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(57) Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung von Lackstammldsung auf der
Basis von chiorierten Polyolefinen. Ziel der Erfindung ist es, die Qualitat der Lackstammlidsung zu
verbessern, insbesondere die Warme- und Lichtstabilitat zu erhdhen. Die Aufgabe besteht darin,
ein Verfahren zu schaffen, daB der Lackstammldsung unter Verwendung von ungereinigten,
bereits zur Chlorierung verwendeten Lésungsmittel und in Gegenwart von in «, 8-Stellung
ungesattigten Karbonséuren bzw. deren Anhydriden, eine hervorragende Stabilitat verleint, die
es gestattet, einen Ldsungsmittelaustausch durch Umdestillation durchzufiihren. Als Losung
wird vorgeschlagen, dem zur Chlorierung verwendeten Losungsmittel und ggf. der entsauerten
Chiorieridsung eine im Losungsmittel 1sliche alkalische Substanz zuzugeben. Die Zugabe mui
in den Mengen erfolgen, daR eine schwache Basizitat erreicht wird und die Zugabe der bekannten
Stabilisatoren nach der Zugabe der alkalischen Substanz erfolgt. Durch das neue Verfahren werden
Lackstammlésungen mit hohen Gebrauchswerteigenschaften hergestellt und die Verfahrensstufe
der Feststoffherstellung eingespart. Das fUr die Chlorierung zum Lésen des Polyolefins verwendete
Losungsmittel wird zurlickgewonnen und ohne aufwendigen Reinigungsproze® in dem Verfahren
wieder eingesetzt.
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Lackstammldsung auf der Basis von
chlorierten Polyolefinen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung
von LeckstemmlSsung auf Basis von chloriertem;Poly-"
olefin, die zu Anstrichstoffen mit ferbesserten
Gebrauchswerteigenschaften fiir verschiedene Ober-
fl8chen verarbeitet werden.

Charakteristik der bekannten itechnischen Lisungen

Es ist bekannt, Lackbindemittel auf der Basis von
chlorierfen Polyolefinen durch Chlorierung von
Polyolefinen in Gegenwart von gegeniiber Chlor

und Chlorwasserstoff inerten Lésungsmitteln her-
zustellen. Die Umsetzung der Polyolefine kann
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in einem weiten Temperaturbereich und bei unter-
schiedlichen Driicken erfolgen. Die verwendete Poly-~
olefinsorte und der Chlorierungsgrad bestimmen die
Eigenschaft des herzustellenden Lackbindemittels.
Die bei der Chlorierung entstandene Polymerldsung
wird technisch entséuert und in einem weiteren
Arbeitsgang zum Festetoff, zum Beispiel durch Fdllung
mit einer nichtlOsenden Flilisgigkelt oder duxrch
Abtreiben des Lisungsmittels mittels Wasserdampf

und angchlieBendem Trocknen aufgeerbeitet.

Bin Skonomischeres Verfahren ist die Einsparung

der Verfahrensstufe zur PFeststoffgewinnung durch
Austausch des bei der Chlorierung verwendeten
Losungsmittels durch Zugabe eines fiir die Lack=-
herstellung geeigneteren, hther siedenden Lisungs-
mittels und Abtreiben des niedrig siedenden Lisungs-
mittels durch Destillation (Umdestillation).

" Die chlorierten Polyclefine unterliegen aber bei

Einwirkung von Wirme, Licht und Sauerstoff einem
thermischen Abbau, bei dem eine Abspalfung von
Chlorwasserstoff erfolgt. In Verbindung mit den
oxydativen Vorgingen tritt eine Verfidrbung der
Polymeren und eine Verschlechterung der Gebrauchs-
eigenschaften ein. Der thermische Abbeu dex
chlorierten Polyolefine erfolgt in Lésung erhed-
lich schneller als in der festen Form.

Zur Vérhinderung‘dieser Abbaureakticnen werden
dem bereits aufgearveiteten, in pulvriger Form
vorliegenden chlorierten Polyolefin verschiedene
metallhaltige oder metallfreie Stabilisatoren zu=-
gesetzt. Bei dieser Verfahrensweise wird die ge-
winschte stabilisierende Wirkung nicht bzw. nur
teilweise erreicht, weil eine homogene Mischung
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zwigchen dem Stabilisator und dem Polymeren nicht
erreicht wird und die unstabiligierten chlorierten
Polyoléfine bereits wihrend ihrer Herstellung und
Aufarbeitung zum Peststoff thermisch geschiddigt
werden. . v i ' )

Eine Stabilisierung des noch in Ldsung befindlichen
chlorierten Polyolefines konnte sich dagegen in
der Praxis noch nicht durchsetzen, da die in der
Losung vorhendenen Chlorwasserstoff-Restmengen

die Wirkung des Stabilisators betrichilich hersb-
setzen. Bigher ist lediglich ein Verfahren bekannt
(DE-OS 1 694 076), bei dem in Losung befindliche
chlorierte Polyolefine stabilisiert werden.

~ Nach diesem Verfahren werden den Losungen, die bis

maximal 1,0 Gew.-% Chlorwasserstoff enthalten XBnnen,
Alkyl- oder Aryl-zimm-IY¥-Salze zugesetzt. Es hat sich

jedoch gezeigt, daB weder diese Stabilisatoren noch an-

dere bekannte Stabilisatoren oder Stabilisatorkom-~
binationen die bei der Herstellung von Lackstamm-
18sung auftretenden spezifischen Anforderungen
befriedigend zu 1l6sen vermSgen.

So ist bekannt, daB insbesondere beim Abdestillieren
des niedrig siedenden Ldsungsmittels aus chlorierten
Polyolefinldsungen oder beim Lisungsmittelaustausch
durch hther siedende LSsungsmittel thermische
ﬁberbeanspruchungen auftreten, die die WiErme- und
Lichtstabilitét des chlorierten Polyolefings wesent-
lich verringern (DD-PS 23 821).

Aus der DE-0S 2 005 482 ist auBerdem bekammt, da8 das
zur Chlorierung verwendete Lisungsmittel eine hohe
Reinheif besitzen muB und farblos gein sollte.
Eigene Versuche haben begtétigh, daB der Reinheits-

grad des LUsungsmittels fiir die Herstellung von

LackstammlSsung wesentlich die Wirme- und Licht-
stabilit&t der chlorierten Polyolefine beeinfluft.
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Verunreinigte bzw. bereits zur Chlorierung verwen-
dete, durch Destillation zurilickgewonnene und im
Kreiglauf wieder eingesetzte LOsungsmittel verur-
sachen einen deutlichen Stabilitétsabfall der
chlorierten Polyolefine.

Eine weitere Ursache eines Abfalls der Wirme~- und
Lichtetabilitdt von chlorierten Olefinpolymeren ist
durch die Zugabe von in 4, B-Stellung ungesittigten
RarbonsHuren oder deren Anhydride gegeben, die dem
Augsgengspolyolefin gewShnlich vor oder wihrend des
Chlorierprozesses zur Verbesserung der Haftfestig-
keit.zugesetz% werden.

Alle diese genannten EinfluBfaktoren bewirken einen
Abfall der Thermostabilitdt, rufen eine nach Bean-
gpruchung unterschiedliche Verfirbung hervor und
verschlechtern die Gebrauchswerteigenschaften der
Lackstammlosung.

Teilweise sind die SchiZdigungen des Polymeren so
stark, da8 insbesondere wihrend der Umdestillation
eine starke Chlorwasserstoff-Abspaltung festzu-
gstellen ist. Als Folge dieser thermischen Instabi-
1itEt treten in der Destillationsapparatur Ver-
crackungen und Verstopfungen guf, die eine An-
wendung dieses modernen eleganten Aufarbvelfungsver-
fehrens unter Prexisbedingungen unmdglich machen.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die Qualitédt der Lackstamm-
10sung auf der Basis von chloriertem Polyolefin zu
verbessern, sowie ein kostengﬁnstiges, vereinfachtes
Herstellungsverfahren zu erreichen.



233112 4 oo

Darleguns des Wesens der Erfinduns

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein Verfahren
zur Herstellung von Lackstamml3sung auf der Basis von
chloriertem Polyclefin zu schaffen, das der Lack-
stammlosung auch unter Verwendung von ungereinigtem,
bereits zur Chlorierung verwendeten Losungsmittels
wnd in Gegenwart von in o, B-Stellung ungesdttigten
Karbons&uren bzw. deren Anhydriden eine hervorragende
Stabilitét verleiht, die es gestattet, einen Losungs-
mittelaustausch durch Umdestillation durchzufiihren,
Erfindungsgems#B wird die Aufgabe dadurch gelSst, dad
dem zur Chlorierung verwendeten Losungsmittel und
ggf. der entsiuerten Chlorierldsung eine im Lisungs-
mittel 16sliche alkalische Substanz zugegeben wird.
Als alkalische Substanzen werden solche Substanzen
verwendet, die sowohl im zur Chlorierung verwendeten
Losungsmittel als auch in der Chlorierl&sung 1l3slich
gind und mi% diesen Medien homogene, klare Lésungen
bilden. Es eignen sich insbesondere alkoholische
Alkalilaugen, wie z. B. methanolische Natronlauge,
methanolische Kalilauge, &thanolische Natronlauge,
dthanolische Kalilauge. _

In Frage kommen dabei solche Alkohole, deren Siede=~

‘punkt niedriger als der Siedepunkt_des zur

Chlorierung des Polyolefins verwendeten LSsungs-
mittels ist.

Die Zugabe der alkalischen Substanz zum Ldsungs-
mittel erfolgt bei einer Températur unterhalb des
Siedepunktes des LOsungsmitiels derart, daB eine
homogene Verteilung erreicht wird. Es wird eine
solche Menge zugegeben, daB eine schwache Basizitdt
im pH-Wert-Bereich von 7,1 bis 10 entsteht. Treten
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wehrend des Chlorierprozesses besonders hohe ther=-
mische Belastungen auf, ist es vorteilhaft, auch der
entsiduerten Chlorierldsung die losliche alkalische
Substanz zuzusetzen. Der pH-Wert der entsiuerten
Chlofierlﬁsung s0ll ebenfalls 7,1 bis 10 betragen.
Es wurde ﬁberréschenderweise gefunden, daB die nach
dem erfindungsgeméfBen Verfahren hergestellte Lack-
stammldsung eine verbesserte Stabilitdt aufweist
und zu Anstrichstoffen mit verbesserten Gebrauchs—
eigeﬁschaften verarbeitet werden kann, Dieser Effekt
ist sofern lberraschend, als gem#f dem Stand der
Technik bekannt ist, dal die zur Stabilisierung_von
chlorierten Polyolefinen verwendeten Stabilisatoren
lediglich im neutralen Bereich mehr oder weniger
wirksam sind und im alkalischen Bereich keine
stabilisierenden Effekte vermitteln.
Durch die erfindungsgeméﬁe Verwendung der ldslichen
alkalischen Substanz wird in Gegenwart der bekanmnten
handelsiiblichen Stabilisetoren eine ausgezeichnete
Warme- und Lichitstabilité&t der Lackstammldsung
erreicht. Als Stebilisatoren kdnnen metallfreie
md/oder metallhaltige Stabilisatoren, wis z. B.
Bleiverbindungen, Metallseifen'von‘Kalzium, Zink,
Barium, Kadmium, Organozinnverbindungen, Metalloxide,
Epoxiverbindumgen, organische Phogphite, mehrwertige
Alkohole, Aminokrotonsdureester, Antiozidantien,
UV-Absorber eingesetzt werden.
Bei Anwendung des erfindungsgemZfBen Verfahrens wird
ie Wirksamkeit dieser bekannten Stabilisatoren gene-
rell deutlich erhtht, so daB im Hinblick auf er-
wiinschte differenzierte Gebrauchseigenschaften eine
grofe Variationsbreite in der Wahl des optimalen
Stabilisators besteht.



Y
~ .7

233112 4 "7

Der Zusatz der bekannten Stabilisatoren erfolgt nach
der Zugabe der ldslichen alkalischen Substanz. Bei
umgekehrter Reihenfolge der Zugébe verschlechtern
sich die Werte deutlich.

Zur Durchfilhrung der Chlorierung werden Lisungsmitiel

“eingesetzt, die gegeniiber Chlor inert sind und deren

Siedepunkt unterhalb von 100 °C liegt., Vorzugsweise
verwendete Losungsmittel sind Chlorkohlenwasserstoffe,
wie z. B. Tetrachlorkonlenstoff, Chloroform, Trichlor-
dthan und Dichlor&than oder Gemische derartiger
Losungsmittel. Durch die geringeren Anforderungen an
den Reinheitsgrad des Losungsmittels gemiB des
erfindungsgemiBen Verfehrens ist es mbglich, das
bereits zur Chlorierung verwendete Lésungsmittel

chne den sonst erforderlichen Reinigungsprozel er-
neut beim Chlorierprozef einzusetzen.

Die Qualitdt der Lackstammlisung wird dadurch nicht
gemindert. Als Ausgangsstoffe fiir die Herstellung des
chlorierten Polyoclefins knnen Homopolymerisate des
Polydthylens oder Mischpolymerisate von Olefinen, wie
Z. B. Athylen/Propylen- oder ithylen/Butylen-Mischpoly=-
merisate verwendet werden. Die Homo- und Mischpoly~-
merisate kOnnen in einem Molmassebereich von 1 0CO

bis 180 000 eingesetzt werden. Das erfindungsgemiéle
Verfahren kann durch die Wehl der Ausgangsstoffe,

die Temperaturfihrung und unterschiedliche Druckein-~
stellung variiert werden. So 1E8% sich der
Chlorierungsprozéﬁ drucklos oder unter verschiedenen
Driicken in einem Temperaturbereich wvon 50 bis 120 %
durchfithren. Die hergestellten Chlorierldsungen ent-
halten ein chloriertes Polyolefin mit einem Chlorwert
von 50 bis 70 %. Sie werden entsiuert und anschlieBend
zur LackstammlSsung aufgearbeitet. Die Aufarbeitung
zur Lackstammldsung kann guf unterschiedliche Weigse
erfolgen. Dabei kCnnen auch Verfahren mit erhdhier
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thermischer Beanspruchung angewandt werden. Das er-
findungsgemiBe Verfahren gestattet beispielsweise

einen destillativen Austausch des fiir den Chlorierungs-
prozel verwendeten Losungsmittels gegen ein zur Ver-
besserung der lacktechnischen Eigenschaften geeignetes
hther siedendes Lsungsmittel (Xylol, Toluol). |
Thermische Schadlgungen der Lackstamm*osuné treten
auch bei Verwendung von die Haftfestigkeit ver-
bessernden in & , B-Stellung ungesdttigten Karbon-
séuren bzw. -anhydriden nicht auf. Eine gemiB Stand
der Technik ibliche zusitzliche Verfahrensstufe zur
Feststoffisolierung entfd1lt damif.

Bei der Destillation entstehen keine Verstopfungen oder
andere Storungen durch Abscheidung von durch thermische
Instabilitdt verursachte Crackprodukte, so daB ein
einwandfreier technologischer VerLahrersab auf ge=-
wihrleistet ist.

Die erzlndungsgnmaﬁ hergestellte Lackstamm_osung ist
farblos bis schwach gelblich gefirbt wnd kann zur
direkten Verarbeitung fiir Anstrichstoffe fir ver-
schledeng Oberflichen verwendet werden.

AusPilhrungsbeispiel

Die Erfindung soll nachfolgend an einigen Beispielen
ngher erléutert werden.
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Beispiel 1

Eine Mischung aus 16 g eines nach dem Hochdruckver-
fahren hergestellten Polyéithylens mit einer mittleren
Molmasse von 23 000 und 24 g eines nach dem Hochdruck-
verfahren hergestellten Polydthylenwachs mit einer
mittleren Molmasse ven 4 500 wird bei einer Tempera-
tur von 80 °C und einem Yberdruck von 0,25 M Pa

unter Rithren in 1 000 g Tetrachlorkohlenstoff geldst,
Der Tetrachlorkohlenstoff wird zuvor mit einer
methanolischen Alkalilauge behandelt. Die methanollscne
Alkalilauge wird durch Ldsen von 30 g Natrium=-
hydroxid in 70 g Methanol hergestellt und dem Tetra-
chlorkohlenstoff in der Menge‘Zugesetzt, daB ein
weBriger Auszug von 10 % bezogen auf die Tetrachlor-
kohlenstoffmenge einen pH-Wert von 9 aufweist.

Die Chlorlerung des Polyithylens erfolgt durch Ein-
leiten von Chlor bhei Anwesenheit von Radikalbildner
als Reaktionskatalysatoren bis zu einem Chlorgehalt
von 63 %.

Die Reaktlonstemperauur liegt zu Beginn der Chlorlerung
bei 80 °C wnd erreichi eine Endtemperatur von 90 °C.
AngschlieB8end wird die Chlorierldsung durch Abireiben
des nichtumgesetzten Chlors und des gelSsten Chlor-
wasgerstoffs entsfuert und mit verschiedenen Stabili-
satoren entsprechend Tabelle 1 versetzt.

Diese Polymerldsung wird durch Zusatz von 230 g Xylol
und angchlieBenden Abdestillieren des niedrig sieden-
den Tetrachlorkohlenstoffs in eine direkt fiir die Her-
stellung von Anstrichstoffen geeigneten Lackstamm-
l6sungen {iberfithrt. Von der so hergestellten Lack-
stanmldsung wird die Themmostabilitdt als MaB fiir

die Quelitdt gemessen. Beurteilt wird der Grad der
Verfdrbung der Ldsung bei einer themmischen Alterung

- 10 =
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bei 130 °C nach folgender Skala:

= farblos

= gchwach gelb
= gelblich

gelb

= intensiv gelb

gelbbraun

= hellbramn
= braun

= dunkelbraun
= schwarz

Beigpiel 2

Es wird eine Lackstammldsung analog Beigpiel 1 durch
Chlorieren, Entsiuern und anschlieBenden Umdestillieren
hergestellt und durch‘thermische'Alterung vei 130 °¢

auf Thermostabilitédt gepriift. Anstelle der methanolischen
Natronlauge wurde jedoch eine EZthanolische Kalilauge

dem Tetrachlorkohlenstoff in der Menge bis zu einenm

- pE-Wert von 9 zugesetzt.

Die Ergebnisse gind in Tabelle 2 dargestellt.
Beigpiel 3

Es wird entsprechend Beispiel 1, jedoch mit dem Unter-
schied, daB ein Tetraohldrkohlenstoff verwendet wird,
welcher bereits zweimal fiir den ChlorierungsprozeB
verwendet und bei der Umdestillation durch Konden-
sation zurickerhalten wurde,eine Lackstammldsung
hergestellt. Der Tetrachlorkohlenstoff enthdlt
methanolische Natronlauge in der Menge nach Bei-

‘spiel 1. Die erreichten Ergebnisse sind in Tabelle 3

dargestellt.

- 11 -
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Beispiel 4

Die Herstellung der Lackstammldsung erfolgte analog
dem Beispiel 1. Bei der Chldrierung wird jedoch der
Poly&thylenmischung noch 3 g Meleinsurearhydrid zu-
gesetzt. Der Tetrachlorkohlenstoff wird vor dem LSsen
des PolyZthylens mit methanolischer Natronlauge nach
Beigpiel 1 versetzt., Die Priifung der Lackstamm~

16sung erfolgt analog. Die Ergebnisse gind in Tabelle 4
enthalten.

Beispiel 5

40 g eines Niederdruck-Polyithylens mit einer
mittleren Molmasse von 120 000 sowie 1 g Malein-
sdureanhydrid werden in 1 000 g Trichlordthan ge-
1dst. Das TrichloréZthan enth#lt eine #thanolische
Natronlauge in der Menge, daB bei einem Zusatz von
10 Gew.-Teilen destillierten Wasser ein pH-Wert

von 10 erreicht wird.

Die Losung wird in Gegenwart eines Radikalbildners
bei einer Temperatur von 95 °C durch Einleiten

von Chlor anchloriert und die Chlorierung bei einer
Temperatur von 100 °C beendet. Die Chlorierung des
Polydthylens erfolgt bis zu einem Chlorwert von 60 %.
Die enthaltene Chlorierldsung wird durch Einleiten
von Stickstoff entsZuert, mit Stabilisator versetzt
und durch Umdestillation unter vorheriger Zugabe
von 230 g Lylol zur Lackstammldsung aufgearbeitet.
Die hergestellte Lackstammlosung wird analog
Beispiel 1 gepriift. Die zgemessenen Thermostabili-
t8ten sind in der Tabelle 5 dargestellt.

- 12 <
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Beigpiel 6 (Vergleichsbeispiel) .

Es wird eine LackstammlSsung wie im Beispiel 1 herge-
stellt. Der verwendete Tetrachlorkohlenstoff wird
bereits mehrmals fiir den ChlorierprozeB eingesetzt

und bei der Umdestillation durch Kondensation zuriick-
gywonnen., ‘

Der Tetrachlorkohlenstoff enthdlt nicht den erfindungs-
gemdfen Zusatz von alkoholischer Alkalilauge. Die
Tabelle 6 zeigt die gemessenen Stabilitidten.

Beispiel 7 (Vergleichsbeispiel)

Bs wird eine Lackstammldsung entsprechend Beispiel 4
~hergestellt, jedoch ohne den erfindungsgemiBen Zusaiz
-von alkoholischer Alkalilauge. Die gemessenen Stabili-
t&ten sind in Tabelle 6 dargestellt.

‘Aus den Beispielen ist ersichtlich, da8 die nach dem
erfindungsgeméfen Verfahren hergestellien Lackstamm-
losungen hervorragende Stabilitéten aufweisen, die
wesentlich besser sind als die nach den bekannien
Verfahren erzielten Stabilitdten. Die Umdestillation
fiir den Losungsmittelaustausch wird ohne thermische
Sch#digung des chlorierten Polyolefins durchgefiihrt.

- 13 -
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Erfindungsanspruch

Verfazhren zur Herstellung von Lackstammldsung
auf der Basis von chloriertem Polyolefin durch
Chlorieren von Polyolefinen in einem niedrig
siedenden ILosungsmittel, gegebenenfalls in
Gegenwart von in 4 , 8-Stellung ungeséttigien
Karbongduren bzw. -anhydriden,‘ tsduern der
Chlorierldsung, Zusatz von Stabilisatoren und
Lsungsmittelaustausch durch Abtreliben des
niedrig siedenden Lésungsmittels unfer vor-
heriger oder gleichzeitiger Zugabe eines

hoher siedenden Losungsmittels, gekennzeichnet
dadurch, dal dem zur Chlorierung verwendeten
Lsungsmittel und ggf. der entsfuerten
Chlorierldsung eine im Losungsmittel 1ldsliche
alkalische Substanz zugegeben wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daf die alkalische Substanz eine slkoholische
Alkalilauge ist.
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Verfahren nach den Punkten 1 wund 2, gekennzeich-
net dadurch, daB die alkcholische Alkalilauge
eine methanolische Natronlauge, methanolische
Kalilauge, &thanolische Natronlange und
dthanolische Kalilauge ist.

4. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB die Zugabe der alkalischen Substanz bei einer
Temperatur unterhalb des Siedepunktes des
Lésungsmittels erfolgt.

5. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daBl die Zugabe der alkalischen Substanz vor der
Stabilisatorzugabe erfolgt.

6 Vérfahren.nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB die zur Chlorierung verwandten Ausgangspoly-
olefine Homopolymerisate des Athylens vnd des
Propylens oder Mischpolymerisate von Olefinen,
wie Kthylen-?ropylen oder Aithylen~Butadien-
Propylen Mischpolymerisate sind.

T. TVerfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
da8 als niedrig siedende LSsungsmittel Tetra-
chlorkohlenstoff, Chloroform, Trichlorithan oder
Dichlor@ithan verwendet werden.

8. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB der ChlorierungsprozeS drucklos oder unter
Druck in einem Temperaturbereich von 50 bis
120 °C erfolgt.
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9.

10.

11.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB die Chlorierung der Polyolefine big zu
einem Chlorgehalt von 50 big 70 % erfolgt.

Verfahren nach Punkten 1 wnd 7, gekennzeichnet
dadurch, daB die niedrig siedenden Lisungs=-
mittel einzeln oder als Gemisch derartiger
Losungsmittel verwendet werden.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB das niedrig siedende Losungsmittel nach -
dem Losungsmittelaustausch wieder zuriickge-
wonnen wird und bei dem ChlorierprozeB unge-
reinigt zugefihrt wird.
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