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Verfahren zum Benetzbarmachen von Ein- oder Mehrkomponenten-Substraten, ausserhalb der

Textilindustrie.

6) Schwer oder nicht benetzbare Ein- oder Mehrkompo-

nenten-Substrate werden benetzbar gemacht, indem
man in das Substrat vor der Formgebung mindestens ei-
ne als aktive Substanz dienende, einen Energiezuwachs
des Substrats bewirkende, im Substrat nicht 18sliche or-
ganische Verbindung, welche ein metallisches Element
der IV. Haupt- oder Nebengruppe des Periodensystems
der Elemente enthilt, in einer Menge, die einen Energie-
zuwachs und damit eine Erh6hung der Oberflichenspan-
nung des Substrats jedoch keine wesentliche Anderung
des Substratgefiiges bewirkt, einbringt und im Substrat
gleichméssig unter Bildung feinverteilter punktférmiger
Aggregate, deren Teilchengrisse vorzugsweise im Bereich
von 10 bis 10”7 cm liegt, verteilt und anschliessend das
Substrat in die vorgesehene Form bringt.

Mit Hilfe dieses Verfahrens gelingt es, Substrate, die
in fester, gelartiger oder glasartiger Form vorliegen ko6n-
nen, insbesondere solche, die einer starken mechanischen
Belastung unterliegen, z.B. Fahrzeugreifen sowie Werk-
zeug- und Maschinenteile, nicht nur oberfléchlich sondern
durchgehend und damit dauerhaft benetzbar zu machen.

Ausserdem gelingt es mit Hilfe dieses Verfahrens, Suspen-
sionen dauerhaft zu stabilisieren.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zum Benetzbarmachen von Ein- oder Mehr-
komponenten-Substraten, ausserhalb der Textilindustrie,
durch Behandeln mit einer Verbindung eines Elementes der
IV. Haupt- oder Nebengruppe des Periodensystems der Ele-
mente, dadurch gekennzeichnet, dass man als Verbmdung
eines Elementes der TV. Haupt- oder Nebengruppe eine im
Substrat nicht 16sliche organische Verbindung, welche ein
metallisches Element der IV. Haupt- oder Nebengruppe des
Periodensystems der Elemente im Molekiil enthilt, verwen-
det, diese in das zur Bildung des Substrats bestimmte Mate-
rial vor der Formgebung in einer Menge, die einen Energie-
zuwachs und dafhit eine Erhéhung der Oberfléchenspan-
nung des Substrats jedoch keine wesentliche Anderung des
Substratgefiiges bewirkt, einarbeitet, derart, dass die ge-
nannte Verbindung unter Bildung punktférmiger Aggregate
mit einer Teilchengrdsse im Bereich von 10™4 bis 10”7 cm
gleichméssig in dem das Substrat bildenden Material verteilt
wird, und anschliessend das Substrat in die vorgesehene
Form bringt.

* 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man Zirkonacetylacetonat oder Zinndichloxid-diacetyl-
acetonat als organische Verbindung, welche ein metallisches
Element der I'V. Haupt- oder Nebengruppe des Periodensy-
stems der Elemente im Molekiil enthilt, verwendet.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man die organische Verbindung in Form einer
Losung, insbesondere in einem organischen Losungsmittel,
einsetzt.

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn—
zeichnet, dass man die organische Verblndung in Form einer
Suspension einsetzt.

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man die organische Verbindung in fester
Form mit einer Teilchengrosse von etwa 10™4 ¢m einsetzt.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass man im Falle eines aus mindestens zwei
Komponenten zu bildenden Substrats, eine der beiden Kom-
ponenten mit der organischen Verbindung behandelt und
anschliessend die so behandelte Komponente mit den ibri-
gen Komponenten vermischt.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass man die organische Verbindung an ei-
nem inerten Tréger adsorbiert und den mit der organischen
Verbindung beladenen Tréger mit dem das Substrat bilden-
den Material vermischt.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass man im Falle eines Substrats aus
Homo- oder Copolymeren die organische Verbindung den
als Ausgangsmaterial dienenden Monomeren und/oder Pri-
polymeren zusetzt.

9. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet, dass man die organische Verbin-
dung in einer Menge von 1 bis 50 Gew.-%, vorzugsweise an-
niihernd 10 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Sub-
strats, einsetzt.

10. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 1 zum
Benetzbarmachen von plastischen Massen.

11. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 1 zum
Benetzbarmachen von Textilien, die ganz oder teilweise aus
synthetischen Fasern bestehen, indem man die aktive Sub-
stanz den zur Faserherstellung bestimmten Materialien zu-
setzt.

12. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 1, zum
Benetzbarmachen von Baumaterialien.

13. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 1, zum
Benetzbarmachen von Strassenbelégen.

14. Anwendung des Verfahrens nach Anspruch 1 zum
Benetzbarmachen von fiir die Herstellung von Suspensionen
bestimmten hochdispersen Substraten.

15. Anwendung nach Anspruch 14 zum Benetzbarma-

s chen von fiir die Herstellung von Farbstoffsuspensionen,
insbesondere Dispersionsfarben, bestimmten Substraten.

16. Anwendung nach Anspruch 14 zum Benetzbarma-
chen von fiir die Herstellung von Katalysatorsuspensionen
bestimmten Substraten.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Benetzbarma-
chen von Ein- oder Mehrkomponenten-Substraten gemiiss
15 Oberbegriff des Patentanspruchs 1.

Es ist bekannt, dass zwischen den grenzflichenenergeti-
schen Grundgrdssen, ndmlich der Oberflichenspannung ei-
nes Substrats, z. B. eines Festkorpers, o, der Oberflichen-
spannung einer Fliissigkeit o; und der Grenzfldchenspan-
nung Y. zwischen Substrat und Fliissigkeit eine Zustands-
gleichung
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besteht. Es ist weiterhin bekannt, dass die Benetzbarkeit ei-
nes Substrats durch eine Fliissigkeit von dem Verhéltnis der
Oberflédchenspannungen von Substrat und Fliissigkeit ab-
héngt und dass die Benetzbarkeit des Substrats entweder
durch Herabsetzung der Oberfldchenspannung der Fliissig-
keit oder durch Erh6hung der Oberflichenspannung des
Substrats verbessert werden kann. Die Herabsetzung der
Oberflichenspannung der Fliissigkeit kann beispielsweise
durch Zusatz von Emulgatoren zu der Fliissigkeit erfolgen,
eine Massnahme, die bei zahlreichen zum Stande der Tech-
nik gehdrenden Verfahren angewendet wird. Die Erhéhung
der Oberflachenspannung von Festkérpern kann durch eine
spezielle Oberflichenbehandlung, wie sie beispielsweise aus
der CH-PS 397 237, der DE-PS 1 519 547, der CA-PS
802 097, der IT-PS 731 137, der FR-PS 1 402 310, der GB-
PS 1079 391 und der US-PS 4 139 660 bekannt ist, erreicht
werden. Das letztgenannte Verfahren, das sich fiir die Be-
handlung von Brillenglédsern sowie fiir die Behandlung der
Sichtscheiben von Taucherausriistungen ausgezeichnet be-
wihrt hat, eignet sich jedoch nicht fiir Gegenstiinde, die ei-
45 ner mechanischen Belastung, z.B. durch Anrieb, unterliegen.
Wird die behandelte Oberfliche durch Abrieb abgetragen,
so wird die darunterliegende, nicht behandelte Schicht frei-
gesetzt, die, wie das urspriingliche Material, nicht oder nur
schwer benetzbar ist. Dies hat zur Folge, dass die durch die
so Oberflichenbehandlung erzielte Verbesserung der Benetz-
barkeit schon nach kurzzeitiger mechanischer Belastung auf-
gehoben wird und die Oberflichenbehandlung wiederholt
werden muss.
Aufgabe der Erfindung war es daher, ein Verfahren an-
ss zugeben, mit dessen Hilfe es gelingt, die Benetzbarkeit von
Substraten dauerhaft, zu erh8hen, so dass sie auch unter
dem Einfluss mechanischer Belastungen erhalten bleibt.

Die Losung dieser Aufgabe gelingt mit Hilfe des im
kennzeichnenden Teil des Patentanspruch 1 definierten Ver-

60 fahrens, dessen besondere Ausgestaltungen in den Patentan-
spriichen 2 bis 9 definiert sind.

Mit Hilfe dieses Verfahrens gelingt es, eine innerhalb des
ganzen Substrats gleichméssige Verbesserung der Benetzbar-
keit zu erreichen, so dass die bei fortschreitender Abtragung

65 der Oberfléche freigelegten darunterliegenden Schichten die
gleiche Benetzbarkeit aufweisen wie die urspriingliche Ober-
flache. Wesentlich ist dabei, dass die als aktive Substanz die-
nende organische Verbindung, welche ein metallisches Ele-
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ment der IV. Haupt- oder Nebengruppe des Periodensy-
stems der Elemente enthalten, nicht nur auf die Oberfliche
des Substrats aufgebracht sondern innerhalb des Substrats
verteilt werden. Das wird insbesondere durch die Einarbei-
tung vor der Formgebung erreicht. Der Begriff Formgebung
ist dabei im weitesten Sinne aufzufassen und schliesst auch
Zerkleinern, Granulieren, Schmelzspinnen und dhnliche Me-
thoden ein. Dabei nimmt die Wirksamkeit der aktiven Sub-
stanz mit deren Verteilungsgrad zu. Dies bedeutet, dass die
Wirksamkeit der aktiven Substanz umso grosser ist je feiner
sie verteilt ist. Es empfehlen sich deshalb Teilchengrdssen
von etwa 10™* cm bis hinab zur kolloidalen Verteilung, d.h.
zu Teilchengrossen von 10 7% bis 107 cm. Aus dem Vorher-
gehenden folgt, dass die Zugabemenge der aktiven Substanz
umso kleiner sein kann je feiner diese verteilt ist. Bei ausrei-
chend feiner Verteilung, z. B. bei Teilchengréssen Z£10™4 cm
13sst sich der angestrebte Erfolg schon bei Zugabemengen
von 3 bis 5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des Substrats,
erreichen. Die Zugabemenge der aktiven Substanz richtet
sich allgemein nach dem Verteilungsgrad und der Art des
Substrats, insbesondere dessen Eigenschaften und Verwen-
dungszweck Die obere Grenze der Zugabemenge wird dabei
durch die Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften des
Substrats bestimmt. Allgemein gilt, dass die aktive Substanz
nur in einer solchen Menge zugegeben werden darf, dass
durch ihr Vorhandensein das Gefiige des Substrats nicht we-
sentlich verdndert und dessen mechanische Eigenschaften,
insbesondere dessen Festigkeit, nicht beeintréchtigt werden,
so dass dessen Eignung fiir die vorgesehene Verwendung
nicht beeintrichtigt wird.

Unter den als aktive Substanz zu verwendenden organi-
schen Verbindungen, welche ein metallisches Element der
IV. Haupt-oder Nebengruppe des Periodensystems der Ele-
mente enthalten sind die Acetylacetonate, insbesondere Zir-
konacetylacetonate und Zinndichlordiacetylacetonate, be-
sonders bevorzugt.

Wesentlich fiir die Auswahl der als aktive Substanz die-
nenden Verbindungen ist, dass diese im Substrat nicht 16s-
lich sind, sondern in das Substrat in Form feinverteilter
punktformiger Aggregate eingebaut werden. In diesem Zu-
sammenhang ist die Angabe «punktférmig» nicht als Aussa-
ge liber die Gestalt der Aggregate aufzufassen, sondern soll
lediglich den Gegensatz zur flachigen Ausbreitung zum Aus-
druck bringen.

Die als aktive Substanz dienenden Verbindungen kénnen
dem Substrat in Form von Lésungen, insbesondere in orga-
nischen Losungsmitteln, oder Suspensionen oder in fester
Form zugesetzt werden. Die Art des Einbringens der aktiven
Substanz richtet sich hauptséchlich nach der Art des zu be-
handelnden Substrats. Das Einbringen kann mit Hilfe iibli-
cher Mischmethoden, wie sie jedem Fachmann geldufig sind,
erfolgen. Wesentlich ist dabei nur, dass eine moglichst feine
Verteilung der aktiven Substanz im Substrat erreicht wird.
So kann es in bestimmten Fillen vorteilhaft sein, ein inertes
Trigermaterial, z. B. hochdispersen Kieselsdure mit der akti-
ven Substanz zu behandeln und das mit aktiver Substanz be-
ladene Trédgermaterial in das Substrat einzuarbeiten. Auf
diese Weise wird eine ausserordentlich feine und gleichméssi-
ge Verteilung der aktiven Substanz im Substrat erreicht, zu-
mal eine mono- bzw. bimolekulare Bedeckung der Partikeln
des Tragermaterials mit der aktiven Substanz ausreichend
ist. Dieses Vorgehen empfiehlt sich insbesondere dann, wenn
es sich beim Substrat um eine plastische Masse handelt, der
zur Verbesserung ihrer mechanischen Eigenschaften ohnehin
ein inerter Trager zugesetzt wird.

Soll ein aus zwei oder mehr Komponenten gebildetes
Substrat behandelt werden, so kann man so vorgehen, dass
nur eine Komponente mit der aktiven Substanz behandelt
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und anschliessend die behandelte Komponente mit den iibri-
gen Komponenten vermischt wird.

Wird das Verfahren auf Substrate aus polymeren Mate-
rialien, wie Homo- oder Copolymeren, angewendet, so wird

s die aktive Substanz zweckméssigerweise den als Ausgangs-
materialien dienenden Monomeren und/oder Pripolymeren
zugesetzt.

Die Verbesserung der Benetzbarkeit von Textilien, die
ganz oder teilweise aus synthetischen Fasern bestehen, kann

10 erreicht werden, wenn man dem zur Faserherstellung dierien-
den Material die aktive Substanz vor dem Schmelzspinnen
zusetzt und darin verteilt.

Ausserdem besteht die Méglichkeit im Falle poréser oder
in Form hochdisperser Aggregate vorliegender Substrate,

15 diese mit einer Lésung der aktiven Substanz in einer Weise
zu behandeln, dass die aktive Substanz von dem Substrat ab-
sorbiert wird. Dieses Verfahren eignet sich insbesondere fiir
hochdisperse Aggregate, die zur Herstellung von Suspen-
sionen verwendet werden sollen. Auf diese Weise lisst sich

20 eine erhebliche Verbesserung der Stabilitét der Suspensionen
erreichen.

Die Tatsache, dass die aus der mangelhaften Benetzbar-
keit von Substraten resultierenden Probleme in praktisch al-
len Gebieten der Technik auftreten, erschliesst fiir das erfin-

25 dungsgemdsse Verfahren ein weites und breltgefachertes An-
wendungsgebiet.

Zu den wichtigsten Anwendungen zihlen:

— Benetzbarmachen von Substraten aus Polymeren, wie
Polyithylen, Polypropylen, Polyvinylchlorid, Teflon und

30 zahllosen weiteren Homo- und Copolymeren. Hierzu z3hlt
beispielsweise das Benetzbarmachen von Fahrzeugreifen so-
wie von Werkzeug- und Maschinenteilen aus Kunststoffen;

— Benetzbarmachen von Substraten aus Kautschuk und
kautschukartigen Massen, z. B. von Fahrzeugreifen;

3s  — Benetzbarmachen von Substraten aus glasartigen Er-
zeugnissen, z.B. von optischen Geréten, Fahrzeugfenstern,
sowie von Werkzeug- oder Maschinenteilen;

— Benetzbarmachen von Baustoffen, insbesondere von
Zement-und Betonprodukten;

s  —Benetzbarmachen von Strassenbeldgen;

— Benetzbarmachen von Textilien, die ganz oder teilweise
aus synthetischen Fasern bestehen, vor oder wéihrend der
Faserherstellung, um deren Trageigenschaften zu verbessern;

— Stabilisierung von Suspensionen, insbesondere in der

45 Farbstoffchemie, z. B. zur Verbesserung der Farbeeigen-
schaften sowie zur Stabilisierung von Dispersionsfarben, bei
der Katalysatorherstellung, bei der Konfektionierung von
Schéidlingsbekdmpfungsmitteln sowie in der pharmazeuti-
schen Chemie.

so  Die vorstehende Aufstellung ist nicht abschliessend; sie
soll vielmehr lediglich die Vielfalt der Anwendungsmaglich-
keiten veranschaulichen.

Fiir die Anwendung des erfindungsgeméssen Verfahrens
zum Benetzbarmachen bzw. zur Verbesserung der Benetz-

ss barkeit von Substraten aus Polymeren empfehlen sich ver-
schiedene Methoden, z.B.:

a) Einbringen der aktiven Substanz in die polymere Mas-
se vor dem Verformen;
b) Behandeln mindestens eines der Monomeren oder
60 Pripolymeren mit der aktiven Substanz vor der Polymerisa-
tion und Einpolymerisieren der aktiven Substanz;
¢) Im Falle der Verwendung von Fiillstoffen, Behandeln
des Fiillstoffs mit der aktiven Substanz und anschliessendes
Verteilen des Fiillstoffs im Polymer.
6s  Dieletztgenannte Methode empfiehlt sich insbesondere
bei der Herstellung von Fahrzeugreifen aus Kunststoffen
oder Kautschuken. In diesem Fall empfiehlt es sich, den als
Fiillstoff verwendeten Russ mit der aktiven Substanz zu be-
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handeln und den so behandelten Russ vor dem Verformen
oder, im Fall von Kautschuk, vor dem Vulkanisieren zuzu-
geben und in der Kunststoff- bzw. Kautschukmasse zu ver-
teilen.

Beim Benetzbarmachen von Baustoffen, insbesondere
von Zement- und Betonprodukten geht man zweckméssiger-
weise so vor, dass man die Zuschlagstoffe, z. B. Sand, vor
dem Vermischen oder Anmachen mit der aktiven Substanz
behandelt, wobei die aktive Substanz sowohl in fester als
auch in gel6ster Form eingesetzt werden kann. Eine weitere
Madglichkeit besteht darin, die aktive Substanz dem An-
machwasser zuzusetzen. Die Menge an aktiver Substanz
sollte etwa 5 bis. 20 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtge-
wicht der Mischung betragen. Auf diese Weise lisst sich
nicht nur eine héhere Dichte bei Beton erzielen, sondern dar-
liberhinaus eine verbesserte Adhésion der Fahrzeugreifen im
Falle von Strassenbeldgen aus Beton, bzw. eine verbesserte
Putzhaftung bei Bauwerken.

Bei Strassenbeldgen aus Asphalt oder Teerprodukten
kann eine Verbesserung der Benetzbarkeit des Belags und
damit eine verbesserte Adhédsion von Fahrzeugreifen erreicht
werden, wenn man die Zuschlagstoffe, z.B. Sand, vor dem
Vermischen mit dem Asphalt oder den Teerprodukten mit
der aktiven Substanz behandelt. Die optimalen Zugabemen-
gen konnen leicht anhand von Routineuntersuchungen er-
mittelt werden.

Um bei Textilien, die ganz oder teilweise aus syntheti-
schen Fasern bestehen, eine dauerhafte Verbesserung der Be-
netzbarkeit und damit des Tragekomforts zu erreichen, emp-
fiehlt es sich, die Behandlung mit der aktiven Substanz vor
oder wéhrend der Faserherstellung vorzunehmen. Dabei
geht man zweckmaéssigerweise so vor, dass man die zur Fa-
serherstellung verwendeten Polymere vor dem Einbringen in
die Schmelzspinnapparatur mit der aktiven Substanz behan-
delt, fiir eine innige Vermischung sorgt und die so erhaltene
Mischung dem Schmelzspinnen unterwirft. Das so erhaltene
Produkt zeigt eine erhebliche verbesserte Benetzbarkeit, die
dauerhaft ist und auch nach einer Vielzahl von Waschvor-
géingen sowie nach mechanischer Belastung der aus den Fa-

sern hergestellten Gewebe erhalten bleibt. Derart behandelte 4

Textilien sind demzufolge in herkdmmlicher Weise impri-
gnierten Geweben hinsichtlich des Tragekomforts iiberlegen.

Im Hinblick auf die besondere Wichtigkeit der Anwen-
dung des erfindungsgemaéssen Verfahrens auf die Stabilisie-
rung von Suspensionen, soll im folgenden der durch das er-
findungsgemasse Verfahren zu erzielende Stabilisierungsef-
fekt anhand der Beschreibung von mit Kohlesuspensionen
durchgefiihrten Versuchen erliutert werden. Die bei diesen
Versuchen gewonnenen Ergebnisse lassen sich ohne weiteres
auch auf andere Suspensionen, z. B. Farbstoffsuspensionen
und Katalysatorsuspensionen, iibertragen und erschliessen
dariiberhinaus neue Maglichkeiten fiir die Konfektionierung
von Schédlingsbekdmpfungsmittelzubereitungen.

Stabilisierung von Suspensionen

Die stabilisierende Wirkung einer Behandlung geméss
der Lehre der Erfindung wurde mit Hilfe von Sinktests an
Suspensionen von Russ bzw. Aktivkohle in Wasser nachge-
wiesen. Es wurden mehrere Versuchsreihen unter Verwen-
dung von Zinndichlordiacetylacetonat (im Folgenden als
SnA bezeichnet) und Zirkonacetylacetonat (im Folgenden
als ZrA bezeichnet) als aktive Substanz durchgefiihrt. Diese
Verbindungen wurden dem Russ bzw. der Aktivkohle in un-
terschiedlichen Mengen zugesetzt, um die wirksamste Kon-
zentration zu ermitteln. Die mit einer bestimmten Menge an
aktiver Substanz behandelten Proben wurden jeweils mit ei-
ner unbehandelten Probe verglichen. Die als aktive Substanz
dienenden Verbindungen wurden in Form dthanolischer Lo-

sungen bzw. Suspensionen eingesetzt. Die Behandlung er-

folgte durch Kochen am Riickfluss wihrend 30 Min., wobei

fiir eine intensive Durchmischung, z. B. durch rotieren las-

sen, gesorgt wurde. Anschliessend wurde das Losungsmittel
5 im Vakuum oder mittels Rotationsverdampfer abgedampft
und der Riickstand iiber P,O; oder Silikagel getrocknet und
anschliessend pulverisiert. Die Vergleichsproben wurden nur
mit Athanol behandelt, vom Ldsungsmittel befreit, getrock-
net und pulverisiert.

Zur Durchfithrung der Sinktests wurden Proben von 0,3,
0,5, 0,6, 1,0 und 1,5 g Russ bzw. Aktivkohle (behandelt und
unbehandelt) in einem Mischzylinder (Hohe 19 cm) mit je-
weils 100 ml Wasser versetzt, 10 Min. lang geschiittelt und
danach zur Beobachtung wihrend lingerer Zeit stehen gelas-
15 Sen.

In einigen Fillen wurde noch eine zusétzliche Vorbe-
handlung durchgefiihrt, wie an gegebener Stelle noch er-
wihnt werden wird.

10

Versuchsreihe I:
2 2) 0,7% (Gew./Gew.) SnA bzw. ZrA

1 g Russ, der durch Waschen mit CHCI; und anschlies-
sendes Trocknen und Pulverisieren vorbehandelt worden
war, wurde mit 1 ml einer Lésung, die 7 mg SnA in 96%-
igem Athanol bzw. 7 mg ZrA in 93%-igem Athanol enthielt,

25 versetzt, mit 20 ml Athanol verdiinnt und wihrend 30 Minu-
ten bei Riickflusstemperatur rotieren gelassen. Danach wur-
de das Losungsmittel im Vakuum abgedampft und der
Riickstand wihrend 20 Stunden im Exsikkator iiber Phos-
phorpentoxyd getrocknet. Eine Vergleichsprobe wurde mit

30 Athanol ohne Zusatz von aktiver Substanz behandelt und in
gleicher Weise aufgearbeitet.

Zur Durchfiihrung des Sinktests wurden je 0,5 g der ein-
zelnen Proben zusammen mit jeweils 100 ml Wasser in einen
Mischzylinder (HShe 19 cm) gegeben und stehen gelassen.

35 Die Verinderung der Suspensionen in den einzelnen Zylin-
dern wurde visuell beobachtet, dabei ergab sich folgendes
Bild:

Zeit (Min.) SnA (0,7%) ZrA (0,7%) unbehandelt
0

1 fast abgesetzt fast abgesetzt abgesetzt

3 abgesetzt abgesetzt abgesetzt

b) 6,0% (Gew./Gew.) SnA bzw. ZrA
Die Herstellung der Proben wurde in gleicher Weise wie
unter (a) beschrieben durchgefiihrt, wobei jeweils 1 ml einer
dthanolischen Losung von SnA bzw. ZrA, die jeweils 60 mg
der Verbindung enthielt, verwendet wurde. Ausserdem wur-
de im vorliegenden Fall der Russ keiner Vorbehandlung un-
50 terworfen.
Die Durchfiihrung des Sinktests in der unter (a) beschrie-
benen Weise mit Proben von jeweils 0,5 g in 100 ml Wasser
ergab folgendes Bild:

45

55 Zeit (Min.) SnA (6,0%) ZrA (6,0%) unbehandelt
0,5 undurchsichtig, leicht zur Hilfte
schwarz durchsichtig abgesetzt
1 undurchsichtig,  gut durch- zu Drei-
60 schwarz sichtig viertel ab-
gesetzt
2 schwach weiteres fast ganz
durchsichtig Absetzen, noch  abgesetzt
dunkel
65 5 Absetzen beendet, Absetzen be- abgesetzt,
noch doppeltso endet, nur noch klar
dunkel wiebei  wenig Schwebe-
ZrA teile



Die Wiederholung mit 7,0% (Gew./Gew.) SnA bzw. ZrA
fiihrte zu dem gleichen Ergebnis.

c) 10% (Gew./Gew.) SnA bzw. ZrA

Zeit (Min.) SnA (10%) ZrA (10%) unbehandelt
0,5 zur Hilfte schwarz, zur Hiilfte
abgesetzt undurchsichtig  abgesetzt
1 zu Dreiviertel schwach durch- zu Drei-
abgesetzt sichtig viertel ab-
gesetzt
2 fast ganz oberer Rand fast ganz
abgesetzt hell abgesetzt
5 zu Dreiviertel abgesetzt,
abgesetzt klar
20 noch dunkel
Versuchsreihe 11

a) 12% (Gew./Gew.) SnA

5 g Russ wurden mit 10 ml einer 6%-igen dthanolischen
SnA Losung versetzt, worauf die Mischung wihrend 30 Mi-
nuten unter Riickfluss erhitzt wurde. Anschliessend wurde
das Losungsmittel mittels eines Rotationsverdampfers ent-
fernt und der Riickstand im Exsikkator iiber Silicagel ge-
trocknet. Die erhaltene Probe hatte einen Gehalt von 12%
(Gew./Gew.) an SnA. Zur Herstellung der Vergleichsprobe
wurden 5 g Russ mit 10 ml Athanol in der oben angegebenen
Weise behandelt und getrocknet.

Zur Durchfiihrung des Sinktests wurden Proben von je
0,3 g (behandelt und unbehandelt) mit je 100 ml Wasser in
einen Mischzylinder (Héhe 19 cm) gegeben und 10 Minuten
lang geschiittelt. Die Zylinder wurden stehengelassen, wobei
die Verdnderung der Suspensionen in den Zylindern iiber
den angegebenen Zeitraum visuell beobachtet wurde. Dabei
ergab sich folgendes Bild:

Zeit (Min.) SnA (12%) unbehandelt

0,25 keine Verdnderung im Absetzen
(schwarz, undurchsichtig) begriffen

1 keine Verdnderung stark abgesetzt
(schwarz, undurchsichtig)

3 keine Verdnderung nur noch feine

(schwarz, undurchsichtig) Schwebeteile

Dieses Ergebnis wird durch die beigefiigten photographi-
schen Aufnahmen 1 bis 3 veranschaulicht. Von diesen zei-
gen:

Aufnahme 1: Die Suspension 0,25 Minuten nach Aufstellen
der Zylinder;

Aufnahme 2: Die Suspension 1,0 Minuten nach Aufstellen
der Zylinder,

Aufnahme 3: Die Suspension 3 Minuten nach Aufstellen der
Zylinder.

Der linke Zylinder enthilt 0,3 g mit SnA behandelten -
Russ (SnA-Gehalt: 12% (Gew./Gew.) in 100 ml Wasser, der
rechte die gleiche Menge unbehandelten Russ.

b) Die Wiederholung des Sinktests unter Verwendung von
1,5 g Russ (wie unter (a) beschrieben behandelt und unbe-
handelt) in 100 m! Wasser zeigte das gleiche Ergebnis.

W
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¢) 20% (Gew./Gew.) SnA
7,5 g Russ wurden mit 25 ml einer 5%-igen dthanoli-
schen SnA-Losung in der unter (a) beschriebenen Weise be-
handelt. Man erhielt ein Produkt mit einem SnA-Gehalt von
5 20% (Gew./Gew.). Die Vergleichsprobe wurde wie unter (a)
beschrieben hergestelit. _
Zur Durchfiihrung des Sinktests wurden Proben von je
1 g Russ (mit SnA behandelt und unbehandelt) mit je 100 ml
Wasser in einen Mischzylinder (H6he 19 cm) gegeben und
10 wihrend 5 Minuten auf der Schiittelmaschine vermischt. Die
Zylinder wurden stehengelassen, wobei die Verdnderung der
Suspensionen in den Zylindern visuell beobachtet wurde.
Dabei ergab sich folgendes Bild:

15 Zeit SnA (20%) unbehandelt
2Min.  undurchsichtig Grobteile voll
schwarz (ganze Hohe) abgesetzt
5 Min. unverandert nur noch geringe
20 Mengen kleiner
" Schwebeteile
10 Min. unverdndert geringfiigige
Schwebeteile
1 Std. unverdndert kleinste Schwe-
25 beteile, fast klar
1 Tag unverdndert klar abgesetzt

Die Wiederholung des Sinktests mit Suspensionen mit ei-
nem Gehalt von 0,3 g Russ anstelle von 1,0 g zeigte das glei-
30 che Ergebnis.

d) In diesem Fall wurde Russ durch Aktivkohle («Carboraf-
fin») ersetzt. Dabei wurden 5 g Aktivkohle mit 15 ml einer
6%-igen dthanolischen SnA-Losung in der unter (a) be- .

35 schriebenen Weise behandelt. Das erhaltene Produkt hatte
einen SnA-Gehalt von 18% (Gew./Gew.). Die Vergleichs-
probe wurde ebenfalls wie unter (a) beschrieben hergestellt.

Fiir die Durchfiihrung des Sinktests wurden Suspensio-
nen von jeweils 1,5 g Aktivkohle in 100 ml Wasser herge-

a0 stellt. Die Suspensionen wurden im Mischzylinder (Hohe
19 cm) 10 Minuten lang geschiittelt und anschliessend visuell
beobachtet. Dabei ergab sich folgendes Bild:

Zeit (Min.)  SnA (18%) unbehandelt
a5
10 undurchsichtig, durchscheinend,
schwarz jedoch stark
triib
35 unverdndert heller, jedoch
50 nicht klar
120 oberer Rand (1 cm) setzt sich weiter
leicht durchscheinend ab

Diese Versuche zeigen, dass bereits Mengen von 6,0

ss Gew.-% aktiver Substanz eine stabilisierende Wirkung zei-
gen, dass jedoch bei Konzentrationen von 10 bis 15 Gew.-%
ein erheblich grosserer Stabilisierungseffekt erreicht wird.
Ausserdem konnte festgestellt werden, dass die Struktur, ins-
besondere die Porositit des Substrats und seine damit im

60 Zusammenhang stehende Bindungsféhigkeit fiir die aktive
Substanz, einen Einfluss auf den Stabilisierungseffekt hat.
Bei der Anwendung dieses Verfahrens auf andere Suspen-
sionen konnen die optimalen Zugabemengen der aktiven
Substanz leicht durch Vorversuche ermittelt werden.
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