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1. Investigation Procedure

The I.G. Farbenincustrie plant at Mainkur was visited
by GIFT asse»ssors Capt. G.C. Chaffee and Capt. G.A.A, Moer on 5th
April, 1946, 2 1 which time considerable information was obtained
regar ing organization, principal products, manufacturing processes
and lines of research from the plant manager. Dr. Giesler. On 9th
Way,.1946, the plant was visited again by Mr. H.V. Atwell, who
interrogated Messrs. 2.erweck and Ritter specifically about their
crude oil demulsifying agents known as "Dismulgsns. 11 The information
obtained on both, visits is consolidated in this report.

2. Description pig Target

The Mainkur plant was normally engaged in the manufacture
of dyestuffs and intermediates and employed 1,500 to 2,000 workers,
Turing the war, this business declined and at the time of assessment
only 1,000 to 1,200 workers were employee, and about 40% of the out-
put was related to dyes. The distribution of technical personnel by
Departments is shown by Table I, page 5 , and the fields of research
of most of the technical men in the scientific laboratory are shewn
by Tc-ble II, page 6 . The principal current products are enumerated
and discussed below j /

3. Crude Oil Demulsifyina aments

The Mainkur demulsifying agents are known as "Dismulgans"
and are of four different kinds according to the crude oil emulsions
which they are designed to treat, es follows:

DismuJgan IV for Vienna
lismulgan V for Elsass
Lismulgön Vi for Vienna
Dismulgan Vii for Hamburg

It was stated that crude oil emulsions usually reouire
C. of these agents, although sometimes less will suffice, at
Erdoel betrieb Reitbrook (Eergedorf) cn 7th May, Mr. L.P. Evans of
OnFT #3, 21st army Group, was told that Lismulgan VII was used to
treat Hamburg crude ty adding 760 grams of Dismulgsn (dissolved in
about ten volumes of water) to each cubic meter- of crude. The
mixture was heated to 75°C. and settled for about 8 hours which
resulted in a salt content of not mere than 0.02% by weight. The
same Lismulgan was not effective on Nienhagen crude. Mainkur pro-
duction amounted to 30 to 40 tons per month. Written statements
given to Captain Chaffee and oral statements to Mr. Atwell regarding
the composition of these materials were somewhat contradictory but
are summarized below.



Dismulgan IV: This was stated to be made by reacting
oleylchloride with dibutylamine and then with sulfuric acid.However, the written instructions for preparation, reproduced
in part on Page 25, indicate that N-©thylaniline rather than
butylamine is used and that the final product is a sodium salt
instead of the acid. Assuming the written record to be more
accurate, and correcting typographical errors appearing therein,
the formula would be:

0
II

CHg - (CH2 ) 7 - CH - CHg - (CHg) 7 - Cx

0 'C6Hg

SOgNa

Dismulgan V: This was stated to be the sulfate of
oleylethylanlllde but the written record, which is presumably
more dependable, indicates that it Is the same as Humectol CX,
having the following formula: q

C% - (CHg) 7 - CH - CHg - (CBg)y - Sv C 4Hg
0

SOgNa

It is made like Dismulgan IV but using Diisobutyiamine
in place of N-ethyl aniline, as described in Page 8. Apparently
in conversation the two compounds were inter-changed, and the
final neutralization with caustic soda was not mentioned*

Dismulgan Vis This was stated to be a mixture, in proportions
unknown to our informants, of Dismulgan V with the following:

Cg»,
/ \ I/Hj(Iso) CgH7 / \ CHg - S
\ X '

V CHg
\ / CHg

C3H7
No written instructions on Dismulgan VI were obtained.

There is obviously some uncertainty about what was meant by thestatement that Dismulgan V was used in this mixture.



Dismulgan VII: This material has the follöwing structure.
?2«5

CHg - CO - 0 - CH 2 - CH - CH2 - CHg - CHg - CH^
CH - CO - 0 - CHg - CH - CH2 - CH2 - CH£

- 0%
S0 3 Na. C 2H6

Instructions for its preparation are reproduced on
Page 28.

4. Miscellaneous Chemical Products

1. Dyes and Colors: Production? amounted to 400-500 tons
per month of sulfur dyes, vat dyes and azo dyes for dyeing and
printing of military and civilian textiles.

2. Textile Aids: These included 60-80 tons per month of
Humectol Cl for printing vat colors and Katanole tannin substitute,
and up to 30 tons per month of Kaurit MKF, a material for crease
resistant fabrics from Melamine. Instructions for the preparation
of Humectol ÖX and Kaurit MKF are reproduced in part on Pages 8
and 14 of the Appendix. Humectol CX was stated to be the same as
Dismulgan V which is discussed on Page 2.

3, Detergenta-Textile Aids from fatty Alcohol base: Of
these the principal product was Ocenol-Sulfonate which was just
going into production with an estimated ultimate capacity of 40 tons
per month.

4. Intermediates for Synthetic Plastics? Melamine was made
by a Swiss process to the extent of 40 tons per month, which was to
be expanded to 120 tons per month.

6. Synthetic lacauer resin« i Maprenal, a condensation
product of malamine and formaldehyde was made to the extent of
100 tons per month. A second form of maprenal was made by
condensing benzylguahidine with formaldehyde.

6. Othey High Polymer Resins: Pollon I was an acronyl
plastic used for waterproofing textiles.

7. Miscellaneous Medicinal Products: Trypaflavin, a
prophylactic for colds, catarrh, etc., was made in amounts of
about 2 tons per month. Directions obtained at Mainkur for
preparing this material are reproduced in part on page 17*.



8. Animal Medicinal Products: Phenothiazin, pure
thiodiphenylamine, is used for destroying worms in animals. The
Mainkur production amounted to 3 to 4 tons per month.

Medic

9. Insecticides: Thiamine S, crude thiodiphenylamine, is
used for spraying swamps to kill malaria-bearing mosquitoes.
Production amounted to 40 tons per month. Directions for manufacture
are reproduced on Page

Dr. Giesler stated that Mainkur had done no work on
vaccines Or sera, nor on any chemical warfare agents. He said they
had no contact with, or knowledge of, Japanese activities. Prom
conversation and observation at the plant and from inspection of
captured documents there seemed to be no reason to doubt the truth
of these statements.

5. Samples

Duplicate sets of the samples listed below were obtained:

Kaurit MKF
Ocenol Sulfonate (Laboratory Product)
Trypaflavin, pure
Thiodiphenylamine, pure
Thiodiphenylamine S
Diamulgan IV
Dismulgan V
Diamulgan VI
Dismulgan VII

One set of all samples was delivered to Col. P.R. Tarr of
TIIC for examination end tests on behalf of the United States. Th«
second set of Diamulgan samples was delivered to Mr. C.C. Chilvers
of the Petroleum Board and the second set of phannaceutlcals, etc.
was delivered to Mr. A.E. Childs for whatever tests the British
agencies care to make. A third set of Dismulgan samples obtained
by Mr. Atwell is being returned through TIIC to PAW for tests in
the United States.

6. Recommendations

No further action on this target seems necessary until
tests are obtained on captured samples. Then further details should
be obtained regarding any product which appears important. In
particular, if Dismulgans IV or V are found effective, the discrepancy
between oral and written statements regarding their composition must
be cleared up.

Capt. C.C. Chaffee
H.V. Atwell



TABLL I

DLPaRTMLNTAL personnel

Frankfurt a. Main, den 5.4. 1945

Liste der Chemiker

Werkslei tmm[!

Direktor Dr. Giesler

Abteilung, Schwei1elferben:

Dr. Schick

Dr. Frohneberg

Dr. Kohl

Dr. Murawski

Dr. Will

Abteilung Kfluenferben;

Dr. Ochwet

Dr. Pommer

Dr. Schulte

Abteilung Azoferben:

Dr. Ferreau

Dr. WOlfel

Dr. Kern

Analytisches Labore tori um:

Dr. Jassoy

Dr. Albrecht

Fflrberel:

Dr. Pfissler

Dipl. Ing. Hübner

Physikalische Abteilung:

Dr. Rein Dr. Farr

Dr. Heinrich Dr. Gollnow

Dr. Menzer ) Im
)

Dr. Ziegler ) Heeresdienst

lllßßPJl&Pll&ttItefre? La^ofatof^uaa:
Dr. Zerweck Dr. Korten

Dr. Ritter Dr. Müller

Dr. Fiedmair Dr. Fleisch-
hauer

Dr. Schütz Dr. Frister

Dr. Brunner Dr. Sondeg

Dr. Keller Dr. Löwe
im Heeresdienst

Dr. Salkowskl

Dr. Schult is

Dr. Schwamberger

Dr. Kunze

Dr. Schubert

Dr. Honold

Dr. Hechtenberg

Dr. GofferJe
Dr. Trösken

Dr. Kleinhans



TABLE II

RESEARCH PROJECT ASSIGNMENTS

1#
) Oft foVTPT Synthetische selbsttrockene Lackharze der

aromatischen Reihe*

2. Dr. FleflfDerivate der Cellulose, insbesondere Äer
Amino-Cellulose

3. Dr* GofferJA a) Formaldehyd-Köndensationsprodukte von
Kalkstockstoff, Cyanaaid, Dicyandiamid
etc»als Animalislerungsmittel und zur
Verbesserung der Echtheiten sv.bstantiver
Färbungen •

b) Prüfung von Stabilisierungsnittel.

4. Dr. Hechtenberg Scheefelfarbstoffe*

5*) Ä ) Hochmolekulare Sulfonamide (entsprechend
Superpolyamide)

b) Egalisierungsmittel für Küpen-und
Scheefelfarbstoffe•

6.) Dr. Keller Derivat© des Melamins und ähnlicher Substanzen
für Lackharze und Kunststoffe*

7*) Dr. Korten a) Herstellung von Furfurol aus Haberschalen.
b) Herstellung von ungesättigten Verbindungen

und Herstellung von Polysulfonen daraus mit
so2

.

8*) Dr. Kunze Mischpolymerisate aus verschiedenen
polumerieiferbaren Verbindungen*

9.) Dr-Mflller.Rud. Herstellung von Stahllisierungsadttel für
Poly~vinyl-chlorid und anderen chlorhaltigen
Kunststoffen*

10*) Dr. Bieder a) Weichmacher für Kunststoffe (Sulfosäure-ester)
b) Derivate des•Thio-diphenylamins als

Scbädlingsbekämpgungs und Wurmmittel*
c) Sulfonamide ("Prcntosil")*

11.) Dr* Bitten a) Ketone und Alkohole der aromatischen und
hydroaromatischen Reihe als Weichmacher
für Kunststoffe*

b) Tetraiydropyran aus Furfurol und Derivate
desselben.



)
- Pr» Salkowski Derivate des Melamins und Shnlicner

Verbindungen für Lackharze und zur
Verwendung in der TextillIndustrie.

1®*) Ihr. Schubert Kondensations-Produkte von heterocy-
clischen Aminen mit Formaldehyd.

l**) £r. Schtftz Papierlelmungs-und Hydrophorbierungs-
Mittel 'Uniformen).

15.) Pr» Schult!b Derivate des Kalkstockstoffes, die
sich als Lösungsmittel eignen, in-
sbesondere die Dialkyl-cyanamide.

16*) Pr. Schwemberger Papierveredlungs-Mittel vor allen euf
Grundlage Melamin.

17.) Pr» Trösken Kapillaraktive Substanzen zur Verwendung in
der Textil und Erdölindustrie.



DH Tr ./ Schi. Uair.cur, den 4. Februar 1938*

Verfahren zur Herstellung von

Humectol CX

dient als Netz-» und Egalialermlttel.

Chemischer Vorgang:

Ölsäure wird in ölsäurechlorid ubergeiührt, dieses mit

Diisobutylamin zu ülsäure-di-isobutylamid kondensiert und mit

Monohydrat in den Sulloester Ubergeiührt. Die vor der Sulfierung

zugesetzte freie ölsliure wird ebenfalls in den Sulloester über-

gefuhrt, sodass das humectol CX in aer Hauptsache aus einem

Gemisch des Sulioesters des Olsäure-üi-isobutylamids unu des
: er.

Sulfoesters der 01 saure neben etwas;ülsaurem Natrium besteht.

8 17 C - C -— (CH
?

) 7 - c.Ho
0 ' X C4Hq
\

SO^Na

Sulloester des Clsäure-
di-isobutylamids Kol.blö.

7> - (ch 2 ) 7
-

K l * 1 N CKa
G

oO^Ka

Sulicester des blsauren
Na. fi. o 1 • 424»

C öH ir'- c . c —''(CH.,,., - C^-0
K ' NoNa

ülsaures Natrium Mol. 304.

37 HX.-Z.



Ansatz:

500 kg Kol* 282,
100 • Phosphortrichlorid toi. 137 (Theorie 81 kg),
344 " Natronlauge 33° B 6 » 93 kg luO^,
208 • Diisobutylamin Lol. 129,
500 1 Schwefelsäure 5Oji * 485 kg 95^6,
730 kg Trichloraethylen,
180 " Clsaure,
748 • Lonohydrat (Theorie 236),
176 " Trichloraethylen,

1600 • Eis,
432 w Natronlauge 33° = 128 kg 100*,

50 ■ clsaure.

A. Ölsäurechlorid :

Jn den sauer ausgesteinten Doppelkessel von 1000 1 «Inhalt

(Pos. 1) laufen aus dem ü'iaäuremassgefäss (Pos. 5a) 500 kg
(* 536 1) Clsäure heller Qualität der Hammonia Olfenbach und

werden auf 50° angewärmt. Unter die Oberfläche kommen dann aus



dem Massgefäss (Pos* la) 100 kg Phosphortrichlorld » 63,5 1,
wobei dis Temperatur auf 43° zurlickgeht. Das Ruhrwerk lässt man
dann 3 Umdrehungen machen, stellt wieder ab, erhitzt auf 55° und

hält 3 Stunden bei dieser Temperatur* Hach dieser Zelt ist die

Reaktion beendet* Die entstandene phosphorige Säure setzt sich

als dickes öl am Boden ab. Der Kesselinhalt wird dann in den

1000 1 homogen verbleiten Scheider (Pos. gedrückt., wo in

12 Stunden eine gute Trennung sich vollzieht. Jm Winter wird
schon nach 5-6 Stunden ein Teil der phosphorigen Säure abgezogen,

da dieselbe sonst erstarrt* Die am Boden sitzende phosphorige
Säure wird in den Kanal gelassen (ca. 45 kg). Jm Scheider befindet
sich dann das Clsäurechlorid.

Ausbeute: 530 - 535 kg, Spez.Gew. 0,92 - 0,93*
Prüfung des ölsäureohlorids siehe Probe Hr. 1).

B, Clsäure-di-isobutylamjd:

Jn dem eisernen Rührkessel von 2000 1 Jnhalt (Pos. mit

Mantel, eingerichtet, für kältelauge und Dampfanschluss werden

265 1 * 344 kg Natronlauge 33° B 4 und 20ö kg Diisobutylamin Kol.

129 vorgelegt und auf � 10° abgekühlt. Unter die Oberfläche läuft
dann während 12 Stunden aus dem Ölsäurechloridscheider (Pos. 2)
bei einer Temperatur von bis zu � 20° unter Kühlung mit Sole und
fortwährendem Rühren das clsäurechlorid zu. Nachdem alles ölsäure-
chlorid eingelaufen ist, wird die Suspension auf 50° angeheizt

und eine Stunde gehalten. Nach dieser Zeit ist uie Amidierung
beendet und muss phenolphtalein-almalisch reagieren. Die Suspen-

sion wird nun in den 3000 1 verbleiten Scheider (Pos. 4) gedrückt
und der Kondencationskeosel (Pos. 3) mit 200 1 Wasser nochgespült.
Unter Rühren laufen dann aus den Massgefass (Pos. 4a) 125 1
50?£lge Schwefelsäure in den Scheider (Pos. 4). Nachdem alle
Schwefelsäure zugelaufen ist, wird das Rührwerk abgestellt, die
Temperatur betragt 45 - 50°. Das Diisobutylarnid der Ol saure hat
ein spez. Gewicht v„n C,Ö7 - C,dö und geht n ich eben. Die sauren

Salzbrühen wener: r. ich 3 - 4 Stunden acgezogen. öcda'r.r wird



das Amid nochmals mit 250 1 50jtiger Schwefelsäure gewaschen, nach

3-stündigea Stehen die Salzbrühe wieder abgezogen, und die Reini-

gung nochmals mit 125 1 50jtiger Schwefelsäure wiederholt» Jm

Scheider bleibt das Amid als klares öl zurück.

Ausbeute: 835 - 840 1 ■ 730 - 735V§lshuredilsobutylamld.
Bestimmung des Gehaltes an freier Ölsäure siehe Probe Nr. 2.

Der Gehalt an freier ölsuure beträgt 7-9

C. Sulfierung;

Die Sulfierung erfolgt in dem 3400 1 homogen verbleiten

Doppelkessel (Pos. 5), der mit guter hältelauge gekühlt werden

muss.

Bei dem Ansatz ist darauf zu achten, dass auf je 130 kg

Amid-ölsäure 70 kg freie Ölsäure zugesetzt werden.

Beispiel: Hach Titration enthielten 735 kg Clsäure-di-ieobutyl-

amid freie Ölsäure d.h. aus 500 kg Clsäure sind noch 58 kg

freie Clsäure vomanden, also 500 - 56 ■ 442 kg Amid-Ülsäure.

Um das Verhältnis Amid-olsäure zur freien Clsäure zu erreichen,
braucht man bei 442 kg Amld-Cisäure 236 kg freie Clsäure. Da im

Amid aber bereits 58 kg freie Olsäure enthalten sind, müssen

noch 180 kg olsäure nachgesetzt werden. Es sind dann in 1er

Sulfierung insgesamt 680 kg olsäure Vorhemden.

Aus dem Scheider (Pos. 4) wird das Amid in den Sul-

fierkessel (Pos* 5) abgelassen, aus dem Massgefüss (Pos. 5a)

160 kg Olsäure und aus dem Lassgeläes (Pos. 4b) 730 kg Trichlor-

aethylen zugefugt, ,i.an kühlt nun auf - 3 bis - 5° ab und lässt

unter Bahren und weiterem Kühlen nooh aus dem Lonohydratmaes—-

gefäse (Pos. 5b) während 12 - 14 Stunden 730 kg y.onohydrat zu-

fllessen, wobei die Temperatur nicht über 0° steigen darf#
Temperatur der Sole - 15°.

Die Longe Monohydrat beträgt mehr als die eingesetzte

Gesamtölsuure bei 680 kg, also 740 kg Lonohydrat• Die angegebene

Sullierzeit ist nur einzuhalten bei einer Kaltesole von

- 14 bis - 15°.



lach beendigt« r Sulfierung wird nooh )2 Stunde nachgeruhrt f

zum basieren Drucke noch 17b kg Triehlornethylsn aus den Mess-

gerät« (Pos. 46) zugegeben, und dann die Sanierung ln den nun-

gesteinten Scheider (Pos. o) von 7000 1, ln den 2600 1 lasser

vorgelegt und auf � 5° abgekilhlt «area, unter Rühren gedrückt»

Durch Zugabe von Bis (ca* 1600 kg) sorgt man dafür, dass die

Temperatur nicht Uber + 6° geht« Man lässt nun 4-6 Stunden

stehea, wobei sich die Sulfierung gut unten absstzt»

D. Destillation:

Uber eine ausgesteinte Vorlage (Poe. 7) kommt dann

die ausgewaschene Sulfierung in den ausgesteinten Destillier*

kessel von 4000 1 (Pos. 8). Jn den Destlllierkessel sind

300 1 Vesser und 250 1 « 52$ kg Batronlaugs 55° Bd (aus Poe.8a)

vorgelegt; unter Rühren wird die Sulfierung zugedruckt, wobei

die Reaktion deutlioh phenolphtalslsalkallsoh bleiben nass«

Die klsohtemperatur beträgt 30-35°• Mit kalten lasser wird auf

ein Volumen von 2600 1 eingestellt* Zun Helsen dient eine

Lupferschlänge, die vollständig ln das zu destillierende Gut

eintauoht, um eine Überhitzung des wegzudestillierenden

Trlohloraethylens zu vermeiden* Gegen Ende des ZudrUokens

wird c'.' Phenolphtalelnreaktion schwächer, sodass nach und

nach noch oa* 40 1 » ca. 52 kg latronlauge 35° Bd mit zugedrliokt
werden müssen* Unter steten Rühren wird nun langsam hooh

geheizt und dabei auf rotem Laokmuspapler die alkalische

Reaktion dauernd venolgt. Bis zum Ende der Destillation

werden nun nach und nach 5 kg Natronlauge 33° Bd zugesetzt*

Bel 78° fängt das Trlohloraethylen an überzugehen, welohes

durch die beiden Schlangenkühler (Pos* 9 & 9a) in die Vorlage

(Pos. 10) läuft. Bei 102° ist alles Trlohloraethylen übergegan-

gen* Es werden 816 kg Trlohloraethylen wiedergewonnen, sodass

mit einem Verlust von zu rechnen 1st. Nach 10 - 12 Stunden

ist die Destillation beendet.



Um die Laugeaussalzbarkeit des Typs zu erreichen, wird

nach Beendigung der Destillation deo Produkt noch pO kg

zugesetzt. Dann kommenfnoch oa« 50 kg Natronlauge 33° hinzu«

Siehe Probe Nr. 3» Nun wird auf 20° abgekuhlt und mit kaltem

Wasser aul ein Volumen von 2500 1 eingestellt. Dann wird im

Laboratorium der Hetzwert bestimmt (Probe Nr« 4) und auf

2678 kg eingestellt, Spez.-Gew« 1,02 - 1,03« Ferner wird auf

Verlangen eine Fettbestimmung ausgefuhrt, Probe Nr« 5, stets

aber die Laugebes tändigriei t geprüft. Probe Nr« 6.

Ausbeute; 2678 kg.

Pur Exportzwecke wird auf Verlangen liumectol CX oono«
hergestellt. Die Arbeitsweise ist dieselbe wie nei Humeotol CX,
“ S tu tt
nur wird vor der Destillation riein Wasser vorgelegt

lauge 33° Bd, eine entsprechende Lenge von 50° Bd, Id Destilla-
tionskessel verwandt. Mar. erhält so ein Humectol CX oono«
rrit einer Stärke von b0-Y0;100«



Dr.Po*/^ Mainkur, den 11« Januar 1944

Vorschrift sur Herstellung von K s u r 1 t KEP.

At Chemischer Tsil.

I. Konstitution!

Chemischer Torgang gemäss der Gleichung»

Uelanon
Mol.126

Tormaldehyd
Hol .30

Tetrsnethylolmelamin
Mol. 246.2

II. Einsatz*

283,5 kg Helanin («Asanin rein), trocken
in Yozb von 90-95)(ig«B filterpresokuchen « 2,25 Kol.

727,7 kg Yormsldehyd 37 Gewichtsprosentig ■ 269 kg ■ 9 Mol.
55,9 kg Trissthcnolanin

os 1,2 kg 8ods

III. Aualeiitei

1000 kg Kondensaticnäprodukt enthaltend ca 60£ Trockensubstanz
(ca 28# Asamin)

IYit Arbeitsweise*
In homogen verbleiten 1250 1 Doppelkessel (1) werden 545,5 kg
Pormaldehyd (37 Gewichtsprozontig) vorgelegt, mit Sodalösung
neutralisiert (probe 1) und dazu 283,5 kg Asamin rein, trocken,
in Vorm von Presskuchen, sowie 55,9 kg Triäthanolamin eingetragen#
Unter HUhron wird «xit Mantoldanpf auf 70 - 75° Innentemperatur
erwärmt, bis eine klare Lösung oingetroten ist. Han hält noch
15 Minuten bei 75°, lässt dann weitem 102,2 kg Poma! dehyd



(37 Gewichtsprozentig), die vorder mit Sodalösung neutralisiert
wurden (Probe 1) zulaufen, heizt wiederum auf 75° an und drückt
schliesslich schnell den Kesselinhalt in eine gemauerte Kühlwanne (2)
aus« Hier erstarrt die Lösung zu einer weissen Masse (3.P.47 0 ),

die nach längerem Stehen (in Winter 24 Std«, in SortMer 46 - 54 6tJ.)

so fest wird, dass sie mit Spachteln in faustgrossen Stücken aus-
gestochen werden kann. Die Stücke werden ln einer Haspelmaschine (3)
zu einer krümeligen Masse zerkleinert (Probe 2). Das Kaurit kommt
in dieser Form, in Sperrholzfässem verpackt, zum Versand«

V. Proben»
a) Materialproben i

126 g Azamin rein sollen sich in 243 g Pormaldehyd (37 Ge-
v/ichtsprozentig nit Soda neutralisiert) bei 70 - 75° vollständig

klar und farblos lösen« Der Gehalt an Azamin soll in der Paste
mindestens 93 7» betragen«

b) Betriebsproben!

1«) Pormaldehyd r;ird nit ca 20£iger Sodalösung auf einen pH-Wert
von 7,6-8 eingestellt«

2«) 170 g Kaurit MKP werden in 800 ccm heisses Kondenswasser

eingestreut und auf 90° erwärmt« Nach 5-10 Uinuten muss

eine klare farblose Lösung eingetreten sein« Man kühlt auf
40° ab.

I« 200 ccm obiger Lösung werden mit 50 ccm Kondenswasser
versetzt« Der pH-Wert soll ca 0*5 erreichen«

II« 200 ccm der Lösung werden mit 1,25 ccm Glykolsäure und
50 ccm Kondenswasser (■ 5 com Säure je Liter) versetzt«
Der pH-Wert soll ca 6,8 betragen, darf jedoch 6,5 nicht
unterschreiten, da sonst die Haltbarkeit beeinträchtigt
wird« Zur Feststellung des pH-Wertes wird Indikatoren-
papier 11 Bayer • Kr« 8 benutzt«
Die Lösungen I und II sollen nach 20 - 24 stündigem

Stehen noch klar sein«



B. Technischer Teil«

1«) Hr« 1G237 Schmiedeeiserner, innen homogen verbleiter
Doppeltessel mit RUhrwerk n « 14 und n ■ 63,
Inhalt 1230 1, Druckleitung aus Elsen nach 2)

2«) gemauerte Wanne, Innen ult Kacheln ausgelegt,
3x2x0,3m mit aufgesetzten Seltenwänden ,und
Verdachung aus Holz« Entlüftung durch Ventila-
tor Ins Freie« Zulauf von 1) mit eingebautem
Siebtopf aus Elsen« Entleerung von Hand ln
verbleite Filterpressenwagen«

3.) Alexanderwerk-Haushaltsmaschine zum Raspeln«
Beschickung von Hand, Entleerung ln darunter
stehende Fässer«



Msinkup, dsn 10.Juli 1958

Verfahren sur HsrstslIans von

r r_jr j s f I s v i n HSjJU

A.) Chsaisuhep fil._

I. Konstitution und ZUssn messet gu»Kt

Trypaflavla rein 1st »ine Miaohaag voa 3»Diamiao—10—
Mathyl-AJtridlaiuBehlorid uad 3.4-Diamino-illcpldlBoblorhydrat|

•3 anthllt ausserdem 7 — 8 * la«sBP uad 2,5 — 3*5 5f loobsall.

Horasle Zusssrhsnsetiunsi

63 - 67 1 Dianlacaethylsoridinlanehlorld Mol.259 »9
21,9-27,5 % DianlnosorldinehUrhydrst Hoi.245,5

7-8 % Wasser

2,5 - 3,5 % Steiassls.

II. Cbemsontr Vorgang*

Bsln Neutralisieren 4«»' L"jung 4sr Monochlorhydrsts von

3.4—Oiaaino—10-INi > iylaoriilniii’nohlorl4 and 3.4-01 a»ino-nkpl-

ain (Trypsflavin s*uer) wird alt Sods dsn 3*$'"8*&I|I|IO,“10“

Nethylaoridinlusichlorid frei gsnsoht, wlhrsnd dsn «alissurs

3,6—DianmoaKridin unverindert bleibt. Bsi dsn vorgssohpls—-

beaen Ysrdilnnungsgrad bleibt das Qsmisoh in LSsnngl ss wird

ant er Zusats von filtriert und in Filtrat dsn

Try;sflavin nit Ssliwssser abgeschieden.



III. Slnsatai

40-41 kg Tr/'-aflavin sauer (Paste) • 1/3 Partie fr/paflavim
sauer

7 >5 k-g Carboraffln, eisenarm

etwa 12 kg Soda oalo.

etwa 330 I Salxwasser 24° Bd
etwa 2 1 Salssaure 1,11.

IV. Ausbeute 1

Stwa 13 kg Trycaflavin.

V. ACteftlUtlgiag.l.
-

Der Kessel 1), der ea.500 Ltr.Carbcr^ffla—Vasohwasser dar

vcrangaganjenea Partie enthüllt, wird bei einer Temperatur

von 33-40° »it den Trypaflavia sauer (Paste) beschickt und
etwa 1 Stunde bei ca.40° gerührt• Alsdann gibt man unter

weiteren Röhren 7*3 kg Carooraffin in den Kessel und soviel
Soda (Vor-Jioht, starkes SOhäumen), dass die Lesung gaas

schwach (fast neutral) alkaliseh reagiert. Rotes Lackmus -

papier soll nach einigen Minuten nur sehr geringen

Usbereehuss an Soda aaseigen. Nunmehr bringt man das Volumen
mit Trinkwasser auf 580 Ltr.und röhrt 3 Stunden bei 35-40°«



Mach Verlauf dieser Zeit drückt nan den gansea Kasseliahalt
aaf den tteinsaager 2) und saugt solange in den Kessel 1) su

risk« bio das Filtrat völlig klar abläuft (Schauglas am Stei

filter)« Dann wird umgesteilt (vorheriges Üvakuieren vom

Kessel 91)« sodass das Filtrat nunmehr in den Kessel 5) läufi
Das in dea Kessel 1) su Beginn snrüokgesaugte trübe Filtrat

wird wieder auf dea Sauger gedrückt« Der Carboraffinrüekstand
auf dem Sauger wird suniehst mit etwa 50 1 Iriakwasser von
50° gewaschen; das Filtrat läuft in Kessel 5). laswisehea hat
man in Kessel 1) 500 1 frinkwasser auf 50° erwärmt und wäscht
mit diesem dea Carboraffinrüokstand sum zweiten Mal unter

Zusats von soviel Salzsäure« dass das Waschwasser gaas sohwacl
sauer reagiert (nathylorange)« Dieses Filtrat« das sum Aasats
der nächsten Partie dient« sangt man in Kessel 1) zurück« Die
CarboraffiarÜokstäade enthalten kein Trypaflavia mehr und

werden fort:eworfen«

Damit der P.H.-fert dea Trypaflawlaa 4-7 beträgt, 1st es nötig
die schwach alkalische Trypaflavinlösung im Kessel 5)
(etwa 400 1) vor dea Fällen alt Xoehsals vorsichtig mit soviel
koas.Salesäure su versetiea (durohsohnlttl.150-200 ccm) bis

eine Probe im Reagensglas nach Zusats von 5 Tropfern einer

0«4figen alkoholischen Bromthylmolblaulösung sieh nicht mehr
verändert d.h.keine alkalische Reaktion mehr zeigt«

Inzwischen hat b&b 1b Kessel 7) Salzwasser von 24° B4 bartltat,
Davoa filtriert aaa etwa 580 1 durch die rilterpraeae 5) la dam
Xeaeel 6) und wärmt auf 30°aa. Da« filtrierte Salzwasser drückt
aaa nun unter beständigem Rflhraa la 2-) Minuten la den Keaael 9)



su dar neutralisiert«! Irypaflavlnlösung. (D«r Tonhahn d«r

Leitung nach Kessel 9) ist ganz offen). Damit das fertig«

Produkt die richtige Krista IIfom erhllt, dl« den normalen

Kochsalzgehalt von 2,9 - 3,9 % gewährleistet, 1st es nötig,

sowohl das Salzwasser, als auoh dl« Trvaaflavlnlöjung renan

auf 32° Temperatur eiasusteilen. Kbenso muss aueh das laeser—-

bad von Kessel 9) 32° warn sein, ux «in zu schnelles Abkühlen
der Pallung zu verhindern. HUr bei dieser Temperatur enthalt

das setrcoknet« Trypafltvln etwa 2,9* Kochsall. Nach der Fül-
lung rührt :.«n noch solange (3*4 Minuten) bis das zuerst ölig

iusgefali en« Trypuflavin erstarrt 1st.

Das Wasserbad von Kessel 9) darf wahrend der ersten Stunden

nicht gekühlt worden. Krst nachdem di« Temperatur am niohsten
Tag auf 23 - 24° gesunken ist, ist es angebracht, das Bad unter

gleichzeitigem Rühren des Füllkessels durch Zugabe von lasser

auf eine niedrigere Temperatur zu bringen. Bei etwa 20° wird

dann zentrifugiert.

Man schleudert bis keine Flüssigkeit m»hr abläuft, warn Je nach

der Form dos Produktes 3”5 Stunden dauert.

Trocknen»

Je 3 Partien verteilt man partlewelse, gl elohmasslg und gut

zork i a 1nert auf Jo J Haveghorden und trocknet w&hrend der

eruten 19-20 Stunden bei während der nächsten 12 Stun-

den bei 59-60°. Je nach der Form dec Produktes gsht die

Trocknung langsam oder schnell von stattsn. Unmittelbar nach



den Trocknen sollte der Vastergehalt 6,3V betragen (Probe !)•

Da derselbe erfahrungegenlss bein Mahlen und Unfällen durch-

schnittlich an 1,3* sualmtt, enthalt dae versandtartige Pro-

dukt nun die gewünschten 7-6* Vaster*

Ausbeute Je Partial Stwa kg trocken (Probe 2)*

JtMÜLfJEJ
Je 5 Partien (ca.37 kg), die man nach den knt lysenwerten *u-

eam least lit, werden etwa 34 Stundan ln dar Mahltrommel 9)

gemahlen und dann baldmöglichst ln 120 1 PatentfEssern versandt*



i4*ln&u7, der 4. October 19*4#

Verfahren zur Herstellung von
. Thlodiphanylamin S#

A.) Chemischer Teil.

I# Konstitution:

Lol# 199

II# Chemischer Vorgang;

Diphenylamin und Schwefel werden unter Zusatz des Katalysators
A1C1, bei ca# 170-180° zur Heai&tion gebracht# Der freiwerdende
HgS 7 wird aogeführt und auf Na-Sulfhydrat verarbeitet.

III# Einsatz:
1700 kg Diphenylamin
646 * Schwefel

20-25 ** Aluminiumohlorid

I?# Ausbeute: 2C00 kg Diphenylamin.^

V. Arbeitsweise:
1700 kg Diphenylamin werden aus dem 20 cbm Lagerkessel Uber den

in Hessel X eingedruckt. Dazu kommen 20 kg Aluminium-
Chlorid# Ke wird auf 160-165° angeheizt# Jn Kessel 2 werden
646 kg Schwefel bei ua# 150° geschmolzen. Jm Laufe von 2-5 Stun-
den wird nun der geschmolzene Schwefel in dünnem Strahl langsam
in das Diphenylamin Im H easel 1 bei von 165-180° ansteigenden
Temperaturen eingedrückt# Der dabei entstehende wird der
Absorptionaar.ljge zur Darstellung von Na-Sulfhyirat zugefiihrt.
Nach beendetem binaracKen wird die Schmelze noch 2 Stunden auf
180-200° geheizt (Probe 1) und dann in 2 fannen (3) ausgedrüokt#
Nach wenigen Stunuen iot das Thiodiphenylamin in der \7annen
erstarrt. Ls wird von Hand herausgestossen und eingefasst. Das
Produkt wird in der Zentralmühle gemahlen (Probe 2).
Ausbeute; 2vvO kg fhiodiphenylamin S #



Laboratoriumsproben:

Probe 1: Eine Probe der fertigen Schmelz« aus dem Sohmelzkessel
soll einen Sohm.Pkt. von mindestens 173-175° haben. Liegt er.
tiefer| so hat das Aluminiumohlorid nioht ausgersioht. Die Schmel-
ze muss dann unter 150° abkUhlen und unter Zusatz von neuem Al
nochmals geheizt werden.
Probe 2: Das Endprodukt muss einen Sohm.Pkt. von 173-175°
haben.

Erfahrungen:

Belm Zusammenachrnelzen von Diphenylamin und Schwefel ln Segenwart
von beginnt die Reaktion bei oa. 155° und steigert sich
in wenigen Minuten zu grosser Hefttgkell^lfr8dabei freiwerdende
HgS - ca. 3d0 kg pro Partie - bivtxkt ein starkes Aufschäumen
der Schmelze bewirkt.Vorlagen und Rohrleitungen, die den H2S
abführen sollen, von dem übergesohäumten erstarrenden Produkt
verstopft werden. Diese Schwierigkeiten sind zu umgehen, indem
man die Umsetzung so vorni.rnt, dass man die eine Komponente vor-
gelegt uni die andere bei Hea*tionstemperatur langsam zulaufen
lässt. Ausser der in diesem Verfahren beschriebenen Arbeitsweise
karr, man auch das AluminiumchlorId vorlegen und das zusammenge-
schmolzene Gemisch von Diphenylamin und Schwefel bei 165-180°
zulaufen lassen. Kotwendig ist, stets dafür zu sorgen, dass der
Einlauf durch das Sohauglas gut überwacht wird und mindestens
2 Stunden dauert. Jie Acgasieitung für den HgS uni die Vorlagen
in dieser Leitung sind /.it grösseren, leicht abnehmbarst Planschen
versehen, die die Reinigung der Gefässe wie auch der .ueitungs-
stdcke von mitgeriasenem Diphenylamin usw. leicht
ermöglichen.

B. Teor.nl 3 eher Teil.
Apparatur ;

1•) Bln 2000 1 gusseiserner Johr.elzkeusel mit hoohgewclbtem
Deokel, Rührer , Ölbad, Gasfeuerung.ADer 4C0 mm weite Stutzenfür die Abgasleitung des H 2S ist oberhalb dee Kesselstrichterförmig ausgeweitet. Die 200 mm/Leitung fuhrt Murch2 hintereinander geschaltete Vorlagen von je ca. 800 1Inhalt, von dtfhen eine pro Partie mit einigon 1 verdünnter�Natronlauge zum Zurückhalten von nltgerlssehem.sauren A1C1»
gefüllt ist. /on der letzten Vorlage fuhrt eine 150 mm 0 5
gusseiserne Leitung zur Absorptionsanlage für H 23.



2. Sin gusseiserner Doppelkessel rait RUnret, Dampfbad, isoliert«
Doppeltohrdruokleitung naoh Kessel !)• Jn

#

leitung ist eine Laterne rar Beobachtung des Sohwefeleinlauf*
und darüber ein Siebtopf mit düsenartigem Ablauf eingebaut«

3. 2 schmiedeeiserne flaohe Wannen als Kilhleannen füjr die
3ohmeise«

C. Produktionsmögliohkeit«

Täglich 2 Partien * 4000 kg
i.'onatlioh • 100 t«



Kainkur, den 24* April ivai*

Verfahren zur Herstellung von
Diemulgan IV

im wesentlichen Sulfoester des ulsäureaethylanilids Hol. 505*

C8H 17V' O^“2 (CH 2 )7o( “/OgHj
“

?
N °6 H 5

SO^Na
V erfahren:

1.) ulsäureohlorid:

Jn den sauer ausgesteinten Doppelkessel von 1000 1 Jnhalt

(Pos. 1) laufen aus dem Clsäurernassgefäss (Pos. 5a) 500 kg
= 536 1 ulsäure und werden auf 50° angewärmt. Unter die Oberfläche

laufen dann aus dem jiassgefass (Pos. la) 100 kg Phosphortriohlorid
= 63,5 1, wobei die Temperatur auf 45° zurüokgeht. Das BUhrwerk

lasst man dann 3 Umdrehungen machen, stellt wieder ab, erhitzt

auf 35° und hält 3 Stunden bei dieser Temperatur. Nach dieser
Zeit ist die Reaktion beendet. Die entstandene phosphor ige Säure

jetzt sich als dionea ul am Poden ab. Der Kesseiirhalt wird dann

in den XCCG 1 homogen verhielten Scheider (Pos. 2) gedruckt, wo

ln 12 otunden eine gute Trennung sioh vollzieht. Jm Winter wird

schon nach 5-6 stunden ein Teil der phosphorlgen Saure abgezogen,

da dieselbe sonst erstarrt. Die am Boden sitzende phoaphorige

Säure wird in den Kanal gelassen (oa. 65 kg). Jm Soheider befindet

sich das Glsäureohlorid.
Ausbeute: 530-535 kg spez.Gew# 0,92-0,93

Prüfung des Chlorids siehe Probe Nr. 1 bei Humextol CA.

2.) ulaäureaethylanllid:

Jn dem guspeisernen Doppelkessel von 2000 1 (Pos* 3)
werden 300 kg Lauge, 200 1 Wasser und 214 kg Monoaethylaniltn vor-
gelegt. Bei 20° läuft das olsäureohlorid aus dem Soheider (Pos.2)
unter Bühren wahrend 0-10 Stunden zu, wobei dauernd mit Kältelauge
gekühlt wird. Nachdem alles eingelaufen ist, wird auf 50° an-
geheizt, eine Stunde >dabei geiialten, dann noch 1 Stunde bei 60°
gehalten und schliesslich auf 70-80° angewarmt. Der Kesselinhalt
wird dann ln den 3000 1 Spitzkeasel (Pos. 4) gedrückt, in dem

das Anil id mit 50/iiger Schwefelsäure gewaschen wird. Aus dem



2000 1 Misohkessel (Pos. 11) werden über das 500 1 verbleite .v.ass-
gefäss (Po». 4a) = 125 1 Schwefelsäure in den 3000 1 Spitz-

kessel (Pos. 4) gedruckt und bei 70-80° kurz gerührt, iann

3 Stunden bei dieser Temperatur stehen gelassen, die untere saure
Schicht in den Kanal abgezogen. Unter Rühren gibt man dann

nochmal 250 1 50/iige Schwefelsäure zu, rührt kurz und lässt, iann

6 Stunden stehen. Nachdem nun die untere Brühe wieder abgelassen

ist, läuft das klare Aethylanilid in den Sulfierkessel (loa.5).

in dem 561 kg Trichloraethylen aus Pos. 4b zugegeben werden.

Prüfung des Anilids s.‘ Probe Nr. 2 bei Hurrextol CX.

Sulfierung;

Der «Inhalt des Sulfierkessels wird unter 0° abgekühlt und

während 10-12 Stunden bei 0° >>50 kg fidonohydrat aus dem ßiassgefäss

(Pos. 5b) zugegeben. Die Temperatur darf nicht über 0° steigen,
, _ o

Sooletemporatur mindestens -15 •

Nach Beendigung der Sulfierung wird dieselbe sofort langsam

in den homogen verbleiten Spitzkessel von 7000 1 gedrückt (Pos.6),
in den. 3000 1 Wasser und ca. 300-400 kg Eis vorgelegt sind. Die

Temperatur des vorgelegten Wassers muss 0° betragen, während des

Eindrüokens der Sulfierung wird noch mit Kältelauge gekühlt, dass

die Temperatur nicht über � 5° steigt. Jst die ganze Sulfierung

zugelaufen, wird das Ruhrwerk abgestellt und bis zum anderen

Morgen stehen gelassen. Die unten sitzenSe?§u?foester des Olsäure-

aethylanilids über line Vorlage Pos. 7 in den Destilla-
tionskessel (Pos. 8) gedrückt.

Xeutralisation und Wiedergewinnung des Trichloraethylens:

on dem ausgesleinlen Destillationskessel (Pos. B) werden
2v,0 1 Natronlauge 33° B£ und soviel Wasser vorgeiegt, dass das
Rührwerk gerade noch greift. Während des udruckens der Sulfierung
muss die Lesung schwach phenolphtaleinalkalisoh reagieren. Dann
wird langsam angeheizt und das Trichloraethy1*abdestilliert. Bei

78° Jrnentemperatur beginnt das Gemisch von Wasser und Triohlor-
aethylen überzugehen, bei 85° geht die Hauptmenge Triohloräthyien

über und bei 98-100° ist die Destillation beendet. Während der

Destillation werden rroben genommen, dienoch schwach alkalisch
auf Lackmuspapier reagieren müssen. Destinations lauer 10-12 Stun-
den. Bel eintrelender Rötung des Lackmuspapiers ist ein Zusatz von
Lauge nötig, jedoch ist zu grosser Überschuss von Lauge zu

vermelden, da das fertige Produkt keinesfalls iaugealKal 1 sch



(phcnolphtaleinrot) sein soll. Zwischen 70'dt 30° muss die
Destillation besonders scharf beobachtet werden, da das Produkt
ausserordentlich zum Sohäumen neigt. Bei Übermässigem Schäumen
wird etwas Druckluft auf den Destillationskessel gestellt.

Bei der Destillation werden 540 kg Triohloraethylen
wiedergewonnen, die zur Entfernung des Vessers von Pos. 19)

naoh dem Soheider Pos* 20) gedrückt werden.

Das im Destillationskessel befindliche Dismulgan IV wird
mit Wasser auf 1800 kg eingestellt (spes.Oew* 1,05-1,06, Fett-
gehalt 33 siehe Probe 5 von Humeotol 01). Die Farbe ist
hellbraun. Netzwert 1,2 g im Liter • 110-120 Sek« Netzzeit«
Laugebeständigkeit 2 g i.Ltr. » 12 ooe Natronlauge 40° B6.

Ausbeute: 1800 kg.



Ilainkur, den 25. Oktober 1944

Forschrift zur Fabrikation von Dismulgan VTI

(Holl. Nr.11742)

Konstitution:
C2H5

CH2 .CC.O.CH2 .CH.CH2 .nH 2 .CW2 .CH5
cf.co.o.cw2 .ch.ch 2 .ch2 .ch2 .ch5

C 2H 5

Mol. 444

ChemiscJier Yorgangs

CH.COOH
� 2CH,(CH«),.UH.(.CHo0H *

CH.COOH ? 2

Mol. 116 ::oi.i30

CH.CO.CCH 2 .CH(C 2H5 )(CH 2
)

3 .CH3
+ 2H20

CH.CC.CCH2 .CH(C 2H 5 )(CH2 ) 3 .CH 3

Mol.340

CH.CO.O.CH 2 »C"^C2 H 5 )(nH2 ) 5 .CH 5
+ NaHS05

=

CH . CO. 0. CH 2 . CH (C 2H5 )(W2 ) , GH

ch 2 .co.c.ch 2 .ch( 'j 2h5 ).ch2 .ch2 .ch2 .ch 5
CH.OO.0.CH2

.CH.(C2H 5 )CH2 .CH2 .CW2 .CH5
Mol.444

Maleinsäure wird mit Alpha-Äthylhexanol unter Zusatz von p-Toluol*
oulfosäure zum Maleinsäure-di-fAIpha-Äthylhexyl) ester eingesetzt.
Furch Anlagerung von Ilatriumbisulfit wird der aster in das Hatriu
salz des Sulfobern:'toinsäure-di-(\lpha-Xthylhexyl)-esters überge-
führt ( Disir.ulgan VII).



Einsatz:

4307 kg Athylhexanol 100*
1830 " Maleinsäure 100*

75 M ’ p-Toluolsulfosäure 50*ige Faste
4330 " Spiritus 95*ig
2194 ■ Bisulfit Pulver ICO* = 2250 kg effektiv

190 " Natronlauge 33° B6
Ausbeute:

Die Ausbeute beträgt 560 kg Dismulgan VII auf 100 kg Einsatz
Maleinsäure.

Arbeitsweise:
In einem homogen verbleiten Doppelkessel von 8 cbm Inhalt (Nr.l)
werden 4307 kg ICO* (Probe Nr.l) eingesaugt und
darauf unter Rühren 1830 kg MaleinsäurelOO* und 75 kg p-Toluol-
sulfosäure Paste (etwa 50*ige .Vare) eingetragen. Es wird nun
innerhalb einer Jtunle auf 101°, weiter im Laufe von 7 Stunden
langsam auf etwa 145° geheizt. Bei 101° beginnt das Abdestillie-
ren des Hassers. Der Kessel ist dabei über einen Rückflusskühler
(Nr.2) mit einem üleinen Scheider verbunden, der mitüberdestil-*
liertes üthylhexanol dem Veresterungsgemisch wieder zuführt.
Nachdem die Hauptmenge des ./assers abdestilliert ist, wird der
Kessel über Nacht weiter geheizt, wobei die Temperatur bis
151/152° steigt. Dabei geht nur noch wenig V/asser über. Zur
Entfernung der letzten Reste V/asser wird der Rückflusskühler
und der Scheider abgeschaltet und der Kessel über einen Schlan-
genkühler (Nr.3) auf eine kleine Vorlage von IOC Liter Inhalt
geschaltet, die unter Vacuum gestellt wird. Das Vacuum wird
dabei so schwach eingestellt, dass in den Schaugläsern der Kühl-
schlangen das Destillat ('.Yasser und überschüssiges üthylhexanol)
fast tropfenweise erscheint. Nach etwa 5 ständigem Destillieren
bei 150/152° ist die Destillation beendet. Der Kessel wird
auf Raumtemperatur ubgekühlt. Volumen etwa 6000 - 6100 Liter.
Spez.Gewicht des Esters ca 0,940.

Sulfitierung des Esters!
In einen emaillierten Doppelkessel von 3,7 cbm Inhalt (Nr.4)
werden 1100 Liter Ester übergedrückt (gemessen im Emaillekesse 1).
Dazu laufen aus einem l.k? ogeföss (Nr.5) 750 kg Spiritus
Unter Rühren wird der Ester durch vorsichtige Zugabe von Lauge



schwach lackmusalkali sch gestellt. Es werden etwa 2C - 25 Liter
Lauge verbraucht. Inzwischen werden in einem ausgemauerten Hühr-
kessel von 3 cbm (Nr.6) 390 kg Natriumbiaulfit wasserfrei * 380 kg
100£ (durchschnittlicher Gehalt 97, in 600 Liter Nasser gelbst.
Nach Alkalischmacher des Esters wird die Bisulfitlösung zugedrückt.
Gesamtvolumen 2900 Liter# Der Kessel wird geschlossen, langsam
auf 98 - 100° geheizt und 12 stunden bei dieser Temperatur ge-
lassen. Der Druek beträgt etwa 1,6 Atü. Darauf wird auf 60° abge-
kühlt und nach Ablassen des restlichen Druckes wieder angeheizt
zum Abdestillieren eines Teiles des Spiritus. Hierzu wird der
Kessel über einen Kühler (llr.7) mit einer Vorlage (Nr.8) verbunden.
Bei 80° beginnt die Destillation. Die Temperatur wird langsam bis
91° gesteigert. Sobald 91° erreicht sind, wird die Destillation
unterbrochen und der Kessel auf Raumtemperatur abgekühlt. Die
Destillation dauert etwa 7 Stunden. Das fertige Produkt wird in
Sperrholzdichtfässer von 200 Liter Inhalt auegedrückt. Von jeder
Partie wird sofort die Oberflächenspannung, der pH Wert und der
Gehalt an flüchtigen Bestandteilen bestimmt ( p robe 2). Der obige
Sammelansatz Ester ergibt fünf Sulfitierungsansätze zu je 11C0 Ltr.,
dazu noch einen sechsten Ansatz zu etwa 800 Ltr. (immer gemessen
in Emaillekessel) • Zum letzten Ansatz v/erden die Zusätze ent-
sprechend der Literzahl des Esters berechnet. Nach ...ufarbeitung
der gesamten Estermenge wird der überdcstillicrte Spiritus alka-
lisch gestellt und in der Spiritus Kolonne destilliert. Vird bei
der Aulfitierung ein schwächerer als Spiritus eingesetzt,
so muss die fasse menge zum Lösen des Bisul fits entsprechend dem
Wassergehalt des Spiritus verringert werden. Vom eingesetzten
Spiritus werden etwa 70 - 82 i» zurückgev/onnen, die restlichen
18 - 30 i» bleiben im Dismulgan.

Erfahrungen*
Bei der Esterbillunj muse das Abdcstilliersn des iassers sehr
vorsichtig geschehen. Ks hat sich her u--osteilt, dass Partien,
bei denen das .aeser schnell abdestilliert wurde, ein unbrauch-
bare a Dismulg -n lieferten.

Proben*
1.) Von jeder Sendung ivthy Ihexanol wird von analyt,Laboratorium
die Hydroxylzahl bestimmt. Die untere zulässige Grenze der Fyiroxyl-
zahl ist 415. Hach der Hydroxyl zahl wird der-Einsatz berechnet.
Es ird ein Hebersenuss von 5r /> über Theorie genommen.
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LIST CP CUPTUIVUD LOCOMxüTS

Instructions for Making end Testing Products

Process for preparation of Humectol CX 4 Peb. 1958

Kaurit MKP 8ep. 1945

Instructions for making Kaurit MKP 11 Jan. 1944

Process for making pure Trypaflevin 18 July 1958

Process for making Thiodiphenylamine S 4 Oct. 1944

Process for making Diamulgan IV 24 Apr. 1941

Instructions for making Diamulgan VII 25 Oct. 1944

List of personnel in different
departments 5 Apr. 1945

List of projects supervised by different men.

Payroll records showing allocation of technical
men during war.
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