DEUTSCHE DEMOKRATISCHEREPUBLK  PATENTSCH Rll FT
i Wirtschaftspatent (19) DD (11) 218 613 | A1 |

Erteilt gemaR § 17 Absatz 1 Patentgesetz 3(51) €07 C31/20
‘ - C07C29/74

AMTFUR ERF|NDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmelder éingereichten ‘Fassung veréffentlicht

. ‘ | i
(21)  WPCO7C/2470118 (22)  05.01.83 . (44)  13.02.85

. {71) - - VEB Kombinat Hart6l, 3019 Magdeburg, Havelstrae 5a, DD

(12) Mistecki, Hans, Dipl.-Chem.; Klose, Wiltrud, Dr. Dipl.-Chem.; Jaeschke, Hans, DD ' |

’

- (54) Vérfahren 2ur Reinigung von glykolischen Grundstoffen zur Herstellung chemisch-technischer Erzéu‘g-

nisse

1

(57) Verfahren zur Reinigung glykolischer Grundkorper fiir chemisch-technische Erzeugnisse auf der Basis
chemischen Aussalzens und mechanischem Separierens dadurch gekennzeichnet, daB als Aussalzkomponenten eine
Mischung von Natriumsalzen der Benzoe-, Bor- und salpetrigen Séure in einer Gesamtkonzentration bis 7 Ma.-%
verwendet wird, die ausgesalzenen Abscheidungen nachtréglich separiert werden und nach dem Separieren mit

. einem Salzgehalt unter 5 Ma.-% als Finalerzeugnis verwendet werden kénnen.

ISSN 04336461 . - . 7 Seiten



Titel der Erfindung .

Verfahren zur Reinigung von glykolischen Grundstoffen zur
Herstellung chemisch-~technischer Erzeugnisse

Anwendungsgebiet der Erfindung

‘ ‘Dle Erflndung betrifft ein Verfahren zur Relnlgung von gly-
| kollschen Grundstoffen, die 1n,hochwert1gen chemlsch—technl—
schen Erzeugnissen eingesetzt werden. '

Charakteristik der bekannten technischen Losung

Solche chemisch-technischen Erzeugnisse, z. B. Kihlschmier-
"mlttel, Kithlmittel, Gefrlerschutzmlttel enthalten als Grund- .
komponenten mehrwertlge Alkohole, vorw1egend Monoathylenglv_

., kol und Propylenglykol und weitere erkstoffe, die die filr die

Funktion des Erzeugnlsseﬁ wichtigen Elgenschaften wie Alte-
rungsstabilitédt, Schaumverhalten, Warmelibergang, Komplexbil-
dungsvermégen positiv beeinflussen und die Korros1on des Werk-
stoffes verhindern.

Die glykolischen Grundstoffe enthalten oft aus der Synthese
stammende Verunreinigungen, die in Form von Makromolekiilen in
dem Fremdkdrper geldst bzw. kolloidal verteilt sind. Diese

~ Verunreinigungen fiihren zur Beeintrichtigung der Funktions—
sicherheit und des Gebrauchswertes der Flnalerzeugnlsse, Z+Be-
in KUhlschmlermltteln durch '



- Senkung der Inhibitorwirkung, gemessen an einer
v‘grhohten Korr051onsrate ,

- Ablagerungen an den Innenflichen der genchlossenen
Kiihlkreisldufe und damit Verschlechterung des Warme-
uberganges

- Funktlonsstorungen an bewegten- Maschlnenelementen

- Verkurzung der Lebensdauer der Erzeugnlsse
Damit genligen diese Emzeugnlsue den Anforderungen einer ent-
w1ckelten Khhltechnlk nicht.

Die Beseitigung derartiger Verunreinigungen durch nochmalige
Destillation oder Adsorption oder andere bekannte Verfahren
der chemischen Verfahrenstechnik fiihrt bezogen auf die Ver-

~ wendung in chemisch-technischen Erzeugnissen zu einer hohen
‘Kostenbelastung. Weitere bekannte Verfahren der Reinigung mit
chemlschen Hllfsmltteln z.B. Bleicherdebehandlung, Auscalzen
mit Alkalichloriden haben neben den ebenfalls relativ hohen
Kosten zusitzliche Beeintrichtigungen des Gebrauchswertes
‘durch verbleibende‘Reste dieser. chemischen Hilfsmittel zur-
Folge.

,Es ist Zweck der Erfindung, durch Auswahl geeigneter Verfah~
rensschritte ein aufwandarmes Reinigungsverfahren fiir gly- .
kolische Grundstoffe aufzuzeigen, daf ihren Einsatz als Grund-
komponente in chemlsch—technlochen BErzeugnissen erméglicht.

' Darleguhg,des_Wesens der Erfindung

Uberraschender Weise wurde gefunden, daB einige der polaren
Wirkstoffe, die bekannter Weise in Kihlmitteln in niedrigen :
Konzentrationen eingesetzt werden, gegenﬁber,den enthaltenen
makromolekularen Verunreinigungen einen Koagulationseffekt
aufweisen, und daB diese Koagulate in einer Form anfallen, in
der sie mit normalen Seperatoren entfernbar sind.



Das,Verféhren besteht aus den Verfahrensschrittens
1. Vorlegen der glykolischen Grundstoffe

2. Zugabe eines Gemisches von Natriumsalzen wahlweise mit
den Anionen Nitrit, Benzoat, Tetraborat, Metasilikat,
Phosphat in einer Gesamtkonzentration von max. 7 Ma %

3. Rilhren und Vorwirmen bis auf 60 °C
4, Absetzen der Verunreinigungen
5. Eeparieren

6. Verhendung ‘der gerelnlgten glykollschen Grundkorper in -
chemlsch—technlpchen Finalerzeugnissen

Die pach diesem Verfahren gereinigten ¢ 13ko]1,chen Grund-
korper -konnen direkt oder nach Komylettlerung nit bekannten
Wirkstoffen als Finalerzeugnisse verwendet werden, wenn

die Restmenge der Reinigungschemikalien 5 Ma % nicht liber-
schreitet,- | '

" Die Gebrauchswerterhohung der Tlnalerzcugnlsbe w1rd am Bei=
spiel elnes Kihlmittels fir geschlossene Kiihlkreisliufe in
der folgenden Tabelle durch Gegeniiberstellung der}unbchdndrl~
ten mit den erfindungsgemiiB gereinigten Produkten nachgewie-
sen. ‘
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Ausfiithrungsbeispiele

. Ausfithrungsbeispiel I

)
95,75 Telle Monoathylenglykol werden in einem RuhrgefaB
vorgelegt. In beliebiger Relhenfolge werden 0,25 Teile

- Na-Nitrit, 3,0 Teile Borax und 1,0 Teile Na-Benzoat dazu-‘

dosiert. Die Mlschung wird unter Riihren 30 M1n auf 60 °C.
ervirmt, '

Nach mindestens 1 Stunde Absetzzeit werden die ausgefalle~ -
nen Verunreinigungen mittels Seperator abgetrennt. Das ge-

reinigte Produkt kann direkt als Gefrlerschutzmlttel ein- ,
gesetzt werden., '

Ausfﬁhrhngsbeispiel II
95, 70 Teile Monoathylenglykol werden in elnem RuhrgefaB |

vorgelegt. In beliebiger Relhenfolge werden die Wirkstoffe
0,25 Teils Natriumnitrit, 3,0 Teile Natrlumtetraborat 0 25

‘Telle Natrlummeta5111kat und 1,0 Teile Natriumbenzoat zu—
dosiert. Die Mischung wird unter Rithren 30 Min auf 60 °C er-
wirmt, Nach mindestens 1 Stunde Absetzzeit wird das erkaltete

Produkt iiber einen Seperator von den Feststoffen befreit.

Die fliissige Phase wird als Gefrierschutzmittel eingesetzt.
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ErfindunQSansbruch_

1o Verfahren zur Reinigung glykolischer Grundkdrper fiir _
_ chemlsch-technlsche Erzeugnisse auf der Basis chemlschen
Aussalzens und mechanischem Separierens dadurch gekenn-—

- zeichnet, daB als Aussalzkomponenten eine Mischung von
Natriumsalzenldar Behzbe—,.BorA und salpetrigen saure'in
einer Gesamtkonzentration bis 7 Ma % verwendet wird, die
‘ausgesalzenen Abscheidungen nachtriglich separiert werden,
und nach dem Separieren mit einem Salzgehalt unter 5 Ma %

~als Finalerzeugnis verwendet werden konnen.
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