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Dr. Paul Herold, Dr. Karl Smeykal, Dr. Friedrich Asinger
und Dr. Horst Dietrich Frhr, v, d. Horst in Leuna, Kr. Merseburg,

B

sind als Erfinder genannt worden,

LG Farbemndustrle AG.mnF rankfurt Main

-

Herste]lung von organischen SchWefelverbmdungen

>

Zngsalz zum Patent 15846
Patentier-t im Deuntschen Refeh vom 17, September 7048 an
Das Hanptpatent hat angefangen am 1o. Juni x058
Tatenterteflung bekanntgemackt am 1. juni 1942

Gemifl §2 Abs.1 der Verordnung vom zo. Juli 1940 ist die Tieklarung abgeneben wourden,
~ dafi sich-der Schutz auf das Protektorat Bihmen und Mihren erstrecken soll.

Das Patent 715-846 betrifit die Herstellung
vor newsrtigen organischen, Schwefel und
Saverstoff enthaltenden Verbindungen, bei der
man die durch die bekannte gleichzeitdes Ein-
wirkuog von Halogen und Schweftldioxyd auf
gesitiigte, .anphausche Eohlenwasserstoffe in
fliissiger Phasc erhiltlichen, Schwafel, Sauer-
stoff wwl Halogen enthultenden Erzmgm,sse
mit Alkoholen oder Phenclem wmsets,

Es worde nuui gefunden, dafl man shenfalls

-z Schwefel und Sauverstoff enthalicnden Vier-

bindungen gelangt, wemm man zur gleichen

Umsetzung mit Alkeholen und Phemolen nun--

mehr solche Erzeugnisse verwendet, die bei

der gleichzeitipen Einwirkung von Schwebel-

Hoxyd vnd Halogen auf aliphatische Ilalogen-

lohlemwassetstoffe in  fissiger Phase ent-
stehen. Diese Hrzeugnisse enthalten neben
leicht hydrolysierbaren Ilalogenatomen stets
umnittetbar an Kohlenstoff gebundene ITalo-
genatome; sie zeigen also dbnliche Higen-
schaften wie Ilalogensutfobalogenide. Die Her-
stcllung: dieser Ausgangsverbindungen kann
in an sich bekanmter Weise derart durchge-
fihot werden, dald man beispielsweise Chlor
und Schwefeldiozyd durch einen flissigen, me-
schmolzenen oder in einerm imerten Losungs-
mittel geldsten Chlerkablenwasserstoff der
Paraffinreibe bel gewthnlicher oder mibig
erhfhter Temperatur leitet, wobed man: Stoffe
erhilt, die neben dem s¥urechloridurty gc-
bundenen Chlor und neben den aliphatiech ge-
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biundencn Chloratomen gegebenenfalls auch

noch susitdich sehwer hydrolysierbare Chlor- |-
atome enthalten, Fiy die Umsetzung mit Al 1

koholen wad Phenolen besonders geeignet sind
ferner die siurehalogenidihmlichen. Stoffe, die

durch Einwirlung von Halogen und Schwefel- :;f

diveyd auf gesitttigle Halogenkohlenwasser-
stoffe vnter Bestrahlung mit  kurewelligem
Licht gewonnen worden sind. Sk werden
nachsiehend als Halogensuifohalogenide be-
zeichnet.

Fiir die Umsetzung geeignete Alkohole und
Phencle sind die im Hauptpatent aufgefiibr-
ten Vertveter dieser beiden Klassen. Thre Um-
setzumg mit Halogensulfohalogeniden kann
¢benfalls in der im Haupipatent beschriebe-
nen Weise beawirki werden., Die entstandenen,
Schwefel und Sauerstoff sowie schwer hydro-
lysierbares Halogen enthaltenden Verbindun-
gen sind §lig eder auch fest, manchmal so-
bar kristallisiert. Sle kdnnen ineinem Molekiil
eine, zwel oder anch mehr auns {Schwekel und
Sauerstoff bestehende Gruppen enthalten. Sie
eignen sich in hervorragender Weise als Li-
sungs- und Welchmachungsmittel fiir film-
bildende Massen, z. B. fiir Dolyvinyiverbin-
dumgen, Celluluscderivate u, dgl. Durch Ande-
rung der Zahl der nicht hydrolysierbaren
Halogenatome, die wvor der Emmwirkong
von Halogen und Sclwefeldioxyd  in dem
Ausgangshalogenkohlenwasserstoff vorhanden

waren, lassen sich die Eigenschaften der Um-
se’(zungserzeugmsse. msbasondt:re ihre I‘luch
iigkeit, In weiten Grenzen verdnders.

Die in denr folgenden Beispielen zmgec'eba-
nen Teile sind Gewichisteile.

Beispiel 1

oo Teile sines 14,60y Chlor und 6,300
Schwefel sowie Sauerstoff enthaltendsn Er-
rengnisses (hergestellt durch Bebandeln von
Goo Teilen eines Koblenwasserstoffgemisches
vom Siedebereich 200 bis 350% das durch
katalytische Hydrierung von Kohlenoxyd bei
gewohnlichemn Pruck gewonnen wurde, mit
120 Teilen Chlor unter Bestrahlung mit kurz-
wclligem Licht nnd Umsetzung des erhaltenen,
durchschnittlich g,r % Chlor enthaltenden Ge-
misches chiovhaltiger Koblenwasserstoffe mit
120 Teilen Chlor wnd 120 Teilen Schwefel-
dioxyd bei stwa 18° Im Laufe von 1o Ston-
den unter Beatrahlung mit kurmwelligem Licht)
werden, mit ciner Lésung von 9,5 Teilen Na-
triumhydroxyd und 30 Teiler XKresol in
47,5 Teilen Wasser innig verriihrt, wobei man
durch Kiblung daftir sorgt, daly dis Tempe-
ratur nmicht fiber Go® steigh, Dic Mischung
wird danm 15 Minuten lang bel der gleichen

emperatur wellergeribrt, Man Bt die beil
-ralghgein  Steben  sich  absetzende wallrige
rmtere Schicht ab, wischt die daritber he-
figdliche Olschicht zweimal mit der gleichen
%ﬁ]}jﬂ&:}g& 4oigem wibrigem Methylalko-
L5lund-sincrt dann durch Zugeben wilriger
Salzsiiure schwach an, Man blist das wnver-
inderte Phennl wnd andere fiichtime Besrand-
teile mit Wasserdampf ab. Hierbei bleibt in
ciner Awsbeute von g1 Teilen ein viscoscs,
schwach fliichtiges, gelblich gefirbtes 01 zu-

riick, das sich als Weichmachungsmittel fiir

Polyvinylchlorid gut eignet.
Beispiel 2

Als Ausgangsstoff dient ein Chlorpropan-
sulfochlorid, wie man es dnrch gleichzeitiges
Einlciten eines Gemisches gleicher Raumteile
Chlor und Schwefeldioxyd in eine von aullen
gekiihlte Lisung van 1 Teil Momochkwpro-
pan-1 in 3 Teilen Tetrachlorkohlenstoff unter
gleichreitigem  Bestrahlen mit einer Queck-
silberdampflampe erhiili, 10a Teile ddieser
Verbindung werden am RitckAuBkiihler mit
54 Telen Phenol und 15 Tellen Zinkchlorid
langsam unter Ribren auf 130° erlitzt, auf
dieser Temperatur 45 Minuten lang gehalten
und dann kurze Zeir auf i6o” erwirmt. Das
Umsetnmgsgemisch wird dann mit Wasser
und To9%iger Natronlauge gewaschen und in
Ather aufgenommen. Diec itherische Ldsung
wird mit wasserfreiom Natriwmsulfat getrock-
net. Nach dem Verdampfen des Athers erhalt
man ein briunliches, leicht bewegliches {11

Beispiel 3

100 Teile eimes entsprechend den Angaben
des DBelspiels2 ans 1-Monochlerbutan  her-
gestellien Chlorbutansnlfochloride erhirzt man
4 Stnden leng am Rickfufkiller mit 34 Tol-
len Methylalkohal, Man wischt mit Wasser
und Sadaldsung aus wnd erhilr so ein schwach
gelbes, nicht destillierbares &1, das sich aus-
gezeichner als Weichmachungsmittel £iir Cellu-
loscester eignet.

PATENTANSPRUCH!

Weiterbildung des Verfahrens zur
Herstellung von  organischen Schwefel-
verbindungen nach Patent 715 346, da-
durch gekennreichnet, daB man dic Jdureh
eleichzeitige Einwirkimg von Halogen and
Schweteldioxyd anf gesiittigte, aliphatische
Halogenizohlenwasserstoffe in  flissiger
Phage erhiiltlichen, Halogen, Schwefel und
Sauerstoff enthaltenden organischen Ver-
bindungen mit Alkoholen oder Phennlen
unseizt,
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