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Abvsghrite (15.6.44 Fu.)

8% 59 T83 IV4/1%e
eingereient: 11.6.40 11.Juns 1940

lotdl-ukonolch S.B. Natrium-, Nagnesiwm- m nuiniundkmuto
entsprechend dea Forseln Na(OR), lg(on)z und n(tm) sind Eusserst
instabile Verbindungen, die sich aneh beim Lagern u geschlossenea
BehXltera infolge der Diffusiea von wasserdsapfhal tiger Luft langsem
sersetzen, Insbesondere beim Untallon des meist stilickigen Gutes ud
beim !rmport mlissen ko-t-pioltp Massnahmen getroffen werden, um
eine Zersetsung durch Luftfeuchtizkeit nnd danit oino Beo:ntrﬂohti—
m deos 'aromnrto. = varh!.ndom. :

E- wurdo nun gefunden, dass Alkoholato dexr Netalle der I., II. und
III.anpo do. pmm.ohon Systems in einfacher Weise dadurch -ta-
,buiatort wu-dm k3nnen, dass erfindungsgemiiss aie moholdfd.n Abwe=
jaonho:l.t von I-ngnittm nf.t xeh:l.euam-o oder kohlon-aurohal:um ,
: _'cu-n ‘bei normalemm oder ormm Druck behandelt werden. Dabei b:udlon
- die Au:oholat. mit. 002 uohldo.finicm Adutimvorbindugon. m-v-
.stlmng dcn cez ui den’ 2osten odexr nﬁsatgon A:l.koho}.aton gasch!.oht
,vorto:llha:t bes ﬁ‘b.rdrﬁokon niuchon 1 und 50 ata und ‘es cnt-tohon
'hiorhu uonohl aus. atﬂck:lscn als auch aus flussigen Alkoholat kri.tal—
‘3ine Predutt.. die ‘botriob-tachnz-oh eine Menge Vortouo aufwoiuoa. 80
- sind sie unter anderem gut 1sgerfuhig und infolge ihrer” ‘geringen Net-
- mg m Backon den einfachsten Eutlecmg- and !rapsport-inrtohtungcn
mglioh. Iuboaonderc date hﬂhn-on AJ.kohclate des llagnea:lm und Alu-
mﬁm mt verzw-:lgton Kottnn. die sshwer alkoholtrockcn und fest s
. erhalten #ind, ergeben durch die’ llachbemalnng mit 0O, absolut trochn?
f —-ud trtatnn.ino ‘Prcdukto. dio u. sur toin-tnn Anttail\mg pulvariuoxh-
"’l ht h.kumt, Alko.hO1a‘to m Alkali-, Erdalkm- odor Erdmctall!n
gry Gogmt won ismés-ittnu it Kohlensiiure su behandeln nnd di. N
v_ 'tomommnuuomcrbmmu g-rmttzlon. l‘crmr g ut u BtabilL-




weliterer Verteil des Verfakresns aach der ZErxrfiadumg desteht darinm,

dis suxr Jdewiamung der Xohlensiuresdditioasverbindungea disher neotwesdi-
g§® Abdestillatien des verweadeostea Lisungmmitials fertfill s, wedureh die
Virtsehaftlichksi{t und Ausbeute vergrissert werden. ,
In ohemissher Hinsieh$ entatehen VirbdAndungen, die schwerer hydrolisies- .
bar und bedeutend feuchtigkeistbestindiger eind als die reinea Alkoholasd
%@, Die auf Zersetsung deutende Verfirdbuang, die manehe Alkoholate beim
Lagera srleiden, wird nach Oborﬂnmng in 4aie coa-muemgowrbu&m-

&R niah$ mehr beobachtetd.

?& ;:annnt -101: nn magcrung-vorbtndungon vom Typus Ne (cn). Ne
s GO Me lox) Diese Yerbvindungea 3;-1
_ 3!:10‘3”. o’ 35 .fn mbuondero in . der er::‘

u- mtguo-om Kohlou-lu-o wieder ab und daie nmnmorbimn sexr..
setsen sioh auch beim Sdhmelsen unter Abspal tung ven Kohlendioxyd und
‘Rilokbildung des betreffenden Alkoholats. Diess Eigenschaften bereohti-
goR, cnt.prcohud der xrﬂndun; von einer Stabilisation der Alkoholate
durch Bohanum 1 § 002 se sproohnn. da es scait mdglich ist, durch
eine einfache Wiraebehandlung der coz-nrbmm-n in Gegenwart cder
Abwesenheit von differenten LUsungsmisteln eine xuckmm; der Alko-
-holate su tmichtn. lbmo -kann man die ukoholato in Yorm ﬂ:rcr 0o,
Vornnmmpa Lur chemisgche Unstmg dirext mnndon. 8o gounn 2-
‘u- Bacst.ru‘ von latm oder die Kondonanuou von u.dom.a = xctcu
‘mittels der coz-v'erbtnduyn der Aluminiumslkoholate. in gloicacr, c:l-t-
Sor Wo:t-.. wio os fﬂr die ninoa Anomn- bmiﬁ bol:annt m. -

Es wurden tolm mouo:.ato bai 20° :!n -zncn stanzautonamu 20 ntan.
nt 00, von 45 atd behandelt. S
Natrius-sek.Butylet (fest) ..J......:" |
lasnodﬂllfhwh‘t (‘.'*) ‘ oo.o.ut'-.oon
ummth,llt {f'lt) ooconocv »..IIIZ
. ‘-m”ht(".') o .1.........-.17
.' - 1”’””15‘(‘."') » .OO‘.D.I... .V
; . lqk.-ﬁutylat(nﬂlcig). sesesses .J‘I
vnie cnt-tanaoma &onmtoxyd-l.tmnkohclate sum bein. Muu-
_ nk.mtwlst -o-t.c dein ;alw-opropylat die bo-t. A\ubouam dexr
Kristalle. Das umnmwut und Alumintum-n-propylat sowie die Alko-
}-holatc der 1. u.u.ﬂmpo armm ndch der coa-ﬂohandhmg uorp.h erschei-
~mende Vorbinm. ditﬁltm mh mo:r m:vn - muxu om -ams.t
,nm hum-mtm‘ aufweisen, , L
D.r m.u-uumumm).ao;u._ S
- , -
‘.'0
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Die Anslysenwerte der mit coy behandel ten Prom 1 « VI ergaden Yor-
dMadungea folgender Zusammeasetsungt

Ha (0‘390) ® 2 .....o..,....."..l
.‘ (02350)20 3002 ..........’....II .
Al. (° 350),. 2 -..,..-..-...;II

Al (03810) « Q0 (1'0) seesvssscevessecly
Al (0y4H,0)5. do o(normal)ees.s coesselaV

Alz(04890)6. 3°02(..k.)o ecscvocecreseYl

,P!?at—ontan-prhch.
- e e - --’—a-.--—- ‘-1-‘---
-Vertahren sur stabniuation von :ikoholaten der ukali-. Erdalkali-
and. ernetm-. dadurch (,,ekommeiohnot. dess die Alkoholato iu Abwe=

\ lenhos.t von - I.Bnmganitteln it kohlensauro odexr kohlensﬁurohalttgen -
‘ Gasen bai nornalon oder orh&htom Jruox bohaudolt w-rden. .



Absehrifs (14.6.44 »0.)
1. Oxtober 1943

8¢ 359 8%4 1V4/120
eimgereicht: 1,10.43.

£g 1at bekanns,sur “ehydrierung und Arcmatisierung voa Koholm.nr-
stoffen Chromoxyd als Katalysator su verwenden. Das chrencxyd hat fur
sich allein als Katalysator den Nachteil, 4 bei Temperaturea tber 500°,
die fUr eine gute Olefinausbeute notwendig sind, eine starke Xohlen-
stoffabscheidung herbeisufilaren., Ls ist ferner bekanat, flir die Dehy-
drierung und .romatisiorung voa Kohlenwasserstcffen aktive Tonerden

sa verwsaden, die mit Chromsiure getrinkt und daan bei erhShter Tempe-
ratur, s.B. 800‘, getrooknot worden sind. Auch ist es bereits dekannt,.
aktive Tonerden durch 3nraotmns von Aluniniuna.).koholat mit Wasser hex-
n-tcnon.

Es wurde nun 3¢hndcn, dass die kutalyttsche uirk.ankeit dor Alnntniu‘-
oxyd-chronoxyd-liachkataly-atmn hauptauohlich von der Art der Here
.teuuns des Mgornatorial- und dessen Bindung mit Chromoxyd abhiingt.
Bg meigte sich nlimlich, dass ein fiir die Dehydrierung oder Aromati-
sierung von Ko&manoratof!on goctgnotor Katalysator von mo-erordcnt-
lich. la.ng aahaltondor Aktivit&t bei .milalu Kohlenotntfab-cnoidm
durch !rankon von aus einer Alminignalkohoxaﬂ.dsung ait Yasaer 5.1'5.11-
ter aktiver Tonerde mit Chromshure und annchlieasondc ’«éraobohandlnng
der getr&nkton Tonerde erhalton werden kann, indenm erfindungsgeniss die
Chromsiure der aktiven !l'ancrdo wiihrend oder umnittelbar nach dexr Pmuq
sugesetzt wird. Die {:hronn&nra wird hierboi a.nnahernd quantita.ttv ab-
‘sorbiert, Die Uiberstehende Flissigkeit wird abgesaugt und das surtok- '
bleibendo I’roankt ohne einen’ s?fa.chprozeaa gotracknot und dnroh aanohl:l.o-
fende Wirmebehandlung in den hochaktiven Miachkatalysator murtﬂhrt. '

' Die s0 hergesiellten Katalysatoren lassen sich durch Behandolh nit
Imft ohne wesentlioche Abnahme ilirer Aktivitit und Lebensdauer regene~
ricron und zeiohnen aich terner durch eine hoh. nechanisehc rentigkcit
‘aus, - |

D:le Boladnng dca Aluminiuuhydroxyda mit Ghromﬁnre boruht ozfonbar

auf seiner ohmischen Umsetmg dés als Base funktionierenden. nulinim»
hydroxyda mit der bhromsa\u-o. Rﬁntaonogarphiaohe Unter-uolmngcn habon
crgcbcn. dau bei dor m:.ung des uuiniumhydroxyds aus der Aluniniun-
alkoholatlamng a:la vo.n Willstitter und Xraut als G“ bezeiehnnte llodi-
fikation des Alunininnhydroxyd- ontoteht. die alm. Alnntniuorthehy&ro—
xyd Al(oa), rcagl.crt. chnn:lsch an-.sorordontlioh aktiv ist und sich
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st mit stark verdiaaten Siwrea leieht wmsetst. Bei dea erfinduags-
gonlissen lntuly-tor erfolgt offendar eine Umsetsung des Alumiaiwnertho-
hydroxyds su Alusiniumchroma$, worauf die gelbbrsune Parbe des Kautaly-
sators hadeutet. Die nach den Lokannten Verfahren hergestellten Alumi-
aiu-oxyd~0hro-oxyd—u1nchkatalynutor.n weieen hingegen eine blaun-grilne
Farbe auf.

Disher wurdea Aluminiumoxyd-Chromoxydkatalysatoren dadurch erhalten,
dass entweder Lisungen von \luminiuasalsen und Chromsulsen gemeinsam
gefills wurden odexr dass man Aluminiumhydroxyd oder -oxyd mit Chrom-
-anrovorbindnnaon 4riinkte. Hierbei erhielt man xataly.atoron. die stets
stark duroh FPremdionen der Ausgangsprodukte vorunroinﬁgt waren, was

. naturgemiiss eine weitgehende Absiittigung dor akt:.ven Zentren, d.h.eine
Aktivititsverninderung,sur Folge hatte. ‘usserdem ergaben diese Ver-
fahren nie eine vollkonuon homogene Verteilung des Aktivators suf der
Trigeroberfliiche, da immer ein bedeutender Teil der Aktivatorldsung
nicht auf den Triiger ging, sondern sich am Grunde des eotaasou zusam-
=men mid Alnlininucxyd unl-noltc. L : ~ :

- Demgeganiber zeigt - das Vbrtahran nach der Erf&nﬁnng tolgcndo Yorteile:
‘&) In ktirzester Leit wird bei exothermen Reaktionsverlauf ein ionen-
troi-s Aluliniunnydrox;d orhaltan, das eines langwierigen und ko-t-yio-;
1igen Waschprosess nicht vedart, und das durch Saption direkt und ussext’
foin&eiltg. ohne einen Zwischnnprolona der mrcclunng nud Tenporun?, =it
chronuluro holndnn 1:%._ : : v

b) Das gefillte kzodnkt zcichnet ‘esich durch guto F:ltriorbarkoit sna.
die dle Weltervorarbcitnng inm Vorglcich gu den nach anacron verrahren
AhnrgontnlItcn P&llnngnprodnktcn -ohr erloichtert. -

Varglcichuvor-uohe hab.n ergobqn. dnsa die cr!indungsgsmana nerga.tcll-
;tqn Katnlyaatoren schon bei we-ntlich nicdrigoran. s.). ‘10% betragen~
~ den Chromoxydgehalt eine gleich hohe Aktivitit wie nach bekannten Ver-
fahren hergestellte Katslynatoran von wenentltoh hiherém, s.B. 30%,
| b.tragend-n chranoxydgonan aufweisen, Die ErhBhung deos curoaoqagenalué
_beginstigt jedoch die Hoigung sur xohlenstoftabnenoidung. 80 dass der~
artige xatalyuatoran wesentlich sehnclxbr 1hro Aktivitit vnrzlcrqn and
G anrchiAnnbronn.nﬁnit Laft rtg-ncriert werden. nn---n. Die orrinduns-go—
'~nﬂlson Kataly-atottn weisen somit bei gorinscrtl Chromoxydgehalt eine-
f~hnh.rc Aktzvitat und langpr' Bﬁltbaztoit auf und ernagliohon tt:narhlu
eine utacntitchn Eznaparnug an wortvelle- ﬂctall. ' L -

[
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2edspial. ‘
In 2 Lifer Wusser nerden unter starkem Riihren durch eine Dtise 400 g

Aluminium-gek.-butylat, die in 200 com sek.~Butylalkohol gellst sind,
eingedrilekt. Der Pillungsvorgang dausrt ga. 60 Sekunden. Zu der Rom-
sistenten Flissigkeit werden untexr weiteres RUhren 13,5 g o:-o, in
ln-.cr sugegeben. Das ohromgelbe Pillungsprodukt filtriert man ad,
wobei sum Schluss noch krif$ig gepresst wird, um den grissten Teil de:
verdianten Alkohols su entfernen. Nach der Trookmung bei 110° steiger:
man die Temperatur vihrend 1 Std. auf 25¢°, ug hiersuf eine Stunde
bel 600° su tempern. Xach einem Fraktionferprosess in verschiedene
Korngrisse wird die Praktion on 2-3 ma sur Katalyse verwandt. Der Kata-
lysator seigt bei einer susserordentlichen mechanischen Festigkeit
eine hohe Aktivitut Lir die aalaktivo Dehydriexrung wvon Kohlonwnonr- _
-totton.

80 erhilt man bd.-pio].neiu bedim Uborloiton von Fropan bei 600°

ber dhnn Kontakt in einea Sillimanitrohr selbst nach Go-maliger
Regeneration mit Luft nooh ﬁnen Uncatz zu ropylea von 96% der
mm.o . - : :

1

t
N

atontan“iprnoh. -
1 ‘
Vortahron sur Hor-tanung eines fmynater. !)r die Dohydrtomg
and Armuuuung von Koh.lomnaumtottm dmh ZIriinken von aus
einex nwngg;koaolauﬁmg n:lt Hasser gefm.ltor akﬁvcr Tonerde
it cwmauro und anschliessende ﬁ&rmebchandlnng dexr aetrlakton Ton—
erde, dadurch gekennzeichnet, dass die Chroastiure der aktiven 'zmordo_'

wikhrend oder nnnittolbar naoh dar B’lﬂ.lwag sngont:t wird.



Absohrifs (17.6.44 F4.) 3

12. Juii 1941

8% 60 911 1IVe/390
eingereichti 12.7.41

Ve

43 ist bekannt, dass daroh die Londensation von Pormaldehyd mit oyeli-
schen Xetonen s.B. Oyoclohexanon in Gegeawart von Alkali Kondensations-
produkte entstehen, Ale su sehr hellen Harsen verarbeitet werden kinnen.
Unter anderem woisend diese Harze glinstige LUsliohkeitselgenschafien go~
genilber organischen Lisungsmittoln auf, und knnen demgemiins sutHore
stellung von wertvollen Lacken Verwendung finden. Die Kondensations-
produkte des Formaldehyds mit aliphatischen Ketonen z.B. Aceton. Hethyl-.
ithylketon, hethylpropylketon ergeben jedoch nach den bekannten Verfahre
keine hellen Kunstharze mit guten Lislichkeitseligenschaften. Um aus ali-
Phatischen Zetonen, z.B. Methyldthylketon, farblose Polymerisationspro-
dukte zu erhalten, wurde bigher so verfahren, dass man das betreffende
Eeton ia alkalischen Hedium mit Formzlin oder Parafon-alachyd sum Keto-
alkohol s.B. ﬁ-nnthyl-w-kctobutanol kondensierte und diesen in “egonuar*‘
'von katalytisch wirksamen 3%offen, wie Oxal-SHure, Hydrouhtnon. Jod ste.
dshydratisierte. Ia Falle des dethylﬁthylkotons entateht hierbei eus das
‘ethylisoproponylketnn. des zunidchst rein isoliert werden rmues, um :
hJersuf in Gegcnnart oder -hweaenheit von Lioht eder atalyustorcu Lrile
‘hestens nach einigen ZFoohen zu einem Harg su polynuriaiarcn, das nur
sehr Leaschriinkte LSol1chk¢itssigenachatten zeigt. Diesge Polymerisationa-‘
produkta koanten dahor aur’ Heratplluhg van Laoken biahor nicht vorwen»

det werden.

Dor Erfindung wawde R zufclge wnrdo nan. gcfunden. aaas es in cintaohor
Welse miglich ist, aliphatische Ketone duroh Xondensation mit Pormalin
1n fast fardblose Kunstharaze mit. violaeitiger Lislichkeit und anderen
hoohnortiscn Sigeaschaften zu uherfﬁnran. Dabel gaachioht die ﬂbratollag%
aio.or Harse, ohne dasa wis bisher unsoaattigtc Ketone als Zwischenstufe
1.oliort worden. Erreicht wird dies erfiuﬂnnaugonéas dure dadurch, dass
nuch der im alkalischen Bereich orzolgbn Kondensation su Kotoalkehnl.a
die nicht umgesetssn Bestandteile des “eaktionsgemisches. beli einem ’l!"
Wert von 7 odexr daruatar und solohan‘?eaperatnren abdestilliert w-rdqu,
bei denen eine ﬁaaaorabnpaltuag aus dem gebildeten Xetoalkohol ‘praktisod
aocoh ntcht eintritt, und der Bcnttllationsrﬂckstand annohlicluond in

oins- pn-Beroioh‘vqn 8~11 erhshter onporatnr polyn-risitrt wird. .
ay Hur-telluns dicacr asuartigen Knnatharao wird tolgand-raaancn.va!h



gegangen: Das aliphatische Xeton wird mit Pormaldehyd in Yegenwary vea
Alkoalien kondeasiort. Uam eine Verfiirbung su vermeiden, wird die Mogkaton
vorteil'.aft bei miglichast niedriger Temperatur, beispielsweise 40° vor-
genommen. Das Kondensationsproduks$ wird naoch Beendigung der ‘eaktion
asutrulisiert oder sohwach angesiuert und unter Umstinden nooh einer
Temperaturbehandlung sweoks ideifung unterworfen. Dieser Heifungsprosess
wird nach einem weiteren Erfindungsmerkmal so durchgefihrt, dass das
Kondensationsprodukt einige Zeit bei Temperaturen swischen 20 und 80°
gelagert wird. "aschlisssond werden die wissrigen Bestandteile, sowie
" nicht umgeasetstes Leton bis su einer Temperatur abdestilliert, bei der
Wasaserabspaltung aun dem “saktionsprodukt praktisch noch nicht eintrits.
Der Rilckatund stellt das Ausgangsprodukt fir das Kunsthars dar. Unter
Zusatz von alkalisch wirkeanden Stoffen, beinplelsweise Ratronlauge bis
su elinen pH-Wert von 8-11 wird das Produkt durch Temperaturbehandlung
polymerisiert. Die Polymerisation filhrt unter starker Reaktion zu einem
echwgch gelbstichigen Hareg, Diezsee wird in Wamser emnlgiert. neutrsli-
siert und gewaschen.

Hach dem fiagchprozess bis znr neutralsn eaktion wird das Ears vorteil~
‘haft in einea Vakuumdampfer gctrooxnet. Nach der ?rocknnng werden Hiirte
und arwoicnnngsp:oduh#opnnkto des Harzese dadurch oingeotellt, dass men
dasselbe iiber eine gewiaso Zeitspanne einer Tonpnraturbehnnﬂlnng Wi~
schen 60 und 120° uaterwirft, Han erhilt so annihernd farblose Brodnkte,
.die din den. ublichen L&sunganittoln, boispielaweiae Bensol, Alkoholen,
Estera, Athern etc. leicht 1bsiich ‘'sind. Der Irweichungspunkt der ﬁhrlo
1icgt Je nach den Hartunssgrad ‘swischen 60° und 140°,

‘1200 com lothylﬁt&ylkoton w-raen nit 24 com 2 n-natronlaugo verasetst »
und unter stariea Rihien langsam 1040 cen einer 35%igen Ehrualdehyﬁlﬁunn‘f
sugegeben. Huch Zugabe der ersten 200 con des Formalina wird die chargc ;
auf ca. 40° erpitst, worauf nach knrzer Zeit dfe Heaktion eintritt. Durol
Eihlung wird die Temperatur weitorhin auf 40° gohalten. Kach ca. § Stdn,
1at Fornaldehyd in der chargo'niaht mehr aufzuweison. Es wird mit kasig—f
siiure anutralisiert und dasg rrodukt dar “egtillation unterworrbn. bis
-4m Sunmt oinn Zemperatur von 110-120% erroieht iat, Anachliosaond wird
di. Polyuerinstien das Destillationarﬂckatand 80 vorapnounen. dass man
am Rilckfiuss nntcr starken Rahren.und EKdhlen in die ‘Charge’ yorticnuwoise'
1.25 Natroalangc in konaentricrt'r LUsung einfliesaen lésot, Hiersuf
wird néoh' T=2 Stdns unter woit.ru- Ruhron am Rﬂek!lunu g.kocht, worun:
sich das Hars unter der: w&-srispn Schicht absetat, Haoh deam aasohan‘nnd
!outralinicrna mit Enstgoanro odor Salzsiure wird aaa Haxa i Vhtunn bot

9o* 5otrlctnats

i . ) —_— - ,-

- Dew,
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l. Ver:ahron zur derstellung von hellen, leichtllsliohen Auns tharsea
mittels alkulischor Londensation von aliphatischen Ketonen mit Form-
aldehyd, ldeutralisierung mit eine-r Silure ,und anschliessender Entfer-
aung der niocht umgesetsten Roaktion-toilnohmor. dadurch gekonnzoiohpot.
daaa Kach dem vorsichtigen Vordanpten des uagesetsten Letons baw, Porm-
@ldehyds die Ketoulkohole in einem Py~Bereich von 8 bis 11 uater 'n-
wendung erhhter Aemperatur pPOlymerisiert werden. ‘ '

2. Verfahren nach «aspruch 1, dadurch gekennzeichnbt; dass die Frodukte

. der ulkalischen Kondensution vor dem ntfernen der nicht umgeaotzteq
Reaktionsteilnehms r bei elnem pﬁ-i‘i?'ert von 7 oder darunter einem Rei-—-)
fungsprozess bei Tenperaturen von 20~-60° unterworfen werden,

3. verfahren Aach Anspruch 1 undg 2, dadurch.gekennzeichnat, dass die
"bei der Polymerisat;on”der 36ndeneaticnsprodukte erhal tenen Harge
‘nuch ihrer ifasehung bis zur neutralen Reaktion einer Zemperaturbehand-
lung bei 60 vim 1209 unterworfen werdea. '
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4 bekannt, Nicohkatal satoren aus Aluniniumoxyd und Chromexyd
' 1-ch r-uu%QZIQn, aa-.’dio genmeinsame Lisungder Salss bDelder

uotullo nit Ammoniuk odor Alkold gefllt wird, wm hierauf das do~
misoh der fydroxyde nach einea intensiven Wusuhprozess gu troeknen
und su giithan. Sowohl ‘das chronNydrox:d ‘aach bekannten Vorfahren
Zir sich allein sofdllt als auch fn pinohfallnns.-it Aluniniumhydro=
xya solgt die unangenohne Eigenschalt, ansscrordentlich schleaht.
filtriervar su sein. Demcentics sttset seine Au-q-achnng von den aus
Gen Ausgungssulzen atummenden Ionen auf annsorordantltohc Schwicrig-
kszten. o ~ ) B -

Eg i8% auch bakunnt, aus Alunininmaalxaizdannben.durch Anconiumcare
fbonave basischos Hydroocarbonst des Auainiune suscofiillen, dicses
su trockaen und. zu £ltihen, wnbea dio gownnnlne raina Qanerdo adaor;-
tive sigenschaften hat. ol ' : :

Dcngosanuber wurde sun gafundan, daas ein vepicgh von uluminiumnulo
tat'nnd Chra-niirat durch ¥Pilluang 63t Ammoniumbicarbonat elnexr leieh&j
tiltriaroaren wnd leicht auawnsehbaren Wicderschlug arg&bt, der naoh'
uotnar %rocknung und’ dea anauh1¢esaen&en Eesperungsprosaaa ‘auf ﬁb‘r
Sce° einan aoehaktiven Jiachk;ualvsascr fﬁr bchydriurunga- und Aro-
’matiaierung.reaktionen daratellt.‘__

Hech den’ bckanntqn Fullunganisen onnte in cines Arbeitngang ninn
-agrartigo Alnniniumayardxya-ehraahyaraxvdm;ecnfalxung van ﬁhnlich
Zuter ?iltrierharreit aicht nzaalt'n wurﬂea. : :

arfindunzsgenaaa wir& der g 30ohy atale ator in einer derartig leiohp
" Gen. ﬁiltrievearkeiw und Iaicht &newaachbdren Form BUr aus. der ge-
'meﬁnaamen w&asrigun uuauﬂg voa,sluainxumsnlxat nna vhrcmnitrut ar~
‘halten. - : v : : o

— wird s0- vorgeganﬂon, dass man ezna Loaun vcn ﬁluminiuzaulfat

and ﬁuromnitrat untar starke Kﬁhran bei nvrmaaer wemperatur-nit
eiacr &mnaniambicarhonatlasuug veructzt.;:n diesca Palle stﬁrt aie.
‘Anwesenheit des m;trat-fcn. nieht, dsin bed dor Auntﬁzlung einca'5;3
Aluminiumo"y&nydratcarbcnatas mit Ammontudbicarnnnat normalerwaiucﬂ
‘nicht. arivessnd sein dart. ‘Hew erhilt so in eicem Arbeitagang cinc
fspncu linstollharn ﬂiachtailuns, dia leiehx,filtrierhar ist una naahﬁ

S 2 ~41
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des 7asche, IrooRken- undiempurung=prosess Ubar 500* slanea noohaktiven
Katalyantor sur lohydrferun, und rorutinisruns ven . onlenwanserstoffa
ergibt. )

.4n Aucih G.600& Verfaurcn horgu tellitoxr sisclikountuki et sellet
Dol einem Uuromoxydge: aiv von 1Y% eia mussurordeanilich riedrigos
°ch“tt"ow4cnt, gu Lakunnuvlieh ein ;omlusqe ass £ duspon Jktiviths
darstellt,. '

Jer mdt dem neuen \ariunren erzielte Yortscrrigt 110ét nicht nur in
einsr vereinfacnten siersieiiung soniern auzh darin, deec teide Kompo-
conten Aa urletatilaar “ora uﬁiclleu; s sateteler tescndexrs ionen-
Arme 4r0iukta, wue ecine Jewzersicllung bela juseaschen rojevtot, 80~
dasa gegeniiber einem z.i. auﬁ'fluminiumnitrat'4n4 Chr-mrnitrat durch
Fdliung mis  asenlak gowennenren LT hkatglysa or rnur ein *ruehtoik
dar «6ilt uad <in _ruchteii @ss Yaschwapgers T.on¥tict wird.”

-23i dea Lﬁacnﬁliuh geoingen ¢vhuttgéwiﬂht vO:ii ctma 22/ 700cca worden
gewichlonisslyg sur Filluag Gor foataliroire aur etwe Lis ?ﬁigie der
Hdoagon uano;&gtf in Vaé@leioh mit ainem Gonvukt aus Alumonluaniterat
wini un;Oﬁhitrét doreh Failuny nit iawoniak, da ein stlsher nontakt
edn sSchil trcw st voa etwa 45-bog/ico soun auﬁwai:@.

\ngcaenen Eiewvon Bntﬂﬂlb Qe naoi der arledun be habtal;ta ﬁoutam,

: wenigex.yrzbs und die uieiuneewzentaeiﬂateljnns v@riauft pel 450°C -
ohne weaentlich2 .airreaws*oawn annaae:aa auaatl tative e &eringe
Clueualigabal t b*in“t AQGQ eino langa 4nna¢tendu at*v‘t%t.

~J;1321e1. tlumininmoxgd-ﬂn;oqogg %ieen&atg;xaatonl

siroy. Ljsuﬁﬂ vonR 419 g ‘1um1ntuaaulfht (wasserfrei) wnd 57 A
chromnitrat in 7, 5 L%r. Wasper wordsn bel ,1amertemgarstur 4,55 Ltr.»
Asmonivgbicarbonatlidsung {Tee g/Ltr.) anter sterken- Rihren wihrend ;

8 dinuten gugegsieneiuch waiterem +&hren von siner stunde wird . der
‘ﬁiederwchlag zam “ontax% Jufgsarbeitet.'bar hantakt einer Korngraa-c
vyon 2.3 om zelg- si& sendttbewicht von 22,8 g/1uo ceil, ! s '

va a*«iiun- us:

v—a t an's a n o p r u o n ,‘

.erxahren snr ﬁeratexlung von Alumtnﬂuunxyauchrouoxyd~&ischkatn~yaan
> toran zur 3ohydrierung una Aromatiozerung vun.xohlenwaasotntutiua,v,
. dureR Filliung von Almlniwmatlﬁnwn und Anschiicesenier Tempeow
_‘ungy dadurch gekenngeichnets, daes die Villung mit Anacniuzviearbenat
| oas einer 3gneznna-nn'naasrigpn Lsung von - 1unin1unsnltat nnn‘enrmn-

,uh'at artolgt und der dabei gewonnene . Hiederschlag nach uu:ur !rocl-
: ms einea Kmpommmmss anf Uver S500° nnmnerfen wu—d. h
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VorZuhre W _AREreanu Vo Alugad L_Mns A
Aluminiua wird tn de} Techaik in Furm swhlreioher Leglerungon ange-
wandt, teispielaweine Ads Durxaluainiun, Seewussorlegiorungen usW, p
die neben Aluminiums mohr odoy weniger grosse lengen von anderen Me-
Sallenm, wi. Lupfer, 34lisiua, iagneeium, 3ink, Eisen, Bled usw, ent-
halten, lLie bei Verarbattung solocherx Aluniniunlegierungen entste~
handen Abfille bereiton inrer 7ic dorbuonutsburmachung hilutig grosse
Schwierigikeitun, da die hiittenmdssige “erlegung in ihre Beatundteile
techaison unndglich oder unwirtschatilich iss. -

Per Erfinduas zufolge wurde nun oin einfaches billdigaen Verfahren
gefanden, um Alumiatumlegierunien wataor Vicdergowinnuny oines rsinen
Aluriniunoxydes einuresits und sines Yemisehra der “Irigzen Les: e:'u'na_:
bestandtelile andererseits zu TATL8E2Ne o -

- HBe wurdae nﬁnlig:h‘gei‘nnaen. Guss di¢ an siez bYexsamt e Unsedsung 'tan
Aluniniua nach seiner Aktiviszang 2.5, mis Queokeilbeg'aléen, Jod
usw, Mmit wasscrfreien dlkoholen su Aluminiumglkoholaten auch mit
Aluszinfumlegicrungen varsaiuisdenstsy Avt Gurohzafilnrt warden kann,
Pebei sat eioh crgeven, dses dic gokundiiren Alkohole besondere Vore
teile bositsen, Am yinsilgsten hat sich dic Ver<sndung von ‘sekune
déire'msutylalkonol'_ s¥Wlodan, Sed v felen ',uuminiuﬁlagiémgen erfolgt
=it dicsen slkouolen dse adlieung echon vel Temperaturen, dle uaten
helb des Siedepunicien dg\i; Alkchole iiegen. I S
Auoi bei hochlegierteam aluminium wird mit sekundiren Alkoholen,
besondere nit sekundiren Butylalkohwl, eire volissindige aAuflssuag
408 Aluminiuts erreicht, wenn die iinwirkung bei erhbhten Druok wad
entsprochend hbtiersn TempsFaturon durchgefihrt wird. ST

Bie Unrigen Lagierungabastandtsile schotdeh sich bei car Auflioung
das Aluminiwie entwedar in alementerer Forn b odor iieforn glelohe
falls mit dem Alkohol d1s antaprachenden u’fﬂhﬂlﬂtas_ Nt
Vieg 1ozlkumén9_ Trenmung des Aduniniume ven al;en”negzemgsbe-s‘qaﬁd-
‘telien wird dann dedurch erresocnt, duss sioh die Aluminiuvaverbime
dungon d@r'sok_nnd@ran, #ditonole dureh Deatiliation unter beasonders

_ milden Zedingunges in reiner Form fir sich allein gewinnen lessen,

e
b

 wilhrend dio Ubrigen &eéiémgqﬁe_ﬁm&teilq,. eelbst wenn #ie Alkow
: m-m gobildet ‘haben, ,a:.la" Bestillationarilcitatund abgeirennt werden,



Die lestillation der Adwmintwiulkehelate erfelgt verteflhaft ia Vakumm;
beisplelsweine 1iegt der 3iedepunkt de» Aluninius-gek.Jutylats beli eimem

Druck von 20 mm Ilig bei ca. 1935°Q,

Mo-o- Alkoholat seigt neden seinem besonders glnntigen 3iedepuaks dea
weiteren Yortoil, dass cs in Gegonsats su sl len bisher beksnnten Alumimiw
umalkoholaten bei normaler femporatur f1llanig und daher bei der mutuh
verarbeitung desondere einfich au hundhubea 1et, :

Durch Zusatz von vJasser in fiquivalenten oder b rsohlissigen Mongen wird
das ilkoholat unter Bildung wvon An-xunmmxya einerseits und Riok~
bndung andererseits sorsetss, ' : o

Der ia reiner Form und ohne Verlust anfallende Alkohol wird aut dea
‘‘ege der Yestilletion oder durch Auswaschen von Aluninimmo:yd abge=
treant und kana &9gobenenfulls nach erneuter Entvisserung fir aie Du-oh-

tﬂhrnng des Vu'tanraaa 7ieder eingesetzt werden,

Die Dmtounng des umunzﬁhydroxydoa duroh 3or=etsen_das ukoho].ats
mait Wasser Wringt den groasen technischen Vorteil ait sich, 4dass dabot
das iiydroxyd in einer leicat filirierbaren Form antillit, usaerau ist
dieser Prozeas stark axothom. 80 dass dio freiwerdende #irme 0 weie
mor Arbaitalotams. s.B. sur Ahdeetmat:lan dc- Mkobola oingesetzt
"worden kann. . . , - :
Dan gmmm nminmnydroxyd n%m.lt oin Prodnkt haohatar fieAnheit
dar, das frei von sonatigen x«atalzoxydan $9 unti entweder fir versochie-
denarﬁ.ye Verweandungsswecice der roinen Aluniniumhydroxyie und und -Oxyde
oder nach dblichor mna.torung P41t aie Bohnelselektx-olyae svecks wio-
dor(,ewinmg -dee Azmnam olngosotzt woraen kann, T

2.tantaunprﬂoh..

3e Varrahren Kuy Abtrenmg voa Immtninn azm Aluminiumlegierung.n. o
daduroh s.k&meionnet. dans dis Legiemxgen in sufgeteilten Zustande
nach an sich bnkanntar Atuviomg mit ack. Alkeholen bersandelt wor&on. _
die dabei ontatoiwnaea Aluminfumalkoholate d oh Dastillation von- den
nbrtsen Boeiarnngnbes?mdtanm abgatrumt wnd durch Bebaudlung it
Wmor anter Ruckgmnmmg tha angmandton Alkoholo in reinato- Almuw

hwdroxyd {(horwﬂhrt worden. K - R :
2. '.rtnhru nach mpmh 1. daﬂnrch gakemoio!met. dam aln nxom

- der ulnuldln m&nmhox tmsemdt wirds o -

l. Vutm nach nspmh | m 2. dadmh 5¢hnnu:lﬂm¢t. m- u.c lin-,
wumg dea A:.!ohoit bei oraunm i)mck dmhgamh.rt mc. B



dhreiben Mouths-Treibstoffwerk
26 . Janux 1944

Betr.: Doutsche Patentunmeldung St 61237— Ihr.Schrb.v.5.1.44 Dr.B.

Den susstehenden Fescheid des Reichsputentumtes hudbe ich gemites Ihren

Weisungen vom 5.4.M. erledigt und abachriftlioh boiliegende Eingabe smur

Binreichung gebrucht.

Um den Einwand unauliissiger Lrweiterung auazusohalten war es ntig, die

ln Ihrem Anspruchsvorschlag nur “"gegebenenfalls® vorgesehene Aktivierung
in Ubereinstimmung mit den urspringlichen Unterlagen alg erforderlich

beizgubehul ten,

¥Mit Deutschem Gruss
ge<g. Mouths

26 .Januar 1944
Dipl.ing.uouths /Kn

An das
Reichspatentamt - -
Bgrlin SwW 61, Gitachineratr. 97-103

St 61 237 IVh/12m
Steinkohlenbergwork Rheinpreussen
;- . Auf den Bescheid vom 16 Oktober 1943

Die ausfﬂhrungen der Prufungsste¢1e werden dea ﬂesen des Anmpldungsge-
genstandes und der erfinderischen Bedeutung nicht gerecht.

‘Die Ausfiihrungen der Eingabe vom 29.Januar 1943, auf die noch einmal in’
vollenm Umfang verwiesen wird, bedeuteten eine ausfiihrliche Begriindung

fir die Erfindungsqualitit und den erheblichen technischen Fortschritt
und legten deutlieh die Unterschiede Zn den entgegengehaltenen uitora-
turstellen dar. :

Selbstverstindlich wird als: bekannt zugegeben mit Alkoholen Zu . Alkohp-
haten umzusetzen. £s 1st auch bekannt, dass Aluminium mit sek.Butylal-
kohol ein bei Zimmertemperatur flissiges Alkoholat bildet, das unter .-
milden Bedingungen zum Feispiel im Vakuum unzersetzt destillierbar iat.
In der Zersetzung des Aluminiumalkoholats mit Wasser su Aluminiumhydroxyd
48t nichte besonderes gesehen worden, als der Teil. einea in mehreren
3tufen durchgefiihrten Verfahrens.

Die Eriindung besteht vielmehr darin, dasa diese bekannten Reaktionen an-
gewandt werden, um ein pit anderen lesallen vernnrainigtes bzw. leglertes
Aluminium zu hochst reinen Aluminiumverbindungen d.h. primir zu reinem
Aluminiumhydroxyd aufguarbeaten. dass dies ausgehend von Aluminiumlegie-
rungen auf dem Wege iiber das Aluminiumalkoholat geclingen wiirde, war keines
wegs vorauszusehen und ist damit eine erfirnderische lLaistung. Bekannt .
‘war vielmenhr, dass Aluminium mit verschiedenen Metallen wiekh Lithium, '
Kalium, Natrium, Thallium, Calcium, liagnesium, Zink, Kupfer, Zinn, Nickel
oder Robalt komplexe Alkoholate bildet, die mum Teil ebenfalls vdliig
unszersetzt destillierbar sind. Auf Grund dieses Standes der Technik bzw.
der Literatur war daher zu erwarten, dass bei der- Destillation des Ale . .
fkbholatgemisehea mit dem Aluminiumalkoholat .auch Alkoholate anderer le-
talle Ubergehen wiirden, 2o dass béei der anschliesesenden 4ersetznng dexr
Alkoholate mit VWasser ein mit anderen lMetalloxyden bzw. Hetallhydroxydma“
_verunreinigtes Aluniniumhydroxyd entstehen wilrde, Dass dies niocht dexr:
Pall ist, ist hidchst Uberraschend, umsomeir, ‘als selbst aus hooh<logior~-
temi Aluminium nach dem neuen Verfshren ein Aluminiumnydroxyd ven hUch-
stem Reinhoitagrad craalten wird..;~

‘f?'z _
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,‘o wird x.¥. aws;snund von siner Aluminfumsinklegierung, die 31.00% AL,
2708 3a, 7,207 Cu, 0,03% Fe, 0,039% 3&, 1,99¢ b, 3,003 "4, und 2,09%
&an enthilt, nin .luminiumhydroxyd erhalten, due einen Roinheltagrad ven 99
99,354 uufasiat,

Diesur L{fekt .ur aver kelnunwegs vorsussuscoen, Vs andercrosits esnch die
efggrboitunr v il 1niun1u£5§runﬁan su refnag \luelniuahydroxyd Uber die
uminlucclkcholate tisher ocht 3 hekwunnt Azchyewinnen 1ut, knnn 41e

Neuhuvit des Vecrianhrens wuovia pniont buswoirXelt werden, siber auch das Ver-
lieygan ciues Roanniazgboa rortuciirittes awss anerkannt werlen. ie achoa

in der annuldungsiczohreibuny auekefbrt,(vel«ibB.? auf 3cits 1 Qer bo-
schroibung) it dio hlttennilss.ige Zeriegung von »luminiumlegisrungen, Aie
mehAr 0dsr weniger x¥»0smd Aongon aaderer “Yetsllie wie :upfer, Yilisium, Hag-
- nesium, Ziunk, nisen, blei usw. entaalsen, in ihre testnnditeile teshmninch
unpdslica and wuwirsucial iicil, s0 daby dar <egiulix ait den ‘Yerluhren ein
¥ittel acpohen wird, des ven Qer srideaten Zadsutung fet.

-Sofern d4ie YrHifungesstelle cine “nderung der Passung der Patantanspriiche
Lixr zweckmuduiy snaisht, &0 kiz:ban hiersel die naonsteaendan vVorschlige
bericiiaiclitigt worduiie : :

Tita. aud . ialsiiung dae . einltaisproclies 5an04 aal ¢ia “srlahrun gur
Herstellung von weinea Aluninduamhyeroxyd sus iluniniumloiievrongsn abge-
®TeLit serien, ~uon ke der wisnerigen Ausprach 3 @it in den Hauptan—
aprazh ufgenousen werieas g ,

?ﬁQ@inan nouen Fataatanssruchk kine afernachn die Folgsads Fusaung in Bow
tragiat: : - ‘ ' =
1l.) Yerfanursn gur-Hoergielilusyg voen retaes Aluminiumhydroxyd‘aun'Aluniniﬁna
legifrunzen, daduren geiennrmeisunei, Iuss isgleries aluminiui nach sinex
Aktivicrang nift oehk. Al¥xoholen, zwacxmisaig uwnter, invendunsg ven YHrme und
Dyruck unter Silduag von Alkochclalea wazesetat und dsaa ideaktionsgenisoh
elner frohdvlonleridn D:xtillation unterweorfar wird, werauf? 4na dahel ere
hultene Aluminiusnlikoheiatl mit Tasser gerseist wnd dec satstendene Alu-
miniushydroxzyd voa des glzionzeiltis gobildetean salk, ilkohol abryetrennt
wlida » . : ‘ RS ‘ . :

o) Verfzhren nach AnspTuck 1, dadureh geXennzelcohpet, dass ala Alkohol
der szk. SGtylslichol wigshandt wirde : - R

&g wird gevetcn, hiernach dioe irdsilung einss cuteat2s mu Zwschliessen.
' Ry Co R
Gsn., Vollme 189/38

“der fateontasnveii,

1
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*Yexfabren sur Herstelluug von Netall-—Alkoholaten.”

Netall-Alkeholate der Alkalien, xrlnknion und des Aluminiums
bilden sich dei Einwirkung wesserfreier Alkoholato auf aie vorp-
nannten Netalle in elementagesm Zustande, wodei in manchen mln
otuo m&uomg 4 ox lotau.o Gurocb (necksilberxchlorid, Jed, 3 1nn~
totumma und .nlo:o vorsusgehen nusSs. ; o
Bel utlon R.aktionon txits eine hohe Parmettnung mt, dh die

‘ upotaztc Durchahmg, vor -11.- bel Umsats mnoro: nonpn, .
’;uhrmoh-n. | , o S
Es md. do.hdb hzo:lt- vom-chlason uo n-nktum tn cogoa-:t
von hooluudondu Vomnmpuzttd- m xgkal m. dnrohsulun-on.
frotsdem ist ate su nomnohun. der xomun a‘ummuaé n--
,ncm nooh oo mn, m- boim Ar‘bc:lton n nncxnuﬂmucr du.
wnuohu uuurorunﬂich gxoss dhon.ioniert n:dcn -ﬁma. <
"Ea mdc lahot auh aohon vom:chlmn, m xoaktion cncu:oh su -

| bﬂumchu, un aan iu nf o:tnm :uammsogﬂum-n ntaktioaa-
.;konyouoatcn utu mn:ou aicht am mcknuukln-r, .onaorn um e
.ohu mllntqnu dmhuhztc Ahor auch bei .:I.noz lolohon mu-
nun; it u:l:t nuﬂzm: nhr ntaltor Vo:lupms ln -u xomm
'.kon-oam nkchol- n rom.n, .o du- mh za uom uuo m
xmnuu “o mnmnmm n: mgmmzu srouo B)itun-‘
—m-mu., sunl ‘wenn ca Aﬂap Cto l-malug msm man
mmuo onsaxoun nxf . au-unloct uza mss. 3.1 nr m




i)
pn Mufig eine desenders hebe Bxwlirmung exferdexiieh, um @ie Auf-
l3mmng dos Wtalls, dew. ltojorttdluq dos Alkohelats su sieheyn.
Fexwnoxr 18t 4is NUglichkoiS vielexr Alkehelate im tberschiiggsigen A)~
kohsl edor im des sugesststen Verdinnungmmitsels gexing, se dass die
Anwendung hherer Temperaturen sweoks Vermeidung unlslicher Reak-
$ 1emspredukte erwiinschs “ist. Ausserdem ist eine hoke Reaktiomgtempe
ratur, insbesonders in sclehen FMller erforderiiech, dei demen die Us
setsung nieht =it deu reinen Netallea, sondern mit deren Legierungen
durchgefihrs werden soll. Diese Forderung der Auwendusg hoher Tempe-
raturen steht ia Gcgonuti su dem bei dehannten Arde 1tmzun sSnge=—
wendeten Primsip mSglichaster !onpontnr.nkug des 8;:1»-.
Es vurde nun gotcmdou, dags man 4ie Recktion' in mu&ao:!pr Veise
trots Binhalm; bsliedig hoher Temperatur xegeln kann, wenn man di.o
Umtmg in tolgondor woiu voxnu-t: RS
- Mix dde. aonktion do. lotlll.- mit den Anohol wird ain Uuaetsnngcso-
Diss angmndt, dss mit c:n- Anmuhgox&n zu: dou mwtuuon
AlkGhol dsw. fur dle Alkohol etl8gung kommnislerden verbusden ist,
.0 du- dde naau.ns.t dnroh dcn unt-tohondu nsur.tottdm 1n dat
das Ameichscﬁu snxuokgadrungt wire, aobald die waaneritotzont- »
uonung da- sowun-chto Hnn inor-chroﬁot. -Beox ontwo:l.ouado wuaor-
-toﬂ wird Gurch oinon mcknunkahlor _von dem nttgommbn Alkc

pt ben-oztp Das anlﬁeaige lasa dor waesorstottantwicnnnz w:l.rc
durch ozn h:l.uto: don Iﬂble: wgaorﬂuotoj nosnluzvontnn u dex |
w-saoutocmw.nm goctouort. An-chlzcasona ﬁtl das

d- muwoatn lou lhakt:lo;-pnum cntntraunao ﬂhsum.rtsu

Anroh Cu Anmtohgoﬂu gd.itot und h&ute: lot:torc- nntc: muu.
ou-ttn.bm- Druek abp-ogon. | ' ' ’

Aut d:lau Wo:ln kum m Rﬂkt:lon a;oh u:. tzhtht- Dn& cuchgm*
wexden,: bu. donon dale Sudotomutur des nkohols ud nmon aie

‘l-‘
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Makiisustonperatur dox Uspotsung ontaprochend gosteigest wird,
ehne Gass die hede Temperstur ¢ine fdermiissige Neftigkeit &oxr Ua-
setsung sash sieh sishs.
Pex Alkehsl 188t gich hiexdureh mit dex lgquival euten Nenge Netall
restles umsetisen, ehne dass oing machiziigl ichs AdSyennung vesn Hdex-
seliissigen Alkehel oder verdiinnendem Lysungsmistel n¥tig ist. Das
pmuto Alkeohelat wixd unmitteldar in konsentriexter !on pvmol
‘nd entMilt nur dde Leglerusgsbestaniteile dox sngewsniten Netalle,
ven deien die¢ Alkohhto durer loatrl.ngunn, rnum olor
hﬂmnhn gosinders nmn kSnnem. ' '
uu,ux: In einem mit einem nn- uo: lt:l.nastol. v.:nhom Ro=~
mu»m A htnm siekh suf om Giedboden dss mtun‘o
m-n. m Oom- A m Clrob aie Im&tung B mit lo- Auntohmﬂu
_,e vom-ua, u-'pnlml mu gehal ten ist, um u.- malt- Alkobol
um tsv. h. nu.l.ioto mhlat amm. Dot m der llaktioa
.oﬁ.tohuu n-uzatot: ontnuht u- m xonkt un-g-ﬂu A lnnh
ase x.utm » m Aurcklunss m ananum-z E, in wlchem mit~
‘ ;.m.: nkoholla-pt kondensiert und dureh don Syphon Y in des -
: mmmm- A surtokgefuhrt wird. zi.utor don makﬂuutunb: 5w
‘wird die momouutumu; nittels des Io;nlto:voatn. ¢ =0
czngolt.nt. lnu au m xﬂhl.or E der wa-nm.tt n:.oht uh: wu'-
mnttt. m-rm vuuu-toz:onewxmug an u.utmgmtuu ,
mlm :ut, alu dzo.o: n-umctzcatm c- n.m:mmutn ent~
,-wzcu nnt n: Gbezsohu dn wnnutottc dssu, «a —nkohol
3: hmn-uﬂ-- von l.- wtsoam Mu‘u. uoh lu Aunioh-
‘gefSes © mmmgu. Yon dem’ mmumatu ¢ wird dss Vesser-
'.‘totfna u m Aunld;otln c Mme ul tu l.‘u.- nbo: tht
ozundltm- mn-mm ! umm. lc aoch mlhllm do-

: -umumnm- hnnit ta lu ;ountol Bm m uk on: mm:
:‘l’*:.'.,:



.

/mehex Buwak, dureh dem éie Upsetsungstemperater in ReckiisnsgeSies
A gesteusyt worden kemm.

Boi Axwendung eimer svlelwn Anerxdnung lassen sieh deispidsweise
100 kg Aluxiniumspine nash Aktivierung mit 30 g Quseksilderxrehlexdd
2i% 1000 kg Iseprepylalkehol innerhsld 3 Stunden umsetsen. Doxr

Drusk wird dsbei durch vollstindige Uffsung des hdugmntt:. X
normal gehalten. Die Eytwieckxlung der 4abel ontstehonden 135 & Was~

sersteff verteils sieh annkbeynd Sleichulissig suf die Resktionsseis
¥on % Stunden, so dass der Kiikler X nur fir eine Liistun; susgelegt
‘'su wexden brsucht, die fur 4is Kuklung von ) n® Wasserstof? je Ninw-
te von 80° aut 20° unter gl eiohse xﬂ.m Koudensation der um ent-

hnltonou nxomu-pzo auuicht. , . _
In dor aloichon Ano:m:ag Zasun sioh hoouossom nwuiunpﬁu

tos.cpmmile Mdnﬂniu ohtatan.l su nwnaumxomu cuﬂtbot
ton, uozm ‘dex Dnek in dem systo- aut R Atuaphﬁnn a:ngeatdl-t o
vm, -onm ate u-utnn; bei uo‘ orzoxg.a mn‘ nav-z nuu;:i
) sioh u- ubrxgnn Iagumngcbe-tmatonc des mxﬂ-mznim ia ozount
taro: ’on an amao den Beaktiouagﬂiaaaes A ub nna kum:eu von dort
ln:oh don m»-mu Ld tnttom wordon. T ) o

1 o .ui ‘9 ST SR o ‘__

,,Vartahm sur xamdlug von Al.koholazon dcr mal 10:: sr‘alkalua
und den Aluminiumg duroh Umsetzung dieser Metslle oaor ihrer Leghe~
_rungen mit wasserfreien Alkcholen in Gegenwart von Aktivierungsmite
~ teln unter Verwendung einss Unlasufkiuhlers und Riickfilrungder ven deu.
. Vasserstoffgasen mitgoxrlssenan nicht nmutsten Alkoholavteile, da-
‘duroli gekenuseiohngt, dase die Resaktion in einem Umsetsungsgefiiss én
- durchgefulxrt wird, 4dss mit sinem Ausweichgefiiss kommunisierend ver-
- bunden ist, @0 aan dex Alkohol durxoh den entagtehenden VWessersteff~
daruek iwn h- Ausweichgefiiss surtickgedrings ma.nbd; die Vasger—
stoffentwicklung das duroh ein Ventil einatelldare ksss ubunugt,
wilhrend dexy boi der Umsetsung entstehends VWasserstoff nach Dureb-
lsufes des Unlaufktihlers in den .odexen Teil @on Ausgl eichgefisses .
gefithyt und dureh Regelung des Wassexstoffadlgsngs aus dem .nlﬂ.uoh-
fiss, S.Be durch ein Ubexdruckventil, im gesamten Umgotsungasysten
::ultmumxo ein Drusk ejugestell s ti:‘ dex den Dampfizuex des
‘nmmun n.xouu i an: Umummmum ubonmum.
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uts/d

VaxrZahron asuwr ned Wwisg Voi ldtminiusulxonolatun,

Aluriniumnlkehclmse larcan 3ia6% Qurch Hinwirkunq vea sasserfreion Al-
kohoren auf retullisches Aluminium nnoh reeixnnateor Aktivierung her-
stelion. .
Paulla iy diese cersicllung si.tt roinen aluninium, ~lusiniumlegiciun-
88R it uzur cdos wenipger holies (enrit on Fremdmotad Len 1npewandt WO
den, uezzt Bigin oda r0dl dicsex Mreaduotalie voeni’nllse unter Bildung
von ul&thLquA We Juwantlich bei uvegenw.rt won aleium, Jdagnesium,
4iniz, gongan Ue ey entataﬁan 4ic catsirecaonds:s olitoholate, Zwar aind
diese Li'x slch s1lein nicht d¢estil irrbar, Yroizdon g élinst s nichs,
die zluainiumaslikonciats durch “esillluzion von dea Ubrigen alkoholaten
einvandfrei U reanen, de ein Lewisscr .mateii der Lzemumutallonlkoho-
late in ¢orm voa destililscburen kewpiexen Verbindungen mit dea Al
piniumalkcnalan-ﬁbarﬁeht. o
Dlessr Urgtand erach«ert eie hew‘rnurﬂ re&ustvr Alumini.malkonolate
;bzw. der darsus gewonnenes Hiydroexyde und Uxyie nuig iluminiumlagierungen
'm%dn nun‘kuhuuden Aass s&nu“ic* die ~elndarat e-lang von zlumiaiam-
'alkuinlavez Jtsroﬁden Fr»ta&etu1¢e deduren wbgetreant werdaen kannan, g
dasa nzch der Ymsetzung zu Alkoholat Phosphorstiure oder 165110he‘
‘Phopuate, wi: _mmoainmp odwr &lkaliphoaphate. in wusaerfreiem Iuatand
.aufx diﬁ-;f“canu* Zenen .lmohola - beiterhihter ,Ly;eravhr zur nzlwirkung
gebrachts warden. vie WLeeerfreie Phopacreiurs wird zwoekmassig in
-alxanalischer »Usung zubaaehat, wooe; vorteilhalt dor im ilkoholnt vuxh
\11e5~nd9 a&aohol angewaadt'wird. Eine selehe alkoholische basung ent-
fstequ ,.L.-duron v»nzrzgﬁn van ;ﬁ@gharpzntoxvd in aen waaaor!reian T

Alkohol. : S - : ‘ o '~:.'- o o .y
Die 7ngnqotzte denge rtchtst sieh,xﬂﬂb den ﬁwha!t an’ vnrunreinigenden
?remdmetallen. Die Abtrannung dexr Fromdnetslla vbn gen’ reinen Alkuho.‘
lat@n erreidht man duren Abdestillation bad, durca giltrieren oder e
kantieran das r@inen Aluminiu&alkcnaluvn von éem phosﬂnatﬁgltigen_ﬁﬂok-
Dem7gm ins g@linat es, au‘ deﬂ sege ﬁbe” den ”msat& en alkoholnt aus
varunreinipten Azuminiumlegivrnngen zZu Aluniniuahydroxyden, -oxyden
:oﬁer aatal‘iachen luminina in reins+an Zustand’ B ge;nnéen. ' 5

Lk
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Peispielsweise gelingt es, einen UYohalt von 0,06 % Magnesiumoxyd <
Munganoxyd + Zinkoxyd in Alupinius-sek.Busylat, der durch Zusatz von
0,2 Gowe'™ 1{31’04 und anschliessende Destillation auf weniger als
0,001% su erniedrigen

iieue Putemtunses priichoe

T T O T I I T e e T P e YT e e g g g g e g g e

1.) Voerfahren zur hainigung von Aluminfumulkonolaten von Fromdretallen
dadurch gekennzeichnet, dass die AQuroh Fremdaetulle Yerunreini sten
Alunminiumalkoholate bei erhBhter xamperatur in geschmolrcenen Zustand
mit Phosphorsture oder li¥slichen Phoasphuten, wie immonium- oder
Alkuliphosphuten in wasserfreiem Zustund behandelt und anschliesasend
die Heinulkoholave durch iLestillaiion oder Filtration vom :i.ckstand
apgeirennt werden. ’

2) Vorfanrsn aaci Ansy*uch 1, dadurch gekenanzgeichaet, duaa'alﬁ Zthe

satzmnitiel wasaserireie Fhophuriture angevandt wird, die darch Unsats
von fnospborpentoxyd nit den im ilxoholat voriieganden ilkohol ente

standea ist: | ”
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8% 61 887 Ivh/12a; Ringereicht: 27 .Mal 1942,
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"Eérstonung von modifisierten mund stabilen Aluminiushydroxyden®.

Es iat bekannt, dsss bei dor Hydrolyse von Aluminius-Alkoholaten Alu-
miniushydroxyd emtsteht. Dieses Aluminivehydroxyd wurdeston in verschie-
dener ¥Veise verwendet, um hioraﬁ durch To-poratnrbolnnalun'g Aluminion.
oxyde einss hohen Roinhoitsgruoa, s.B, :ur kltllytiooha hoke, hor- .
sustellen. iUber die Konstituton nnd die Eigen-ohltton, wie woltomit
in S@nzen und Basen, Admrptiomvarnugan usw, der aus Alu-mwl_.kohp-
laten entstehenden Alusiniushydroxyds ist in dar bestehenden Litersfur
nichts beksnnt. o -
Dng.gon aind singshende Unterauchungen durchgefithrt worden Hbder di.a
Fulnngaprodm. and Bydrolynnprodnkto der Aluuiniumulu mit. A—onllt
sowie anderon alwe1isch re-gurendon Stortou. : ' P :
Insbesondoro mben sich R ﬂILLSTMR und H,KRAUT nit der Zuamnensetnu
Lselichkeit und Sorptionatah:lghut von nlch varschiademn Bedingungon
aus Alul.n:lmal.sen gefuntsn Aluiuiunhy&roxyden beschaftigt, Ste
Itnn&on, dass' beiepz.glawoise die besonders 1ei.cht16-110he l:difitltten
dos Aluntniuhydmxyds, das Alu-mnnhydroxyd € aaduroh erhn.ten wordorx;
'_"hm, dass asn untor gewissen Badiugungon Aluiniuuulfut und Alnninxu-
" olaun wit einer mmgan Au-owuuam rm.t, um nur-ur m -ahrom |
aarbu.t-gmgon =it auomknluohcu "agser su nschen. L AR
'naoh Angaben der Vorﬁsmr dauort die Dlr-hums dlpn- c! -Alunmu-
hydmxyd- Inl. ruoho-tou Arbo!.ton 2,5 Stunaau. Die andiung uonr
Nerbindung i.n uo in nrdnnnton smon und Iumn -chweror 1a-ncu
.loduihtion tritt Inrott. .htgo Stundon nlch dor Autnnung cia.
m.oua Vorfahran sur llor-tennng vou c -&lanmmdrom sugt nhaﬂ
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einer lungen scitlichen Besnspruchung den Naochteil, keime ifieonenfreis
Produkte su lieferm, Da die Haltdertkeits dieser iMmsserst reaktionsfihigea
Aluminiusverdindung suf wenige Stunden begrenst ist, fullt ntaruoy
du lontollm.l-ur von 2,5 Stunden stark ims Gewiohs,
lobon dem beschriedensn Alumininmorthohydroxyd @ wurden von oben ge-
nannten Farschern h-upt-lchnnh nooh folgende Nodifikationen des Alu-
lhlulvlro:q“ gefunden und fo.tgohgtz Das Alunn.ﬁnlvdmxyl C , dus
Dtlln.iain-hgdroxvd, die Pblyiluliniunhydxoxyao sowie dll Netasluminium-
hydroxyd (Bihmis). ‘ ‘ ‘
Die Herstellungsweise der einselnen Nodifiketionen ist in den astuton
Pulea mit einem hohen Aufwand an isterisl nnd Zeit verbunden, Ausserden
konnte das vom chomuchen Standpnnkt sus wegen seiney hohen Fcuktions-
fah.lgkei.t besonders wlohtige Orthohydroxbd c nl.cht 1n atabuisiorten
zutanae arhalton wbrdan. : N T : o a
E. wurdo aan gefunden, dus eus Alumﬂn-llhoholatea durch Umtsung n!.t
coﬂ.m:t.n l-ssornonaon ontndcr das Ortughyubxyd C oder aas D!.aluini.
4 umdroxyd erhalten werden kenn, Aus dieeen he!.aoa maumuom kinnten
‘dnroh einfache phyuhu.echo Ueiterbéhandlm, dcugomuas ohne ths o
1onen!m1tmr Aaontien, dio abrigan bekannton Alminiunhydmxydmduna.
tioncn harga-ton.t wordep. . ‘ . ‘
Ee. seigto sich, dssz fUr jedes Alnunmmalbhol;t eino aneutiacha ﬂbl-
:ahl an ﬁasaer notwandig 1-1: um eine der beiden obengonaanten ilodifikn-
tionen su-erhsiten. Bq erhmt w*n z.B, des Orthohyaroxyd C sus den Ale-
unzun-aek.-butylat; 1udoa nﬂn -ehr als '12 Mole ¥amssr sur Zoraotlung
verwendot. ‘Beal Anweudnng von wenlger ula 12 I:].o ermnt uln 1n crater

. sche lclnhl nicht bei 12 lo:l, sondern be!. o-. 4 loleil deaguass weteut-

~ N

~1ich niedr:lger. L S S A ]
Boi einer B’e:.terbahanllung dtr baiden uoduthuomn dmcb !ochen,lhnpr
T wBe '
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srookene Temperaturdehandlung eder Druck erhilt mam nach folgenden
Schema die Ubrigen Nodifikationen:

' modifikation: Herstellungsbedingungens
1) Orthollmnl' ushydroxyd C , Alwoholat u.viel ¥Yagser
A1 O , 3HO . .
25 a
2) Disluminiumhydroxyd Alkeholat u.wenig Wasser (u.lampf)
3 \
3) Polysluminiunhydroxyd aus 2) durch To-pc:ntnrbohlndlm
) n:g. - 180 bis 2H0O oder Sus 1) mit Uberhitstem Dempf.
3 .
4) Iotl-tlumumamxya . sus 1) b&- 3) w.Dempf u.Temperatar
-ll205 . 3 0 (Nhnit) . Uber 1 .

Boiopie].l\mm erhilt 1 an aus Aluiniumek.-butylat ‘die. vorschi.eden-
sten llou.tikntionan mter !o:l.genden Badingungsw ' '

1) Das Ortlwnlnuninnhydmxyd c entstoht bei.m Bintragen von 1 Nol
mok,Batylst in mehr als 12 Nol, vorteilhsft 0 - 40 Mol ¥asser, dls

- gtark gerhrt werden. Das ?mung-produkt wird an-chl:loaaend untri.fu—
,'gi.ort und mit einsm nsserontsuhendan nttol, beispi.elm:lso Aceton
oao: lethyl&thylhton gewaschsn und bei ao" 4m Vakuum getrocknet. Das

lo erhaltana pnlverfamge Ortholwdroxyd €  1ist seldst nach 3 Wochan

in n/m HC1 noch mr lualich. Damgenuas wurdo“nnoh d.teaer Hethode ein
‘stabilisiertes C —Alnmm:mhydmxyd erhalten, _.
2) .’Das Dialnninimbydroxyd ent-teht durch Hydrolyse von einem lol Ala-
-Mun-tek.-butyllt -1t wenl.gor a:l.a 12 Sol 'laaer, vortetlhart 8 -10 lol
in guter ‘Ausbeute. Quatitativ erhal.t man -desselbe durch mchl:leasenda .
Dlupfbehandlung der Fell ung nbor cl. 1.2 Stumlen, wodurch gleiehae:ltig
aer Ralktionsuxhntplhohol rostloa sus der Supeuion abdostin:l.ert. _
nu Duluuxni.umamxyd setzt s:l.oh beim Stehonlassen tiber einige Stundeat
von 'nasor in msserat dichter Forn za e:l.ner Paato mit einem szog.eemzq
von 15% ab. D:loae Ulnn nach dem Abheben daa 'l’lsseru direkt tar knsnetiao!s,;

-
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oder medisinische Sweoke Verwemduang findea. Die Paste seigt die hex-
vorstechende Bigemschift, dass dei ihrer Yerdtinmang mit Vasser uater
Rtihren selbst tber Wochem keim Ahsetsen achr stattfindet.Dengeniiss 1st
sie zur Herstellung einer boltlndipn Aluminiumhydreoxyd-Suspeasiea
mnrordtntlioh geeignet.

3) Die Polyalumimiumhydroxyde kinnen aus den Aluminiumhydxroxyden nach
1) und 2) durech Behandlung mi$ tberhitstem Dampf erhaltea werden. Ebea-
se erhiilt man diese durch Tempersturbehandlung des trockenen Dialuminiw
hydroxyds nach 2) vorsugsweise tiber 100°C. »

4) Das Mete-Aluminiumhydroxyd erhalt man boiapiclnoiu aus dem Alu~
niniuhydro:qd naeh 1) und 2) 13 wikssriger Antlohllmns unter ‘Druck

bei hnporatmn vonm vorsnpwe:ln fivexr 150°C.
¢ _ : ‘ )

Die ratoatanaprucho dndern .sich und wirden gemiss einem Schreiben an
das EPA vom 13.Jull 1943 neu oingoreicht. Im rolgondon du Soh:.-oi'bon
und aie Patentanspriohes: I

N

Betr.: St 61 887 xvu/1z-. o R ,

Auf don Bescheid vom 26.rebr.1943 w:lrd :tolgende- au-goﬁnn-t:

Aus dem Zentralblattreferat 1900 Bd.I Seite 12, Ab.3, geht led:lglich
hervor, dass beil der Hydrolyse ‘mon Aluminiumalkoholaten- mit Wa-aor .
unter Ab-paltnng des Alkohols uuniniuhydroxyd gobndot wird. Di.o-o
Tatsache iat in der. Baachreinna als bokam\ter Stand der Technik voraus-
goutst, (v;]..Ssts 1 auf Seite 1). Ebonno gehen die Au-ﬂhrungen im
Buche von KRCZIL "Aktivc Tonerde, ihre Herstellung. und Yu-wendung" 1938
73.24, ilber diesos als bekannt vorau-genotsto nicht hinau- ﬁber dle

- Konatitution der erhaltensn: Almnnmoxydhymte werden in den ent—
gegengehal tenen I.iteratur-tenen keine Angabon gemacht,

Bei dem Annoldnnssgegenatand handelt es sich aber darum, durch ent—
-prochend. I.onkung der Hydrolylo gans bestimmte M nouf:lkationen von o
Aluminiumoxydhydrat hersustellen. Es wurde nimlich erkannt, dass aus
Alun:lnimlalkoholaton durch Umsetzung mit bestimmten Wasaemongen ant-
wedor das Orthoa.lmnunhydroxyd Cx oder das Dialuninimhydrexyd ge~
won.noa w:lrd. wnd dass diess beiden bost:lmnton Aluniniunoxydhydrahou-
fikationen dnrch Behandeln nit dberhitztem. Wassez'danpt DIWe duroh o:lno
trockens !enporaturbehamnm *ubor 1000 in eim aritte llodiﬁ.htion, c
das Polyalmniunhydroxy‘ ﬂborgotﬂhrt w:l.rd, und dass eins jodc dor ‘
vorynmten Modifikationen in Gogonwart vo.n Wasser durch etm nrnck- :
behandlung bei Temperaturen tiber 150° 4in as.nc viortc lloaitmuon, “5,
lctaaln-iniulhydroxyd. ﬂborseﬁhrt wird. . T

e
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Nach 4ea disher bekanntea Verfahrea sur Herstellung eimexr diecser Nedi-
gakatsiensn weyden Aluminiumsalse mit Ammeniak oder anderea alkalissh
reagierendea Stoffea ungesetst. Dieses Verfuhrea hat ader dea BNagh~
teil, dass die Fillungsprodukte infolge ihres grossea nuorpuom
algens mur schwer bsw. tiberhaupt nichts ioneafred gewaschen werdea
xSnnen. Das erfindungsgemisse Yerfahrea hat demgegentiber den Yerteil,
dass villig icaenfreie Hydrolysemprodukte gewennea wexdea, da bei der
Umsetsung ausser Aluainjumexyhydrat asar der Alkochol @es verwendstea
Alkoholats eatstehs, der mit Leichtigheit verfltchtigs oder mit einem
Lamg-tttol susgewaschen werdea kann.
'Die nach dea bekannten Verfahren mgnunto ou-lounhﬂomi-t l.-

riiber hinsus Zur kurse Zeit bestindig und goht bereits einige stn_ﬂcn
nach or!o:lgtor mmlun; aus den nmumn-wu eine mmuma ‘
. Modifikation Uiber. in Gopm‘ln dasu ist das nach dem Verfahren der
Anmsldung aorgutomomnmmmm Cx selbst nach arei
woohen noch ia 5/20 HOl klar 18slioh, worsus orwuun-ht, dass nach
den omuus.;ﬂoun Vortahron oia andcn- .ubmd.ortu -n.u-
u-hgmm erhalten wird.
Hieraus orgtbt sioh die llonho:lt -muo dde rortnohrltmohkoli des Vu\-
fahreas moa der s:nm
Bs ‘werden uﬂ.to;onl neue ratonhn-prum u acppoltor An.!orﬂm .
ﬂhmdcht. Pei Anspruch 1 _ist der als bekanat npgom Stand der
Technik, nlmlioch die. Hexatellung von M\mh:droxy«n ‘durech xyaro-
iyse von uutnimlhbnolatea. in don Wmﬁ em:!aonomon wma.
Anspruch 3 wurde deutlicher Muut. - [
mpmh 6 wird u der vorliogcmn M&m p-tﬂ.om und alo‘ xosten
n:nzclu:i.gt Homnlm ausguouodon.

ueaim“ 109/!9
M Patent:

Neus rnmtu-pmho. sweifach.

! : .

1

fl'bp -oamuom nmmwu
u relnsten; imuﬂntu ‘Sastand - M nydrolyn von nninimhho-
laten, mm Wtcmt. dass die Alkoholate anm iorntm
=mis .mrrolc‘uv mmm\ﬁ.ﬁmhw >4

',mmmm-n nhur muvnmmmuAm
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Absohrify (5060“ ’u‘)

l9.Jwlt 1942

8% 62 o049 IVe/22 g; liugtrtiahts
lo.Jull 1942

Es 1st bekannt, dss Aluminiussalse der mmu‘?puu-mn “ettaliuren
wie Aluminfiumstesarat und Aluminiumpalmitat suf organische Fllissig-
keiten eine vordiokopd. Virkung ausftiben.

Es wurde nun gefunden, dass susser diesen Fettsiuren bestimmte weites
aliphatische ocder oyoloaliphatische Yettsiiuren in ihren Verbvinduangen
ait Aluminium ansgeseichnete Gelatimierungsmittel fir organische
Lsungsnittel sind, nacentlich dann, wean diese Fettsiureverbindungen
durch Umsetzung : der freien s&uren mit Aluniniu-alkoholnton hsrgo—
lt.llt sind,

AlSaliphatisohn and cynloaliphatiachc SHuren sind solche SHuren btaunh
bar, die mindestens 6 Xohlenatoffatome im Molektil haben, wie Capron-
 slure, Pelargonsiure, Caprylsiure, Laurinsliure oder auch Naphthen-
siuren, Skuren natirlicher Héerkunft sind evensc geeignet wie géuren,
die durch Gxydation von Kohlenwassorntorton gewonnen sind. instelle
. der einselnen Skiuren sind auch *cminehe der vorgegannten s&nren in
qleieher waiae brsuchhar. ~

4

Aas &lumindnmalkoholate aind besondera diajenigen gee;gnet, die aus
nek.31koholen dargestel‘t sind, vnd die wogen ihrer Destillierbarkeit
in cintaohar WQiBB 1n reinen auatand gewonnen ‘warden kﬁnnan.

. Die ala Gelatiniernngamittei geei,neten Aluainlum’ettaﬁuPOVQrbindungan
entetehen auf einfuche :eise dureh lingeres Erhitsen von 1 Ecl A1Qe
niniunalkoholat. beispielsweiae Aluminium-ask.-bntylat oder iluntniun-
stPropylet ait 1~3 ol der oben genannten Siuren. Dabeli wird je nach
- den angewandton ueakttonuvcrhﬁltnia ‘ein Teil oder die gesamte Nenge
des in aluninianalkoholat enthal tenen Alkohols frei, der in den als
°elatiniernngsnittel geoigneten Raaktionanrodukt enthaltea bloiben
oder durch vestiliation abgotraant werden Rann. .
Die Abtrennung des frei gewordenen t{1lkohols aug dem Reaktionaprodukt
- gelingt besondora leicht dnreh noetillation in Gagenwart von Kohlen-
.uaaaerotoftan. die nit den Alkoholen aacutrop siedende ‘Gemische bil-
don. 1 : -
S 2 -
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‘io alkohoclhal tigen oder alkoholfreien Binwirkungsprodukte lésen
sioh leiohs in Bemsinkohlenwasserstoffen, arcmutischen Xohlenwasser-
stoffen, chlorhaltigen Xohlenwssgerstoffen usw., Diese Lisungen haben
besonders nuch Zusats von kleinen dengen “asser eins dickfllssige,
8lige dis gallerturtige Xonsistens, dio asie fir eine Heihe industrie-
olier 4wecks wie Abbeimmittel, Futzpittel, sowie Zusatsmittesl £ir
Xlebstoffe, Yasah- und Reinigungsnittel geeignet machen.

Begapsel:

4747 Feile Alﬂ.iniuniaOprapjlat #exrdea ait 106 Teilen oinos Cemisches
von Eelaraen—, Copryle und Launrizsbure wibrend % Stusden em Kdeke
nmkﬁm.or zan Sieden e rhitzt, Deas Reaktioneyrodukt wird nach dez
Zrkalten in einor ienge von 6 Teilen 1n lov Teilen Bexol und iethy-
lenchiorid geloat.. :
Ezch usata ron 0,2 Feiles ¥Fnpuer «railt man eline durohaiohtige,
zéhflzzaige iapse, diec sich auagesainnnet nlp 'bbeizmittel Uy An=
etrizshe verwsndan liast, :

2eh . 30045

Faterntans
--~~“-k~'.

[~
t !s_“

Yerwendnng von Varbindungon don nluainiams =it organ&schzn SBaron,
81z bei der ulnmirkung von 1 %61 eines’ Alumihiumalkoholata anf
wenige> ale 3 ol aliphatische oderqyploaliphatiaehs Eanocnrbou- '
sliuren mit 6-12 C~Atomen iu Kolekul entsienen, fir s.ch & oder ia ,
ﬁisahung mlit i der iinwirkung g&gaaonoatalls entsteh enden Hebene
produkten 'in Anwesenheit einer geringen Nonge wvon Wamser als Galatio

nierunganittel tﬂr organische Lﬁsungamittel-



Absohrifs (6.6.44 PU.)

9.85eptemder 1942

3% 62 248 IV4/08 k; eingereicht:
9.9.1942,

Vexfahren sur Veredelung von Textilfasorn.,

Die Zrfindung betrifft eine ieiterbildung des Verfaurens sur Vor-
edelung von Pextilfasern nach Patenteec... (Anmeldung 3t 60 817
IV4/8 k), dnn die Aufbringung eines festhaftenden Aluminiumoxyd-
hydratniederschlazes auf Textilfasern rum Gogenstand hat nnd swar
in der Yelse, duses die Textilfasern in trocknem Zustand nit gelbste
Alkoholuten des Alunminiums getridnkt und hierauf mit einem feuchten
Gagetrom behandelt werden. Diesem Verfanren llegt die ieststellung
zu Grurde, dass bei Ger Hydrolyse von sluminiumalkoholuten ?ondh-
ders feinteilige und porptiv hochwirksuce hHydroxyde des Aluminiums
erhel ten werden, und Gass insbscondere bei der Zersetzung der Alu
sinjunsllkoholate in Liusung Husserst grousoberflichige Frodukte an-
!allen. diz Lei Shrem Eiedersz=chluyz euf TriigerstcLfen, inebeaondore"

Textilfaaern. eiu hervurragandes naftve*mﬁgen aufweisen .
4 o

uu:ca.Tran&en von Textilien @it L3eucgen vom Alkohclulen im orga-
na-uhen uoaungamitteln und anschliesszende behandlung wit Vasser-

dampf warde eine beBunders ausgiebige Imprégadierung miy Aluminiuvm-
;hydrat exrgielt, wobei > akuiscn keine Veriusse anftraten.

t

Es wuorde nun gefunden, dass d*a gingtigan rigenechaften ‘der auf
dieaa weise her:estellten Imprignierungen dadurch varbessort werden
ktnnen,  dass die mit Aluminiumhydrat beladenen Faeern nit haft-
mreetigkeitsverbessornaen atcffan, wie z.B.,len, Seifen odor hher-
molekularnn xonlenuaaaeret&rfen, wie Paraffin, nachbohandalt -erden.

Die mit einem sorptiv uasaerst wirkssmev Lversug versehene Fasey
kann 80 mi% haftrestigkeitsvarbessernaep sStoffen, z.G. vlen, Seifsn
aswd oder mit. wasaerabweisenden Stoffnn. Z.R, Paraffin, weitschand
beladen werdén. o L

Infolge der scrptiven vigzangcheften des Aluminiumexy?s scowie. &osaon
geringer L¥slichkelt kanﬁ fernexr eine 'asaernnneate substuatlvu

_ Farbung auf der Faser Lixiert und hicrdurch eine Varbesserung,der
Wasaserechtholit orzielt werean. L B S :

‘Permer *erden nochglanzende Paeern.'wie etwe Vtaooae- und Knyttru
knnstfasera. durch den alumininmoxydﬁbar:ug woitgehend nattiert,

il\
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Die bei der Zersetsung der Aluminiumalkohclate orhultenen Produkte
werdun entsproohond dem Verfuhrs:n doa Hyuptpatents zur Veredelung
von Textilfanorn Ao verwsndst, dass das betreffende 1luminiumalko-
holat, s£.B. Aluminfium-sek.~Butylat in organischen Lisungsmitteln

in etwa lo-3o¥ige L8sung gobdracht wird. Mit dieser Alkoholatltsung
wird die in einer der ungegcbenan Richtunjen 3: veredelnde Fager
getrinkt, vom ijberschuss der -5sung durch Abquetschen dafreit und
unschlieswsend einer Jasserdunpfhehandlung untersogen., 20ll durch die
Behsndlung nichs aur eing Luttierungaeffokt, soudern auch sin wasser
ahweizgnder Nffekt ersielt werdon, 30 wird der AlkoholatlBaung
aussexrdem noch eine hydrophod wirkende Substans, z.B. Paraffin, in
geringen Frosentsats sugesetzt. Um eine Srhthung des wasserabwei-
senden «ficktso &a ersleles, kunn ausperdsu eing wacbbehu»dlung dey
uujdbeludenen ngser %3¢ einexr cu. lowlgen seifanlisung vorgenommen
waerden, wodusrell auaa}zl ioh die gituark waaasr&betosnend@ Aduminiue-

seife entateht. ’ X )
U elne Verbesaseruny der “agohachtheit dar 1mpragniorten F&aer zZa
eraiolvn, was insuescadere bol mas tierten “iswelen von nqleutung im%,
kann dle Fasaer nsoh gder 2leohel sifbehndlung und -ﬁsmgfung\ncch
mit einer Clavivage, z.B, einerblivenﬂl— oder Ernuasul-smulsion
naohbehandelt werden. :

Beispiela: ‘ T " . .

Lo i In eino lo%&ge Lézung von iAluminiuminopronylat in =iner von 80~
120°® siedendon Deagiafrsikiion wird ein getlotoks tea Gtick Lednen aunf
'gataneht und dureh 2ine Frasse ven dar Jbérnehﬂsaiven Vbﬂung befreit
in einem Trookenschrank mit Veantilator wird das 8o priparierte Ledie
aeon el B0° mehrore Stunden verhdngt wnd ein fouohter Lufistrom

- durehgelelitet, erhol hildnt alehh awd der Feser ein hluﬁiuiunoxyd-
hydratnioeorschlag. wiihrand Alkdhol uné Benpin frei werden und dnreh
Abaorptten, misrknhxung odex haeha zurﬂekgauennen—werden kBnnen.

2.) Bin nit Brillantbenzoltlen € B gefurbler Strang Vickoselunst
#slde wird mit einer iLtsung von 300 g &1nn1n1un‘sak.-3utyiut in
600 g Heptan Zetrinkt. Nach dem ubquet ohen wird der Sitrang ge-
dlimpr¢ und anczehliosssond einer hauhbohandluns mit einer Uiiventile
- avivage untsrsogen. hiersuf wird an Luft _@etrooknat, wonach ein _
tanaearcrdentlicher Hatteffekt uuf der ¥user sa beobachten ist.

'3.) Bin mit Bensolbraun ¢ gefdrbter amwonatraug wird lo Minutas
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einer 33figen Aluminiu:—sex.-Basyletlsung in sek.-butylalkehol
ausgesetsti. Ainmailiduocnd wird der Stra g mit ¥asserdaapf behandelt
und getreckast. Nebam dar Xattierung erbils man eipe starke Vor-
hesserung der Yassaroohtheis,

Fasontansyruch.q Au04

Verfahran zur Vem.imlg voa fax'ti\liuorn dpz’nh Auforingen eines
Aluminiumhydroxydnisderschlages und Hachbohandlung nit haftfertig-
xol twverboaseraden Htolfou, .dadurci gultsanseichnet, dass die Pasern

4 trookonem cuatand mit geiéistsn‘:‘lpninimalkphovia’ﬁeh getrinkt’

und hierauf mit einem Fauchton Gasatrm'behmdnl“t worda.



Absohrirs (606.“ 'U.)

B 62 746 IVD/12 m; singereiont: lo.7ebriar 1943
e 3ePed

V‘rrggan gar Herstellung von gm;n&ggxgro;zg, '

In “guptpatent..cec... (Ammeldung 3t 61 897 IH/12 a) 1et oin Ber-
fahren sur Hermtellang von mod&fs gierten Abusdninehydroxyden beschrie
ben. Dznaoh Rerden dureh aerastzung ven alunintumall:ohelaton mis
adbzsstuften Vassermenzgon die varmonhiedonun iHoddrirationen von Alumi-
aiunhydroxyden erzzlten. S0 entsteht ase als Dialumiaiunihydroxyd
buzelcuneis lio 1.~Tz.kation durch Ugnetsung dey 2lkcholuata mit verhilt-
'n.tamasni & wonig *aser, winrend sich vel Verwenaung, eiuesz grisseren
Ubersohnsaes von é‘assor die Hodifikstion € « bildet, .

Ep wurde ran gemaen. aa-s schon du.reh odne foinere Abstufung der
Wassormengen bel der *’orntallnng des Dia.lnmininnhydrozyda dessen
khysikalische higﬂnaoz‘wften stark beednflusst werden kitnson, und ‘

- Zwar wird-das qcnﬁtt«vewtobt dga entatmdenéu Aa.um.tumhydroxyds am
806 klomer, Je mehr pich die angew:mdte “ enge anaeﬂ- dem theoretiaoh
“erforderiicaen Vorhilinis von 3 Xol VWansexr Je 3 kol nlkohm.ut nihert,

‘ Bei..p‘ols'wiee sr.wilt Ean hel der YUmpe trung von 1 ol f.luxziniuu--ek.-

butylat ait lo Mol Feamer edn bt-hdttg,e*ﬁc“t ¢es vatsiondocen Alumi-
niu-nydroxydc von 60 bis 80 g je loo ens. dv.ren nxmendung ‘von 5 el-

- Wamser ein 8chiittgewioht von 25 bis 3o g 5@ Yoo sm” und darch Ane
wandung voa 3,3 bol mzsaer a:l.n uc&mttgewieht von u ‘bin _:.G ,g Je. -

/s

100 “30 : ’ o Co S

' DPlo Z*raetzunv Y ‘.lk é,o]sm ®m1i ap .g:a-*zn.gen .nzzbe.‘ Ynsser bedart _
'hcaonderor Kassnahmen der Dociemg und .ﬁisakmng. “g 7 sigte a!.ch,
dz28 dis ..mrcmx.iz..cmms, .Lasbesondere del der. zieratell\ms &rosser

. u.-hucan., iafelges day .iu..e.b. dlie araa:sabsrf.&&cnn.gkeit des “..ydrazyds be-
ding,*cn V!rfzis'ti gung und dar “'ei« izt 6intzad 2 iem P2 rm.tzung Bohw:le-
rlg;koitan bsrsitat. S : ' -

Diaaa ﬂchwiazigkaiten vaa;r:den gemase d:..r urf:lndnng entwoder dadureh

, ﬁberuunaen. dauss die re:{non hom;sonenten gsmoinm Z28rptidudt werdea
‘odey Qaduroh, dass die maholat-xmponen ve in Varddanung nzt O
ganiachen fadsangsa:lttoln sun Linsats komnt, Anilerde- st irﬁ.ndunga-
geaaoa zur ux-re:io:mng eimen adm“hydrosyds besonders sroslcbor-

E fl&eniger sStrakiar aand niedri.gen Bohuttgewi chts nush dem Zerstiunben

~ Bcoh eing gchnsliste intensive Durchmischung der Einselteilchan

e 2
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durch RUhrcn oder i‘neten notwundig.

Aug don 00 gevonneaen Aluminiurhydrcxyden kann durch Zntollsacrung
bei erhihter Temperatur ein Aluminiumoxyd gewonnon werden, das eioch
durch oin Sahilttxewioht asusseighnat, wio en dorart niedrig nanch dea
bisanarigen Stand der Techmk niont ernslten werden koantc.

Alusiniuabydroxyde und-oxyde von dem nach vorliegendem Verfahren er—
hultenen niedrigen uUchilttgewicht sind besonders geeignet als Fillle
mittel fir die Fapier~ und Gunmiindustirie, fLir die Kunststoffher-
stellung, ferasr fir therspeutische und koarastiache chcke.

Beinzia] 3 (

Aus einer XHimchduse wewden 200 kg fllasizes Aluminium-sek,-busylat
mit 50 kg Vueser geﬂeinnam zerstiubt. Jas eniatahende pehlartige
Produkt wird acnechliessend kriftig durch“ekantot, wobei es elne
breiige Xoneistenx annimnt. “in grosgser Teil des freiwardaenden
Alkoaola verduunstel 1n£o‘ga dar. anftratonden eaktionawurme. Die
breiige :eakilonsaasse wird gureh aohrs indig~ Behandlang mit einenm
neinsen LuZistirom von 120% vom Alkchol betxeai,ﬁwonuon das _aluminiuh.
hydroxyd in feinpulveriger Form mit eincm Scuiittgewicht von oa. 158/
loo cw’ anfdlli. Nach dem Glihen diwesas ﬂyuroxyna aul Biue '400° ent-
steht 2in ux;d Lit ernei acndtvgewient von cae lo g/loo cw’.:

B“ls;i&l

Eine iteung von ‘200 kg Aluminiumisoprop;lat in 200 kg !eopropylalkoﬁb
wird in sinen i dhrbanﬁlter ait 60 kg Wasser vnraetat‘—kach beendeter
ﬁnsotlung wird das Keaktionsprodukt dnron ?:1trat;cn wvon der Hanpt—
Vnenge das IsoprOpgialkonola befreit und angchliessend im Luftetronm
‘bei 150° getrockaet. “ar mit Alkohol beladene Luftstrom wird Uber eim
eine daaenkolonna geieitet. wodurch der Alkonod ausseuaachan.und
surickgewonnen wird. Das 20 ernaltenqn’&lnminiumhyﬁroxyd is% susaser-
ordsnt&icn ieicnt unn feinteilis. Sein Sohittgewicht betragt 12 -
14 g/ 100 oo R _ - o : |

!
;

.*ze_i._:_m.e.;_.z.‘ : ‘ o e

160 ke Alnniniug—ﬁthylat wcrden mit 60 kg YVaseser in einem 1ntenaiv
arbeitendsn Knetwerk geknetet, bis das x*ealm::h;n.c:pzﬂozml-:t aine flussige
Porm angenommen hat. fisch dem Trocknen in einem gasehloaaonsn Ban&- ;
trookner-Systcm bedi 1509, wobei dexr Athylalkohol ther einen W¢sehtual
abgaaangt und surﬁckgewonnon—uird. exrhiilt man &in sehr lsichtes alﬁp
ainiumaydroxyd sit einem 3ohuttgowichs von 14 g/1oOecﬁ.



1.) Verfahrer cur Herztelluny vo. raiasem Alumintumhydroxyd nach
Putenteeecee.. (Anmeldung &t 61 827 IVb/12m) alt besonders niedrigem
Schilttgewicat, dadurch gaokenrnzeichaet, dass aluminiumalkonolate mit
3 bis 4 Hol “u36) 44 Lol alkoholit zwereetzt wardsn.

2.) Verfuohren nuco Anupruch 1, dadu-on gokcnnzeichnot. dass die zur
Zermetzungz erforderliche Dosioruwyy; und idschung. von Alkoholat und
Wamuacer dureh ar.tdudean bowirki wirxd, insuvaeszondaere mitiels Disen.

3,) Verisiren nuchh .aspruch 1, dudurch gekenizeichnet, dass die Alko-
holute it orgeniscuen #3sungsaitieln veresetsnt zum Linaatg koamen.

4.) Verfuhren naci -nspruch l-3, dadurch gskunngaiohnet, daagcasvanp
fallende Erszeugnie durah Aithren oder Kneten grindlienh durehmiecht wird.



ADSeRrifs (2.6.44 Fi.) VL)

8¢ 62 792 1IVW/1m 14.Ap313 1944
8 teinkohlenbergwerit Rheinpreusasn :

Bs -m verschiedene Vexfahren bekonnt$, um Aluminiushydroxyd ia du
kolloidalan Zustand su dberfiihren. Ale Feptisationsmittel werden in

. erster binie BSiuren und alkalische Agensien beputst, und swar bei-
spidaweiss in Mengen von etwa 5-15% der stishiometriech sgur Sals-
bildung erforderliochen Nenge. Durch vorsioltiges Eindampfen der ent-
@tehsnden S0le konnten auch reversible Usls erhalten werden, Bei einer

Kongentration voa Uber 5% AL 03 im S0l tretsn jedoch imsflockungen
ein, sodass Sole mit mehr als 5% A1203 nicht mehy darstellbar wares.
Diese Unbestliindigkeit ist wohl in erscter Linie auf den beli dliesen
vc:tanrcn vorhandenen “Yenalt an Fremdionen snruck:ntﬁhren. Us su
o:l.nisermasson ionenarmen Jolen und Zelen gu galangen. nuaste nach
bisherigen Verfahren das Aluminiumhydroxyd vor seiner Pcpt:l.nation g
sinea. ﬂnnlernt tostspieligan Fiaschproaoas untorwor!on werden, jedoch -
ergab im a).l'ene:ln.n dio Poptionuon wieder sine Vemnretnimg dm-ch
daa Peptisationsmittdl-

En wupde nun gafnndon, dau anrch Uunotz\mg von ﬁ.lunq.ntmalkohole.ton
mit stark verdiinnten Lemgcn otaweruger Siures oder derea Aluminium-
salsen in daen Arbeitagang Susserst reine - Alminimhydrcxyﬂ-sola

und -~Gele erhalten; werdun. di.c abara-chenﬁeruei.ee aueh hei hohen Kon-

sen*raﬁ.onm eine m--rerdontliohe Eeatﬁndiskeit autwaiaaa. 80 kénnen
exfindungegeatian #idsr mehrere Nonate boatﬁndige Alunin:mnhydraxyd-aola
ait einem Alzorhehalt von 10-15% & hergestellt werden. Bei noch |
notfen “enslten an A1,05 ateigt swar dle Viskositéit an, dooh tretek
Annflmmsan debei nickt ein. Durchk weiteres maamptan werden TeVEr-
‘@aible Cele mit einen Alzes-sahalt bis zun 68-Tof- gewonnen, die alch

sdbst nach langtri.stigar Lagerung in kaltea igsmser leicht l¥sen.

Das Vertahren nusch derx I:rﬁ.nduns erla.ubt also auf emfachste ﬁeiee
reine und begtindige Sole bew. Gole jeaer anen‘tu‘!:ion bis 30 einen
-‘ uzﬁs—ﬁahalt von etws. 70X mu gewinnen, -

gy kerstellung der beanapmohten Sole und - Gale wird 80 vorgegangon,
g usn man oin Alnnintunukcholat, :.B. A:hmwnn-uk.-nntyzat mlt ein.r

“-‘2 -



wilsarigea Lisung, bLeispielsweise voa Salssiure, Kesigeliure eoder
Aluminiuachlorid in einer Kensentration swischea 0,1 ~ 0,01~ ver-
setss, Die Lisung der angewandten einwersigen 3dure haw., deren
Aluainiumsuls wird in sclaher lenge sugegeden, dass der Al,0

hald in der Mischung 3% nicht Ubersteigt. Nach dem Erhitsen bildet
sich das Ausgangs-50l, aus welohem durch 2indampfen das Soi oderx

Gel des gewlinnchten A1203-Goha1ta gewonnen wird. Der bei der Reak-
tion freiwerdende Alkohol wird hierbvei aus den sntweichenden Diippfen
surtickerhal ten..

Demgemiiss erhilt man nack dem neuen Verfahren in sinem Sang, ohne

koatopilelige Pillunge- und faschvorgings swecks Isolierung adnes

~ donenarsen Alulxuinahgdroxyd:. Sole und Gele sines hohen 51203-3-
haltes und einas =0 hohen ‘Kkeinhelitsgrades, wie es nach dem dersei-
tigen Stand der Yechnik nicht mtglich war. -

Beispiel X3
325 kg Aluniniumpaok.—autylat werden unter starkem RKtthren zu 3245 kg

l/lo-n.nlumintumonloridlasung sugegaben. Anschliessen{wird 2 Stunden
\auf Bo® erhitzt. Der bei der Sgqiction freiwerdende alkohol wird abe
destilliert und ale Brﬁde wicdergewonnen. Die Charge wird hierauf 1n
einen Dunnschichtverﬁumpfer bei eiaen abavluten lruck von 8o0~100 .mm
Hg auf einen Lehalt von 10% A1203 kongentriart. dasn orhhlt eine opal-
eusiercnde Jlige Fxﬁssigkoit, die nmach wochenlangen sufbewshren sich
~nich{ absetst. Durch, weitoraa Eindampfan dez #ols bel 60—8o° ertils
nsn ein glasigee @sl von 685 e Gcnaxt, das aieh in §aaaer leicht,
beispialsa iss zu einem 3migan 301 16at. -

B¢ ;g‘”iggg 23 Q o ) ;o Lo y :
200 kg Aluniniumi-ayrop 1a% werden durci Vermatlen mit 50 kg laopro-
prylalkohol verfliusaslgt und portionswoisa in eina ’ﬁnrsefﬁss mit 2400
kg wasaar einsetragen. Durch die auftretende Raaktionnnﬂrne uird
berelts ein &eil dsz alkchols ‘ageolrop abretrieben. Hiorauf werden
in schnelles %ulauf loc kg 11¥ige AluminiumchloridlBsuag ‘augegeben,
wobed die ;emperatur auf atwa 8o0° gehalten wird. Kaeh Abtried dns
‘Alkohols erhilt man elin Flares blanctichigea Eoly das in einen Dlinne
'aehichtverdampter anf elne Konzantration von 15-20% eingadickt wird.
In dieser Form ist das Alupiniumhydroxyde-Sol unbaaehrﬁnkt haltbar. '
Durch Wruoknnn deg tSols im vukuuatrockaneehrank bel 40-6c° erhﬁlt man

o
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fests hochkonsentrierte Uele, die mich in Yasser schoa bei Raumtem-
peratur su einem klaren 301 anflisen lassen.

Beispie) 35t
Zu 100 kg #,1-n aAmoinensiiure lisst man unter Rthren 123 kg Aluminium.

sek.~Butylat langsam sufliessen., Der bei der iegktion freiwerdende
Alkohol siedet bei etwa Po° ub und kana ohne Verlust wiedergewonnen
werden. Das entstehende klare Sol mit einam Aluminiumoxydgehkslt von
2,5% kann entweder gu einom hiher konseatrierten S0l oder zu einem
reversidblen del aurgearbeitet werden, wie ss in den Beispislen 1l und
2 boachrishban worden Lut.

! Patentansprueh

[ ]
- - - . - - - - - - -

Verfahren zur iderstellung von wasarigen Golen und reversiblen
Gelen des iluminiumhydroxyde mit einem beliebig einstellbaren
‘ala S-Gehalt bis zu etwa To¥, dadurch gakennaetcnnet. duss Alu-
miniumalkoholate mit 0,1 -« 0,01l~n Lisungen einwertiger Shuren

‘eder deren Aluminiumezlzen in solchen YMengen zersetzt wezdon,
dasa Alunxniunhydroxydaole it einonm Alacaqﬂehalt von etwa 3%
sntstenen, die dureh Eznaumpten ‘auf dsn gewilaschien Aluminium-

_oxydge«alt einbcetcllt worden.
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Es ist bekannt, bei 400-680° entwiisserte Tonerdegele als Trocken-
aittel su verwenden., Hach dea Angaben der Literatur kSanen derartige
Gele 15-20% ihres Gewiochts an ¥Yasser gufnehmen. Es iat ferner ein
Tonsrdegel beasohtteben, Gas durch Fillung von Aluminiumsal slgfungen
mit einem Ammoniakiibersolmss in kolloidaler Form erhalten und bei

es sich, dass das bei H00° -getemperte Gel bis su 39% seines Yewiohts
an “asser aufnehmen kann. Zur Herstellung dexr Tonerdegele hat man

auch schon Aluminiumslkoholate mait ﬂaa.er zsorsetzt,

Die bokannt.n Aluminiumoxydpriiparats stellten bei niederen "aasor-
dsmpfkonsentrationen die wirksamsten Zrockenmittel dar. Beil hohen
-Hasserdampfkon:entrationen zeoigte jedoch das Silicagel gegenilber den
Aluminiumoxydgelen aurgrund seiner hohen Bolalnngugeachwindigkcit
gewipae Yortoilo. ' | }

Es wurde nun gefunden, dass Tonordcgplo, dio duroh ‘eraotson von
Alnntniunalgpholatcn ait J=50 dol YWamaer jo Hol Alkoholat und Exr-
hitsen der so gawonnauen>Alunininnhwdroxydo auf 400 - 700° erhalten
worden nind, boaondors hochwirksame aroekcnlittol darstellen, di.
'ﬂbcrraachnndc sorptivo und strukturelle uignnacharton soigcn.

Die Variation dor gur 4arsetsung der Aluminiuaslkoholate angownndtan
Yassermange ergibt Produkte verschisdener Forengrsse und versschiee
- denen Schiittgewichts. S50 kann aus dem durch Zersctpung mit tiol
Vasaer entstehenden Alunintnnhydroxyd nich Erhitsen auf 400=To00*C eir
Alusiniusoxyd hohen Schilttgewichts crhalten—harden. Cat*cintchnor-
anfanhnnvnrnns.n von oa. 50 Gew.% scigt. Da fir den tochnztahnn
Gebrauch von Srockenmittein vielfach eine hohe Volumenbsladung

(g was-e:/hn’ mrocknnnsttnl) erwiinscht 18t, 1st es von Vorteil, sohwe
re axunanAunnxydo hoher Hygroskopisitit gpu:nnqn su kianen, Anderer-
seits et es fiur viele “rookenzwecks, 3.B. im Laboratorius, glastig,
besondors grossoberfliichige und leichte Frodukte sur Verfilgung zu -
habcn, cto bei hohen Wassardanp!konsentrationbn sine bo-onacrs 1axon~

w 2 -
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sive Trookeawirkung seiges. %Xim solohes Oxyd erhlllt man aus Alwminiws-
alkoholaten durch Zersetsung mis annlihernd der theoretischen Keage
Vasser und anschliessende Temperung anf éa. 400-T700°C. In weloher Veise
das Sohfissgewiohs von ungeformten und geformtes Aluninfusexyd (7ee®s
getempert) je mach den Fillungsbedingungen vartiert werdea kann uad wel-
ches la.-or-ntnah-ovornugnn die 80 erhaltenen Trockenmittel seigen,

geht aus folgender ZTabelle hervor: -

Mol Waaser j.
Mol Alkoholat

4 0,41 " 015 6o To 24,6
6o 0,60 0,80 Se . 47 30

Die Tabelle geigt also, dase auf einfache Weige und in weiten Grensen
nicht nur das Sohuttgowioht, sondern auch die sorptiven Eigenachaften
des Oxyds durch die ¥anl der Flllungubodingnngen singestelit und dem
3.wciligen Vorwendungnsweok angepasst werdan kunncn.

Die boansprnchten Alunin&uaoxyd—brockonnitsel geigen ausserdem 1n allen
Pllen in inren rrooknnngscignnaoharton gegeniiber den iidlichen, dureh
Fillung aus Aluminiumsalzen erjal teanen Golen, eine wesentliche {berle-
genheit. Das durch Fillung mit anniihernd der . theoretischen Henge Was:er.
s.B. aus Aluniniun~aao.-huty1at. erhaltene Oxyd (4 Mol H 20) seigt in
seiner Gowichtahelaauns sogar eine Lbarlegenheit von ﬁbe; loo% gegeniiber
~dem von £w»ihes Briickner und Hirth boach;;phenen Gel, wie sus dem Schau-
bild (I) hervorgeht. Auch das im Schaubild gu II oingetraganeAOEpd,(5Q
ol nzo) ist.dem Ublichen Alumino-Gel weit ﬂherlegon. inabesondere das

1l

geformte in seiner Volunenboladung. o _ v »

Beimpi ! Is i B ‘ . .
246 Teile Aluninzujnsok.-bntylat-(1 Ebl) worden unter xﬁhlnng ait 60
Teilen (3,3 Nol) kal tea Yagger oder sermahlenea Eis innig gemiascht. Das
broiige Produkt wird bei 150° gotroaknet, wobei der 4Alkohol gurlick-
gewonnen wird. Naoh einor Gluhbebhandlung auf 700°C wihrend 1 Stundo zeligt
das feinpulverige Oxyd ein Schitttgewicht von 0.15 &/acm. Seine nnxinnlc
wanserboladnng dbexr 1aﬁlsbr H§804 srreicht nach zoo Stunden. 79% aainea

Gewichts. o : ) L ~

Bdspiel I;: | | o » .

204 20110‘Alnniniunpinoeproyylat (1.Hol) werden mit 900 Teilen (50 Mol
_ _ o : . a3
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gokiihl ten Vasser sersetst. Das susgefallene Alumimiumhydroxyd wird

vom wiissrigen Alkohol absentrifugiers und geformt. Die Formlinge werdea
unter RUokgewinnung des Alkoholm bei 150°C getrocknes$ und 1 Stuande aaf
500® erhitst. Bei einer Xorngrisse von 2-5 mm erhiilt man ein Schlts-
gewiochs von 0,80g/0om. Die maximale “asserbeladung des fertigea Trok-
kenmittels erreicht nach 130 3tunden Uber loXiger H 804 So%X seines Ge-
wich4ts.

Patentanaepruoch 12

Verwendung von Tonerdegelen, die durch “ersatsen von Aluminiumalko-
holaten mit 3 - 50 0ol wasser je Hol Alkoholat und duroh Erhitsen
der so gewonnenen Aluminiumhydroxyde suf 400 - Too® erhalten wordea
sind, als hochsorptive Trockennittel.

. |
i
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Yerfshren sar Herstellung vom 1,2 Di-Ketomen.

Es ist bdekannt, Methylithylketon Cl, « OO Oﬁa . 0]3 in dor fl8s-~
sigen Phase su Dimcetyl CH ., ® , OB . CH su oxydieren, wobei &ls
Oxydationsatittel mpotcrsim, nl,otru.,slnn »sw, Nitrite im
Osgenwars von Ninsralsiuren, Zorper Ester der sslpetrigen Siare so-
wie Selendioxyd und Selenite anqowauﬂt worden sind. Es 1st ferner
beksnnt, Nethyluthylketon in der fltssigen Phese aittels Iufissuery
stoff in Gegenwart von ntlmtoran, wie Hesnganscetst, su oxydie-
ren, weel jedoch ksins Diketune, gondern sliphatische Smaren ge—
bildst werden, ' |
Se worde nun gefunden, dass Katons der-allgemeinen Formel

— . ®mR, ,C8 B |
in dor R bsw. R noyclhehn, 1»0,0}.1“& oder huorooyolucho XoB
.lomnorntoffr}uste, wie lbthyl., “kthyl, Phenyl, Bonsyl. Furyl o.8gk.
bcdenten, in dor Gasﬂphau mit Suserstoff, Imtt, an Smratoft an-

goros.chartar Luft oder snderen sauezstpfmuison Gesen in 1,2-131..
tetono aer au.gammn Foml ’
Ry 00 i 60 R )

Uberfabrs wemn kinnen, inaen nAn %u Bmfc dor Kotono im Gomuch
| mit Sauontoft baw. sauarutqf:thalts.gen Gas bei !enporntmn swischen
w nnd 150 ubar Aktlvl'ahlo leitet, dile nl.t nlchtflnchtiseu, mhrbaai;
-om Sauren bn. aeron seuren Ba:uon baudon hm. aktiviert worden
1st. Dieser R-aktiomorlaut ist umso aborncchonaor, aa beknmtlich
-als.bhatmu sek.Alkohole, m 5.8, uk.-Butylalmhnl, in der Baupt-
phase durch ﬂberlalton der mit laft gemisohten M.Mhold hp!‘e iber
Iatllysltoron bet1. Temparaturen von etwa 300% var su einftchon Ketonen

versrwihnten
4{m/P8lle 8180 su lothyllthylhton oxydiort nrdan. "

Qﬂ-— .
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Ia allgemeinen ist es Sagebraehs, eime sigliehss nisdrige Resktiens-
tenperetur einsuhslten, 42 boi oiner su weitgebenden Steigerung der
Reaktionstenperstur unerwinsehts Oxydstionsreskiienen auftreten, 4ie
sur Bildung erganischer Sumren oder soger sur Bildung von Kehlensimyy
fthren kzpen. 5e werden ausgehend ven Meihylithylketom sweokmissig
Resktionstempersturen ven 80 - 100° engewmnds. o
Am wirkstinsten erwies sioh eine Aktiviohle,lie nit !'ho-plwrturo oder
Sohwafelsare bsw, ssursn Sslsen getrinkt war, Vorteilhsft wird die
Axtivikohle in Nengen bis su 15 Gew.-% mit den ssuren Aktivatoren be-
lsden, ,
fe hat sich ferner seseighit, dsss durch Megsnshasn, dle die Wirmeleit-
tuluahit des xantukt-ttcrnlo cxhuhon, die Ausbeute 8n 1,2.Diketonen |
erhdht wird, So kinnen s.B. mit Virasleitblechen versehsne Kontaktrohrc
oder Konnktk!-crn, au von einem ait 'anoloitblochan versehepem Eanl.
rohr-y-to- durohsogen sind verwendet werden, Ferner kUnnen eon Kately-
satoren wur-ales.tondo Stofta, wie iht-upulnr odcr lstanapm 10-0
| :ngc-lnht sein, Auaurﬂou s.at e -lslich, die vorgenemnten ksanﬂhﬂ!n
konbiatcrt Mn&m sa bri.ngeu. Baispielsweise wird der akti.ﬂ.om
thlmhloabntakt nit S50 701.-% Alnninium!ma varmcht. Voitarhin '
' meigt sich der oiganertige Effokt, dsss eins durch Legerung fiber um-orcf
Yochen ersielts tlterung dar aktiviomn Aktivkohlo aine Erwmmg der
An-'bcuto an- 1, 2.Diketonen sur Folge hat, So waraon bai Binsate von
' lothylathylkaten ubor oinen solchen 3en1tertan Rontakt bes. einmeligen
Duremu Ausbenten ersielt; é!ie m; etwa 30% hahar als. bal Vemnéung
',eines frisch hergestellten Katmlysators li.egen. — - ‘
Die Erfindung soiy’ anhlni des nachfolsonaan Be!.spiela nlhor erlantort.
Eine sotiﬁrnto Aktmnom.o von der :om:aam 2-3m wird bei etwa 100°
ase nuymohzc att etwa 15% fzrmopnoa;houm belsden ist. Sodemm
wird die Aktivkohle mit demselben Voin‘askn." iu-i\n_iu_-apm _!urch-hoht
B

1
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and in ein Dyntaktrekr sus Aluainien ven jo 1 u Linge und 15 am Bured-
messer eingefiills,. Des Epntaktrohr befindet sich in einem Tugserded,
Ein bei 28 - 20° ait Nethylathylketon gesuttigter Laftstrom wird ded
100° mit soleher Btrteungsgeschwindigkeis Uher dem Kontakt geleites,
dass eine Verweilseit vom 15 sek., nicht Uderschritten wird, Dureh ein-
anliges Uderleiten wixd des Methylathylketon-laft-Gemisch su etwa 20 -
25% des apngewsndten Xetoms in Discetyl Ubergeftihrs, Die sus dem Ofen
sustretenden gelben Dimpfe kondemsieren su eimer stark geld gefirbtem
Pluesigkeit, dle im wesentliochen sus Discetyl, Essigssare und Vasser im
einem Gewiohtsverhiltnis von 25 1 100 : 18 besteht und daneben moch wanig

Acetaldehyd uné Essigester enthslt,

Pa toat-__nm tiche: v :
1) Werfuhren sur Herstellung von 1,2-Diketonsn durch ’Oxydiuoa' von ein.

fachen Ketonen der mllgemsinen Formel R , O , cl!a 1 4in der R bm.nl
acycusohn isooycl ische oaor hotemcyon.ochn !ohlomsmutnt!rccto
vboconten, daadurch galennnichnot, dlu dian Katom in der Damp:tphtao
ait Sausrstorf, Laft oder. aenatisen cmratotﬂuutigen Gasen. bei 'Iam-
‘raturen swischen 80 und 150° Gber Axtiviohle geleitet wordon, die mit

niochtfltichtigen, achrbasuehon Sguren oderxr aoron ssuren &uun gotruakt
2) Yozuhrén nsch ‘Amrueh-l, asduron gobmisehmt anss aeir' nfuij.:
sator in. Gazonnrt von font ansooramton nnd bu. odor l.ouo sugo-isohton
‘warseleitenden Stoffen, wie ¥araele uhlaohau oder Mstsllpulvern baw, .
Ietau-gm_n sar Anyom.ung oaat,
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Yerfahren sur lerstellung voan hochmolekularen, verspinndbares

Kunegatoffen,

Eg 18t bekannt, zu Eiweisstofln sowie eiweisshal tigen Xlrpern, wie
Kasein, Horn, Hautubfiéllen usw, Aluminiumhydroxyd, Aluminiumsulfat,
Aluminiuachlorid sowie verschiedens anders Aluminfumverbindungen,
wie Aduminiumpalmitat, Alusziniumoleat usw., zususetsen und hierdureh
plastihsche Massen hergustellen. Die bekannten iferstellungsverfahren
ergeben zwar plastische Massen, jedoch keine lislichen definisrten
Verbindungen, die erst durch Weiterbehandlung in die gewtnschte Form
der Hochpolymeren iberfinrt werden kdnnen.

Es wurde nun gefunden, dass durch Unaetzung von Aluminiumelkocholaten
mit hdhermolekularen organischen SHuren zeshittigter oder ungesittigter
Hatur, die mindestens 4 C-itome enthaltan, Verbindungen ewihal ten,
warden, die in organisehen LB3sungemittel, wie wasserfreien ilkohnlnn.
Koalenwasserstoffen u. dgl. leicht 1l¥slich sind und eret beim Um-
setzen mit Wasser in dampffSrmigem oder zlusaigem Zustand in neuare
tize hochpolymere Stoffe von der ATt der nnnstharse ﬁberpefﬁnrt wor-

den. R

_ 8o ernilt man aus 1 Hol Aluminiumulkonolat, wie heispielsweisc ALt

‘ miniun-ieo-propylat oder Aluminium~sek.-butylat. und 2 oder % Mol

' einer hochmolekularen organiaohen %&ure, wie BSnanthe, Capryle, Pew
largono, Pntal—, AGipine, &biat:ns!ure oder Aminosiuren bsw. einem

‘ Gsmisch derselven annidhernd farb;oee. in organischan Lﬁaunganitteln.
wie Alkoholen oder. nohlenwasserstorfen. wie 2Z.3. Benzin, leicht
liosliche rrodukite, die eich bei ger Hydrolyse mit VWaaser ma farblc-ﬂn,
plastischen, hoohmolekularen ﬁunststoffen umsoetzoen. '

Bei der “msatzung der aluminiumalkoholuta mit den orgunisecien ﬁﬂnrta
werden vorteilhaft nicht simtliche UR=-Gruppen der Alkoholate- -mit ‘
Shuren wigewveotzsts. Mun verwsndet beiepidsweiae 1 Hol slkoholat anf

2 Hol htaermol ekulare Fesvtstures und erhilt hiervei Verbzndunggn ‘
tolgander £ons~itution: -
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bei denen also nooh eine Alkoholgruppe bestehen bleibt. Ihnliche
Vexbindungen erhilt man auch durch Umnsats der festen Kohlensliure-
additionsverbindungen der :luminiumalkoholate mit beispielasweise
hhermolekularen FettsHuren, Bei dieser Umsetzung bewirkt  ent-
weiochende KohlensHure eine schnelle und griindliche Durchmischung
‘des Aluminiumglkoholats mit der betreffenden Siure.

Anstelle einbusischer Curbongiuren, wie insbesondere hihermoleku.
larer Fettsduren, k¥nnen auch mehrbasische aliphatische oder aro-~
matische Carbonsiuren, insbesondere zweibaasisoche Siduren, wie Adi-
pinsiure oder FPhtalsiure, angewandt werden. Ferner kinnen Gemische
der vorgenannten SH#uren sowie Gemische von ein~ und mehrbasischen
SHuren angewandt werden. Als sehr vorteilhaft hat sich die Anwen-
dung eines Gemisches einer hdhermolekularen Fettsiure mit Phtale
sdure erwiesen. Unter Umstiinden ktnnen anstelle der Siuren deren

' Anhydride, z.B. anstelle von Fatalsiure, Phtalsiuréeanhydrid ange-
wandt werden. Die Verwendung von ungesittigten Siuren, wie Ulsidure,
Linolenssiure w.a. ergivt Aluminiumvérbindungen, bei denen nicht aur
das Wasser, sondern auch der gauerstoff eine hire ende'W1tkung aus-
-dibt, sodass deren Vorvendung als Lackgrundstoffe besondersgeeignet
erscheint. Ferner kenn wenigstens sine der Alkoholatgruppen durech .
hydroxylgruppenhaltige Verbindungen, wie Phenole oder Naphtole sowie
deren Substitutionsprodukte ersetzt werden, wobei cbenfalls Ausgangs
produkte fir die durch Unsetzung mit Wasser entstehenden hochpolyme-
ren Kunststoffe erhalten werdsn.. r _

' Diese neuartigen Aluminiumverbindungen worden, wie schon 4m Vor-

' stehenden erwihnt, in gebrduchlichen organischen L¥sungsmitteln
“baw. 1in dem bei der Reaktion freiwerdenden Alkohol gelést und sodann
einer schonenden Einwirkung von Yasser, beispielsweise in Porm von
flﬁa-igem Wasaer, aasserdampf, wasserdampfhaltiger Luft, wasserhale
tiger Losungsmittel oder wissriger Alkalien untervorfen, wobei dlese

Aluminiumvernindungen in hochpolymere Stoffe ﬂbergefﬂhrt uerd'n»

Je nach der bei der Hydrolyae angewandten Pormgebung werden kﬂnst-
liche Fasern, Fiden, Fllme oder Biéinder erhalten. Fresst: man %.B.
eine alkoholieche LUsung einer derartigen Aluminiumverbindung dureh
eine Spinndiise in Wasser oder in mit Wasserdampf beladene Luft ein,
‘80 entstehen Jjeo nach der Griésse der Diisendffrungen adiinne Faso:n. di.
31 einan knnstseido&hnliohsn Produkt vorsponnnn ‘oderxr starkarn Fadna.

o R -
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die su kinstlishean Borsten verarbeitet werden kianen. Die dei derx
Rydarolyse freiwerdenden lliurea bsw. \lkohole kSnnen aus dem Yillumngs
aittel wiedergevoanen werden. Um die RUckgewinming =u erleiochtern,
ist es sweckmiissig, als Lisungsaittel fir die Alusiniusverbindungen
einen solchen Alkohol ansuwenden, der bdei der Ungestsung dcx Carbon-
stiuren sit den Aluminiuamalkoholaten abgospalton wirad,

Die erfindungsgemiss erhal tensn Xunststoffe kinnen susser als
KansWhserna auch sur Herstellung von kilnstlichem Haar, von Lacken,
Pilmen, Imprignierungsaittela, beasoners fur Textilwaren, sur HeXe
stellung von Druckwalsen und soastigea Formktrpaxra dieasen. Ausser-
dem kSmnea diese Aluminiumverbindungen infolge ihres achnellen
Trocknens an feuchter iuft als Xlebstoff Verwendung finden.

Ferner kinnen 4ie erhaltensn Eunststoffe, z.B. in Fora von Piden,
Pilmen oder Bindern, einem Reckprosess unterworfen werden, wodureh
eine Orhnturnng dexr Fadenmolekiile léngs der Puserachse elntritt,
waseine Verbesserung der mechaninchen Eigenaohattea der chgcbu.do,
indbesondere eine Lrhtmung ihraer aegRhanischen Featigkelit rur rolgo

- hat. Ausserdem kinnen. éie erfincungsgemissen Zurs tetoffe buw. dearaus
hergostollto Formkirper einer Hirtung unterworfen werden, &ie sowohl
durch Anwendung erhdhter %uparaturen. z.P., 100-15c®, als auch durch
Pehandlung der Xunststoffe mit gorbend wirkenden ¥ittoln, wie Fors-
aldehyd, aatirlichen oder aythetischen Gortatoffen bewirkt werden
kann. Durch diese Massnahmen, die gegebenenfalls auchk in Xombination
angswandt werdon k¥annen, vqrden sowohl die physikalischen Zigene—
scnatt-n, wis Pestigkeit, Goerflichenhiirte usw., als auch dic Be—
atands.gkoit gogan Ldmgsmﬁ.ttel gingtiyg beeinflusat.

bie Erfindung sei an Hand derx naohfolgenaon elspielo Akhor ere
liutert: SR ) v

W '

246 g Al\miniu.-aok.-butylnt warden mit Jo0 & eines Fettsiurege-
misches mit einen Durcnachnittuolcknlargcwieht von 150 sowie T4 g'
ock.uzutylan:ohol versetst und bei ca. 100° bia zum homgea“m-tm
stark gerihri, Die hierbei orhaltmonhumg wird durch eine Dlise in
Yasser gepresst. Die entsiehende Faper wird gewaschen, gemolmot an
. gegevenentalls bei hSheren femperaturen gehirtet. Die tsiterbehand-
lung ortolgt gaa-. den bei der Kunatfmrhar-tmuns uh.’u.chon Vore
Lahren. \

|
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Zu 344 g Caprinefiure und 166 g Phtalsiure gibt man 204 g Aluminius-
130~ propylat und erhitst das Gemisch suf ca. 110° am RUckfluss un~
ter aturkeam Rilren, bis eine schwachgelbd goflrbtc.'klgro rliseig-
koit entstanden ist. Das Produkt wird mit einem r!llstoft, s.B. BRuse
oder Aluminiumhydroxyd versetzt und hierauf in Ge%cnwart von Wasser
gerrissen und stark geknetet, wobei der grimste Teil des Isopropyl-
alkohols in die wiissrige Phase ilibergeht und hieraus durch Destille~
tion zurlockgewonnen werden kann. Die elastische Hasse wird abfil~
triert und bei einer Temperatur von ca. 90° und bei Drucken von
sinigen Tausend Atmosphiren in Pormen gepressat. Nach der Hirtung
der Presskirper bei ca. 150° iiber einige Stunden erhiilt man Husserst
‘widerstandsfihige Formkdrper. Die Eigenschaften der fresgmasaen
ktnnen durch “usatz von Weichmachern, wie Butylstearat u.a., vor
der Umsetgung mit vasser in weiten Grenzen variiert werden.

Fatentanspriche !

1.) Verfahren sur Herstellung von hochmolekularen, verspinnbaren
Kunstetoffen, dadurch gekennszeiohnet, dass Aluminiumalkoholate mit
1 bis 3 Mol, vorzugsweise 2 Kol, ein- oder ‘mehrbasischer organischer
SHuren bzw. Gemischen derselben ungosetat un die dabei orbaltannn

Produkte einer aohonenden Einwirkung von Wasser unxorzogen werden.,
2.) Verfahren nach inépruch 1, dadureh gekennzeichnet, dass anstelle
der Aluminiumalkoholate deren Kohlenaaureadditionaverbiadungen ange-

' wandt woerden.

.3,) Verfahren nach Anspruch 1 u. 2, dadurch gekenngeichnet, dass die
Umsetzung so geleitet wird, dass noch eine Alkoholgruppe bestehen
bleibt, indem g.B. auf 1 Mol Alkoholat 2 Mol hﬁhermolekulare ﬁett-
sgure. verwendet wird. ! , ‘
4.) Verfahren nach,Anspruch 1~5, dadurch gekennzeichnet, dass anateli
der Szuren- deren Anhydride, auch im Gemisch mit anderen S&nren, vYore
wendet werden. . : h :

9.) Verfahren nach Anapruch 1-4. daduroh gekennzeichnot. dassw wenigp
stens eine der Alkohplatgruppen durch hydroxylgruppenhaltige Tbtbinp;
dungen, wie Phenole oder Naphtolo sowie deren thatitutionsprodukto '
ersetst ist, , . S o SRR
6.) Verfahren nach Anspruoh1-§. da&nrch gekennseichnet. das.-cie Hy=
droly-qnprodnkto einer. laehbohandlnng. 1n-bo-ondtre einer ‘thermischer:.



oder chemischen Hirtung oder einem Streckprozess unterworfen

werdon.
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Der bdel der Hydrolyse aus dem Alkoholat ontatehende Alkohol wird
dabei restlos aua der Suspsnsion sbdestilliert. Bei der Hydrolyse

voa isluminiumalkoholaten mit wenig asser und anschliessender Be-
handlung des Péllungsproduktes mit vaeserdampf, wird in quaatitgtiver
Ausbeute und in httchater Reinheit ein Alnminiumhydroxyd erhnlten,

das pich bei c¢er nidheran Unt ‘ersuchung als Dialuminiumhydroxyd von
dor Zusammenset -ung 41203 - 2 320 exrwecint,

'Die deratellung dieser sluminiumhydroxydmodifiketion kann z,B. mach

dem Verfuhren des Patentss.... (Patontanmeldung St 61 887 IVb/12m)

erfolgen. Um die £11dung von Orthouluminiunhydroxyd c« von der Formel

51203 - azo bedi der Hydrolyse zu vermelden,’ sind sur Zersetsung

der ilkoholate relativ geringe iVsssermongen ansuwenden, die je aach

A der ATt des verwendeten Alkoholats vnraehiedcn.graas sind, sodass
z.F. ausgehend von ﬁluminium-ssk.—butylat weniger: nls 12 Mol Wasser,

vurzugswnaae Be10 Mol suf &in Mol Alkoholat, und anagehsnd vom

Aluriniun-Isopropylat wenigor ala 4 ol Yusmer zur Hydrolyac 4o Al

kohnlatn angowandt wnrdtn. ' ‘ )

Es wurde aun gafunden, dasa das Yei dor ﬁydrolyue von Alun&niunalku-
holaton,mit wonig Haseer wnd anaahliassenﬁer Behandlung des FPHllungs-
-produktes mit @assardanp: erhal tone Didluminiumhydroxyd hervorragend-
LUr ﬁosncfiaohq und medirinische Zwacke, n.u. alh Salbengrundlage,
‘geeignet ist. Bei der Herstellung setst sich das Dialuminiushydroxyd
beim Stshenlassen der Reaktlonsmasse im Laufe einiger Stunden vom
¥Wasser ab und bilaot eine ﬂuaeurst dichte Paste mit einem 31205-G.h51t
von ca. 15%. Diese Faste kann nach dem Abheben des Waossers unmitteldar
fir kosmetische oder medisinische Zweeke Yorvendntigwer finden. Die
Paste seigt die hervorstechends Edgenschaft. dasa bei ihrer Verdtnnung
it Fallor untor Hlhren selbst tiber Yochen Xein Absetszen mebhy statie
;tiunct, Demgenliss ist sie sur Hogntcllungrotnor bestindigen Aluminiums
hydroxydsuspension arsserordenilioh gesignet. Bemsrkenswert ist die

-l e



weitere Eigensohaft diessr raste, €ass #9lbet del starker Verdiaaung
mit ¥Yasser die Viskositit der Paste nicht wesentlioch verringers wird.

Yatentanspruochz:

14

Verwendung eines aus Aluminiumalkoholaten durch Umsetsung mit
wenig Wasser (weniger als 12 Mol, insbeasonderss 8-10 Mol) und
anschliessender Dumpfbehandlung erhaltenen Aluminiumhydroxyds fUr
kosaetische und medigzinische Zweoke.
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Vorfahren sur Herstellung vom Zinkoxydketaly-

sateren sur Dehydrierung von sekundiiren Alkeholen.
Fe 1st bekamt, sekundire Alkohole, wis Isopropylslkohol oder sex.
Batylalkohol su den ont.pncbondon Ketonen su oxydieren. Za dissen
Resktionen sind Kapferoxyd- und Zinkoxydkmtalysstoren sngewandt
Worden. Es ist ferner bekannt, die Uberfihrung von sek. Alkoholem
in Kstons, s.B. von prmpylukohol in Aceton oder wvon sek.Butyl-
alkohol in mtwnwnoton, “durch thermische Absp-umg von
Wasserstoff su bewirken. Als Katalysatoren fir derartige Dehydrie-
rungen wurden die nnohimmten Sub-tamn lngmndt s.B.toimr-
teiltes Kupfer, feinverteiltes Eobalt, an, lﬂ.chal 2utm¢w¢-
and subon-bost. Dh-o Kntalysatoren haben eber den laohteu, uu
sie niocht allein eine Dahymomngi‘umm in eshr oder wcnigor
starken Ausmasse auch eine Ibhwdﬁﬁrnng der ‘soknnd srca Alhoholo
anter Bndnag ungeshttigter touomsserstetto bow’.rm Dlo ntnl.-
1iechen nt‘mltoron 1nd @usserdes in ihrer Wirkong mo heftig, dass
@ie sus pruuroa bn. uknnamn Albholen :nnaoht gobnaotea
Aldehyde baw, tetono sa &hhnoxya ‘and 3es&tt1¢ton lohxomasor.
steffen utgaapnten wexden, maeo mllyattoun um torur gogoi L
ntclylmrgute, tnabeaondon mmglnrbiunngen, sehr c.ptin!uah,
'such neigen sie unter de- Einfluss hoher To-po;ltnron sum Bhtcm, B
wodurch sie hre AKtivitst weitgshend einblissen. s ist fernsr bekemn|
lhgnutnuxyd,nll Ghn-om lll hmuthzormohﬁmntom Mmsu.
wenden, 3a¢oon ist bei utnun eine lum sar aaaohuzum

wuuuuputng nthndo:.. - .
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Besondere Bedeutung #1s Dehydrisrungshntalysstores haden Iiamexydiets-
lysstoren erdlten, die s.B. nich TAYIDR durvh Iersetaung ves 3imbexplst
bei etwe 400° erhalten werden Xinnem. Es 1st ferner bedmnnt, die
Neigung vom sas schwer redusierbaren Oxyden (wie dem Oxyden voa Beryl-
lius, 3ink, Alusiniom, Magnesium, Silicimm, Titan, Cerseniwm, 3imm,
Cer, Thorium, Vansdiua, Wisauth, Chrom, Nolybdun, Volfrasm, Ursn, Meagsm,
Eisen oder seltenen Exden) bestehenden Dehydratisierungskstalysatoreh
sur Wasgerabspeltung durch Zugabe von Alksli- und Erdalkalimetellen in
Fora ihrsr Oxyde, Cardonate, Bydroxyde oder talss mit schwachen Smaren,
wie =,B, oramnchon SZoren, su unterdriucken, So soll nach den Angaben
der Literatur durch Zugsbe von Eatriumoarbonst (4,5%) su einem Zink..
cxydhtaiyntot die Neigung sur Fasseravepal tung so welitgehe nd hrab-
‘goutnt werden, dass bei der Dehydrierung von Isopropylslikohol bei

400° waniger als 1% des elngentsten Alxohols in Proprien tibergefahrt
wira, withrond ohna den .-oa-:nuts die &nktion sa etwa 5% enter Pmpyldnl
bildnng nrllllft ’ i

Par dj.a Br ang oinor hohen Ausbcuto an Katoum ist a8 jedooh wichﬂs,‘
. dses Xatalysstoren Wt nmon, die pzlkuaoh lnslchztonuch
dob.yduo:ana wirken, 4s die bei der ﬁahymtuunag gouu-un 125 [ Vg
fine bsw. dis aus den ahtma amh Polynrinﬁon oatstmuu
Komm-ur-wtra 173 dox Antcrboitm des zohon Ketons duroch Doatu.
xatien Sussererdentlivh starond wirken, indea dnn sslbtet bei Apwen.
dong von fberdimensionterten Destillationskolomnen in leimen wengeu
=it den Rciuk.ten ahorphon. Bolondor- deutlion atcht nieh uq Bil.
dung »en xammmrmrtca bei der mzmn nomrum 'na ..g,u.
toholca dlamh bomerkbar, dass .3, veim Voram:x eines duron lhhy. L
| drtcmg von Imrepyllmwl arhn.hma Agetons it "lmr, hum.
weise is Vbrh!ltau i:1, ctnn milohige i'tlbm suftrits, Sqfern dte
_- Menge der utm.un Kohhulmzsto:to 0,5 - 1% .mul?- -eh-an
@S
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s1ch soger sus dem mit Wagser verdimnten XKeton eine Slige Schiicht
von Bensin an dex Oberflliche &b, Des Yorhendenwein disser Nensimvoh-
lenwasserstoffe, dis im Sllgemeinen ungesiittigter Natur sind, seigt st
sich auch beli der Reimheitspriifung des Ketons mis Hilfe des Permengs.
nattestes, indea dei Zustts von Permsngenatlisung die Rotfirbung nioht
bestehen bleibdbt, sondern nach wenigen Sekunden versohwindet bsw, sich
Braunstein &bachsidet, Kach der Erfindung wurde nun gefunden, d@ss ein
fiur 4ie selektive Dehydrierung von ssek,Alkoholen besonders geeigneter
Katalysator dedurch erhalten wird, dsss Binsstein sweckmissig nach
seirer Evakuierang mit einer vorteilhaft gesiittisten Sinksalsldsung
getrinkt, auf etwa 200? vorgstrocknet und aledarm einer thermischen
Behendlung bei Temperatursn swischen 600 und 1oon°, vorsugsweise bdei
800° unterworfen wird. Als besonders sweckmissig hat sich die Amwen-
dung eirer Zinkacetatlisung erwiesen. s entsteht hierdurch ein Xete-
lysator, an h—c;_i;illkoholo wie iaopropylnhobol, "in 80 vollkommener
w.uo su den entap:ochoam ,Katom dehydriert wataen, dass 4ie unter
VQmmlnng der bo‘k-nnton Katalmtorea eintretends Olefinbildung suf
ein biahor nicht omiemc !l.mloatun eingeaschrinkt und donlufolse
such ate. ukundm Bndm von !ehlonwnsarﬂoftan darch l’olmri-
sation nne-tgohund onterdrickt wm. Bin an diesen htamntor ‘
~_erheltenes Keton seigt selbst beis Verdumnen mit der 5 - :I.Otachen l-ng‘
) y seipes Volunens &n Wasser bm !mm, worsus hamrseht, dass
eine Bildung von Kchlcmuaermrzen darch Polymmnun niokt ein.
gotreten ht. Selbst eine bei der teclmisohon Ibhwdricrung -vor bel.
-ylolmuo Ilopropylllmhol nicht su vermeidende zeitweise ‘!rwhm
dor Verwsilseit der nlnptocubor das 2 .~ 5:m derx ogtm g.zm
Vexweilseis, uu,znmm von 0,8 suf 2,4 Sekanden, ergidt keom
einen wesentlichen Anstieg des Propylengelslies im Pniges bew.dor
“Bildung von xou-mur-totton durch Folymerisation. -mu g,.,

‘.xu-matumr Yeime -uriirwo sea anto-pomn R
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Zinkoxydbimesteinkatalysator aus Isopropylaliohol eim Aceten ent-
steh$, das sohon beim Verdinnen mit Yasser im VerhNltnis 1:1 eine
starke Trtibung seigt und bei Zugade von Permangasnet eime sofortige
Entfirbung baw,Braanfiirbung bervorruft, erhilt asn en einea erfim-
dungsgemiiss suf 600 - 1000°, insbesondere 800°, getemperten Zink.
oxydbtnntotnhta]gﬁtor keinerlei Xohlenwesserstoffdildung.

Die exrfindungsgemiiss hergdstellten Xmtalysatoren weisen fernerhin den
Vorteil auf, dass sn deren Oberfliche wihrend der Dshydrierung seldst
dei hohen Verweilseiten kum eine Krackung eintritt. Infolgedessen
kenn dor Katalysstor iiber Monste in Betrieb gehslten werden, ohne 4ass
eine Regeneration potwendig ist. Ausserdem ist es vorteilhmft, dass
der Xatalysator bei nlchlaéun seiner Wirkssakeit duroh Ausbrennen mit
Luft ine einfachster Weise repuoricrt werden kenn, '
Each dor Brfindung ist es slso aglich, sur Dehydrierung mn nk.&l-
kohnlen su Ketonen aima Eatslysator su schaffen, der nioht uu_r die
Bi1dung von Kohlenwasserstoffen ’vianaemna unterdrackt, sondern sioch
tuch ce].bst bei hucluter Baancprnchm gegen Atrnngon der Fahr«oiso
uummrdnntuch m.ptmuch utgt und koum otm Bagoaerau.on be-~
-nuu.st. x . . ) [
Die srzmm seix an ﬁnd dor nlohzolaeuden Boicphh nahsr orlm.rt'
Beg._c_ghl 1: 85 3 Bimsstein einer Eorngrisse von 2 - 4 m \nrdon in -
-einem Rumlkolbon. der sich in siedenden ﬁluor befindet, ntt Hiite
einex olpmc iber eine Stonde entgest, Easch dem Abkiihlen lmlt man
75 on® einer Zinkmeetatltaung (30 §/100 cn®)disung) su ‘den Bimsstoin
sufliessen. Der so priparderte Bimsstein wird bei uo° g-mcxme
nieraaf langsta weiter u- anf 220° m mcuxunmx Gber 1 sgm.
saf etws 800° cmt:t. Der zw:gcun m xtttlylm“ batrlgt otws
7,255, | o | : |
 Dieser nmmmxnununur vird in .h Eousaktronr m o




5.
sunderfesten Chrometshl, das sich in einem elektirisch baheisten RUA-
renofen befindes, eingefllt. les Kentaktvolumen deirigt 170 ow’, die
Kontaktlunge 70 om. Bin bei 70° mis Isopropylslkebol gesittigter
Vagserstoffstrom wird bei einer Xomtskttemperatur von 425° und oiner
Vexweilseit von 1,4 sek, tiber den Kstalysator geleitet. Dei einstligex
Durchgeang werden 93 ~ 94% des Alkohols in Aceton umgewandelt, der
Rest besteht &us unumgesetsten Alkohol, In dem nich Abschs idung des
gebildeten Acetons Abrigbleidenden Reaxtionsgas ist neden Yagserstoff
Propylen in Nengen unter 0,5% nachsuweisen, Das abgoaohiodono Ranooto:

ton ist ohns besondere Aufardeitung farblos und seigt nach dem Ver-
ddrmen mit Wasser selbst ia Verhaltnis 1 1 10 keine Tribung, Der Keta-
lysstor kamm Uiber nshrere Voohea sur lehydrierung eingesatst wearden,
ohne dass eip wesentlicher Riockgang dor' Acetonausbante su beebachten
1st, Nach RUckgang des Acetongehalts &m Endprodukt anf os,90% kanm
durch Stoigezung der Doh:dmmngotempatatu bis ant $509 418 ur-
-prﬁmgllem Ausbeute wieder srrsicht werden, wobal ein Anstieg des
.Clefingehal ts ia Zndgas nicht stettfindet, Rach oimr Betriobsdsner
’von etwa 5 Wochen wird der htalysatoz vorteilhaft efner Bogonarntiou
" mit Luft mcmrfen, wonach man wieder dis nrsprungnone Apadbeuts
sn Aceton erhuls, = . A ‘ B
_ Beisplel 2; His dem gleichonlxkl'ta].y-’ator erhzlt man bei. Amouﬂm
oinss bei 100° mit sek.Amylalkohol gasuttigten Vasserstoffstromes
und einer zant&ttemutnr von 420° ein 94F%iges Iothylpropylketon;‘

E Patentanspriiche
- I; Veriahren sar Boutenung von zmuxyantammmn sar. n.agagg.m
von sekundiiren Alkobolen su Estonen, dadarch gkemseichnet, dsse '
grannlierter Bimsstein sweckmissig nach seiner Evaxuierung mit siper
Zinkselslsang getrinkt, hisrauf nohonond $tn&ut und lnschu.-so
eiver Tempersturdehsndlung von 600 bis mo vorsugsweise Iioa 800¢
5?’%’?&.’{3'335;@ h 1, dndurch goks iohmet,’ zmg.
(] n e L ge nnu ohne llsu Qm
sostatldsung nmnnt wird,
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He [
Alsaipiuaforniats, ‘
ks 48t dekanat, durch Umsetsung von feuchtem Aluminiumhydroxyd mis
95%iger Ameisensiiure wni vorsiohsiges  induanpfen auf den Vagseer-
dade Aluminiumtriformiat su erhalten. Dieses Aldainiumtriformias
48t swar nach seiner Herstellung wasserlislich, seiyt jedooh die
Efgenschaft, beim Lagern leicht in ein wasserunlisliches basiszcohes
Foramiat Ubersugehene Ausserdem $st Vordedingung fiir die Heratelluag,
dass man als Aunsgangsmaterial efin Aluminfumhydroxyd in friechgse
félltem dzw. ungelagerten Zustand verwendet, andernfalls $ist sine
Unsctzung mit Ameisersliure nfcht mtglich., i4n basisches Formist
bildet sioh nnch R.¥einlund u. ~. Stark bei der Unsetsung von
frisohgerilltern Aluminiumhydroxyd nit heisser Yoiiger ineissnsiure,
das sich in keltem Wasser A1t schwacher Trilbung l8at. Zur technisohes .
Darstellung dee festen wasserlidslichen besischen ‘luminiunforutntl
werden wasserarae Alumiﬂiuntorniatlbaungan in der Hitne gseratiubi.

Bes aiegen behennten Verfehren sntptehen swar anfinglich 18a110he
. Yorbindungen, die jedooh éasu neigen, bein Lz:gem in waeamn).tsi»
1liche Produkte ubarzugehan;

g wurde aun getundon, dase -aue roincn ﬁlnuininmal?oholaxau &urch
Bnaetzung ;mit 0,8 bie 5 #ol w&ssriuer imolsensliure Alnminaunhonau
bis triforaiate gewonnsn werden k: nnen, die sich, nach lhrem

- ¥ormiat-tehalt, in warmem oder kaltem iusser zu hochkonzentrierten
Lbsungen unflﬁaen 1aea¢n. Hierbveli wird die Amuisennaure vurtailhatt
4n eincr soiochen &onzentratiou angewandt, doni neech dex ﬁnsetznug .
des betraffend«n Alusiniumulikoholats mis ineisensilure dle Reaktiunuoi
-produkie 1n 2 Schichten, einer wasaorreichen und siser alkohoireli-
chen, aarallen. die vanainander gotrennt und einseln. &ufgﬁarheitet
werden. Afs der oberen alkoholreichen S:hicat wird der Alkohol

durch Yostillation azootrap nit Yugsexr abgetrieben, wobel goringe
Hengen Ameisensiure nur&exblviben. die wiader sum zinsats, QDZungpa
bewe it der nntoren, das Aluminium*ormiai cnthﬂltandln Behiahtt vnrh
'einisz werden. ins dar unteren Zohicht wird der: reatlicha axkchcl
abdestilliert. Der-k ckstand besteht aus giner konzaniriertln w&a&-
rigen Lisung des betrcffenden ﬁlunininmﬂorn&ats. Das Verhiilinte
sulncaaa‘cbortr und untoror sahioht ctallt siuh na. uaoh aan ﬂnnsan.

Noaderg, dea 23.%at 1944
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g%halt der angewandten Amsisensiiure daw. den Eigenschaftsan des sus
dem Aluminiumalkohela$ sbgespalienen Alkohols ein. Durch vorsishtie
&e8 Abdsapfen der Formiatlsung in diianer Schicht oder einer seanti-
gen grossoberfliochigen Aufteilung mit oder ohne Anwendung von Vakuum
erhiilt nan 41ie wasserllslichen Pormiate in fester Porm. Der Alkohel
wird bis auf kleine Verdampfungsverluste surilakgewonnen.

Obwohl die Aufarbeitung der Reaktionsprodukte durch die eintretende
Sochichtenbildung erleichtert wird, ktnnen jedoch Aluminiumfortiate
mit den gleichen Tigenschaften such unter solchen Bedingungen erhal ter
werden, die keine Schichtenbildung hervorrufen. So erhilt man bei An-
wendung von Aluminiumiithylat eine nur unwesentliche bzw. keine Schioch«
tenbildung, sodass es notwendig ist, die Riickgewinmung des Athylale
¥ohols durch Abdestillieren desselben aus dem Gesamtprodukt vorsu-
nehmen. Diese Darstellungsweise hat den Nachteil, dass eine lingere
warmebehandlung der formiathal tigen Charge erforderlioh ist, aie

Zwar durch Anvendung von Vekuum schonender gestaltet werden kann,
jedoch sind durch aie Vakuunlnwendung etwas grassere Alkoholvetlnsto

be dingt.

Bei Anwendung von uluminiumbutylaten tritt bereits eine weitglhlndo
Abscheidung des Alkohols in der oberen Schicht ein, sodass die Haupt-
menge des bei der Reakiion safallenden Alkohols durch einfache Sehiohn
tentrennung abgeschieden werden kann, Das Aluminiujalkoholat des sak.
Butylalk<hols hat den weiteren Vorzug, dass es - sich leicht—dnrcp
Destillation reinigen lisst und bei normaler Temperatur fliissig ist.
»Letztere Eigenschaft ergibt die Mdﬂlichkeit, das Alnminiumalkoholat
anter Vorsicht auflzbsungsmittel kontinuierlich zufliessen zu lassen,

—

Die Reaktionatemperatur wird unterhald 60° gphalten. Vbrtoilhaff
wird bei Temperataren 25° und 30° gearbeitet.

Weitarhin warde getunden. dass der waesargehalt der gur Umsetsung
mit dem Alkoholat verwendeten Aieisenaaure vorteilhaft umso graaaer
, gowahlt wird, je weniger Sdurekomponoate auf 1 Mol Al gur Anwendnng
'kommt. Die folgende Aufstellung golgt die/optimale Suurokonzantrstiou
fir verschiedene Verhiltnisse von aluminiumalkoholat zZu Ameiaonnaurc
bei.Varwendung von Aluminiumnsex.~buty1at:
. X Alkeholat + 3 HCOOH wmw==ioj - 60%13e HCOOH
1 Alkoholat + 2 HCOOH =—===30% - Sow%ige HCOOH
1 Alkoholat + 1 HCOOH -~---10% ~ 30%ige HCOOH



Bie Vahl dsr rishtigen Siurekomssatration ist aetweadig, wa swel
Klare Sehichten swecks mlglischst vellkommeasy lﬂok;cuznlnag dnn A&-

kohols durch Schichtenireanung su erhaltes,

Die Erfindung sei anhand eines weiterean Ausfiihrungsbesispiels, dei
dea xeine Schichtendbildung eintrits, erliuters.

In 50 kg einer 20%igen Ameisensiure werden uuter ltthren und Xfihlung
pertionaweise 29,5 kg Gurch Desiillution gereinigtes Aluminium-Xtkylat
eingetragen, scdaes dis Temporatur der Charge 20° nich$ ibersteigt. Bie
Lisung wird in einem Dinnachichtverdampfer dei 40° im Vakuum bis mar
frockne eingedumpft, wobei der Kthylalkohol als Brilde wiedergewonnem
wird, Das feate kristalline Produk? ist laicht wasserlSolich und kama
duroh Erwiirmen mit Wasser auf etwa 80°, beisplelaweise in oine Sofige
Losung von Aluminiumformiant Udberfihrt werden.

Die Ltslichxelt der Aluminiusformiate in kaltem und in heissem Vasssy
seigt einen Uberraschenden Gegensats. Die iWasserluslichkeit der exfism-
dungagemiss erhal teaen Aluminiumforaiute in der Kilte aimat in Hhoe
iiohem Masge 3u, wie die der Formiatgehadl v ansteigt. Zum BSeispiel
seigt das Aluminiuatriforaiat boi 1mnertsmperatur eine Lislichkaid
won 18,1t g 41203/100 & Ldsung, wihrend aas xlumininmdirormiat eine
aolchs von nur 3,1 g und das Alumininmmonn:oxmiat eine Lﬁaliehke;t
von 1,9 g Alaoafﬁao 8 Lisung besitzt. Andarerseits wmurde gafunden,
dass dte Lidslichkeit in heiasem Waaser Yel den formiatirmaten Alu= v
nzniunvarbindnngen. z+.B. bain Aluniniummbqoformiat, as nachsﬁen zst.,
So kean Alumianiumforziat in heissen Wasser von 90° bis gur syrupartie
. &en éonaiatena klar geliiat werden, acdsss die Lisung Jo-40% Aleos
enthilt, ‘withrend das alnnihiumdifarmiat bel dieger Temperatur mar
eine Lislichzeit von etwa 20% ALx04 zelgt. Das Aluminiumtritorniai ‘
ist bei’ 909 awar auoh etwa zu 20%, bazogcn suf 41233 lﬁelich, je&@gh
hierbei schon se 1natah11g dass nach kurzer Zeit bastache Verbindungen
ausfal_en. Ea beateht alao d»r eigenarti~e Effext. dasa die’ Baatﬁndig-
keit der in ¥asser gelédten ertindungagmméaaen Aluminiunfern&atqn gqg-ﬁ
' ?emperatureinflﬁgse mit fsllendem Aneiaenauurogehalt zunizmt, Das '
-Aluminiummpnoformiat ‘43t tusserat hestandig und seine Ausf&llunz ist
'exat bei sehr langem XKochen Taws aterkem Uberhitzen dex Lésung su

i beobaohten. Lp dst fernsrwbemarkunswcrt, dan= Lisungen 7on‘31n-131u-.
forriaten in Wasser, die lmrg nuch dem Lﬁsungaprezesa einer starken
Untarkﬁhlung, beispielowoise suf © bis ¥ +5° ausgeasatzt wordea. einn
wesantliea hishere Lea:iindigkelt bein dagern aufweiaca. wie nolchn

die einem naxohan Untorxﬁnlnnsaproses- hicht untarwor!hn vtrdel.
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3ieee Erkenatais ist beseaders wiehtig, da dekanatlieh wilsarige
Alwaistunforaiatlisungen dasu neigen, Mol lingerem Lagera waltsliehe,
basisehs Aduwnintiunforminte sussuscheiden und sieh u-rcma n vnb
fostigea,

Das Alwainiuaformiat, das bdisher mach tOblichen Yerfahrea nieht gawod-
aen werden konate, desitat infolge seiner hohen LSslichkeis usd l‘-
stiadigkeis in heissen Yasser desoniere Sechnische Bedeutung, Binsiehs
dick der LiUslichkeit dieses hoohdbasischen Salses ist es tDarraschead,
dass die ersten Anteile nummormn in Wasser verihiltaie-
miissig schwer 13slich sind, withrend bei Zugabe weiterer Hengen dieses
Salses die Lisungagesohwindigkeit stark sunimmd, bis eine. syrupartige
Konsistens mit sinen nzo,-Gtht von stwa 30-35% erreicht iss. 0ffen~
bar wirken die erasten Anteile des rorntat. als Somtakelloid LUr die
weiterhin sugesetsten Nengen an hochbamchn Produkt,

Es wurde nichs nur eia einfasches uni neuartiges Verfahren geTundek,
un feste, 1a¢crtmco. in Wasser bis su hohen Xonsentrationen 18s~
liche Aduainiuasalse der Apoinu&nro darsustellen. Dartiberhinans
warden erfindungsgemiiss m.rtigo. hoehbut-m nmumm-h
8.8, ein Muumtomt sugiinglioh, die fir viele tschnische,
nz-puxnozu textiltechnische Zwecke :utolp ihrer ausgeseiochnsten
Eigensohaften bestglioh Lislichkeit, Temperaturbestindigkeit usw. -
besondere n-mm‘ besitzen. Indem naoh dem b-mpmoktoa nrtnhru
Aeben ummtomnh und nummuemu auch tumou,mn.
basisohe nmvubwm uit einem mhmlmam't m .

~weniger als 2 Mol Ameisensiinre snf 1 #ol Aluminium g-m werden
kb ist susssrdea die HSgliochkaeis gegeban, wesentliiol noum o
noxmam. .einsusparen, Die ?ornncan; von nuuxmxmlnm

- muy mnzug von Aluminiumforsiaeten ist insofern besondeys vore
tou!uﬂ. ale-dieme- ~Alkoholate aus Abfallaluminium sewonnen mm, '
kamm und durah einen einfachen Bc-tinst:lmprunn in nmm

_ Fom mtvbnbnr eind, sodans susgebend von dissen reinen nuu:u-
" alkoholatea Aluminiussalse entstehen, die. sioh durch einen ;masers
ordentitohea hohen Reinheitsgrad ansseichnen. Diceer ﬂoima:lm
‘- ermigiioht die vmm. dorx Mrgutont-n Verbinm ﬂh- plum-.

: mauucm m 2 B 4

oo
‘u.mtom-m“ ot o
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¢ eniw. ,;‘::" obere Schient untere Sehieht
e SORS.4a ¢ AR.B. Menge Al OqAlk, AReS.
[Nel Gew.f oglo’ ae odn.0en. in g Gol.’gen.edn.ten.
ia Gew. ¥ in Gew.$

2K

30 257 ..“ 61.5 9,5 9,0 2” 16" ‘,2‘2 "’.
Se,6 Jo 173 034 TS5,8%y 9 7,5 373 12,7 B2 39,2 2743
22 20 25 243 0,3 79,0195 0,97 279 16,8 10,49,0 17,8

In der vorstehanden Tadbelle ’und S Beispiele unter Yerwendung von
Aluainium-sek.~butylat mit verschiedenen Mengen Ameisensiure aufge-
fihrs, wobei sus der ersten fipalte das gewichtamiissige Verhiltnis
Aluninius-sek.-dutylat su wissr.Ameisensliure sowie das Molverhilinis
ersichtlich ist, Die Konsentration der wiisarigen Ameisensiure geht
aus der 8Spalte 2 hervor., Die Mengen und Zusammenssetsungen der beiden
Sohiochten aind aus den Banpt*nlt.n 4 und 5 su ersehen. In allen 3
Rillen erhiilt man durch Abtrenmung der odberen von der unterea Schicht
die Hauptmengs des Alkohols surilck, der durech Destillation und Ente
.-ﬁ-iomg wiedergeswonnsn wird. Auch aus der uanteren Sohicht wird dey
Alkohol durch Abdontulation oeines Vorlsufs surfickgewomnen, Dex ,
an:aholmzo gorznsu Vcrda-pmsuvﬁckstm der obersn Schicht sowie
die alkoholfroic untere s:lhzoht werden vereinigt und in einem Vakuum-
Diinnachiohmﬂuptor auf daa feste Produkt aufgearveitet. Aus dem
Aluminiustriforsiat kaan beispielewcise durch iufltsung in dew *n-u-
bei 20° eins 1B8-20fige LUsung, bosogap aut nzo.,, erhalten. werden,
Das Aluniniundiformiat ist bei etws 70° in eine zoﬂgo Lsung
fibertibrdar, -am durch schnelie Unterkihlung dieser Ltsung von 7o
auf O die B-stmigkoat derselben susssrordentlich erhtht wird. Das
‘nach Beispiel I1IX crhnlt.no Aluminiummonoformias (1.2 Mol mninn-

' afiure anf ) Hol nmnin-) wird bei etwa 90° in o:no a&unm Mmc

,ahorgomn, d!.- o'hm B2% Al203 enthil t.

r.t.nt:ncpruchwos.

1) Ver-.hrcn sur Bu'.nn.m von fsaten, haltbaron. in 'nm :msoht
leichtliaslichen a.lunin:u-tou:latea. dadureh mkmnteachntt. duse rei.
ne Aluuimalkoholau bo:. !nmraturea uutorhalb 60%, mhilhstt

el -



bel 2% - 30° mit 0,8 - 3 Nel wisariger Aneiseasiiure umgesetst
wordea, werauf das Resktisansgeniseh nash AdSreanung deos Alkehels
in groeseberflliohlger Aufteiluag 8.5, in dUaner Sehxiechs, mif¥ edex
ohne Axwendung voa Yakuum sur Troekme gebhracht wird.

2) Yerfahren nach Aasprush 1), dedureh gekenmseichnet, €ass bsi Ver-
wendung der Alkoholats 4 von in Wasser wenig l3alichen Alkoholen die
Ameisensiiure in einer Xonsentration swischea 10 wnd 6o% angewands
wird, wodei nach Usmssimung swei 3chichten entstehen, derea eine die
Hauptmenge das beli der Unsetsung gedildeten Alkohols und die andere
das gedildete Aluminiumformiat eathils, wobeil aus der oberen ealkohole
hal tigen Schicht der Alkohol Aurch Destillation azeotrop mit Vasser
abgetrieben und die verbleibende smeisensiure eransut sums EBinsats
gedracht baw, mit der untersa Schicht vereinigt wird, worauf die
verbleibende wiissrige Lisung des Aluminiumformiats in dthner Schiocht
oder einer sonstigen groasoberfliichigen Auftoilung uit odex ohne
Anwendung von Vakuum sur Troockne gebracht .wirad,

3) Verfahrea nach inspruch 1) und 2), dadurch gekennseichnet, dass
der Yassergehalt der verdiinnten Ameisensiure umso hBher gewithlt wird,
~Je weniger SHure das entstohsnde Aluminiuxforaiat ontnalten soll.,

4) VOrfahren nach Ansprnoh 1) -« %), dadureh gekennzeichnet, dass das
aus sekundirem Butylalkohol hnrgcatallto Aluainiumalkoholat vurweadot

wird. ‘ —
' )

_ ' o
Steinkohlenbergwerk "Rheinpreussen”
- o - Die Direktion: .
‘ 2 ges. Kos ¢
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Es ist dekannt, Aluminiumoxyd dsw. XKorund sur Herstellung vea
Schleif-~ und Foliermitteln flir wissensohaftliche und techaieche
Zweoksxu verwenden. FUr die Schleifwirkung ist eine besonders
feinkristalline S8truktur des Aluminiumhydroxyds massgedlich, wo-
bei es vor allen Dingen darsuf ankomn$, dass sowohl weiohe wie
harte Metalle miglichst intensiv und abenalissig sngegriffen
werdea und swar 8o, dass eine nioht su lange Sohleifarbeit not-

wendig ist,

Baoh Untersuchungsbefunden von Le Chateller gibt Aluminiumoxyd
&egenilbaer Chromoxyd und Iisenoxyd in kirserer Zeit brauchbare
Schliffe. Lin besonderes Herkmal von roliernitteln, wie sie bei-
apiellwoisa sur Herstellung von Schiiffen in der Ectallographl.
Verwendung zindnn. ist deren abenmisaige xorngrﬂsso und Peintoeilig-
keit. Zur Errelchung dieser Iigenschaften werden besonders ¥ahle,
Sieb-. 49indsicht~ und Schlémmverfahren angawandt, die Jedooh
1nsgeaant 1angwicriga und kont-picligo Prosease. darstellén. Ein
besonders brauchbarss Aluniniumoxyd-Schleifmittel wurde bigher
durch Varglﬂhnn von .amoniumalann hergestellt. Jedoch: musste hier-
bei ein Husaerst zeitrunbendor and koatspieliger ‘Prozess gur Ente
fernnng von 30‘~Lnnan angesohlossen werden. iobin gowinnt oin
gesignetes Aluniniumoxyd aus mit “ueckoilberohlorid uktiviertem
Aluminium. Jedoch 1st auch dieger Jrczess sehr langwierig. Augsser-.
-dem sind diese fraparate stark mit quecknilbar varunreiaigt,luoa
dass gie fLir vinle Zwecke unrauchhar sind._

Es wurde nun gefnnden, daan hochwertige und beeoaders feintailigo
- Schleif- und Boliermitte; ebe:misaiger Yorngrsaae in eintachcr

e se dadurch erhalten werden, dass man Aluminiumalkoholato in
einenm aestimmten Verhiltnis miv Wneser sersetzt und den hierboi
*freiwsrdcnden alkohol anschliliessend mit Danp? abtreibt. . Kierbai
ot es. erforderlioh, dass das Gewiohtsverhﬁltnie von’ Aluninium~
alkoholat zu Wasser im Bereiche 1:0,5 bis 11,5 vorteilhaft 4m
Verniltnis 1:0,8 gohaltan wird. Unter' diesen spoziellen Rcakttnnn-
bedingungen ontntaht ein pastbnes Alumininahydroxyd baaonura

=

i.!}2'«,»



feinkristulliner Yora, das sum grissten Teil der Formel A120, - 2 K0,
4sem Di-asluminiuamhydroxyd gemiss der Nomenklataur nach #1llsti$ter umd
Krau$, entsprioht. Pulls flUr die Zersetsung des Al-alkoholats Hider-
hitster Dampf verwendet wird, sind im Reaktionsproduks grissere Anteils
BShait dor PFormel .ilUOR vorhunden. Unterwirft man dieses Produkt einer
S8chlimmannlyse, z.L. nuch Andressen, so erhilt man eine Korncharaktex-
4dstik, die z0igt, dass Uber 90 der Teilohen eine annihernd gleiohe
Korngrtsse aufweisen und swar unterhald 5 mti. Hierdurch iat es bedimgt,
duss bei deor Anwondung dieser Iaste als OJohleif-, Polier- und Putzmittdl
eine besoaders ebenaliasige dirkung ersielt wird. Bei Verwendung von
Paston, die 11-15% A1203 enthal ten, sum rolieren wan einigermassen
vorgeschliffenen iotallteilea erhiilt mun in k .rsester Zeit spiegel -~

glatte Fliichen.

Ausserdem i1at die errtndnngagamaaao Alumininmhydroxyd-?asta such als
Zahnpaste sowie als Futzmittel fir detalle eétce. brauchbar. “eiterhin
geigts as sich, daus die Tellchengri¥sne sowiz dle Hirte der Zinzel-
teilchen genau eingestellt werden kann, inden das primir erhaltene
Aluminiumhydroxydpriparat einsr Icmperaturbehandlung tor Druok aune-
gesetzt wird. Bei diesam Verfahren 1isst sich eintach“?ariation der ,
anperatnr bgw. des Drucks, der durch den Dampfdruck des Wassers bei &
der betrorfondan Eemporatur gegoben ist, sowle der Zeitdauer, in der
die Behundlnng durchgetiinrt w&rd. eine vurﬁndoruag der Korngranao '
durchfiihrene Dh.rrasehnndirwoiso waohsen die Teilohen .in Abhlingigkeit
vbn Tenperatur und Zeit ebenaﬁ-sig an, podass algo hiermit auf ein-
8achate Weise efkne Eﬁglienkeit gegeben imt, die Korngrtese und Hirte
Je nach der snforderung des zu - schleifenden ¥aterials eingsustellen,
ohne daaa~ein umst&ndliohsr Weg der dor Korntrektianierung not-endig

ist, |

Zar Her!telluag derx ﬁi-aluminiuhnyaroxyd-ﬁatse wird vorieilhatt aa.
Aluminiumslkoholat des sek. Butylalkohols verwendet, das bel normsler
!enperatur fzﬁaaig 1ut. 80 erhilt man’ beiapielswalno dnreh 1ntragen
'und nach anschliossendor Danpfbohandlung. bia d'e cntsprodhennt Paste
_@lkoholfrei geworden ist, eine Aufschlimmung von Pi-aluminfushydroxyd,
das sich nach dem Erkalten zu siner &uasorst dichten Porm klar wvoa -
iberschilseigon Yasser absetzt. Das uberstehcnde Wasser kann abgesogen
werden. Der Alkohol wird durch Destillation des Alkohol~Wa.-erg¢n1aqh¢.-
surﬁckgauonnnn. Die abgesetztien Paste £411¢ im allegemeinen 1n -eliner
!ozn an. die 12175 Alzo, onthﬂlt. Sie kann in dieser ?orn nla SOHIiiIL

ﬁé 5 -
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mittel und ioliermittel fur die meisten Iweoke Yerwvendung finden.
Die eigenartige Jtruktur des erfindungsyeniissen Aluniniushydroxyds
ergibt ausserdeam die MUgliohkeit, die 155%15. Yuste ait lusser bei-
splelsweiso nuf dus 3-fache Volumen su verdlnnen, sodass aleo ein
Produkt nit nur %:i A1203 entsteht, ohnes dans anschliessend wieder ely
Abseteen den Aluminiunmhydroxyds stattfindet. ilermit kunn also das
Priparat wuch in einor verdinnten und dennoch Husserst honogenen
Suspension sur Anwendung gelungen, -.ie es filxr viele Pollersweoke
erwliinacht ist., Die Tellchengrnse stellt sich du: ‘chiachnittlich su
90% suf Xleiner als 5 mil. Soll die Teilohengrisse sovie die Hirte
der Elementarteilchen &esteigert werden, s0 wird die Di-aluaminium-
hydroxyd~Paste in einem A.toklaven beispiclsweiso 2 Stunden einer
Temperaturbehundlung von 3co® entaprechend einem Dampfdruck des
Vassers von 84 atii unterworfen. Hierdurch entateat oino Xorngrisse
von durochschnittlich 10-20 mti in einer Menge von 90% des gesamten
Kornanteils. Durch eine gestalgerte Tenpernturbehandlung dexr Paste
Uber lingere Zeit wachsen die Teilohen weiterhin an, wodurch also
deren Aggressivitit gegenitber besonders harton Haterialien cnt—
' sprechend exhtht und oingestellt worden kann,

Rach dem Verfahrcn der vorliegenden i rfin&nng kSnnen alasoc in einenm
Arbeitsgang wertvolle Schleif~ und Poliermittol erhal ten werden,
deren Elementarteilohen anosererdantlioh klein und ebenmissig sind,
Die Teilohengritsse wichat Bleichmiiseig in ﬁhhhngigkait von Tempe-
ratur, Druck und Zeit an, ohne dass eine nnregaln&auigc Agszc-nra—
tion dex Teilchen atsttrindlt. acdasp hierdurch die Hogliochkeit
&egeben ist, Schleifmitteld fir alle Anroraerungan gu gewinnen. Tin
besqnderes “erkmal dieser Schieifaittel ist dersn Freiaain von
¥rendionen, sodass esie fLiir winsonschattliehe Zweoks, beiapiolcuoia.
sur derstellung von ietallschliffen :ln der &Eetallographie, buondm
gcoisnot ilt. ‘ -

| .

“Pta tentanspr tehe

1.) Verfahren sur ﬂerstellung eines besondsrs feinkdrnigan und
gleichteiligan Aluminiumhydroxyds durch Umsatz voa ‘Aluminfumal ko~
holaten mit Waaaer, dadurch gekennseionnot. dass das sluciniuvmale -
koholat @it ¥asser im Gowiehtavorh&ltnio‘l:o.s bis 1:1,5 vbrtoilhntt
im vgrhaltnie 1:0,8 gzersetzt.und vén den hei dexr Umaatznng eﬂtotaa—
conen Alkohnl baefreit wirds | . : :

2.) Verfahren naoh»Aagprnoh i, daﬁurch‘gokthnlofchn't. caén déi
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Reakttoasprodukt wiihread oder nach des Abtreides des eatstandensy
Alkchols einer Teppsratur- und Druokbchundlnng in GCegenwart vah
Yasser unterworfen wird.

Steinkohlonbergwerk "Rheinpreussen
Die Virektion:
goz. KXo s t.
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Bs 18¢ bekanat, Alusiaiuahydroxyd durch Behandlung mit geriagen
Nengea Skure, wie sum Beispiel Balpetersiure, \meisensiiure, Rssig-
sliure, Chloressigsiiure w.4g). in L3sung su bringen, bsw, su pati-~
sieren, Hiersu sind sohon 1-10f der stiohiometrisch sum sufllfisea
des AMluminiuahydroxyds erforderlichen Skure susreichend, Die Auf-
ldsung baw. ieptisation des Aluainiumhydroxyds wird unter Anwendung
von Wirme und mebheanischer kinwirkung, wie Rihren oder Kneten, '
altigenfalls in einem Riihrautoklaven vorgenommen., Anstelle dexr
freien sdure kimnen eunch normale Aluniniumsualss, sum Seispiel
Aln.iniunohlorid,vsquie auoh andere siéurhbspaltende Stoffe, wie
Chromohlorid, Eisenchiorid Wedgl. mur ‘Yeptisation varwendet werdsn,

Ba 1at forner bekannt, wasaerlSsliche hochbasische Aluminiumsalge
bzw. wasserlSsliche rGVQrsibleskolloidalea Aluniniunmhydroxyd aus
hasischen aAluniniumsulriten hergusiellen, indem man aus dissen vor
oder wihrend ihrer Verarveitung auf hochbusische Salsxe anderer
Sturen, die schwefollge Sture entwedor duroh &rhitzen oder pach Une-
setzen des basischan Aluminiugsul fite @it wasserléslichen Caloiume
salzen, Ammoniak oder Ammonkarbonat ganaz oder toilwoise cntfernt.
Die bel dieaser Sehandlung anfallende Faste, dic aus Alumintiunhydroxyd
baw:—aaa;hoehbaaiaqnenvAluminiunnalzan'bogteht, wird alsdaan‘pept&?”*
siert, wovei ein wesaerlislichas Iraeugnis erhalten wird. Bei diesem
bekannten Yerfahren 1st @@ erfordarilich, unter Luftabachiuss su arbei.
ton, um die Bildung unléalicher basischor Aluniniumsulfiate zu vere -
meiden: Beim Verarbedten eisenhaltiger Aluminiwdsulfite i1st der
Luftabschluag aunch aus dam;ﬁggng erforderiich, um éiaenfrbiq
Alusiniushydroxydprodukte su erbaltem. .. . - - o

Ple _nach dbn'veraéhiédenston‘bekunnten ﬁrbeifpwb;aqn'hdrutellbérqn‘
ﬁ;gniniumhyd:c;ydaole'weiaenwjedoog h?ohstana einen Alzcééeohgltl'f
von 5% auf. Vergucht man, diese Sole durch Eindamprbnvgufkcnqenxriéﬁ‘
‘ren, 8¢ tre%en'Anérlbcknngen*eia;  - o 1 R

- gur Herstellung von Aluminiumhydrexydeclen ‘wessntlich hiharer Kope
zentration ist bereitas vorgeschlagen worden, Aluminivmalkoholate mit
~ Verdiinnten Lbsungen einerwertiger Séuren oder deren Aluminiumsalsen
‘Zu ersetzen. Bel diesem Verfahren, das éegensténd.déa‘?atentlui,;..




3 S
APateatannslidung 3% €2 792 IW/12m) 1st, werdsn e,la die 0,01 - &
Lisungsa angewands unda ate Renge der verdtanten Siiure bsw, Aluniniume
salnllisung =0 gewlihl e, dass Alwnisiuahydrexydscle mit etwa ¥
Gelialt eatetehen. Die Sele kinnea tureh Eindaspfen oder shmpige Ken-
Seatrieruagmassnahsen bis auf einen szos-ﬂohalt ven otua 198 go-
Ur-npt werden, oAne 4ass eine Ausfloekung eintritt. Duroch weiteres
Eindempfen, sua Baispiel bed 60-80%, gehen diese opalessierendea,
8ligen Sole in ein glasiges Gal von stma Tox AIQO’-OMC tiber, das
sich in Vosser leicht suflisen ldset.

Diesa Arbeitsweise hatte gogeniibor den bekannten Vorfahrea dem Vorsug,
dass {n einem einaigen Arbei tsgang Aluminiushydroxydsols erhalten wer-
den, dis infolge ihrer wesentlich grieseren Hestindigkeit auf einen
binlang niocht herstellbaren A1203-00h31t konsentriert werden kiinnea,
Ferner komnen bsi diesem Vorfahren die sonst scrforderlichen kostaple-
digen PHllungs-~ und Wagchvorginga svecks Insolierung eines ioneonarmen
Hydroxyds in Mortfall. asusserdeam ist ein arbeiten unter ILuftabschiuss
nicht orforderiich. ' T

ai-wnrde man weiternin gofun&an. daas mun bei der Unsatzung der
Eluminiumalkoholaii’uitAﬁﬂuran 9der deren Aluminiummalzen unmittele
‘bar sa Aluminiunhydroxydsolea hlherer Xonsentration, und zwar zu Solen
mit einem Al,0;-Gahult bis mu etwa 3o% gslangen kann, wenn die Shurem
bsw.-dargn»Alumin&nnag;aa in hBherer Xonzentration als 0,1-n heispiels-
weise 1n einer “onzentration ib-r 0,1 dis 3=-n zur Anvendung kommen.
‘Durch Zindampfen kianen diege kongentrierten AQuainiuajydroxydaole
welter konzentriert und bui weltergehondem Zindampfen in LAasklare
feate Galc,ﬁberggrunrt wardsn, die in Yasser wieder'bis_zu danlhucas
aten Konzcntrutiqnan,lgiqnt i%slich aind, v ; ‘ '

. ” . ! ) ! -
Gogenlber dunm Verfiren des Henp tpatents woist die ueue’ﬁrha;tswciaa.,
dea Vorteil auf, duss unmittelbar Aluminiumhydrox;desols von wersente
1ich btheror g@nsegtratidn erhéltea.warden,iwodurch Enar319§§§¥ih o
" eingaapart-warﬂen. die gemilss-dem Verfahren des Hauptpatents wmur
Eonzeatrierung der 3-551g anfallenden Alusiniumhydroxydsols erforder-’
lion sind. e ST T
Das Aluminiuchydroxyd ia Solform hat die Zigenschaft, chemisch
Husserst reaktiv zu sein und ist dasit ein geelgnetos zﬁischanprdé
;dnkt‘zu‘waitereh ehemiaehqnfUuuetgnngen,*beispielaweiae*mit Fatteliure
tur Herstellung fettsaurer .lusiniumsalze. Welterhin besitst oe. eine
gewlsse Scimiermirkung, die es befihigt, als Bohrsi und Gledtmittel
~ 2u. dienen. iusserden beatﬁzenfdie;Alumfﬁi&mhydrqudaolo von hiherer
Eonsentration ausgeprigt klebends Eigenschatten, die'xhro'#;g';gdﬁlk'
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als Leime sum Befispie)l rur Papler wew, aahelegea, Vea besenderer
Bedentung ist dte bigenschaft dieser Scle stark adsoxrpiiv anufl Fard.
stoffe, Lasyme wnd Viren su wirken, sodass sie als Ausgangssteffte
fur Adsordatimpfetoffe von Bede.tung sina,

Patentans prauoh .

Welitere Ausgestal tung des Verfuhrens des Hauptpatents (Patentan~
®eldung St 62 792 IVd/12m) zur Heratellung von Aluminiumhydroxyde
solan bgw., von wasserlislichen reversiblen kolloidalen Aluminium-
hydroxyd, asdureh geksnnzelchnet, dass die Umsetzung der Aluminiuge
alkoholate mit einwertigen Siurea oder LSsungen von iluminiuzsalgen
dieser SHursn erfolgt, die eine hihere “onsentration als o0,1-n
.aufweisen., o

\

St;inkohienheqyer& "Rbeinprauaiqn~
Die Pirsitioa: ' '
"88%2. £ 08 ¢
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MW

e 1is% dekannt, Aluxiniuxforaiste dodurch hersustellen, dsse fouehies
Alosiniuvatyéroxyd mit 99%4ger Ameisensture durch varsichtiges Ein-
denpfen suf dem Wasoerdeds ungesetat wird, Hisrdurch wird ein Alw=.
sintun-tri-formiat erhalten, das nach seiner Herstellung wasserlBe-
1ioh 1st, Jedoch 4i1¢c Eigonschaft neigt, M.n legern ledicht 4in wasser-
unltelichs, basische Alumintumverbdindunsen uhorzuaohm. Aussexden ist
hierbei Vorbedingung, dass éas Aluniniumbydroxyd in frisohgefillten
hew, in ungelagertem Zusgtand mit Amoisensfiure sur Ussetsung goleng$.
Naoh N.WEINLAND und A.STARK bildet sich bei der Umsetzung von frisch
géfullten Aluminiunmhydroxyd mit Sofiger Ameissnsiure und susschlies—
ssendsn Adbdampfen muf deno Yesscrbafdy sowie Troclmm fbhay achmf‘d.-
sinro ein besisches Formiat. der Zuamemetmg A1 {om) (moo),.

e Aluminiumfom&at habou vor anen Dingen taxtu-ohamhnhc Baden-
tung und - ‘werden fhr die‘Vummndmgsm asulh auroh Umetzung vyon..
Aluminiunsalsen mit Alknlie oder Erdalkaliformisten gowonnens Zur
toohnicchen Darstellung einos: waaaerwanehan, basischém Aluminfuse’
formiats wird ansgerden” 80 VoTgogangon, ’ ‘dabs nman waeaarstme A:mxd.ntu-
:Ecmzxiatmaungen in gder Hitzo poratiubt, Eiarbei “entatehen wohl voriber
gebenf 1bsliche Prodnktes d1e jedoch insbesondors im- Lioungon daga
ne:l.gon, als sohwerlamohe, basische Ammiumfomiate amazuzaileﬁ.

Die Bokannten Ve ~fahron wa%atten alao aie. Herstellung von Wut
voriibergehend mearms'i ichen Formiaten deon Alnm:lniums. Vorbem.ngmg
Ast hierbei jedooh, dass nindestens 2 Hole Anoisenstiure auf 1 AL
By Anwendnng kaamnen. In Allgeneinen warden bei dor technischen
Hmtellung von Aluminiunformiaten £ur textumame Zwacke ﬁs.e
Bpnganverh&lmme “so gowihlt, dacs die Zuaammenaetmg asr I»Eamg
‘don neutralen rmm.at a:.-(accso), entnpﬁcht. : , S

-8 wurfe mon gefunden, dnbs hochkmanmerte and baetﬁndige wm
van ameu'men A:Lmnmiumxcrmaten, dio. :msbaaonﬁem f&r ’texenche-s
m;!.ac&:e m:d mmh phemmzeitiaam Zweolm Bo&eatzmg hshsm, ca&zmh a:*-
Auftoilangy wﬂmﬂ als Sol, bei ernithter i"omparam m W
surs in oiner salchen Honge umatat, dass 1 a1 hsohstm 2 m
Amﬂ.aenam tmteﬂmahen‘ ""a kthnen’ alao iber das be&annﬁu s ‘




Di~Yormiat hinsus aneh hllherbesisede Almminimxformiate exbaltem
werden, &ie in Wasser seldet bei Al Dy-Kensentrutionen Wber svs
Sussezet dDestindig du.{na-buomeludumo.lomu’ﬂ
Anoisensfiure desocen auf 1 Al ait dea Almminiwshydroxyd S Selfess
sur Ussetsumg gelangen, Ein Kriterium fur die shemisehe Reaktien
dcraamnu G—Mumw 1ot 410 dor Yasser~
biléung enSsprechends Wirmstthuag. Vortoilhaf$ werden als Ans gm go~
material hoochkonsentrierts Aluminiumhy&roxyd-Sole sit einea 11‘0,-
Gehalt von os. 20% verwendet, wie sie doispielsweise @ursh Unsetmsung
“Van Aluminiumaikcholsten ait vordunnten einwertigen SAuren SeB.
Selssfiure erhalton werden. Jedoch kann smoh nach enderen Yerfahrea
erhaltenes konozdnha Alwummhydroxyd it mhenclm mM
-werdens .

.Besonders homratoohena 131: dic Figonschaft dor naon den lpomm
‘ten Verfahren srhaltonenm Alurninismformiatl¥aungon, trots ihres hohen
Gehaltes an A1203 reletiv nicdrig wiskos su sein, was fir &10 Soohe
niacho Vermrbeitung der “dosungen Hussomt wertvoll iet. Diese nie~
, drign Viskositit wird erﬁndungagem&ss nur ‘dann srhnlten, wenn &ie .

Unset-ung der Ameisensfure mit dem nnmmmzyamxya-sa dboi orhbhe-
texr Temperatur- wrteilhan tibor 509C atatifindet. Rel Zirmertemw

peratur nmgeeetzeg I’rodukte, dic nux Aan derxr exotnermen Roaktion
entsprechenden ;emperattn'aneﬁa,g e"fahx{en, ergeben beinm Frka&tcn
Poste Gallartaa. Ez-h:ltst man jedoch diese Gallerten untor smku
Bihren naﬂhtrgguoh anf coe 90% =0 exhiiit nman nach den *"mzm
wicder flissige. und stabile, beis;;ielsweisc filxr textﬁohtmisaha
z!z.'eesse branchbare Lésungen. 1 »—Iﬁuungen besitzon ausaardem eine '
hohe Iagerbeatﬂndigkait,/wobei anszmehmen is 1;. aaaa dap ﬁberaehﬂtam
_Rono:ldale Blmminimzydroxyd ale nehntakozloxd fﬁr dle mmm
Alvminiumrormiate diemt, | . SR .

Exfimmngagem kannen also se:tbat bol ‘mmndung geringar Ame:l-
sencBurenengen noeh hoohkmentuarte ‘besische A;minimfomiaﬁ-
~1¥oungon hoher Stabilitit erhalten. worden. Hierduroh wird eine
'Bgmert:yarnia von mindestens 33%, 1m sligomeinen bis 66 und mam-
mBgliche Weiterkin knnen aus den. Bekgzimmaukton des kollm
- tm::iumhydrexyaa mit Ameisensiure durch vors:lchtigas Vurlmﬁm
des W-scors ‘Gusgerst hecm»:mentuorte m bosttindige msnugut D
sischer Ammwormiate gewonnen wu-aan, de nolbat bed tlnu
uzo,-semt von 25=50% noch flusoig oinde Auch bei lingeres m
{iber mehPere Eonata mtt ke.ine v‘erfeatignng m mm Otn.nﬁ

-:S#-/ '
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weitarer Konsentrierung der lLisungen, belsopielsweise durch Sor-
stiaden oder durch Vakmnm-¥almwentrocknung, entetSehen glasige,

feste Produkte, die Nuse -rwt lagewdestfindig eind und sich in
Vasser leicht wisder su LUsungen hiichator Xonsentration sufibsen
lassen, woboi diesce Lusun;en wieder die gledchen ftnstigen Eigen~
schaften beslglioh Viaskositit etc. soigen, wie die Auganplnnm

des dasisochen Almmintiumformiats.

Bodopiol: In lo Litar 1,Sn=Salgatiure oiner ampqmtm- von ea. Bo?
werd:n unator starkcm Rithren withrend % Stunden portionsweise 10 kg
Aluminiumo?.-&xtylat ocingetragene. Dor bei der Reaktion freiwezden~
de sek. Butylallohol wird durch Abdectillieren surlickgowonnsn, wobd
Qle mit Alkohol ageotrop vordampfende longe Wasoor laufend eveetst
wird. Das 80 o-haltene klavre Alnn;.niunhyd;ow&-:‘iol von einem
Alaos-aahalt von etwa 207 wixd bei 80° unter Ruhm ntt 1,58 kg
85%18e Agpoisensiure versetst, wobei ein *ompemturancuag 2 begb-
achten iste Hen erhillt eine Leun; won basischon Alwn:mimfomsat.
die durch vora:lohuges ELindanpfen auf 295 A:.ao,,-&.hnt gebrachs
wird, n 4leoer hoohkongontrierten Form 1ot dan Produkt mommc
und :ntozge ees.ner meinm Raumbeempmhmg beeen«m gu:mu sum
,’km.__ T ~. ;o

; ratont-nspr\ucho..' o : -
1#) Vartm sur Harsteum.s von hocl:konmntﬂerban una M-n '
‘basisohon Ahiminiunforniaton duroh Umsetsung wvon ummmw
&1t Aceisensiinre, daduren Gokennzolohnet, dasa des Almn:ln:mru
drom in kollotdsler Aufteilung, vorteilhaft in. Solform, ded
erbihten sweckmlissig tbor So0 Uopgonden @emmamm nit muw-
sHure in oimem solohen Vorhilinie umgesetzt vird, dass elnu Alo
“Atom hich#ntens swed Yol smure ‘enteprechends B

24) vmm nson mm»m 3 wmh gaz;emaamw, dnem m
.Bmemrlg mit Ameiesnstiure oin ‘kolMdales. A‘tnmnimhyw ey
wondet um, das durch Bmtmg eines Amamm&mxm ads
olner Untervohuss an verdtnntor SHure mter mebl:nnmﬂw Ah-»
Mﬂm‘hﬁoﬂ dos muhmasa M mmusm :

am;anbmm *m@m_  5.,0 -y
' Hle mmam o
mxa;t

i,
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Barstallnax Yes reiaster eseisasmrexr Iopexde alsdrisme
Sur NHerstelluag wiseriper Lisuagea vos Alusiniunasetat sind eine

sresse lahl voa Yerfahres bekaant. In den meistea Fillen werdea
Alwminiwmsulfat bsw. Alaun als Ausgangsprodukie verwands, wedei
diese entwedear nit Natriumaseetat und Seda oder mit Bleiacetan,

' Bariusasetat oder Caloiumacetat bsw. Caleiumearbosat und Eseig-
siiure umgeseist werden. Um elne reinmes, in.bnondorlo LUr medini-
mische Zweokse geeignete Egsigsaure Tonerde su erhalten, bean-
spruchen diese Verfahren einen hohen Aufwand fiir die restlose
Beseitigung dexr Natrium-, Blei-, Barium- bsw, Calociumsalse.Ausser-
dex muss schon bei den fir die doppelte Umsetsung verwandten Aus-
gangssalsen des Bloio. Bariums, und Calciums auf cm hohe Rein-
heit geachtet nrdm, 'u woesentlich sur Vorctourung do. Endpro-
dnkto. bcttrlgt. - _ : -

Altorc Verfahren bo-ch&x‘u.pn sich schon ut der direkten Umotznn;
von Almniunhydroxyd =it Lseigsiéure. Iafolge der norptinn Eigon-
-ohatt des Alumintiushydroxyd ist bei deswmen Herstellung die Gofahr
auor Verunreinigung am-ch rremu.onon der Ausgangssalze vorhandcn.
8odass sunliohst ein kost-pioliger Waaohprosu. des Alumuimahydroxyd
aotwandig ist, der .‘mfolgo seiner zeitlichan Beanspruchung 6ine .
Al terung des m&onnt erhaltenen leichtlﬁsliohon HBydroxyds der -
¢-Nodifikation traoh wILLSEA'nER und KRAUE sur ?olgo hat.

Ea ist ferner bokmt. ‘sar- Vumidnug e:lner Vernnroinignng dnrch _
rrudrom Alunin:lun olaktrolytisoh in Enoiga&nre amfaulﬂuon. wobo:
oine aohr roino I.tsauns Von mmunnacetat gowonnen wird. Bei d.iusoa
bckannte.n Verrahron nuss jedoeh eine kleine Menge calciunaeetat P
sngcnotst w-rdon, um die Leitﬁmyteit des Elektrolyten sm erham
Amuerdon ist - Vorbodtnguns des Verrahrens, Alnnininnanoden von ‘
_hohlr Reinheit ansuwenden. . | . : R

tbex dia Zumemetm cor hai den wrachiedenon mbottm.tho&a
crhaltonon bans-auron &mrdo 13t nar wanig bekannt, dooh gibt

N dic Mtoratnr. boispieluwciaa ‘dan Dentaohe Arsne:lhuch. ca.- Znsm
setsung Al (OH). (035002)2 an, aodasa auf 1 Mol Al ns.ndc-tm 2 ﬁol

v Eluﬂnro Xkommen, Der- A:l.zo,-eomz der Aluninimmtatl&mg -011
mh:buﬁundoatongﬁ‘ﬁbotragen._” e -

Es wurde nun. 3emnaon. dass llltarat bsatﬁndige und rom nmﬂunl-
notatlﬁmgon oznoa hcsimmgehalt- voa mmi;er a.la 2 lio]. Euua-

) ' ;'...» 2-
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ofiure amf ein Mel Al suf einfashe Velise Qureh Unsotsuag vea Alwnd-
Aimmalkohslaten ait verdtinnter Esgigsiure und aasehliecsseands Ad-
destillation des freiwerdenden ilkehols erhaltea worden, Bie Alwm-~
aiaiwaalkoholate, beispicleweise Aluniniwsiithylss, Aluminiwntigo-
ropylat u.a. werden ans aktiviertea Aluaminium wew. dessea loglo-
runges uaidea esitsprechenden Alkocholen mach bskannten Verfahrea
orh-ltqn und gegedensnfalls durch Destillatsion gereinigt, Als
beseaderes drauchbar hat sich das AluminiumalkoRolat des mek,
Butylalkohois erwissen, das bei normiler Temperatur fitseig 1st.
Insofern ist es besonders su der beanspruchtea Umsetsung geeignet,
da das Alkoholut vorteilhatt kontinuierlioh und uater intensivem
Rillren su der deispiclsweiss o.l-aornalon Eesigslure  Sugegeben wer-
den kann. Dbie u.-etsung wird in einem geschlossenen Buhrbohllttr
bci exrhihter Icnporatur vorgenomnen, sodass der troiwcrdcndc Alkohkol
duroh | bdcatillioron und xondunnioron qnantit-tiv snruokao-onnnn

'm. . ) ) _ ) )
Es knnn ortindungostlﬁnq auoh 80 vorgogangen werd‘n, da.l da-

iagser u-gpnotzt wird, Anschlieasend wird die<Eaaigaanre in solchcr
Kenge sugegeten, dass ant 1'HQl Aluminium weniger als 2 Mol Emsig-
siure sur Anwendung ko-men, wobei die S&urekonzentration des An-
satses 1 Hol LZasigsdure pro,Litor ‘nicht ﬁbersteigen 8011¢ Vortoil—
haft wird bei 1/10 btl 2/10 ¥ol S:iure pro Liter .gearbeitet. an-
schliesaend wird der Ansatz bei ernBhter Temperatur kurs uaterhalb
des sxedepnnkxeu b 2 Stunden stark gerihrt, wobel daa Aluninium-
hyaroxya sich auflbst. Diese iemperaturbehandlunb kanh mit -denm
Abdestillieren des Alkohola. der 1n den meisten Fhlleon mit Yasser
‘ageotrop verbnnnon wordan. Entepreohenc‘der abdeatilliertcn.Wasser-
- menge muse der Ansats von Zeit zu Zeit mit desttlliertem Wasser anf
das tnagangsvolumen aufgerallt warden."'\ - 2

§

Dié hierdurch eghaltane b&sung hoehbaaiacner Alumininmaoatato ist
'1eioht tribe, . ohne jeéoch -elbst bei langnrornhagorung nnlaalichn
al-?erbindunbon absuscheideg. Bdn bo-onderes Herkual der erfindnnga—
geaﬁaa.n essignauren Zonerde ist deren hoher Reinhnitsgrad; hier~
durch 1st es aioharlich auch . badingt. daas nach ‘dem boansprucnttn
Verfahren eino stabile essigsaure Tonerds nit nur lo% des. Ba-ignu&nr.
gcnalt- dexr. nach b.kannten Vertahron nsr-tellbaron fr&paratc gpuenn.n;
'ordcn kann o S
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Bas Verfahrea bdesitst gegeatider dem bisherigen Stand dex Teechaik
folgeade Yorstige:

l1.) Su éer Herstellung der reinea Aluminiumalkehslate

kana Abfall~ bsw, Umschmelsaluminium Verweandung fiadea.
2.) Das Verfahren erlandt eine e¢ssigsaure Tonerde ausser-
ordentlich hiedrigen Essigsiiuregehalts von guter Lager-
fihigkeis su gewinnen, sodass hierdurch bis su 9o0%
__Essigsiiure oingdnpnrt werden kianen.
Beispis):
Zu loo X 0,15 M-umuro I&ont man in einea ‘emafllierten Eisen-
dehilter unter starkeam Riuhren wiihrend 1 Std. 15 1 Alnninin-lok.-
butylat gufliessen. Tie- Tcnporatur wird so. gahnlton. dass die chargt
eben schwach siedet. Der freiwerdende sek.-Butylalkohol geht aseotrop
ait Yasser Uber einen Ktihler in eine Do.tillation-vorlagn ab. g
' vihrend der Abdestillation des Alkohols muss von Zeit zu Zeit das
Volumen der chargc mit Wosser auf 100 1 aufgefiills werden. Nach dan
Brkalten erhiilt aan ‘eine schwach triibe. Flﬁssigkait. die asuch bczn
Lugern: tiber mehrere Sonate keine wo-ontliohan gua-choidnngen loigt.
’Dio Untor-uchnngpn diesor on.igsauron Tonerdo orgibt Polgondoa:

e

3,02% Aly05 o _' S ,
o - 0,T9% Bssigpﬁuro o e
d/155_ 1, o%o : R o
Pg = 4431 R .' = - o
‘Dis or!indungpgemﬁsa hsrgestellte eanigaauro "onarde hat den
VOrteil, eohr geringe Antoila -an Bssigsﬁure za hesitzen,‘

wodurch bct'ihrer pharnakologischan ?erwendnng ﬂautschnaen die
’bei Verwendnng gewbhnlicher, d.h. nach’ bisher ubliohen Vertahren
hergeatlitor Tonerde durch deren S&uregehalt hervorgorufon uoraen,
(Bildnng GOganauntor Waaehfranonhaut) nicht cintreten. Biqh.r -nBto
vielnehr oin bestinmtar Sunrogahlt (nacn D.A.B.-G zwel - ﬂol Eonig—

- sure aut ein,AInmininn) bei der Herstellung wvon Esaigs&nrerun# .
Tonerde oingehalten werdon, um ein’ Frodukt von ausreichender Halt-
barkeit zu gewinnon. Beifder Verwandnng der essigsauren. Tonerde
T textilcheniaons Zwecke iat etn hoher Essigsiuregehal t dor
Aluniniunsurhindunseu nnwe-cntlioh. da bei der naohfolgondou
Hydrolyese auf der Faser- die Sﬁurckunponente £20 wie so sum grusstan
Teild abgespaltsn wird. is komat daner auch. lﬂgﬁiesan Vervondungl- _

-4 -
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sweek aur duruuf an, dass die¢ iAluniniumasetatliousg gute Stakmili-
tit desitst, was disher aur durch einea Udersshuss an “saigsiure
ersielt wexdea koante.

le)

20‘)

PatenstSanspriiohed.

Verfahren sur Herstellung von rainster essigsaurer Tonerde
niedrigen Asetatgehalts, dadurch gekennseiohnet, dass reine,
swecknilesig destillierbare Aluminiumunlkohoclate odexr deren
“ersetsungsprodukte mit ‘usser bei erhdhter Temperatur mit
Ksaigsiiure in einom splchen Virhilinis umgesetst werden,
dass auf 1 20l Aluminium wenigey als 2 Xol leignam sur
Anwondnng ko.non. wobei die Siurexonsentration des Ansatses
1 Rol pro Liter aicht iberschreiten soll. :

Vcrtahren ‘nach An-pruch 1), dadurch gekonnzeiclmot, dass
das Al-alkoholat doa aek.&xtylalxohela sur Umnsetzung" nit

' igeigeiure verwendet wi.z-d.

i
. -

CT~—

I . . . B -

Steinkohlenborgwerk "Rhainpreun-on" .
- Die D:lrcktiens

gpa. Kost .
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Bei der Herstellung von Aluminiushydroxyd durch Fillen von Alusi-
niumsalslleungen, s.B. durch Fallen von Alnxiniuasulfat mi$ Ammo-
niak, werden HEydroxyde mit einea 3chlttgewiohs von 25-60 g/loe
und nehr erhalten. 5s ist ferner bekanmnt, durch Verglihen ven
Asmoniakalaun eine Tonerde von einem SohUttgewicht von etwa 20 g/
100 om?® herzustellen., Dieses Produkt ist jedoch stark ionenhaltig
und nanr Ausserst -chériorig yon M‘":Iow zsn hofreim,

Es ist beroits vorgecchlagen worden und Gegenstand des PatentBse....
(Patentanmeldung 5t 62 746 IVa/12m), zur Herstellung eines an '
Fremdionen freien Aluminiumhydroxyds wesentlioh geringeren Sohltte
gwichta Aluminimalkocholate mit Wesser im annithernd molaren Ver— -
BEltnis zu zeresetzen. Dn die Zersetzung des Aluminiumalkoholats
mit solche’ geringen iassermengen infolge der eintretenden Vere
dicimng dex Messe und der auftretenden Reaktiohswirme Schwierig=—
keiten bereitet, werden die beiden Fompononten entweder gemeinsanm
serstinbt oder das Aluminiumslkoholat in Verdtnnung mit einem Ore
ganischen LUnungamittel angewandte Durch eine intensive Durchmisachay
des Unsstzungsprodukiss durch Ruhren oder Eneten wird ein Alunini~
arhydroxyd von besonders grmoharﬂ&chtgor Strukind und niedrigen
Scb ts orhaum. Die Sehﬁttgcﬁmto betrogen nuBs 12—363/
ﬁa Jat Lerner schon vorseschlagen worden, bei der Herstellung vem
_Alum&niumhyaruxya &urch Hy&rulyne von Aluﬁ&n&nmalkohniatcu‘wcaaar
Eis anzuwenﬁen, Iﬂ.em Vamfaﬁren 10 Gegmm das—?amunumn
(Pammuuas St aneeonnass vOR ’0:12-‘9‘3) und fihrt b Alm"

' ntumhydroxyden von oinm aehﬁttgm&z% wvon 9-123/1ma§

Es wurde mm genmdmg acse dte durch Hydrolyse von umm—-
'-kahelam gmm Aluminimmarwaa bozﬁglieh mer B&OM‘-* m

1 nwummwc in der ?em. wio es aun dor Boaktim don amha-_
1“: m:tt E'aanr hnmgeht. alse $n alkeholincher Anfschilimmung,

| uneszutrzt. Durch diese Nassvermahlung kann

win aznnansunnyara:ya. dan norsolerweise ein schﬁttamuidkt'mmn

“ta
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beispdelsweise 15g/1ceom’ anfweist, euf ein Sehlttgewicht ven
deispicloweise W-’ gobracht werdan, Dieser Effekt der Ness-
vermahlung koannte dei den aus Aluminiumsalsen und Alkald bsw, Asmonidk
gefilliton Aluminiumhydroxyden nicht nnohgewieaen werden, Untexwirfs
man z.B. ein Almainiumhydroxyd, wie es durch Fallung von Alumdinion-~
sulfat oit Amtoniak bei enschliessendor 7Waschung erhalten wird, in
siner Engelmtthle einer lo-stlindigen Nassversshlung mit YWasser, so
swict das Trockanprodukt vor und nach der Rassvermahlung oin Schii$t—
gewich$ von et+am 258/1000&? Auch bei Anwendung von Alkohol zar Nass-
vermahlung fiur das ans Aluminpiumsulfat erhellens Aluminiunhydroxyd
kann oim Schiittgewichtserniedrigung nicht exreicht werden. Hur das
aus Alumindumalkoholaten erhaltene Aluminiumhydroxyd zeigt, wohl ine-
folge ceinexr besonderem Struktur, die Zjigenart, durch Hascvermahlung
noch eine wesentliehe Srniedrigung seines Schittgewichts su erfahrens
Die Wirkung der Nassvermehlung wird besonders deutlich, wenn manm im
Vorgieioh hierau eine troclens Vermahlung vornimmt. Co erhiilt mane
belspieloweise bel sinem durch Alkoholatfillung erhaltenen Aluminium-
hydroxyd, ohne Zwischenschaltung oines iahlvorgenges, nach seiner
Trocknung bet 1100 ein Schittgewicht von 14,5g/looon’. ¥ird dieses
Bydroxyd hisrauf in einer Zugelmithle nur lo Minuten trocken gemahlen,
B0 oteigt das SohUttgowioht schon in dieser kurszen Zoit anf etwas
'25g/1looon? en. Wird dagegen das Reaktionsprodukt nach der FAllung
einer Hasavermahluns unterwmfen, sh wird nach der Trocknung ein
Progukt mit einem Schustgewicht von 9a/100om® erhalten, Eine Ubex

5 Stunden hinevagehends Hahlung (e.3. von 1o Stunden) ergibt nur
noch eine wnwesentliche Frpledrigung des Senhtittgewichis, 1sfs alge
gam Srénden dsr. Fperglosrsparnis nicht swookniesigz. Die serw _
muemmm aen emm:mgsgama gewonnenern m:mmwwu -
gegeniiber den mus Aluminiumsslzen nnd Alkaelien oder Ammoniak arbale

. tenen Produkten sweigen sich auch darin, dass 2By doo sus Alunintume
_mu'at srhaltene Alumintunhydrexyd bei seiner Trocknung atark um
und sioh su gropasn Teioden vereinigt. sodass es einem ﬁaﬂmmaﬁ .
unterworfen werden muss, falls eine kleinere Horngriisse als 9,00 am
gewiinaoht winrd, wihrend die nach dem baunspmehm Vorfehvon darges
‘stellten Alumdniomhydroxyds bai der Trocknung in einer Hoseerst Leine
tefligen Form safalleny oodass ©s nur noch einss Durdhechlagens durch
ein Meusohensied dedarf, um aie. gowtinachte EorngrSses sy errsichens
Die mor ErStielung eines mu&rzg-n thucm sowie sines hohen

- %o



S

odar syhthetiscshion Cuani, wodei hellifurtige Jumniserten entetehen,
wie sie Bei Verwemdnng ven Russ anteht erhalten werdeza kimmen,Feitere
his kenn diesss Aluminiushydroxyd Verweniumg finden als Pigmamt fitr
versonedenartige Fabreorten, s.B. sur Yerstalimng voen Druskfsdees
euch in NHischung mit Russ, der ierdureh tsilweise eingespart werdsa
kena, Fir nichtachwarss helle Z8ne kann Gieses leichte Aluminims-
hydroxyd in Fabrlacke (berfuhrt werden, die flr viele farh technis chet
Zweoke wichtig sind, Eine besondere Fedeutung bdesitst 4as demmsprush-
te Aluminiushydroxyd infolge seines niedrigen Sohiittgewichis wad
seines hohen Reinheitsgrsdes fir ssdisinische, pharmasedtische wad
kossstisohe Tweeke, s.B. als Pulder, Da fUr letstere Verwentunge-
swocke die sorpiiven Bigenachaften das Puders von wesentlicher Be-
deutung sind, kann des erfindungsgesiisses, hochaktive ASuminiomhye
droxyd 4ie bisher mngewandden, sorptiv wonig wirkesmen Steffe wie
Bolus alba eto, vorleilhaft srsetzan, Wsiter kann &as bsanspruchte
Alucininahydroxyd als Pillstoff fir Papler sowilie fixr Kunatstoffe bsw,
Preassmassan, ale Schleifmittel, ala hochaktives Trocjenmittsl wmad
Adsorptionsmittel fir Ygaser, Alkohole, Aceton eto. Verwendung
findane

1

Zu 200 kg Aluminjumesék.~butylat, die unter Kithlung 4n einem Ruhrw
werkbehalter iatenaly gartmrt warden, gibt man 50 kg gemahlenes Eds.
Hach ca, 2 Hinuten. 24t die Zeraeitzung das Alaohclata ain, wobed
die “asse voribergehend es‘ber ma. un Bleroud aine flisgige Eonalaee
stens anmmshmen. Pie Tdllung wird in einer Kagelmahle 5 Stunden goe
mahlen ndar BRSO durah oin 0,06 mm Buratensled geschlagen und an-
sghl:{asmmd 4in einen gekapselten ?aka\m—?'alsentroakner getrock.nt, _
‘wobei der Alkchol zun 95% auriickgewonnen wird. Das trockane Produkt
wird noohmals dureh ain feinea Bﬁratsmieb, ohne daas ein Ruckstand
varbleidt, gesiebt., Das Haterial zelzt hiarauf edin -:chﬁ‘ttgewj.ch‘b
von 8-lc g/lsoccm’, Bime Nachbehandlung bsi 400® im Valuua sekt dae
Schilttgewicht wodberhin auf G-3 g/looams,



® 2 neh

Yertfahres suy Herstellung voa reinea Aluniniushydrexyt Deson~
ders niedrigen Bohfitigewichts Gurch Zersetsen voa Alwniasium-
alkehelaten nit Vasser, dsdurch gekenmseiohnet, dass die for-
setsungsproduxis in aassem Zastande einer weiteren Feinguftel-
lung, s.B. einsy Nassvermahlung oder Bassiebung, und gegedbensa-
falls anschliessend einer Trockmung verteilhaf$ im Vakuum
uaterworfen werden.

4 quinkohlexibcrgwerk Rheinpreussen
Die Direktion: '
pia Kos$
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8% €3 T8O IVh/18a; eingereiehs 7.1.4f000Verg, dea Ji.Denemder 1943
)

YexZahxen sux Saratellang Yea reises Alwaisisshrirexyd deseadsrs
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Cogeastend des Patens ...... (Patentanmelduag 5% 62 746 ITn/12n)
dst eia Yerfahrea sur Herstellung efser Aluminiumhydroxydmodifike~
ton voa besonders aledrigem 3ohls tgewiaht. Dies wird Aafureh
erreicht, duss A umalkoholate mit imalihernd der theeretischea
Menge :mor sersetst walsn, sassprechend eineas 2olverhiiltais
AMluainiunalkoholats: Wasser wie 1:3, Die mur Ersielung eines Alumi-
Aluahydroxyds nledrigen SchiltSgewiohts notwendige innige Durehe

- misohung der beiden Koaponenten ist bei’ Verwendung so geringer
dengen “asser mit Sohwierigkeiten verbundsn, da durch die Aus-
fEllung des volmnuun nm::iunh,ydrqud- voruborbohmd eine
Verfestigung eintritt. Ausserdeam kitnnen dadurch leicht lokale

"Uberhissungen cutrctoa. die xu unerwinschten - Uawan~Ilungen fUhren.
Instesondere bei der Uxuctzung grisserer xengon im crmrgonbotri ed
-ud du' m.nehprozaaa Husoerst achw:lcr;g. : o -

Vma d.t-sen chwigrigkeitan su begegnen, und eine boosere Durch-
aischnng gu orraicnou, werden nacn dem Verfahren des !ianptpatont.
secevssee (patomtannold\mg 8t 62 746 1va/12a) bdeide kompononton :
gemeinsan im’ richtigen Verhm.tnia zgerstiubt, un hierauf elnef _
Rilhr= oder Knetprogzess durchzmchen. z‘;eitorhin wird das bctrottendo
-umm“ayoholat in einem mit organischen LY¥sunzsmbtieln verdinn-
ten Zustdnde angewandt, woauz-cn elne Vaerfestigung des keaktions-
genisohes vermieden uﬁd die not mndiga Durehmischunw leichter '
erzielt u:!.rd. I ‘ : :

s mu'do mm 3et‘mden, daas die umnetzu.ng zwisohan aluminiua- '
’ alkoholaton una Jasser in e.ine; anniihernd der theoretischen ﬁengs
‘1 Qntnprecnenden Verhaltnia nicht nur be-onde:ga 1eicht geatmart
uarden kann, sondern auch zZu einem ﬂminiumhydrozyd beganders
niadrigcn scmttgowichta fﬂhrt, wenn aie *:alserkomponanto anter-
‘ halb 10%, vortei].hatt bei O° odar als Eis - zurr nmvendnng kommte
) Durah dtese ﬁasm}me xonnte ﬂberrasohendarweise das Sthitt- '
gawicht des entatohonden Aluminiumm;droxydo nach aincr ﬂroekmmg '
gegentiver don nach dem J%rfahmn des Kauptpatonta erhﬁlﬂichon '
Produkten noch weiter erniedrigt ‘werden, sodass beiapielnwe:lsc
'mtatt eiaea bo!mttgpwiohta von -12=20 g/loocnz' Schﬁttgeuichto ’

“von 9-12 5/100 cn’ erretont yerden. sHihrend bol der PHAlung der

N



Alumintiasslkenolste mit vasser vea hoi.plcl.voxon 20° 4ie Reektiom
swisehen doa deldea Xompesmeatea spoatan olltritt. liset sich dei
Anwendung vea Liswasser eoder asel desser voa gesahlessn Kis &40
Reaktiea offendar einfrieren, d.A. die llsakiicnsgeschwindigxeit

80 stark herabseisen, dass ver der o-ktion eine -oitgthnadc und
gleichmiissige Durolmischung der botdcn Komponantan statsfindes.

Das erfindungsgesiiss hergestellte Aluminiushydroxyd von bisher
noch nicht bekanntem nledrigen Schilttgewioht ist fiir Zwecke geeignet,
die aufgrund seiner Dichteeigonschaften bisher allein dem Rusa vor-
behal ten bliedbem. Dieses Aluminiuahydroxyd b®sw. —0xyd kann als
"weissexr Rusa” .ngo-prooh.n verden und bdesitst dementasprechend viel-
seitige Yer'cadnngnawooko. s.B. Pillmaterial fir Kautschuk, wobei
hellfarbige Gumnisorten entstehen, wie sie bei Verwendung von Rn-.
nicht erhalten werden kinnen, 7ottorh1n kunn dieses Aluainiumhy-
droxyd Verwendung finden uls Pignont«!ﬁr ver.chiodcnartigo Pardb--
sorten, z,B. sur ﬂor.tullung von iruckfarben, such in Miochnn; mit
Russ, der hierdurch teilweise eingespart werden kann, Fur nioht-
schwarge helle TUne kann die:es leichte £arbsechnteche Aluniniu- _
‘hydroxyd in’ Parblacka ﬁherfuhrt wexrden, dio fur vieale farbtochaisoho
Zweoke wichtig sind. Line bosondere Bedeutung deait:=t das bcan-'
apruohto Alunuuunhydroxyd Mﬂgo mines nie#rigen Schﬁttgeﬂ.oht-
und aoinoa hohen Roinneitogrados tur ned&ziniache. pnarnazeutischl
and kosnetiach. Zwacke, Z.5. 218 Pudor. Da fUr. ‘Jetztere Verwondnag-
wooke die sorpitiven Elgenscharten ‘des Pudara von uebentlichor Be-
deutung sind, kand dna.crfindungngenaaso, nochuktive Aluminium- '
bydroxyd die bisher angewandted, sorpiiv e&n wenig wirksamen _
5to££o wio Bolus alba uBwWe vorteilha!t ersetzen. Weiter kann das
beanspruchte Aluninianhydroxyd als. ﬁﬁllstoff tﬁr Zapier sowie tﬂr
sythothaohan Gumnl. und andere Knnutatqfto bwe rresamasaen, als
Schleixmittol. als hnchaktivqa Troakenmittel and Adeorptionanittcl
tiir ”asser, ;«:l.konole, Atoton e dgl. Verwendtmg finden. R T

'P<a t e n t a n 8 p<r'n e h = . h '*“3fx_¢~

JVOrrahr-n gur - Keretelrnng*von reinem Alumininmhydroxyd beaonder.
niedrigsn 80hﬁttgewichts naoh~ﬁatent......(Patentanmeldung R
8t 62 746 Ive/12al, daduroh’ gekoqpseichnet, ‘dass die Bmaetsnnc der
Alumininnalkoholpta uit Wasser von aincr Tamp.:atnr unterhalb 10‘ )
‘bzw. mit Eis vorgencmmen wird. e . N e
stuinkohlenbergwcrk 'Bhptaprcuasnn'

- pas. n&”&‘t‘!‘



Adsehrites (28.%5.44 M.)
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 { fe) R4 reieht:
8t 63 944 IV 20.3.1344.

Gegenstand des Hauptpatents ...... (Patentanmeldung 8% 63 735 IVa/
120) 41st ein Vorfahren sur Herstellung von reinster easissaurer
Tonerde niedricen Acetatgehaltn durch Umetzxmg rciner, sweokmlinsig
destilllerbarer Aluminiumalkoholate (bzw. deren Zorseotsungspre~
dukte mit "esser) mit Essigstinre bel erhBhter Toemperatnr und in
oinem solachen Varhiiltnis, 4wae auf 1 Atom Auniniun woniger als

2 Nol rmolgsRure sur Anwendvng kommén, wobei die “seigsiure in
einer solohon Stiirke anzwvenden ist, dass 4aie uauroyonzentraﬂon
dea Ansatumes 1 FHol yro -T4ter nicht bersteigts Da @ie meisten
Aluminiuaalkoholate durch Destdllation in besonders reinor Form -
and ionenfrei herstelldar sind, erhHlt man noch den VYer a.bren des
Hauptpatenteseino essigsanre Tonorde von oinem HReinhei tegrad, wie
er béi den bdisher bekannten Verfdahren ‘nicht errelehf werden konnte,
Hierdurch ist es wohl auch bedingt, dass olne atab’ile essigsaure
Tonexde erhslten wird, selbaz wenn ihr Acotatgehslt nur 5 - Yo
des im DAB 6. vorgesch¥iebenan Acatatgeh 21ts ‘betrigte IJ&ts Verhutnh
Aloniniuvm za Dssigsémre 1dept nnter ll2 uné. k&rm ZeBe biz auf -

s o,l gambgaaankt worden., - : v M

'Daa Vez*i’ahren des rfaup"patnnta argi.m;‘/mzr aie M u__,li(!!li"cit eimr
Eseigctvreersparnis, vielmehr zedgt die «ﬁa&&eﬁﬁe&%,na ch diesenm
Verfahren her sestellte scetatarme essi sesures é‘.‘e.aa::ﬁe auch “’hera-

- peutische Vor‘?:@il ey Ao bs&.annter"eice oze#eanxée &ash Lrele use:ig-

- siure Sehlldigungen suf dem Gevete hervorrufen Zanne . Trots des
“iedrivun *:wsiga’ﬂuré—gahalta Laxm das mparat it dem g!.eichen -
(.,12 3-Gehalt hefg,ostel‘* t werﬁen wie aie biaher abliehe essigsaure
i‘onerde; €8 kann Ewgar der n::sch DAB 6 gefcrderte Alaﬁs—ﬂ‘ehalt m

72,‘*695 nooh abertroffen weraen.. DV C .

Es vmrde nun wa:lterhin eﬂmﬁau, dass aber &is ﬁlnmmnmalkoholata
- -duren ﬁmt"m ‘nit Esaigaﬁm aush cins “es e, waaaerlual:lche '
ossizsaure Tonerds mit einem A1505~3cholt bis ou 707 erhalten
-worden ka:m. Blene fosso csaigaaure Tonarde baoshizt beaonﬂem -
Bedeuﬁmg infolg,a/der bisher dureh m guchen *‘msz:;arnng an Iaager-
und Fraohtram, dex- nur chh atwa 4% des Pmmes betragt. den aio

DS



flisnige Besigsaure Tonexds bisher einnahm,

Ryfindungsgeniias wird aso vérgns.hgca. dass die¢ nach dsa Verfahren
des Hauptpatents erhaltene essigsaure Tonsxdellsung mit eines

Al404~Fehalt ven etwa I% sohonend sur Troekne eingedsapft wird,
Die Fonsentrierung wird vorteilhafs in einem -n.fnm-m.ntnxb
danpfer vorgenommen, Jedooh karnn anch bei norsalem Druock bdei Tem~—
peraturen um }00° gearbeitet werden, falls auf eine Aufteilung &es
flUussigen Priparats in dinner Schich$ und eine niedrige Verweilseis
bei dieser Temperatur geschtst wira

Es war nicht su exrwarten, dass boi Verwendung von derartig klsinea
Egsigsiinremengen noch ein wasserlsliches Produkt entsteh$. Bekannt-
lich 4st die Lislichkeit von essigsaurem Alumihium sowie &ie Stadi~
11tHt der Ibsung um s0 grisser, je mehr Mole XesigsSure anf ein ¥
Atom Aluminium angewandt werden. Festes wasserlisliches Alumintum—
triaoctut i8t bekannt, Auch werden neuerdings feste, wasserlisliche
Prﬂparate hergestellt, beli denen das im-Triscetat vorliegende Ver-
hiltnis Aluminium gu Essige&ure ‘wie 213 1m Sinne einer Verkleinerung
des. euigaanxagehalta ubersohritten wird. s aind jedooh keine
wasserlbslichén Pruparate bekannt, bei denen auf ein Atom Aluminium
weniger als 2 Mol Essigsanra kommen. Bel dem exrfindungegentissen
Praparat kann. dagegen.der Awetatgehalt . eosar nur S5-10% desjenigen
‘dea\hpkannten Dnacetats betragen, ‘ohne dasa es wasserliislich wird,
Hes it besonders tiberraschend, ae. hoohbaaiaohe Alnminiumanotato.
wio sie. baispielswaiso fir textilchsmiaqhe Zwecke vorwendnng tinaan,
bishor nur,ala hyarophob nna waseorunlaslich bekannt sind - :

'Be;agiolx
Zu S50 Ltx, e.a nssssigaﬁure 5ibt man unter etarkqm\Rnhrcn daa

gfriache Reaktionsproaukt~von 15 Ltr. Alnminiuaﬂaak‘-Butylat mit

50 Ltr. Vassger, wobei dde Temperatur der ‘Charge 80 ‘gehalten wird,
drss der aek.'Butylalkohol ahdeatilliert. Nach eétwa 3 Stdn. wird dia
.Lsung kKlar und slkoholfrei, In einenm Dﬁnnschiohtverdampfer wird
di- oaaigaaure Tonerde -bei S50~602 sur Troakna eingedampfti “a en$~
‘mteht Hierbei ein glasiges fo#tes Pulver mit einem uae,-senan von
68 GewiLohtsprosent, das siok in kaltem Wasser leéicht zu einer Bﬁ
'Aluminiumoxyd enthaltenden eesigsauran ?onerde auflﬁaen lﬁaat* '



Patentanepruoch

Verfahren sur lbrstellung von roinster essigssurer Tonexrde niedrigen
Acotatgehalts in fester und wasworiBolicher Form, deduveh gekenn-
seichnet, dess eins aus 1 Mol Alnmindiumalkoholat oder desselr Zex-
setsungsproduikt mit Wascor und 0305 = 2 Mol Essoigsiiure nach dem
Verfahren des Patofits seeeess (patontanmelaung St 63 758 Iva/120)
erhaltens Essigssure Tonsrdelfsung bei Temperaturen unterbald 1oe®
sur Trockne eingedaspft wird,

_‘.spemmm&rm "Eheinprenssen”
~ Die Direktion:
gegs Ko B e B



