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57|Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Unterbindung der Beschleunigung der
Jmwandlungsgeschwindigkeit von unloeslichem Schwefel in loeslichen Schwefel durch Oel mit,welchembesagter Schwefel
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Umwandlungsgeschwindigkeit von unioeslichem Schwefel in loeslichen Schwefel durch die Behandlung von Oel unterbindet,

'oennen auch in der Vergangenheit nicht einsetzungsfaehige. Oele Verwendung finden,wodurch wesentliche wirtschaftliche
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16 Seiten



- .- -

VERFAHREN ZUR BEHANDLUNG VON UNLOSLICHEM SCHWEFEL MIT OL

Anwendungsgebiet der Erfindungv

JDie“ﬁorliegeﬁhe Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Behandlung von unloslichem Schwefel mit Ol. Insbesonderé be-
zieht sich die Erfindung auf ein Verfahren zur Behandlung von
unldslichem Schwefel mit 01 wobei die Stabilitdt des unlosli-
chen Schwefels durch die blbehandlung‘nicht nachteilig beein~
‘flusst werden soll. Die vorliegende Erfindung beschreibt

auch ein Verfahren zur Unterbindung des entstabilisierenden

Effektes eines Oles auf unldslichem Schwefel.
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Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Gemass Definition wird als unldslicher Schwefel ein solcher
Schwefel angesehen welcher in Kohlenstoffdisulfid unldslich
ist. Unlodslicher Schwefeliﬁegtim allgemeinen in polymerer
Form vor, wobei die Polymerkette  bis zu einigén tausend
Schwefelatome umfasst. Im Gegensatz hierzu liegt ldslicher

Schwefel in kristalliner Form vor.

Aus praktischen Griinden enthalten die im Handel erhdltlichen
unloslichen Schwefelsorten sowohl 10slichen als unloslichen
Schwefel. Im Handel sind unldsliche Schwefelprodukte mit }

verschiedenen Gehalten an unldslichem Schwefel anzutreffen. -

Am meisten wird unldslicher Schwefel als Vulkanisierungsmit-
tel in der Gummiindustrie eingesetzt. In der Gummiindustrie
wird Schwefel als Vernetzungs(vulkanisierungs)mittel in Gum-

nmiverbindungen eingesetzt, : é

Obschon auch 1ldslicher Schwefel die vernetzenden Eigenschai-
ten flir Gummiverbindungen aufweist fiihrt doch die Verwendung

von 10slichem Schwefel in Gummiverbindungen zu Verfahrens- |
schwierigkeiten welche dié<Eigenschaften der hergestellten
Zusammensetzungen nachteilig beeinflussen. Die haufigsten

dieser Problemé sind das sogenannte Ausblilhen (Blooming), und

- Versengung im Behaller (Bih scorch). |

i
1
i

'Schwefelausblﬁhungen sind eine Kristallisation von Schwefel

an der Oberflache der Gummiartikel. Dies wird durch eine

Ruckwanderung von Schwefel aus dem Innern der Gummizusammen-:
setzung auf die Oberfliche hervorgerufen. Dieses Phinomen |
wird dadurch hervorgerufen, dass Schwefel in Gummi bei dem

Misch (Xnet) temperaturen 18slich sind, dass jedoch bei der | :
Abkiihlung nach der Mischung die Loslichkeitswerte erniedriéti
und so ﬁberséttigté FestlOsungen erhalten werden. Beil der i
Abkﬁhlung werden die Ldslichkeitsgrenzen vorrangig und Schwe;

fel tritt aus der  Festldsung aus. Bei diesem Ausblilhen
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-in die 16sliche Form und somit in die LOsung lber. Da je-

des Schwefels aus der Losung wandert der Schwefel an die
Oberfliche der Gummiartikel wo er dann kristallisiert,

.

Dieses Ausblilhen ist ein sehr ernsthaftes Problem da hier-
bei die natiirliche Klebrigkeit des Gummis an dem betroffenen

Ort verloren geht. Wenn einige Gummischichten miteinander

" bei der Herstellung von Reifen’, Bandern, Schliuchen und

ahnlichen. verbunden werden verhindert die Schwefelausbluhung
die natiirliche Koh#ision zwischen diesen Schichten und Fehler,
wie z.B. Luftblasen, treten auf. ' }
. |
Falls jedoch unldslicher Schwefel eingesetzt wird, wird

i

ein Schwefelausblithen verhindert. Unldslicher Schwefel wird
gleichmassig durch die Gummizusammensetzung wihrend der |
Mischung(Knet)stufe verteilt 18st sich jedoch nicht in der
Gummizusammensetzung. Die Verteilung des unldslichen Schwe—
fels in der Gummizusammensetzung bleibt konstant, so dass '
kein Konzentrationsgradient ausgebildet wird und keine Riick-

I
i

wahderung auftritt,

Erst bei der Vulkanisierung geht der unldsliche Schwefel

doch = gleichzeitig eine Vulkanisierung stattfindet wird

der in LOsung gegangene Schwefel fasst'augenblicklich ein
Bestandteil eines hochpolymeren Produktes. Der Schwefel ist
nach dieser Vulkanisierungsstufe chemisch gebunden und kann
nach Abkihlung der Gummimasse_nichf mehr an die Oberflache

zurlickwandern.

Ein weiteres ernsthaftes Problem welches durch die Verwen-—
dung von ldslichem Schwefel in Gummizusammensetzungen auf-
tritt ist jenes der Versengung im Behilter (Bin Scorch).
Dleses Problem tritt auf wenn eine nlchtvernetzte Gummizu~-
sammensetzung nach einer vollst&ndigen Vermisclung aufbe-

wahrt wird. Die unvernetzte Gummizusammensetzung ist tem-




peraturempfindlich und eine Aush3rtung (i.e. Vernetzung)
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kann vorzeitig auftreten wenn die Aufbewahrungstemperatur
nicht sorgfdltig kontrolliert wird. Dies ist bekannt als

Versengung im Behdlter oder "bin scorch".

Falls unlodslicher Schwefel eingesdazt wird, wird das. Risiko ‘
einer Versenguhg so abgeschwacht dass es kein Problem mehr f
darstellt. Da unlodslicher Schwefel erst bei den Vernetzungs-1
(vulkanisierungs) temperaturen zur Reaktion freigesetzt wird %
kann bei niedrigeren Temperaturen keine nennenswerte Reaktion
auftreten. Bei diesen niedrigen Temperaturen liegt der un- |
18sliche Schwefel nur als einemit Gummiumgebene Feststoffsus-

pension bis zur Vulkanisierung vor.

Da unldslicher Schwefel somit mit Bezug auf 13slichen Schwe-
fel verschiedene technische Vorteile aufweist wurden grosse

Anstrengungen unternommen um bevorzugt unldslichen Schwefel

“herzustellen, Diese Anstrengungen waren von Erfolg gekrdnt

und heutzutage sind eine Anzahl Verfahren bekannt mit Hilfe
welcher Schwefelprodukte mit ungefizhr 90 % oder mehr un-
16slichem Schwefel hergestellt werden kdnnen. ' }
Ungliicklicherweise ist jedoch die unldsliche Form des Schwe-‘
fels metastabil und neigt, Uber eine gewisse Zeitspanne,

zu einer Umkehr in die 18sliche Form. So erleidet, z.B.,ein

- unstabililisiertes Schwefelprodukt mit etwa 90 % unldslichem

Schwefel zu einer Umkehr in ein Produkt mit etwa 70 bis 75

% unloslischem Schwefel Uber eine Zeitspanne von 20 Stunden |

bei einer Aufbewahrungstemperatur von etwa 60°C.

Eine Anzahl Stabilisatoren wurden entwickelt um eine Umkehr
des unl®slichen Schwefels in die 18sliche Form zu verlang-
samen. Diese Stabilisatoren sind im allgemeinen fahig die

Umkehrgeschwindigkeit-um etwa 80 % herabzusetzen.,

Zusatzlich zur Behandlung mit einem Stabilisator um eine

-5 -
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Umkehyr zu verlangsamen wird nicht lleichef Schwefel auch
im allgemelnen mlt einem Ol behandelt um die Neigung des
Schwefels, welcher oft in feinpartikularer Form vorliegt,
zur Staubausbildung zu kontrollieren und um die Dispersion
des Schwefels in organischen Zusammensetzungen mit welchen
er vermischt werden soll zu erleichtern. Mit 31 behandelte
unlosllche Schwefelprodukte konnen zwischen 1 bis etwa 30
Gewichtsprozent ®1 und etwa 99 bis etwa 70 Gewichtsprozent
Schwefel aufweisen. Bei diesen Verh3dltnissen bleibt das
Produkt handtrocken und kann als Trockenpulver verarbeitetr

und Qghandhabt‘werden.

Ungluckllcherwelse neigen jedoch einige Ole zu einer Erhohung
der UmkehrgeqchW1nd1gke1t von unldslichem Schwefel trotz Be-
hand]ung}elnem Stabilisators. Der Mechanismus welcher die
Erhdhung der_Umkehrgeschw1ndlgkeit33urch die Olbehandlung'
stabilisierten unldslichen Schwefels bedingt ist wird nicht
vollsténdig verstanden. Desweiteren ist es schw1erlg'vonms zZu
sagen ob ein gegebenes 01 den stabilisierten unldslichen
Schwefel in dieser Art und Weise beeinflussen wird. So mussten

in der Praxis Versuche durchgefithrt werden bei denen geringe

Mengen stabilisierten unldslichen Schwefe]smit 01 behandelt

i
I

wurden und die Umkehrgeschwindigkeit gemeséen wurde.

Zusatzlich zu der Schwierigkeit, dass der Einfluss des Oles

avf unldslichen Schwefel vor dem Einsatz des 0Oles untersucht

-werden muss besteht das Problem dass 81 welches dle Stablll~-

tat unldslichen Schwefels nicht nachteilig beelnflusst nlcht
immer leicht im Handel erh&ltlich ist. %Zu einer Zeit da die

i

. Verfligbarkeit von Erddlprodukten abnimmt kann man sich vor-

stellen, dass diese Probleme in einem grosseren Ausmass auf~

treten werden.. : . ;

Es war somit wlinschenswert ein Verfahren zu entwickeln wel-

ches die Neigung der Behandlungsdle zur Beschleunigung der
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Umkehrgeschwindigkeit von unléslichen Schwefel unterbinden
wirde. Mit Hilfe eines solchen Verfahrens kénnte eine grds-
sere Anzahl von Olen zur Olbehandlung von unloslichem Schwe—}
fel eingesetzt werden und die Beschaffung von 81 ware nicht':
so schwierig da eine grdssere Anzahl an mdglichen Ollieferungs-
guellen zurVerfligung stande , |

ziel der Erfindung - ,

Es war somit ein Ziel der vorliegenden Erfindung ein Verfahren
zur Unterbindung des beschleunigenden Einflusses eines Be- '
handlungsdles auf die Umkehrgeschwindigkeit von unldslichem
Schwefel, in welchem eihiger 16slicher Schwefel vorliegt,

zu beschreiben,

Durch dieses Verfahren sind die Hersteller von unldslichem
Schwefel nichtmehr auf eine beschrinkte Zahl von Behandlungs-
¢len angewiesen wodurch natiirlicherweise auch wirtschaftliche

Vorteile auftreten.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Gemdss der vorliegenden Erfindung wird die Beschleunigungf
der Umkehrgeschwindigkeit’ von unldslichem Schwefel nach Be-
handlung mit einem 81 durch Zusatz einer genligenden Menge Iod
zu dem 81 unterbunden. %
-Die vorliegende Erfindung unterscheidet sich dabei wesentlich'
*von'dem in der US Patentschrift 2 061 185 beschriebeneﬁ»Ver—

- fahren gemdss welchem Iod mit Schwefel vermischt 1st wodurch

ein freifliessendes Produkt, selbst noch nach Lagerung in

feuchter Atmosph#re, erhalten wird. Auch unterscheidet sich :
das vorliegende Verfahren wesentlich von dem in der US Patenff
schrift 2 460 365 beschriebenen Ve;fahren gemass welchem

Schwefel mlt Hallogen stabilisiert wird.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf die Verhinderung

der Beschleunigung der Umkehrgeschwindigkeit von unloslichem
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Schwefel zu ldslichem Schwefel durch die Olbehandlung des
Schwefels oder wenigstens auf eine Erniedrigung des Be-
schleunigungsvorgéngesi Die vorliegende Erfindung beziéht
sich somit nicht auf eine Vrhéhung der Stabilitat von un-
16slichem Schwefel sondern auf eine Erhaltung der Stabllltat
des unldslichen Schwefels nach der Olbehandlung.

|
Zur Durchfihrung des Verfahrens der Erfindung wird eine |
geringe Iodmenge mit dem U1, welches zur Behandluné des

unldslichen Schwefels eingesetzt wird, vermischt'DﬂéIodmmge

-~ bewegt sich dabei im allgemeinen um etwa 1 bis etwa 200 mg

pro Liter 01, bevorzugt von etwa 5 bis etwa 100 mg pro ther;

Die eingesetzte Iodmenge hingt dabei von verschiedenen Fak-
toren ab. Die Hauptbedingung ist natlirlich, dass eine ge-
nligende Iodmenge eingésetzt wird um eine wirkungsvolle Be-
handlung des Ules zu erzielen. Die dazu notwendige Iodmenge j'
h%ngt natlirlich von der Olart ab und die minimal wirkungs~

volle Menge flir ein gegebenes ®1 kann durch Versuche er-

mittelt werden. Falls zuviel Tod eingesetzt wird kann eine

Entfarbung des 0les auftreten wodurch das 01 fiir: verschie-
dene Anwendungsgebiete keine Verwendung finden kann. Falls,
z.B.,ein Gummiprodukt farblos sein soll muss darauf geachtet

werden, dass die verschiedenen Zusitze welche in das Gummi

 verarbeitet werden das Endprodukt nicht entfirben. Falls zu-

viel Iod dem Ol zugesetzt wird kdnnte eine Entfirbung der

'Gummizusammensetzung, in welcherder mit 81 behandelte Schwe-~

fel eingearbeitet wird, auftreten. Es wird dem Fachmann ein
leichtes sein die spezifische Iodmenge in den obigen Berei=
chen zur Erreichung der gewiinschten Wirkung festzusetzen.

Das Tod kann mit dem 81 gem#ss bekannten Verfahren zum Zu4¢

satz und zur Vermischung von geringen Mengen eines Materials

in grossen Mengen eines anderen Materials vermischt werden. .
So kann die erwlinschte Iodmenge dem 81 direkt zugesetzt und :

das' 01 geniigend durchmischt werden um eine gleichméssige
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Verteilung des Todes in dem Ol zu erzielen. Auch kann das

Iod zuerst in einer geringen Menge eines dJeeigneten Losungs—

mittel geldst und alsdann dem 01 als Ldsung zugesetzt werden.
Falls Iod aem 01 direkt zugesetzt wird kann der Zusatz undl
die Vermischung bei Raumtemperatur durchgefihrt werden da-
Iod leicht in dem 01 18slich ist., ,

Obschon Iod dem U1, welches in grossen Mengen vorliegt,
direkt zugestzt werden kann ist es jedoch leichter und ge-
naver das Iod in Form einer Ldsung in einem geeigneten LO-
sungsmittel zuzusetzen. Lésungsmittel welche hierbei zum
Einsatz kommen kdnnen sind, z.B. Chloroform, Benzol oder
das Ul selbst., Diese Losungen kdnnen zu einer Konzentra-

tion von etwa 1 g Iod pro Liter LOsung bis etwa 100 g Iod

‘pro Liter LOsung , bevorzugt etwa 10 bis etwa 20 g Iod pro

Liter Ldsung eingestellt werden. Diese Lésungen konnen dem
Bl alsdann volumetrisch zugesetzt werden. Diese Art des
Zusatzes ist insbesondere empfehlenswert fir ein kontinuier-

liches Verfahren bei welchem Iodlosung kontinuierlich in

einen zu behandelten Olstrom eingespritzt werden kann.
-Fir einen solchen %Zusatz ist es natlrlich vorteilhaft einen

turbulenten Olstrom vorzusehen -~ um eine gleichmassige

Vermischung des Todes in dem 01 zu gewﬁhrleisten. ,:

: i
Bei der Behandlung des Oles mit dem Iod gemass dem-Verfahfen
der Erfindung wird die Wirkung des Iodes auf das Ol im

wesentlichen augenblicklich nach dem Kontakt des Iodes mit

. dem 01 erhalten. Deshalb eriibrigt sich die Angabe einer Ver-

weilzeit. Die Behandlung ist komplett und das 01 kann ohne
weiteres zur Behandlung von Schwefel nach der Ausbildung
einer gleichmissigen Ldsung des. Iodes in dem Dl einge-

setzt werden.

Ole welche gemiss dem Verfahren der Erfindung eingesetzt
werden konnen sind jene welche zur Behandlung von Schwefel
Verwendung finden konnen. Diese Ule werden im allgemeinen

- 9 - i
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als Behandlungsile oder Gummibehandlungsdle bezeichnet und
i umfassen helle naphthenische Ole mit Viskosititen von etwa j
" 50 bis ungefihr 250 ssu. bei’ 38°C; bevorzu§t etwa 100 ssu. |

|
Es wird darauf hingewiesen, dass nicht alle Behandlungsdle |
zur Behandlung von Schwefel eine Beschleunigung der Umkehr—l ?
 __,geschw1nd1;ke1t von unldslichem Schwefel in 18slichen Schwe- |
. fel bewirken. Einige 0le konnen ohne Behandlung eingesetzt

werden ohne dass dabei die Stabilitit des behandelten Schwe—

fels beelnflusst wird. Falls solche Ule eingesetzt werden
«ist es natiirlich nicht notwendig sie gemass der Erfindung
zu behandeln. E
|
Ungluckllcherwelsegnbt es kein bekanntes Verfahren mit welchem

ohne Versuche festgestellt werden kdnnte ob ein gegebenes

f 01 eine Beschleunigung der Umkehrgeschwindigkeit bewirktoder
| nicht. Somit sind Versuche zur Feststellung ob ein 01 behan-

delt.werden muss notwendig. . o

Nach der Behandlung des Oles mit Iod gemdss der vorliegenden |
Erfindung kann das 01 gemdss bekannten Verfahren mit dem

~ unldslichen Schwefels vermischt: werden.

| . ) |
Das Vermischen von Schwefel und Ol dem3ss der vorliegenden
Erfindung unterscheidet sich nicht von der Behandlung des

! Schwefels'mit 01 welches nicht mit TIod behandelt wurde. Die _
‘ Iodbehandlung des Oles hat keine Auswirkungen auf nachfolgen-
i de Stufen mit der Ausnahme dass eine Beschleunigung der Um-

'J kehrgeschw1ndlgke1t von unloslichem Schwefel zu 16slichem

? Schwefel unterbunden wird. ‘|

Der mit U1 behandelte Schwefel iét unloéslicher Schwefel wel-
vcher im allgemeinen 90 Gewichtsprozent oder mehr polymeren
(unldslichen) Schwefel aufweist wobei der Rest aus kristalli-
nem (loslichem) Schwefel besteht. Obschoh auch andere Formen
vorliegen konnen liegt der Schwefel normalerweise in Form

- 10 -
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" schwer da er einen feinen Staub bilden kann welcher flr

Die Mengen an Schwefel und 01 welche vermischt wepden

- Zur Behandlung mit 01 wurden 5 g Schwefel in einen Behalter

"Das Kontrollmuster wurde auch in einen Bebélter gegeben,

2229&7 S0 -

eines sehr feinen Pulvers mit einer durchschnittlichen
Partikelgrdsse von etwa 3 Mikrometér vor. In Abwesenheit
von Olbehandlung ist die Hancdhabung dieses Schwefels sehr

i
Arbeiter welche die Handhabung vornehmen eine Plage ist.

~ Durch Olbehandlung wird die Ernsthaftigkeit dieses’ Problemes'

im allgemeinen erniedrigt. Schwefel und 01 werden sorgfal-
tig in Anlagen zur Vermischung von Pulvern und Fliissigkeit
: i

vermischt., Die Vermischung kann entweder topfweise oder
kontinuierlich mit Hilfe cutbekannter Verfahren unter nor-

malen Bedingungen durchgefiihrt werden.

werden normalerweise so ausgewahlt dass im Slbehandelten

Produkt ungefadhr 1-30 Gewichtsprozent Ol vorliegen.

Ausfiilhrungsbeispiel -

Zum besseren Verstindnis der Erfindung wird nachfolgend
Bezug genommen auf die Beispiele. In diesen Beispielen
sind alle Teile und Prozentangaben Gewichtsangaben falls

nicht anderes vermerkt.

Beispiel 1 )
Ein Muster eines im Handel erhaltlichen stabilisierten

Schwefelproduktes wies einen unldslichen Schwefelgehalt
von 92, 8 Gewichtsprozent auf. Ein Teil dieses Schwefels
wurde als Kontrolle zuriickbehalten, ein zweiter: Teil wurde
mit einem im Handel erhaltlicheﬁ Behandlungsdl und ein
dritter Teil mit dem gleichen Behandlungsdl und einem Zu-
satz von 15 mg/l Chlor behandelt. '

gegeben und 20 ml Ol zugesetzt.

jedoch wurde hier kein Bl zugeésetzt.

- 11 -
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Ein jedes Gefass wurde alsdann in einer 113 g Flasche Ver- _
s1egelt und beyi konstanter Temperatur 4n einen Ofen wahrend
4 Stunden bei 60°C gestellt Die Muster wurden aus dem Ofen}
entnommen, mit Kohlenstoffdisulfid gewaschen um ldslichen

Schwefel zu entfernen und die Menge an unldslichem Schwefel

,welche~in einem jedem Muster verblieb bestimmt.

Die Resultate sind in der folgenden Tabelle zusammengefasst::
: - J
|

Muster Gewichtsprozent un- Gewichtsprozent un-
- - 18slicher Schwefel 18slicher Schwefel
(am Beginn) - (nach 4 st. bei 60°%C)
Kontrolle: 92,8 92,4
Mit Olbehandlung | 91,2
Mit Olbehandlung %1,0

mit Chlorzusatz

Aus diesen Resultaten geht hervor, dass die Olbehandlung
elne entstabllls*erende Wirkung auf den Schwefel hatte und.
dass Chlor dlese enﬁbtablllslerende Wirkung des Oles nicht

unterblndet

Beispiel 2 .
Das in Beispiel 1 beschriebene Verfahren wurde wiederholt

~wobei jedoch dem U1 vor der Behandlung des Schwefels Brom

. beziehungsweise Iod zugesetzt wurde. Die Resultate sind in

der folgenden Tabelle zusammenfasst:

- 12 -
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Der mit 81 ohne Brom oder Iodzusatz behandelte Schwefel wies '

eine gerindere Stabilitat auf als der Schwefel welcher nicht
mit B1 behandelt worden war. Der Zusatz von Brom zu dem 0L
vor der Behandlung des Schwefels hatte keine. nennenswgrte
Wirkung auf die Endstabiiismxung des Schwefels durch das

Ol.

Der mit 81 unter Iodzusatz behandelte Schwefel wies jedoch
im wesentlichen die gleiche Stabilitat auf als die Kontroll-

_muster welche nicht mit 01 behandelt worden waren. Die ent-

stabilisierende Wirkung des Oles wurde durch den Todzusatz

' im wesentlichen neutralisiert.

- Dies beweist dass‘Iod die Beschleunigung der Umwandlungsge-

schwindigkeit von unl&slichem Schwefel zu léslichem Schwefel

wirkungsvoll unterbindet.

Beispiel 3 )
Das in den Beispielen 1 und 2 beschriebene Verfahren wurde

wiederholt um die Wirkung des Iodzusatzes zu dem 81 auf die

- 13 -
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Muster Gewichtsprozent un- Gewichtsprozent un-
16slicher Schwefel 1dslicher Schwefel
(am Beginn) (nach 4 st. bei 60°%C)
Kontrolle 93,41 92,68
Kontrolle 93,41 92,67
—Mit Olbehandlung - 91,87
Mit Olbehandlung : - _ 91,84
Mit Olbehandlung ' - 91,78
Mit Olbehandlung - 91,85
Mit Olbehandlung mit Bromzusatz ' 91,98
Mit Olbehandlung mit Bromzusatz 92,02
Mit Olbehandlung mit Iodzusatz ' 92,64
Mit Olbehandlung mit Iodzusatz 92,70
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entstabilisierende Wirkuhg des Ules mit Bezug auf Schwefel
festzustellen. Die Resultate sind in’'der folgenden Tabelle

zusammengefasst: §
|
| | o |
Muster-: Gewichtsprozent un- Gewichtsprozentun-
' ’ s 18slicher Schwefel 18slicher Schwe fel
----- (am Beginn) (nach 4 St. bei 66°C)
Kontrolle 87,8 85,91 i
Mit Olbehandlung . | 71,48 i
|

Mit -Olbehandléng mit Iodzusatz | 77,01

Diese Resultate zeigen; dass die Olbehandlung eine Beschleu—}
nigung der Umwandlungsgeschwindigkeit des unldslichen Schwe~
fels in 10slichen Schwefel bewirkté, dass jedoch durch Iod-
zusatz zum Ol diese beschléunigende Wirkung auf die Umwand-

lungsgeschwindigkeit unterbunder wurde.

Die Wirkung des Oles und des Ules mit Iodzusatz waren in die-
bsem Beispiel wesentlich ausgepragter als in den Vorhergehen—v
den Beispielen da nicht stabilisierter Schwefel eingesétzt
wurde wohingegen in den vofherigen Beispielen stabilisier-,
ter Schwefel eingesetzt wurdé. , :

‘Beispiel 4

: ‘r

Das in den vorhergehenden Beispielen beschriebene Verfahren
wurde eingesetzt um die Wirkung des Oles, welches mit ver-
schiedenen Mengen an Iod behandelt worden war, auf die Sta-
bilitdt von stabilisiertem Schwefel festzustellen. Die
Resultate sind in der folgenden Tabelle zusammengefasst:



"Aus diesen Resultaten geht hervor dass eine geringe Menge

' beschleunigen wesentlich beeinflusst.

"fel nach der Behandlungmit 01 wirkungsvoll unterbindet.

222947
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Menge Iod(mg Iod/ - Gewichtsprozent un- Gewichtsprozent un-

Liter 01) ' 1éslicher Schwefel 1dslicher Schwefel

‘ (am Beginn) (nach 4 St. bei GOOC):
0 (Kontrolle) 94,5 - 87,3
10 : . 91,9
30 : 91,8
70 ' 92,4
0 (Kontrolle) _ 94,5 85,2
100 - | o - 92,1
250 | 92,2
200 - 92,1
0 (Kontrolle) 94,5 . 90,6

5 ' 92,2 o
10 | _ 92,9
15 92,7
20 ' 93,0
25 | | 92,0

0 (Kontrolle) 94,7 82,9 -

5 ' 86,2 i
10 i 85,7

15 ' 84,5 *

20 87,4 ‘
25 . - 89,8

von nur 5 mg Iod/1 die Neigung des‘Oles,die -

Umwandlungsgeschwindigkeit von.unlﬁslichem Schwefel zu

Aus diesen Beispieleh geht hervor, dass das Verfahren der
vorliegenden Erfindung die Beschleunigung der Unwandlungs-

geschwindigkeit von qnlbslichem Schwefel in 1dslichen Schwe-
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Patentanspruch-

1. Verfahren‘zur 6nterbindung der beschleunigenden Wirkung
eines Gummibehandlungsdles auf die Umwandlungsgeschwindig—
keit von unldslichen Schwefel in 1dslischen Schwefel gekenn~

zZzeichnet durch guéatz von Iod zu besagtem 01 in einer ge-

.__nlgenden Menge so dass die beschleunigende Wirkung des 8les

auf die Umwandlungsgeschwindigkeit des unldslichen Schwefels

unterbunden wird.

2, Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, aass als

Iod elementares Iod eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, dass als
unloslicher Schwefel stabilisierter unldslicher Schwefel ein-
gesetzt wird.

4, Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, dass zur
Behandlung des Schwefels eine solche Menge Ol eingesetzt wird
dass im Eﬁdprodukt zwischen 1 und etwa 30 Gewichtsprozent 81 .

vorliegen.

5. Verféhren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, dass
das Iod dem Ol in einer Menge von etwa 1 bis etwa 200 mg/l
'in Abh#ngigkeit des zu behandelten 8les und der zu erzielenden

Wirkung zugesetzt wird. E
!

i
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