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In der Anrwort gef. wiederholea !

I.G. Fagxbenindusgtrie Aktiengegellschaft,
Patentabteilung,

Ludwigshafen.

Betr. Anmeldung Sohweiz 58 674.- 0.Z. 11 721.
"Verfahren zur Herstellung von 1,4- Dichlor-
butan und 4 4'—Diohlordibutvlather hd

In dieser Sache 1st die beiliegende weitere Bean-
atandung hserausgekommen, gemigs welo her in der Begohreidbung
im Hinblick auf den abgelinderten Patentanapruch noch einige Be-"
riohtigungen vorgunehmen sind. Da der Patentanspruch. das Arbei-
ten in Gogenwart von Katalysatoren als pogitives Erfindungs-
merkmal hinstellt, was sioher auch zutreffend igt, muss der er-
8te Absatz auf Seite £ (Stelle X) in geinen ersten gwel Zeilen
wie folgt abgeindert werden: *Ale Katalysatoren verwendet man

- sweckmiigsig solghe Stoffe, die die".

In der gweitletzten Zeile des gleiohen Absatzes ist
ngoh "Kohle* ein Komma zu setgen und das Wort "oder" zu streichen.
Perner das Komma nach "Kieselgel"” und das Wort "in"sind ebenfalle
zu gtreiohen. In dér letzten Zeile fallen dann noch die Worte
*@egenwart von" weg. '

In gzweiten Abpatz auf Seite 2 wird in der ersten
Zeile "Mitverwendung® abgelindert in "Verwendung®. In Zeile 2
wird pach "Herstellung® eingefligt "des Gemisohes", und in Zeile
4 nach *dabei* "vorteilhaft". Die Zeilen 8 und 9 lauten nach

Vornahme der vorgeschlagenen Korrektur wie s :
»110°. Die naoh der Abtrennung des 1 4-Diohlorbutans—
4 4’-Diohlord1bntylather-gemisohes guriickbleiben—"
Auf Seite 3, Zeile 2 wird®der Umsetzungserzeugnisse“

} ahge&ndert in-*das Resktionsgemismoh®. Auf der glelchen Seite
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anI.G.Farbvenindustrie A.G.,
Ludwi fen

wird iniZeile 8 "unter® abgedndert ir "bei” und naoh "Sohwefel-

gHure® eingefligt "als Katalysator'
 Wir glauben, dass diese Aenderungen ohne weiteres

annehmbar sind und bitten Sie, uns Ihre Zustimmung dazu bie

zum 231. April é.c., en welchem Tage die Frist gblduft, gukommen

su lassen.

Hochaohtungsvoll

T1le. nuElun < el
1 Verfiigung i.D.
1 Briefdoppel




Zatente

Ilé. Beanstandung.

Gesuok No. 58 57:.~ 1.3 Farbenindustris AKtiengesellisohalt,
' o. Juil 1340, 1& Uhe.

Monnte.,

Nach dew vo:liegenden cJatentsnspruch goll iﬁ allen

Fallen in 3egenws:t son Katsiysatcren cearbeitet werden. Im
Gegensstz dszu wird jedosh iz .assus X der Beschreibung die
Verwendung von Zstslysatoren a.s ein tnsgultatives Merkms! der
Brfindung ringeste.lt. Lieser Witarspruch ist zu beselitigen.
Dabei muss iz <egsus X auch nochk «largestellt werden, ob alle
dort genannten Stoffe ais Zatalysatoren, welcre die 3ildung von{
Crlorko-lenwasserstotten sus Clefinen und Crhlorwesserstort be-
giinstigen, geiten soilen oder ni:ht. Unser Ko:rekturvorschleg
im Passus I bezieht gi:r sut Aer rall, dass der Fatentanspruch
unverdndert beiberaltern werden soil und alle dort genanntend Stoffe
tatsdchlich die 3ildung wor Chlorkchlenwasssrstoffen susg Ole—
finen und Crlorwzssserstofr beginstigen,

) Hochachtend

Zide. Rxt fiir geistiges

Eigentum
i.A. der Adjunkt:
Sig. Graf’




tracing
UDWIGSHAFEN A. RH.

en.

i

~ Process for marking

3604 - 3610

¥y

1Y

cloth.
Haupﬂaboratoﬂnm

4eichnen von Fol
GESELLSCHAFT L

Bez

o
]
=]
o
o
94
B
4
23
n
(]
m
:
=4
[}
m
o
b

Frame Nos.
ol

Feb. 1940
AKTIENC

NDUSTRIE

‘ARBEN!




Hnupﬂabomtnvlnm

w‘}“"/

0. Juni 1939

Hlupthbora!odum

P T S



L. 7 3605
"ARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.
: " Hauptiaboratorium

Iudwigshafen a.Rh., den 10. Juni 1939

en Stoffen wihrend oder nach inrer Herstellung

‘wurden, die sioh mit den filmbildenden

ganidohen Stoffen, vorzugsweise dic Poly='

und Migohpolymerisate der Vinylverbindungen, wie Styrol,

-

3 ; f . ) . - . (M‘m ,
einischungen, wie Wachse, hoshmolekulare Alkohole, Zaigy

rt .
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Pie Besohriftung entoteht hierbei dadurch, dass beim Aufdricken

- der ’
des Stiftes oder.\Buqhstaben an dieser §telle der Folie eine
starke Streckung und damit eine milchig weisse Verfirbung -erzeugt

wird,

Dle Be’sch:if—tung gelingt besonders leicht mittels eiﬁer ahge-

'sjtﬁr{pffqn Hetallspitze unter Anwendung einer etwa 1 mm stérkex}

2 Dl n . - ’ ’ 4 ]
,Gumiunterl,age. _Dia Beschrift\mg kann guch mit allen sonstigeé 2

ﬂ.hait nittels Ee:ll- oder kegelfdrmigen Au.fd.ruck—
llen dexr Buchata.ben ‘oder I.ettarn, vobei grt&ssere Pléchen

P m?oix I’uhkton«'od%r Strichen dargestelltcwerden,

' 360%
SELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH,
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enthalten sind, gelﬁst und zZu einer Folie

siefnach denm Ercéhlen gemass Beispiel 1 An-
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Patentabton\mg

Ludwigshafen
S HA,

i

atmtahwlunv
In. Sachen dsr Pntentan.meldun.g, betntrend

b tallung_ von l‘lstsuittaln', ein,gegangen a.m 11.3\13\161;

Faohstahand wird das Ergebnis der - in KJ.asaa o
zefihrten rx-utung =it dar Aufforaemng mitge- o
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Hauptiaboratorium

Eaten tabteslune,

In/0, S. 1. 40 Ereap/R1, Ti. Mtirs 1940

Selie 23:‘ e o‘ih& "Ei gAbﬂﬂBiﬂ&qg angs 0;25282’2. :
Ierﬂxm des leiochapntontantes vom 27 oxe;tgzg.
Dor Gegenstana der boléen Anneldungen wird 4n den miohtigaten
Zeilen von dexs DRy 640 501 (Gee5523) uwafagate Auch die Sule
fiorungaprodukto der amtde von “ikerbonsiuren (DeZe11 727), wie
dort erwibnt. Alo Amine far 4ie .
priuSren amoh dio bei vorlicgone.
¢ : sokunidliren Amine gonannt.
Soifonterten Zonokarbvonstursamide {Ce5.9831) n.
¥s wegsn dem AP, 1 931 540 (5.0.) baveiis’
Patentochrift wurdo neuordings much von daz Zu
des Retohspatentamten antgage_ng‘féhaizgné Boben Ny
. Pntent 141 864 (0.2.5523); Yoz Beichinpatin
640 581 {0.2.5523) als paten
den’ zedtraul ‘

. 8ind hiervon bosondors das.
A8 welchen Ealeine, Pumare nnd Crotongliura
.an sind, gowle das B.2.341 653 (0.2
rdonsiuresatde, Jedenfalls gowest ) 5e
sdureestor handolt, vorwegnimnt. Die oehten Sulfopinng
k os 3 zpeaton aof Grund dsp entgdge
e3pl. Spec. in Inglend gost
§eT Teil dbrig bleibs, dor
Bohwefel oder Iticxotors gebunden entha)f, ;
£fend - Sulfierwigsprodukie aap Anlden voR T~ wnd . -
(0e2e91 727) otent dns B.2.. 382 718 entgégens

. 2 -

NGESELLSCHAFT LU DWIGSHAFEN3I§ kﬁ

L(?;‘EAR'BEN!;NDUSTRIE AKTIENGESELLSC

" An Patentabteilung.




) FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN%’(ﬁ
aupYaboratorfum

" sn Patentabtoilung. ' 1143440
. . Tre 5}2’/ Ri.

In Ainbetracht des von vercchiedenan $tellen entgcgongoholtenen
#zterials, untor decsen ellgencinen Sohutz anch die vorkicgenden
* Produkts fellen (2.5, SRP.640 581), holten wir eg daher fUr snugew .
Yracht die beiden Anucldungen in In- und Ausland sorfloksunighen
Yswe 440 ertoilten Schutzrechte fallen zu- lasoon, soweit Abhlingige
- Xeit von enderen Hlteren Schutzrochten day I.G5 beptéht,

.

. G. Ludwigshare:

Patentabtenyr

Hauptlevoratoric.




L. G. Ludwigshare:

Patentabtenun

Heuptlsboratoriw

Unsere Zeicn T

T.200.940,
o Ime.d94h,

9.2.11727 abgezw.aus G.2.9z0
Q.2. 11767 & 11763 abgezw. gus £.2.604.

Beifolgena senaen wir Inner. die Erfinderfrage'bogen zu
den drei oben angefiinrten Anmelaunger., die winrend der Abwesen-
heit von Herrn Dr.HauSmenn esusgefiill: wurden, nochmals zy mig
der Bitte, sie von Berrr Dr.HauB8menn liverpriifer., ergéinzen und
unterschreiben zu 1asse:

Die Erfinder aexr Anmeldung 0.27.983. sind die Herren
Or.BEanB8menn und Dr.Stadie:

Die Erfinderfrege zu C.Z2.6046 18t bis heute noch un-
gekldrt, und wir bitten Sie, uns die Erfinder zu dieser Anmel} -~
dung nun guch anzugeber, Die Prifung der Anmeldung war mehrere
Jehre gnegesetzt gewesen und nun igt die Bekanntmachung der An-

meldung in Anssicht gestellt worder..

s N

"'B.ausaglanj; } %

e

“,

310801939- I-lu/Dic -,
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Hersteliung vor Retzmitvte._

‘Es wurde getrunder., dass mar Netzmitte. erhai:i. wenr mar
in den Rest k von Saureamider aes Aurpac

cC.>

(CC.F
worin R einen aliphatischen Res: mit hocnstens & Kohlenstoffato-
men, Rl' Rz. R, ‘und R, Wasserstof! wer aliphatische Reste bedeuten,

al: 'hatische Reste m1-
wobel mindestene zwel*mehr afs Je * wnc zusammen mehr als 1. Koh-

Ienstofratome1enthafgég*ggélgbrin r die Zahi i oder : bedeutex.
mindestens einen Rest -X-5C,.Y einflinrt (X pedeutet Kohlenstof?,
Sauerstoff, Schwefel oder Stickstoff un¢ Y Wasserstof?!, eir
4Alkalimetall, einen Ammoniumrest oder daen Reet elner organischer
Base).

Die neuen Erzeugnisese kanr mar in an sich bekannter
Weise aufbauen. Besonders gut verwendbar sind Verbindungen, die
verzweigte aliphatische Ketten enthalten. Zum Aufvau der Ver-
bindungen ktnnen beispielsweise die Amine benutzt werden, die

aps den Alkoholen aus den Nachldufen der Methanol- oder Isbbu—///r
/

766

A




tylalkonolsyntnese erngiier werae;. rerner aus Farafrinoxyas
tionsalkonoier oaer aus ager Alkonoler, Qle man durclr kondense
tion von Aldehyder unc ketoner unc anecrhlliessende Hyar.erur
erhflt. Welternir seier cie Amingemiscne genanni, dle mar au
Isochexyi- oder Iscnheptylalkohoigemischer oder aue lsodecylica:r-
bonsduren oder anderer tarponsaurer. aus der Xlneraldloxydatio:
und den entsprechenaer, Alkonoier erhdi- lr alligemelner. sin
diejenigen Erzeugnisse besonders brauchoa:r, derer. aliphatiscn-
Reste nicht mekhr als 1 miteinanaer verbundene Korienstoftratoms
enthalve:

Diese Amine setzi mar aanr mi: Di- oaer Tricarbomsau-
ren um, die nichl menr ais dile nacr der vorstehender. Erfinaungs-
kennzeichnung zulidssige Anzahl Kohienstcftatome unc ausserde:n
Doppelbindunger, Uxygruppern, lminogrupper oder umsetzungsféhige
Halogendtome enthalter.. Beispleiswerse seirer Maleinsaure, Weip-
eHdare, Malons#ure, Bernsteinsaure unc Zitronensaure genann:

In die so erhaltenen Amiade funr: mar dant 1n bexkannter Weilse
SulfonsH#uregruppen ein. Man kanr aber aucr be: der Herstellung
der Amide von sulfogruppenhaltiger Di- oder Tricarmbonsiuren aus-
gehen und auf diese Weise gleichzeltig Sulfonsiduregrupper eip-
baaen.

Die Sulfons#auregruppe kanr an Kohlenstoff, Sauerstof:,

Stickstoff oder Schwefel gebunden seir und kann in die Amide 1

folgender Weise eingefiihrt werdern. Arn Scnwefel gebundene Sulfon.

sHuregruppen kamnn man einfiinren, inder man halogenhaltige Car-
bonsuureémide @it Thiosulfaten umsetzi. 2Zur Einfihrung von Sui-

tonaaureestergruppen verestert man SHureamide der genannten Ary,

die entweder 1m SHduretei. uUxygrupper. enthaltern, mi: Schwefelsaur:




die entweder 1z Siurete:. UXygrupper. enthaltern, mi: Schwefelsaur:
O.8., oder 1naer mar. ertsprechenae Vervinaurger., die ir Saare- 7
-teil Doppelbindungen enthalter, m:: Schwefelsaure oder Chior-
sulfonsHure oder #hnlicher Kittelr benandel:i. Ar Stickstofr ge-
bundene Sulfonsauregrupper kann mar einflnrern, wenr das Saure-
amid imp SHureteil mindestens eir ar Stickstof? gebunderee erseta~
bares Wasserstoffatom enthHdl:, i1nder mar Chiorsultonsaure, FPLuor-
sulfonsHure oder Schwefeltricxyc einwirker lass.

Die als Ausgangsstoffe dienender Cerbonsiureamide xanr
man durch Umsetzung der Dx- oder Tricarbonsiiurer aer genannte:
Art oder ihrer Annhydride, Ralogenide oder Ester mi: der Aminer
erzeugen. Die Amine benutzt man dabei 1 allgemelner in Forr
der.freien Basen. Ee 18t aber auch moglich, lhre Salze anzuwen-
den, doch iet ee dabei angezeig:, siurebindende Mittei zuso-
setzen,

Did neuen Verbindungen sinc¢ vorsigliche Textilhilfsmit-
tel. Sie zeichnen sich insbesondere durckL ihr vorgligliches Neta-
vermdgen aus. Sie sind allein oder zusammen mit anderen Neteg-
und Reinigungsmitteln verwendbar; oftmals wird ihr Netzvermbger
durch darin enthaltene, beschrinkt wasserl8sliche Anteile noecr
verbessert. Sie eignen sich dank ihrer BestHndigkeit fiur alle
Zwecke der Paserveredelung sowie fur &hnliche Verwendungs-
gzwecke, bei denen kapillarwirksame Stoffe angewandt werder.

bie in den folgenden Beispieler angegebenen Teile sing

Gewichtsteile.




Beispi..

In eine Losung vor 1CC Te:ier Ma;onsaurec;lsooctylami:
und 400 Teilen Tetrachlorkohlenstoft weraer bei 10-15¢ 7¢ Teiie
gasfirniges Schwefeltrioxyc elngeieitet; dann wird dae Losung
langsam auf 70° erwdarmi. las erhaltene Erzeugnis wirc acs Ei:
gegossen, mit Ratroniauge neutralisiers, b:ie tas: zur Trockn:
einggengt, mit Alkohol autgekoch:. vor aer. ungelos: geblie-
benen Anteilen, die lnspesondere aus anorganlschner Salzer peste-
hen, abgetrennt undé zur Trockne elngeaaxpf. Das erha.tene Su,-
fomélons&ure-di1eooctylam1u besitz2z eir vorziglicnes Netzvermoger..

VYerwendet man anstelle von malonsaure-di1sooctylamic
das entsprechende, am Amidstickstof? nocn metnylierte Amic, s:
erhBlt man ebenfalls eln Erzeugnis von ausgezeichneten Eigen-

schaften,

Beispiel .

Man erhitzt ein Gemiscr aus 8C Teilen Diisooctylamiz

und ?2.5 Teilen WeinsHure ungefihr 1% Stunaen lang au? 14%-150¢,
Dabel destillieren 5 Teile Wasser arL. Das so gebiidete WeinsHure-
bis~-diisococtylamid wird von anhaftender unver#nderter WeinsHure
durch Behandeln mit Wasser unc¢ von nicht umgesetztem Diisococtyi-
ramin darch Erhitzen unter vermindertem Druck be}rei:

Dann ldset man unter KUhlung auf 0~5° eing Mischung
vor 29 Teilen Chlorsulfonsfure und 18 Teilen Ather lungsam ir
-eine L¥sung von 68 Teilen des obengenannten Amide in Xther unter
Rihren einlaufen. Man rihrt die Mischung bei der genannten Tem-
peratur solange, bis sioh eine Prode leicht in Wasser léet,
glesat sie auf Eis und neutralisiert mit Natronlauge. Nun ver-

#

1

dﬁnntfman ARS Comt omy e o




4

'

dﬁnntdman das Gemiscr mit qer gleicher Keummenge Alkoho. un:
entfernt die nichtsulfoniarten Teiie curecr Ausschiittelr m:s
Ligroin. Die Ligroinschicn: trenn: mar ap unc fiag: ¢ Teiui
Dinattiumphosphat Zu der alkoholisch~-whserigen dchichi; dies:
wird auf dem Waasserbac verdampf: undé der RUckstanc unter ver-
mindertem Druck bei 100¢ getrockney., Lae ®C erhaltene Natriumsalz
des DisulfonsHureesters des Welnsaure-ble-di1sooctylemids De-
aitzt ein ausgezeichnetee Netzvermoge..

Beispie: c

Eine Miscnung vor 96 Teiler Zitronensaure unc 23:
Teilen Kono-isooctylamin erhitzt man sorgfHltig, bis das Amir
su 8ieden beginnt. Nach flinfstindiger Erhitzen auf den Siege-
pankt fiigt man weitere 80 Teile Mono-isooctylamin zu, ur das
abdestillierte Amin zu ersetzern. Die unver#nderten Ausgangsetof-
fe w;rdpn dann entfern:

Hun gibt man unter Rinren be. 70° zu 5% Teiler qes
entstandenen Zitronenséure—tri(m0n01sooctyl)-amids 35 Teile
Chlorsulfons¥ure. Rach den Abkilhier vermischt man die Omsetzungs-~
masse mit Eis, neutralisiert mit Natronlauge und schiittels sie
mit einer Mischung von Butylalkohol unc Ather aus. Nach aer
Abtrennen der Itherbutylalkohol-Lbsung und dem Eindampten er-
hilt man das Sulfonierungserzeugnie fre: von anorganischen Sai-
gen. Man l&st es in 70~prozentigem Alkohol und schuttalt es mis
Ligroin, wobei die unsulfonierten Teile entfernt werden. Nach
Hinznfﬂgen von 5 Teilen sekundirem Natriumphosphat verdampft man

die alkoholische L¥sung auf dem Wasserbad und trocknet sie unter

vermindertem Druck bei 100°¢. Men erh#lt so das reine Natriumsalsgs




des Schwefelsiureesters ceg Z:tronensaure-tri-{(monoiscoctys «-
amide; es besitzt ein gutes LKetzvermoge.
Beispie. .

3CC Teile eines Gem:sche primarer Alkylahine , wori:
der Alkylrest 7-9 Kohlenstcffatome enthdl: unc dae durcr Uber-
ftihren vonPettsiure, die 7-¢ Kckh.emstoffatome enthalter un:
darch Cxydation von Paraffir gewcnner sind.lrn dle entsprechender
Nitrile und Eydr:erung mi: #Aessersicf’ 1r Gegenwar: eineg Kobalti-
katalysators erhalter wuraes. erhitz: mar elnige Stunder leng
mit 146 Teiler AdipineXure be. 16(l-18C*' unter Abaest.llierer des
gebildeten Wassers. Pas nocr unraftence Wasser unc¢ {berschussigees
Amingemisch werder unter vermindertexr Druck abgedampl.

2u 192 Teiler dee ernalterer AdipinsBurediamiagemische
figt man 55 Teile Tetrachlorkchlenstoff unc leitet unter Rlb-
ren Bel 70-75° solange gasforciges Schwefeltrioxyd ir die M-
schang, bis die Sulfonierung beencet iet. Das Gemiscl wira sorg-
fHltig mit Eis und Waseer versetz: unc¢ zit Ammoniak schwach a.-
xalisch gemacht, Man verdunnt die Kasee mit der gleichen Raus-
menge Alkohol und trennt die unsulfonierten Telle aurch Ause-
schitteln mit Ligroin av. Die Ligroinschicht wird entfernt un¢
die alkoholisch-whssrige Schicht zur Trockne eingedampft. Mar
erh#lt sc das Amzoniumsalz der SulfonsHuren des Adipinsiurediamid-
gemischse.

Beispiel 5.
Das in Beisplel 4 beschriebene Sulfonierungserzeugnis

wird sorgfdltig mit Eis und Wasser gemischu. Dann gibt zan Di-
#thylamin hingu, bis die Kischung deutlich alkalisch gegen Bril-

lantgeld ist. Man verdinnt die Masee mit Alkohol auf die doppelte

Raummenge und trennt die unsulfonierter Teiie durch .Ausschlttel:




Raummenge unc trennt die unsulfonierter Teile durchk LAusschlittel:
mit Ligroin av. Die Ligroinschich: wirc entfern: und die alkono-
lisch-wiasrige Schich:i zur Trockneg eingedampry; mar erhll: sc aas
DiHthyl- anfnsalz des Adipinsaurediaxidgemiscn
Patentanspruc.
Heratellung vor Retzmitteln, dadurcr gekenngzeichne-

dass man in den Rest E von SHureamiden det Autrbac

cCc.”

(CO.L_

worin B einen aliphatiscner Eest mi: hochetens 8 Rohlenstoffato-
men, Rl, BQ, R? und R, Wasserstof! oaer aliphatische Reste De-
deaten, wobel mindestens zwe: alirratische Reste mit menr ai:

Je 3 und zusammen mehr als 1. Kohler.- _fi-.1.ren enthalter seix
sollen und worin n die Zahl . oder 2 bedeutei, mindestens eine:
Rest -I-SOBY einftinrt (X bedeute: Eohlenstoff, Sauerstof.
‘Schwefel oder Stickstoff und Y Wasserstofi, ein Alkalimetal.
einen” Ammoniumrest oder den Rest einer organischen Base

1.G6.FARBENINDUSTRIL AKTIENGESELLSCHAF?
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Celluloss.
Process for dissolving
cellulose.

Frame Nos. 3620 - 3669
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‘Patent-idzeldunz-1 65441, V4rfehrsn zum L¥sen vou'C
Dr,Ctts Hecht, Ludwigshafeniun.Dx.Ernst Sassecrnmeis®; o

2 von Gelluloss in quartj
“génommare Da wir uns géra 4}
- ipaxzugg n-gefillten Cellulosd
‘im VersuchsmaSatab derastigd
2u- yerspinne Tir die Hers

erfordérlich, das ger sells

ox die Padensigenscliafisn. der aus
anterrichten m3ohte

sikroskdpisch erkensbarsn ¥Fgserreste hinterlESE, W
len wirden, ob dis I
(Ssungen r_u_};rsfg und’m)
1o kg des fir unserd. ‘

, Gyw ABT {UFFEREURSTSLIDE

/

1

Akten U
FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDngSfoFT A RH.P

N I.G‘ b us e Al:aou;:ﬂabnra(odum
© . EPe-Ge-Betrieb, '
Funataeidefadrik

- . Xolfen / !rs.mt;orteld. 4 ]




I.0.Farbeninduatrie A g to=tonm
Pe-Ce-Betrieb,
" Eunstaeidefabrix,

- . Xolfen / Xrs.Bitterfeld. J

DPB/M. - 244042 - Bt/b 15, Mai 1942,

Aktenexe fWP
,FA_RBEIJWNDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.

atentanmoldung I. 65441 IVo/29b - (0.2 11 .
Verwendung von quartiren Pyrroudmumnydroxydan sum Lbsen
yon Cellulose.

ﬁr srhielten Ihr odiges Schreiben und werden Ihnen sobald wie
adglich die gewinsohten Produkte Ubersenden. .

. .:ﬂ::f Uberlastung mit anderen dringenden Arbeiten soni¢
wegen coher Binberufungen bitten wir 816 Jjedooh, sich noch
otwas gedulden su wollen, .

ir werden anf dio Angelegenheit rurtickkommon, i

1.0.LUDVIGSHAPER A/RH.
HAUPTLABORATORIUM.
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Durchschiag
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nuahbullung
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, 3632
TIENGESELLS HAFT LUDWIGSHAquRH

unung .
RE} mEn kann atioh gar Eshbhung
2.0, Gurch Einpressen elnes
yen Dyuck; snwenden und schittoin
1Y ?Gn,ﬁw.p 55 1 Schn:nuann. ltset
edor ausscheidon.
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Unser zeicnen: €.2.117.

Ludwigsnaten e.Rheir, der lo.augusst 193~
Pr/ve

Yerfanren zum Loser vor Celluios

Es ist bereits vorgeschrlager werden, Celluloge -
wdssrigen losungen von quartidren Ammoniumhydroxyder, z.L. vo
quartdren Benzylammoniumhydroxyder.. zu lose:.

Es wurde nur gefunden, aass sS1cCL als Losungsmitte.
fir Cellulose quartire Pyrrolidiniumvaser besonders gut eignen
Sie kdnnen leicht durch Umsetzen vor M-substituierten Pyrrolidiner
mit Mineralsdureestern vor aliphatiscnen, cycloaliphatiscne:r
oder araliphatischen Alkoholer, 2.B. Alkyi- oder Aréiky;-
halogeniden, Dialkylsulfaten oder p-Toluolsulfonséurealkylestern,
und Verseifen der entstandenen quartdren Salze in Gegenwart vor
Metalloxyden oder -hydroxyden, wie Bariumhydroxyd oder 'Silbez-
oxyd, hergestellt werder.

Zum Losen von Cellulose, sei es von natiirlich vor—
kommegdet oder umgefiéllter Cellulose, benutzt man zweckmiABig

etwa n~ bis 4n-L&sungen der quartdren Base in Wasser oder

Alkohol oder in Mischungen von Wasser und Alkoholen. Die Cellulose

N e
wird, zweckmiiBig bei gewdhnlicher oder noch tieferen Temperaturen,

in




1173,

in eine solche Lssung eingetragen; man kanr aucr zur Erhonun;
der Lﬁslfkfkeit erhdhter Druck, z.b durcr Einpresser eine.
inerten Gases von 100 Atmospharer Druckh. anwender unc¢ schiittel:
odexr rithxen. Durch.Zusatz vor Saure. z.L. Schwefelssaure, lass-

sich die Cellulose wieder ausscheidqs.
A el

Die in den nackhstehender Beispielen angegevener Teile
eind Gewlohtsteile

Beispiei o
In 100 Teile einer wassrigen 3n-Lysung vorn K,N-Didthyl-

pyrrolidiniumhydroxyd trigt man 5 Teile Baumwollgellstoff eir
und 1#sst bel etwa O° unter zeitweiligem Umschittteln einige Zeit
lang stehen, bis eine klare gelbliche Losung entstanden ist. Be-

handelt man mit dieser L¥sung Zellstoff unter 100 Atmosphirer

Stiockstoffdruck, so lassen sich weitere 1,5 Telle davon losen

- Beispiel ¢
Man behandelt 6 Teile 2ellstoff 1n der in Belspiel .

beschriebenen Weise mit 100 Teiler einer 3n-Losung von N-Propy:-
H-Athylpyrrolidiniumhydroxyd und erhalt so eine klare Losung.
Arbeitet man unter 100 Atmosphiren Druck, sc kann man 7 Teile
Zellstof? l8sen.

Unter sonst gleichen Bedingungen lassen sich ir
100 Teilen einer widssrigen 3n-Ldsung von N—Butyl—N~athylﬁyrroli-
diniumhydroxyd bei gewdhnliaohem Druck 8 Teile, beil 100 Atmo-

}

sphliren Druck 10 Teile Cellulose losen.
Patentanspruch:
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Patentanspruc

Verfahren zur Losen von Cellulose mit Hilfe quarthrer
Aomoniumbasen, dadurch gekennzeichne., dass mar quartar
Pyrrolidiniumhydroxyde verwena:

1.G.PARBENINDUSTRIL AKTIELGESELLSCHAP?
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LG-FARBEN'NDUSTR'E AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.
Hauyﬂabgatoﬁum

M@rmd. Quecksilberoxyd, dargestellt werden.

E Die 80 erhaltenen LBsungen k¥nnen zu weiteren Reaktionen der
Cellulose verwandt werden. Die Luslichkelt der Cellulose,in dén

B genamten ﬁaaen,— £511t mit zunehmender }Temperatur und steigt mit

Béini 4nsfuern bzw. Verspinnen der Lusungen in saure FEllbéder
L ke pter
kSnnen Pddenserhalten werden.

Das rtahren der Anmeldung wird zweckmissig in dexr lfélia,e ausge--
ﬁnu-t, dasa die Celinlose bei Zi.mmertemperatﬁ; q.d.ez'- Temper(;\turen
merhalb 20° 1n die 1 bls 4 n Lisung des betreffonden N,N-Di- |
: ﬂ.ﬁiﬁ?poud@mydrozqu eingotrag‘ex.z wird. Nunmehr kann zur
hmmnsdor Lisliohkedt der Druok durch Einpreosen von Sticketoff
anr :100. Atm,- eThtht worden, wobel swookmiiseig goschittelt
odergeruhrtwird.. EKohlensliure ist streng su vermeiden, da die
!!aarigenv oder alkoholiaohen L¥sungen des K-Dialkylpyrrolidinium-—

hydraxyds stark xohiendioxyd absorbieren.

FARBENINDUSTRIE AKTIENGE;ELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.

‘Beispiel 1t



BENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.

Beispiel 1:

Zn 99 . NeXthylpyrrolidin wurden unter Riihren 156 T1. Xthyl-

j;did sugsetropft und nach dem Eintragen ca. 4-5 Stunden auf dem
'asserbad erwirnt. Die sutstandene Anlagerungsverbindung wurde in-
500!?.. Wasser geldst und 116 Tl. Silberoxyd langsam eingetragen
'u?d..;eite:e 6 sttm;ien unter Rilckfluss auf dt‘am.?lasserbad geriihrt,

'o‘beimanemn schwachen Btickstoff:atron einleitet.

l’a.chﬂ.cn von gebﬂﬂ.eten s:ll’berjodid abfiltriert war, ! Twire &iez @ ;
mar der Base,gm.—né—ﬂ-g im Vekuum unter Eiiréleiten :yon: Sticke
afo:::; eingeengt. In 100 Tl. einer B0 dargﬁntellten 3 n Lieung
en denn 5 Tl. Hatte eingetragen und bei ca. 0% unter zeit-
;%Umgchﬁtteln stehen gelassen, wobei eich die cell;.loae zZu
iner hla’.ren, gelblichen Flﬂseigkeit in der Base gufldste. In

lbazI.Bmmg ¥onnten weitere 1,5 Tl. zur Lisung gebracht wer- .

be:l 100 Atme Druck.

nurchdnsani'rn mit verdinnter SchwefoleHure oder durch Verspinnen
-vﬁasrigek Batrinmaulfat enthaltende lzﬁigex Sehwefel=-

wl.rd dia ceuulose in Plocken~ bzw, PﬁdMom erhalten.

3649
A ‘BENlNDUSTRlE AKTIENGES%D LSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH

Hauptiabo Hum
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Beisggel 23
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G FAREENINDUSTRIE AKTIENGES;l LSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH

Hauptiabo rium

Beispiel 2:

Wie in Beispiel 1 wurden hier 113 T1. E-Propylpyrrolidin mit

. . in
156 T1l. Athyljodid 4 bis S5 Stunden auf dem Wasserbad gertihrt, danm.

500 T1. Wasssr geldst und wie oben mit 116 Ti. Silberoxyd verseif

- Lisung °
4n 100 ¥1. 3 n.der Base wurden bei 0° unter Schiltteln 6 T1. der

Cellulose und bei Druckerhbhung auf 200 Atm, 7 Tl. der Oe-ilu.‘l.ose

gelBat. Auch hier lHsst sich die L¥sung fHllen bzw. verspinnen

wie oben angegebden,

" Beispiel 3:

.

Die sus 127 T1, H-Butylpyrrolidin mit156 T, Athyljodid, 500 T1.
Wesser und 116 Tl. Silberoxyd oder in entspreoheﬁder—?_ieiee aus

¥-Butyl-H-Athylpyrrolidiniumsulfat, das durch Umsetsung von

' ﬂ‘-Bntylpyrrolidimnit Diithylsulfat erh#iltlich ist, uid Unmsetzung

it Bariumhydrozyd hergestellte Base, 1ldst in 100 Tl. (3 n) ihrer

wigarigen Losung bei 0° 8 71, Cellulose und bei DruckerhShung auf

100 Atm. 2 weitere Teile.
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Fatentaon:

FEOSO n,Kunstssio. Degid -

”v - Geptember 19%9,
Wm

- Vix Gbersenden Innea in dery snlege sinen AdArusk
Raserer 0dendessichasten Nenanueldnng, die das Lisen vorn
Oellnlese ta quartaren Pyrrolilintunhydroxydsn betxiffts Wip
iten Sie wm Nitteilung, o Bie noch eing besondexe Amuuna

. . SUr die Yerwendung sclehey LSsungea sux Heratsllung gefornmter
| Gedlde aus Gellulese fur motwendtg haiten. )
PATENTABERILUNG 1LU -
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lhre anfra,e nLuber wir an unsere Kunstse.denfabrilk
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Pateantapteiic Lua#igB8Lnaren a/i...

#1r nave:r Lhner vorstienendaes
P

N
ZUr umgenender dYteilungknanm: abscnriftiicr Upers

%ir bltter Vle nunmer: umgensnt dle.luns i nenme.
©Aer uns mitzutelliel. Wweicne Hinaerungsarinds einer BOrYorIige:
Erlediguns 1z wege Stenel Un: Dbif WanI W.LI Lare Ausserun &

Patrtentabrel il

—~ "

- hal N o e ~ 388 -
1. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHA rlx.‘ﬁbwmsnn’fﬁz‘ﬁt
HauoUabors>
Abschrif-




- il Nl .
I G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAé‘T' %bw;csnm%,ﬁ?
Abschrirf- Hauvptiapara~

I.6. Parceninausiric as-
Patent—abteilun. BRCT¢ w. nuns:

ol el /ar.siii-

&. uJezember 1t

Anmeldung . 65 45. IVC/2YE (veer oo oo

Ihr Schreiber ar Fatentabteiiung il von Z3.10.

Auf Ibr vorstemenaes .CLTelber &L Unsere Tatentavieilun, tTei.e.
wir Innen mii. dess Sice prossere lMenge des von uns als LoOosungs-
mittel fiir Cellulose gepriiften I-Butyl-N-&athylpyrrolidiniumhydro«
xyds bei uns zur ceit hergestellt wira. Wir rechnen danit, Ihnen
das Produkt bils ce. snde dees Monats zur Verfigung stellen zu
konne.

1.6.LUDWIGSHAPEE A/Rh.
HAUPTLABORATORIUN.

ge. Reppe

AKIenEYrivask:
I. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. Rt

Hauptiaporaton-
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RYANS lw_u»_i-i}bk‘\
. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. Rr

Hauptiaboraton-

JeGeParbenindustrio a-
Patent-Abt.FPhoto u.Ekunstse:

¥olfen (Kr.Bitterfea. Dr. Nigpmarn

Tornee

231009y &
Pat-AbDE1Ze 1 Dr.Gavh 13. Pobruar 1940

Patentammeldung J 65 441 IVo/29 b (0.2. 11 734,

Bezugnenmend auf unser Schreiben vom 8. 12. 19539 iibersenden wir
Innen gleichzeitig per Post franko 6 kg einer ca. 2 n E=-Butyl-

n~8thylpyrrolidintunhydroxyd-Lisung in ¥asscer.

Das Produkt 1st durch Derstellung und Binwirkung von Luftscuer-
stoff etwas nachgedunkelt.

I.G. LULW IGSHAPEN A.RH.
HAUPTLABORA TORIUR

cez Reore

- R : e A—— ,
’ Lalenlar. L0gang?

I. G. WOlfen 2G LPr L

Patent-Abtajlung Phofo wod Kunstseide el L
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I.G. Wolfen P
Patent-Abtejlung Phokau“i. Kunstseide . .
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An die 1. G. Farbemndu§tr|e Aktlengesellschaf'

f re Machrenl vor - Unsere Zewthes

hY ‘f .,

Ancxiban- T 45 241 S/200 T TG T4

\ Tincr uioes .
Telluioie 1. 2e- L9
i .”
migen nar; 3% 4 Lanen.
"3slan-: fol der Torasbe lie _ ]
und Filmen 1ie - c e M1lude oY iange . L lishes \rmd S8 fson
beautzean, oschen oo s Musldlonoedr, mad Al Voo Lobo iy Aer
Ibdsungen zin a= Sses o oun. e 6 dendiger, als TreoTil 'v-
Horpem S rraet vt Prodakter (24 e

II ‘ab;," v&¥a dgn mr Iin Y rowtn ~ar
a?’

‘men) keina wen Ligucach-ften ferts'. 1leniionnty ..

l2s, e@lie Anaellun “ir iie Vor-
3taltus der Urkenntoi. verfrint
rie s twartoit wuf dlesem Gebiet
. * lann 'ext, wann Aussicht bo-
cmiutel ozu ednes Yredis und in leagan uare
ovartunyg e sriesesren Unfang
sLoehbnrer Zedt der Fall is:,

@tellen ann, dic oioe poktluacae Ve
+ sulitsst. Cb iies acton ao: oder in
.entzient sich waizerer .
= Pdr Ihre dinslerigliche 8tellmnagnihrs woren vir Innm

dankbare..
d Bel der Hc?"x e_luug von Tell: Lloeela.;ungcm in ¥-Butyl-

co g einer 2r\-Lduung des ”J"rol ddiniuxmhyiroxy 'ds e:Lui
ﬂen.hei -2 - 0° '.z. S5 g Cellulose zuxr Zipv irdoang zebracat und
die I:osunz; aufr 45° erwdirat wurde. Dabei ist die Cellu.lose

t.erar"!.ge- Liecheiu iel ‘zu Ihrer Anmeldung I 65 441 IVc/29h

hgereicht werden. : : .
Paten'b—-‘ihtep.m Photo u:ul vrstsedde, |

LB R R IS

L V138 wirsat. e




Dre.Gm/b. 2. Juli 194¢

Qa2+ 31 -J 6 1 _IVe/29 .
T R L R e oot ¥.26.4.40 PL/Se.

Zu der Prage der Patentfihigkest der Verarbeitung der Cellulose-
18sungen d1e nach unserer Patentammeldung J 65 441 IVo/29 b
hli‘goatul.lt werden kfnnen, bitten wir die Patenvabtouung Stel-
iung su nshmen. ’

Zur Prege des Preisss unserer Celluloaeltsungarittel figen wix
eine vorlSnfigs Xslknlation bedi; dor Preis ven HHe 345,91 be-
$ieht sich auf 100 kg fosto Substans, 100 1 eink 2 peDifithyl-

mmncagg, wie pie fir die Versuchs ange-
wandt wird, wirden dernach cae. E¥. 100.-~ Xosten.

Die LSsung von !-:Bntyl-k—ﬁth:lpyrrohdinimhydroxyd wiirde sich
&uf ungefthr denselben Prois ptellen.

orliafig nicht Hussern, figen
dass die Darstellmng Busserst einfach 1et, und,
falls Interesse besteht, leioht durohgefithrt worden kbnnte.

Zun letsten Absatzs des Schreibens unilssen wir bomerken, daes
d1s Celluloss in den von'uns dargestellten Lisungen sich auch
okno Ersirmen vollstindig 15ste; es ist uns Jodooh bekarmnt, daso
dies schmeller erroloht merden kamn, wenn dic LUsung ersirmt wizd,
. .was Jedoch im allgemeinen nachteilig suf die geldste Cellulose
. wirkt. Die brauchbarsten Ldsungen orhslt man durch lisen bei
-0’ 10° unter 1ingerea SonUtteln. ,
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1 65 441 IVc/29r TC...127-

£ir Aanker Inner fur aie Zittellung daes acrzelitigfer Prexz-
ses der als lLbsungsmitkel fi» Celluiose varwendbarer Diitnylpyrre-
lidinigzhyare:

7ir sind aszml: einversiaenden, aas: dle Faser- uné ax
Pilmnerstelluns aus dern Pyrrolidiniumanydaroxydlcsunger 1ir inres
obizer \nmeldunz belsrclelswels: cr».nnt =

Patent-idbteiluns PNotc unc Kunatisc..
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Hauvptiaboratorium

Patentsbteiiune,

= Sor.Ar, 86y Ame
(des enerlkonischen Pstontanten:vom 3. Hirs

'El’AdPg k 8 Eii 176,

E3 i3t hier mm beserken, dass nach den Verfohren des ganazmten

Patents koine L¥sungen ven Colulope bl zmartempamtnr 1eXEe-

atslit werden knnen; fernor, dass nsoh diesen Varfohres nicht in

‘Gogenwart von Tasser, das Ja das billigats waunge- und annnnnsa»
- mdttel isty geardaitet werden kamn, o

B Dmgcgmtnwz- 1ot es Dol unneren Yerfanren nagnal;, beg
- ratur und Vassar als Lgungmaitie) au arbedt
da: dan mamfm Verfshron awy Prridinimalza und.
m dle m;un Basen verwandat, wihrend die unsg
Mﬂmnindmgen Uberlsitipt nioht mﬂmt W en

-‘-"—“—A‘i’_'..g_‘.‘_ﬁ..a_‘éﬁ.-_ '
. Wik cus der Beschroibung dos obigen Fatento harvorgeht; '
aich hier aasschliesslich un Magmnaﬁtuiertu Aamonim;ydraxydu, .
. 41 swar Gellulose uswy in Eaniicher Weies wid bei ungeres. Verfahiven
um, nbai unger Verzahran Jodoch tolg;enda Vorsiige amaﬂ.ntt |

DreGry/Ris 9¢ Mol 1941

!ach Atenem AVP. 1s% es n:.cht mbslic!q bet Zimertmamw vililg
na:n Mswxgm su erhalten, was bol unsbresi Verfahiran ohng welisves
selina‘h _Ebengo kann nach den A¥Fy eine ; beddebige. Verdiinking it
. Wasser nieht vorgenommen werdén, bei st&rkamr'vvmﬂnnung" fallen
- Iale gouatan Substansen wiedexr' Ausy whhrand bei wnEeran wrzahmu
- dde: wsm Yeliebig nit vcuer vordunnt serden tamn. nbm dsas Aha-
!ﬂllma ﬁ-ntrift- . IV

: J:n m:rim ist die Struktirforsel der Amon.tumbasaa (S Uxmuma
n ¥hsoran Buson wie folgh deffintert:

2 Durc;hscMag
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Patentabteiluong, greldm/iile

= Amerika.

GS}IS-CHZ . - Ay
v 312

Jild By 4

wobedl 2y - '."5 clle aZxlichen Alkyl—aryl— oder Aralkylreste sein
itbnnen, dor Full Jedoch, dess das stickstoffatom in sinen Hetorow
cyklus eingebaut sein komm, wie dus bel unsores Yoerf-hren der Foll
ist, wird cicht in E Exwigung seaogon, wilivond es gorede dlewey Ul
stand iot, der sinc wesentliche Verbesserumg der x.tlmmgaeig,enachaf-
ten der icmoniumbasen herbeifihrt.

gez. Gassenmeier
»  Ht{echt)
R(eppe)

Patentabteitung
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Verfahren zur Herstellung von
Amino-alkyl- und Aminoaryl-N-
pyrrolidonen.
Preparation of amino-
alkyl and aminoaryl-N-
pyrrholidones. :

Frame Nos. 3670 - 3708

2

P
Tyoepy 215342

.7 . Balin S 61, Fen ..
Gicfdine Sreals’ 0 - (03,
ﬂﬂﬁrm"érr: e




_— .36%0
: ?Béﬁn'e’@ 61, ten % ovember 1942

[bioer Strafls 7163
gf‘?ﬁm:‘n: 1

+=Ge8., Pats=abt.

‘ Z :Z— ,,ét::; Wﬁm

Dovrans 0 T

: {Arime{dung der I.G.Farbenindustrie Aktiengesellachaft
“Frankfurt a.dain T . ‘

.

Xexffa iren zur Herstellung von R-(Aminoulkyl)-p&rr-oli- :
onen: % . - . . RN

Juli: 1940. st die Erklirung
uf- das Prpt’ektprat Bohmen -
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Patentabteilung

£ Heuptlaboratorium

- J NO’V, 1941

%mom%/

PatentabtyVa,

I.G. Ludwigshater

Patentabteiiun,
7 An Hauptleboratorfua, i

"4 pr.Bchuster (" f(/

‘Bru Zoichen re Nachrickt vom Unsers Nachricht vm; Unser Hausrv Unsers Zslcher Ludwigshafen a.Rh.

chu/Ri. 16.10.1941 ' Fr/vVa. den 20.10.1G41.

Catrall O 7. 11 TG . T LEE OAQT TUASY

: br.s




‘ 3678, -~
I.G. Ludwigshater ‘2,
Patentabteilan,

T A» Hagptlaboratorfua. i
T, Dr-Bchust,e? / /(f

Durw Nachricht vom Uasers Nachricht vom Unsar Havarr Unsers Zalcher Ludwigshaten a.Rh.
16.1C.1641 Fr/Vea. den 20.10.1941,
Q.2. 11 739 - 1.65 :483 IVe/le 5.

Verfiigung des Reichspatentamtes voz 1lZ.356pt.1341.

Mit Ihrem Memo vom 16.0ktober ds.Js. teiler Sie uns
ait, dass Sie uns die Substanzproben zu 0.2.11739, Beispiel 1,
2 upd 4 Hbergeben. Tatsdchlich sind aber nur 2 Proben an uns
gelangt. Auf einex FliEschchen steht “"Probe nach Beispiel 1", auf
den anderen "Probe nach Beisyiel 2". Auf unsere Rickfrage wurde
ans mitgeteilt, dess die Trobe im ersten Flaschchen nach den
Beisrielen 1 und 2 hergestellt sei, wihrend es sich bei dem
zweiten Fléschchen un eine Frobe nacr Beispiel 3 handle. Dies
kann nicht stimmern. YNeck der Beispielen 1 und 2 erhilt man ver—
schiedene Substanzen. iir nehmen nicnt an, dass Sie ein Gemisoh
zweler Substanzen uns als Frobe fur das Patentamt lbersandt
haben. Jir bitten um umgehende Ricntigstellung und Lieferung
der noch fehlenden Frobe.
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TIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN
Patsitabtailung ' ' -
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Aninegreppe sehr entnalten, So fuhxt die Einwirkung von oxthoe
and périeDisnines ang Fhihelid oder Yelorolakton su Bensimidssolon
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Plunhhulluny

Frists B.Hovember 1940

# Hauptleboratorium
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Patentabs.F¥/Ve. den 7 Rovosbar 194}
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,  Dr.Schu/E. 12.0ktober 1940

DeZe 31739 = 3 3 IVo/2p — Deutachland.
] 08 a8 Reio 'pa entants Voo 46, 1940,

. i‘ir bitten Sie, aie Ameldung, wie nit Hexrzn Dx. FRSIEHSEBHBR
.bomocm, su tollen uné den Anspruch der oinen 4nmeldung zu
r:lchton duf aliphatische Diamine, den der anderan auf Diamine, -
- 440 nicht” ortho-oder peri-Diamins, oder ortho'minobmy]amine

.und ‘seins Dorivate sind.

o m_ Béilpio; fur dos Arbeiten chss Druck fiigen wir boei:

540 Gewe-Toile p-Fhenylendianin (5. ol}, 172, GawonTéile, Dutyso
;dma (2 m) und. 1000 oew.-uuo m\w.un 4’

'm ‘Fetralin, p-Phonylondfanin und suiyron, , ;
200°/0,8 12 dan X3 'wAntnophenyl, meouaon bot, dag dursh
:mhndiso Destillation rein arhalion werdén kann.

‘Bin waitcm Beisyiel fur die ube:ltnueiac ohne Druck mit einem

ﬂhaﬁsbhsn Diamin folgt noch.
A /{( &MW
///*,ﬂ.)
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ARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. R %,
Patentabtsilung )

Ly )

Prists 22.April 1940 7
& % ¢ Hauptleboratorium | 444
pr.Sepuster

eic‘.:s patentant, J%/

Patentabt.Fz/¥a. 3 .Ap?il

1.6 Ive/12

'?crtahrcn gur Hexrstellung von Amiaoslkyl—
. {3 1 ddonen®,

Fvl dcn intsbescheid vom 17.Eavc=bcr 1939‘

- Bd der von Spiith. und Phtnr bonoh::l.obanc
- vpn Aminchenylamin mit Butyrolakidn entaieh 5 &
S sxslkyl-G-pyirolidon, eondern ein bsrn:;tige
" dan bai der Bctumuuns ait ?nosphoxoxyohloud !
cyouncho stickntorﬁnrbzndm, den Pagcnp(?)

Ubsxgeht. Das Exgednis dor bekanpten Umpetmung {et aleo
dnxoluu verschiedsn von den des hiex bunnpzuomen Yerfuhrons,
" Die vautsnns des {\ninobnnzylaninu outsprioht in ihroe Brsehnia‘_
'violmhx dex der Uzsetzung einen o-&hanylandmina, a.n. don
- o=-Digzincbenzols,nit Buiyxolakion, woliel abcnfa_ns sine :
'hatexoqon-oho Stiokstoffvexbinduny entetohts :

vnz

T e CHymOR,=C £o .
V\ St 2 32‘ ]
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atentableilung

Dersrtige ortho-Disnine sind im Pstontenspruch der Anneldung
susdricklich ausgencmnen, weil cie andersartig reasgleron.




Patantabtellung

Derartige ortho-Diszine sind im Petentenspruch der Anmeldung
susdricklich ausgencmasn, weil cle andersartig reaglexon.
Diess iusnahne s0ll sich auch auf o-Aminodenzylamin erstrscken,
dae sioh jo auch oonst dea o-Diaminobcnlﬁl entoprechiend vaerhilt.
Beide 1iefarn bedspiolewolige nit Formaldihyd hetorooyolisohe
stiokstoffverdindungen, nlimlich Chinazolin oder Denginidasol.

~ In dar Anlage Ub?raendon wir einen neuen Fatentanspruol
der aupdrilexlioh such:die sioh wie eromatische orthu-Diamine
verhisltendon Diamine vom Schutadegeshren susachllest.

Die gweito von der Prifungentolle mngefibrte Litorature <
stelle (Centreldlatt 1918, II, 359) beschroibt sgwar die
Einwirkung efines Laktons uuf Xthylendiazin, jedoah igt ouch
dort dal Ergebnis von dem der hier beanapruontan Uasessung
verschieden. Fur ais Duetzunaaauouanuae aug 1 Fol Athylen-
aisnin und 1 ol dee Loktons virg aut Seite 360 unter XVIII
¢le Formel  gp '

I.G.FARBENINDUSTRIE AKTIENGESQE #.LSCHAFT LUDWIGSHAFEMASRH.
L

CeBy ‘\coxaougcaassa
NoE-
lnxagobnn. Oesnz eindeutig iet diese Yer‘bindnngf' gin ?y!mlidon.
Der Grucd fir das vorschiedens Exgebnic bei de Jaxtahven dex
Erfindung ist, dsss hier 41s Uzsetsuns bel aolohnn‘?emperatu:en
durchgefubrt wird, dens Saseer gebildet wird. (val. ais
Beiapxclc—dar anmeldung, aus densn die Zntstuhong des Wasaers
. xlar Rexvorgeht)}. Dieses Xennseichnende Herkmgl iot auch in
;_dcn ‘neaen: ‘Fatentanspruch vertokaiohtias vordan.
- ‘E8 eriidt gich, dess das sngemeldete Verfahren in dex
cntaczonaohali nen Literatur nioht besgbrieben and auch nicht
'g*nahagclcgt war, dsss elso ein neues und auch gaten&!ﬂh&ges
- Verfahren:vorllegt.
I.0.FARBERIHDUSTRIE AKTIEHGEBELLBGHA?!

gez. ppa. Schénberd ppa. Kleber
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Patentabteilung

04211739

;65 483 1ve/32 .

S.april 19404 F3/Ve.

o h & I3

EFquay Pagentacepruohs
"Varfehren sur Hersteliung von asinoalkyle und Asino=
‘ . ml-l-yymudontn. dsdurch gokanngzseichnet, dass wsn yulxy~
urbomnrelutou bis sur Bildung von ¥ssser st oindestens
dn: Iqulohkuhxoa Kenge einos soxman slipha¥isohon odor ‘
- .xvnunhou m-uu orhitgt, dos oindestens eine fre
) aumgnnc -nm:.s und kein axosatisches onho— adc
.. Disain mit swes. prioivren smtnogruppen oder oxn ‘sich wie
-"dcnruac nronu-cho Disnine verhaltendes mman :ln'h

T+ Q. PARPSHIZDUSTRIE ARPIEUCESRLLIOH ARY
gez. pp=. Schidnberg ppa, Kieber

DUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFé;l\?g‘RH

Havuptiaboratorium




Dr.sz:\(hu/m. 20.Pobruar 1940

OsZs 11 122 =.4.65 483 1V0/12 Pa
ngu_z_xs de8 Reichapatentemtes von 17.2ovember 1935,

: zn écr odigen Yerflsunsg dbemerken wir f;olg*nlem

: In BoT.69 255 wird von Spith w.Plotser baachrieben. wie owAminge
'bensylmin it Sutyrolekton durch Zrhiizen mn einen horzigen

. wisshenprodukt umgesstzt varde, das nit Phouphqmehlorid haq
men n Pegen-(9) Ubargent :

OTE.

s X pnte SacZe I

: Bin Amincalkyl- oder Am.nearylosopymudan wurde dort nur erhale

fea, wern c—nitrobws;\vlch orid nit Pyrrolidea kondensiers un:l 0
dnziert wurde, aleo nack einey vor umsersr ginzlich vsmsohieaanen

'Arbc:ltsveise. Dengegeniiber wérden nach 3&1591@1 3 wnd 5 uageror -

'ameldmg Aninoearylepyrrolidone in efnem A.rhaitegang in guter

g .iuheatc erhalten,

In der Qe 1918 II, !}59. wriedorgegebonen Arbeit von Sintrysky und
‘Sohadtz st swar 11 etnen Fall bein Umnatz von t %ol Xthylendiaain

ut t Eol o;lnos Lokxtons eine Vorbindung nit einer frefon Anind=
nﬁm des Pisning erbalton vorcens
Pl
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Haupt!aboratorlum

An Patentabteilung, 2042440,
) bre SChﬁ/Ri .

el ﬁ(

das K—(Z—Oxg—diphenylacetyl) na; eneaianin
068‘/08 - S6ll5
on co—m—cnz.cnz-zm.‘, »

aiane Yorbindung 1igss sich aber nicht durch Yasserabopaltung
in dan Pp?roudan fiberfihren, vielmehr epnltete, slo boin Brhitzen
wieder Xthylemdiazin abe Aus dleser Ansabe oante aloo koineawegs
dor Schluss gezogon werden, dass aie Harstennns dor &mino—alkyl
und Aninoaryle¥-pyrrolidone unter den voa uwns ‘beauhrs.ebeueu Boe=

&fnpmgen leioht und in guter Ausheuts golingts '

FARBENINDUSTRIE AKTIE 5%
NH?uEu?bEraLtoLd§mCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.




Lot . ' - 8693
5| FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH,

Hauptlaboratarium

. J
%.2.40 -
DreSchu/Rs .

Das o-antnodensylamin verhlilt sioh hier gans entspree_hend den
o=Phenylendisnin, es bildet mit Butyrolakton oin Derivnt des
Benzopyrimidins oder des Chinazoling, wihrend dap o=Bhenylone
disnir unter den gleiohen Bedingungen alt Butyrolekton unter

Bildung des entspreghenden Dorivates des Benzinidezols reagierts

Das o-Aminobensylamin verhiilt eioh muoh oonst ganz dhnlich den
o-Fhenylendianin, s.5. bildet ee umit Formaldehyd madmixEiisy
Gem Chinasolinringss guns dhnlich wie das O-Phenylendl

- Formaldehyd mater Ringschlunas gum Bengintdazoldorivat.

’ Dq"qumnwlm a8hlt also su den Aninen, ‘a1 4n thaaten
Ansprach ausgenomaen eind, und wire durok entspraotente. Pongung!
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Hauvpuzas, oL 3 6 8

unser zeicnen. U,o.»

iuawigsnarer a-knezii

Yerranrer zur Hderstesiuns

ADlnoeikys-—- unc AMINO8YY: D—PYYTOLlQONL.

ES wurde gerunaern. Gas: mal ALINO&LKY:-- unc AL
8ryl-N-pyrrolldone ernais. wenr ma: ‘Uxycerobonsaureiaktion
@it mindestens der aguimolekularer Menge elnee alirnatische
oder aromatisonern Diemins, aas minaestent eine primare Amip.
gruppe enthili, erhitz.. Dabe-. 8etz: siclL hauptshchlich nur eipe
primire Aminogruppe des Diamins mi: exnee Molekii. des Laktom
unter Bildung des Pyrrolidonrings un. wanrend aie zwelte Amlne-
gruppe fast unangegriffen bleic:. sodass nur wenig K,N'-L.
Pyrrolidone entstenc

Als -Oxycarbonsaurelaktone kommer. vpelspieLswelse >
Betracht 7 -Oxybuttersiaurelakton (r-Butyrolakion,,.” —Uxyvaieriar
sdurelakton oder Phthalid. Wanrenc mar alipnatischne Diamins
mit mindestens einer Primaren Aminogruppe, z.E. Athytendilamir

oder Hexamethylendiamin, onne Einschrankung benutzer kanr, eigner

sich'von den aromatischen Diaminen mi: zwe- Frimarer. Aminogrupper

our solche, in denen, wie im 1,3~ oaer 1,4-Diaminovenzol oder

1,5-Diaminonaphthalin, die beiden Aminogruppen nich: in ortno-

oder




oaer perl-ﬁreLLung zZueinanaer stz

®an Kenr aie AUSgangsste: . &egevenenra_is ir 4.
wesennelt vor Losungsmittelr. ArucKLOE unter Ruck:.iusskun.un
Oder aucr im gescniossener Gerar untver vrucr ern:izer. e
Mengenvernaitnis aer peiger AUSZANESSTOITe WiLYC dape. zwecn.
DBB1g SO gewanli, aass aat Liamir 1n uberscnuss vornanger 1:.
wWell dann aie ausoeuver ar ALlnoO&lKy,~ 0Qer arylpyrroliac.
Pezogen aur > -Lakton,pesonaers gur sinc. Dle gunssigster uie
Setzungstemperaturer tterger n g..gemelner, Zwiscner 20 un¢
docn iassen sicr vierrscr 8ucr. pe. sussernait dieses Berexcn
liegenden Temperaturer nocr berriealgenae Ausbeutver erzie.e,,
Die M1 tverwenaung vor wasseraospe.tender Katarysatorer ir
méglich, aber nicn: erroraerlici. Lie entsvandener Aminove-
bindungen iassen sicr leicn: aurcr Desiiiileren ocer aurs
Auszienen mit Losungsmitvelir aotvrennc

Aminoalxy is- oaez ~8ry.-h-pyrrolldone. lnsbesonaere qu:
elne primare oder sexundare AmiLnogruppe enthallender, konne
zur Einflihrung des Pyrroiiaonrestes ir organiscne Vervinaunge..

z.B. in Farbstorzre, Textilnilrsmitte., oaer Heilmitte. bpenutr

werdern

Beilspie._

Eine Miscnung aus 54C g Atnylendiamin unc¢ 2ve
r-Butyrolakton ernitzt man € Stunager lang in einen Druckgefa

unter Rihren auf 25C°. Das dunkelbraun gefdrbte Umsetzungr-

erzeugnis wird zunHonst unter gewonnlichea Druck destillier:

um #asser und nicht umgesetztes Athylendiamin zu vertreivern.

Durcr

al . aat& schwaec: RelLl p-
Durchn Vakuumaestillatior erhal: mar danr




Durcn Vakuumaestillatior erhal: Tar aanr aes sSchwac: RelLt #-
farbte K-(B65-Aminodtny!l:-pyrrc.iao:r . o= L2G- L
guter Ausbe.

Als hoher sileaende Frakiior ernal: mal NOCrL a:

in geringer Menge entstandene K,F -iLinyiLendlipyrrclic.
B818;

464 g Hexamethylenciam:ir uné .7: £ ~-Butyroiaktic
erhitzt man 1a Druckgefaf & Stunde:r lang au’ 2707 . Das ernaitent
dunkeldbraune Umsetzungserzeugnif wir¢ unter verminderier Druc
destillieri, wobe. mar zunachs: Wasser un¢ nicht umgesetzte
Hexamethylendiemin un¢ dsar be. . ma Druck uné .35-14°7" as-
N-i -Ampinohexyl,-pyrrolidon eri.

Beispic

49C g .,3-Diaminobenzo. erh:tzi mar mi: 25& g »-Butyvro-
lakton 8 Stunder lang 1z Druckgefat au’ 3007 . Mar erhdl: e:
vei Zicmertemperatur festes braunes krzeugnls. Bel der Relinigung
durch Vskuumdestillatior erhalr: mar aas §-{*'~-Aminophenv. -
pyrrolidon im guter Ausbeute. ks giede: belL . mz Druck Dbe
200 - 21%% und schmilzt be. 10- - il

Beisple.
200 g r-Valerolaktor ernitz: mar mi: 30 g Atnvier-

dismin im Druckgefif 8 Stunder lang auf 25¢° . Das dunkelge:

gefirbte Erzeugnis liefer: be. der ir Belsplel 1 beschriebene:

Aufarbeitung in guter Ausbeutle das Dbel 106-11I" unter . ma Drucr

siedends N-(B8-Aminodthyl)-2-methylpyrroliao:

Beisgpiel &

R 22




e e T TRAT

G-

Belgx

Eine Mischung vor 48t i ..>-Diaminovenzi.. 23t

7-Butyrolaktor un¢ 22¢ g Lylo. erniiz: mar ln Druckgef.

8 Stunden lang au® 2707 . Das flussige gunkelbraune Umsetizung--

erzeugnis wiré destillieri. wobe. mar nacr dez Entrerner Qe

Xylols uné ..3>-Diaminobenzols cas 1m Beisvie. ° b=

Wassers,

schriebene B—{3'-Aminophenyl —pyrrclLidor 1r RKuler Ausbeute ernils

Patentansprv

Verfanrer. zu> Herste.iuns vor Aminoalkv:- unc Amine-

aryi-B-pyrrolidonen., dadurcr gexennzelchne.. dass mar 7 -Ux--

Meng

carbonsaurelaktone mi: mindestens der aguimolekularer

eines aliphatischer oder aromatischen Diamins erhitzi. ae

ot
A

mindestens elne frele primare Aminogruppe enthidlt unc ke:

aromatisches ortno- oder peri-Diamip @i: 2Zwe. primarer AMmln:.-

gruppen -
1.G.FPARBENINDUSTRIT AKTIENGESELLSCHAF®
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—

Patent~Abteilung.
.\".
¥r/va. 8.8.35. Dr.Schu/fr. 10. August 1939.

Neunanmeldung Br. 461.
*Y 5. H.von Azinoalkyl- bsw. Aminoaxyl-E-pyrrolidonen’ .

Die nach der Heuanmeldung suginglichen Amino-alkyl- und Amino-~
arylpyrrolidone sind wertvoll, weil sie es miglioh machen, durch
Umsetsung mit Halogenverbindungen den Alkyl- oder Arylpyrroli-
donrest in Parbstoffkomponenten cder sndere Stoffe eingufilhren.
Anf diese Weise ist es mdglich, die fir die Ldslichkeit ginstige
¥irxung des Pyrrolidons in Pardsioffen ausgunutsen. Wihrend %.B.
«-Anthrachinonyl-N-pyrrolidonckein Ziehvermigen anf Acetatseide
hat, ist dies bei dem zus d~Halogemanthrachinon und Amino-ﬂthyl—
pyrrolidon erhaltenen Produkt dex Pall.

¥egen der in dem sweiten Absatz Ihres Schreibens angeschnittenen

Prage, bitten wir, in 0.2. 10921 in der deutschen und soweit
mglich in den Aunslandsannmeldungen die Digmine su streichen.

[ G. Ludawiasharte’

Patentabten




. G. Luawiasharte’

Patentabten

Bzurtletcratlir. .

Dr.Schu/ =~

lrre XZzuance.duns
8Yerfanrer zur €Y
S-pyrrolidone.

SiunfF VCL ATIDRO&LEY .- LZW.ARINOAYY -

AC.rer mLT Zutyrciagtorn aurs.

LrsetzurLs vVCL

grursdsatzlict

) “ectscher Cnexmiscrer jess.lscnaln. *an: -1, Seite 2727, bekann:

o zewcrden. Die Arwenduns dleser cecarnter Tmsetzung eyl primar:

Arine eirer begtlrzterl Yiasse ouse daner alg Analogieverfanrer

tetrachtet werder und kenr nur ratentfaniy seln, wenr siol fur

die arinosubstitulerten Alky.- oder Aryl-B-pyrrolidone nach-

weiger lasst, dess sie fur irpgenielrer Zweck besser geeilgne:

Zweor verwendete Stoffe. Wir bltier

sind ale bisrer fur dieser

Sie urs mitzuteilen, wozit WlT die Patentfahigkelit der Armeldung

begrtinder solle.

n n, dasc die Umsetzung vcr

primaren Aminen mIt aytyrolaktor durch Leiten Uber wasselr-

abspaltende Fatalysatorer vereits durcr. Inre Anmeldung G.2.10922

o cnter Schutz gestell: is:i. lr dieser Anmeldung s5ind sucr

alirraetische Diamine als Ausgangsstoffe erwiknt, sodass die

Serstellurng aminbsubstitu:erte: Alxylpyrrclidone iz Rehmen der

vorliegenden Neuanzeldung iiberrauyt picht mehr patentiert werden

Ezanne

dir bitten um Inre Stellungnahme.

I.G. FARBENINDUSTRIE AKTIEN R
- ans: NGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH,
nt-Ab‘teilt_x_ng.

o
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Dr .Schu/R. 2. August 1939
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o
.5_\\\?.,-!,, . Dr .Schu/B. 2. August 1939

e

Beuarmmeldung. ] et

¥ir lberreichen Ihnen in der Anlage den EBntwurf einer Heuan-

haldnns: ) '

EVerfahren zur Herstellung von Aminoalkyl- bzw. Amingaryl-R-pyr~
rolidonen®

gur gefl. welteren Bearbeitung.

. : - , 3702
-ZI;_'(?.?EARBENINDEJSTRIE AgTI?:?;Eé.&%%@ 5?8,“2’{6&'3‘\555,&&@

Yertahrd;xlc— zur Herstellung von Amincalkyle- bzw. Aminoaryl-N-pyrro-

lidonen.



TR R e e e F—

, - _ 3702
: L G. FARBENINDUSTR'E AKTIENGE%&.Q%CSH& lal.JBIV.V!G‘ﬁIlAFEg.A‘ m
: : : eSChu/Be ‘

Hauptia

Yerfahren zur Herstellung von Aminoalkyle bzw. Aminocaryl-H-pyrro-

1lidonen.

Bs wurde gefunden, dass man Aminoalkyl~ bzw. Aminoaryl-Nepyrro-
e Aﬁaﬁa’e“grmten‘“kam, wenn pan ein y-OxysHurelakton mit einem
aliphatischen oder aromat:l.rschen Diamin(mit Ausnahme der aroma- )
) *uschezi 1+2=~Diamine und des 1-8—Haphthylendiam1ne)mit zwei frei.en
prirniren Aminogruppen bei erhthter Temperatur zur geaktion
bringt. Dabei reagiert vorzugsweise nur einé Aminogruppe des
. Diamins mit einem Mol Lakton unter Bildung des Pyrrolidons,whh-
rend die swoite Aminogruppe unangegriffen dleibt. Bur in geringer
" Menge entateht auch das N.N'=Dipyrrolidon.

i m q-Oannrélaktono kommen fir dlese Reaktion inm: Botracht o
: on (Butyrolakton), 1—Oxyval i
rhthand QeBeWe n Mamine kbzmen angewe:
t:lnehen u.nd aroznatiachen Diamine mit zwei 1

A e e ceremon e s

3 FARBENI)JDUSTRIE AKTIENGE.SEI..LSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.
.muptuborﬂarlum




!oluol oder Xylol arbeiten. Die glinstigsote Reaktions-
p 1degt zwischen 200 und 300°, dooh kdnnen unter 170

: S804
GESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.
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RH.

Beaktionsprodukt wird destilliert.

asser, Iylol und u-Fhenylendiamin erhilt
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TITLE PAGE

11748
Ans 1939 - Hov. 1942 Bindemittel fuer Anstrich-
mittel, Spachtelmassen und
Kitte.
Binding agents for
coatings, cements and
putties.

Frame Nos. 3709 - 3730

1. 6. FARBENINDUSTRIE AKT!ENGESELLSGHAFI‘ LUDMBSH&EIOA? RH.
Patentabtellung

¢ Hauptlabor. &”f.
B el

Al N
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271 6. FARBENINDUSTRIE AKTIENEESELLSGHAFI‘ I.UI)WIGSHé‘gIO A."RH.
. Patentabteilung .

ﬁ Hanptlabor. 6”’;
- Now, 1942

Beschapatentan

+
@ paten ’ /% Ing. Seuizchak /@y
~Ber11n 7

30 .11.1942 St‘

I. 66 519 nro/za & = 0,2, 11748y
Bindmit tel f.Anstriobrittel , apaqhtalma
2 +61 358 Ivc 28

T Kit dcr vorguchlnganon Pa
dung 8ind wir einverstanden m
wir die antlichen Untorlngen unvae:

Die Erﬂndorerkl&mna 14e :
N " Dem Bclannmohungsbosohlun iz
i cntgeaensuehan. R

1.6 PARBERINDUSTRIE AETIENGESKILSOMAFT

gez..Foldermann ppa, Kleber
A\
\S’Q’L,j

Berlin ST 61, ben ... -
Glildtan Strefls 97 - 163
amlumn Tan -
' L2 K190 ,
i,c.zazbamauazua.A G

Pat.Ahtl. .




Berlin 2B 61, em 23-892t°mb°

ttdtae Frrahs 97 - 163
Tssalperderr 17 AL

- o~

o /2 0419

.'L.G.Puzbeninduazrie. .G.._.. ’
_kot. Abtl.«_w,

Ludwigehafan a

Defthtedtynts: K, l'muln. .
Beosdenbar af¥aal
ciichen Trovtrafatban

poe®

L4 &f; %‘
/’11 f,{ef //

_sicht 5este11t werden. : )
Eﬁz d:l.e auszulegenden Unterlagen wird die ausr




der’

Lhel, spoebtoelrssonn und Hitte.

cee (Anm. I 61 358 Ive/2ns)

B
sldung T 61 353 Ive/22g)
g Crachtelosuzen und Yitte,
- - (2 T S S T Loven o xuuex'.mlu:\ilclmn, hoch-~
- h
“bileencos (toffoen, M“wn nxt?rllgh;

i,
I

itte :xtzzge::::ichn 'Cu nigen—
trocinenden ohlenw:u;imz‘utoff—
viztionsprodukte aliphetischor ~
o Ul .rtigaﬂ vrm.} nendey ondu‘.u ationg-
e r:i':\l beispislawelae olchc, die
odzr durch’; qndcnsatio.j

{
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Ischexyls
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11748

Cindecittel. Zie kbnnen auck in
1t und mit den gleichen Zusditzen
pzient ungereben.

sciel. .
isparsion eincg iiSCKpol;meribute aus
fursvinylester, 4,273 Teilen Vinylchlorid
thyleater in 56,7 Teilen dasser wird
aife {aie zuf 1.0 Poile uusser %6 Toile
droxyd enth#lt) und 41,4Teilen
©1t115,4 Teilen des nach Zoicpiel 3 -
ondensation von Crotonazldehyd! in

Tailen einer 5C-prozeniigen
in Senzoi, 554 Teilen -
Cemischs von mono- und di-
1yleyclohexanol versetzt.
{ Titendioxyd in einer
‘ulzenstuhl zu einer strcichfertiéen
90 erhaliene Anstrichzittel. lisst

verazribziten, zeigt gute Teckkraft, guten
aaf und liefert Jbverziize “Yon

L;uchtelmhsnen und ritte

53 Ive/22;), dadurch
rocknehuen )bhlcnwusaur—;5

1.5,




Beelin. EB 6ty ten 270 Mad 1942

Gitfdiner Gerade 67+ 4
!n.-f'uém (14 IU at -

Bn
die I,

Aktiengoaellaohart Pat Abt,

,nonischq‘ ) “"’,;—;,/ e
. MJ.L'MB e e e
4/ P
Emcachaidung -

Auf die Beschwerde der Anmslderin I. G. Parben:.nc;uatrie
Axtiengesallechuft Puf. Abts in Indwigshufen u. Hhe wird -
der Beschlud der’ Prﬂfungsstello filr ‘Klasse 228 vdim 27.
Juni 1940 aufgehoben und die Snohd zur weitcran ,Prurung
an dite genannte Pzﬁ.fungsetelle surlickverwiesen,

Griingde; B S ]

Bachdes der Anseldungsgegenstand, dehunmenr als Zuw
8at3 auf eine weitere Ausbildung des Gegenstandes der
hnmeldung J. 61 358 IVc/22g geriehtet ist, cuf einen
einheitlichen Erfindungsgegenstand beschripkt wurde,die
Grinde des Zur_ck\-eisungsbeschlﬁasea samit behoben sind,
®ar die Angeldung, zucal eine sachliche Priifung sugen~
scheinlich Uberhumupt noch nicht erfolgt isy, an die Pru-
fungsstelle zuriickzuverxeisen.

S. Bescbwerdesenst
gegz. RBhmar Br. Friude: Dr. Fiscner

/(,y/ I mdwigalmfen as Hio ’

~
3

TPdt.35 .
. ,.réu:ﬁuu.soooo
-

Abschrir.
"Reichspatentym:




Abschrir
Heichspatentus-
9. beschwerdesens: borlin, &z 15, Ma:r 14.

Anwesenc
1. Senatlsprédsident Dr. HBnmur als Vorsitzenae:
2. Senutsrst Dr. Fischer als 1. Berichterstutter
3. Senatsrat Dr. Priedel uls 2. Beriohterstuttex.,
In Suchen der Putentanueldung
d65 519 1ve/228 - 9. B. 15/40
. .Anaclderin: I. G. Farbenindpstrie Aktiengesellschafs
erschienen heute zur AnhSrung
f4r dle Annelderin: Herr Dr, Kleber und Herr Dr. Ekngel.
Die Anmelderin stellte den Antrag, die vorliegen-
de Anmeldung als Zusatz zur Anacldung J 61 358 IVc/22g
welitor zu behundeln und tHberreichte entaprechend umgea.rb%
tete neue Unterlagen. -
V. g

Schlud der Verhandlung: 12 Uhr 45 Minuten

Es wu:dﬂ berreicht:

kine Vollmaoht

ein Antrag auf Zrteilung einos Zunutzputents
gur Anmeldung J 61 358 IvVc/22g

noue Unterlugun

Buschlossen und verkindet: -

Zurickverweisung sn die Prifungsstelle zur rorte-
sutzung der Prilung.

ges. HOhmer Dr. friedel

Schml./é?/(%f

. /‘ : " R B
L6, FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUBWIGS

ey A §‘__’
0eZ411748 Patentabtaliun 1%13':5 .N :/'gﬁé
\

L 65 519 IVo/225.
sxt.r Dr. Roppo

Berrn Qe Ing. Bonischok

Berioh:
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" 1.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUBWIGSHAFEN A, R(ﬁéf

0eZ.11748 Patentabtaitun: 1%1942- E/K. (}Qj
\ LN

1,65 519 IVo/225. Horrn Qiroxt-r Dr. Roppo
iy Any

Ing. Bonischek

' Berion:
==Xl eoh;:

Uber die miindliche Verhandlung vor den 9. Beschwerdeoona-
am 15.Kai 1942,

Ber Senat bestand aus Senatepriisident Dr.R6hmer,
Senatsrat Dr.Friedel ung
Senatsrat Dr,- Fisohsr...

Anwegend seitens der 1.0,

Ir.Kleber und
Dr.Engel.

Die Verhandlung fana anschliessend an die in Sachen
0¢2,10776 statt, Der die Begohwerde veranlassende Hauptgrund,
die Frage der Einheitlichkeit, liegt hier genau wie in Sachen
0¢Z.10776. Auch hier wurde eine auf Bindemittel fiur Anstrich.
mittel, Spachtelmassen und Xitte geriohtete Feubeschreibung
(siehs Anlage) Uberreicht. Ferner wurde der Antrag gestellt, die
yorliegende Anmeldung als Zusatz zu 0.%,10776 zu behandeln,
wonit sich der Senat einverstanden erklirte, Auch hier bestanden
&2gen die Sinheitlichkeit der Jotzigen Formalierung keine
Bedenken, Die Anmeldung so0ll ebenfalls an die Vorinstansz ‘zu-

rlckverwiesen werden.

&ez. Engel
" E(leber).

ﬁurchschlag

e Py N
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’_‘ﬂaupllaboramw

Patent-Abteilung

-

IngeBen /sc., 28.April 1942,

Vs, 10776 = d 51298 1V ¢/2%
0Z,11748 - T £5519 IV ¢/22;

Zur Bogriindung vor denm Beschwerderenct des 2elicrgnatentamter
werden folgende Stollen angofihrt:

Ctto lang,Chemisch technigehe ¥Vorcelzl tan Yeon JI77 3,13€
1923 °Sprabtelonasys, DJeswhaliicl, Werdlkitt »ad 17 rlon~Grundiexng
Dort hoisst ess Bino Spachiclimsze, zu der zuch dor sewdhnliche
Glagerkitt su rochmen isd, wlzrd entnprechcnd Ziesen Lusfithrungon,
doznech fir gribere taren cufgeutricloen, wie man dico belespiele~
woige mit oinem Gipobrol tut uow. Shtrolohkitd, Streichsp.:aohtol,
Spach$olk.itte Dicoce Variationen leoson die innige Yerwandschaft
deutlich urkemnene. Bin*Anstrichkitt® wird under DRP 141797 ange=
fihrt der aitiolo sfincel eufgebracht wird.

Hossgang,!olloihd\.eainche Technologia 8 436G, 1932 heicst es:

Zitte und flekgtorfe sind gruadslitzlich voa olinencer nicht unter-

schieden. -~ Rino strenge Tremnumng zWischen £1i%t una Llebstof?!

igt koun gurchfiinrbar. Fun stellen aber Bindemittol Xlobstoflfe

dar, die dte infgsbe habex, don untergrund wuit dem Farbkirper zu

verleirexn,

Cell1loseectorlznkn wearden dureh gtérkere Filllungen mit Filllstofl-

Fen fen wnd reranenfolls Plestificierungsnitteln
zu Zitvay,.

Cchasan, f.go, N

¥adserige Harnatoff - Pormaldehydiendnnasstlonstreénrte als Laeck

oder Lein und bed stiricrer Fillung dtt.

Die nnch 0Z 10776 und 11748 gewonnenen Produkcte Spechtel, Anstrich
ragsen urd Bitte zeilchnen sich durch eine ausgeseickncte Hafte
fastigkelt und vorziigliche Verarbeitnngsmiglichieit cuse 50 ZeBe
zeigon die Anstriche ecine derartige Heftfestigkeit, wio dies bei
Anst#richnitteln auf LeinBlbasis nicht der Fall ist. Die susaser-

f-
Durchschviag

S S S 7o S

1. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. F

Hauptlaborats:

Patentabtelliun Ing.34r o

20s4 00 ..
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1. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. F

Hauptlaborato-

Patentabteilun Ing.Var o 200800 ..

02,10776 = J 61358 IV o/
CRe 11748 = J 65519 IV o/t

gemdrnlicre Baftfestigkeit zuf Helzgruné iet dedurch zu srkliren,
dass der in dsr Lnsxich cder Spechitelmasse U.b.w. enthaltern
Fassercrteil 1n die Holzfaser diffundlert, wodureh =sicr. der FiLn
des Anstrichmittels, Spachtelr und Klttes an der Oberfliche de
Capillarwiinde konsontriert. wanrscheiniicl. Xommt hler eline Ae-
sorptionswiricang hinzu. %8 wixd dadurer errrighi, G&S85 senkraechte
»inde ohne weiteres gestrichen werden k¥nner.. shne ein nblsules
bariirehten gu misres

gez. Benischer
" Rleppe

Sirfdriner éndun m__
" esipreda: -




1,4 "nrbenir_ulustris _ak!

15, nai

S— {1 4

emecf en gemben,

Jbtes unsbtetrbens ‘Bef-lenﬁ gefnﬁt mesben tann., -

.. /_,-';EI.G.FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.

Patentabrens /

. 1174¢

Hauptiaoo:




371¢

. ';jl. G.FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH,

Patentabtens /

1174f

Hauptlabo:

An as
_Reichspatent:z
Borlin

Patentadv. E/a

8trlc. tte Spachtelmassen und Kiiv.
schluss vom o &

Die gegen dis 2uriickweisung Ger obden genannve
Anmeldung erhobene Beschwerde begriinden wir wie folr

Gagonstand der Anmeldung sind Anstriohmittoi, Spachtel-
massen und Kitte nach Anmeldung 1 59 644 IVo/2Z g, dle anstelle
von trocknenden Olen 8lartige, troocknende Rondensationsprodulkte
aliphstischer Aldehyde onthalten., Es werdon also Anstrichmittel,
Spachtolmassen und Kitte bsanapruchs, die Hindemittel der
gleichen chemischsn Art enthaltoe:

‘Dle Prufungsstelle hat keine Linwondungen dagegor
erhoben, dass Aie Anstrivhmittel und Spachtolmasson in der
gleichen Anmoldung bsansprucht werden. lageson beoanotandet oic die
Binhoitliochkeit dieser Ltoffe mit den Kitten, das dor Begrif
Kitte nicht auf die Anstrichtechni’ besohrinkt sei. Lediglioc.
wegen der behaupten Unsinheitliochkeit wurdo die Anmoldun:
mrilckgewiean.

Die Sachlage ist im vorlie;enden Fall gang enalc
derjenigen in Sachen unserer inmeldung 1 61 358 IVe/22g. u
Wiederholungen su vermeiden, fligen wir eine Abschrift unsere:
in jener Sache eingereiohten Beschwerdebegriindung bei un
bteantragen auch hier, den Zuriickweilsungsbesohluzs sufzuhebe:
und die Anmeldung bskannt zu machen bzw. sur weiteren Priitung

T~
s

3.

+l. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. k-
Fatentgow 1174

an 4ie Vorinstans gurlickzuverwelgen. Un dle Anmeldung nic.
oy oafTER»Aarn. aAtoallear w=1r POAY Ay Fatl . Aanr Aoy RO NS T
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'l. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A k-
Fatenjgou 1174

an 4ie¢ Vorinstans gurlckzuverweisgenL. Un dle Anmeldung nic:

su gefihrden, stellen wir fUr der Fali., Gasc der Beschweras
senat nicht ohno weiteres 1r don gewiinsohter Einne entschelide
kann, hilfeweise Antra; au? alindliiche Verhandiu.

1eGoFARD . NINTUSTRI AKTIENGEScLLSCH' "

Juni 1940
Germirreant. 17

Ar
e e . MCIT TTEN o~ Barbenironstrie




7 .. A .
~ 3521
Terhm 26 v 27 . Juni 194 Q?f.j%

(o T R P e
Fernfrrecx:. 17 442

Un
..GyFarbeninuustrie

e
ctiengesellschuft

w Ludwigsnafen a/Rh

Jnl rschr.@ Ref.:
ph

‘erantwarting

‘ynd grondlicno” Erlediguny

Befdhlutg
bie am 28. Augu=t 1,39 eingeganguie. atentanmeldung der
_1.G.Farbeunindusirie Aktiesgesealscnalt in prum(fu.rt a/¥%,
betroffend “Arnstrichaittei, 5§ aschtesmuassen uhd Kitte" wird
auf Orunu des { 2v das raLu“tbosut...as__\a__u_n:uxgewiusox
Gridnde: T
In vor.iegencer Anmelduug richtut sich der ratentarn-
a spruch zugleich wuf Anstrichuattel, Spachtelmassen und Kitte.
Im Bo<cleide vz 7. Februmr 194C 1ist der Anmslderin du.-~
QL8 (Tadaip8slu.sv ule Atane lduly, ‘:la uri~
Diesar ol «dyalst 151 auch unter Burick-

4N
]
%

maXug. ..u..
e§F.-heltidch ana;em..
agcntigung der Ausfithrungen der Anmelderin in der Eingabe vom
1%. April 1940 aufrechtazuern=ltern.
" Es xird cicht bestritte , dad Kitle gegevenenfalls als
1fsstoffe in der Anstrichtechnik Verwe.gung finden und
#us diesen Grunde auch/Ritie, welcne fir dile Anstrichtechii-k
* als Hilfsatoffe Beascntuwg verciensnu, ir. Lehrbiicherrn der An-
-~ ptrichtechnik _{.rwahm..ng finden. Der Begriff "Kitte" ist aber
keireswegs auf die Anstrichvechnia beschridnkt, Kitte firden
viel.zeh" vornebmlich auf anderen, der Anstrichtechuik fern-
liegennen Gebieten Ver.endung. So aiencr. z.B. Kitte dex Gla-
: germeister. beim Vergiusen vor Fenstern, zum Kitien von Glas-
buchstaben, dem Keramiker zum Kitten vor
Befe?tiset. von Wandfliesen. ,uch kinnen gleicnre oder ver-

Tongegenstinden, zum

en- Befégtuﬁ tann gemdf § 34 bdes pDatentgefepes innetrhalb
[Bo ats. naf der SnI!eIIung Bejdywerbe eingelegt merden. Diwfe mpf
foder: 5rm peim, Reidyspatentamt eingegat(w el feln. it der |
die . inrlfmaﬁlge ®ebihr. pon 20 HI unter Angabe.
Pegeidnung als Qsef@metbegebﬁgr an das Reigg="
5, Ite&ﬁ bargefdlos 3n entricﬁt 1. @cfolat bt .
“fo. gtlt bje Be\'d}merbe al tdn erhoben., §
ek

Tl . Il N X
L l’ FUPEGES

c:.ledeng Rous:s P o
e Rous+offe z2.%. #: RSrociste_let. v-r-1itet werder



sc:ledexn 201 = a: sruciste.ien ver:iitet werder

wCr sucLJ ecrtindigen Anmelaers:.

Begr.if N - 2l : . das Ge-

bietl der ..nsStrich 2 b (feawer begriflt.

Clhiter ule<e . . : i betr.cnter i:t die Armeluurg

LACL aLe Jor al- il
Dn aie Anaeluauri: aer awlforaerung der s rafungsstelle,
cle Apzeldu.., eirti-it.ivrn zu gest.ltern (I £6, irfer 1,
LecipeRoaen 1st ana offen-
2.derln V.o cenen Je. zr.fungs-
as tzniicn =bw- (e, 20 blieb der
Prufaigsste 1o L0t f we.oter .tr.z, a.s die Ariaeluur g ollie
%e.teren, c.e rr.fur s rnur aLndtog . vercogernden Zwiscreobe-
scheld suriozzus ises

-rifurngsstelle ZUr WKiws .o
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An aas
Heiohspatentom.

Berla,

Patentabt., E/~ 17.April 1940,

Bie Ausfiihrungen im Beachsid vonm 7.Fsbruar d,d.
kxSnnen uns niocht davon @berzeugen, dass dile beanspruchte
Brfindung unsinheitlioh sei und deshelb nicht in einer eine
sigen- inmeldung beansprucht werden kUnne. lot echon dio Tat-
saohe, dass Spachtelmassen und Kitte in den Lohriiichern
dsr Lacktechnik dehandelt werden, ein Hinwels darauf, dass es
sich um FProdukte des gleichen technologiecchen Geblets handelw,
so geht sus "Scheiber-Sdndig, Laoke und ihre Eohstoffe*, 1926,
Seiten 44) und 443 hervor, daso es sich bei lacken, Spachiel-
rassen und Xitten nur um graduell, nicht aber grundsitslioch
veraschieden susarmengesetzte Stoffe handelt, Die dortige (5.443,
Ab8.3) Angabe "Die Xitte sind konsistente Gemische von fliichti-
gen brw. mageren Lacken ,... nit Fillstoffen ..." boweist
Xeinsswegs, daes ein Hitt etwas grundsitslich anderss ist als
ein Laok, denn Lascke enthaften ebenfalls hiufig Pillstoffe,

Tenn dies nooh eines Naohweises bedarf, so seli auf
das Handbuch der Lack- urd Pirnisindustrie von Cesligmann-
Zieke, 4.Aufl,, 1930, 8.536 verwiesen, Dort wird im mittleren
Absats, der sich euf die Herntellung von (l- und Lackfarbten,
also van Lacken, desieht, festgestellt, dasa die Herstellung
der Produkte nit oder ohne Zusats von sogenannten Filllatoffen
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erfolgen kann. Somit bepagd die oben erwihnte sngade in Scheiber-
gxnddis. dasg Xitte ihrer Zusazmensetsung nagh fUllestoffreich:




372
1. . FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. Rt

Patentabtens

- - 1174s

erfolgen kann. Sumit besagd die obep erwihnte .ngade in Scheiber.
8indig, dasp Xitts ihrer Zusazmensetsung nach fillstoffreiohs
‘Lacke sina.

In dem Dereits erwidhnten Handbuch der Laok- um
Pirnisindustrie werdsn die Spachtel und Eitte im gleiche:
Abschihitt unter dem Cberbegriff "Spezislprodukte der UOl- un¢
Laockfarbenfabrikationastechnik” bshandelt (5.573 bie 57s.
Abschnitt P). Dis Prifungsstelle erkennt an, dass Lacke und
Spachtelmassen in einer Anmsldung bgkandelt werden kinnen.

Aus dem Abachnitt "Spachtel und Xtt'c} “4m Handbuch der Laok.
und Firanisindustrie geht die ihnliohkeit von Spachtelmassen und
Kitten hinsichtlich ihrer Zusammensetsung hsrvor. Auf 5.57¢

ist im dritten Absats gesags, dass Kitte rum Verkitten vor
SchraudenlBchern n.dgl. gewthnlion sus Laok- und Olspachtelz
durch weiteren Zussts von Hieiweisa horgestellt werden und dase
die Glaserkitte aus ‘reide und Lein®lfirnis bostshen. Auch
hisraus ergidt sich, dass es sich bei den Kitten um fiillatoff-
reiohe Laoke Rhandels.

Bei dem gegebensn Ssohverhalt bitten wir, von der
Forderung nach Zinsohrinkung bsw., Teilung der inmeldung adzu~
sshen und die Belmnnimachung der Angpeldung su beschliessen.

1.0.PFARBEBISDUSTRIR AKTIENGESELLSOHAFT
gez.: Holdermann ppa. Schinbiuts

‘Reid)évatemam Uettin 2 We. oo T Fevruwr
Murighmer Sieake ¢
Oemnipreder. 17

YUltengetdten:  J 65 519 IVo/ <.
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Wethin & We. oo . Februur

Retldyspatentam
&-:‘w Eirale T
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J 65 519 IV¥o/ e

Uftengetdicn:

Unmelder:
mgaben find bes afien Cuagas e I
ﬂ&uu-q’nrﬂ:m:x Artiengesellscnalls. . ..

" Luawigsrare: a/Ki.

[t

1.G.Farbeningusatra-

Rrdsdbont-Birotonn.
Tofticedtynro: Tz 2 Tertn
2007 det 2er
= Qaopcxtrale, Dain.

3fc Jetdqen: . Q.Z2.. .11 TAE.
In Sachen der Patentanmsldung, betreffenc

Hﬂf:n 2. e .'_.,(//:
7 “Anstrichmitiei, Spichtelmassen und Kitte’, eluge-

28t .
Untziachr € he o
c gangan am 28. August 1935,
Nachstehend wird a.: Ergebnis der 1ir Klasse

a4
v 22 g durchgefiitrte: rriufung mit der Aufforderung ..iv-
geteilt, tirne: ¢ re’ ¥ornatvern sich

zu Aulern
§ 26, ziffer 1,

Die Aumeldung weist dle gema |

Satz 2 des Patentgesetzes erforderliche tinteitlichkelt
cicht auf, da nick: pur die Verwendung vou Anstrich-
mitteln und Spachtelinassien (Anstrichtechnik) einer-
seits, sowie von Kitter (xlebstofftechnik) anderer-
seits auf verscriedere:r technischen Geblieten llie_en,
sondern die verscnledanen Verwendungszwecke auch

eine verschiedane Zusammensetzung der Mittel bedingen.
50 kenn man z.B. einen Glamerkitt {(plastische Dich-
tungsmasse) nicht mit einem Anstriohmittel (flussiges,
versprita- oder/mii;dem Pinsel verstreichbares Uber-
zugsmittel) in’Parallele setzen, vgl. lhierzu z.B.

g ; Scheiber , I.qoka und ihre Rohsioffe, 1926, Seite 443,
Absatz 2, Zeile 1 - 3 (Kitte gind konsistente QGeuliscie

Sy -5
7 G?
; ¥on ....... Looken ....... mit Flilistoffen", also

: qu[md_ﬁ e -
ader
Unfprige,
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twortung,
rledigugy

ﬂtuss"'“’ )

ran

wine schriltiiche
grundicng |

QL kkonnen wir die Vg
rechlzenige upg

5"(; bis damn
lie

Nor

auf dtefen Befdeid {fi nur in einf
[ fir neue Unterlagen (Vefdreibung,
Zeignungen) find dagegen 2 Uusfecrtigungen drforderlid.

“ I Die in dielem Beldeide gefeyte Scift beginnt mit der Juftellung.

€4 371147 durg ble Belbringnng von Belegen 4
ﬁtigt’m: en (f.B¢lgnininofung, betvs Gemahrung von §riften im
:Januar 1935, abgedrudt im 31 .
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£ Hauptlaboratori.

OeZo1-
An a:

Relcnspaten..

Ber..

lstentedi.Fr/Va. den-, Sept. 1941.

ie 65 571 IVay au .

‘Vorfehren gur “4erstellung ®on Verbindunge:
doxr scetylenxeihe .

Aul den Aztobeosoheid vom Jl. gl 194a.

ln der inlage Uborsenden wir oire Reubesohreidbung,
in der die im vorliegenden Bescheid von dor Prufungostelle
erhodenen Porderungen boruckoiohtigt worden pind. Der Patent-
enspruch gihlt jetzt die .toffse auf, die in den urspriingliohen
Unterlagen als cuprenverhindernde Zusitze vorgesohlagon worden
oind. Die Jelspiele sing entsprechend dem im letzton Absats
des Rescheids enthaltenen Verschlag anders angeordnaet worden.

Die zuy Anmeidung gehsrende hrfindererklirung figer
wir ebenfalls o.

lede¥ A B ulADLSTHIL AL T1n8:Qn SE L LCH ARS

GEZ i iGlanis trisres pipm e i

nlagen

1 Heubeschreibung (doppel:
Erfindererkliirung.
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Patsntapte

s 65 ST Ivea, .

2eveptenber 1959,
4 _opteaber 1941,
YT/ Vae

Verfanrer zur iersteliunx von :ileohoig

gex Acetylenreinwe.

5 surée gefunden, dass man bal dor rersteliung von
tlsonolen der icetylenreihs daerch :imwlrkamsg ven Acetylen suf
‘laekydes oder retone 1a Anvwasenheit von EZapfer cderx Enp:ni—
verbindungen in fldssiger Phuse bei erhbhier Temperatuy and
secebenonfalle unter orhdntes Uruck die Uzmsitzo ynd Ausbeuten

steigern amd dio .urohfihrung des Vorfehrens erleichtern kenn,

i
wenn <an Zusitze verweandel, dle die Oupranbildﬁng vorhindern

oder verzbger.

-erartige Zasttge erweisen sich dushgld els begondors
vorteiltaft bei der ursetzung dos iqetylons mit Aldehyden oder
‘@tonon in der fl-asigern ‘hose, well dort das Jupren leiont
7entile unad “obro versohlieBos und Bioh in unorvunsehtor ioise
suf den Jefadwundunger ebschoiden tanne Hed Vurwendunyg von
PUllkbBrpern oder stuokigen Yatalyoetoren koan dee Uupxen die
Zwisohenrsume verstopfon, Die -irkssmkoit dey Eetnlysatoren
kEann qurek die Bildung von Cupreniiborszigen geschudigt odor
boceitigt werden. 2lle dierce isohteile werden duych dio Vor-
hipderung der Cuprenbildung verzieden.

4le 7‘usetze rur V-rhinderung der vupronbildung

vorwondat

Durchschiag

e SRS A B a C maas Pt
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Patentaptes

verwendet z=amn Jjula, .uecksilbes, “lea, AntimoL, isguv, oelen,
Cer, Broa odey Joa. .18 xO0pno: i elementaorer rorn angewandt
verden, cowclt sle nichy, wili Urozx uné Joa, miv dos Aoetyler
unter Zcrestdhrung der dreifscncen Blndung reasglerens, 'sun zane

dle genannter nlements oucL in Foxs ihrer Verbindungen benutsen,
=obol zan solohe Vurbimdungen vermeidey, die inlagerungen en

dle dreifmche Bindung boglinotigem >ie Yirkepsmkell liesi sich
2ooh ecrhishon, wenr man Verbindungen nehrerer oolcher wirkgamexy
itcffe untereinandeyr verwendssy, z.5. . ue0ksilbuXe oder +i1pmute
jodilds 4r snderen geelignater Verbindungen selen buinpluloweise
noch gensnnt) (uocknlilberoxyé und =phopvphet, -ismutoxyd unc
-bydroxys¢, -isautoxynitress, Selongchiwofel, oselendioxyd, #aliume,
rupfer=, 3ilber- oder Blel jodit,

Die Zusitpe kinnen io Umeeteungegeml coh gellet oder
eusperdiors seimn, ian ksnn sio euch im Umretsungugefif, swook-
2401y sussmeon @it ded Fupferkstalysvator, auf Pragern fest
spordnen urnd die Uasetoungatellnshzer deran vordoifliafien
oder darlboy rieseln lassen

Jie Lrfindung ee! neckotchend an Hand der Herstellung
von 4lkoholen der Acetylearsihe sus scetylen und Forasldehyd
io Jegenwasrt von supferkatalysztoren entsprochend den Patenten
tesssceceres (Aomsldungen 1 58 936 IV4/1l2 o und I 59 449 IvVd/lac
belspielsweice erlauterts .ie kann indessen 8uch bei Um
setzungen éeas Acetylens mit srnderen sldehyden naoh dor genabntan

Patsnton benutst werden

Beisopiel )La
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seniger sur 9 ¢ ¥ 16>y wxasripgey yormsldehyo-
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Beispaw.

cir Jesdoer put 5 7 3 1f6ry wuasrigey vormaldehyo-
ldsung @it 3 g “urferpulver un: ,2' ¢ Celciumocarbonat erhites
man unter Zuuste von o, ; .ueocisilberoxyd odsr .3 gz - isaure
hydroxyd oder .,3 g ¥aliumjodis oder «,3 g iizautoxyjodid oder
ved g leloep~.ouwofes ip eines Auhrdruckgefal auft 11U° unt
presst dznrn ein ‘cetylen=stiaonstuff~gesisoh (Volumenverhultnie
3 1 1) unter 3. Atacsphaysn Druock ein. durch Rechpressen vor
frischea icetylen sorgt man dafur, dass das verbrauohte jcstylun
srghinzgt wird. Sech “eeandlgung der Aasiﬁﬁzcizfnahma £iltriare
asn des flissige Unsetzungsgenisch abe/Rmdsugsiasdediazades
Cibbibtekbptbltd oty findet asn kein Cupyen gl Der Umsats zu

3utine2«diol-~l,4 betrigt swischen 18 und 22 », epuf eingesmptaten
Foraaldehyd berechnste Das Zupfor mlt dew die Guprenbilddn&
vezhindernden S5toff kann wiedorxrholt als Kﬁtelyuator fir dic
gleiche Umsotzung von Formsldehyd mit Acetylen !nxwendet werden,

ohne ﬂ;aa Capren gebildet wird. Dor umsats su Butin=2«diol-l,4
ang

botragy unter gloichen Dedingungen bel Zusatz von Kelinmjodid
96 -, von ficmuihydroxyd 46 %, von Lueckoilberoxyd 30 4, von
¥iscutoayjodid 7¢ >

:enn wan sux Vorgleich die Uavetusung Lunter sovnet
gleichen Redingungen in vagsnwory vod Yupfer und €ollumoorvonat,
jedodh ohne die Ubrigen Zuoktge durchfuhrs, co erhalt man naoh
dem Abfiltrieren deg Umsetsungesgeaischs otwe 18 g esineo rote
breunsa pulverigaen Comiuches von Yupfer mit Cuprons Aus-den
Ffiltrat wird sunichst unverhinderter Pormsldehyd und Fpscey

und dann Butin=2-4iol=l,4 durch uvestillation gewonnen. Der
UaBnts
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setzten Poramaldehy.

Eolspiel o
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vasets su Butin—2e-diclel,d betriagy 4 -, borochnet auf elnge-

setzten Pormaldehy.
Eoeilopigl o

Als Yzsetzungsgoful dient ein senkrechi angueordnetoes,
druokfostes Edelstehlrohr (Lhngo 9 om, Durchmeocwer 12 wmy,
das mit 70 Liter eines in dor folgonden “eipe bargowvtellter
Zastalyeatore goftillt ist: 7¢ Liter Yiegolauuresylinder worder
21t oiner L8sung von 164g Yupfornitrat und 3,2/ -doautnitrat
io verduanter Salpetersiure getrinky, gotrooknet und ao lengs
asuf 500° erhitzt, bis keine Stickoxyde webr entwolchon. ine
schlieBend werden die 4y1inder mit siner udsang ven 8% ¢
Aomonlumjodid in 2 <iger keslgsiure bafouchtet und acohmals bei
300° getrocknet. Nan lisst nun bei 1u6° bis 110° von oben Ubor
den EKatalysator otundlich 15 kg 30 *4ge wisorige Foraaldehyd-
1¥sung rieselm und leitst gleiohzeitig im Gleichmtrom {iber-
sohlizsaiges scetylenges im Kreisleuf. Der Druck 1B‘Turm batritgt
5 Atmosphiiren. Im cimem druckfesten Abscheidet.'dei ait den
unteren Ausgang dec Torcss in Verbindang stent, sisht man eine
wissrige Lisung von Putip=2ediol=l,4 abe Dio Uasetsung liefert
lange Zeit gleichbleidend gute fusbeuten on Butinez~diol~1, 4
(etwa 94 dis 95 %) im Dauerbotrieb. Moch nach 1% wochen 1st deor
tcial:-atoi voll wirkgam und dee Rohr noch nicht duroh Cupren
verstopfe,. )

%um Yergleich wirdeunter sonst gieiohen Bedingungon
die Unsetzung =it einem Ratalysstor supgefUhrt, der in folgender
isles horgestellt Eambecmemt: ¥iesclesuresylinder von 4 am
Durchaesser und 10 sm Li¥nge werden =it einsr geshittigten
Eupfernitratllsung getrinks, getrookmot und bis gum Aufhren

Durchschvla

37¢0
l. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RF.
F'atnnTaban;m 1175¢

der Stickoxydentwioklung euf 5. erbitzt. san ornaly

¥Flesels urezylinde? mis atmam oo o ..
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der Stickoxydentwicklung suf 5.c* ernltzte san ernaly s
Fleselasurezylinder mia einea “upferoxydiuberzuy (Cupfexrgenul
- 13 <), Ddie anfapge guten Juronsitze fallen nach uadé nsch ab,

bis nach 1 ;2 sochen das Hohr =it Cupren v8llig verstopft ist,

Patenta@gmcn-,

Verfanren zur Herstellung von Alkoholen der toetylen-
roihe dured Einwirken von Acetylon euf Aldehydepdor fatone
in snwegepheit von ‘upfer odey fupfexverbindungen in fluseiger
Phase bdei éruﬁhtcr Temperatur, dsduron gokenngeichnet, dgeg
San die Uametszung unter Zusetz von Gold, <ueokosilder, Bles,
Anﬁnonr #isaut, Selen, Cor, Brom oder Jod odor ihrerm Vere
bindungen bewirkt,

1eQeRaiBLLIEDGUTRIE AETIZNGEEELLUOHARD

96z Holdermenn pra. Schinbarg
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Auf die -~irngabe vom 14. August 1940.
Macnsteriend aird cas Ergebuis der weite.en

‘no n # t e sich zu auJetu.
Die Frist beginnt mit der Zustellung.
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Patentadte?s/Vas den fif August 1940,
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. #ind cogar simtlich bei G00° msgefuhrt worden.
) Wegen dor v¥1lig vezchisdonen Umestsungsbedingunger
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. #ind sogar simtlich bei 600° msgefiuhrt worden.

. Yegen der v811ig vaschicdonen Umeetsungsbedingungst
k¥naen die B:}hhrnngen Yol de Untersuchung der pyrogenen
““:hmmtmg dem Pachman keinen Hinweis fur die Durch-
'tlhrnn; deg nngmldetcn Vorah:cns geben. Bier handelt es sich
am aie Vthm.ms dez 0upz¢11¢nng. wihrend bei dezr pyrogepen
'Zemtnng cu Acstylens endep Reaktionen eintreten als die
Bﬂduns wvon' Ct:prono Gupren: 'ﬂl als Reaktionsprodukt auch
,niesals voa den Adtoren der &Abeit in der Brennstoffohemie
exwilint, B. wizrd lsdiglich auw: Seite 8 unten daranf hingewiesen,
dl, ‘n xuptn-. das bdol der yrogensn Zersetgung des Acetylens
eine aouomollung oinninmd; auch bah{andarvn HeosEtionen dee
Aeotylou, Nityulnull dezCuprendiidung, eine Rolle: spiele,
Danit 1st aber noch lange niat gesegt, dass die bei dex
yyrbnun Zexsetsung des Acetlens gemsonten Erfehrungen auch
bel der suprendildenden Reakton 8ultig sind und deher dort
uug-un Nrauchbare Esgein Lideuten. Dios goht mit besonderey
nutumt 848 des Angadun i¢s froglichen Artikels i4m Lichte
Cn n.:tna Bfendes dexr Teahnk YervoXs Wihrend boinpieleweise

fuu ‘nach dexr gensnnten Arbelit dle pyrogone Zermsetgung des
uotyhu in gegenwart von Kwmfer weitgehend vernindert, iet
uu t-x dex. Oumnbnanng niht der Fall, Ja 2inn wird moger

o ) ats Yol dor Herelellung yon Cupren in der Patent-
nhmt'«ﬂ 485 ezipfohlen. Gowird doxrt in Beispiel 1 Kupfer—
- bxonse als ntnyntor vorwanut. also oine lLogierung aus Kupfey
“und. una.

e In dex englischen Pajentaonrifs 303 797 wird uetnlli~

7.47.”.. nmuu als Zueats su dem guprenbildendon Hetsll,

$ 8P ‘Kupfer, empfohlen. magnesiua wizd sber in dox
Axbeis 1a “f numtot:nhm. alo ein bei der pyrogenen. Acotylens
nm’sngum wizkeadea Meiall bepeichnes, Sohon aus dieser
‘e iu)omnlm goht: nonor; dang die pyrogene Acetylene
nrunu. m aie cnprcnbndans grundstitalich versohtedens
llmtnw -m, sodass Brfahrusgen Yel der einen Resktion
Msnnb anf ‘ate anaun angevanét werden kinnen.
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Es ergibt sioh aleo, dasn dle LYsung des Problems,
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A PatentobiBtive

Es oxgibt sich also, daso die LYsung dee Problems,
ale Bnrltozlung von Alkoholen dcrxr Agetylonreihe duxoh Umeetszer
yon Ald.h’dln und Ketonen mit Acetylen in CGogenwart von Kupfor-
kat l%‘ oh Zusets die Cupranbildung verxhindernder
8toffy, vollsttindig neu 1st und, wie nioht bestritten werden
kanny auch einen technischen Fortschritt von orheblioher Be-

" deutung mit oich bringt. Es ist bereits ein erfindorisohes
Verdienst, festgestellt su haben, dasa die Verschlechterung der
Ausbeuten is Danerbetried auf die Bildung von Cupren gurioksu-
t,ﬁ:@nn ist; die in der Anmeldung gegebensn verschiedenen Yeage

r Beseitigung dieses Higstandes sind eus dem. Schrifttum nioht
bckgnnt geworden, sodass en der Patentfiihigkeit der Rrfindung
n:lcht gegweifelt werden darfs

‘\

I.,0.PARBEEINDUSTRIE AKTISHGESELLSCHART

gez.: Holdermann ppa. Braun

m
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Heuver foteatangpruen:

*Verfahron sur Gerstsllung von Alkoholen dey Agetylen~
reihe duroh Linwirkea von Acetylen auf Aldohyde oder Retonme
in Anwesenheit von Xupfer oder Eupfesverbindungen in flussiger
Fhase bsi exrhsShter Tesperatur, dadurch geknnnzeinhnet. dese men
Zustitse verwendet, 4die die cnptonhildung verbindem odnr VoLe

BRaohtragp.

stgern.®
1.0.PARBENINDUSPRIE AXDIKBGESZLLSCHAPT

gez.: Holdermann ppa, Braun
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Zu der entzegengehal ionen Literaturetelle cdes Prifers (Brenn-
stoffchenie 1921, 5. 8,) cbchten -ir folgendes bemerker

Die vorliegende Arbeit beschtftigt sich mit dexr pyrogenen Ace-
tylensersetzung und die Untersuchungen wurden bei Temperaturer
won 600° durchgefihri. Xs wurde geiunden, duss eine Reihe vor
Zztallen geringen und andsre grdsseren Sinfluss auf ticse pyTO
gens Zersaetzung haben. Unter den Arbeitsbedingungen wurde, wie
aus der Arbeit hervorgeht, nie Rupren, sonderp nur Xohle, Ule
und Gase erhalten. Uurch Verschrelzen vcnfwi"r(fgnden und nicht-—
wirkernden Xetallen wurden Legiorungen erhalten, z.3. Su/Sn und
Cu/Al, dioe nur geriaxgen 3Iinfluse guf die pyrogene Zersetznng
von Acetylen haben-

Bei den Verfunren dor Putontammeldung ist

1.) Xeine pyrogene Zersetzung des icetylens zu beftirchten, da
die ReaktionstezperatufPzrischen 502 bis 150° 1iegen.

2.) Bei dienen Tezperaturen ist nur rit hochwirkoamen Zontakten
Cuprendildung =zu befirchten, die

3-) 1n Anwesenheit van z.5. Aluminiun oder Zinn (die nach der
zitierton Arbeit die p'yrogeno Zerscotzung des Acetylens 1:
Gogenmart von Kupfor verhindern) nicht sé.-rkam.;éa./mm/: ‘.

4+) denn in DRP. 407 485 der Lonsa wird sogar Kupferbronze, alsc
eine Leglerung von-Cu und Zinn zur Herstellung von CuP8BE
empfohlen.

5+) Ebemmo wird im S.P. 303 797 bei der forstellung von Cupros
ein Zussts von Mg zun Lotall (Cu) empfohlen. lig ist in der
u&-m:u entgeygengehsltonon Arbeit als ein beil der pyro-
gensn Acstylensersotsung nicht wirksames EKotall begoichnot.

—fe
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Patent-Adteilun, _
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__Dresth/s_ ___

Pyrogens icetylenszcrsetzung und .oetylenpolymerlsuilor (Cupren~

bildung) sind grundsitzlioh verschiodene Heaktionen und es 1is:
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Patent—Abteiluxn
Ce2.11758-J 65 5 871 IVa/12 u-Deutschlan: 5064

Pyrogens acetylenzersetzung undé .octylenpolymerissutior (Cupren-
biléung) sind grundsitslioh verschiodene Reasktilonen uné es 18:
nicht als ve-wannd vVorausgusévizen, c¢a8s ulie Cuprenvildung be
den in der Ammeldung Fescobilierten Bedingunger urcn slelor
zouitlige Gogunsart bestine ier Uigire sulgehoben wix

ZSRa N e i \

i

&'(Qetrén.:‘lﬂ" lﬂd
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“Hitemersen: 465 571 1V4/ 12 o
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Tngeten fad bl eften Cpesen
ke bt Axtiengesellschaft _

. L.deigshafen a/Bh .

s
: PorRbaraatn: . Terin, /
Dattonto: BATI bl ber Tramdeatrsion Tty ‘ad
wd Stopreialy, Beliz It

Ppr S1:zte
Pr Yy - -

_0.2. 11758

"Dn;ﬁs~a<v,¢4§" v}n Sacmen der ratentscmélduvug, betrelfend "Verfabre:.
hE 4, u—ng zur Herstellung vor Verbindungen der Acetylenreine”, eiuge-
< Rel: )

gangen am 7. September 1939, und auf die Eicgalte vom 18. Sep~

tenber 1939.
Eachstehand wird das Srgeocis der 1o Klasse 12 o

-8&9- durchgefilbrten rriifung mit der Aufforderung mitgete.tlt, binnen

i reit M onaten siecn zu auder:..

Dle Frist beginnt @it der Zustellung.

Es ist bezannt, Verbindapgen der Agetylenrelne durch
Einwirken von Acetylen auf orgunixche Verbindunget. it be-
weglichen %asserstoffatom iu ALweserhait von Kupferver-
bindungen harzustellen (vgl. den Auszug der telgiscuen
Patentscnrift 429 527 ,verdffentlicst am 22. Februar 1939).

4 BEs ist fercer bu‘annt, san3 die katalytisohe rirksam-
Xelt des Kupfers gegeniber Acetylen, die bekanntllcl zur
Blldang vun Cupren fihrt, durch die gleichzelitige Gegeraart
>pestiaanter Stoffe nufgahubon wird (vgl. Breunstoffchauie,

“Payeniaktesiung

1921, Seite 8).
Weno also bei dem Verfehren der oben genaunten bel-

‘iscnen Patentsohrift der Nachteil erheblicher Stirungen und
‘zangelhnfter Ausbeuten 11!0150 Cuprewbildung suftrag, lag

es fir den technisohen Sachverstindigen offenbuar ohae
lcha Stoffe anzuwenden, die bekanntermalen

I.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAS™ LUDWIGSHAFEN A Rt
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Fatsntap
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[ 2% 738 § £ kpuptlaborastoriiu

TF i TLE

s rarvans e ATARa et B

AD &

felchspatante

Berlx,

P atentadbtellansy - -6, tenber 1 36,

1 65 %71 1Va, .,
°Yexrfahren zur Ferstelluns von Yerbindungen der . cetylenreing

in uascrer g2 5. @pleader slngareichiun Oben genannie:r
Fatentanmeldunz ist uns oip .chroibfohler unterlsufen. -6 ues
dors guf Seite 3 ip der x. 2eile statt [ 5% $47 1V¥d/12 o bheifes
1 53 747 IVa/12 o. :ir ditten dlesen Fekler richtigzastellen.
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KTIENGESELLSCHET

stz o datwartran e

o Foec: M S D [ar \ Lavtchion Winas L Soa. femnc

LN8er CelChc.

LudwlgSrnare: - HLC..

Verranre: zu- hersgtle..un; vo: yert.nd..

aer hscery

Es #»urde geTunaei 2as: ma:r be. de> hergte.iuns
Yerbindunzer daer Aceivienreint durc: Lipwlrkung ve:r Acet:
au’ organlische Verbindunege: m.° bewegllcher Wvaspersic
ir Anwesennei: vor Kucrre:r oder kKurt:erverrindunge: be. ernhont
Temperatur umk Regebenenia..: nern Jru Qle uUmsaize
Ausbeuter stelgerr unt 2i: Ui LnTu errarrens er.e.Chier:
Kanrn. wenn mar Zusatze verwenas. B Le Lurrenr..ouns
hindern oder ver:
Derartige ZusSatze erwelse: S1CI a.s besonaers
naft be. Umsetzunrer de: Acetv.en: lr der filissiger rrnas.

dms Cuprer leick: Ventiie un: Rornres/scrliiek:l unt Sici il un=

wiilnschter Weilse au’f der GefaBwandunger abschnerde’ Be: verwenaun:

von Pilllkbrperr oder stuckiger Kata.ysatorer kanr aas Tuprer Q-
Zwischenrsiume verstobfew. Die #irksamke.: der Kata.yvseiorer kan

durcr die Bildung vor Cupreniiberzuger ReSCnacdig: oae> beseltiif




Als pesonaer: gee.gnei: LUSETIZE U
Cuprendlldung habe:r 8iC: GC.. UBCKE..DE:
Wlsmuy, Selern. Lel Brot un. Jd<. erwieses.
€lementarer FOrt angewanc:. WwWerde. SOWE::-
JOG, M1t dez Acetyvier unie- csersicruni aer dreirgcne:
reaglereL. Ear Kan: cl: genannie: LiemMent:t aucs 11 FCrs
verolnaunger benutlze;. WODe. @ar 8Cich: vercipnaunge:zr v
die Anlagerunger ar d.e drei.Tacne Bipdunf begunSILger.
Samkel: lasst 81iCL noC: ernone. wen: mar vercinaunger
Solcher wirksamer ST0IT¢ untere.nanaer verwenae-.
Sllber- oger WisSmMUIIOCi. Al anaerer EeeigRNeler Vverr.nakng:
Seler Del8DlelswWelS¢ NOCL Renann:t UECKSLIDeroxvi un: -~pnosphE.
#1smuioxye une ~Nydrcxy. #lSMUICXYN1Trs. Seienschwete. Se.ern-
dioxyw. Kalium-. Kupre:- S..c€er- odaer E:ve

Die zusatze KOonne: .12 umseiZUNESREM1SCL RKe.O0S. O
suspendler: sSelLn. ¥ar Kan: sle¢ auc: 1c Umselzungsgera. 2zwee-
maslg zusemmer ®i: dex Kuplerxsia.yeatic: au’ TragRer. Ies. s
oraner unc die uUmsetlzungsSlie..nenmer AQArYAL VOrbvel’..eLEI OT
daruber rieselr i.

Dile Errinaung se. necnstenen: ar Han:t der herste
VoL Alkoholier der Acetly.enrein:t au:s Aceiyler und Forma.ae:

1z Gegenwar: vor Ruprerkataiysagicre: entsprecherk ae: *giehie.

VAnmelaunge: [ S5F 93 IVe (. ¢ une I St o44: IVA L.

beisplelswelse sriauter. Sit Kan: 1n0esser auc: be. umseizunge:
aes Acetylens mi: anderer Aidehyae: nacr der genannier raterte.




@IT Organiscner STLCKSICITVErt.ncunge..
vAn@meiaunge. [ S5 {70 IVl L. o
und I 6F 30z Iva .z ¢ oae~ ot ZLercayiane: nac: aec
\Anmelaung . €. b4: iva i. ¢ venuics wo
L __

Eir Uemiscr aus 5. f : wasSEr.ger rormes.dens
losung mit ! g Kuprerpu.ves un: © £ Leiciumosrovons. ern.i:
mar 1lr einez Runrdruckgelal su .. uni iress. can:
Acetylen-Sticksloff-Gem.8S: Vvc.umenverhh.tini:
2C Atmospharer Druck eli DJurc: NBCRPresse: vo: rrisc:
Acetylen sOrg: mar deIu:r. Qaa8: Q8f verbrauchte Acetly.e: erpganc
wird. Rach Beendigung der Acetyisneulnanme fi.trier:. mar a:
fliissige Umsetaungsgem:Scr &a.. LLruc; b.eilber etwe Iz
rotbrauner pulveriger yem:scher vor KubIer mi: Lupre:

Filtras: wirc zunachs: unverandertier rormalaenyc un: wasser ur
dann Butip-z~-di10i-.,4 AQrec: UeBI...atilrl Rewonnei. Uer Jmse-
zu Butin-2-dio.-..¢ betrag: ¢ » Dberechne: 8u’ eingeseizi:
Formaic:

Unter qer gleicher Beaingunger Wir< Cle Umseizu
unter zusatz vor C,: g QuUeCKSiILDEroxy< odaer L, £ #.SBDUIAVCYCRYL
oder 0,2 g Raliumiodic oder {,* ¢ wismutoxylodlc oae> ..

Selen-Schwefe. ausgeflnr.. Beln Auzarbelter des UMSEIzUns -

gemisches findet mar Kelr Currer unc Ger UMSEIL 2z Butin-c~-Gic.-

1,4 betragr zwiscner 1& uné¢ 22 ». au: eingesetzier krormelidenvy
berechnet. Das Kupfer mis dez dle Cuprenbilaung vernindernde
Stoff kann wiederhol: als Katalysator fur dle gleiche Umsetzun;

von Pormaldehyd mi: Acetyler verwende: werder,

Ry LI RS by S AR




gebilldet Wiru. Der UmsS&I: z. BUilh-z=-ClGi-..- DEIrag:
glelchen Beaingunger be. zussi: ve: Kaliumjodic 5 =
hydroxyd 4t *. vOr QueckSiideroxv: 3( % VOL WiS8miioXy

BEL ...

Als UmsetlzungsgeIa: Clien” el: SeNKrech: &ngecranete
aruckfestes Edelstanh.ronr . .ange 300 CL UDurchmesser .: Ck. aa
mis 7C Liter eines ir der IC.Render WELS8¢ NETREBTE..TE8L K&~
lysators gefiill: 1s8i: Kiese.saurezy.lnder VOL < @O0 JUrCcnmessr
urnc 1C mr Lange werder mi1: e.ne> gesatilgier Ruplrern.irat.cosur
getrank., RelroCKNneé: unc Lls zuf AurnCcrer des Silckeoxvade
wicklung eul 500" err:tz.. Mar erral: sc Kieselsaurezy.ine-

@it einem Rupferoxyauberzug (KupTergens. - 1° *,. Mar lassi nu
ve. 1CC™ bis 110 vor ober uber aer Kgta_ysater stundlier i- K
3C %1ge wassrige Formaldenyaiosury rieselr unc leite: g.eic
2ei1t1, 12 Glelchstrox uberschussiges Acetylengar 1z Kreislgw
Der Druck 1z Ture betrar: - Atmosphare:.. LL einez druckresrte
Abacheidsexz, der mit deg untere: Ausganf Ges Turmet ir Vert.naun.
sStek.. zleh: mar €lne wassgrige LOBUNS VOL BUllp~c—Ql0i-..5 o
Dis anfangs guter Durchsatze fa.iet nacl Un¢ nhacl &. bi: DL

. %2 Wochen aas Ronr m:: Cuprer vi..if verstoor: .

Be. sons: glelcher Bedingunget W.r¢ cie Umsetzung =
elnes Katalysator susgefuhr. aer i fo.gender #eise hergeste..
worder 1st: 7C Liter KieseishAurezy.inaer weraer mi: eirn-

Losung von lt kg Rupfern.tirg: und >,z Kf Wismutni:iras 1 ve-

diinnter Salpetershure getrank.. ReIrocknes unc s¢ lange au’

erhitzs, bis kelne Stlckoxyae menr eniwelchen. Anschliebe:r

werden die Zylinder mi: elner iosung vor & § Ammoniumioc.




irn ¢ »iger ESglgsaure dereucnte: un: nochme.: bve. 3L ReTrockner.

Dle umsetzung lieTer: lange Zei: g.oeicntbielbent gule Ausbeute:

8L ButlfN=g=AlO.i-~..t ,@TWe Yi Eis O & 1p Dguerveirie. BNoo

nacr 1i: wocner 183 aer K8lalysgior VC.. W.TKBAG un< QAat: KO-

noecr nicns qurcr cuprer. ver
ratentanesr:

yerranrer zur Herste..ung vo:r vyerrinaunge:r aer ACeTy. @l

relhe 4QurcrL LK1inNwlrker vor ACeiyiLer au. Organiscne vercinaunge:

M1l opeweglLicher waS88erstorIrator 1ir Anwesennels vor Kup:rer oc<

Euprervervinaunger be. eérnonter Tempergiur. A8AUrcL gKeKer -

zeicnnes, aass mar 4usavtze verwende.. die dle Suprencliaur
verninaern oder verzc:
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Dr. Wiomann At2040e,

Dr.3th/E. 28. Juli 1939

#ir bitten Sie, das beifolgende Material zu einer Patentanmel-
aung zusameﬁ‘assen-w&e-n. Einzelne Versuchsergebnisse
gehsn Ihnen noch getremt zu.
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,r_'&fé.hron sor Verhinde

ten des Acetylens.

xa ist beknm;t, daes sich beim Arbeiten mit Acetylen in Gegen-
'van ‘Schwermetallen oder deren Salzey, insbesondere von

'_n.nd. seinsn Verbindnngen Lenst® Kondensationaprodnkte des
Ace' lens (Cupren oder cnprqpa.rtigo RBrper, im folgenden Cupren
mit) ‘bilden. Es ist weiterhin bekannt, dase die Bildung
. xlsrper beaonders leicht eintritt bedi erhﬁhter Temperatur,
_orhm:t:em Acotylendruck und in Anwesenheit wvon '_giaen und von

Hauptiaboratarium
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,!_;;pptakténme';s, wird durch die Cuprenbildung bald eine Ver-
Ongung '&_88 Rohrdurchmessers und schliesslich eine Veestopfung
;:h;ﬁiﬂng Das Cupren bildet dann mit den K&rnern eine ausser-
.6ﬁentneh feste Masse, sodass ausserdem die Entleerung des

~!‘ohnva auf ‘grosse Schwisrigkeiten sttsst. Bei der Ausfihrung
‘katalytischer Prozesse mit Eatalysatoren auf Kupferbasis wird
'durch das fobildets Cupren die Kontaktoberfliche natirlich sehr
lc!uun berdeckt und damit unwirksam.

28 hat sich mun gezeigt, dass man Reaktionen mit Aoctylen mit
organischen Verbindungen, die ein bewoegliohes Wassersioffaton
‘haben, in Gegemwnrt von kupferhaltigen Verbindungen durchfifhren
kann, ohne eine Ouprensntwicklung befiirchten zu missen, wenn
man dem Reaktlonsgemisch solche Stoffe zuseizt, die die Cupren-
_ hildnng verhindern bzw. versigern. In diesér iiichtung wirken
-'s.B-_die Elemente und Verbindungen von Gold, Quecksilber, Blei,
- Antimon, Wigmut, Selen, Brom, Jdd, Qger et#s Aus dieser Beihe
"_ra'gen besonders Quecksilber, ¥ismat und Jod hervor. Die Wirkung
dieser Stoffe erhdht sich noch, wenn man Verbindungen der wirk-
f samen Stoffe untereinander verwendet z.B. Quecksilberjodid,
/Hle1Jodid oder Wiematoxyjodid. Diese Stoffe sind sowohl in ge-
:'fv‘lastar Form als auch in mpendiertar ungeléster Porm wirksanm.
“Peim Arbelten mit fest angeordneten Kontakten (z.B. Bieselver—
: 'tah.ren oder Gasphase) bringt man die die:upPanbildung verhin-
" ‘dernden Stoffe an bestevals schwerlisliche Verbindungen auf
ﬁEgorstotte auf. Es 15t so mdglich, beim Arbeiten mit Acetylen
:.‘ 'cder acetylenhal tigen Gasen eine Verstopfung des Reakticma-
raunes durch Cupren weitgehendst zu vermelden. Besornders beim

o 3756
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kontimierlichen Arbeiten mit Acetylen erweist sich die Verhin-
derung der Coprenbildung als notwendig.
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kontimierlichen Arbeiten mit Acetylen erweist sich die Verhin-
derung der Cuprenbildung als notwendig.

Beispiel 1.

a) 50 Gewe.-Teile 30%ige wiéssrige Pormaldehydltsung werden mit
3 Gew.-Teilen Kupferpnlver und 0,25 Gew.-Teile Kalziumkarbo-
nat in einem Rithravtoklaven auf 110° erhitzt una ein Acetylen-
Stickstoff-Gerdach (15:5) vei 20 atm. eingepregat. Hach Be-
endigung der Acetylemaufnahme £indet man .e;ls Heaktionspro-
Gukt om. 18 g eines rotbraunen pulverigen Gemisches von
Kupfer mit Cupren. Im Formaldehyd ist etwas Butin-2-dfiol-1.4
gellst. Ausbeute an Butin-2-diol-1.4 4% der Theorie nuf
Pormaldehyd berechnet. Das durch das Cupren verunreinigte

- Kupfer zeigt also nur put auseroﬁentlidh geringé kﬁtaly-

tische Wirkung auf die. Umsetzung von Pormaldehyd und Acetylen.

8etat man dem Reaktionsgemisch 033 g Quecksllberoxyd szu,
80 xann keinerlei Ouprenbildung beobachtet werden. Auch bei
Zusats von 0.3 & Wismuthydroxyd oder von 0,3 g Kaliumjodid
' -odor von 0,3 g Wismtoxyjodid oder 0,3 g Belen-Schwefel wiz-d
. ‘nach Beendigung der Acstylenaufnahme keins Cupren gerunden-
-"Je Ausbeuts an Butin-2-d10l-1.4 botrigt hierbei oa. 18 bis
| '22% d.Th. auf Formaldehyd bezogen. Winldas hier gebrauahte
Inptcr nit dex darauf niedergeschlagenen, die Cuprenbildung
' mhinderndln 8toff 3-mal hintereinander als Katalyaator fiir
" die tlmtmg von Pormaldehyd mit Acetylen verwendet, so
18t ‘auch damn noch kein Cupren gebildet. Die Ausbeute an
. mtm-z-a:u—:u steigt an und betrigt bei x'aliumdodidzusatz .
56¢. bei Viemtlydroxydzusats 46f, bei L queckeilberexydmusats '

Durchschlag

. 3967
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308, vei Iimioxy:odidzuaats 78%.

Boispiel 2.

&) Bin genkrecht angeordnetes, durckfestos Bdelstahlrohr (Tunge
900 am, 12 om Durchmesser) wird mit 70 Lir. Kontalt gefitllt.
Die Herstellung des Eontaktes erfolgt dnroh?fi?&‘gggg‘}von Kie-
selsiurekdrnern (sylinderfirmig, 4 mm Durchmesser, 10 mm
Linge) mit einer gestittigten Enpfernitratlsung, PTrocknen
und Erfjitgzen der Ebrner auf 500°%. Man aihalt 80 Kieselsdure~
stringe mit 13% Kupfer als Kupferoxyd. Bei 100° bis 110°
werden nun von obefn Uber den Kontakt pro Stunde 15 kg 50;1;53
wissrige Pormldehydlssung gerieselt und gleichzeitig durch -
den Turn ein Oberschuss von Acetylengas in Ereislauf wvon S ’
oben nach unten geleitet. Der Druck im Turm betrigt 5 atm.
In einem druckfesien A!sch‘.eider, fler mit dem unteren Ausgang

"des Purmes in Verbindung steht, wird eine wissrige Losung .
¥on Butin-2-diol-1.4 abgezogen. Das Kontaktrohr war bei kon-
$imiterlichen Betried nach 1¥2 Wochen mit Copren villig ver-

.Vstoptt und die Enfleeruné des Rohz;ea war ausserordentlich
schwierig. )

. ity . '
b) Der Yersuch-bei gleicher apparativer Ahordnung mit einem '
Kontakt wiederholt, der neben Eupferoxyd noch wismtoxy_d

und etwas Jod enthielt

Horstellung des Kontaktes:
70 Lir. Xieselsiurestringe werden mit einer Lisung .
von 16 kg Kupfernitrat und 3,2 kg Wismutnitrat wad -

s Betrocimet und -
‘Bﬁd%"’%ﬁ&’&%‘%‘a’a‘%@ Pt e Stickoxyde menr
entweichen. Anschliessend wérden die Xbrner mi}
einer Lisung von 85 g Ammoniodid in )
siure befeuchtet und nochna 8 bedi

: _ 3758
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Bei Verwendung dieses Kontaktes k.am{fdie Uasetzung von Pormalde-
hyd vnd Acetylen zu Butin-2§§1-1 <4 mit guter Ausbeute (ca. 94
bis 958) im kitntinuierlichen Betried fiber grosse Zeitriume
ausgefihrt werden. Hach 15 Wochen ﬁ, der Kontakt noch voll
aktionsfihig und noch keine Anzeichen fir Verstopfung des Kon-
taktrohres vorhanden. '
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Bes?  ,2.11758 ameri.

Da es nicht mdoglick 18:. die allgemeinern Anspriiche
gegeniiber dem Reppe-Pateni zL verteidigern, miissen wir uns auf
eine Art cuprenverhindernier Zusidtze 1n der vorliegenden ADn-
meldung beschrinkzen. lr der Anlage ibersenden wir Ihnen eir
Schreiben an unsere amerikanischen Apwdlte, in dem wir ansere
Vorschlige filr die Anderung der Anspruche Uvermitteln. Dabe:i
haben wir die Anspriiche auf die Verwendung von Wismutverbindungen,
insbesondere von Yismutjodia, gerichtet.

Das als Cupreaverhinderer ebenfalls sehr geeignete
Quecksilber lisst sich nicht menr schiltzen, da die Durchfithrung
des Reppe-Verfahrens in Gegenwars von Quecksilber bereits im
ersten Reppe-~Patent in U.S.A. beschrieben isi.

Da dieses grundlegende Reppe-Patent im Ubrigen einen
ausgezeichneten Sochutz fiir die Umsetzung von Acetylen mit
Aldehyden und Ketonen in Gegenwart von Sohwermetallacetyliden
bietet, messen wir der Einsohriankung der vorliegenden Anmeldung
keine sonderliohe Bedeutung bei. Wenn die Anmeldung auoh nur
in beschridnkter Porm zu Patent fithrt, so wird doch durch das
Eracheinen derxr Patentschrift es fremden Firmen unmdglioh gemacht,
noch die Verwendung anderer oupreaverhindernder Stoffe, die
uns nioht geschiitzt sind, in U.8.A. zu patentieren.

Wir bitten Sie, uns umgehend das anliegende Sohreiben
an Jutz and Joslin mit Ihrer Richtigkeitsbestdtigung versehen

zuriickzusenden. ,

1 Anlage. Wir con e

lA'\’r\.%-
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L s oochnriuiR

Herrsn How -0 e ™
Hatg and Josun,ds"’r asoiphofer J%

Rew York. . M S7

Ludwigshefen a.Rhein, den /5' Augusat }341.

Zur Erledigung der Verfiigung vom 22.Hlirz ds.Js. bintten
wir Sie, den G.A.P. folgende Vorschliige zu machens
Es iat nicht =iglich, das entgegengehaltene Re pe—-—
Patent daduroh unschidlich zu machen, dass wir die Prioritits.-
anterlagen der vorliegenden Anmoldung einreiochen, da das amaeri-
kanische Einreichungsdatum des Reppe-Patents vor dem deutschen
Priorititsdatum liegt. Das Repps—Patent ist deher untex allen -
Umstiinden sine “valid referxsnce" und, da es die Verwandum n
Quecksilber und.Silber und deéren Verbindungen susammen. mi
Eaupferacetylid beschreibt, ist es nicht mehr atglich,: LU
Yexfshren, das such unter 4ia vorliegende 2
U.S.A. Patentschutz zu erhalten. Auch wird es:
die andsren sls Cuprenverhipnderexr gesigne
bindungen in Form eines Markush-Ausdrhoks.’
es nach der allgemeinen Fraxis des amerikan
nicht miglich ist, Markush—Anspriche auf
etwas Bekanntes ausgeschlossen werden 8oll. E
sich sehr schwer ein Nsohweis fithven lai >
Abzug des Quecksilbers verbleibenden Elem meins
physikalische Eigenschaften” besitzen, die in der
wissenschaftlichen Klasaifisierung aperkannt sind.!
© Auf Crund der vorstehenden ﬂberleguns!n amheint es
uns am gweckmiifigsten, die Anmeldung auf die Verwendung von -
"isantverbindungen su beschriinken, da, Wwig jAug den Béisplelen
hervergeht, :8ie Verwendung von Wismuiverbindungen sls Quprep=
verhinderez die am ausfihrlichsten behandclte ‘Ausfilhrungsform
der Erfindung iat. Besonderss Gewicht wiire ‘dabei auf die Ver-
wendung von ¥ismntjodid zu legen. Dementsprechend &chlagén wir
YOr, fo].gende Andorungen in den Ansprilchen vorzunehman,
In den Anspriichen 1 upd 2 ist.in dexn letzten beiden
Zeilen der Ausdruok “substance preventing the formation of
cuprens® su ersetzen durxch compoundiof biémuth. Im Anapruch 3
ist in den letsten drel Zeilen der Ausdrack "substancé ocontainii .
ssessssiesss 10dine” zu ersetsen durgh halo en ool onna ‘of” bism h .

In &

&

N

Hexren
Hnts. and - Joslin,
Eew York.




Herren
Hnts and Joslin,
Rew York.

Im Anspruch 4 ist an Stelle des Ausdrucks "substance containing
esssse 10dine® gu setszen iodine compound of bismuth. Im Anspruch 6 -
schlagen wir vor, in der Jorleszten Zellie za streichen "aubstance
containing® und hinter "bismuth™ in der letzten Zeile einzufiigen
oxide. Die Anspriicke 5 und 7 sind zu streichen.

Durch die vorstehend vorgeschlagensn Anderungen werden
auch die anderen Beanstandungen des Bescheids exledigt. Auch o
die vom Priiferx verlangte-Blestion ist duxch die Beschriénkung -
der Anspriiche auf Wismutverbin, uhgen bereits vorgenommen worden.

Hochaohtungsvoll
I.G.FARBENINDUSTRIE AERIENGESELLSCHAFT
7% 74 4’/-7,-!/2 &z ) QEZ,:’Z/SCfiﬁnberg
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JYertuhrer zur Herste.iuns vor Methyiciversinaunge.

Es wurae gerunce:i. cas: mal Lethy.olvercincunger m:
dreitach gesattigter Rornienstofrbinaung 1r ausserorcentlicr elr-
facher Jeilse mi: senr guter ,usteuter erhali. wenr nmar. alcenyas
mit Acetyler. ir Gegenwar: eilnec katalysators unt einer Koncensie-

rend wirkender Verbinaung umse=s:

Die Umsetzung verlauf: besonders leicht be: massizs er-
hShter Temperatur, beisplelsweise 50-150¢. S51e Kanr bpe- gewonnls-
chem, verminderter oder erhbhnter Druck curchgefunr: werae..

41s Eatalysatorer kommer. insbesondere Scnwermetalle der
1. und 2.Gruppe des periodischer Systems unc¢ inre Verbinaunger..
vor allem Kupfer und desser Salze, wie Kupferchloria, Kupfer-
chlorur, Eupferacetat, Rupferformiat unc Acetylen-Rupfer-Verbin-
dunger. in Betrach

Als kondensierende Mittel eigner sich vorzugswelse
schwach alkalieche bis praktisch neutrale Stoffe, wie Formiate

Aostate, Carbonate und Bicarbonate der Alkaliern, Erdalkalien uné

des Magnesiums. Auch sthrker basische Stoffe, wie beispielsweise

Caloium- oder Bariumhydroxyd konner Verwendung finder.
HHufig 18t es 2zweckmassig, die Katalysatoren und konden-
sierend wirkenden Mittel. in Gegenwart vor Lbsungs-, Verdunnungs-
Als 8solche eigner siclL ine-
Uverdies wirc

bezw. Suspensionsmitteln zu benutzel..
besondere Alkohole, Ather und Kohlenwasserstoffe.
die Acetylenaufnahme beglinstigt dureh Zusatz von groBoverfléchs -

gen Stoffen, wie Kieselgur, Kieselge.. aktiver Kohle u.s.w
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Never reinen konzensriertex fCelyler eigne: sicL auc:
aas Acetylen ar veraunnung mi3 inerter Gase:.. wie Stickstcs
oder Wasserstof:. uoicne veraunnter acelylennaitiger Gemiscn
konnen vor aiiem ganr verwenaung ringen. wenr caie umse tzuxn
unter Uruck ausgefunrs wira. Lis veraunntes Gae komm: Delspieis-

wWelse aas aqurcr tnermiscrne Lersezung vor hon.enwassers:iofze..

belapla;swelse Q&g 1 elektirischer L1ChTDOgEr ernaitene ACetyter,

das nevern wasserstofs “etws 20U Acetyler enthals. 1irn rrug
Die Umgetzung errcigs unter Ahlagerung aes hcetylen:
an den Aldenyc, Delsplelsweise be. Yerwenaung vor Formaldenyc 1r

folgender Weise HCiCB + £ Chai —ec-w HOChG,C 1L . CRac.

Das Verranrer kant kontinulerlicr und diskontinuier.
lich ausgefunrt wx.
man ernaii s¢ mi: senr guter Ausbeute die als Zwischen-

Produkt intolge inrer ausserordaentlicher Reaktionsfihigkeit sehr

wertvollen EethylolacetylenverDlncungu

Beispx:.

20 g kristallisiertes Kupferformiat werder air 50C cer

4C%igem Pormaldehyd geldst uné 2C g friscngefilltes Calciun-

carbonat zugesetzt. -Dle sc erhaltene kischung wiré ir eir cruck-

festes Gefdd eingefullt und bve: B - 100° mi: eilnem Gemiser aus

einem Lruck vo:

N

2 Teilen Acetylen und 1 Teil Stickstoff Dpe:
15 - 2C Atm. behandel:. Das aurch Gie Umsetzung verbrauchue

Acetylen wird durecnh liachpresser. vor. unverdunnter acetylen fori-

laufend ergtinzt. Rach etwse 1% Stunaer ist die theoretisch er-

forderliche Menge Acetylen autgenommern. Das wadhrend der Umsetzung

gebildete Acetylenkupfer unc aas Calciumcarbonat werden sodanr
destilliert. Machden

abfiltriert. Das Filtrat wird ic Vakuur

376
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das vorhandene #&asser ubergegange. i+ aestilliers bpe
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das vorhandene vasser ubergegange. .5 cestilliers be. 12L-127°
unter 2 mr He-Lruci aas curc: ci¢ UmseszZung gebildete ..4-Butir-
diol iiber. DJileses kristalilsier: ~ we.sser glanzenaer Plart.-
cher., 3eiln Schmelzpunk: 1s: 58v « AUSbeute 18I nanezt quer-
titativ. Stats des Stickstofis Kanr mar zur Verdunnung ae
Acetylens auck arndere as. DelsplersSwelSe Kohiencioxyu. ve
wenc
Patertanspru.

Vertfanrer zur derste.luny vor Methylolverbindunger m:i-
dreifach ungeséttigter hohaensto{fbinaung. dacurcr gekennzeic:-
net, dass mar Aldenyde mix Acetyier 1r Gegenwar: elines KatalySe-

tors und einer kondensierenc wirkender Yerbvlindung umsetz.

1.G. PAEBENINIUSTHI: AKTIENGESELLSCHAP!
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2 Hauptlaboratorium

; .,P}-'téntanwalt'a-nuxean 239, Koy, | %4

B. Blum & Co. ,
©ZHx S on (schwei), ){&m stetgnors %

,_thnhntatr- 31,

!lehn.nﬂ:o Dr.st./En. ]\.‘7.11 1941 Patentabt.Pr/Va. den 1. /;f,,,,v 1941,

]

. Amldung Sohwelis 58 678 - 0.2.11758
_2Yaxfsh .Herstellung von alkoholen dox dcet gnreihepf.

Die Vo:aucsetznng, an 4ie¢ nach Ihrem Sahreiben vom
" 17.5ovember 1941 die Beibehaltung des Jetzigen. Unfangh T
.dnmeldung gebunden 1st, trifft au.. Aus’ dar !xanzﬁai
* schrift 3] 500 ist dle Umsetzung von Acstylen mi:

.- “und Ketonen bereits bekannt. Demantspreohend bditten wix vor
7 der Abegts der Beschreibang folgendes einzutligen: :
: 3 ~ Wpg gt bekannt, slkohole dez Acotylenreihe duxoh

. .Einwirkung von Acetylen euf Aldehyde oder Katone in Gegemmrt

_ .von Xupfer- oder Eupferverbindungen bel erhihter Temperatur,

_gegobenenfalls uater erhbhtenm Drusk, hersustellen.”
b In der ersten Zeoile des bisherigen Absatzes. 1 wirs

1,;“dann hinter "wurde® einzuftigen "nun®.
’ Hoohaohtungsvoll

1.G.FARBERINDUS?RIR AXTIEN y z
§82. Heldsrinesn ges d.
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Patenranwalts—-»Bureau E. BLUM @ C<, ZURICH, Bannnoistrabe 3

Eingang Su Petersirabe

TelegrammeAdresse: PATENT ZUR:D Postcheck-honto VIII/I<
Patent Code 2 o Teiephon 51.67

AbcTechn.3iro Ir.sw.. Zurie:.. der 17. hOS. 19a.

In der Asrwort ger ciene
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Eingang Si. Pesersirabe .

TelegrammeAdresse: PATENT ZUR:. _== Postchecdk-honto VIII/)¢
Patent Code 2. ca Tetepnon 51.67

Abe.Techn.3tiro Ir.sw. . Zurioc:n, der 17, Nov. 1Pa.
In der Antwort zer wieue

::::?“”:T:::jj”“' rerbveningustirie AKTiReLges58.i8cho.
ater bexg. Texraversa S8tentantaiiu.

~ufwigsrnare.

Betv:. Anmeldung Sorhweig 36 &76.- "Vertabrer zuw
Hereteilurn, vor Alxoni.er der :getylenraihe.®

Cefn 12 7o

In A1eser Saone orhal.tar Sie deor bei.legenaca:
ersten sJescheil, 1. wela er “e: “rtifar mitteilst. dass vor daz
Beschrunkung der Anmeldungsgegonstandes nur nook dnnn abgepahsn
werden kann, wenn die¢ Eerste.lung von Alkoholen der Aoetylen-
reihe durch simwiig-n vo: “cAty.cLe. Akl fitenyde oder Cetone
an aish bereits bekannt wa:. was Jedoor 1irn der Ceschreibung
awe dricklior gesa.t werden miusste. ¢ wirde siok dabei um eirn
sogenanntes ‘rbeltsverfenrer randelr be: weloher die briindung
in der’ nickt checiscrer ‘rinde.,uny elner beRannter .rozeusee
lieg-

lle irist zur Heantwortung des descheides lauft en
12, Jan. 1942 ebv une Kezr uc einer Yonat Kogtenpflichtig ver-

lgngert werac.
Hochaghtungsvol.
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. . 2er cescnreipung deutlaicr E€8a21 wird,

I 384 - ! a8y .
P88ezu.licis nye -lurgnanm.

::oc:,ec:.\:ungsv:;
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- 24
T .Fatentanwal te~Bureau
E-Blua & co., q{/’m . Ji~
28 Sohwed Ty
« A
3%‘.*?0310_ d

Teobn.BUr0  23.1,1942 Pateatsbt.Fr/Va. den!f, Februar 194z.
TITSY/Xn, Anmeldung Sohwess 58 678 - 0.3.11758 -
(] (]

x Herstellung von Alkohole dor Apcatyle ihet,

¥1r bitton Sie, bei der Beantwortung des Bogoheids .
yom 20.Januar 1942 eich mit den im l.Punkt vorgeschlagenen -
Anderungen einverstanden su erkliren. B
- " Poakt 2 bitten wir dadurch gu oexrledigen, dass 4n dér

- 3eZuile des letzten sbsatszes auz Seite 2 ninter dem Wort
*Kapferkstalysatoren® eingagetst wird “ydie untor den Vexfahreng--
bedingungen ganw oder gum Te1l in Kupferacetylid ‘Bbexgohan®,’
In deér letsten Zeile des gleichen Absatses fiuss es "nach dem
genannten Patent® hoigen.

In Beispiel 1 bittsn wir, 1in Zeilen 10 una 21 3ewails
hinter "Kupfer® einsufiigen “besw. Kupforacetylidn. o

Iz Beispiel 2 ditten wir, in Zeile 13 hinter "Exeige
einzufligens "Dabei geht das Eupferoxyd in Eupferacetylid ?

- laug®
Wdexe,

Hochachtungsvoll ~
1.G.PANBEUINDUSTRIE AETIENGESELLSCHAPT
gez Hotdar==-3 pea. rdaber

' ﬁ""‘;—f‘:“' meoeel s
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Patentanwalts=Bureau E. BLLUIM &> Ze EJRICI'Z Bannnotstrabe -

Einganr St Peterstran

TelegrammaAdresse: PATENT 277 Postchedz~Kopte VIILY
Parent Code L r- Telephon 51.%

I.i. Farbenindustrle Axtienzesellsohal
Patentabtolin

Ludwigsr 8le.

Anme idung Sohvieli 56 H7b.- l.o. 1Z 75+«
»yerfanrer ours Hersteilunc VOL klgohole:
aer Agety renreibs .

In Aieser Sache lat dsr beilierende weitere Bescheid
neraus gekormer a2r bls gus 2y, ApPri. 8.0 veantwortet werder
mus

zZu Punki . des Bescheides sohlégs der Prufer vor
die Zallen 7 - @ aus Seite ¢ (Stelle A wmie folgt abzudndern.
*genannten slementse aber sua: 1L FOIR {nre: verbindungen benutzen,
wobei man gweokmBsaliz aolahe Vervindunger vermeidas . die Tendent
gur Anlagerung 8o das Acetvlier habe’

In zweiter Punki aes amtliohern gonreibens verwels:

der Prifer darsul dase aup der Ausfuhrungen in ersten Satz de:

letzten Absatses au/ 3eive & sepscHogser werden muss. dass in den
folgenden Beiapieler atets spcgetyiengupfer als Katalysator £

die Reakxtion verwendet werder 80... Was jedoor sus dliesen nioht
Sollte Asher stets poetvlenkupfer verwendet werden,

nervorgeht.
go musste in den Beispielen elr entspreohender Hinweis aufgenom~

men werden. andernfalls ware di1e Stelle B 1n letztern Absatz der

Selte 2 entsprechend xlarzustelle.
Wir bitten Sie. uns Inre Weisungen reontzelitig vor

Fristableuf gukommen gu lasser. und verblelibe:
hoohaohtungsvell

1 Verfigung x.
1 Briefdopp-

SIESCHREIDBS:

Form. 0 — kL ¥ — 1000




51a8. Axm:
gel8tiges <1

rax

I.. seanstena.... 1.5, Ferveninadustrie A.G., Frankfurt a.k.
Besucr No, 5887& 2%. Jul: 194L. 18 Ua:

Frist:. 3 Mona-

~. Nacoaex es sicL ve: aem beansprucater VerZahren
um e-ne Anlageru:..,. v .. aldeayade: oaer Retoner ar Acetyler. nan-
delt, muss 1z Passus : der SesScLrelourny noct klar.estells werden,
inwiefern die zuvor yena.nter LuSHtze Ariarerunger ar d.e drei-

facze 31lndu g nica: begunstiger Sol.ei.. Wir verwelSer au’ unsSern

diesveziigliczer vorscnia.
&. hacc anfunru:g des Patentes ..r. 20963: ar aer
Stelle = ger bescireibung musste ir aern nacnfolgenaer. beispieler
Acetylenkuprer gi.s aételysator f.- aie Anlagerungsreaktior ver—
wendet werdern., 3s geht dies Jedocr. aus der. beispleier nitt nervor.
"Venn bei der vetreffender Ar:eitsweiser tatsdchlich Acetylenkupfer

els Katalysator auftriti, sc 18: a.es 1r den Beilspieler ausdriick-

Iich zu sagei..

Hochachtend
El6g. Amt fir geistigee

Bellage: Eige:.tun
1 Beschreibun,, I.4. Adgunkey.

Gra’

kop., Se.23.1.42,




Sept. 1939 - ipril 194¢ Verfanhrer zur Herstellung vo:
sauren Zchwefelsaeureester:
hoehermoekularer, Hydroxy.-
gruppen enthaeltender Verbindur-
-

Preparation or aol.
sulfonic-acid¢ esters ¢
high-molecular oompound:
containing hydroxyli 3roups.

Frame Nos. 3773 - 379
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hg nt-Abteilung.

4

Lu/St. 21e3 40 Dr.Ph/E. 16.april 1940

OsZe 6164 =~ B 1 Jo 10350 —~ Dentachland-
U<2.11762 ~ J.65 587 IV4/12 o = Doutsshland. >

gir sind der insicht, dass aus d-. Beisplel 2 unssrer Anmsldung
OsZ+ 6154 ein Ve.fahren sum Waschen von Wolle in neutraler oder
sch¥ach saurer LBsung abgeleitet werden karmn. Da die Ver-w
wendung dexr von uns beschriebenen Stoffe gu diecsem baptimi:ten
Zweck ue.¥. noch nicht bekannt war, erscheint uns die Beschrin-
kung des Patentanspruchs anf diesen Verwendungsszuwcok fiur die
Carboxylgruppon froien Produkte noch patentfihig. Dle im Boi-
spied 1 beschrisbenon Schwefolsiuresster von d-Oxyoarbonsiuren
sirnd dagegen noch nicht als kapillersktive Eittel verwenie: wror-
den und ihre Yensndu_ng kinnte u.%. daber nooh allgemein ges
schiitat werden.

In ﬁbngcn 8ind wir damit einverstandon, duea 8ie aie Angelegen—-
keit gelegentlich mit dem Friiver beaprschen.

Intgegen Ihror Anaicht fallen die lane~Produkte, die in den
eraten Unturlagen VBeiapiel 2 erwkhnt sind, auch unter don ur-

’ aprﬂnglichcn Anspruch unserer Anmeldung, da suf Seite 2, Zeile &

von unten ausdriicklioh dorauf verwissen ist, desp dle Bchwefel-
";E.araeatergrnppe nicht direkt mit der scliphatiachen Estte vor-
'bnn:hn s seln draucht, sondern uuch durch Ver;nit.tlung von Sub- -
'atit\untqz 21t ihr verbunden sein kamn. Wegon einer booser vor-

- s$1ndlichen Puaauns deg Ans;ruchs bitten wir'-Ihre VOreohngo.

~ Patentabteiiun:

. G. Ludwigshater 3%74/6//

Zauptlaboratorium. Jefr s
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P o B




. G. Ludwigshater

Patentabteiiun:

Zauptlatorstoriun.

o

re Zaichen Nv’wm umnvh_;-
Dr.fn/=. ! 9,2, 4¢ Lu/s..

Betret

CeZ. 11762 1.65 5&7 IV4/1: o - _eutasctland.
S~

%ir naten Iaren vorscnisyg, lie obencenannte anmelsuns
nochnals neu einzureichen, ceprift unc sinc dabe: zu der Lr eunis
Zegonmen, dass ein solches Vorgenen ikeinen vVorteil bri :rte. Die
Herstelluns von lanaartigen Zrzeu_nissen durch cleichneltige
oder nachtridgliche Zinflhrunyg von sulfonssauresrupyen ir. ~‘onofett-
sdureester von Glycerin uni anderen menhrvwertigen alipnatischen
Alkoholen ist in unserer franzésischen ratentscarify 702 £2¢
beschrieben, die auf unsere Anmeldung C.7. 6046 (ﬁIﬁx@a» cer
CeZ. 11762 abgezweigt worden war) un: azuf cie .olfener inmels ung
I. 39 550 zurlickgeht. _ie der dnzeldung C.Z. 11762 zu srunde
liegende Arbeitsweise (Verestern von qucerin.mit Schwefeisture
und anschliessende Uzsetzung nit einer hchermolexularen fettséureL
ergitt sich au? Grund der Zescnreibuns der genannten franzos1schen“
Patentschrift ganz zwanglos. In Zeispiel 8 wird 3lycerin in einem
betrichtlickhen lberschnuss von Schwefelsiure seltst,und anschlisssard
YIXE ibietinséure zugegeben. Da die 7eresterung mit anderen
hthermolekularen und insbesondere auch Pettsiuren den wesentlichen
Gegenstand der franzitsischen Patentschrift bildet, Kann dem- :

. gegeniiber die Anmeldung eines VerZahrens im Sinne der zuriickge-—
zogenen Anmeldung 0.Z. 11762 schon vwegen Nichtneuheit keine Aus-—
sicht auf Patentérteilung haber.

Eine #iederaufnahme des Priifungsver:iahrens der Ver—
wendungsanmeldung 0.2. £164 wa£3r23§12eit m¥glich, da die ent-
begenstehﬂnde dnneldung C.Z. 5527 von dem ihr &Ts sltere Rechte
entgegengehaltenen fremden Anmeldungen inzwi achen abgegrenzt worde
ist und somit nur noch eine Abgrenzung unserer beiden Anmeldungen

':-gegeneinander erforderlich wire. Allerdings ist durchaus noch

nicht: sicher, ob der Priifer der Anmeldung 0.2. 5527 ‘mit der vor-
-geschlagenen Abgrenzung einverstanden sein wird. Zine Welter- -

- ;'i“rh

I.G. Ludwigshafen
Patentabtellung

Eauptlaboratorium. Unsere Zeichen
Lu/Si.
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I.G. Ludwigshafen
Patentabtsilung

Hauptlaboratorium. Unsare Zeichan Tep
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behandlung von 0.2.6164 durch -usscheidung eires iz Zinne
Ihres Vorscnlagzes auf Schwefelszursester von CarbonsiZuten ge-
richteten Teils ist ohne sufforderung des Prifers zur Eeilung
nicht mﬁglich. ¥it Ricksdcht auf den noch nicht festlie:
Uafang von 0.2. 5527 halten wir es im Aggenblick auch fir
untunlich, durch Zinreichun: eimnes uneinheitlichen uni von dem
derzeit vorliegenden insprich von @.Z. 5527 abzegrenzten aAnspruchs
voa Priifer ein Yerlangen nach Teilunz von C.7. 6164 herbeizu-
fithren. :
im librigen bewerzen wir, dass der von Ihnen vorge -~
¢ schlagene Anmspruch srzeugnisse von der Art des Waschmittels Lana
kaum umfasst, denn der mehr als 10 Kohlenstoffatome enthaltende
Rest ist kein Kohlenwasserstoffrest.
Bs ist;schliesslich ungewiss, wie weit die allgemeine
- Beschreibung der urspriinglichen Unterlagen von 0.Z. 6164 uncé die
Srwihnung des Schwefelsiureesters des Butylenglykolmonopalmitin-
SHureesters am Ende des urspringlichen - Beispiels 2 eine ge~-
niigende Grundlage zu bilden vermégen, bei der fielterverfolgung
der Anmeldung einen Verwendungsanspruch gewdhrt zu erhalten, der .-
€3 erméglichte, gegen den Vertrieb von Lana vorzugehen,
- Schliesslich spielt hier noch die Frage herein, wie
welt in derx Verﬁendung derartiger Verbindungen gegeniiber dem
7 nicht Voréerﬁfgentlichtem Herstellungspatent der Dehydag 635 903
';:(véi, insbesondere die Einleitung) das Vorliegen einer selbstindiger’
"Ejfigdung-geltend gemacht werden kann. Bekanntlich ist eine Iir- iy
'figdﬁng nur einmal schiit=zbar; dies bededtet Im vorliegenden Fall,
déééfdﬁfEE_EIE>Eriéiiungfdes genannten H#lteren Herstellungspatents
die bewéhrung eines Verwendungspatents auf;brund derselben techni-

: ¥irkung nicht mehr mbglich ist. ¥enn awch defr Prfer eine ¥
‘"‘"?I'Efﬁ?ﬁig?gﬁdung noch nicht erhoben hat, ist dieser Sachver-
achon detzt zu berloksichtigen, und zwar unsomehr, als def
aﬁdfae;ADobpelpafentierung‘einem Schutzrecht wihrend dessen
.uf‘;uer'gﬁtgegensteht und jederzeit als Hichtigkeitsgrund

‘kann.,

LG.Ludwigshafen
Pateatabteileng

Hanptleboratorium,




LG.Lu&wigshafen
Patsatabtedeag

Hanptlaboratoriuz. Cnsers Zoiches Tag
2,51, 217,40

Luy

Jerawxlr engesichts der vorg@tenhesni cescnild

ie die Zrlianguns sines cezsen den Yeriried von Laniz git
_anwendbarer Patents als zvellelna”t eracheinen lasser,
Versuchen wollen, iie Priifung der Anzeliung J.2. 5164
- schleunigen, =ire es 2= bes:en; urter Tinwels suaf izs 4
dieser sowie der entgezenstenenden snceldung C.2, 5527 dex
Ertifer vorzuschlagen, iie ganze ingelegenheit anlasslich der
Anwesenkeit eines unserer vVertreter in Serlir in einer opnd-
licken Besprechung zu Szhandeln.

zez.luber
“ch{Enberg)
(olderzann)

ARBENINDUSTRIE ’AKfiENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.
Lo Haupﬂaboratcr,lum f
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—Auf der 54. ZsHeEe=Sitsung wurde von Yolfen dareuf hingewiesen,’
dass auf die gleichzeitize Unsstzung von Glycerin, Schwefole
‘sRure und Fettaiure (Ammeldung J.39 550 IVe/12 o 4}y Q4o LUr

gegen dap Xonkurrensprodukt lana von grosser wichtigkoit
xn. Yoz Beachwerdesenat ein Patent erteil: mrdcn ist.

: ix; Hinblick auf diese Sacuap ist 8 mun aber notwendig, mbge
1ishat alie Rege, die su einen lanalihnlichen Produkt fithven
m. m mmm. Eing dieser xagnomzun. d.t i Am mm-

ummun Xeinerlei 'mbamnemn' Uater-

« Beschwerds gegen diess Tarmm dea I’rn-
> nicht erhoben, da unp 4as Schioml dcz- uoltaher

By 'lut nmntmnmu-e obentalle Xoine Banchworde
J ‘t Dewe bat es verstunt, uns gu banschrichtigen.

r ddtten Sie run, in Rinblick euf diese Folfener Mmaldnna
p'uxu. ob nichs numxht werden aouto. aie abaun!ato

_ 'bmzts orclnmt. einen =ni¥gliohat poam Scohutsunfang -
oul Gonot m ormun. Als gomencn tochnuchoza Po:

I.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH.

Hauptlaboratorium

II

g‘:;?zr‘zszd.ggﬁ IV4/120=-peutschland 9:3440 DroFh/E.

sohritt m3chten wir anfilhren, dens die Pettsoiuren dei diecor Reak-
+4on nicht mit dam eigeantlichen Sulfisrunssmittel. sondern ladige
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FPatent-ibteil: II
0:2.3 1162—8.52% Iva/120-Tentschiind 923240 Dr.Fb/Be

sohritt michten wir anfilhren, dese die Fetisiuren bel diesor Reak-
tion nicht mit dem oigentlichen Sulfierungsmittel, sondern ledig-
.'uch rit dem fertig gedildeten Schwefelolureester in Borthrung
‘komzt, sodass eins weltgehende Schonung dor Fetitsubetans exreiocht
wird, baw. ohne Schaden flr das Unnetzungsprodukt pit uohr stor-
ken Svlfierungsmitteln geardeitet werden kann.

¥ip nlochten Sie woiterhin in dlecem Zugammenhang auf ungere Ane-
|eldung 0.Z. 6164 verneisen, die unter anderom auch dio Vorwen-
dung Iaoa~ihniicher Stoffo unter Schutz stellt. Dicse Ammeldung
befindet sich noch im Prlfungsverfahren, das allerdings seit
Desender 1935 ausgesetst ist. Es wiye u.B. glnstig, wenn pan beim
Patentant die daldige iicdersufnahme dos Pritfungsvorfahrons fir -
0¢2.6164 erreichen kinnte. Wir empfehlen dazu die Abawoigung
einer Anmmeldung mit folgendem Patentanspruch: '
‘mgn‘ yon o:rchurnoanx:g::og ‘::sggnnhatzamdor .0y0lo=-
sinen mlom-ur-to!mnt enthalten, dor, von dor osogn.-omg_ 3
ab gerechnst, mehr als 10 Xohlemstoffatome aufwelnt, aik Vai

.7 Reiatigungs= und Dispergiermittel Y.

" Diessr Teil der Anzeldung vim u.Es von der pmritmsaueren
Anpeldnng 3. 37 737 IVe/8 o nicht vetroffen, sodase oine Tiedere
‘aufrahng des Prifungsverfahrons fir diess abgeswdigto Anmeldunz
=Oglich sein misate.

Ludwliashaite:

Patentabtenu-
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Patentabtetiu”
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%uhnCQBé ven 15- Dezemher 1939 .

BiefStne Eesabe 47 107
~l7u2l -ﬁ
. -
R ,ﬂ/ﬂ/4ii;;/} .G. Farbenindustrie Akt. -Gps.
V}7 & tentabteilung e
N &
//’; J/L n Ludwigsha!en B, H}:_L_._, e, .

w me&;l ) A,ﬁ.-_; brik

L . /.>&4g43. £ 'aLﬂbK;{- | f.
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Die am 11, Septenber 1939 eingegangene Patent--
anmeldung der I.G. Farbenindustrie Aktiengesellschﬁrt
in Frankfurt e. ¥., betrefrfend:

- Verrahren zur Harstelluns von sauren bohwefelshure-'

ezbindungen,ldas dsdurch gekennaeichnet 1st. daas man:
tige uiiphatische Alkohole unter urhaltn.ng m:Ln-

e e e et 3 B

R e N

o an o S
o : 3782
- : - 2 - .
klargestellterer Form mit dem in der vorliegenden Abmel-
dung erstmelig eingereiohten tnspruch, -Dem so beanspruoh-

- OV o P, L




B e -
3782
» : — 2 )
klargestellterer Form mit dem in der vorliegenden Anmel-~ *
dung erstmalig eingereiohten #nspruch. Dem S0 beanspruch-
ten Gegenstsnd kannu dsher, entsprechend dem Bescheid vom
5. Oktober 1939 der beunspruchte Anmeldungstag vom 17. De-
zezber 1929 zuerkannt werden. Im Hinblick auf die nach-
stehenden fusfihrungen brsucht nicht niher auf die Pat-
sschen ‘eingegangen gzu werden, db der mit Eingabe ¥
12, Dezember 1939 eingereichte Anspruch aufgdhqben,ist.
( Es 1&Bt sich nimlich aus diesem Anspruch nicht -erkennen
walche besonderen ¥pBnahmen erforderlich sind, um bei der
Schwefelsiurebehsndlunyg des mehrwertigen ~lkohlls zu er-
reichen; dass nur eine freie Hydroxylg;uppe und nioht
etws mehrere oder slle OH-Gruppen mit Schwefelsiiure ver-
estert werden ).
Die Zurickweisung der /Anmeldung hat vielmehy
aus einem arderen, im Beschéid, vom 5. Oktober 1939 be-
reity asngefithrten Srunde zu érfolgen, némlich der mangeln.
den 5ffenbarung des Gegenstundes der vorliegenden Anmel-
dung ‘in substanzierter Form in den ersten Unterlagen der
Armeliung J 40 166 1Vd / 120, aus -der die vorliegenden
Areellans unter Beanspruchung des’ dortigen Anmeldungst rget
susgtacheiden ist. ¥ie in der bereite anbefuhrten Be-
’ scnaerda-antscheidung vom 25. November 1937 ( Blatt-—--—-
1938 -wveite 5 ) angegeven ist, begriindet die ! ¥ahl eines
allgemeinen Begriffes zur- Kewnzeichnung der usgangsatof-
fe eines chemischen Verfahrens in den ursprﬁnglichen An-
meldunssun»erlagen noch nicht allein einen unbedingten
Fnapxuch auf Anerkennung eines dem grassen Besriffsinhal-
tes entsprechenden Umfangs des urspre iglichen Anmeldungs~
) gegens:qndes. Der ;ewiihlte Begriff - .8 suéh durch eine
:hinter im stehendeﬂ‘und fir den Sachversténdigen erkenn-
. hervortretende Erfindungswirkliohkeit gededht ‘sein,’
Unter sinngemaﬂér Anwendung dieser nt heidung

1é in der vorliegenden Anmeldung heanepruohte R;ihen;
‘folge dex. Unsetanngen duroch einé - dehinter stehende und




O E R S e R *‘-»u I
p -

i¢ in der vorliégenden anmeldung heanspruchte Heihen-
0 Unsetaungen dnroh eind - dshinter stehende und’

cbver ;énc.tgen klar :und erkennbsr he:v.ox:t_retqnd
ungsﬁj.xklié!}keit gadecst e

3 aine ’ au:t
etundenem beruhende;! Erfindung

‘Auch’ den ‘weiteren Ansfithzungen b Anmelderin
€ 3 dgx "ingabe vom 12. Dezemher 1959 kann nicht
den, da gerade auf ‘dem: komplizierten Ge-
ations— und. Sulfonierungsreaktionen rein
C) Ubexl gungen bzw. 1ed1511 ' auf Gruzid fach-

emitmasste Erk hhtnisse zumaiat
g8 de tatséchliohen Verhr 1 ¢

9’%84,%
EN A. RH. "¢,
,'G° FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLEBCIEAFJ LUDWIGSHAF
Patentabteiluang.
An aie
Patentaktelilunger
dor I.GC.Werke.
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Patentabteilung.
An ate
Patentabteilunge:
der I.G.¥erks.

-

e
i "/
Lu/o.é{; ¢ “.dJanuar 194¢C.

0.2.11762. - 1.65 687 IVd/12¢.

Unsere oben bezeichnete Anmeldung wurde von der
Prifungsstalle surlickgewlesen. tir wollen wegen dor geringen
Bedoutung des Anmeldungsgegenstanda auf dle Erhebung oiner
Beschwerde vergiohten. Die Beschwordefttst liuft am 16.2.1940
ab.

Dor Patentanspruch lantet: - R

"®Verfahren zuar Herstellung von saaren SchwefelsHure-
estern hdhercolekularer, Hydroxylgruppen enthalte;ﬂer Vcrﬁin-.
. dungen, dadurcg gexenngeichnet, dsas man mehrwertige aliphati-
sche Alkohole unter Erhaltung mindsstens einer freien Hydroxyl~
gruppe mit Schwefelsiure verestert und die erhaltenen Ester mit
-gesittigten eliphatischen oder hydroaromatischen UarbonsHursn
oder ihren veresternd wirkeaden Abkémmlingen umsetzt.”
PATERTABSEILUNG LU.

gez. Sch";fnbar 9

: 3%&& b
FARBENINDUSTRIE AKTIENGESE ey
\ Patnnhsbw!-urlx;SCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH,. q//. -

= e

Ao s

11762.




I.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT LUDWIGSHAFEN A. RH, *<,,

FPatentabteilung o

i

P

11762,

e

"An das
Beichspateztamt
Berlin

Patentabt.Lu/0. 12.Fez.1939,

' 1.65 587 Iva/120.

X.Z-Z.V.82uren Schwefelsiareestern hbheruolekularer, Hydroxyl-
£raoecpon enthaltender Verbindungen.
Sir schlagen fUr den Fatentanspruch die aus dem bei-

" folgenden Aachtreg ersichtliche Faseung vor. Ter neue Fatent-
-anspruch enthilt die von der Prurungestelle angefinrte Wondung
®odar 1hre mindestens zwei freie “ydroxylgruppen enthnltendcn '
Ecrivatc' nicht mehr. ¥ir ocind der Auttaseung, duss der Aua-
druck *mehrwertigzes Alkchole” eweifelsfrel auch . Verbinaungen e
fasst, die neben den fur die beanspruchte Umsetzupg erforderii-

: ohen verestsrbaren Gruppen bereits kbgennndelte, 8.8, verﬁthertey

) Hydroxylgruppen enthalten. Zur niheren Jezrindung vorneinen wir
aut unaoro gleichzeitige Eingabe in Spmohen dor °tummnnmoldun5
1.°40 166 IVd/lzo. Keiterhin werden die KUr diec Umaetsung vore
wendbaren AbkYzmlinge von Curboneuuren schiirfer gakenngeichnot,
n!aliob ula solohe, -di0 noch veroaternd wirken, denn enteprochend
dc: uroprﬂnglich offenbarten Erfindungsgedanken kommen nur s0l-
che Abk¥molinge in Betracht. Haoh dieeen Anderungen entspricht
ds; Fatentanspruch den gesetzlichen Anforderungen.

Zu-dem loteten Absatz des vorliegenden Beachelids ba-

=erken wir, dass die _vorliegende Anmoldung deswegen aus der
. : ﬁgg
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StauiannﬁQSLng ausgeschieden wurde, weil dort die Herstellung
der bestimmten gomischten SchwefelsHure-Carbonsliureester nicht
mehr in der urspriinglich offenbarten beliebigen Reihenfolge
beansprucht werden konnte, sddern nur noch die gleichzeitige
EinfUbrung des Carbonsiure~ und des Schwefel cdurerestes. Diec
Beibohaltungégeaonderen Ausfithrungsform, die den -Oegenstand der
vorliegenden Anmeldung bildet, hitte in der Stammanmeldung einen
uneinheitlichen Anspruch ergeben. Der Unstand, dass wir gur Her-
etellung der Einheitlichkeit der Stammanmeldung nun diese Auap-
fuhrungsform suegeschieden und sgum Gegenstand einer besonderen
Anzeldung gemacht haben, bietet jedooh keinen Grund dafiir,. n&n—
nchr diesenr Teil der urspriinglichen erfinderischen Erkenntnie
-dic Erfindungswirklichkeit abanspreehen. In den ursprﬁnglichsn

EUnterlagen der Staznanngagﬁng tommt eindeutig sum Ausdruck, dasa

'mzn die =ehrwertigen Alkohole auch sunﬂchet nnter Erhaltung min-
ko;;;ns einer Hydroxylgruppe mit Schwefelsﬁure verestern und dann
erat pit Cerbonsﬁnren oder den genannten Abkﬁmmlingen umngeteen

o Wir haben bereits in Sachen der Stamnanmeldung friher dar-
af hinge-ieaen, dass nach den zur Zeit der Sinreiohung der Stamm-

anloldnng‘ublichan Anfuraetnngen alle Auardhrungetormen des be-

cn-pruehton Yortahrena, die zur den gewﬁnsohten Erzeagnissen
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derungen der Patentamt gegeniiber offenbart. Der Patentanspruch
8oll desjenige kurs besgoichnen, was als patentfdhig unter Schuatz
gestellt werden soll. ¥Wenn nun durch vegutfentlichte Schriftstél-
len oder Hltere, nicht vorverSffentlichte Patentanmeldungen sein
derartiger ellgemeiner Erfindungsinhsalt eich sls teilweise nicht
mehr sohutzf&hig und der verdleibende Rest els uneinheitlich
.orieist und damit eine Tellung der Anmeldung notwondig wird, muss
den Erfinder die Mglichkelt bleiben, auf alles, was er in dieoer
ersten Offenbarung gesagt hat, surlicksugreifen. Es darf dabed
nicht lcid Bewenden habon, dase nut otwa Angabéa dor Deinpiele

- herangesogen werden ;Bnnon. Gorade bei Erfindungen wie dor v,érb
liqgandun. %o die erfinderische Erkenntnis weniger 15 dan-vép-
fahrensechritten als in der Beobéuhtung teohntnoh.rortaohritt-
licher Eigenacharfen bestimxter chemischer Stoffe liegt, wird

es hiufig vorkommen, daess der Erfinder in den uréprﬂngllchen
Unterlagen nur den einen cder anderen %eg in Aunrﬁhrungsbe;apie-
len schildert, im tibrigen aber auf Grund seines fachminnischen
#issens geine erfinderische Erkenntnis in cinem Patentanspruch
sun Ausdruck bringt, der such die anderen von ihm gefundenen ¥e-
ge offenbart. Gewios wird eine Abtrennung gorade eines solchen
nar grunds#tslich offenbarten und nicht etwa durch ein Beispiel
belegtin Weges bYel der Einreichung einer besonderen Anmeldung

noch nihere Erliunterungen erfordern. Dies ist in der vorliegen-A

den Anmeldung durch Hereinnahme weiterer Beispiele geschehen.
Sg;angc Jedoch diese Beispiele den urspringlichen Erfindungsin-
halt nicht veridndern, kann degegen nicht nur nichts eingewandt

werden, sondern diese sind sogar'erwﬂnscht,Jum der die Patente-
schrift le-
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senden Pachrmann nHhere AufschlUsse iHber die Erfindang zu geben.
I;ébeaondere beheben diese Beispiele auch einen etwa zoftau-
chenden Zweifel iiber die Erfindungswirklichkeit. Jedenfalls
steht inm vorliegenden Pall fest, dass die in der Anmeldung be-
anaprachte Ausfithrungsform in den urspriinglichen Unterlagen of-
fenbart und ihre technische Durchffihrbarkeit durch die ndheren
Angaben Sﬁ der Anmeldungsbeschreibung bewiesen ist.

¥ir sind Ubergeugt, dass die vorstehenden Ausfdhrungen
die sachliche wie die formelle Zulidssigkeit déé neusn Patent~
anspruchs belegen, and dass dem Bekanntmachungsbeschluss nun
nichts mehr im Wege steht.
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feuer Patentanspruch,

*Yerfahren sur Herstellang von sauren LBohwafelelure-
eatern hihersolckularer, Hydroxylgruppen entheltendor Verbine
dungen, d&durch gexennssichnet, duso oman pehrwertige aliphatisohe
Alkohcle unter “rhaltung mindestens Biner freion Hydroxylgxupp}i
8it Schwefelniure versetort und ¢ic erhaltenen foter mit ge~- '
sittigten aliphatisches cder Lyidrosrcmetischen Carbonsiuren

oder ihren veresternd wirkenden sbkbumlinsen ungetst.®

1.3.5:78  BISYTSTALY ARTIFHQeSELLOCHAFT

gez. /<z'~srmann  ppa. Kleber
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D‘ic Anlicht des Priifers, dass in Anapruch diesor Anmeldung gonsu
wle in Angpruch unsoersr CeZ. 6046 der Satstedls "oder ihre mine
destens zwei frolen Hydrexylaruppan enthaltenden® gu stroiohen
48ty 15t ulZ,, wie wir bereits in ungaron emo #n Thre Abtlg,
| ¥R 204112959 4n Ssolen OsZ 6046 = Dewtaohlsid sunfihrten, ane
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lodwigshater a/RneiL. der &.September 193
Scnb /8.

Verfanhren zor Herstellong vor 8agren Schwefelsaor~
estern hSnermolekulare:r, Hydroxylgrupper enthaltenae’
Verblindonge.-

Es worde gefundern, dass man sauare Scnwefelsiioreester
von hdhermolekularer, Hydroxylgruppen enthaltender Verbindungen
mit seny wertvoller technischer Bigenschaften erhalter kann, wenn
man mehrwertige sasliphatisohe Alxkonole oder ihre mindestens zwel
freie Hydroxylgruppen entnaltender Derivate derart sulfonlert,
dass mindestens eine Hydroxylgroppe mit mit Sonwefelsiure ver-
eastert wird ond die erhaltener Sulfonierungsprodukte mit ge-
sittigten sliphatischen oder hydroaromatischen Carbonsduren ocder
ihren Derivaten cmsetzti. Die 8¢ erhaltenen saurer Schwefelsiore-
ester stellen als solche oder 1in Form inrer wasserldslichen Sal-
ze sehr wertvolle Wascb-, Relnigungs-, Dispergier-, Netz~ unc
Lssemittel dar, dle sich insvbesondere fir die WollwHscherel gut
eignen.

Zwecks Gewinnang vorn TiirkisonrotBlen hat man bereits
Bater der Ricinoladore in Losuong oder Suspension mit Chlorsulfon-

sédore éulféniert; forner hat man schon Netzmittel nergestells,

indem man Easter ungesittigter Fettsduren ond einwertiger Alko-

bole sulfonierte. Die nach dem vorliegenden Verfahren gewonmenen




Prodokte zeicnmer sicr vor oL DpekBnNLer AUrCL elrL beBsere

waacnvermogen aus upc beslvzer sussSeraet et gUter Weichmachungs

vermog-

beisp..

¥an sulfonlert 4t Gewichtstelle GlyCerlr daurcr bis
tragern 1n 196 GewlchtsStelie konzentirierte Sonwereisaure be. etws
30¢, Dann lost mar 128 Gewichtstelle Palmltinsaure be: etw
60° 1n 192 Gewichtsteiler konzentrierter Schwelelsaure oo
tragt diese Lsaung 1r das Glyocerin~8chwefelsauregemiscr e..
Hleraof wirc ber etwa 70v 8olange gerunri, bls das Gemiscr .
Wasser klar 1ldslicer geworder 1s.. Dieses wirc aanr aef hLis g~
gos8sen ond mit Natronlauge rneptralisler:, woraus maz agie e-
baltene wdssrige Lysung mi: fester Kochsaliz versetlz.. Dmg uUp
Setzangsprodokt wirc ir elner Gemiscr aus 5C % Alkoho: oné 5¢C
Xther auofgenommer anc carecs aurce Abdestillierer aer Losungr
mittel in reiner rorz gewonnen. Mer erhilt ar aacr. lr saure
Lisong klar losilcnes, stark schagmendes Erzeugnie vor ser
gutem Waschvermos.

Beispile. .

In 196 Gewichtstelle konzentrierte Schowefe Lsaure lass:
oan bei etwa 30° langsam 46 Gewicbtatelle Giycerir einfliesses

In diese Misohong trag: mac einpe Losung von 9C Gewichtstelia:

Haphthenshore in 98 Gewichtstellern Konzentrierter Baohwefe,-

sliore, die sof etwe 60° erwarm: i8%, langsao eirn, wobel dit

Temperatur mof 65° gestelger: wirc. Sohon naor kurzar 2eit anu-
steht ein in Wasser klar 15sliches Produkt, Bar gibt nun dae
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