. durch Verszrihen kdmnen die
Losungen des -Uxims und des Kupferszlzes wufgebracht werden. Bei der Text
konservierung l3sst sich das vorliegende Ve rfahren mit tesonderem Vortei.
mit der Appretur, VWecserdicht- oder Feuerschutzimprignicrung kcmbinieren
So kuznn z B, bei der Herstellung von Segeltuchen und Persennigen die zu
diesem Tweck gebriachliche Wasserdichtimpriéignierung wit ciner Konservie-
rung awcis dem vorliegenden Verfchren vereinigi werden JLu dicsem Zrneck
vivd der Scifen. oder wechsseifer)Bsung ein Oxim der oben crwibnten Art

zugesetet  Der Bebundlung it dicser Seafenlosung schiiesst cich dunn in

e




an sgﬂh bekannter welse_dle\Behandlung mit einem: Tonerdebad de@ .
"' " eine 18sliche Kupferverblndung,namentllch Kquerformlat oder -
.wacetat zugefdgt wurde, "an. Wihrend® bei bekannten Verfahren zumA*
gleic hzeltlgen Wasserdlcntmachen und Konserv1eren von- Textlllen

Aflndet nach dem’ vorllegenden VerIanren keide Beelntrachtlgung

)

e = -

”?“ der- ﬂasggrdlcht Impr gnlcrung Statt 'f L G

Beispiel 1o Man behandelt ein Scavergemebe aus Bgumwolle bel‘ i |
30 ~ 50°1m1t einer: 1%1gen Kup;erformlat-xlosung° Nach dem Abquet~ e
:,schen geht man mit dem so vorbehandelten Mutcrlal in eine 0,5%ige .
wisserige Losung von ‘Salicylaldoxim ein. Das sich auf der Faser
. ‘bildende 1nnerkomplexe Kupfersalz des Sallcylaldox1ms bewirkt
~einen bemerkenswert 1ang anhaltenden Schutz vor Faulnlsschadeno'

3 Belsplel 2, Ut Zeltplanen sowohl. v sqerdlcht aPs auch faulnls~
ledrlg auszuriisten,verfihrt men wie folgt. ‘In 100 Lir. warmem -
Masser 16st man 1 kg Lelnolselfe1 400 g Sallcylaldox1m und - 50 g
1 butylnaohthallnusulfbnsaures Natrlum, Nach kurzem Verwellen in.
dieser Losung wird. das Gevebe abgequetscht und in’ elnem Bade,
welches in 100 Litern 2 kg Alumlnlumtrlformlat und 0,3 kg Kupfez~
- acetat enthilt, nachbehandelt Das so behanaelte Gewebe be81tzt '
neben einer guten Wasserdlcﬂtlgkelt einen hervorragenden Schutz
vvor Zerstorung durch Mlkroorganlsmeno,' : S — ,
Verwendet man bei dlesem Ausr”stungsvcrLahren anqtelle von Sallw —
= CvlaldOXIE dus Oxim des Bnﬂ201ns, so-erzielt man einen Faulnlsw,
scnutz, ﬂer dem mit Hll*e des ersteruahnten Oxims ert ultene Schutz
kaun nachsteht, . : o )

‘

Beispiel 3, Ein Hischgewebe aus Leinen- und F10f’"nb“st wird zu-
erst mit einer wisserig-elkzlischen 0, 5%igen ‘Losung von Kesaceto-
phi€¢nonoxim, welche Zv‘,kn;salg JOCh seringe kengen eincs Setzmittels
cnthilt, setrinkt und mit éiner lwlfcn Kupferformiatlssung nocibe~
handelt,. Dieses oline Kongervicrung besonders. anfiillige Fascracierid
criiilt so cinen hochwirksraen Scautz vor Fiulnisschiden. .
Verwenlet mun tei den vorcrviknten Verfihren zasiclle des liesaceto-
phenonoxirzs 2cs Ecnzemid aoxim, €0 erkilt pon im wescntilichken des
cleiche Lrgcbhnis,

Leicniel 4, Kiecfcrnnolz, welches vor der Scalitligung holzzersicrender
Pilze gescehlitz* weriden $oll, ‘wird zuniichst zit ciner OyS%igen lupfer-
sul fail6sung behendeld, Niceh deg Trocknen des verimprignivrten lolzes
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-1“Verfa ren _zur Chlbrlerung von Ndpht5311n°

. . -

“w

.Bel d@x Elnw1rkung von Chlor au? W phthdlln in einer croseezen Mbnge-ﬂrs';

-zur Uberfihrung 1n Oktachlornaohthalln erLordqulch ist, hat men bisher o

1ed1gllch eine Aufspaltung des V@phthallnrlnges unter Blldung von Per~ -~ -
o 'chlorhjdrlnden und letraohlorkohlenstoff beobachtet (Vergl W.J. Schvem—’ "/;

‘berger, C. 29, II, 3690). LT R N R S

-

N Es wurde nun gefunden, daSS man ein "bisher uqbeganntes Percnlorn¢phtnaln1f»v”

ﬁ}a. erhalten kann, wenn ‘men auf Ncphthulln oder niedriger chlorierte Vnohtha—
“line in Gegenwart von: Vhlnrubertragern in gcéen Chlor rﬂdlf?erenten Lo»lg.-
sungsmltteln, vorzuﬂswelse in. Sulfurjlohlorld lbcrschuqs1geo Chlor ein-

, - f o mlern lasst In dew so erhqltenenm,usgezelcanet kriste 1ilolerendcn Pro-
f-v IR aukt liegt. naca nnal se- uql oheml schem -V hulten dgs 1 4 Dld"uro deka— .
IR hlornaphth l}n vor. o S .
| T I - IR cl -Vln,

D U S o N )4 c1

TN v/{_ﬁf—"“i_V?{ T :

S B S R .

i o _ ol 1; Cl1 Cl,

» Dieses -spaltet bel Temperaturen oberhzlb selﬂes Schmelzpunktés Culor &b
und geht hlcrbel praktisch quantitaetiv in Oktaculorq ohtnalln anr.

v

Als Katalysatoren konnen bekannfe Cnlorwbcrtragen wie kigenchlorid, hnti-
monpentachlorid und Jod, Ve ”cndung.flndenu ‘

Beispiel: In ein stehendes Rohr, dessen Durchimecsur uich zu sulnt
Linge wie ctwa 1:10 vernilt, verden 500 Ruusteile SulIurylcalﬁrld 50
Gewichtctelile Huphthelin und 1 Gewicuteteil Zicenpulver gefBllt. Dunn
vird 2urch cin sehr weites Einleitungrroar ein Chloreirom von 200 000 tis
200 000 Evumteilen oro Stunde siagelcited und die Teszjporetur zacrst duarch
iuscenkiilung, cpiter durch Erwirmen waf Co- UOO cennltea, roduce der wvul-
S gesct“.c Rrickflncekinler nicht fiterlestet wird, faeh dreiviericl tis ein-
annlb Stunden setzt in Zer dunxlen, stumpfl vieletten Livung cine spon-—
t;nc Eristnllisntion feiner,farbloser ldidelclen ¢in, wobei der lourinnzlt
Aicktreiig vird, Innerivlb ciner weitueren Stunde goht dic atouacidung wic
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i derker Nadeln alnssgzt;:Dlese~$; den te welterer Chlereinwirkung
L snichtmehr veriinderi; Man zngt nin gurca\ﬂbde@tillieren bei ganz
A . T ’ P PR B
) b < - ~ » .o - 7 N ) .'* 1
= sringer Chlorzufulir auf die Milfte des urspringlichen
L ast ; Sulfurvlc lorlﬂ

e 120 Gew T

u~exle~uuwasmur

3 . o -g*beLunden: “C"¥25g5]z% 7 berecined: 2530 % . WO
-~ R o = R - N C:{' ?49 65?{’ . - o a oo ) 74070 S": L .
SR und dem CAHmluvheu Verhalten llect das biade"unb xennte 1,4~ Llu"”ro4
’ deksch lorlao“tu% in vor.- Durcu iféon “her seinen SUumeluDdﬂAt geht

es unter uu70r9n+v1uk4urg' bgao>ulubqes uhlcr»i“anubn 14,84 %,be rocbm‘* =

net 14,94 m:'prakf?c”m quan titetiv in dltaﬂchruugutnqlln Jberg daS auf

dicse nplse beguem in reiner Form ddrstellbur ist, T

V@rvende% men-a2nste lle von u1°en o4ﬂr'nl°mncllov1d die lflcae ,,,,, menge,
An tlmOPtrlﬁhlﬂrld als K»talvsaton- SO Ve srlsuft a¢°'"11011cru“g bei
m@hr-abuuer&hr U&dor in-der glei ued weise. Wikrend .d \]orlﬁruns'
tratt-zucrst eine violette,- soatbr nech dem Auilﬁecn d auégecculedém

nen Nedeln €inec kler dunkeltlaue Lis unzcfarbe auf, Die farblosemn -~
 Kristzlle des 1,4~ DlﬂjuTO"dedC;10rﬂuJﬂf“mllnS werden sculiesslich
Zuch hisrbei mit guter Au steute srhzlten., _' ;, o

l

Pztentuns 31u0u° Verfahren zur C“]“rlfluﬂg von Hi th‘lln it einer

2 dugh
grisscren ienge Chlor als zur Jbe riibrung in Okt: c”lor“aph+ 2lin ex
forderlich ist, &dadurch gelkennzeichnet, dﬁbs die Chlericrung in einen
cogen Chlor indifferenten Lu;angsmltt 1 in Gegenvart cines Chloriiber-
trigers b1~ zur Stufe des 1,4-Dihydro-- dekachlernuphthulins durchgefithrt
vrd ‘
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Es vurde gefunuen, daos man clc‘blsn@r ‘noch nlfh+ bekanntien nbeug g»»-
saureester von VerLlndunren der Cellulosereihe in tcChnloCh einfacher
fieise-durch Llﬁ%lrfung von u1keten auf J”QTOXJI ruppenqulflée Vurbnn—

dungen der Celluloserejhe erhalten kenn

ch ernahnten Ac etesslvs ureester konnen z.RB.

gen Celluloceestern, wie Nlt”OuellulOSP mit - einem Sstitkstoffgehalt von
- etwa 9-12%, Acntylcellulose mit einem Acetylgehalt von etwa 20- 40%
~oder aus Celluloseatherno wie Methj]~: Adelw_ §~Cyanltbvl* und Ben<yl-
cellulose mit eiem Veratherung grdd von 1 - 2.5 Afncrreoten " Glukose

anagdrldrest erhsluen werueu -

In vielen Fillen 1st die Gegcnaarb eines Losuruu' odcr Quel]nng sini tlels o
der Ungetzung des Diketens ‘mit der Verclalung der .Cellulosereihe for~
.derllch Als Losgngs- oder Quellunvsmlttel eignen sich gz, B. Chloroform
Aceton, lormamld Ac etamld Jlaun‘lwbﬁvumld Athylacetét, Butylacetat,
Benzol, N-iie thy lpjrrolldon und Dluxan sovie mlvuqungen clesnr Verbin--
dunﬂeno L e S _ - o
Die nech’ ‘diesem Vsrfahren erhzltenen AuCtQSblgbduIecSt“r K3nnen z.B.

als plastis che Hassen zur deYSLellung gelormter bellde Verwendung

finden., .
Beispiel 1.-In eing Mischung zus 50 Gewichtstieilen Benzylcellulose,

SR

die etwa 1,6 Benzylreste Je Glukoseantydridrest enthilt, und 10C
wic htstellen N~tiethylpyrrelidon lissi mun beT Zimmertemperaiur % Ge .
wichtsteile Diketen einlzufen, Die Temperuiur stelgt zuniichst lengsanm
auf 50°, dann schneller =uf 100 - 120° 'an, suf dieser Temperctur wird
das ncc“tJor)gemlvnh noch etwa 1 Stunde geazlien. Hooh der Zri:ltcn

wird das it cerschiissige Diksten scwie dos wctlylpyrrolidon zmit nese
aus deis neukblonsgemlsch eatfernt. Der bouzyleellulosenc iebecurze
nintertleidbt als schwach Sruune, kriiwclige Mutoe witrend e i
gengsmnterial benutste Eenzyleellulese in ~llen gtbriucizlichon L:pa
nicchen Lésungsaitieln unlosiich ivt, 18t cich der bensyloelly

13

aCelessigester klur in A~eton, Cyelohewnn, ORlerofarn cder

(us h)drox lcruozeuoalfz*lll_l
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3 k) ' . aw
L 2cetessigester llnﬁvzblelo, 1"*raune Musse, u1041m‘
: Gegensatz 24 der nls “Ausgange: 1 deno :
‘ brauch]:chen_ozban1oz?eﬁ Lﬁgingsmlbipln uulusl¢vden A*E iccl
' “loge i n klere hoc avzﬁlose
I Lisu o N S
_ Patent: v¢rf;hren'zur Hersiellu ag vor Cell ulosecou'rna
dadurcl geken jsafét@ dass man Dikeien-mit nldroyylgruppenhu -
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Wr&h dem Ver‘QHreﬁ”von_W§ ucn“rmbor cer nl k
~ 514) wird. Hexachlorh & —naphihochinon
“thelin mit konz. Szlpeter rsiure mnter Druck
- Das gleiche Verfahren wurde bereits von Ad. ‘ _
ch;qurung von ﬂeptacalbrndoutnallu in Peot o{loﬁﬂ"““
- wendt, Fdr die Durcnflnrung ]Qu+euhﬁcmdoSCdL ist d
= .  miss nicht geeignet. ‘ - |
" Es wurde nun’ gefundeng dass men le exachlor—"4 najg in recbnls h'

einfacher Weise mit uuoUGZEl”hPeTer A¢;bb“:._@TLﬁ1fo wenn  nan _0 tdCﬂlOI¥
Tin

gt |

naphtnqlin oder das daraus. nach Patent »:3 5o (Patenianme
- durch: Fhloruddlt;on eraﬁltllcae 1,4-Diky df;fuekaCbIO{‘aplf‘ glin unter

normalem Drudk bei Tempbrgturen untcrldlb 1“03 mit nic “htwids .erluen mrnew.
rplsauren ‘beha nlelnov‘_uj» — o e ‘

drlb \';;“:.uoovu)“
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‘Als Sauren der genanﬂten Art sind ausssr Sl
felsaure9 0leum und Uﬂlurbllllnvluro geaLgnat,
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Eine WelterOXJda+1on deb *exuthox Binens wi Teirachlo:phtheledare wird
unter den erwihnten Fedipgungen pTre sl tranh warilonmnens coruiclen. Fesonders
- bemerkenswert ist die glatte B:ldu & des loxuchlornapsiiachinous el dex
Einwirkung von Oleum urd Schwefelsiure =ud Ok tacnloynepbinzilp.da nen
bisBer bet der Turchiihrung dicses ver;¢¢r¢us Ley Tem-crrturen von 180
200 ‘nicht zu dem geninbich hinon, soniern vwo ednen caoletireson Beizoen-
firbstoff gelangte (vil. 1GP 50 3111 .

Des nech den vorlle{r”“cu Vertroren Yeroint oo opungizine, ruxgczul:n:ct
vristrllisierende Hexuonlor-d Cnphthe oo Annn #i. oy bear srodukt
zar Hersfellung vou F:rl:ivfffn Yerwendan finoen
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. . 5 lenoe Ay o mit 204 & J.cA.lt U.nte P il
iellc ¢auﬂ nde _41t.fu.<§Q3‘6 s ,
‘elndﬁér—oena-Die hwaeh viclette Susyp ension geht beim
) Pl L j“ - - 5:—" _‘ . T
} Erwirmen—uuf 110° rlmlt‘ﬁvtorggéez arbe. in Lf\unégiw‘
i Hrmen-ist die Losung klar und.Xeln

HNzc "~*tWaieinstunj' el e
e fdena\ﬁhﬂ vﬂwdynpt ‘ndn allman11ch nETT

'\ husgsngsprodukt o o
- 'mit 1250 Gewichte /iggr qCHva&lSduTe wobel die Chlor
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dem vorhancenen: S0z-ze
wird. Gleichzeiti tistu171°10;t daS Calovcnlﬂﬁn ¢1 1an7and9n
gelben BlattCueu rch “bkmL&ep ;miuelrcr Stein nufccne und ;'w»

fizschen . mit Schve i mit Wasser ernilt
arn 200 Gewicht _ S : l = Sthoghinon ’fp’216¢-f'~
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+:-des Filtrates in _
- reines@ﬂblorcbinon is 011

, ‘Beispiel 2, 175 Gev1c“t°te11e Okt CﬂlOrﬂaDﬂElalin rp l9b~19oo)
.~ werden in guter Vcrfelluhg mit der 10~fechen aemlcntsnpnge Tau-
chender Schwsfelsiure von 65% SO,«u,~M1t wihrend etwa 15-20 Stun-
den be1m500~vmrr11rt- obei sich eingw st bl¢u v1oIﬂtiwf”éoiﬁéf
T“hvicléftrcis LJJUﬁE bildet, Zu : i‘QCrJIJS st man nun. bei einer [
peratur VOﬁ-,O—oOC 1900 . Penl tsteile konz. Schw -.ﬂlslurov"ﬂluu cng

wobeilgica das entstandene Cainon . in geélben, glanzehd :n- uluttd”
59y .bstheidet. Ausboute 7‘ -85% d.Ths S o .

1ich hﬁbcre Temporsturen siné hierbei zu v@rseiden;-da sonst
© weitdres Chlox dﬁt“f yirslyse abgespalten-wird,

1

Aus “dem Filtrat werden durch Zusatz veon Wuasser dunkelrote Flocke
1ksli teilveise mit vicletter Forbe 13slich
{lichen Produkt licgen Oxy~ bzw, 1Pol

’ Y- e el 3y, AT e
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Beizpicl 7, 200 Gewilclitsicile Teln gs outhalin
werden in 4200 Gcwichtstcilcn Salgut;rsiure ;502 ,G el 20Y
crogerihrt. Tenn virvd Sie Temperitur unoclh winrend 10 Niatten wal 709
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l'_Belﬁﬁlel 2.0 B0 Gev’ ntate*l~ Béfn§?e’“
1

3 *1270 atii HdSuerbGOfdede ‘bei 240 a
o in 180, h;nuten Feduélert Das Hyaz¢v;aerls“r zeigt‘

sprucglichen und d¢e erhdltene Hyarox¢ zahl 97% der uberhaugt errelch--
“baren Lctzdgt sc ist. die Reluuplu;*‘. sktis ph“q“ant¢tét1v ver*dufén. DR
Die A4fa bcltung crvlot iﬁ.o GHvlb,tULblLe e Baw~mwlo¢,.d.h. 96% des -

,Hydroxvlzahl von 1058 aufwel st Dle Aufarbeitung erglbt 17 9 Gew1chts-}m

Vtelle,_d h nur 82, 8% 1 4»Butan~1ol
LﬁTetrahydroturan blidot 51ch ‘bei beid

jer (VPraﬁlTud”
elysé or xﬁtPT T
erten thOkLaVBM ,
) ie- Verselfungszahl
5,7 ucd-dle. Hydroxylzahl 694. Da aie Veroelfun.::'hl 2:64% der ur-

ahl 3573 werden mit 2, 5 Ge chyt

\

L o

- e L |

blnﬁcbctztcﬂ Ebters. Rt e T f' IR

g ¥t €liis | ,A Autokldven Ilnrk dies s1bs F’\Il': n&,uhter 1en b*elpn s Be

dingunzen in 250 Minaten Zu einer. Vers chu ;gn‘ von 10,8 und zu einer

Hydroxglazchl von: 640, d.h. bei einer 40%ig lzngsr n"Reduktionsdauer - -ij)._

w1fd‘delxe;ner Vev°e1iunn ahl von 2 59p‘rur reb..’lne HvﬂroxrlzahL von -

- 559-5 .~11~LKAL‘ -Die. Au‘arbelt4ug tr7lbt 12,7 e’lcbtstelle 1, 4 ﬁutandiui
~dohe BB 5% deb elngesetzten Egter - 1 ;-T.»ﬂ

' Bel bei deen Vernubhen ist kein. T=trahydroiaran im Reduktio sproﬂuft A““,;;

'bhauwelscne ) L L L

,';Bensplel §o‘ 106 Gew1chtste11e Bernstc¢n<°areathVLester (Verselfunpszahi___‘;
'1‘>640) werden mit 5 Gewichtsteilen eines Lupfcrchrombarlumkontaktes unter -

180 atii Wasserstofidruck bei 240° in 2507 Mlnuten in einem kupferplatt1er~
ten Autoklaven unter perlodlscher ntfernung des gebildeten #thanols B

fund Tetrahydrerurans reduziert. Nach Entfernung--des restlichen Lthanols
und- Tetrahydrofurans werden 48, 7'Gew1chtste1;e eines Gemisches von Bern-

ste¢nsaureathjlebter und 1,4-Butandiol mit der Versel?ungszahl 1% und s/
der Hydroxvlizahl 1210 erhalten. Die nuiarbeltung ergibt 47,6 Gewichts— _
teile 1.4--Butandiol, d.h. 92% des. eingesetzten Esters. ] . I

In cineaq VZA»Autoklaven werden unter denselben Bedingqngen in 340 Minuten
nur 42,4 Gewichtsteile Hydriergemisch mit der Verseifungszahl 13,1 und der
Hydroxylzahl 1242 erhalten. Die Aufarbeitung ergibt 40,4 Gewichtsteile

1,4 -Butandici, ‘d.h. 78% des elngesetzten Esters.’

' Die Tetrahydrofuranbildung ist bei der Reduktion im VoA-Autoklaven

besconders stark. - -

vruch. Verfahren zar katalytischen Reduktion von Bernstein.-
rn mit Hilfe von Kupferkatalysatoren, dad.pek., dass men
1 pbwecenheit von Ketallen der Zisengruppe durchfithrt.
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K Grileastic USPTOLQKtGo o
i el : . 3 f
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L Fb warde. gefunaﬁng da LSS T stoffhaltlge -
L TolxkOAdensat nroﬁrkt LLQuGllélDell”at6\
- '\
: L ~ vonu E’;—‘I"ei:o:;auren,l die- mi
N tcn mit solchen Di- ode

_ »—Jw maadpstnns elﬁ &oh
LT erunpen fuhreno-

Lo : S : -

= Als hetosaurederlvate der,gﬁkvnnze*cn eten Art gl sued 31bh fur ‘das vor—
~ liegends honaenSatloncver*ahlen naanLLlcn GléJ?ledu&tdb lgSEuréestera\"
u

e Ton Polyoxyverblrdungen° viie .,_ﬁylEHglykcl,-B fyleng ykol, Hexamethvlen~'
glvxol , brenzkateshin,. u~kvlvi "Vkul, Resoro n? Fvavobhlnong Glycerin,

LE —Pﬂxantxloi,‘Lrlmethy101PJUpar' Thloroglucij; EyrogaLiu* uad _entaerya o
Gy - thht sowie die Pclyacetub sigsaursamide von ];-yamlnen, WLh»kThv’endlamlu,‘<"ﬂ

L 1etxamcthylenalan1n, Lexarleum'ur*"'laml ,wtw -—'F)lamlno Propy kau1-

i 3

I=butyisn,

k N /‘_ather,»PLperaaln, L,4—Jldm1ﬁ0bv yieT dla&;hg Ilaylendiamﬂu B
w  Disthylentriamin, Lwlpribvien’:lamlh und Par hau;Liﬂo Wgiterbin kbdn—
’ 'f:'_nen_zano die ccn'vureLdeLten AcereSeigaay ' 'cufSprechenden )
’ -~ Derivate der Tropionyi-, Butyeyl- wnd 3 ¢ Verwendung fin—
;f&éﬂa ‘ L v ‘
- Die vorg anannter ; gonaen w.l, Wit den vorstehend als

Poxyam1nkumpuncntb dev ;ulnakc*r “‘gsaureéﬁide srwehntes Folyaminen

’kunaenblext werden, ' o

Die Kondensation lésst sich wokoehl durcn Dusammonzchmelfen der Komponen-—
ten als auch durch rh t2 in Gegsanwart cluss geeigneten Losungsmittels
durchfunren. Als Losuqosm ttel kCintsli 208, 1 Batracht: Wasser, Methanoly
Linanol, Tetrahydrofuran, Dieri., Drimsihylacelanrd, Ui athylacetamid und
kelhylpyrrolidone I

Jie erpaiteaen Konlensatliiisps ba dve sind o nach Art der Aucpanaskonno—
neanten und fanl der Koniercationo . ton, wnaen, woe dot Heariloastenperatar
and der Ronzerntration der Hus.angadvolls anlsse tis otnanen Prman nefarbe
te seinhe vler curiaghavie Haroe oler thoerinc. stissne,in der ovme Siark
Tadensiilolat wmide she

e oo . b. oale Biooamrtiel tar dorstollang ven rerscigen auf erk-
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sung lasst man bel gleicher Teupay 3
YyLlE Gewichtsteilen Hex&méthxlendla -
. ! W 1
'Lauieno Hierauf wird dag 1eduilon
nltzt, WO bei’ srbr iab Lupdensatlo
~ = i ik
Beiéﬁiel'SJf' 23 evichfgteile ﬁ' R
werden iun: 2000 Tc“leﬂ Rasser bei -
dOo heisse Losung von 88 Gewicht ;
e 500 Teilen Waszer. Nach turzem A
a

tionsprodukt abgeschizden. N:
Gewichtsteile egines schwiach bré

'561“”‘“7 4. In einer kraft
eiren abbtnl enden~Kuh

Hexame th eniiamin 1it o84 Gew li]toqu

}_.
”S'
<
40}

ican~348'554',;
len Athvlen-bis—
asigséureamid be lZQO, 1/4 Stunds lang zusc uei. Aus der
. Schuelze entweicht iebhail wassercampf,wobsi sie ausssest zah-
flursig wird. Nach dem Wrialten errait wan stve C Gewichtsteile sines
glasigen, harien I-=rzes,das beia Zrwarmen bgrbﬁ b 1009 ¢ine stark

=

Tndenzrononde Schnelze liefert,

~4

of £y

1G]

Futentansprache Vertahren car Herstelilung stack
densationsioodakte, dadurs qekennzeic net,3ass man fanktion:l]
tosauran, diz windestens zwel Ketosdureeste fm 'ole

dLbléCr I
R
z

eiitizaten, midt solchen TFeivaminen kondensiert, in denen nipn<ziens
Zwel Amlnogranren e m:nieetuna w1 Kondonsatisnsiakl es wesrerst ffa-

tum tragen,
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L WLBs wurde nun ge iun eng dabb el cvanérunneﬂhdltlge Fe hlen ﬂureueriV'te
“in technisch-e 1nfacher ierse Ju;cb,L" ZUOE YOO Tﬂoogeu mit cvans
‘ 3 : H~ N :
-"1¢n~enhd1t1be Cxyverhindungen cder Aninen. hersiellen kann. Trotz des

hev‘qafcu Anla0cr1ngsbestrebens VUhr anren ~and uhlorwa serstul
bleiben dabei d;w_; »nLruUDun U“PlfaSC”endeI«SLbd inveﬂan
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keatcn anfall en.;J-7f ST L
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. aldehvdcyank yidr in. Acetornd ;¥ el Ry butter—

4o
sgurenitril, 2-Cyanpheanol, 3-Uvenphencl und 4JL phencl.
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Als Gvaﬂvrqw“emh4¢t1oe"£mihe konnen Z.B;‘Aulﬁu cetonitril, !

L
A

itril

[~

i

i
i

Ja

4
~V~Am4nUUuiy1uu’nr1L, 5~(D1vjajath"i)sam1ng N-Fhenyl-B-alauinnitril,
Lm o ound prAmimobenzonliteils D Am1ﬂu—u,g—f iuuWCrLl 4 AmlpF“Ly_fLUh

iti1l, ZAmino-l.3-tclunitiril und 3-K-Athylaming-besnacsitril Ver
rendung finden. . B * .

Der Umsaiz der vyangrupvenbaltilgea Ver bludunpcu 1t Proseen wird zveok
massig 1n Gesenwart SireS inerten losunasmitiel s una (le“anenfali~
d

Water Jusalz ei1nhes 54 & Pilttels dud ‘_rf‘::-_'.,‘.;’-x.’!\.

Als inerte Losungsmitici sind z.3. geelgrei @ Me-bylencnlo rid,Chioso-

1l
- : oy Y T poe R T T N N . - . o -
oL, Loirachlorkonicastoin. Jdetrachioraihyica CET Lol e U=Jdinl- Lol ben-
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'wul Phosgen auf e
y

;\chnbruquutdltlge Parnsty ero.',j i
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-l

elnem Kol Phosoen antatehen ChLoramelsensaareester wogegen de;ﬂ
Umsatz vor zZwei Hol Oxyverblndung mit einem Mol 'Phosgen CVanorup~\<
penha1{1g~ KohleFSaarcebter l’a¢elto“Del dez'Jlnw1rlung von-einem
Mol eines vvangrappwnhaltl eI Amlns erhaif
man dlc BﬂtbeGuh&ﬂQch‘Hqu thIVhLorgde oder—knavéns dureéster, je
‘nachk dem ob mar . von - olhem uunundaLcn oder’ primiren Amln ausgeht
oetzt ‘man ein ol Phosgeﬂ mit zwel Mol eines der genannten Amine
um, S0 erbiit men Jj& nack Art des Amlnb dlw uder tetr“'ub8u1fulprte

l._‘.~_m . - 1 B X

Dre~nach diesem Verianren —rnultenen cvangrunpeuna'tlgen Iuhlen~
sauzedcllvate konnen als Zw1cc“ennruﬁukte fir die Hersteilung von
Farbblgifen und Pharmazeut’ka verwendet werder.. _»?' e _’,;_

I

‘UdlSElcl 1. “Bine’ Lésung von 610 Gew1chtbtc1*en L EaPnenyluﬁudidnlna-

nit¥il in ébdAGew1chtste11en Toiuul gﬂ%ﬁ%t w1rd wit 1000 Gew1ohto~“"'.-‘”
tellen 16%1ger Natronlaugg_unter kraftigem Rithren vermischt. In @
diese Mlscbung leitet man . bei- 0-5% 400 Gewichtsteile Phwsgen 1m .
Verlauf von 2]/28tunden ein. Nachdem das nea&tlonsgemlsch HObh 1/?
Stundu kraftlg durchgeruhrt wurde,‘iaSbt man erkalteng trennt dlu'
wa<ser1ge uChlbht von’ der oilgen—ab und trocknet letztere uber Natrium—
sulfat. Diese. Schic cht entnalt etwa ‘500 G~w1chtstclle N~B~ yanathvi~_ -
pbenyl—harnstoffchiorLd d 1. 926 a. Th., o o _-»u_ f
Deiiiicl 2. Zu’ elﬂe‘ Mischang von- 41000 herthSIc1iUﬂ uhloruform ‘
und 160 Gew1gﬂt teilen Fhosgen iasst man eine Loésung von 260 Ge-
Wlbhtbtclleﬂ m~Am1nobenzon1t”11 in 2000 Gewichtstesle Chloroform _

alimahlloh derart einiauien, dass die Temneratur des Koaktlunsgaw

-misches 45° nicht ube”SLcLQT Nahrcnd des BinlauTens lasst man noch

etwa 80 beW' chtsteile Phosgﬂu in das -«eal:t].unsgemlsch einstromen, - 9
Nach besndigter Zugabe wird das~Losongsmitiel abdestilliert ung -

- der tuckstand wuter »uxu;uuuLLcm Druck Ffraktioniert desti liiert,

Dabel ur:a;t wann als Haupt Lrraztion 290 Gewichtsteile m~Cvdnphenvl—
1soGyant; (Kp~116-1229/9 wa) d.i. S1% d.Th,

Beispiel 3, In eive Fizchaug aus 250 Gewichtstellen Di 8- Cyane
athylamln, 250 Gewichisteilen Toluol und 1200 Gewichtsteilen 10%iger
Natronlauge le:tet mar unter kraftigem  Ruhren bei ciwa 50° 250 Ge-
wichtsteile Fhosgen ein. Hieraur wird die Toluollesung vor aer wag—
serigen Natronlauge abgeschieden, getrocknet und unter veims :nderten
vruck freltioniert de stilliert. Als Pauptfraktion eriinit man 270 Ge-
wichtsteile Tetra-- ~B-cvandthylhi:rnstoff von srstarranpgspankt H0-n1 0,

d.i., 97% d.Th.
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g k?:if) Su_ 180 Uewich ol ! hoﬁ? LS} 1 '/50 Gcw¢uﬂts’ct¢eu”
A lU;aul igsst man die.FHaltte einer liischu ng aus 500 GewluﬂfbteLLe' 4
}— vanbhencl , #3700 G chistdlien Diathvla 1A1n‘dnd 125 Gew1chtstel~
Y ,+en Lulu01'1nnerna' S i bel 5&&09 ernlzufen, Danaéh gibt man-
4es,xbant10nug misch weltarf 180 Gew1chtstelfe‘lh Qsgen. und lasst T

\ .

d}c:”wplt& hdlfteqder ul,bbung -aus C"anpheﬂol Dist thylanilin und o
CToluol iu NelfeLen-Z Stunden bei’ 5 -10° “einlaunfen. Das le aktlonsgb~_.v'
e ch'wiru hlcrgui zur dntfernuug UbéerhU““lDLU Phosgenw.und deo o

bejxj eaKtJu“ gebilictén: Didrny&qnl]lu,JL rhvdrates darch

telt, die LOLUOl¢OSQQg ebpe\cnl eden und Jbar/waO*mr ‘reiem N:"" | :
sulfat petrocknera hnsc”lwehoend w¢ri die TOLLOILOuuug dni p
dertem Druck fraktioniert destilliert,) ' Bei”100- 105%/17 um d -
de“‘Cbioxamelsensaufe«5~uvqaohanyiestez ube,c Dle Ausb ute

440 Gew1ch stclleo d.i. 9zyp% da¢ SR . "\ » .
fafqugggi ‘uch, - WerTahren zur }@r tellung Fon cyangruppenhaitigéﬁ i
Yohiensaureaerlvauea dadurch celka 170. unefg dass Mahﬂcyéngruppenw é

v,“altlge Chyverhinﬂun{eq uﬂer AW1n~ mit Fhospen umsetzi,
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‘Dabei arbeitsl man ih_#

Verarbertungsmoglichkeit iu

"Bel dem Aufschluss vonv21nk@hromit_uﬁfe’ Verwendune dér gleidhen L=,

"”'fEW/KauiﬁTﬁ".? e T T ~J.\KrﬂfwiﬁwJ i sic, ﬁum 22 Mars 1944 = *'*:'5
AW RT LTS AR, . nger R

Einger. .., i o A*“f~ T N RN

N ptmwm:;ﬁ
zw. M3 schun ~ﬂfié*fi T
b ] \ : e K
, TRyl ~

wsw. . um der ocnme;aa_ajJﬁ
zielung elries Hinrerchsndern .

derlich iste

schlage erzieli man zwaxr eilen‘béfrl edigenden Umsatz des in dem . ‘xf:?

" Chromit eniballenden Chroms zu Chromat. Ein SCnW“rﬁingUdeA hauhteii

digsss Aui"’h¢ussvprfan sn'.bes%ehi abcr darin, dass-das Zzak dabei
An Form von Zi nkoxyd $w'Ge,iS;h m.t bedeu teuden Mengeu 'alk usw‘,anm
4alii aus dem das Zinkuxjufnur‘in ums»andllghechise gewounen Wer -
dcu kapn . . S ' ‘ o _

Es wurde | nun gefunden. dass bei dew vorerwaﬁntéh_Veffahren-zum Auf -
schluss von, Zinkchrom:t Zuschlsge von Zinkoxvd bzw. solcher Veﬁbin;wiv
Tdungen. wie bas-&inkcarbomaig die beim Gidhen Zinkoxvd ergeben, 3a _
hervorrageuden Masse geelgnet sind. dem Aafschlussgut die aus dan
cben erwahntew. Grinden erforderiiche Porositat zu verleihen. Auf
diese Weise geliugt es nicht e, das Chrom des Ziukchroma't
51 ikommen inm Chremat uberzaiihren. soddere ancn Jdas Zink des

Mow g e e e

Y

tisch w¢

)
Chromtis zusq

U

&)

=

0
- 1 W’l + N
PTG S Ur A FL IR SR

MTmEn Bi1i 0 4ea sle Jaschias coeeied ten SLohoecd slwoin !
iz Sacre 1ei.nt Igsilcues nocLpiozen: oo Frod iz a0 ol Lo Jig_ ;
so erhaltent Onromatlauge enthelt nur Spuren von Zink, fas sioh io i
vzxunnler Welse vollkommen ettfernen lasst. . v
Ber dem erzondunasyendusen Aofschluws des Zinkchror: s sureendet man ;
gaveRiadte sinvn c-rinoen Uberscnuss {etwa o109 “4her cie. anf das :

10 Zinkchromit eninlinne Chrow " rer-vinete lenge Alzalizurbanat
oder Aikalthydroxyd. [Der Rufucniass wird vorzugswelse be. Trnpern }
turen vop etwa 7C0 I000Y vaor. enecsmen i , .




Das vorl iegend« Ve¢fdnren kamn au ch mit Vor+eil zum AusthLass von

MlehULQGA aus Chromoxyd und Zirkoxyd, dere gt Auiarbeltung uach dﬂn .
- bekannten Verfzhren schwierig ist,: Vervexdung i;ndeng Auch d:rd tigs
L8 Mlschuaeen liefern, wenn man fur sinen hinr eichenden Gehalt .am.

Zinkuxyd-ﬁj ‘Zuschlag \nge,o;abxc slng QUIUSb Schmelze und ‘
€ , SRR
’Lassen «1oh 86 1n tccﬂnzbgp elalauner !c1Sc auison¢1bssepo.“-»f .

S R . - o . : - =

Bevsglgi 1°7 55 kg feinst. gem:nicneo'c‘ ’oZLUkph mit mL4\01uem

GehaLn von 65% CL.Oﬁ und 35% -Zu0° wérden mit 53 "‘g,~ dLLoDOQa and
[ 95 kg ZlnAu&Vd SUfg;BLth vexm’ers’undlbei»yOOU u Jns€I ELu?laseﬁ_"
© vop La aft una uftere, Darchmls|nuug dﬁr Sch eize drei brqnden ge g;ugtgw'

>

%
e

‘i . Die ﬁObh:hGleE 3¢ hmelze erd mi c“Wa s
“unter Rilhren auf etwa 80O gen e, gDie s erhaﬁcen° Lauge w_

@ff_ f:ltllertu~ Es erden haLte” - L "
ST 690 Liter StainaLge m]L'lOS g N Am L tefo”
~ 100 0w Waschlauge mit 8,7 g and 3

i T 120 k¢ "”kener'Zlﬁkoxyaruuks : éink01¢om1t
L und.. 92, B% Zipkoxyd emthait, - IR , 1 -
v anach betragt die . Ausbeate bei der- Unbetzung des - Zhuxchrom ts

B (N

- zu Natrlumuhromat und 7LnKoxvd 98Po- ,gi" - e o

*fBelsELeL ¢;~ 50 kg elﬂ#r chn scnc"uA”omoxva Z nkuxvdmlahlung

‘ ‘mit einem Gehalt von uO% 81105 and 408 Zn0 werden feiost genghilen :
~E T und ‘dann. mit 567 kg calc.Soda uad 90 Kg ijloxvd gut vermischt. Danp |
©-wird bei /900- -1000° unter Einblasen von Luft uud Sﬂng 1'1>€F“D§féhl

7~ “misching’ ‘der Schuelze dre1l Stunden gegliht. - R
'—n~——91e Aufarbeltung der noch heisse 'qbnmexze grfo. g in der 3n i
Belspiel 1 beschriebenern Vb‘bev. Es_wezden erna¢ter: )

700 Liter Starklauge mit 102,5 g Na54:0, im Liter,
180 ~ -" - Wascnlzuge mit lo, { g ¥ and
121 kg trockener ﬁULKde“d. der 1,2% Ainkphr\mlr und
95,5% Zimkoxyd emthait.

Die Ausbeute betzagt also 97%. Lo

Belspiel 3. 150 kg Zinkchromit ‘mit einem Gehalt von 61 5% 0120j
uad 33, d% 760-werden mit 352 Kg bas.Zinkcarbonat (w1t eipem Gehalt
“von 78,55 Zn0) und 150 kg Kaliumhydroxyd Jut—vermahlen. Das Misch-
gut wird 2 Stunden bei 1000° unter gleichzeitigem Finblasen vou

K Luft und sofgfaltlgem Durchruhren gegiuht. '

Die noch heisse Schrnslze wird in Vasser erngetrvagesn. Dann wird,
etwa 1 Stunde bei 807 geruhrt und avfiliriert

Moo erhalt so:
1850 liter LauJe mil elnem Genu7:>vog 209 kg Kultuwthronat,
. 520 k; trockenen Ruckstaand, der 2,15 Zainkchronit. und
1

nkoxvd enthalt.

VYL
1565,

D.\Cf}-’

Die Ausbeute tgLrngt 150

Paturxtaxmnu;;; AufaL...l‘leg Vini .:1:\: ehrom:t bowe x.,;\hu“; el Vo Sink-
oxvd Tund Thromexvd mii Hille von AlRallearbonston ods ;
1]

[&2]
wart von Siakoxvd odur volchen Zlnkverbindunosh, aelotye szj’uiuaun 14
Zinrvoxyd uberachen.
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oo T L vGrfahren Zur Herstellung won Arylcarbonaten. -

.dS;: ;T oo Axylcarbonate werden en%weder durch Umsetzung voh gasformlgem Phosgen

N a0 omit wasserlgem Alkallphenolatlosungen, durch Einwirkung von gasformi-

gen Phosgen auf Phenole in begenwart von. Pyrldlnbasen oder .von fluss1-f; s
. gem Phosgen aaf Phenole unter Druck hergestellt b o co T

" Bei. -der Umsetzung von gasformlgEm Phosgen mit - nasserlgen Alkallpheno- L
latlosungen treten Phosgenverluste durch Verselfung,des PhosgenS;w -
-unter Blldung von Alkalicarbanat und Alkallchlorld ein; ein \elterer
" Fachteil dleses ‘Verfahrens besteht darln, dass die Arylcarbonate in
~feuchter Form. a,nfallen9 modurch leicht vezselfbare Produkte, wie z.B.
das Brenzkatechlncarbonat der Gefahr’ einer teilweisen. Verselfung belm f
’"Trocknennunterllegeno D1e Herstellung der Arylcarbonate diarch Ein~ f
: "w1rkung von gasfarmigem Phosgen auf Phenole in Gegenwart von Pjrldln-:“
© ' basen erfordert eine Abtrennung des Additionsproduktes”von Chlorwasser—-_wg
'f-stoff an Pyridin durch Auswaschen des Rezktionsproduktes mit Wasser, v" ' .
wobei ebenfalls wieder die Carbonate in feuchter Form erhalten werden
und somi}% die Gefzhr einer Verseifung entsteht. Bei der Umsetzung
- von flussigem Phosgen mit Phenolen unter_ Druck schliesslich ist der.
Umsatz gering und die Ausbeute an Carbonzat nur unbe;rledlgend o

3

" Bs wurde -nun uberraschender&else .gefunden, . dass Arylcarbonate SlCh in
. technisch. gldtter Weise durch. Hmsetzung von gasférmigem Phosgen mit
9 Phenolen chne -Zusatz eines Siure bindenden Mittels und demit unter
'~ ~~Vermeidung der oben ervdbhnten bei der Anwendung derartiger Mittel auf-
tretended Nachteile Raxksobaksokxarufaolarxiakyx herstellen lassen.
Die Arylcarbonate werden auf diese Weise in sehr. guter Ausbeute er~-
helten. Dabei entstehen bei der Einwirkung des Phosgens auf die Phe-
nole zunachst.Kohlansaurearylesterchlorlde, die-sich mit noch unver- ,
dndertem: Phenol uater Ghlorwasserstoffabspaltung zu-den Carbonaten. i

umsetzen. ~

. . . g
e T R A Ty - .
.

Die Umsetzung wird zweckmdssig bei erhshter Temperatur vorgenommen. o
Debel empfichlt es gich, in bbkannter Weise fiir eine gute Verteilung

des Phosgens. im Reaktionsgemisch, so z.B. durch Arbeiten im. stohenden ;
Robr .unter.Anwendung eines-turbulenten Gaastrames, durch schmelles ‘
Rithren oder durch Verwendung feinporiger Zuleitungsorgane Sorge zn '

trogon. | i




VNachldem vorlleaenden Verfahren konnen-a,B \Phenol Kresole,
~Xylenole, halocg enlertc ‘Phenole, Brenzkateﬂnan alkyllerte )
'Brenzxat:culne, Oxddlphenylen?una Naphthole in dle entspre—.
"cmenden Carbonute uberge*uhrt werden° ~:f . .'-ﬁ, IR

deuu4v¢ 1 10 Gev1chtstel;p Brenzkatechln heﬂden 1n\e1nem
Emalllekes;el ‘auf”160-170° erhitzt. :Unter utem Rihren leitet
o men 1nnerhalb <O\Stunden 15 Gew1ghjsj°11e Pbosggn ein;- wobei
glelch zu, Beginn dés Elnleltens 1ebnafte Chlorwasserstoff- '
dbspal+ur~ einsetzt, Die Aufarbeltung erfolgt durch - Destlllqm»
- tiom bei” Normalaruck Hlerbel destlllleren kel 222— 259 etwu
il;,/ Fg”lthtstelle (= 92% 5Th, ) farbloses Brenzkatech1n~; :
carbouar.;Fp 117°$° \O 56 Gew1chtstelle destlllleren ‘Tei-
7225-230°% und bestehan.aus elnem uemlsch von Brenzkatechln und -
Brenzkatbcalncarbonat f;k_ . e DR
"Belsplel 2. 500@ Gew1chtstelle einés Gemlsches von 1°omercn1’ ‘”
X)lenolen werden in elnem Emalllekessel unter Rihren bei. 160-170%
oit Phosgen behandelt Innerhalb 16 Stunden leltet man 4520 Ge-"
thhtStelle Phosgen ein., Dle Aufarbeltung erfolgt durch Deqtllld—‘
tlon unter. vermlndcrtem Druck. Etwa 1020 Gew1ﬂht steile Xylenol B
dert zumackgemonneng Bei 188-200%" (6 mm) destllllew_'
ren 4180 Gew1chtste11e Di-xylylcarbonat als helles 01 (= 94ﬁ X
d+Th,. bezogen auf verbrauchtes Xylenol). : . -
Wird anstelle des Ruhrke sels ein langes.- stehendes Ronr angemandt~?
, das Paosgen ix feiner Verteilung eingefthirt und ein zweites Rohr. "'
e auchgescaaltet ~$0 kann eine fast restlooe Unsetzung des Phosgens
erreicht werden. " Der Phosgengehalt im nbgus-betr;gt hlerbel‘; o
aenlﬁcr als 5%.. o ‘ :
. | >

Bolsolel 3. In der glelchea helse wie im Belsplel 2 beschrieben,.

<wird Phenol bei 170° mit Phocgen. behandelt. Aus 500 Gewichts—.

teilen Phenol werden hierbei etwa 498 Gewichtsteile Diphenylcartonat

(Kp. 3.nim/142-148°) erhalten (iiber 90%-3.Th. bezogen auf verbrzuchtes
- Phenolj. Das Carbonat destilliert als fsrbloses Produkt (Fp 79°).

‘\

Beispiel 4. o-Kresol wird bel 180O mit Phossen behandelt wobei ale_a'

Uu*cdlunrung wie in Beispiel 2 erfol t 2500 Gewichtsteile o-Kresol

erwe en ungefahr 2600 chlchfstelle -o-tolylcarbonat (Kp.40 mm
2 §p 53~ R4é)( 90% d,Th. bezogcn aufyverbrauchtes o—Kreéél)

Belq 1e1 5 Beim Einleiten von Phosgen in o- -Oxydi ncn"l bei 160-
T70° nach der in Beispiel 2 beschriebenen-Weise erhilt man zus 2000
Gewichtsteilen o- OVXdlphenyl 2020 Gewichtsteile Di-(o-Diphenyl~
carbonat) (- 94¢ d.Th. bezogen auf verbrauchtes o- Oxydi 5enji
Carbonat destillicrt uls hochviskoses 01 (Kp.5mmn/2502 26

Patentenspruch: Verfahren zur Herstollung von Arylcarbonnton durch
Uncctzung von vs;orwxgcm Phosgen mit Phenolen, dudurch gekennzcich-
net, dasg men die Umse ung in Abvccenhei t von Sidure bindenden
¥itfeln vornimmt.
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Bckuﬂﬂtllch zelchnet s1ch Benzylcellulose dd}ch pohe hasserbesiun-fl.f

o digkeit emws. o e A T
- Es wurde’ nun gefunden, ddSS man Lellulosederlvata von besonders

- lwhoher Wascerbestandlgkelt erhdlt, wenn man tellwelse benzyllerte,,

s also- noch. frele H]droxylgruppen enthaltende Cellulose in Benz;l—“

: cellulose—ﬁorbamlnslureester uberfuhrt‘-u R o L e

\ :

‘. Als Ausgangsstoffe fur die Hers zr’fj 3 5“?;iﬂﬁzgﬁﬂzilu;C$5;-& = =
= giurecifer-gignen- 5~§l.ﬁu‘L.u;;uduhbnévllertb Lellacipo-m mit cinca v '
EEORNE ‘Veratherungsgrad,von etwa-1,5.- 1,8 Benzylresten. im.Gl: kosegruhd- R

;“molekul Dle S0 erhdlteneniCelluloseather—catbon3¢ureester konnenw

B Dle Jberfahrung der. tellmelqe benzvllerten L&llulosen in dle Carb-_
‘aminsidureester ldsst sich z.B. in an 31ch bekannter. Weise. durch. nlﬂ-
wirkung ven Isocyansaureestern auf- dle‘Benzylcelluloseldurchfuhren.

" Im allgemeinen verliuft die. Umsetzung bei Temperaturen zw1schen.etwa

- 50-1500 am glattesten. - Zweckmiissig.werden die Isocyansaureester im

= ; ,Uberschuss angewandt. Als Isocyansaureester lessen sich. z. Bc ver-

<. wenden: Methyl-, Athyl-, Butyl-, Benzyl-, B-Phenylsthyl-, Cyclo-

' hexyl— und Phenylleocyanat, sowie..im Benzolkern durch allphatlsehe~—~

.Gruppen, wie z.B. Methyl=, Athyl-, Propylr durch Halogenatome, vie

z.B. Chlor und Brom, durch- Nltrogruppen, .durch Lyangruopen, durch

Carbalkoxygrupoen, vie z.B. Carbmethoxy oder Carbathoxy substltulerte

Phenyllsocyanate,

~Durch Zusatzhvon.Quellmitteln fiir 'den Gelluloseﬁther lﬁsst’sich;die
Unsetzung wesentlich erleichtern. Als Quellmittel eignen sich z.B.
Pyridin,. N-Methyl-pyrralidon, Dimcthylacetzmid und:Dizthylacetamid.

Beispiel 1. 50 Gewichtsteile niedrigbenzylierter. Cellulose mit etwe
1,6 Benzylresten-ir Gl kosegrundmolekiil, hergestellt nach Beispiel 2
des DRP ... ... (I. 71 942 IVc/12 o), verden zusummen mit..100 Gewichts
teilen Phenylisocyanaut und 100 Gewichtsteilen Pyridin 1 Stunde in

o A AR S i ois: D i e




e ?.',\elnem gut w1rkenden MIQCh— oder Knetapparat unter Buckfluss—
R T D kuhlung auf 120% erhitzt. Anschllessend wird der grosste Tell
' des nicht verbraichten Phenyllsocyanats sow1e\das Pyridin durch | SUANE
Destillation unter vermlnaertem.Druck aus. dem- Reaktlonsgemlsch e : s
entfernt. - Die. zuruokblelbende plgstlsche Masse wird: durch Ex-
R , trdktlon mltnMethanol von -dem- hoch-in- 1hr verbllebenen Isocyanat'*“f*j‘}{*gjf"
“M‘F;wai‘aﬁd Pyrldln befnelt ‘und hlnterblelbt als krumellge, braunliche , : B o
| | plastlsche Masse: Setzt man einen: auf elne Glasplaite aufge- }-f--~
fstrlchenen F;lm dec so~erhaltenen Celluloseather~carbam1nsaure»‘ L
o esters eéiner Benandlung mit 80° ‘héissem @gsser aus, SO blelbt er -
. _-noch - nqch HZ*Stuqde volllg du;chsmchtlg klar, wahrend eln unter _
" den gleichen’ Bedlngungen mlt Wasser behandelter F1lm dus er— . L
5_»"°chopfend benzylierter Cellulose eine. stark ~“e1sse Trubung zelgt L

;f_und 1nfolgedessem volllg undurch51cht1g 1st

: Belsplel 2. Verwendet man anstelle von_Phan;llsocyanat dn: Belsplelw.;%h
*1 dap 3- Caxbathoxy-phenyllsocyanat, 8o exrhilt man eine plastlsche
- ~Masse von #hnlichen Eigenschaften.. .Ein dardﬁs hergestellter Film ... . .= .\
... ist. ebenfalls,wesentllch w1derstandsfah1ger gegeniiber der. Einwirkung S
':Wasserlger Medlen als ein Fllm aus erschopfend.benzyllerter Cellulose

B Co i C _/_' -
. o -

Patentanspruche Verfahren zur’ Herstellung wasserfester Lellulcse—'?.‘~
derlvate, dadurch gekennzelchnet -dass man” tellwelse benzyllerte

Li;;‘gellulose in- Benzylcellulose~Carbam1nsaureeoter uberfuhrt
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Mowe

oo . Cem ; : TR SO

Eo Es warde gefunden, dass mzn technlsch wertvolle Kondgnsatlonsprodukte
L erhdlt, wenn man Amide von Ketosauren, insbes. Amide- Von B-Ketosauren 7ff":fk‘
‘mit Aldethen nanentllch Formaldehyd konden31ert o i '
Als uetosaureamlde elgnen sich’ fur das vorllegende Kondensatlonsverfah-“ S
-~ ren z.B.. Acetess1gsa_-eam1d N—Methjl”" N¥D1metth-' N—ﬂ*h"l N;Athyl— -
o methyl-' ‘N-Butyl-,. N—leutjl- N—Isobutyl-, N-Dodecyl-, N-Oktadecyl- _
”“f'N—Cyclohexyl- N-Benzyl aﬁetess1gsauream1d Acete831gsaurea1111d Athy—
len-bis- acet6331gsauream1w Butylen—bls—acetess1gsauream1d Hexamethjlen~;.,
 b1s-acetess1gsauream1d, Triracetoacetyl- dlathyLentrlamln, C-Methyl= C—v
Athylacetes31gsauream1d Lavullnsaureamld LavullnSJure—N—methV1am1d

- und Benzoyless1gsauream1d

1

HfMAls Aldenjde konnen zZ, B Verwendunu f1nden° Formaldehjd ACGtcLQeJVd
.Crotonaldehyd und Furfurol. : I . 3
‘Die Kondensatlor kann durch Zusatz von Kondensatlonsmltteln, wie Natri-
;Tumhjdroxyd Calc1umhjdroxyd Ammoniaky- Soda, Natriumphosphat, Borax,Salz-
- s#ure,. bchwefelsaure, Toluolsulfosaure, Oxalsaure, Wélnsauxe und Kallum- :

blsulfat gefordert werden. S -

Durch. geelgnetefWahl der Kondensatlonsbedlngungen $0.z.B. der Konzen- -~ .
" tration. der Ausgangsstoffe sowie der Kondensationstemperatur ung. -dauer '
- ktnnen d1e Eigenschaften der Kondensatlonsorodukte jeweils weitge. nd

‘gedndert werden. Es gelingt auf diese Weise sowohl losllche unc scimelzg-
" bare als auch unlosllhhe und unschmelzbare ilassen zu erhalten

D, frodukte konnen z.B. als Kunststozfe Verwendung finde

Beispiel 1. In eine Losung von 212 uew1chtste11en Acetesezgsdurebutyl-
~amid in 700 Gewichtsteilen ,O%lger Formallnlosung ldsst man unter Kiihren
in Leufe von 10 Minuten 20 Gewichtsteile 40%1ge Netronlauge elntroo*en.
Hierbei steigt die Temperatur auf etwz 45°, Dunn wird am Riickflusskiihler
@ine Stunde zuam Sieden erhitzt. Das datei -Av-allende Harz wird in Chlo-
roform aufgenommen, die Losung getrocknet und hierauf das Losungsmittel
unter Er'itzun auf 190° bei einem Druck von 20 nm quecksilber ubdesti] lier
en crhil 7 Gewichitsteile Cinvs brianlichen tcichharzes, due einen

- e
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- 'Alkohoien, Ketonen,' Estern oden chlorierten Kohlenwas-  7'f.§ ‘ ],\ o
'sersto?fen loslich 1s§« T ‘f:w» : - S f'  i4jff D
Lo ‘BeispiéI;Q 114 Gawichteteile Athylen-bia-acetessigsdureamid R
. ' werden in elnom Gemisch von 150° GeW1cbtetellen BO%iger Forma-; gﬁ_ ‘;-‘,*“;” o
' linldsung und 250 Teilen Wasser geldst und unter- Ruhren mit-— O _
10 Gewichtsteilen 30%1ger~Natron1auge versetzﬁv bie Umsetzung o
| *,vollzieht ‘gich unter- Tempergturstaigerung° Nach - wenigen Mlnuten PR L
erstarrt der gesamte Ansatz -2u einem festen Gel Nach dem - - - G e
S Auswaschen mit Wasser und Trocknen bei89° werden 120 Gewiohts~ oy
"1 teile eines harZartigen Kondensatlonaproduktes erhalten@das ST f
e unschmelzbar und'in den dblichen organisohen Losungsmatteln R 20
TR unlosllch lst - o e e R R .
T Patentanspruch Verfahren zur Herstallung .von Kondensations- ’ Ih"
' produkten, dadurch gekennzeichnet, dass man Amide von Keto—_ _
-sduren” m1t Aldehyden kondepsiert“ LT e
- o o v )
>
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Verfahren Zur Herstellung ;éé¥éﬁ%ora&éfjégsaJ;Zestbrno

2 | Gegenstand dieser Erfinﬂung st ein Verfahrenm zur Ferstequng der -

,,af*fo_vv; i ~Chloramelsensaureaster von. Alkoholeﬁ’mlt =T Kohlenstoxfatom 0 im -

Iﬁ .‘37. ,1 - Molekula ol r«l". L _ SR | . - ,j L o .1“‘ }W.

e Es 1st bekannt Chloramelsensaurebutylester durch Einlelten von gas-.

formlgem Phosgen in’ Butanol bei nledrlger Tempera tur her2uste11eno,mmrl;{;-

© Die Ausbente bei dieser- Verfahrensweige ist. unbefriedigend. Man hat - .

©_% - auch berelts den genannten Zster’ durch Einleiten von gasfdrmlgem Phos°=

' gen in Butanoi bei'hsheren Temperaturen hergestellto Pierbei ist die

~ Ausbeute an Ester Jedocb noch gerlnger ‘als bel dem ersterwahnten Ver- -

fahrenou L - o S L

b

-Es wurde nun gefundenJ dass man in technlsch elnfacher Veise dle Chlor
amelsensaureester von. Alkoholen mit 4-T Kohlenstoffatomen im Molekiil
in vorzugllcher ‘Ausbeute erhdlt, wenn man. in diese Alkohole zundchst
bei niedrlger Temperatur Phosgen™ elnleltet und dann die Umsefzung bei-
o hoherer memperaturg~gegebenenfalls unter weiterem 11inlelten von Thos- e
————-  gen vervollstandlgto [ e -

St o Unter den zur Vberfuhrung in. Chloramelsensaureester nach dem vorllea-’
o . - .genden Verfahren geeigneten Alkoholen seien z.B..genannt: éinwertige
=~ 7 'Alkohole, . w1e ‘Butanol, Amyl-, Hexyl- und Heptylalkohol,. Cyclohexanol
und Benzylalkohol ferner zweiwertige Alkohole, wie Butylenglykol
Hexamethylenglykol und 2=Methvl=hexamethv1eng1ykolo

Zu Beginn des Einleitens des Thosgens arbeitet man zweckmissig bei
Temperaturen von etwa 0-20°. Die nachfolgende Steigerung der Tempera-
tur zur Vervollst@ndigung der Umsetzung erfolgt vorzugsweise anf

einen Temperaturbereich von etwa 40-70%

Bs wurde bereits vorgeschlapen0 die fir die Gewinnung von Urethanen
aus ChloramaisensBureesterm und Ammoniak oder Amin erforderlichen

Ester in der Weise hersustellen, d ass man zuntchst in LSsungen von
Phosgen in chloriertem aliphatischen Fohlenwasserstoffen bei niedriger
Temperatur Alkohole eintriigt, und zwar auch solche,-wie sie nach

-
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S dom vorliegenden Verfahren\verostert werden9 und dann die -u¢ff
Umsetzung unterAAnwendung hdherer Temperaturen, gegebenen=\ ey
- falls unter Einleiten von welterem Thosgen vervollstandigto T
‘Gegeniiber diesem Verfahren hat das vorliegende den Vorteil,J

.o dass’ sich’ dle -Verwendung eines Losungsmittels erubrlgt und -

‘i:lﬁt infolgedessen der Ester unmittelbar in unverdiinntem Zustand . o
) anfallt Durch den Fortfall des Losumgsmittels lésst 91ch nau -

\ elnw1rken und erwarmt das . Reaktlonsgemlschmyor dem Abfllessen B
auf 50° ‘Dann wird der gebildete Chlorwasserstoff sowie das uber=
schu§s1g9~Phosgen mit Luft abgeblasen° Man erha1t<2§2 Gew1chts=’
telle’Ester 3«98 7% d. Tho S o . S

Belsplel 2°_In 512 Gew1chtstelle eines technlschen Isoheptylalm_l
~~“kohols werden 600 Gewichtsteile Phosgen elngeleltet wobei die
Temperatur allmdhlich von 10 auf 60° gestelgert wird, Nach der:
,vaufarbeltung in der im vorhergehenden Beispiel beschriebenen
. Welse erhalt man 760 Gewichtsterle Ester = 96,5% d. Tho

v-‘Be1splel 3°v In 400 Gew1chtsteile Cyclohexanol werden 600 Ge=‘ ,
wichtsteile Phosgedyﬁlngeleltet d ass bei Beglnn des Binleitens
" das: Reaktionsgemisch eine Temperatur von etfwa 10° b931tzt und im
- ¥erlaufe des Elnleltens die Temperatur allmihlich auf'60°'steigto _
- Nach der Aufarbeitung in- der in den vorhergehenden Beispielen.be- -
~ schriebenen Weise erhilt’ man den Ester in einer Ausbeute von - '

610 Gew1chtstellen = 93.,9¢ 4d.Th,

Beipsiel 40 216 Gewichtsteile Benzylalkohbl werden mit 300 Ge-
wichtsteilen Phosgen umgesetzt, wobei die Hélfte des Thosgens
zwischen 5 und 10°, der Rest unter Zrhitzen bis zu 65° eingelei~-
‘tet wird. Nach der Aufarbeitung erhdlt mah 333,5 Gewichtsteile

= 97,9% d.Th, ' .

Patentanspruch, Verfahren zur Herstellung von Chlorameisensiure-

estem durch Umsetzung von gasformigem Phosgen mit Alkohol,dadurch

ekennzeichnet,dass man in einen Alkohol mit 4-7 Kohlenstoffatomon
m Molekiil zunﬁchst gasf&rmiées Phoagen beil niedriger Temperatur
einleitet und die Umsetzun§ bel hdberer Toemperatur gege enen—
falls unter weiterem Einlelten von Phosgén vervo laténd
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g . Yerfahren zur Herstellumg von _Chlorameisenssurecestern. o
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Gegenstand ‘dieser Erfindung ist_ein,Veffah;gﬁ“§ﬁ§.Hé‘§f§TTung~der%Cblbrouﬁgi;h','

“‘-ameisensﬁureeéférxvomfé%ksholenHmit,miﬁdest&g&;% Rohlenstoffztomen dm '~
1-',_\Mdlekii1; e e T R s “T < / /

~ Es ist bekannt, Chlorameisenséurebutylester dirch Einleitem von gas- T
formigem Phosgen in Bytanol beiTqiedriger;TemperaturuherzustellenxDie'

. Ausbeutenbei diesem Verfahrem Sindjunbefriédigéaﬁg'man»hézféuﬁh‘bereits'

- den Chlorameiseniisureester des Butanols durch Binleiten von gasformigem

... FPhosgen id'den_AikohQijbéijhﬁheréﬁaTempérathgeg;hergestelrtaiBei“diesemffﬂq\ :
Verfahren sind die Ausbeuter an Ester;noéﬂ7gerfhgertglsjbei=dgr erstge- .

L

~nannten Verfahrensweiseo. = T
Nach dem Verfahren von Patent ... ... (Patentammeldung T. .. .ogosod 7
~~"erhélt‘man‘Chlorameiseasé&igaster.von-Alkohplen'mit 4=T Kohlénshoffato-
" men im Molek#l mit befriedigender-Ausbeuts,wenn man Phosgen zungchst
- bei-niedriger ‘Temperatur 'in den Alkohol einleitet und dann die 'Basetzun_g,,; '
" bei hﬁherer'Tempéfatﬁf;~gégebene&falls'unﬁgr weiterem Binleiten ven :

- Phosgem wervollstandigts =~ . = I I S
Es wurde nun gefunden, dass auch die Herstelluag de? cE1orameisep§§ure='
... . ester. von Alkchelen mit mindestens 8 Kohlenstoffatomen im Molekiil fn
" techniseh einfacher Weise unter 'Anwendumg htherer Reaktfonstemperaturen
.. mit vorsfiglicher Ausbeute gelingt, und zwar besteht das neue Verfahren
" . darin,. dass bei der Umsetzung von FPhosgen pit Alkoholem der gekennzeich«

 neten Ar$ Temperaturen itber ctwa 50° amgewendet werden,

~ Dabei wird im allgemeinen die HSchstausbeuie ohne weiteres erreicht,
" venn die gesemie Unsetzung oberhald von 50° verl#uft. Nur in einzelnen
, Fdllen, so 2.B. bei der Verestrung von Alkoholer mit 8-12 Kohlenstoff- -
o7 atomen im Molekiul empfiehlt es sich, sur Erzielung einer moglichst ho-
hen Ausbeute :zuntichst das Phosgen bei unter 50° liegenden Temperaturen
einguleiten und dann erst die Unsetzung bei oberhaldb der vorerwihanten
Crenze liegenden Temperaturen su Ende zu fithren, :
Die obers Temperaturgrenze fiir die Durchfithrung des vorliegenden Ver-
fahrens hiingt von der Natur des jeweils angewanfiten Alkdhols ab, Im

allgensinen ist es nicht zweckmlssig, eine Temperatur von etwa 80° zu
tiberschreiten. _ .

.
s




= I - ; -0 . [ P | N \l - J : .’:-;"-‘(1 = \ SR
\ . N . / %Fg-;L — RV _'”5” ; ol L \
B - b - v .
\ . B ‘ ) \ Al | - \
T L St T BT
R T e o e T R S A
-+ - Unter den zur Uberfiihrumg in Chlorameisenﬁgureester,nachrdem;_ ey
R S vorliegenden vérfahren'geeigﬁéten Alkoholég;sgien z.B. genanngs. = .
+' + “Octylalkohol, Dodecylalkohol) Octadecylalkohol, Dodekandiol und -
o 'E;'_Octadekand&SI; L oo e L Y
D ':f»,Es'wu%de‘beféit$5vprgesch1ggéne;dfbnfﬁr-die,Hgﬁﬁjé}lung'VOQ'UfethBéfi- i
'”*:§f.-;ffﬁén”aus Chlbféﬁéiégnséuréestar'und Ammoniak o&ér*Amin;qrfgrdere,f‘;?;__i;_
g  lichen Ester in der Weise hermmstellen, dass man zunéichst ia eine /-0 /

| Lﬁsudg;von;thégen'iﬁ'chlbrierten'aliphatischen K@hlfQWasserStOfﬁeﬂy‘ SRR
S ‘bei'niedrigerjTemperatutNAlkohole;un&_ZWgr auch solche, wie sie nach = = -
L5 dem vorliegéﬁden‘Verfahre@’fﬁr‘die.E§térh§;§téllung ﬁérwendung'fin;;°'f' I
-7 % den'sollenm, eiﬁtrégtfhnd dann die Umsetzung durch Anwendung hSherer ° - °
PR - Temperaturem, gegebenenfalls unter Einleiten von weéiterem Phosgen ver. .. .
- vollstandigt. Gegeniiber diesem Verfahren hétfﬁésiv0fliegend@?dén'~gf R
" Vorteil,dass sich die Verwendung einesflﬁéungsmittéls*erﬁbrigt-und‘ DR
: infolgédgéseﬁ_derfEsfer7uhmittelbar‘in’uﬁverdﬁnn%EmTZustand anfilly, P -
- Durch'den Fortfall des Losungsmittels lésst sich naturgemiss die - Sl e
'5v95j'f  Letstung der fiir die:ﬁmsetzpng,erfqrderlichen*Appara%&r wesent1ich S S

it » i s ‘ : . o

 steigerm. . ! T R e
. Beispiel 1. "In 650 Gewiéﬁtétéile?Octylalkqholfwerdenw561?21mmeru
_ temperatur 400 Gewichtsteile Phosgen eingeleitet und -unter allmihe-

Licher Erhshung auf 55° weitere“25Q_G§%jchtst§ile Phoégenfhaéhgegec
ben. Dann wird mit Luft machgeblasen, Es hinterbleiben‘9ngGqucht8w_g

~teile «~ 94,5% d.Th. Octylchlorameisenssureestes, | . T
‘Beispiel 2., In 372 GéWichtsteile\Dodeéylalkohbl‘her&éh:Béifi@au o
- 300 Gewichtsteile Phosgen eingeleitet,dann wird mit Luf4 nachge-
- blasen. Es hinterbleiben 487 Gewichtsteile = 98 % d.Th.Dodecylester,

" Beispiel 3. . In"270 Gewichtsteile Octadecylalkohol werden bei 70° °
150 Géwichtsteile‘Phosgen eingeleitet. Die Aufarbeitung geschiecht
wie in Beispiel 1 beschrieben. Ausbeute 319 Gewichtsteile = 96% d.Th.

Ester,

Patentanspruch. Verfahren zur Herstellung von Chlorameisenséureestem
durch Umsetzen von gasformigem Phosgen mit Alkohol,dadurch -gekennzeich
net, dass man bei der Umsetzung von Phosgem mit einem Alkohol mit mine
destans 8 Yohlenstoffatomen im Molekiil Temperaturen tiber etwa 502 an- )

wendet,
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o 4 B o . . .
Bore Wurne geiundeni dass 51ch Wertvoﬁle hohermolekulare Kondensations

_orudukte herstelien lassen, wenn man boLyx(chloramelsensﬁure) ester
mit so¢uhen organlochen Ver b:ﬁdungeu kondenpiert9 ‘die mindestens

IR

Awei Hydroxv‘gruppen Iuhrﬂnc

dJAla"Ausgaagsmateriav-iur~dle Htf% eiiung der'Poiv&(bhljrameisensaure}
thy;er—
glkaLg 1 5r‘und 1y 4 butVIEngLyKVL“ . ﬁuﬂexandiol 1,2- c]oaexanu'i v
 di0I I B Dloxyfuran ‘Diglykol und‘mh*odigiykol sowie Diatnann”“u%yl¢_w
anmin, weiterhin. aueh mehrmertige Alkohole, wie 23 B lecerln uvnd ' -
»Trimethyinlathan,in FrageO. Als organfscne Verbindungen mit - mindge
‘stens zwel _Hydroxylgruppen eigﬂen sich .insbesondere zweiwerﬁige> -
‘;Phenoley wie Brenzkatechin9 Resorzin, Hydrochinony L s 5 ungd 2,6--Di-
vjcxynaphtnalino we*terhln zweiu und mehrwertﬁge Alkobo’em wie-g. B

. Glykol und Glycerin, . 7 - e

Es empfiehlt siph' d1e Kow*ensatjon in Gegenwar% s*nes #craunnuﬁgs—
mittels durchzufuo”en . Dabei konnen sewonlk organlsche Verdﬁnnupgs~
mittel,‘wie Bengo - Lhiorofonm'und D:io:rana &ls auch Wasser verwepde?
werden. Die bel der Rezktion ents tehenae balzsqure*kann durch - Zu=
setz von Saure~b1ndenden Mitte1n9 wie z:B. Natronlauge gowte- Diathy-~
anilin, Pyridin und anderen- teriliren Basen gebunden werdems Bei™:
der Verwendung von Phenolen els Kondensationskomponente iast es be-
‘sonders’ vorte;lhaft die Phenole #n Form der ALkal1phenoiatﬁ in
wasserigex L6°ung einzusetzen; die Kondensation vollzieht sich *dgﬁn
unter Bi‘dung von Alkalichlorld

Je nach der hesonderen Wahl der Ausgazgostofre erh#)t man f]dasige
bis feste Kondensationaprodukte: Purch Verinderung 4&er Reaktions--
bedingungen, wie der Konzentration def Reaktzonaterinehmér;'dgren
Mengenverhiltnis und der Reaktlonsteuwperatur IHasst ‘sich der XLondex
sationsgrad welitgehend beelnflussen. ' :

. Die flilasigen Produkte kenncg’z:B~ ais Weichmachungemittel, die
festen Produkte als Bindemittel Verwendung finden




7]~Beia§ié1 1 In eine- Losung vor 200 Gewichtsterien‘ﬂtznatron ¥-f o
, und 275 Gewichtsteilen Resorzin in 1000 Tellen Wasser-werden bei '_
J”f\- 50° 645 | Gewipht§te11e eines Gemisches von 2—Methylo und 3&Methy1e;i,»-
ﬁexandiol&l 6~bis~(chlorameisensaure)ﬁester e1ngetrepft°* Dann
’wird B Stunden*‘und~zwar zuletzt in. élnem wirksamen- Kneter nauhw~;
geruhrt Das Reaktlonsprod&kt w1rd rit- warmem Wasser neutrai
gewaschen- und durch Walzen vom elngeschlossenen Wasser‘befrelt
Men erhilt sé 690 Gew1éhtste11e elnpr gelbenv plastiscp elas iu'
schen Mésse d1e 2, B als Blndemlttel fur” Be;agmassen dlenen kann,

= N .
Bei_plel 2, Zu elner,Losung von: 200 Gew1ehxsiellen Atvnatron f" ;-'
“und 275 Gewichtsteilen Reserzin 1n 1000 Teilen\Wasser werden ’ /

_ in ‘einem Mischer 538 Gew1chtbte11e Butandiol i 4~blsv(chlorameLsen~'
seure) ester bei- 20~25 gegebena ‘Dann wird 1-Stunde pei 50 _nachu-
geruhrt . vom ausgeschledener Reaktlonsnrodukt abdekantiert mite
heissem Wasser neutral gewaschen und das" anfallende plastische
Produkt durch Verwalzen vom Wasser befreit Die Auebeute betragt

!

540 Gew:.ehtsteile° . _,ﬁ1 “g oy

Beisplel 3°t Ersetzt man “in- Belsplel 2 das Resor21n durch die

glelche Menge Bre?gkatechln und verfahrt im ubrinen wie in __' e

Belspiel 2. angegeben, S0 erhalt manrnach dem Auswaschen und: Trocxnen
___des Kondensatlonsproduktes 1m Hochvakuum 520 Gew1chtsteile einesff*"#

Hartharzes von braunllcheriFarbe Tl “’;MJ'~ A' ‘; "fl

Ceey

Belsplel 4°f Ersetzt man in Belsplel 2 das Resorzxn durch dle

glelche Gew1chtsmenge Hydrochlnon——so erhﬁlt man nach dem Waschen
. _und Trocknen des Kondensatlonsproduktes ein voIuminSses Pulver

das—sich schmelzen l1isst und Foden z1eht ' '

e

- Patentansp;ucheo,

1. Verfahron zur Herstellung von hohermolekularen Kondensat:onsu
produkten, dadurch gekennzeichnet, dess man Poly-(chlcrameisensdure)-
ester mit solchep organischen Verbindhﬁgen, die mindestens zwei-
Hydroxylgruppen enthalten, kondensiert,

2., Vertehren nach Angpruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man. _ .
Di-(chlorameiﬁénséure)mester von Diolen mit z2weiwertigen Phenolen
kondensiert, o :




Pel
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. _ 534%1‘% ' EBC)/4P'1'7
13=8 Mﬁﬁ&@gﬁpy&sgml&olaolgéﬁ ;

PRI
\

?@ﬂ%&gﬁ_ﬁ@Vu«&Mﬂwr,

allkér er fuz den gunan ntg

"-5éSe'ah,s““aLhenu“¢'

& OB

korpey 1 ‘
‘*V°§¥Cﬂiiaﬁabar ichen
3. Be dadurch erreichs s s
" als' Hoblkugsl, au&gbbilﬁe+ EETASR.. Ma
. Hasse -5.B. dedurch 3331°len4 &a&s dgs met@LL in'se
" weiad -pulverisievten. Zustand i vais_»_mﬁu ,:-' ah- le&cnipramp
- gichtmetallischen Ma*eriaﬂg wie Z.Bo, @ ) { tstefiprossnasea, 5
_einem -Fellkizper verform? mzr&, ‘Bine weiters f chkeit gzur Earrlmg@;
rung der. Hasss derartiver vallkorpev dass mam einmen
‘metaliisahaﬁ-gszu in ‘eine &assq Ton gerlngem spez¢f scham - ngich“uwiad
1@$ to%e = : _ L i ‘
Bz ghlings . B5Bo. E&f Hlife-ein nach. .dieser Erfindung als Eahlragal
adﬁgauwluadga Eissulugel von. 7 e Durchmesser und 0,8 sm_Fends
8~ax£ ~undsr dnwendung das Jlnbaa;maiers mit alakt“mmagaetiﬂahax~2ﬂ
ezchzindighettehastinnnung nach Yatent ... ... (Patentenmeldung- Lo gli
'1@ IZ 8442 1) Viskosititen bis. ZL eiwa 1 cP oline weitérea:ezekt su
bestinmesn . udhvenﬁ eines._messiye fisenkugel von den glelchen,Dimsneﬁam
nen_$n dem gleichen.Apparat ledigiicn die Hestimmung.eines: V18h083v
sd%nbbEQlChe&-duea etua .8 cP. gestotiet,

.ﬁ? tg

o

entanug:ucha etallfallkorper fir. Viskasimeter mit.elektiromage
netlncher fullg a;anlndlbkaltahsot;muung} dadurch.gekennzeichnat,dul
der Follkdrper oine. geringere Melslloasse besitat els ein entesproabane
dor. massivey -Fullkdrror.
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i Verfahven zdr %&Ia 1tunuAte

ﬂ* )ff?. : :
'»ﬂjpﬂp I 71 000 IV.C/-]- O)

scher ROQLGLW

X

» BAG Zusafﬁgp&g@{rent o{}-*ﬂ'o#‘ _
S sa4ra gomr
"'Zw“‘ Gerenswand von Patent }o; oo {Potan nteniellong T, 71 nﬁO IVe./120) - .
‘ist ein Jex fabhren zur LafarPPJTJu: der Cxving tio 1sproduk+e geSﬂttlgtar‘ﬁf
cvcllscner Fonlenwatsorbtoi &, nech 091 uch = Hersteilung der den - y
Lr,'_‘_" verwendeten Kohlenwassnrstoffen entenr Lhenael,Alko“o das bei._ der—nfﬁ
~ ~ Oxydation den gesdtiigten cvelischen Fohlenwasserstoffs ‘mit Seuer- .
- stoff oder sauerstoffhaltigen Gassn in Tl JL»~1\PHose anfallende
o Produkt nqch,!btrennen der ?1““Ht19e“ Bests ndtOile in an SlCh bekann-"
ter Weise verselft und” mle aehl'%eten AikonﬂLe abgetrennt werden.

|

1

»? anenstand dieser ¥ rflndung ist die He"s+e 1unn von istern der nach
_dem _vorerwzhnten Vsrfahrcv erhsltlichen Sxuren. -Die Verssterung
~ kann mit ein- oder mehrwertloen Alkoholen, wie z. B Methanol, Iso~ @
~ hexylalkohol, Benzvlalkohol Butandiol, Glycerln, Hexantrlol und Tris
~methylolpropan in iiblichér Yeise durchgefuhrt werden. Bel Verwendung 
einwertiger Alkoholé erh&lt man zumeist destllllerbare Ester, die-
Z=B. als Losungsmlttel und Welchmachunssmlttel fiir Celluloseester usw N
verwendet werden konnen. Die Veresterung mit mehrwertigen Alkohoken -~
- liefert fluissige bis feste Produktd, die sich azlzichfalls als Weich-
machungsmittel eignen, oder als Lackrohstoffe Verwendung finden .
kdnnen, aber auch fiir sich allein oder im Gemisch mit Fiillstoffen, -
z.B. als Bodenbelagmassen, brauctiar sind. kan ksann auch die niedere.
o leicht destillierbaren Sauren und die hiéheren Sturen je fiir sich
verestern und sie mit verschiederen Alkorolen umoetzen. Bei der
Destillation der oben erwdhnten, mit einwvertigen Alkoholen. herge-
stellten Ester bleibt eine geringe Mense eines Harzes zuriick, das fu:
die Herstellung von Kitten und Leimen breauchbar ist.

Beispiel 1. 1600 Gewichtsteile der nach Beispiel 2 von Patent ...-
... (Patentanmeldung I. 71 000 IVc/120) gewonnenen Rohsduren (S.Z.
340; Vers.Z.400) werden mit 1800 Gewichtsteilen n-Butanol und 10 Ge-
wichiateilen Toluolsulfos#ure versetzt und bis zur Beendigung der
Wassorabspaltung erhitzt. Dann wird durch Auswaschen mit Bicarbonat

b.w.




Yon Saurenabefreit und der Butvlalkohol abveatlllle*t Bei
: der - weiteren Destlilatlon'dew1nnt man. 600 Gew1chtste11e Butyl-
.. ester vom Kp.170-21C° (Vers“, 331; OH-7.14,25 €0 = 0,25%), 755
. Gewichtsteile Butylester vom Kp. 1000/7 mn bis 2500/3 mm . (Vers Ze v
3205 OH-Z. 35; CO = 3,5%) ‘und 280 Gewiuqtstelle elnes Harzes RREE R

RS S , vom er Punkt 113O I T N o A\ . 5

A Beisplel 2% Aus 300 Gew1chts ellen eines nsﬂk Belsn1el~3 von -
“ Patent ..: es.. (Patentapmeldung I..71 000 IVe,/120) gewohnenen o
._"Sauregemisches werdén durch Destillation unten vermlndertem Druck = - -

“bis” zam Beglnn der. Adlplns uredestlllatlon 35 Géwlchtstelle -

- .Sdure gewonneno' 100 qew1chtstelle des Ruckqtandes werder mlt L

_'Isohexvlalkohol verestert und liefern 105 Gewichtsteile elnes Ester—”; :
" gemisches vom Kp. 150—2300/2 mm, das als Welchmachunasmlttel Ver-- = o
1:5wendung flnden kanno : B ST o

"Patentanqpruch Verfahren Zur Aufarbeltung der Oxvdations- j'¥« i,_ N
produkte gesattlgter cyclischer Kohlenwasserstoffe nach Patent. B
e cee (Patentanmeldung I. 71 Q00" "‘IVe/120), déaurch gekenn-

';,velchnet dass man den sauren: Verseifungsriickstand gegebenen- :
““falls nach dem Abtrennen der destillierbaren Bestaﬂ&telle 4n an S
51ch bekannter Weise mlt Alkoholen verestert. :

. R R , : \? o

k4

S e L e A S MR 2 L A R S R 5. 5
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- . 8414 30/4— 1'7 e ey
Der bei dex. katalytlschen Oxydation des Cyclunexanb in- fldasiger f ) S EL

T Phzse nach dem ‘abirennen von unveréndertem Cyclohexan, des Reak-
o L tionswna sserngdeswAnois und des Anons und gegebenenfalls: nach Ent-
o " fernung der noch dar 1n.verble1henden.flucht1gen Bestandteile er- P
R _4 ‘hdltliche Riickstand ist. als Ausgangsstoff fiir. dle Herstellung wert— v -
‘ i~ -, woller, technlscher Prcdukte geeignet. ,*' e T T L
¢ "= 17" Der vorerwihnte Oxydatlonsruckstand ist je nach der Fﬁhrung des /‘fwﬁ“
S Oxydationsprozesses mehr oder weniger dunkel gefatbt und - verleiht -
1.+ infolgedsssen.den daraus ‘hergestellten Produkten elne.fdr viele R
L teehnische Awecke unerwunschte Farbung.. : S ’

| , Esr wurde aun gofun’deng dass man. dem erwahnten Ox;, dationsprodukt o
deo Cyclohexans.ezne bemerkenswert helle Farbe verleihen kanngwenn»~g ‘
' Tmam das.Produkt in Gegenwart von Wasser katalytisch hydrle rt. .

e - Wéhrend eine Hydrierung dieses. Produktes unte; hoﬁem Druck und bei
-z’ """ . hohen Temperaturen, z.B. 230-290°, in Gegenwart von Nickelkontakten
g kaun eine Aufhellung des Produktes bewirkt, gelingt es in. Gegenwart
o _von Wiasser auch durch leichtes Anhydrieren ohne weiteres eine be-
S j trachtllche Farbaufhellung zu erzielen, . = - : R

A Das aufgehellte Produkt kann z.,Bs mit Vorteil als Ausgangsstoff fur
~ die Herstellung von Produkten esterartiger 1 Netur dienen;. es lisst
sich z.B.- mit hdheren Alkoholen zu wertvollen heichmachern verestern

Beispial 1. 1600 g Cyclohexan, dem 1,6 g in 8 g Cgclohexanon ge-
13stes Cobaltnaphthenat zugesetzt worden sind, werden durch Einlei-
ten von stiindlich 500-600 Litern Luft unter 20 Atmosphiren Druck

bei 150-160° oxydiert. Nech Abtrennung des. sich am Boden des Feak-
tionsgefisses absetzenden Oxydationswessers wird das unverinderte
Cyclohexan abdestilliert, Der ﬁest111&tlonsrﬁckstand wird dann einer
Verseifung mit Nutronleuge unterworfen. Anschliessend wird Anol und
Anon mit Vasserdampf abgdrieben, In der wisserigen LOsung bleiben
die N¥atriumsslze simtlicher sauren Oxydationsprodukte zur'ick. Dicse

serden durch Zusatz von Schwofolsture frei gosotzt. Die freien SHu-




v

. katalytischen. Oxydatlon des Cyclohexans in der fldssigen Phasé -
 nach dem Abtrennen von unverindertem GyclohexanQ des: Reaktions~
'1wassersg des Anols und:- des Anons.verbleibenden Ruckstand gegea
,_benenfalls nach Entfernung der daran noch enthaltenen flﬁchti~~

-'700 Gew1uhtstelle des’ vorerwannten Rucks

__sa*or abgehebert werden kann, stellt ain ue;lgelbes 01 darok )

‘ren. schelden sich dabe1 als ollge Schlcht ab Dlese w;rd abge-

\'Thoben\und durch Erh1tzen\unter/vermlndertem Druck vom hasser e
.- sowie gegebenenfalls einen mehr oder wenlger grossen Antell O
- der in dem 1428 enthaltenden nledermolekularen Sauren befreitoaf o T\f

ndeo von dunkler

‘Farbe werden mit 4,5 Teilen ﬂasser9 o4 Gewich steilen-eines

;,Nickel«AlumlnlumcChromcKataIJSators mit einem Nickelgehalt A
von 65% im Riihrwerksautoklaven unter eiznem izsserstoffdruck: ,
~von 100° Atmosphiren bei 285° hydriert. Nach einer Wasserstoff- -

aufnshme von 20-30 Atmospharen wird die Hydrlerung abgebrochen.
Das’ Hydrlerungsprodukt das ‘nach dewn Entleersn aus dem Autokla- L
“Ven-nach 24 stiindigem Stehen lelcht -von dem Wasser und Katalyw' R

 Patentanspruch° ) ] _ |
Hyd‘1e*verfahren, dadurch gekennzelchnet9 dass man den bei der  v»”;*f'

gen Bestandtexle in Gegenwart von ﬁasser katalytisch hydrlert°




I G“FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT b

SRR ARLZ. 7 ?5’; 7é v “’/"’&r ST e L S
S -1355‘}?%0,v/1<e - f ”} o Krefeldeerdlngeng den 31.8. 1945
. .. ) L.._(A U E .

O : T :BAQI}Q Eg()/éy- 7 ,;‘ ,
VerllLrPn Zur Herstelluggﬁvpn Cdrbonaten v101naler leKole

-
7 —

: Bei der Exnw1rkung von gasformlgem Pnosgen auf v101nale lekulc er=
‘halt man die’entsprechenden Carbonate in nur. unbefrledlgendex Aus-
,beuteo So fallt beis lelsweise bei der Umse*zung von .Phosgen mit ) .
fthylenglykol bei Z: mmertempe*atur das- Carbonat des Athvlenglykolb '
in einer nusbeute ¥on nar etwa 65% an. : ST

R

’ Fs ‘wurdie nun- gefunaen9 dass dLe Aasbeutc an u&*bOﬂaE bel der E1n~~ _
“wirkung von Phosgen aui ein viclnales lekul bedeutend gesteigert L
’werdeL kann9 wenn man - die Umsetzung unter Verdunnung mit-einem o=
'1nerten Losungsmlttel durchfuhrt. Der zur Erzielung-einer. mogllchst
hohen Aasbeute eriorderllche Verdunnungsgrad hangt von der besone B
w.deren Art des Jewells in das Garbonat tiberzufithrenden - lekols ab .
- und ist duroh einfachen. Versuch 1elcht zu. ermlttelnu_w e

{¢gﬁNaua'bem vorllegenden Verfahren gellngt es z.B. ohne weltezes, bel .
der Uisetzung von Athylenglykol mit Phosgen unter Verdunnang mit

:T°trnﬁ lorkohlenstoff das Carbonat des Athvlenglvkols in elner Ausx
beuts vea 9246 zu erhalteuo; : L

. Bs - Xkinren z. B. Athyienplvkol Propandlolul 2, Butandlolul 2 Pinakon
Buten 101-%,4, ¢ Monochlorhydrin und Cyclohexandlolal 2 in technisch:-
. einfacher Weise mit vorziiglicher Ausbeute nach dem vorliegenden Veru

farren in die entsnrechenden Carbonate. iibergefithrt werden. —

Zur Icruvnnung des Reaktionsgemisches eignen sich z.B. Aceton,
.B:szoester, Benzol, Toluol und namentlich gute Ldsungsmittel fur’
Fnosw.n, wie z.B. Meuhvlenchlorld Chloroform und Tetrachlorkohlen-

stezl.

Rexsmiel 1. -In eine Losung von 620 Gewichtsteilen Ktbvlenglvkol in
2°CC Gewichtsteilen Tetrachlorkoblenstoff werden bei 30° 1200 Ge-
wichtrieile Phosgen eingeleitet. Nach dem Abdestillieren des Tetra-
chlorzvhleastotfs erhalt man durch Ausfrieren aus dem dabei verblei-
benden Ritckstand 810 Gewichtsteile Xthylenglvkolcarbonat (F.P.38,52)
2925 1.Th.; auscerdem werden alt Nebenproduki 137 Gewichtsteile

Bischloreneisens iurcester (Kp 78°/2 mm) erhalten.




f - v e - . = B S - § : ) A
S 5 SO - e 3 - = .
I T g / - )
\ = B o // ¢ B - - l
. e S ~ U= ¢ ’ "o
T : - . T;' \l B ! R
v o ’ - E B - 4 : .
S .' . 5 -
g - — . t T
- i R .
~—- Beispi 1q00 ue“\ tells Puoag"w ne:den be?ﬁﬁﬁq in e;pe . . -
R osung- huﬁ+LU Gemidcl ‘1@& Fropandiol-1,2 1 2OOC Gewichtstellon
i A - N \
i n 8hls ;oiorm e’ngleltC o ach dem Abaeatllllexen des . Chiorotorms :
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' ramelsensauxeester anoh  "m‘\ B - o R
t - R . o ] ) ’ : . (.i‘ T - - 3 LU
g PaienuanborgggA Verfahren By Hexstellu;g von. Ca*bunal =
' vicipaler- leko;e durch Umcetzung von- Pnosgen mit derdrtlgen
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Holzkonserv1erungsm1ttel,

Die Verwendung von Phenolen als Mlttel zur- Konserv1erung von Holz
_ AR . gegen holzschadlgende Organlsmen, namentllch P1lze und Insekten,
o . st bekamnt. ERP R e e

e

SR,

LA v Gegenstand dieser Erflndung ist ein phenolhaltlges Holzscthzmlttel,
SN das sich durch eine besonders hohe und nachhaltlge Wirksamkeit aus-. - -
e . geichnet. .Dieses’ Holzschutzmittel besteht aus einer wisserig-alkali- . .
< j?% '~ -~ .schen Losung bzw. Emulslon oder Suspension des: Destlllatlonsruck-»‘ .y
e A standes von ‘Rohphenolél, das in der fiir die Extrakt1on von Phenolen
B ;*»_ ﬂ~bekannten Weise aus dem bei der Druckhydrlerung der Braunkohle an~ =~ -
R fallenden Mittelsl gewonnen wird. Dieser vorerwahnte Destlllatlons—‘ 
1~ruckstand enthalt vorw1egend in wésserigem A]kali 1os11che Phenole,
A o ausserden ist darin noch ein in. wasserigem Alkali unlosllcher Anteil: -
' -;”‘_éf T ‘-} enthalten, dessen chemlsche Natur nicht nsher bekannt ist. Die bei :ff<”“
s : o - der Behan&lung des Destlllatlonsruckstandes mit wisserigem- Alkali o
entstehenden Plkaliphenolate ‘dringen leicht in das Holz ein und -
~verleihen diesem bis in die Tiefenzonen hinein einen hervorragenden
Schutz, wihrend die alkallunlosllchen ebenfalls hochwirksamen An-"
. teilé in . den Susseren Zonen niedergeschlagen werden und-diesen na-
_mentlich durch Verschluss der Poren einen zus#iizlichen Schutz gegen
e das Eindrlngen von zerstdrenden Organlsmen aller Art geben.' =

Die wasserlg—alkallschen Losungen bzw., Emulsionen dleses Riickstandes
k¥nnen sowohl als solche als auch in Mischung mit bekannten organi-
schen oder anorgan1schen Holzschutzmitteln, so z.B. mit anderen '
Phenolen oder Chlorpheénolen, wie Trichlor- oder Pentachlorphenol,
sowie anorgenischen Salzen, wie Fluorsalzen, Verwendung finden.

Die Anwendung des Holzkonservierungsmittels dieser Erfindung ge-

schieht in an sich bekannter Weise, so z.B. durch Anstreichen oder

Trinken nach einem der bekannien Trénkverfahren, so namentlich nach
" dem Druckverfshren.

Beispiel 1. BEin bei der Druckhvdrierung von Braungohle‘gewonnenes
Mittels]l wird mit verdiinnter wisseriger Natronlauge extrahiert.
Die witsserige Fhonolatlauge wird mit Kohlens#ure pehandelt. die
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" sich blldende obere Schlcht abgezogen und zur EntfernungAvon _
,'Laugeresten nochmals mit Kohlenszure und dann mit: einer Neutral-- - ..& ="

salzlosung versetzt. Das geretnigte Phenolol wird dann unter
‘einem Druck "™ von 50m40 ne Hg bis zu einer Temperatur von 165° C
‘destilliert. Durch Behandeln von 50-60" Gewichtsteilen des -
Destlllatlonsruckstandes mlt einer. Losung von 10. Gew1chtstellen
Ktznatron in 40 Teilen Wasser stellt man eine Stammlosung bzw.
:—Emulsion hero/ : ' - o :

"6 Gew1chtsteile dieser Stammlosung werden in 100 Tellen Wasser

gelost Mit dieser Losung werden kieferne Schwellenholzer nach -

dem Kesseldruckverfahren imprigniert. - Bei dieser Behandlung

werden die trankbaren. Teile des.Holzes von den losllchen Bestandch R
" teilen des Trankm1tte‘s vollstandlg durchdrungen, Wahrend dle in

- Suspension bzw° Emu131on befindlichen Anteile den #usseren Zonen

des Holzes einen bemerkenswert hoch w1rksamen Schutz verlelhen°

N

!

Belsplel 2. Kleferne Pundholzer wérden mit einer 571gen

_ wasserlgen Losung der in Belsplel 1-erwihnten Stammlosung,_der _

o noch 0; 5% Trlchlorphenol zugesetzt werden, nach dem Kesseldruck- "
B, verfahren behandelt C S S e T

-

Belspiel 'z, Zum Schutze von Bauholzern werﬁen dlese mit einer
"33%igen wisserigen Lsung der in Belsplel 1 eruahnten utammlosung, ,
mdae mit 3% Orthooxydlnhenjlnatrlum versetzt wurde, mehrmalq an-— ’
gestrlchen° : '

— - .
- . . . "

,Patentanspruch 1: HolzkonServierungsmiftelmauf~Grgndlagew§inér
wiisserig-alkalischen Losung bzw, Emulsion des Destillationsriick-
standes von -Rohphenolsl, das in der fiir die Extraktion von
Phenolen bekannten Weise aus dem bei der Druckhydrlerung ven
Braunkohle anfallenden Mitteldl gewonnen wird.

Patentanspruch 2: Holzschutzmittel nach Anspruch 1, gekennzelch-_
net durch einen Zusatz an sich bekannter anderer Holzschutzmittel.
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Veriahren ZUT Herstellung vod Zlnkoblorld un‘ " rom(Ileﬁn;

’ T T Gegenstand dleser urflndung lbt elﬁ Verfﬁ'ren zur Ferstn]Juno von |
. » 7 Zinkchlorid upd Chrom(III)—chlorid durch Chlorleren von lischungen
' o aus Chrom(III)-oxyd und Zinkoxyd bzw. von spinellartigen Doppel ver=,
blndungen dleser Oxyde unter glelcazeltlger Trernung Qex hLOIld@o

- ‘Es wurde gefundengaiasu die Herstellung von 71nkchlor1d und Chrom
T : (III)uchlorld aus iiis chungea_bzw° Donpelverblnﬂuncen der vorerwuhntenjf
T _._ Art unter gleichzeitiger Trepnung der Chlorle in tec¢tnisch einfacher
" Weise glatt gelingt,venn man die Chlorierung entweder mit Fhosgen

oder aber mit Chlox.in Gegenwart mindestens einer zur nedukt1on dex

Oxyde. zu den entsprechenden uetgllen hlnrelchenﬂen 4enn@ Kohlenstoff,
. wie Graphit, Koks oder Anthracit, oder Verblnﬂunren des ‘oblengtoffso o

namentllch Kohlenoxyd durchfiihr{ und d abei Temmeraturen vom °1eded'
fapunkt des Zinkchlorids (730°) bis unterhalb des ubllmaL1onbpunktes "

des. Chrom(III)~thorLds (850°) und vorzugsweisa, eine Tenperatur von
etwa_ 800@ anwendet. Trotz der verhaltnlsma031g ghrlneen Temperaturu" -

'spanne zw1°chen dem Siedepunkt des Zinkchlorids und dém :ublimatioaSQ'

. punkt des Chrom(III)uchlorids und trotz des bedeutenden Dampidruckes )

~Ges letztgenannten Chlorlds innerhalb dieses lemneralurbereiches

destllller% das Zinkchlorid bei dieser Verfahrenswelse ohre nemnens—

werten “ehalt an Chrom(III)—chlorid ab und kann 2.B. als gebchmolze~'

nes, wasserfisies Zinkchlorid niedergeschlagen oder durch Belleselung
- mit Wasser in Form von Zinkchloridlauge gewonnen werden, Das Chrom

(III)-chlorid hinterbleibt im Chlrierungsofen als pfirsichbluténfar—

bene Kristallmasss, die nur wenige Trozent Zinkchlorid enthal¢,von

denen es in bekannter Wleise gereinigt werden kann.

Das vorliegende Verfahren ist namentlich fur die nufarbeitung ver—
o brauchter Zinkoxyd-Chromoxyd-Katalysatoren der kiethanolsynthess auf
) die entsprechenden iietallchloride geeignet.

Beispiel 1. 30 kg eines verbrauchten Zinkoxyd-Chromoxw-Katelysaters
dor Methanolsynthese mit einem Gehalt von 19,6 kg Zinkoxyd und 6 kg
Chrom(III)-oxyd werden bei 800° so lange mit Fhosgen bchandeli,bis
kein Zinkchlerid mohr abdestilliert. Das Zinkchlorid wird in einer
@it verdinnter Salzsiure berioselten Kondensationsanlage aufgefangen,
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" Dieso erhaltene Zinkchloridlauge enthalt 51 kg Zinkchlorid, "= = -

~ entsprechend einer Ausbeute von 95% des angewandten Zinks., Im -
. Ofen verbleiben 1272 kg Chrom(III)=chlorid ‘mit éinem Gehalt von

I ':94?8¢'Q§613 alg pfirsichbliitenfarbenes Kristallpulver. . 4 _

7w ——— |Beispiel 2. 30 kg-éines verbrauchten ZipkoxydéChrOmonyngﬁéo e
: lysators der Methanolsynthese mit einem Gehalt von 19.5 kg Zink-- =

- o oxyd und ? kg Chrom(III)-oxyd werden mit 2,5 kg aschearmer Re-

S duktionskohle,zpBéuAnthracit,;1nnigst gemischtoibiese‘Mischung:r— :
S ' wird nach Brikettierung bei 860° so lange mit Chlor behandelt,
47 bis kein Zinkchlorid mehr abdestilliert. Der Zinkchloriddampf -

T wird in eingr"ﬁit’vnrdﬁnnter Salzssure berieselten-KondensationSQ'

i anlage aufgefangeng»Dié”SOrérhaltens;Zinkchloridlauge enthalt -
i 30,6 kg Zinkchlorid, entsprechend einer Ausbeute von_94% des Ce N

' - angewandten Zinks. Im Ofen verbleiben 12,0 kg Chrom(III)=chlorid I
mit einem Gehalt vdn,96,5%10r013'als.pfirsichblﬁtenfarbenes .

 Kristallpulver. R ‘ I
Patentanspruch, - Verfahren zurvHérstellung-vbn_Zinkchlorid:und
Chrom(III)wchldrid,dadurch:gekennzeichnet;,dasé_Miééhungen von
Zinkoxyd und Chrom(III)-oxyd oder Doppelverbindungen dieser :
_Oxyde vom Spinelltyp-mit Phosgen oder aber mit Chlor in Gegenwart -
‘mindestens einer zur Reduktion der'Oxyde“zu.denfentsﬁrechenden
Metallen hinreichenden Menge von Kohlenstoff oder Verbindungen -

. des Kohlenstoffs bei Temperaturen vom Siedepunkt des Zinkchlorids

-~ . bis unterhalb des Sublimationspunktes des Chrom(III)-=chlorids
- ‘unter gleichzeitigem Abdestillieren des Zinkchlorids behandelt

werdens - : - ' : ,
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des Reaktionsgemisches unter . vermindertem Druck liefert neben

- -unverindertem Anilin 210 Gewichtsteile N—Phenylathanolamln -
(Kp 135-137°/2 mm) = 77% d.Th. und 35 Gewichtsteile NwPheny1=§_~0-7~-~~
diéthanolamln (Kp_ 187=189°/2 mm) = 19% d. .Ths . : B :

Belspiel 3. Bine Mischung von- 428 GewichtsteiIen Monomethylb
anilin und 352 Gewichtsteilen Kthy;englykolcarbonat wird am ~
Stelgrohr Zum ‘Sieden * erhltzt D1e ‘Umsetzung vollzieht sich
. unter Abspaltung von Kohlendioxyd und ist. in 4 Stunden beendet.
. Sobald eine Gewichtsabnahme von 176 Gewichtstellen eingetreten
T iat destllllert man unter vermlndertem Druck. Die Haupt- .
menge des Reaktionsproduktes. .die aus N—MethvlaNophenyléthanol=
amin besteht, geht von 113-116° bei 0,5 mm ubero; D1e Ausbeute
betragt 505" Gewichtsteile = 84% d.Th. = . - : o

Belsplel 4. Bine Mlschung von. 214 Gewichtsteilen p=Toluid1n ‘
und 88 Gewichtstellen Athylenglykolcarbonat wird 4 Stunden- ~am
Rﬁckflusskuhler erhitzt. Dier Destillation des Reaktionsg~ B
. ‘produktes llefert neben unverandertem p-Toluidin 115 Gew1chtsm;
teile Numeolylaﬁthanolamln Kp 21592180/2 mm) - 76%qd Th,

SN T ) . o

e

',;_mPatenfahsp;uch Verfahren zu¥ Herstellung von Alkanolamlnen,'
~ dadurch. gekennzeichnet, dass man prlmare oder sekundire Amlne

mit Glykoloarbonaten umsetzt B
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T P V@rlah con zur Her iellang,von Alkanolamlnen o

e T |

"”J}ij"'I ””uagenatand dlﬁber Eri¢uﬂuug ist eln Verfahren zur Hersteliung von
S ﬁlkanolamlneuo e : B RPN

T;'Es wurde gefunden9 dasa man'ln tEUhDISCh einfacher Weise zu Al ikanol-

- -eminen gelangt, Wenn man primire oder sekundire Amine mit Glykel- ,

~ sarbonaten umsenztc Die UMDETZJng vollz1eht sich unier Abspaltung- - -

» von K@hlen&ioxyd Bei der Herstellung eines Monoalkanolamins aus B

N 3,feinem Glyk@lcarbonat und ‘einem priméren Amin empfiehlt. es si@h
e~ einem Uberschuss an Amin Uber -dis. zum eingesstztien Glykol@arbﬁnat
' _@quim@lekulare Henge amzawendeng da bei der. Umsetzung Bquimolekularer -
Mengen Amin und Glykolsarbonat ein grosser Teil des Amins in das -
Dialkenolamin tibergefihrt wird.. Sirebt man E\n egen die- Gew1nnung
von Dialkanclamin aus einen primiren Amin an, §§>31nd zweckmhsszg
2 Mol Carbopnat auf 1 Mol. Amin anzuwenden. Bei der Unsetzung eines
: _aakundar°n Amins zu dem ent»p;echenden Monoalkanolamln werden die
._K@mponpnten vorzugsweise in équimolekularen Mengen elngesetzt '

'“nter den zur Herstell tang von, Alkanolaminen nach dem vor]iegendvn'
effahren gechueubh Aw;ucu seleml zo B. Dlun—Propvlam:Ln9 DALnuuuuY1~
&mLn, Dadecyldm4nn Ey94vh~1yiam'nn Aﬁllin, Monomethvlanllln9 p=Tolux . .~
\_;dinv Diphenvlamino Naph‘fnylamﬁn0 Piperidin und Pyrrolidin genannt.

Q _D*e vorgenannnen dmdue kauneu z.B. mlt den Carbonaten von Athyien- —
glykoag 1,2 Prupvleng ykoiy 1.2 Butylenglykol Plnakon und 1 ?mCyc*u=-
hexandiol umgesstzi, wezdvng - '

Beispiel 1. Elne Mischung von 258 Gewichtstellen Di~n~batylamxn and
176 Gewichtstellen ﬁthvlenglyk01carbonat wird am Rilckflusskuhler &r-
hitzt, bis die Kohlensaursabspaltung beendet ist. Die Destillation
des Reaktionsgemisches liefgft neben unversndertem Ausgangsmaterial
185 Gewichtsteile Dibutyifthanolamin (Kp 138-140°/1 mm) . 61% d.Th.

Belsprel 2. Bine Mischung von 282 Gewichtsteilen Anilin und 176 Ge
wichtsteilen BAthylengiykoticarbonat wird 4 Stunden am Steigronr er«
nitzi, di= Kohlensaureabspaltung ist dann beendet. Die Destillation




des Reaktionsgemisches unter vermindertem Druck liefert neben o
unverandertem Anilin 210 Gewichtsteile N-Phenylathanolamln L S
(Kp 135-137°/2 mm) = 77% d.Th. und 35 Gewichtsteile. NmPheny1=~ i

. .di&thanolamin (Kp. 187-189°/2 um) = 19% d.Th. S

'.‘Belspiel 3. Eine Mischung von 428 Gewichtsteilen Monomethylb - ﬂ}~~~,; -
anilin und 352 Gewichtsteilen Ethylenglykolcarbonat wird am - R
Steigrohr zum Sieden -erhitzt. Die Unsetzung vollzleht sich . I
unter Abspaltung von Kohlendioxyd und ist in 4 Stunden beendet - _
Sobald eine Gewichtsabnahme von 176" Gew1chtstellen eingetreten R L
'ist destilliert man unter vermlndertem Druck. Die Haupt=»\w;;g' e o
- mgnge des Reaktionsproduktes. die- aus-«—N—Methvlea-phenylﬁthano1== PO
emin besteht, geht von 113-116° bei 0,5 mm uber° Dle Ausbeute P

. _,‘J ;

- betrigt 505 Gewichtstelle = 84% . The 00 e B ’“1"?}: ;

" Beispiel 4. Bine Mlschung von 214 Gewichtsteilen poToluidln ,  e e
\”und~88 Gewichtstellen Athylenglykolcarbonat wird 4 Stunden am T s
 Riickflusskiihler -erhitzt. Die Destlllatlon des Reaktions- S
.WT-produktes liefert neben unverindertem p-Toluldln 115 Gew1chts», 
‘ ‘teile Nup=Tolyla§thanolam1n (Kp 215=218°/2 mm) = 76%~d Th

i

',Patentansp;ucﬁ "Verféhren'Zur'ﬁergtelfﬁné von Alkanolamlneh, o

dadurch gekennzeichnet, dass man primire oder sekundare Amlne |
mit Glykoloarbonaten umsetzt '
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wi‘wfwgiiiwffw’ Verfghren zur . Herstcllung von\Zlnkchlorld. L
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i X
o Gevenstand dleser urflnuung 1st ein Ver‘ahren zur nbtreh‘:ung des-

121nks in Form- von Zinkchlorld aus. den spinellartlgen Doppelverbin- L
’dungen von. Chrom(III)~oxvd und Zlnkoxvd durch Chloricren dieser: - ;,];‘_;w;
Doaselverblndannen unter solchen Beulngunrcn,Adass d&s uhrom(III)-
oxvd unverandert bleibt, UK . - ST R
. Da der béi der “hlorlerung von ZlnkOde frel herucnde_ uezstoff das -
ﬁf;Chlor1erungsg1°1vhgemlcht zu Ungunsten der Zinkchloridbildung ver-:
- schiebt, ist es zur [Erzielung einer. technisch befriedigenden Ausﬁbute
erforderlich, dlesé Chlorlerung in Geoenwgrt von Kohlenstoff oder i;
Kohlenstoff hultlgen Vcrblndungen entoprechend der Glelvh ungs o

2 Zn0 + C. + 2 Cln = 2 Zn012 + COh

» durchzufuhren° In GegenWart von Kohleastoff wird zber such daS Chrom  Wff:V
o (III)-oxvd der-Chlorierung zuginglich,. entsorcchgnd der ulelchung,, i

20rg05 +.3 C + 6 Cly= 4 CrCly + 3 COp

zfi«. - sodass eine Abtrennung des Zinks in. Form von Zinkchlorid aus “mit Koh-'

. lenstoff oder Kohlenstoff h: ltlyen Verbindungen versetzten Doppelver-
SR 3 ) b1ndungen von Chrom(III)-oxyd und Zinkoxyd durch Chlorieren in ‘der
B  heise, dass das Chrom(III)-oxvd unveran“crt zuriickbleibt,nicht moga
T lich erscheint. - o <

\

Es wurde nun- gefunden, dass die vorervihnte Trennung ohne weiteres
in technisch einfucher Veise durchfihrbur ist, wenn man dafiir Sorge
trigt, dass wihrend der Chlorierung Siuerstoff in geringer Konzentra-
tion im Chlor1erunpspem1sch zugegen ist. Durch den S:uerstoff wird
. die Bildung von Chrom(III)-chlorid verhindert, bzw. bereits entstende-~
. nes Chrom(III)-chlorid in 'brom(III)-oxyd zuriickverwzndel t ;entsprechen
.der Gleichung: : :

. * -2 CTCIB + 3 On = c Crn03 + 3 C12
Die zur Erzielung der erwihnten Trennung erforderliche Stuuerstoff-

kongentrotion kann im Chlorierungsgemisch ohne besondere Zufihrung
von Sauerstoff durch gecirnete Bemessung der der Dopselvortindung zu~

S
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zufﬁbrenden thlenstoffmeggm o bad bR werdenm ﬁﬁscht men Z.Bs nur’.
die zur Bindung des &an Zink gebundenen Sauerstcffs erforderllche mens .
ge Kohlenstoff\zug so vird ein’ “wenn, ¢uch nur.geringer Teil des '
fhrom(TII)eoxvds der Doppelverblndung durch den Kohlenstoff . reduz1ert
1nd -enschliessend chlorlert Der hlerdurch verbrauchte Kohlenstoff
fehlt. dann aber fir. dle Blnauno einer entsprechenden bei der Chlo-

tierung des Zinkoxyds entstchenden ienge, Sauerstoff sodass diese

Kenge Sauer, toff nun fur diex huckvbrwandlung des gebildeten Chrom

:
‘Bei der Chlorlprung von so1nellart1gen D0ppe1verb1ndungen von ' A

'vhrom(III)-@xvd und Zinkoxyd, die wie deo die verbrauchten Z1nkoxvdm
ChromoxvdaK tulfsatoren der methanolsjnthese auf hrund ihrer Herkunft

. grossere Mengen noblenstoif enthalten,. 1st durch Zufuhr von Sduerstoff

_ oder Sa zuerstoff hmltigen Grsen, wie Z. B. Luft, fir eine: ‘hinreichende
 Seuerstoff-Konzentration im ChlorlerunﬁSFemlsch Sorge zu.tregen. Die ;j‘

lenge: des zuz.fithrenden Sauerstoffs ist im einzelnen Fall durch einr
fachen Versuch leicht zu ermitteln. - : :

o Das Zlnkoxyd kann z.B. als geschmolzenes ‘wasserfreies Zlnkchlorld _
Anledergeschlagen oder durch Bcr]oselung mlt verdunnter Salzsaure in 5
Form von Zinkchlorid gewonnen verdeno D¢s im Ofen zuruckblelbende :
‘Chrem(III)oxyd kann zoBozzur ﬂexstellung dnderer bhromverblndungen wie

". . Chromat, verwendet werden.

" Beispiel. 50 Gewichteteile ‘eines vexbr"uchten Kohlenstoff haltlgen N
~Z1nkoxvdaChromoxydectalVSdtors der &etnanolsynthese mit einem Gehalt )
von 32 5 uew1cntste11en 7inkoxyd. 10 Gewichtsteilen Chrom(III)~oxvd
und:5 - 6 % Kohlenstoff “erden bei 900-1000° im Schzchtofen mit Hilfe
'elnes Chlorstromes chloriert; dabeil wird dem Chlorstrom so viel Seuer-
stoff in Form von Luft zugefiihri; dass die Abzugsgase 2-3% Sauerstoff

- enthalten. Das abdestillierende Zinkchlorid ist prektisch frei von

'_Chromchlorld und- wird in einer KondensatlonSdnlage durch Berleselung

mit -verdiinnter Szlzsiure niedergeschlagen. Men erhidlt so 52 Gewichts=

t°11e Zlnkchlorld Im Ofen verbleiben 10 Gew1chtstelle Chromoxvdo ‘

Pdtentanswruch Verfzhren zur llerstellung von Zinkchlorid aus)%pinellw
artigen Dospelverbindungen von Chron(IIf)-oxyd und Zinkoxyd, dadurch
ekennzolcanet d-ss diese Verbindungen im Gemisch mit Konlenstoff in .

Gegenvert eincr geringen iienge Ssuerstoff mit Chlor behandelt werden.

(III)chlorlds ‘Zu anom(III)=oxvd zur. Verfdgung stehto,yﬁvWW,;,MMHAJ,;<~Mt;i“ﬂ»“_ QWv
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R SR T f ”w, ' Verfihren zAr nonserv1erang von Holzg e

Ber dem bexanntan Vérfahren zur KonserVLerung von dolz mit uubllmaﬂ" e T

: 'durch "Trogtrankung ist dle Eindringtiefe des Subllmdts in das Holz .. .~ _
. L= 7. nur gering; so erhalt man z.Bs -bei der Irinkung von rlchtenholz auf . o

':Fa}m4ﬂ'i‘f-rfi diese Weise eine durchtbubllmat geschutzte Zone: von nur O”5~l cm _ _'-m'
. Tiefe. Beiider ebenfalls LekannteniAnmendung eines Gemisches von il
; : ;bubllmét mit bhlorz1nk nach dem gleichen - Trankverfahren wird die Ein-
b f {f : drlngtlefe ‘des Sublimats nicht wesentllch geandert auch daS Chlor-
; .. zink dringt bei diesem Verfahren nicht tiefer als das Sublimat in- ‘
-, das” “Holz ein.. Bel der . Imoravnlerung des Holzes mit Sublimat nach ;; ;
°q/ ~ dem Osmoseverfahren, d.h, durch Aufbrlncen des Konserv1crun"sm1tteAs S

| auf den saftfrischen Stazmm, lasst sich dlev~1narlngtlcfe des Subli- = . Lo

- mats zwar steigern, die LlndrlngtleIe betrigt aber nur etwa das ' L

| “Doppelte des vorgenannten fiertes. -So er21e1t“mun bei der Imprignie-
- rung von Flchtenholz nach dlesem VerIahrenlelne Llﬂdrlngtle e:des o
Subllmats von etwa 2 .cm. T T e g e D e e

f R , ﬁLs wurde nun-ge*un“er drS° man bel der Impri# gn:erung ven Holz m1t :
; ' Mlschungen von” Sublimat und Chlor rzink nach’ dem OUsmoseverfehren beben-— e
! . iiber den bekannten Verfanren eire ‘iberres schend_; tarke Steigerung

o der ﬁlndrlngtlele aer genznnten beiden honserv1erung¢m1tte1 erzielt,
So erhalt man z.Bs tei.der behandlung von Fichtenholz eine l113(11“11&,
tlefe des Subliitats von *-4 cm, wihrend gleichzeitig ein. praktiech
vollstanalges Durchdrlngen der tridnkbaren’ Anteile des Holzes mlt
Chlor21nk bewirkt wird. , - - '

Die nach dem vorllegenden Verfahren zu vervendenden Mlschunqen von
Chlorzink und Sublimat enthalten vorzugsweise 25-50% Sublimat und

die gleichen Mengen Chlorzink; besonders bewihrt heben sich Mischun-
gen, in denen 30-40% Sublimat und 40-50% Chlorzink enthalten sind. B

Es empfiehlt sich, das fonservierungsgemisch in &n sich fiir das:
Osmoseverfahren tekannter weise im Gemisch mit einem Bindemittel an-
zuwenden. Als derurtige Bindemittel kénnen 2.B. Gummizraticum, Stiir-
ke und Dextrin vervendet werden.

Durch den Zusctz von Keselgur kann die Wonsistenz der Puste in der
gewunschtcn fieisc cingestellt werden.




i ¢ . ; . . i
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- 189191 - Zur Konserv1erung von saftfrlschen Rundholzern verwendet man'
Ll e1ne Mlschung aus e _
. S E 23 Gew1chtstellen SUbIIMat (@gClz techn-Pulv;)-T 
v B - 40"Gewichtsteilen Chlorzink N e
' ' K A 17 Gewichtsteilen Kieselgur und Ches el
o 10 Gew1chts+ellen Dextrin,, "
die mit Wasser im- Verhaltnls 1:1 zu einer Paste angeteigt wird.
SR Das Gemisch wird in einer solchen Mengé auf das Holz -gufgebracht,
”ii*é : dass etwa . 3-4 kg auf 1 cbm Holz entfalleno Nach etwa 6- 8wochlger o
" Lagerung des Holzes in der fiir das Osmoseverfahren bekannten Weise .
unter geelgneter Abdeckung gegen Regen und - Austrocknung ist das .
Sublimat 3-4 cm in das Holz eingedrungén, wihrend ' der. trénkbare-
Antell des Holzes praktlsch vollstandlg m1t Chlor21nk 1mpracnlert 1st

- L

Patentanspruch Verfahren zur Konserv1erung von Holz mlt Hllfe von
-Sublimat nach dem USmoseverIahren, dadurch gekennzeichnet, dass als
Konserv1erungsm1ttel ein-en sich ziar Holzkonserv1erugg\ggﬁrauchllchesf S
“Gemisch von Subllmat und thor21nk gegebenenfalls unter AuSatz elpesh~f- N

 Bindemittels. verwendet wird. L T e

)
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~ Verfa hren zur Herstellung von. unsymmetrlsch dlsubstltulerten
Harnstoffen. o :

- -

",?At —— zwelter Fusatz zu DRP R I 72 491 IVc/la o
77" Nach dem Verfahren des Patentes el eve (Patentanmeldung I 72 291 :
",_IVc/12 o) werden unsymmetrlsch dlsubstitu1erte Harnstoffe durch Er-

T

Dabei w1rd unter Abspaltung von Ammonlak eine Amlnogruppe des Harn—
stoffs durch eine Dlalkylamlnogruppe ersetzt. '

U Bs wurde nun gefunden, dass man durch Erhltzen von Harnstoff mit se-
- ,7'<:’.1'kundaren heterocyclischen-Aminen in glatier Weise unsymmetrlsch di- ,
o2 - substituierte Harnstoffe erhilt. Dabei wird unter Ammoniakabspaltung
: ' eine Amlnogruppe des Harnstoffes durch den lest des heterocyclischen_ =~ -
Aains in der Weise ersetzt, dass der Rlngstickstoff des heterocycli- s
‘schen Amins an die Stelle des Stlckstoffes der ausgeta schten Amino- = . -
- gruppe des - Harnstoffes tritt. : ST

Unter den zur Unsetzung mit Harnstoff nach dem vorllegenden Verfahren
-geeigneten heterocyclischen sekundaren Aminen seien z.B. genannt:
Piperidin, Plpecollne, Hexahydrolutldlne, Pyrrolln, Pyrrolldln und
1,2,3,4- Tetrahydr01soch1nolln.

Dle Umsetzung des Harnstoffes mit den’ sekundaren heterocycll schen

1  Amlnen erfolgt beim blossen Brhitzen der Komponenten. Bei der Um~
setzung von Aminen mit nledrlgem Siedepunkt ist gegebenenfalls ein
Druckgefass anzuwenden, - — :

rd

Beispiel l Ein Gemisch von 300 Gewichtstellen Harnstoff.und 360
Gewichtsteilen Pyrrolidin wird in einem Druckgefiss unter Riihren auf ,
130° erhitzt. Dabei steigt der Druck auf etwa 30 Atmosphiren. Das sich
‘bildende Ammoniak.wird im Laufe etwa einer Stunde abtgelassen. Der rohe
Hernstoff wird aus Wasser unter Jugabe von Tierkohle umkristallisiert..
Man erhilt 460 Gewichtsteile (=80% d.Th.) Pyrrolidylharnstoff in weis-
sen kleinen Kristallen, die bei 227° schmelzen.

Beispiel 2. . Ein Gemisch von 90 Gew1chtsteilen Hurastoff und 85 G
wicitsteilen Piperidin wird unter Rihren auf 120° vrhitzt. Die Um- e_

setzung vollzicht sich unter Ammoniskabspaltung., Mun erhiilt 110 Ge-

P

AR T | SR AR T R T A



S R w1chtstelle Piperldylharnstoff (—83% d Th ),.der aus. Toluol
-~ . in weissen Bléttern krlstallisiert die bei 103 schmelzen.

SRRSO Belsplel 3. Ein Gemlsch von 60 Gew1chtsteilen Harnetoff und.‘
S, 12%0 Gewichtsteilen 1,2,3,4-Tetrahydroisochinolig wird -unter
-+ Riihren auf 130° erhitzt. Nech dem Entweichén des Ammoniaks - L R
= wird die Schmelze in Xylol aufgenommen. Der '1,2,3, 4-fetra~ - T
- hydr01sochinolylharnstoff Kristallisiert aus Xylol in wels-- B
- — . sen Nadeln, die bei 166° schmelzen. Ausbeute 141 Gemichts-"ﬁ“m“':
“ 7}_teile (=80% d. Th ) R - o R R

. U

- Patentanspruch. - Abanuerung des Veriahrens des Putentes . vee

.~ (Patentenmeldung I.*72 291. IVe/12 o) zur Herstel]ung ‘von. unsym S
metrisch disubstituierten Hernstoffen, dadurch gekeanzeichnet, e

. _v'dass man Harnstoff mit sakundaren heteroeyclischen Aminen erhltzt J,“?

o
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Verfahren Zur der;tellung,von L,2'—DlOXJ-dlphenylathern.-

2'-D10xy-dlph‘nJ1 ither ist’ blsher nir; auf ums t4ndliche Welse aus
—Bromanlsol durch Kondensation nit Guajskol-Natrium und. ansthlies- :
sende Spaltung des LlﬂCthoxy’d’PLEHVluther, it Alumlnlumchlorld er—:F

'_,hclten worden..

'_st wurde nun gei Jﬁden, daus zan 2,:-D10xv dlphenylather und dessen
Derivate in tcchﬁlkch einfaecher weise und mit guten Austeuten. durch

Erhitzen: von Ll)“equendlox ' & (LLbepz-ulox1n) bzw. de&sen. Substltu- o

“,tlonqoroauzucn mit Alk talihydroxyc erhulten 'kdnn. Ls wird hlerbel v
- _uberrasnhenucrme1,e nur eine der belden Atherbruckan geoffnet ent- :
"°prechcnd dem l caltbl onsscqem- c )

: ;l."

5_{3
:z
‘ :

Ta Dlpbenv]endlbxyd'uﬁd'selne Sdbstltutlonsprodukte in bekannter Weise

. aus. o-dalogenaheaolen durch Erhitzen mit Kaliumhydroxyd oder besser
_'KallumCarbopat leicht zuginglich 51nd,-herden durch das vorllegende

Verfzhren zuch die  2,2'-Dioxy-dighenylither leicht Gurstellbare Zwi-

" schenprodukte, z.B. zur Herstellung von Arzneinitteln oder Farbstoffen.

Ausser Dioheﬂvlendioxyd‘kﬁnnen z.B. auch 2 ,6-Dicnlordipnenylendioxyd,

2,4,6,8-Tctracnlordiphenylendioxyd, Uctachlordipheny rlendioxyd, 2-Nitro-

diphenylendioxyd, 2-Amino-diphenylendioxyd und 2,6-Lizcthyl-diphenylen-
dioxyd .nzch dem vorliegenden_Verféhren in die entsprechunden 2,2'=-Di-
oxy-diphenylither iibergef'ihrt werden. Dabei wird die Ringdffnung

durch die vegenwert negativer Substituenten erleircatert.

Die Umcetzung kann sowohl mit wiisserigen als zuch mit alkoholischen
Losungen von Alkalihydroxyd durchgefithrt werden.

Beisoiel 1. Eine Lisung von 90 Cewichtsteilen Diphcnylendioxyd
uad 90 Gewichtuteilen Nutriumbydroxyd in 500 Gewichtsteilen Hothanol




w1rd drei Stunden im Ruhr'utoklaven auf 220° erhltzt Dann ‘
‘wird das Methanol durch- Pestillation zuruckgewonnen und der \
Riickstend inh Wasser geldst. Nach dem Abfiltrieren. .. vonJetwa_‘~
: 25 Gewichtsteilen unverindertem Dlphenylendlcxyd wird die :
=" . — ' glkalische Losung angesiuert, wobei der entstandene 2,2' =Di-"
JEE oxy-dlphenylather ir fertlosen. Nidelchen ausfillt. Ausbéute

R 60 Gewichtsteile =83% d ‘Th. Die Verbtindung krlstallls1ert _

: dus Cyclohexah oder aus- Wasser in ldngen farblosen Nadelnvem
Fp 125 GRENE F T o .

. I .

Be1sp1e1 2 Llne Lusung von - 69 Gew1ﬁhtste11en Uctachlcrdl-"””,"
phenylendloxyd {¥p- 3169, . erhalten durch Verschkmelzen von 554“_T m“‘
- Gew1ehtst311en Pentachlorphenol mit 105 Gew1chtstellen wasser- -
B frelem Kallumcurbonat in drei. Antellen bel Temperzturen von
i 200-220o Zerklelnern der- Schmelze, Extrahieren mit verdunn-v,
3 . _tem, wisserigem Alkali zur Entfernung unveranderten “Pentachlor-'
phenols und Umkristallisation des Riickstendes) und 30 Gewichts-" -
" feilen Atzkali in 600 Gewichtsteilen Kthanol wird eine Stunde’
~im Ruhrautoklaven auf 1500 erhitzt. Nach Abtrelben ‘des Athanols
- mit. Wasserdampf wird die hellbrzunliche fast klare and praktisch
- chloridfreie Losung mit Tlerkohle verriihrt, filtriert und mit
~_ Salzs#ure versetzt. Der dabei’ ausfallende rohe Ather wird abge-
o »j-saugt, gewaschen und getrocknet D1e Ausbeute betragt '60. Ge- .
17 wichtsteile = 83% d.Th. . - i

e

Der so erhaltene 2 2'-D1oxy-octachlordlphenylather {rlstalllolert |
aus- 89%1gar E351gsaure ip farblosen, derben, glanzcﬂdon Prismen
welche beim. Trocknen matt werden und bei 19 ‘scamelzen. -

» Bels'nel 3. Eine Mlschung von 150 Gew1chtstellen c—NltrO-dlphen 1911?

- = dioxyd (Fp 1480, -erhalten durch Nitrlerung von Diphenylendioxyd mgt
der berechnecten Menge Salpetersiure in Eisessig bei 70-80°) ung 50
Gewichtsteilen Nutriumhydroxyd in 1500 Volumenteilen Methanol wird

unter Rickfluss zum Sieden erhitzt. Nach 3-4 Stunden ist das 2-Nitro-
dlphenylendloxyd vollig in Losung gegangen. Man destilliert dann 2/3

des Methanols direkt, den Rest nach Zusutz von WaSaer durch Einbl

von Wesserdampf ab, seen

Die intensiv goldgelbe Losung wird von dem ebgeschiedenen unverinder-
ten Ausgangsprodukt (37 Gewichtsteile) abgesaugt und angesiuert. Der
zunichst 6lig anfallonde Nitro-2 »2'~dioxy-diphenyldther ersturrt nech
kurzer Zeit kristellin. Die Ausbeite betrdgt 111 Gewichtstoile =91%d.Th.,
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beaogen auf verbrauchtes Nltro—diphenyléh lOde “Dlas. Natrons lz des o
S0 dargestellten Nitro-2,2* ndloxy-dlphenylenatherG “rlstaYllslert ’
aus Wasser in. glinzenden gelben Blattern; die freie- u1okyverb1ndung : o
““‘krlstalllslﬂrt_auu Berzol in schwach gelblrchen, fest farblosem - . .
Prismen (Fp 10299, bie Lasunﬂs ‘arbe in konzentrlertnr Schwefelssure
1st goldgelb o v _*,~ : . -

1 PatentanSaruch°' Verfahren zur.. Hérstellung von'E;c -Dloxy-dlphenyl—
athern,'dqdurch gekenn zelohnet doss man- Dlohenylerdloxyd (=Dibenz- = -
d10x1n) oder dessen Derlvute mlt Alkallhydroxyd erhltzt

Y o . . _ S . L ‘ . ‘e .
: - - - {
B -
b - -
.
-
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STl "GeiafiniérUngé- und Weichmééhuﬁgg@ittel fur Cellqloseeste?_;
| S _organischer Sduren - - .- e SR
éuSatz,Zu DRP ;g,/.,,L(Anmeidghg;I,k73 678:IVC/59lb) 
2 ' , : ‘ _' : | - B ‘r'—;__,: - |
- Im Patent ,ﬁ;*,.,’(Ahmelduhg‘l;ﬁ73’678 IVc/59 b), ist gezeigt, dass
- die Imide von- Di- oder Polyéafbop§ﬁurenfw6rtvbl1e Gelatinierungs- und
- Weidhmacﬁﬁhgsmittel-fﬁf'Céllulbseester organischer'Cérbonséurqp sind,

Es wurde nun_gefunden;,daés.manfﬁesendeis‘gute Ergebnisse erhdlt,wenn
man solche Imide von Di- oder Polycarbonsiuren verwendet, in denen '

. das am-Stickstqff.gebundeﬁe-Wassersfoffatoﬁ'durch‘eihen veresterten
_Mono~ oder PoljbaﬁbOnséurereétmersetzt ist. o o
Die Inidé kénnen sich von beliébigen zur Imidbildung befshigten Di-
vund'Polygarbgnséureh'ableiten,vz.B. von Bernsteinsdure oder Glutar- . =
sdure,-fernér den entsprechenden ungesittigten Szuren, wie Malein- -
séure, sowie substituierten Siuren dieser Art, wie Monochlorbernstein-
. sAure oder Apfelsiure, ferner Sduren der cycloaliphatischen oder der

,'aromaiiébhen Reihe, beispielsweise Phthalssure oder Hexahydrophthal-

- s3ure. e S _ .

Sduren, wie Essigsidure, Propionsiure, Buttersiure oder Capronsiure,
~ oder von aromatischen Sduren, wie Benzoesdure, oder von Polycarbon-
sduren, wie Bernsteinsiure,

Die zur Lsterbildung notwendigen Oxyeerbindungen sing vorzugsweise
aliphatischer Art. 2.B. eignen sich dethyl-, Athyl- und Propylalkohol,
doch kann man auch hohermolekul zre Alkohole, z.B. Lauryl~ oder Stearyl-
alkohol verwenden. flenn die am Stickstoff gebundene Sdure aliphatisch
ist, kann die zur Veresterung dienénde Oxyverbindung auch cyclisch sein,
z.B. ein Phenol. :

Verbindungen der genunnten Art kunn mun beispielsweise horstellen, wonn
man die nicht substituierten Igide der Di- oder Polycurbonsiuron mit

AN

v
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‘ Halogencarbonsauren oder_deren istern umsetzt und erforder—*
- lichenfalls das Kondensatlonsprodukt noch verestert. Auch durch -

Umsetzung der Di~ oder Polycarbonsauren oder ihrer Anhydrlde mit
Amlnocarbonsauren oder deren Lactamen und anschliessende Vereste-
rung kann man die. genannten Verblndungen erzeugen, Endlich ist es f,' .
- sauch. mogllch die genannten Verbindungen nach dem: Verfahren des - '
Patentés-... ... (Patentanmeldung I. 69 540 I1Vd/12 o) durch Um-
| setzung von. Carbonsaurelmlden mit N1trllen und. anderen funktionel-
1en Abkommllngena'B~ungesatt1gter Carbonsauren herzustellen, 1n ] _: .

~

gungen unverandert bleibt., o . _ o
S D1e genannten Stoffe 81nd in noch wesentllch grosserem Masse als"

STL 0 die im ‘Hauptpatent ...’ ... (Anmeldung I. 73 678 IVc/39 b) genamn-

AT ~ ten Stoffe. fiir die Verarbeitung mit belleblgen Celluloseestern —

org&nlscher Carbonsauren,__.B Celluloseacetaten des verschleden- ,

-sten Acetyllerungsgrades, ferner Celluloseproplonaten und Butyra— L

ten oder Mlschestern dieser Art, geelgnet,u

fmele in den nachstehenden Belsplelen angegebenen Telle 31nd Gew1chts-’”
tml&_ S - : T T T S
Belsplel 1. 5 Tellé'AcethEéIIHIOSé ‘mit einem E831gsauregeha1t'
 von etwa 61%. werden gelost in einem Gemisch aus 70 ‘Teilen eines
Methylenchlorid-Athylalkoholgemisches (9:1), 25 Teilen eines Ge-
_.misches aus“gleichen Teilen Cyclohexanon ‘und” Athylenglykolmono- A
"athylather und 0,75 Teilen eines Phthalimidoessigsiureesters, dessen - |
alkoholische Komponente aus einem Gemisch aliphatischer Alkohole mit -
durchschnlttllch 6 bis 7 Kohlenstoffatomen. besteht. Die Losung lasst
sich in tiblicher Weise zu Filmen oder Folien verarbelten, die beson— ¢

ders fir elektrische Isolatlonen gut geeignet sind.

Belsplel 2. . Man verknetet 70 Teile einer Acetylcellulose mit einem
Essigs@uregehalt von etwa 52%, 20 Teile Succ1n1m1does31gsaurelsobutyl-
ester und 20 Teile Methanol miteinander, lidsst die Masse.2 bis 3 Tage
reifen und verwalzt sie dann 5 bis 8 Minuten lang bei 80° auf der Mische
walze. Die dabeli erhaltenen Folien werden zerkleinert und durch Erwirmen
von Losungsmittelresten befreit. Die so erhaltene iiasse kann in tiblicher
ieise im Spritzguss zu Formkdrpern verarbeitet verden. -

Patentanspruch. Die verwendung‘von Imiden von Di- oder Polycarbonsiuren

als Gelatinierungs- und Weichmachungsmittel fiir Celluloseester organischer
Carbonsduren in Weiterbildung des Patentes ... ... (Anmeldung I1.73 678

IVe/29 b), dadurch gekennzeichnet, dass man Imide verwendet, in denen

das am-Stickstoff ggbundene haeserstoff&tom durch einen verasterten
nsurerest ersetzt ist.

Mono- oder Polycar

e,
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i 'i _Verféhren zurﬂHerételiuﬁévvdn.Hydroxylamiﬁ; j.;_ ;Tf :w;_~;_;T7

. Bei der derstellung von. ilydroxylamin durch Umsetzung von'Alkalinijrit
.mit Alkalibisulfit entsteht zundchst hydroxylamindisulfosaures Alkali, |
aus dem'bei'dEP[Veréeifung“déE”Hydroxylamin'unter gleichzeitiger Bil-
dung von Alkalisulfat anfullt. Aus der wisserigen Losung kann das in

: N-;‘dér3Technik-ledigliéh*in‘kristallwa§§erfreieriForh verwendbare'Alkali;”

;g”f sulfat nur7unter Aufwendung hoher Reinigungs— und Eindampfkqsten‘ge— .

wonnen werden. - - o : o
- Es wurde nun gefunden, dass man das bei der Verseifung von hydroxyl- =
: amindisulfoséuremrAlkali3in wisseriger Ldsung anfdllende Alkalisalfat
ohne jégliChQ;HorEEEaﬂdluﬁgvder rohén_Lﬁsugg,_wie z.B. Réiﬁiguhg oder. ‘
Eindampfen, in an sich bekannter Vieise durch Unsetzung mit Calciumsul-
‘it und Schwefeldioxyd in Alkalibisulfit und Gips iiberfiihren und die so ' -
erhaltene Bisulfitlauge ohne weiteres fiir die Herstellung von Hydroxyl- : = -
amin als Alkalinitrit und Alkalibisulfit verwenden kann. Auf diese Wei-

. se gelingt es also, das gesamte ‘Alkali der‘HydroxylamiﬁEEFéiellung_;_‘

_wieder zuzufiihren. o ) . Lo
Bei der praktischequurchfﬁhrung des Verfahrens ist es nicht effofder7 o
het lich, der Sulfatlauge fertiges Calciumbisulfit_zuzusetzen; es geniigt
- vielmehr, in .die Lauge Caleiumhydroxyd einzutragen;} beiider—Begasung_

mit Schwefeldioxyd bildet sich dann das Calciumsulfit bzw.Bisulfit. Das
bei Beendigung der Umsetzung entweichende uberschiissige Schwefeldioxyd
wird zweckmissig einem.zweiten noch nicht begasten Ansatz zugeleitet;
dort tritt quantitative Absorption ein, sodass Schwefeldioxydverluste
nicht auftreten .

Nach Filtration von dem ausgefallenen Gips erhilt man eine farblose
Alkalibisulfitlosung, aus der durch kurzes Aufkochen geringe Reste von
Gips und Calciumsulfit bzw. -bisulfit ausgefillt und durch nochmalige
Filtration entfernt werden. :

Der Gips f411t in bemerkenswert leicht filtricrbarer Form an und ist,
wie weiterhin gefunden wurde, in hervorragender heise dazu geeignet,mit
Anzoniumbisulfit su Ammoniumsulfat und Calciumsulfit umgesetzt zu wer-
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o denv Auf diese Weise. 1asst 31ch der Schwefeisaurege?ai; gz:nbE} der” >
L L lamlndlsulfosaurem Natrium anfslle :
. \*X:;Zii:é?%azgnzgzdggigtellung des z.Bs als Dungemlttel wertvol}sn '
. Ammonlumsulfats verwerten, wahrend das bei dieser. Unsetzung -
£ ' anfallendé Calclumsulflt fiir die Umwandlung.des bei. der Ver—_
| selfung des hydroxylamlndlsulfosauren Alkalls anfallenden Al- N
kalisulfats eingesetzt werden kannov; : - : = A
- Die’/Gewinnung von Ammonrumsulfat aus dem Glps kann schllessllch

~auch” durch Umsetzung mit Kohlendioxyd und Ammonlak bewirkt wer-
Das dabel neben dem Ammonlumsulfat anfallende 03101umcarbo»'_

e O g e

deno

“%fA"" Glps bel dem vorllegenden Verfahren anstelle von. Ca101umhydroxyd

, w1eder elngesetzt werdeno_

-

. Be1splel° Iq bekannter Welse w1rd eine Losung von hydroxylamln-; @
" disulfOSaurem Natrlum -durch Einleiten von schwef811§9r S#ure in eine
' Mischung von 15 Raumteilen elner_Natrlumnltrltlosung mit 3, 5g/Mol o
Nitrit im Liter und 15 ‘Raumteilen einer Natrlumblsulfltlosung mit -
: 3,5 g/ilol Sulfit im Liter hergestellt. Nach Verselfung des Hydroy1~
A amindisul fosauren Natriums und Neutrallsatlon des sauren Natrium-
: ‘sulfats mit Natronlauge in tiblicher Weise erhilt man’ nach Abtren-

: nung des so geblldeten Hydroxylamlns eine etwa 31%1ge Ebsung von

Natrlumsulfat S A
- . Im 129 Raumteale dieser: Losung tragt man unte gleichzeitigem:Ein—
R ST leiten ‘von Schwefeldloxyd 212 GeW1chtete11e eloschten Kalk nach -

. - und nach.unter gutem Riihren so ein, dass die Temperatur nicht we-
R . sentlich iiber 50° steigt und gegen Ende der Unsetzung langsam auf -
' _ etwa 30° fillt. Das dabei nicht vollkommen aufgenommene Schwefel-' QB
- dioxyd -wird einem_zweiten Ansatz zugeleitet, S
Das bei der Umsetzung in gut kristalliner, leicht auswaschbarer”
Form anfallende Calciumsulfat wird abfiltriert und mit wenigaWasser
nachgewaschen. Als klares Filtrat erhs#lt man eine Netriumbisulfit-
lauge, die noch geringe Mengen Calciumbisulfit enthalt, gu deren
Entfernung man kurz aufkocht und filtriert. Man erhalt 80 insgesamt
140 Raumteile.Filtrat.mit einem Gehalt von 55,6 Gewichtsteilen Na-
triumbisulfit entsprechend einer Ausbeute won 95%, berechnet-auf de
eingesetzte Menge Natriumsulfat. Die Losung enthdlt 3,9 g/Mol Bi-
sulfit im Liter.. Sie kann durch Verdiinnung mit Wasser suf die zur
Herstellung von hydroxylamindisulfosaurem Natrium gebriuchliche
Konzentration von 3,5 g/xdl Nutrlumbisulfit im Liter eingestellt
werden. :
Die frisch gefillte Gipspaste wird mit einer konzentricrten whuserigen
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'lenden"' KRR, Losung von Ammonsulflt die durch Sattigung einer. Ammonlaklosung S
Wertv611m2 - " mit “chwefeldioxyd erhalten wurde, zwei Stunden auf 100° erhitzt. b
- " Dann wird von dem. .abgeschiedenen Ca101umsu1f1t abfiltriert. Das
;Vér~ - , ~Sulfit wird- fiir den nichsten Ansatz zur Umsetzung von Natr1umsal—~
“BA1L ';7'”“.! fat mit Calokumsulfit und schwefellger Sdure’ verwendet, wahrend
. T die in ‘einer 96%igen Ausbeute anfallende AmmonsulfatIosung"bls Zum
esslicy - - Beg1nn der Sristallisation. eingeengt und die von dem Ammonsulfat
Kt e . == befreite Mutterlauge als Vorlage fiir die Umsetzung ‘von- Ca101umsu1- i
mCcarpo. - . fat mit Ammoniak: und- schwefellger Saure benutzt ulrd SIEENE o ..Avé»
fi - = il E o . [l e— e s - )
t ung Pdtentanspruche. 1 ) Verfahren Zur’ Herstellung von: Hydroxylamln

Ldroxyd._ ' A{f: . durch Unsetzung von’ Alkalinitrit mit Alkalibisulfit, .dadurch _gekenn~
' o B zeichnet, .dass das.bei der Verseifung von hydroxylamlndlsulfosaurem
Alkali als Uebenprodukt anfallende ‘Alkalisulfat mit Calciumsulfit

"'@'féj"ﬂ”iﬁund Schwefeldloxyd zZu Alkallblsulflt und Calciumsulfat umgesetzt und
&2; elﬂe ERICE das Alkallblsulflt der Hydroxylamlnherstellung w1eder zugefﬂhrt w1rd
g mjt ,.A‘;h -2, ) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge&ennzelchnet dass das nach
vdr0y1~ o ;7“_dem Verfahren nach Ansaruch 1 anfallende Calciumsulfat mit Ammonlum-’-

sulfit zu Ammonlumsulfat und 03101umsulf1t ungesetzt und das letztere |
zur Umsetzung von Alkallsulfat nach Ansoruch 1 verwendet w1rd '

-
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" Verfehren zZur HerstellungJVén‘N—Arylurgthapen.'- .

- Gegenstand diesér¢Erfindungiist ein3Verfahrenazur‘Hérsfellgng von. -
' NfArylurethégens o , B S . o

dass tertisre aliphatische Amine'mit'Chlorameisgn- T
o séureestern,zufqué;féréﬁ Ammoniumsalzen zusammentreten, die beim .- .
gﬂ.f’,44ﬂrhit2envin 1nilL“uiund7A1ky1chloridiZerfallen.7Tertiére aromatische
%;_”_ Aminéavermbgenvhihgegen‘derartige quartére’AmmdniUms:A’j nicht zu
. bilden. IR e T R
'"'Es-wurdeﬂnunﬂﬁberraschenderwe
 aromatische Amine, die mindes

Es ist bekannt,

ise gefunden, dass solkche tertisire
_ fens-eine Alkylgrupbe am Stickstoff— .
.~ Tiihren, beim Erhitzen mit Chlorameisensiureestsrn trotz-
__~desﬁAusb1eibénsider"Ammoﬁiumsalzbil&Ung'glatt]in'Urethane-unter.Abf 3

spaltung von Alkylchlorid ibergehen. D T - '}__,;g
Unter é§n7tertiéréh aromatischen Aminen, die als Ausgangsstoff fir -~
die Herstellung von Urethanen nach dem vorliegenden Verfahren Verwen—-
~dung finden konnen, seién z.B. genannt:_Diméthylf, Digthyl-, Diiso- -
butyl- und,Methylathylanilin, Dimethyl;cc;naphthyl—;'Mefhyl-diA(phe—_’ _
~nyl)-=, N—Bgtyl-dis(phenyl)- und i-Hekyl-di-(phenyl)—amin_usw.' R '
ST ..Ein besonderer Vorteil des vorliegenden Verfahrens besteht darin,daf

Verfahren geelignet, so z.B. Chlcrameisensﬁureﬁthyl—,-propyl-, -i-bu-
. tyl-, ~i-hexyl-, -phenxl-,-&aﬁnaphthyl— und -benzylester, Dichlor-
fmei;e:sfurfejter des Athylenglykols, 1,2—Propylenglykols, 1,3-Propy-

e 0—8'_3 . _ . o ’ by
disfg? utylenglykols, 1,6-Hoxendiols und 2-kiethyl-1,6-hoxan—




‘.Dié_nebem den’ Urethanen anfallenden Alkylchlorlde be81tzen elnbn

" fahren auch dazu_ dienen kann, relne Alkylchlorlde in technlsch .

_in’ Belsp1e1 1 beschrleben zur Umsetzung gebracht. In. der- Tlefkuhl-

punkt auf 55-56 . Die | Ausbeute betragt 261 Gew1chtstelle.v A
Analyse: : - —~ - - ’ o
- ergc fii oy -

bemerkenswert hohen ﬁe1nheitsgrad sodass. das vorllegende Ver-

elnfacher Welse herzustellen.:

Belsplel 1. 313 Gewichtsteile - Chloramelsensaurephenylester wer- ]
den mit 242 Gew1chtstellen Dlmethylanllrn—ﬁunter Riickfluss 5 Stun-
den auf 160-180°2 erhitzt. In einer dem Riickflusskiihler angeschlos-
senen Tlefkuhlvorlage werden dabei 80 Gewichtstieile des bei dieser- | ..
Reaktion abgespaltenen'Chlormethyls aufgefangen.«Nach dem Aus-. S
waschen der- baslschen Bestandteile des neaktlonsproduktes mit
“verdiinnten - Sauren_w1rd der 1 V;Phenyl-N-methyl-carbamlnsaurephenyl—
ester durch Uestlllatlon unter vermindertem Druck gewonnen. Der

" Ester geht bei 7 mm Quecksilberdruck von' 176~181° als ein farbloses:
01 iiber, das beim Erkalten zu einer wéissen; festen WMasse,die von
48-54° schmilzt, erstarrt. Durch Umkristellisieren aus Ligroin kanr& -
das Rohprodukt weiter gereinigt werden., Der bchme&zpunkt stelgt

hlerbelbauf 59° Die Ausbeute betragt 367 Gewlchtstelle,

Belsolel 2, =313 Gew1chtste11e Chlorame1sensaurephenylester und
'298. Gew1chtstelle Dlathylanllln werden in der gleichen Weise wie

ed

vorlage werden dabei - 98 Gewichtsteile. Athylchlorid gewonneng Der
N-Phenyl-N;athyl~carbam1nsaurephenylester kann in der iiblichen
Weise isoliert werden. Er geht bei 6 mm Queck311berdruck von 175-
179° als ein hellgelbes U1 iiber, das zu einer weissen, halbfesten-
Masse, die von 30-340 schmllzt, erstarrt, Durch Umkrlstalllsleren
aus einem Gemisch von Benzol und Petrolither steigt der Schmelz-

Beispiel 3. 366 Gew1chtsteile Dl-(phenyl)-metnylamln und 313 Ge-
wichtsteile Chlorameisensiurephenylester werden 9 Stunden, wie in '
Beispiel 1 beschrieben, auf 200° erhitzt. Der Tiefkithlvorlage Xonnen
nach dieser Zeit 68 Gewichtsteile Chlormethyl entfiomzen werden.Durch
Destillation unter vermindertem Druck und anschliessende Kristalli _
sation aus Alkohol erhdlt men 189 Gewichtsteile N s N-Di-(phenyl )~
carbaminsiurephenylester vom Schmelzpunkt 105°,
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. . Beispiel 4. 8L~GewiCbtsteilé Dim¢thylanilin’und,12Q Gewichtsteile
‘Chlorameisenstureisohexylester werden 8 Stunden unter Rickfluss auf
160° erhitzt. Bei der in der iiblichen Weise vorgeriommenen Aufarbeitung
“erhilt man den“N-Phenyl-N;methyl-céib&minSéure—isohexylester als ein

‘hellgelbes 01 vom Kpjg pm 152-160°, das keine “eigung zur Kristalli-

sation zeigt, Die Ausbeute betrigt 53 Gewichtsteile,

‘ M Berechnet‘fﬁr,' ’ ' T
- CigfpyOpN: © . C=T1,6%

n_%’ﬁ_?Péient&ﬁéPr&ch: *Verfahren ZurﬂHa
% 'durch gekennzeichnet, dass man' Chl

tertidren aromatischen Aminen, die

o . . // ’ ) L

e L

B9,05% © Ne5,96%

rstellung von N-Arylurethanen,da-
orameisensiureester mit solchen -
imiﬁaéstengveine‘Alkylgruppe'am o

i tertiérgp’Sti¢kstqffatdm filhren, umsetzt,

-
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P | WEsiistfbékannt CarbOCJCIISChe und heterOCJcllcche Aldehyde Lezw Keto-

ne-mit Verblnduncen;_dge eine aktive liethyl= oder: methlehgrup)e idhrenr;
o zZu- Athvlenderlvaben zu kondenQ1eren Als. W1rk3amste AOﬁaensutlonsmlttel
= _gelten. fiir diese Unsetzung baSlSFhe Mittel, wie z.B. Natrlumathylat und

[

Plperldln sowie Sluren und deren Annydrlde,_so Z B uobweialsaure oder

psslgsau”eunhydrld

Es vurde nun iiberra scaenderwelse gcfundenq‘dass Sulfondlamld (Dlamld

der Schwefelsiure)- und am Stickstoff SJb&tltulerte Sul? “ondiamide beson-uv R

ders’ wirksame KonueQSdt10n°m1ttel fir diese Umsetzung sind. In Ue~“nwartjjﬁw;ﬂm

von Sulfondiemid verlduft die Konuenvatlon in der hevel bedeutend o
chneller als unter dem Linfluss der: fiir diesen “weck bekannten Kondmn-
atlonsmlpt 21, Die «1rks amkeit des oulfonulaqlds ist so ﬁross9 dass es

—mitt dessen:Hilfe "“llHEt " 2uch nur sehr scuwach aktivierte. ilethyl- oder
mvuhwlongruspoen enthaltende Verbindungen, die mit den bisher gebriuch~
lichen Kondensationsmitteln nicht zur Unsetzung zu brlnﬁen 31nd s .mit.

- uromﬁtl°cnen und heterocvcllachen Aldehyden zu kondensieren, ' .

- Die Kondensation \1rd zweckiissig in der weise ddrcbgPIWhrt dass man
die Rezkticnsteilnehmer in vorzugswelse Hquimol=zren siengen in Gegenwart
mindestens einer solchen wenge Sulfondianid, die der bei der Kondensa-
tion sich tildenden iassermenge Hquivalent ist, erhitzt. Dabei kdnnen

Verd'innungemittel ir die Reaktionsteilnehmer Verwendung finden.

) . Unter den als Ausgn: ngestoffe fiir das vorliegende Verfahren ceeigneten
o aktive sethyl- oder leth ylengrupoen fithrende Verbindungen scien z.3B. ge-
' nennt: Nitrometnan, Ecsiz gsiiure, Acestonitril, Acecton, mi:lonsiure, Acet-
= essigsiiureester, L'dqcss'g siure, Crotonsiiure, & Cyuncrotonsiure, Sor-
vinsiiure. o -Cyunsorbinsiure, icctondic arbongaqre‘ Sillocesigsiiure, Hi-
troessigziiure ., Ph ‘“v1c°slgsﬁur"= C-. m- und p-Nitrop LC“glhscz“"~u”c
ennyleyanid, o-, - und p-Tolumitril, 0-, m- und p-litroicluol,
¢.4-Linitrotoluol, Cyclokhexun ., i ' thiaeldin, chid;n, netihyl-
h

.
c ¢ “'1.. -
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phcnyl-pyraselon, 1,5, %-Trizetnrl- -methylen-zndelin nd ) R




mptnylen-l 2- dlqydrobenzthlazol .
Als Aldehyde eignen-sich z.B.: Benzuldehyd o-~9 m~ und p»thor-

- benzaldehyd, Anisazldehyd, Salicylaldehyd, pnOxybenzaldehyd Resor—;~§“'

cyl l1ehyd, < und B-Naphthaldehyd, 0=, W= und pletrobenzalde— -
th p—Amlnobcnzuldehyd anlat1y1amlnobenzaldehyd 2 2=—D1phe-~
nylacrolein, 2,2~ ch‘mlsylacroleln9 Furfurol, N-Phenyl-pyrrol-

~ 2-sldehyd, 1-Hethyl-2-phenyl-indol-3-aldehyd und 1,3,3-Trigethyl-

2—metnrlenlndolln-gd—aldehydg als ‘Ketone kommen zZ:B. in Betrachts:

er-loheX?non,,Acetophpnon9 p-—“Jlethoxy—«,.c:e’cop’“lenon,g p—Am1no—aceto~

phenon9 Athyl- —phenylketon, I-iethyl-2-phenyl- 3~ac=ty11ndol und
1,%,3- lrlmethJ1 2~methylen~aJ~acetyllndolin -

Unter den anstelle von Sulfondlamld als Kondensatlonsmlttel ge—~
" eigneten’ Substltutlonsprodukten des Sulfondlamlds seien z.B. ge~ -

N-methyl-, N-Butyl-, ‘N-Dibutyl-, N-Isohexyl-, N«Diwlsoheptyl~,- ,
V-n-Doaecyl—_ N-Cyclohexyl- und N-Dicyclohexylsulfondiamid, Pyrro-

- 1idyl-N-, Plperldyl N~ und korpholyl- N=SJlfam1d Phenyl-—9 Nﬁ(Cthr- _:?

pnenjl)- und NA(Oxyphenyl)-culfondlamld

Als Verdunnungsmlttel konnen fiir die Bmsetzung szO(Dloxan borma S

- amid, Acetamid, Athylacetamid, Urethylan, - Urethan und Methyl arb-

amldsauremethylester verwendet werdeno_ﬂ

Belsplel 1. 10,6 Gew1chtstelle Benzaldehyd werden mlt 11 hew1chtsm
teilen Cjaness1gsaureathjlester vermischt; in die auf 140° Prhltzte
—~‘Mlschung gibt man unter’ gutem Riihren 20 Gewichtsteile Sulfondiamid,
worauf noch etwa 12 Stunde auf 150° erhitzt wird. Bald. nach Zugabe
des Diamids macht sich die hasserabspaltung.durch Aufschidumen des
Reaktlonsgemlsches bemerkbar. Nach dem Erkalten wird.das Gemisch mit
we thanol extranlert und der gebildete Lenzylddencyane331gester durch
Abdampfen des ilethanols isoliert. Die Ausbeute betragt etwa 18 Ge-
wichtsteile,

Beispiel 2, 14 Gewichtsteile «~Cyancrotonsiure-butylester werden
zusammen mit 25 Gewichtsteilen 2,2-Dianisylacrolein und 20 Ge-
wichtsteilen Sulfondiamid Y4 Stunde unter lebhaftem Riihren auf,lSOo
eraitzt~ Die lischung firbt sich intensiv gelb. Das bei der Konden-
sation gebildete Wasser wird unter vermindertem Druck aus dem Ce-
misch abdestilliert. Nach dem Erkslten wird das pebildete 1,1-Di-
anisyl-6-cyan-6-carbiithoxy-hexdrien aus dea Reuktionsgemisch durch
Exiraktion mit Athanol gewonnen. Dic Ausbente betrigt 25 Gewichto-

teile.

"~ nannt: N—Metn;l-w N—Dlmethyl~9 N N°mD1methyl~ N—Athy1= :N;Atnvle-"

AN
H




A :
» B : CH C N - PN \
yd_9 Resolg.," o : j 3 2 - e A
nzalde. . . " ~CH=CH. CrI-C\N Y o~

- | .
Lphe- '1asst 31ch aus’ dem Reaktlonsgemlsch neth Verdunnen mlt Wasser9 hxtrakc

rol- ' ,
“tion mlt Benzol und Einengen der. benzollschen Losung in einer. Ausbeute

i
metny12 = . : von 24 Gew1chtstellen gew1nnen°‘ . S ot e
trachts . e o ‘ :

aceto-    "' ,_Belsalel 7. 20 Gew1ohtste11e'iwCyansorblnsaurebutylester und 20 Geoi
ung T wichtsteile lumethyl -2-phenylindol-3~aldehyd werden zpsammen ‘mit 25. |
o o “Gew1cntste11en Nxchycloaexylsul ondiamid 12 Stunde auf 140-150° er-
AR - " hitzt, Das Reaktlonsgemlsch farbst sich intensiv rotorange. Nach dem

ceu R AErkalten wird es mit “enzol extrahlert Aus der benzolischen’ Losung
ge~
-%§=1‘ kristallisiert nach Abdampfen der ;grissten Menge Losunvsmlttel das
. L Kphdensationsprodukt der Konst1tut10n'°f;‘ B IR
) -f@rfo;f“g; G o o o e ' ;}CN B 4 : ‘ | |
(Chlor.' - IR CH:CH;,C CH CIr =C ' T
A - : v ‘\COUC4H9 _%  S 1
l"m%v o v.‘"
arb~ _
chis.. o “_ in Form metalllsch glanVcnder roter Nadeln aus° Die.Ausbéute betrigt
itzte - -~ etwa 50 GeW1chtstelleo ' : ' S
mid o
;d’ Belsplel 8. 11 Gewichtstelle Acetoohenon werden mit 11 Gew1chtste11en
.a e . Cyane381gsaureath“lester und 16 Gewichtsteilen Plperldyl ~N-sulfonamid
€S o . ~eine Stunde auf 160-17(° erhitzt, Nach dem Erkalten lassen sich aus den
. mit = o Peaktlonsgemlsch durch fraktionierte Destillation unter vermindertem
u?ch . Druck 7 Gewichtsteile des Yonaenoatlonsproduxtes der Konstitutions
e_, i
- ~n~
: . C'..':
- - O’~u"\ COOC Hg
CH
0° ‘ ’
gewinnen,
Petlentansoruch, Verfahren zur derstellung von Xou deénsationsproduktier

bocyc11~chn oder heterocyclischen Al: icayden bezw. Zetonen und
agen, die cine aktive welhyl- oder ety lnnﬁLuppe {fithren,dadurch
:crcn:zci:tnct, duse dic Hondenuation a0 Gegeaward von L4110Quluw1d
i t bstituicerten Salf ondiuniden durchpef ihrs wird.
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Beispiel 5 dO uemlch+stcllec{@Cvansorblnsaurebuuylcster und 17 Ge- -

_ ulchtstelle DlathjlamlnobenZaldehyd vierden in 40 Gewichts steilen Athyl-

- acetamid geldst. In die auf 130° erhitzte LOsung gibt man 30 Gewichts~:
teile chLoaexyl-sulfondlam1d und heizt:die’ Alschung noch stwa V2 Stun—'m.q:g
de auf 120-120°. Allmahllcn scheidet sich aus der Losung eine. wabserlge

- Phase ab, \wobei: sich das Gemisch tlef schwarzrﬁt firbt, Nach &n Erkal-
ten wird die- Mischung mit dem ﬁlelcnen Volumen Zthanol verdinnt, wo- .. "
rauf 81ch npch °1n1gem Sfehen der ge*lldete arostoff der Formel° . .

| .,(CzHS‘)ZN"O'—CH = CH.CHsCHCHE=cZ ~ -
R S \COOCH -
IR : v 479 g 2
_ LoD o - = . . B
in Form stahlblau glanzender hrlstullnddeln~abscheldnt; Die AUSbéute' - ETEEE
betragf etwa 30 uemlchtstelleo' , . '{;._V"M;LQ}“; o

Bei 3161 4c~ Zu einer Losung von. 14 Gcw1chtstellen mmmltrotolqol und : f_

17 G@lehtstpllen walathylamlnomhen aldehyd in 40 GQchhtstellen '
Athylacetamld die auf 1500 erhitzt wird, glbt man 30 Gewichtsteile
Sulfondlamlaa Nach langerem Erhitzen ‘beginnt das ﬂeakilonsgemlsch sich-

.gelb zu firben, wobei” ‘das sich. bildende 5pakt10nswasser zusammen mit ’
Reaktlonsprodakten ‘aus der Losung Jusgeqchloden wird. Nach 2~58tund1gem ! L
"Erhitzen lisst man das ‘remisch:erkalten. Man extrahiert dann mit ver- S
diinnter Sdlzs;urgi_gas der salzsauren Eﬁsﬁﬁg ldsst sich nach- dem Aus—

fiillen mit datronlauge und Abtrennen des nicht umgesetzten Ald ehyds

das. gebllaete 3=Nitro~4°- dlatnylamlnostllben in einer Ausbeute von”
etwa 8 bemlchtstellen gewinnen. , : _ - o -

BGISOIel 50 file in Beispiel 4 beschrleben konde1s1ert man 14 Gew1cu~s~ B
teile p-Nitrotoluol nmit 14 uew1chtste11en Anisaldenyd in Gegenwart von

20 Gewichtsteilen Sulfondiamid. B

Das neaktionsgemisch wird zur Entfernung von Hitroto luol und 4Anisalde-

hyd unter vermindertenm Druck destill lent. Aus dem Leegtilletionsrijck—
stand orhﬁlt man curch Extrakiion mit Athanol 9 Gewichtsteile 4-Nitro-
4'-methoxystilben.

beiscoiel o 14 Gevichicsteile ldin werden zuswmuen mrt 20 Ge-
wichtsicilen ;,;,;-Tr‘mpthgliﬁmﬁ‘*%“lcn—?ﬁu.‘ in~{F~aidenyd in S0 Ge-

N -\‘ * ) hi .“. 0 . e Rl SEETEN N - H .0.‘ .- RN o + ey e 3 » 3
'l'-l":.v:.‘vLiliU“ 2 l:..'«’l'tv“‘fui..ui": l",-.:\‘\‘1¢¢ EEPEORM &Jlir";!:‘; Yon .’_;‘ UCZ’.’l"']t"tcllen

sulfondliamid wivi s Geniseh sl 1h-14009 crarist . Noeh kurser feid
5t onmel Y4 Stunde
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Verfahren_zur Herstellung,von Kohlensaureesterna ’ _ A - Cy

... .. Es 1st bekannt .gemischte Kthensaureester, die sich von Phenolen und
;E fiﬁ allphatlschen Alkohelen- ablelten, durch Umsetzung von Phenolen mar ﬁ"\;

Chloraieisens®ureestera’ ‘alishatischer tlkcohole in Gegervart 1t 1ii.hr¢n-

. ter o rJri;:"h*r Locungsaitt el, wie ll_thrl;bLﬁ; cler L urnil water 4 -
| o i
satz, vor Lnlorwas fbt'lb blndenden mltteLn wie z.B. aliallien, hnwrﬁﬂﬁm

Lf  Es wurde nun gefunden,‘dasc man. gemlschte Kohlensaureester von - Phenolen
' in technlsch einfacher Weise und bemerkenswert guter Ausbeute erh#lt, —
_wenn man- die Umsetzung von Chloramelseﬂgaureestern allphatlscher oder
fettaromatlscher Alkohole mlt Phenolen in Gegenwart von Chlorwasserstoff . . =
blndenden Mitteln, wie z.B. Alkallhydroxyd oder -carbonat, Erdalkali- e
hydroxyd oder —ﬂarbonat und Pyridin in wisseriger Lisung oder Suspen3311
durchfiihrt, sodass sich also die Anwendung organischer L@sungsmittel
- bei dieser Umsetzung eriibrigt., Dabei tritt trotz der leichten Verseif- "' -
barkeit der Chloramelsensaureester durch wisserige Losungen.oder Sus- 7
pensionen der vorerwdhnten Art iiberraschenderweise eine Verseifung. des"

Chloramelsensaureesters in nennenswertem Umfang nicht ein.

. Fiir die Herstellung der gemlschten Chlorameisensiuréester nach dem vor-

- llegenden Verfahren ktnnen z.B. die Chloramelsensaureester des e tha—
nols, Athanols, Butanols,. i-Hexyl-; i-Heptyl-, n—Dodecyl- VL—Octadecyl-
und Benzylalkohols, die Bis— und Polychlorameisensiureester mehrwerti-
ger Alkohole, z.B. des Athylenglykols, 1,4-Butylenglykols und Glycerins
Verwendung finden. ' :
Diese Chlorameisensiureester konnen z.B. mit Phenol, Kresol, Xylenol, -
Chlorphenol, Brenzkatechin, Athylbrenzkatechin, Resorcin und Hydrochi-
non kondensiert werden. _

Die Umsetzung triit in der kegel bereits bei Raumtemperatur ein und
kann gegcbenenfalls durck Erhitzen gefordert werden,

Die Kondensaticnsprodukte konnen z.B. als Zwischenprodukte zur ler-
stellung von Arzneimitteln Verwendung finden.
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Belsplel 5 275 Gewicrtf15=#e T ad s byeentanlen *Ewni"JZe;n
~erhaltilchen Geml"chesa dﬂs ﬁcu\n ctwa 0% Brenzkatechis .ctuathw,Alfy1~
N brenzkatechln enthal+ "er en/Ar,u Geh’CﬂuStC’lou .einer ZOx#igen Jdtron-~
- lauge geldst. In dlese Lo ung trigt man bei 5- lO"unter Rihren und
Elskuhlung 1100 Gew1chtstelle des: in- y01sple1 3 angewandten Cﬂloramelo
’sensaure-lsohe tylesters ein.. Das' Reak (tionsgemisch wird nach beendgtem
Elntragen noch 6 Stunden bei Zlmmertemperatur gut verruhrt D1e abge~
schiedéne Olschicht: wird mit asser” gemaschen und. unter Vermlndertem
Druck destllllert Des- Genisch der 1someren Dlwlsoheptylcerbonate des
.o ..Brenzkatechins bzw. seiner Homologpn swedet bei 2 mm Quecks1lberdruck
- von- 202 2300 Dle»mAusbeute ----- oetragt~665 Gew1chtstelleow~« g

‘ .

Patentangpruch- Verfahren Zur Herstellunp von gemlschten Yohlen—
:.saureestern aus Phenolen und ChlorameisenSdureestern allphhtlscher

oder fettaromatlscher Alkohole in Gegennart Chlorwas sserstoff blnuender
Mittel, dadurch g‘E__nzelchnet dass die. Umsetzung ;n wa sserlgervLosung
bzw. chaer31on vorgenommen w1rd ot ' '

S
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Verfahréﬁ’zur:Herstéllung_vonrﬁbkémmlingén-dés.Sulfondiémidé.S”;“

S ————

I Es wurde gefunden, dass Sulfondlamld (Dlamld der ucnwefelsaure) oder ,
i N-substituierte Sulfondiamide, die mindestens noch ein substituierbares
| Wasserstoffatom am Stickstoff aufwelsen, durch E1nw1rkung von acylieren- 0
L den Mitteln, wfé z% <B. Saurechloriden oder —anh]drlden in glatter Weise o
SRS | . Acylabkommllnge des Sulfondiamids ubergefuhrt werden konnen. o

o~ i

. _ -Ausser Sulfondlamld konnen z.B. N-ilethyl-, N—Dlmethyl— N N'-Dlmethyl-
%?_‘ﬂv' —*N-Athyl- N-Athyl= N—methyl- 'N-Butyl-, N-Dibutyl-, N—Isohexy1-< N—Di-lso—
. ‘heptyl-, N-n-Dodecyl-, N-Cyclohexyl- und N-Dicyclohexylsulfondiamid, .
Pyrrolidyl-=N-, Plperldyl-N— und Morpholyl-N;oulfamld N-Phenyl-, N-(Chlor-
phenyl)- und~N-(Oxypheny1)—sulfondlamld nach<dem vorllegenden Verfahren
acyliert werden. . _ : ‘ _

" Ale acyllerende Mlttel elgnen sich z. B. Saurechlorlde, W1e—Acetylchlorid; v
Proplonylchlorld Butyrylchlorid, Stearylchlorid, Malonylchlorid, ‘Benzo-
S ylehlorid, o-,m-,oder p-Chlorbenzoylchlorid,.o-,m- oder p-Nltrobenzoyl--';'
T chlorid, " Zimtsidurechlorid, dexahydrobenzoesaurechlorld Nikotinsidure-
5 " chlorid, iethansulfochlorid,/Toluolsulfochlorid, oder—Siureanhydride,wie
Essigsaure-, PronlonsaureTButtersaure- Stearlnsaure- Bernstainsanse- C
3 und Benzoessureanhydrid.. ‘ - :

S Die dmsetzung kena durch Zusatz von siurebindenden mltteln, wig 'Netrium-
~77 " hydroxyd, Kalluthdroxyd Natrbumcarbonat, iridthylamin und B*égzgg;a1-~

' gefordert werden. Falls die L3slichkeitsverhdltnisse der Reaktionsteil-
nehmer es ermdglichen, kann die Umsetzung unter Anwendung eines inerten
Losungsmittels in homogener rhase durchgefiihrt werden. Als derartige |
Lﬁsuggamittel konaen z.B. Curbonsiuren, wie Essigsdure, Propionsiure,
Buttersiure and Stearinsiure, Ather, wie Diithylither, Dibutylither und
Dioxan, sowic retone, wie Aceton, Methyldthylketon und Cyclohexanon An-

— _wendung finden.

‘Die acylierter Sulf.ndiazide konnen z.B. als Zwischenprodukte fiir die
Herstellung =~ n F.ristoiien oder Arzneimitteln dienen.
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o Beispiel 1. 'Zu einer auf 70 erhitzten -Losung von 48 Gewichis-
© oy teilen Sulfondiamid in 102 Gewicht$teilen Eisessig gibt man im
" Laufe von 30 Minuten 102 Gew1chtste11e Essigsidureanhydrid. .Dann
, Y rithr : “bei-dieser Temperatur noch etwa 3 Stunden. Der beim - i
= .. - Ab — : des! ﬁeaktlonsgemlsches austallende Nlederschlag
o "w1rd abflltrlert und aus. Alkohol umkrlsta111s1ert Mdn erhilt
_ . so 70 Gewichtsteile Reaktionsprodukt in Forms langer farbloser ’_
S Nadelni‘dle bei 153-154° unter Zersetzung-schmelzen., Auf Grund. . .
o _é s © der Analyse. ist das Acyllerungsprodukt als Diacetylsulfondlam;d -

S anzusprechenu o
:é‘ - ‘.Analzse . - L S .
S Berechnet fur C4H804N28 (180)°x C=26,7%" '}le=494%v - N=15,5% X
i ':6'_Ge‘unaen. T S c=27;1%§m~_ Hed,4% N515,6ﬁ g
25 Belspiel 2. blne Losung von 96 uew1chtste11en Sulfondlamld and -

© 300 Gewichtsteilen Buttersiure w1rd in derin Belsplel 1 beschrle-
benen Weise mit 320. Gew1chtste1len Buttersaureanhjdrld umgese%zt

~ Das hoaktlonsprodukt (210 Gew.T. ) kr1sta111s1ert aus. Alkohol in i

" langen Nadeln, die bei 155~ 156% unter Zersetzung schmelzen° Auf -
‘iGrund der Analyse 1st das Produkt als Butyrylsulfondldmld anzu-.a.‘

| %” t" sprechen. \
'f \.§4‘>-';Analzse.|: o : ‘¥~~;;; _ ‘. P
i : : Berochnet‘ fur 08H1604N2S (236) C=40,6% ':‘;"»-H-:7678.% .' N=ll,8% , S=13,6%
Gefundens - | C=41,1%  H<6,8% = N=12,2% S=13,7%4 .
v ) . -~ : : - ~
. ’. - » . \i - . ) ul
- Beispiel 3, Eine Mischung von 48 Gewichtsteilen Sulfondiamid und . .
Y Gew1chtstellen Buttersiurechlorid wird 40 Minuten bei 80-1000 = — -
‘geriihrt. Dabei tritt heftige Chlorwasserstotfentwicklung ein. Das
anfallende Reaktionsprodukt (75 Gew.T.) kristallisiert gus Wasser in
langen Nzdeln, die bei 143-144° unter Zersetzung schmelzen. Das Pro-
dukt ist auf wrund der Analyse als Monobutyrylsulfondldmld anzuspnn&m
- Analyse:
Berechnet fiir C4H1003N28 (166): (€=28,9% H=6,0% N=16,9%
Gefunden° C=29,1% H=6,1% N=17,2%
Beispiel 4. Eine Losung von 48 Gewichtsteilen Sulfondiamid, und 70 Ge-

wichtsteilen benzoylchlorid.in 150 Gewichtsteilen Dioxan wird zwei
Stunden unter langsamem Durchleciten eines Stickstoffstromes auf
85-100° erwirmt. Duboi tritt heftiga Chlorwusserstoffabspaltung oin.
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. Nach dem Abdestillieren_der Hauptmenge'des.Digxan§;erhélt.man'841Ge— - _
wichtsteile eine@’kristallinen;Niederschlages,_der"nach”dem Unkristal- 2
" lisieren aus Alkohol bei 161-162° schmilzt, Auf Grund’dervAnal§sec'f
iéf:das,Beaktionsprodukt-alé.Monobéhzoylsglfqﬁdiamidﬂ anzusprechen.

o o . L . el ) c ¥ L ey
" - Berechnet fiy C,HgOzN,S (200): = C=42,0% H=4,0% = N=14,0%
S o . S L .
- Gefundens - - - “G=42,2% H24,14 N=14,3%

{ Rt

| Beispiel 5. . ! Ein Gemisch von 51 Gewichtsteilen Mono%utyISulfondiamid;
- hergestellt nach BeiSpiel'l'destatehtes e+ «+. (Patentanmeldung
. I. T3 658 IVe/12 o) und 59-Géwichtsteilen_p-Chlbrbenzoylchlorid,wird
~ eine Stunde auf 105-110° erhitzt. Nach beendigung der Chlorwasserstoff-
entwicklung wird der ausfallende Niederschlag mit Ather gewaschen und
- 1*‘getrocknet.ngn erha1t so 90lGewichtsteilevéineS'ProdUktes, das aus’ '
1 50%igem Alkohol in langen bei 183-184° SChmelzendenvNadeln“kristalli- o
. siert. Auf Grund der Analyse ist . das ‘rodukt als Butyl-p-chlorbenzoyl- .

sulfondiamid anzusprechen. - . e .

'Bereqhnetffﬁr_61131503N23C1'129q.5):_C=45,

B Géf@nd?ng'f A ;C=46,0%  H=5,3% N=9,7% ci=12,6% .

- N

5% H=5,2% N-9,6% Cl-12,24_ -~ -

Beispiel 6. Ein Gemisch von 45 Gewiohtstéiién”Méhocjclohexylsul; ,
fondiamid, hergestellt nach'beispiel_3‘de$g§ateptés'... ... (Patentan-
. meldung I. 73 658 IVe/12 0) und 35 dewiChtsteilen Benzoylchlorid wird
wie in Beispiel 5 beschrieben zur Unsetzung gebracht.—Das Reaktionspro-
-dukt schmilzt nach dem Umkristallisieren aus Alkohol bei 187-188°,
Nach der Analyse ist das Produkt =ls Monocyclohexylbenzoylsulfondiamid

anzusprechen. A . _ _ .
Anzalyse: ' ' '
Berechnet fiiz: C13Hl703N28 (281): . C=55,3% H=6, 4% N=9 ,9%
Gefunden: C=55, 7% H=6, 7% N=10,2%
Beisvniel 7. Eine dischung von 40 Gewichtsteilen Piperidylsulfondi-

amid,hercestellt nach Beispicl 5 des Patentes ... --. (Patentanmeldung
I. 73 658 IVc/12 o) und 25 Gewichtsteilen Benzylchlorid wird wie in
beispiel 5 beschricben zur Unmeetzung gebrecht. Das Recktionsprodukt
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. . . § . LT Vo \“ \, . “4- S
i (65 Gew T ) schmllzt nach dem Umkr1sta111s1eren aus Alkohol belv. f.'f\
'146-147°. Auf Grund der Analyse ist’ das Produkt als P1per1dyl- R
e benzoylsulfondlamld anzusprecheno'__ - T T . ‘
TR S Analxse S = b : Y B . o o
: B - . I ;
- .‘ Berechnet fup 012H16O3N2S (268) -C=55,7%R - H=690% | Né1015%‘_
é,fA;’f ,—Gefundeh°*  ‘H - I '»””_ C%55;6% : yiH3§91%;-1\N=10;0%
E ﬁPatentanspruche = Verfahren zur Herotellung von Abkommllngen des
' Sulfondizmids, dadurch gekennzeichnet, dass bulIondlamld oder ein
- . N-stUbstituiertes Sulfondlamld das mlndestens noch ‘ein sub@tituler-
‘bares Wasserstoffatom am Stlckstoff aufwelst mit einem acyllerenden
Mlttel,gegebenenfulls in uegenwart elnes 1nerten Losungsmlttels ‘und ¥ -~
5 oder elnes saurebnndenden Stoffes, umgesetzt wird. o
A ( o —
z; )
) - )
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Verfehren zur ilerstellung é%ickstoffhaltiger-PolykondensationspnmhﬂdeoV,.

_“,- » ’ e ‘ 1;"‘ C . _,.,7_“_”__" : “, ) \i. o K -
Es igt bekennt, vdie' durch Unsctzung von Carbam;dsaqreathyles@er mit T
. . : - ; L ) ) . o X L : S . s, - Lo ] .
- metallischem Natrium erhaltene Natrlumverblndung~mlt'Chlorkonlgnf . e
‘sduredthylester  zu monomolekilaren Ammgh;akdi-3und_5triparbons§g£e-z;a

estern zu kondensieren. = S e S
lfs,wurdé‘ﬁun gefunder;” dass nen wer%VSIIé”stiékstaffhaltigegPolykdn;-:
'densationsprodukte-E;hélt;_wénn man die”AlkametmberbthDgénleCam~f~,

emidsiureestern mit orgenischen Verbindungen umsetzt, aie minaesténs

2 reaktionsféhigéMﬂalogénatcme;ehthalteﬁ; ‘ - R e N

. Unter den als Ausgangssipffeﬂfﬁr die Herstellung der Polykéqdensations-

. ‘produkﬁe:geéfgﬁetenbeganischén'Verbindunggqmmit\mindestensME‘reak: o -

- 'tionSIahigen Halogenatpmenfseién z.B. genanﬂt:'dieABi§-.und_POlychlor- ) ,
kohlensiureester-von,mehrWertigen.glkoholen, wie z.B. die Bischlorkoh- - . ___

~1ensauréestefide§'Athylenglykols,'Butylenglykols, Hexamethylenglykolsf-

- und Z-Méthyl-hexamethylenglykols, die Trichlorkohlensiurecster des -
1,2,4-Butantriols und.1,3,5+Hexantriols,_die Chloride”vcndmehrbasischenf'
Garbdnsﬁhren,'wie'z.B.-Phosgen?;Oxalylchlorid,'Befnstéinsiuredichlorﬁd,
Adipinsiuredichlorid mnd SebdZihsﬁuxedichlorid, die Bischldrmefhyl}
dther von Glykolgngrwie-z.B. von butylenglykol, Hexemethylenglykol,
Dekamethylenglykol usw. ' ' '

Als Carbemidsiureester knnen 'in Form ihrer Alkaljmetnﬂyerbindqun z.B.
Verwendung finden: der Cecrbamidsiurcester des MCthyl—,,Athyl—; Propyl~,

Buty}-; Isobutyl- und Hexylalkohols,  sowie die Biscarbamidsiureester
des Athyler-, Butylen— und Hexamcthylenglyxols.

Die Kondensaiion wird vorzugsweise so durchgefiihrt, dess -die Alkalimetallver
e 5 q e . . . . .
birdungen der Carbamidsiureester in einenm inertien Losungsmiitel ayf-
gescilimmt werden. In diese Aurschliimmung lisst zan unter krifticen
vy - - - - . . . - g
R?nren dlehﬂulog?nverylndupgj gegetenenfalls in cines inerten Losungs-
mittel geldst, einlaufen. Srtei tripgt man daiip Lorge, duss die Temoe-
rﬁtur ce§‘ne&kt10nsgemi:cnes norlichet unter 100° Licibt. Ale inerte
Losungenittel kommen rir divsen Zweel 2.k, in frage: alin

~ Ve [} I .
P - ' . acstische Koh-
tenvasceretoffe, wie z.5. dexen, Heotan ung Vitlan, aromatizche Xohlen-
wi.sserstoile, wie z. B benzol, Tolwuol una avlol, Alkylither,wic = B
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Dlabd}ldther, DllSODTODyl tber, Dlnthvlathylen"'vhoiather,
‘VClLLChe Ataer, hle Z» B Tetrakydrofv an, Lloxan uswot

'Wufe-erha‘+enen Polykondensutlonspioa ktc sind hochvisLoce
, @iﬁ\ols,Nummlartlge feste masuenﬂ Die letzteren konnen Z o B
’fL¥-¥fﬁr die Herstellunc von doer21ceh atf hex kSuoiien der ver-
schi clensuer Art, uJe Meballen und -dolz, Verwendung Llndeno‘”

.DJ 1uchv1okosed Ole el~nem sich z.B. als Lmoragnlermlttel

B

'qr wtlllen, '7-,\ t e | AR
. { ! '
Qg§£§glel.¢c : ZhﬁéinerVAu¢qchiammung von 110-Gewi chtstellen
-Natrizahréthab in 700 Gev1ﬂthLellen Dlathylather lasst man
liO Gewicht steile Atn"lonvlvxoiblsohiorkohlensaureester un—T.
. ter kra ftigem ERithren derart zulaufen, dass das heaktlonsge—'
misch 7m's'ahdwgeq o‘ndeq bleibt, Ansua]1essend wirddie Mi-
schung nochwetwa 1. btunde zum Sieden erhltzt Hierauf trennt
man das Vat”1umsalz von der Affoxlosung ab, Lshw1rd .durch
mehrfaches Kiafolges Auswaschen mit heissem hasser hydr011~
giert und vom Kochsalz befreit., Nach dem Trocknen unter . ver~/
mindert em' Druck erhilt man ein farbloses; gummlartlg plasti-
sches’ hondepedtmonforoaukt das-in Wasser und den meisten
Oorganischen LosungsmltueLn unlosllch und unschmelzbar ist,
A%s der Atherlssung ldsst sich noch ein weliterer Anteil
Aonaensatlonsprouukt in Form eines Hochv1oxosen farblosen -

ather- und benaollocllchen dles gewinnen,

‘éflcﬁlel 2. 110 Geulchtstelle N;trlumurethan merden v1e in

Beisniel 1 beschrieben mit 150 uehlcntotellen l,4~Butylen~
gl"kolhlscalorkoalunsaureester umgesetzt. Aus denm’ Reaktlon°

——gemisch lisst sich durch Auswaschen des Nlederschlags mit"~
leissen %ascer ein gumniartig plastisches Kon”ensatlonspro-

iukt aurcn Llnongen der. atherlsohen Locung, ausserdem noch

Verwendet man énstelle von Natriumurethgn die Natrlumverblnaung
des ugrbcIlﬂs*"rabutVIestcrs, SO erhilt man Kondensatlonspro-
‘dukte, die in aromatischen Kohlenwa s¢ersto;zen vie z,B, benzol
oder T'oluol 16slich sind.

;g}§3£§l 2. 90 Gewicht steile der h,orlunverblnuung des Carb-
midsturemeth: ylesicrs werden mit 400 ucwichtsteilen Benzol an-

SLzonlimnt una unier ledhelten i iren @it 160 GBW1cht"‘c1len

' l.w-.g.hnulol-axvulornOuLgnsvurccv»er versetzt,vobej -




