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Ectriffﬁ;_Uﬁaetauny von Urackbenazin in eihansvnthesen
muliiekstand ﬁlan, dle 5 % sxer hribhtstock
Gﬁthdlt@h.'

,
_In'umYanmreichan*iuraurn 1) hdben wir nachgewiesen, dai man bel
»ie He rs*e lwig ven “ien aus Crackbenzin je nach den synthese-
‘bedins unneﬂ Gide /L“Kﬁ"itdt des nuﬂles weitgehvnd - von VS" =
.40@_g1a 38°, - varileren Kann. ag die héchstviskosen [le be—
trifit, ist die qewinnunw Lne Produktes von 3801 an - d e
_;5nhaktung folﬁén&e iupdingungen geknipft: 4 & ul 13/1‘“ |
hoi etwn 66 ,lefinon,:ix%‘} ‘ontaktﬁlvorlaae, emperatur~”
folge Lol der folymerisation 12 .td. 15°, dann 2 sd. 52%0.
dan mnw hinrbe¢ bawisae nachteile und "rachweruisse 1n &auf

' nehmwn, 1) den ulhﬁstz hoher‘Xutalyaatormengen, 2) ‘die &in-

wltung viner tiefen Temperatur, die gusitzliche }ﬂhlvcrrich-
uun_en_xu:aussatat 3) den \nfall von viel Kont: ktbl = mehr
ala 1J Ly das ueaondert uufgeurbvltot werden mul.

vUntor ﬁi wen Umatinden erscninn @s angezelgt. dle ‘hforderungén
an die ek tositdt herabzusetzen und sich nit einem Rﬁckatandsﬁl
{n-51) zu- bebnuben, das nicht 85 - 9” Ly sondern nur etwa
5 5 1r1ghtstock von der Viskositit VS"" 5:%% nthalt, ¥nt-
gprechende verauche sind in dem vorliegenden Bericht (Anlage
1 - 3 zus&mmongestellt.»— | S

“m einen 5enuuen Vergleioh zu haben, dlente ale'nusgangsma--

terial das ”leicne ,raokbenzin, dus dem . das 3Ber L hergestelltv
“war und das aur wenib Aﬁhlbenzin enthielt. weine ﬁauptdaten -
warenz es sieden bisg. 1”5 "%, bis 19”0 52 ¢hy bis 230° 95 Vol ﬁ,f
GED = 1as,9,'w ofine = 66 ~ 68 7, 8y, = 04757 HL = 0,01, -
VL o= 0,54, ‘H~Lah1 = L,7. Une. Henzin war vor dcr Umsetzung
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fkalt mit Natronﬁmlk und Tonsil geaehuttelt worden; diese Maa-_
‘nahme war buaondera notwendig, da daa Matori&l Iﬂngare 501t
gelagert hatte. | ' : |

Ceo o | |
Ded allen ujnthesen batrug die hontaktﬁlvorlage 1Qﬁ %; im ein—
zelnen arhielten wir:s ' : ,

!Ar>v,inaatz 2,2 % AlCl3 gﬁnlage 12.

'jba eina Viskositﬁt in der uraﬁanordnung von 20 - 25° B ange-v'
strebt. wurde, war eine genkung der h1¢l3-2ugaba unter 4 4 ange-
bracht, -ir begannen mit 2, 2 3 Je 100 Honain, kuhltan wﬁhrend
12 Stunden auf exakt +159C ¢ und erhitzten dann dag Polymeriea-

, tionsgemisch 2 :tunaen lang auf 50 o Die erate Reihe von -

~ funf ujnthesen, Nr. 8 - 12, ergab im Mittel ein n-ﬁl von vgo
19, g% Jomit ca. 49 4 ﬁrightstockanteilen V5 = 50° B. ba die ua~

_beute sank. frisohten viir den bereits h&ufig angewandten Kataly~
sator bei Nr. 14 durch eine HelBsynthees von konstant 50 C

wieder auf., Trotzdem sanken . ‘usbeute und Viskositit weiter ab

-(ur. 15 und 18); diese rucklﬁufiga Bewegung eetste sich bei _
Br. 17 ~ 20 fort. nffenbar genlg ten die »1013-Mengen von 2,2 %

‘nicht, um das gewunachte “1 mit 50 Brightstookanteilen laufend
zZu erzeugen.

hinaatz 2,5 % &1013 gAnlgge 2}.

Die oteigerung dor \1013-dugabe auf 3,7 T/100 Qletine ezhﬁhto
den Brightstockanteil . auf 55 % (Versuchsreihe 3615/4 - .
Dieaer sert blieb wenn man die Synthesetems eratur von 15° auf
) 2 ¢ _erhihte! ian kommt aleo mit einer geringoron Kithlung des
‘vReaktionsgemisohaa aug (Nr. 2626/3 -5 und 8 - 13) Die Kontukt-
 $lbildung sank auf etwa 7 #. Besonders wirkeam erwies sich die
| ﬁaBnahme,'wann von dem durch langete Lagerung verharsten Benzin -
10 % Rﬁckstand durch Dostillation abgetrsnnt]wurdcn: Die Vieko-
o BitHt v 50 atieg auf 24 4° i, der in der Molaknlardeatillation er-
haltene ﬁrightstockanteil auf etwa 60 % (Verauoh 3626/16 - 21
: ala Mittel von sechs Jyntheaen). - - SRR

 ...'_3 - .'. '
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Riry erwartet, aank die vxaxoaxtat auf 16 - 18 B, wann won 3n°
oder 4n° beginnend héhere remparaturon bei der Synthoaéfangc-
 wandt wurden (3635;’2 -5 und 3620/3 - 7) -

| Einsatg 2,7 V. Alcl 34 aueﬂtslicho xaangggqn.
. . (nnlase J) |
Verstdrkt man die Nengs dea xatalysatorn aur 4 T. A1013/1QO’
Qlofine und polymarisiert dag Kohlenwasaerotottgoniach 2. 8ta.
bei 15°, ‘dann 2 5td. bei 50°, s bildet sich im fittel von
veeohs qyntheeen ein n-41 von 22,8 E; dies entspr&cht einol A
Brightatookgehalt im ﬁl von ca. 57 ﬁ (Vbrluch 3615/24 - 29)

in Anbetraeht des reichliohen Katalylatoreinaatze: kann_dic =

STemperatur in- Ablauf der Synthese ohne Schadan bia 75° grhuht -
werden (3615/30 - 33). Belbst oine Steigerung der enfinglichen
~ge;ymeriaiarungatemperutur aut 30° eratiglicht noch die Ge- |
winnung einea 21-grﬁdigan n-ﬁles (Hr. 3681/2 - 5).v L

‘Die Reinigung daa Benzina. namentlioh von dcn durdh dio ﬁn-zahlf
1,7 angezeigten alkoholiachen Beatandtcilen. nittela Nairiun-
metall braohta nicht die orwartote vorbesaornng (3682).§

 &1ne &ugabe von aktiviertem Aluniniun w&hrend dor pynthope |
aenkte die VEU aut 18 1°E (3639) ;- B ._.”;f- ','§{ '

‘-absohlie&end 1st gu don Vernuohen ﬁnlago 1- 3 Folgandoa zn
sagen: , ' ; |

~ Die Zahlen liegen aus zwoi Grﬁndon auf dcr uieheren Soitea”

1) wurde ein 4lteres, linger gelagertes Craokbensin verwinds,

~ dae bei der Polymerisation erst néch ‘ernsuter Daltillatiﬁn und -
‘Entfernung der harsreichen, hochsiedenden [Bokstilnde seine vo:u.oI

 %irkung entfaltet, 2) fehlten dem an lich ungowﬁhnliehan Aﬂl-_a'

 Sangsmaterial die tiefsiedendon kursen Ko%ton. die n dem'syn-

"those bevorzugt hochviskose !ile liefern. - Ein fri:chcl, aurnal
\siedondes Bensin stand dernoit nicht sur- Vertﬂguns

éun ntggsgg; B
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~N&°h d°n Vorliﬂsenden. 50 Synthesan unfaauandon Voruunhan crh!lt?
man aug Crackbenzin ein n-il v50 e 20 - 22° B mit 50 - 85 %
Brightatockantailen VSO = 50 E auf folgandem y,se‘ E

100 % Kontaktdl vorlesen. S
4 3. a101. /100 T. Olefino suaetzan. R
12 s, auf 20 - 25%, dann 2 std. auf so" orhltun.

1‘Um daa Kontaktﬁl naeh langom Gebrauoh au aktiviercn, onpfiohlt
es aioh, biaweilen eine HeiBaynthese von 5 ¢ - 70 C ainlulogen.
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Bodingunsen: 2 2 T. Alcl /10& 7, Bonsin - 3 2 7. Al01 /100 !. Oltiino.
12 std. 15°o. dann 2 Std. 50% xontaxtumngu -
100 dew.T./100 T.,Bonzin.‘.' | :

. “’I
. Ay

" Nummer 7Kogt;6: vnk.noat.§ N ; - "01 2°°° ﬂllpi 5 II»BB 1
| gebildet . II | Ausbeute . iBrights
- L1 ] e 100 Be aué“2b9“3101 ~ 730, vsggf 5383.

AT R Soeey e i A e

58 NS E Aol et i =i Zens S fare 2

i

RIS SpAEsee e e bl 1% 08 T LU T W R RIS PP

/29 36 | 28 55 e | wa| sl

" x) Er. 14: Auftriochnng doe Katalyaators durnh n-iaussnthnlo 4 % 51013,
| 50%. | | |
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Eeihenqggthesen bed blnaatz yon 2,2 ﬁ g;&l;.

51013 = 2 5 A./1ﬁﬂ Re besw. .7 T /190 alerina.'

- PUr die ainaelncn Peihen wuxdon verachiodone %onperaturfolgan |
o etngehaltan. ?ontaktélvorlage - 1nn % / 100 Bs. )
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B ey TE

a1 200%, 8 -g_g_g |

Ausbente Je | U et |
1100 BE. |1 %;510§; V5o |20%-
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58,9

hont.ul Vak.Dest. |
gebildota II
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”emperatur

- Nummer

3615 2 12 h 15°, :'4!31,- 1,8 23,6 yBS’f

47 2n5"°

g 73626:i*12,h,22,’_ '.1i5'? |2 | 58;2‘
_3-5 2.h50° |

3626 | 12'h 2 25°% | T 54,9

")s-w ZhSO v,', f  ”_-, i

fanrnrreas, AAAAN T =t e e Rl R et

3626 12n_§. 7

. 23;3">_?2;7? AE

+ e—rn

oo e gienrms

22,- | 21,7

SN AR s A

°;  3,‘ 7

“)16 - 21}

2 h 50

3635 | ge2hbeil 55 | 2,3 |sen | 22,4 | 16,5 40
‘2‘__, ,'~. 30,45,59,64,70° ’ A S A s |

3620

1o, |

2 h 60°,
4 n 80°%,
7 h 1oe°

 'vx) Kf‘ 7‘f 

© zx) Fr.16=21:

; o 5000.
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S Kﬂckntnnd entfatnt.

'Aurfrioohung dea Kontaktea durch Synthcnq bei konntant

Pur die Reihe wurden vom Bensin 90 % frileh ahao-tzllzort
nnd 80 1G :
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Reihenlyntheae bei Einsats von 2,7?%<51613;-
o ansﬁtzliche Enﬁnthan.~ o :

| .-“1013'“ 2,7 T./100 Benzin bezw. 4 T. /100 Olotlno. Kentattblvorlago
- stets 100 %/100 Bs..ma wurden v raohiedena Tenperatnrtblgen 3cw§h1t.
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R | songtige | Kont. |vex, | B-01 2°°° 5 g
Rummor‘Tenperatur 81 Ipest.] Ausbeute ' 't.

-~ ¥a "““’“““ gebild.| II 100 Bs |1 z‘lm,, Ve OF |
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3615 | 12 h 15°_ 62 2,6 | 55~ 20,4 | 20,8/ 5
")24-29 2h50°-';Bensin S TR T R e

R - e st o e o .-«r ~ v i 4 abria b iim e d e = : i VR M e A0

o iKaltmit | ]

3615 wn__g | Natronkalk <6,3- [246 | 56,3 20,8 22,2 85 |

! 30 - 33" 1h SOo:' wid Tonstli | R N R ERY S|
2R75 sonuttein| | S o

e s et SV | _

3681 fm h 3__ 6T 28 | 55,4] 20,8 | 21,3] 53
S 'h75°r . SO S S |
3682 10h_2 Bamit 3% 3,1 2,9 | 58,3 21,6 | 21,6| sS4
2-6 1 h 50° |Na reintg | AR R R
| 2n7s° L

3639 1100 22° | boy Bathy 41 12,9 |57 19,9 | 1e,1] 4y
2.5/ 1 h 50° 10,5 % ak#. TR B B
| 2n7%° | 44 susets.
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_4x).Nr;'2g = oynthOBC sur. Auffrilohung doa Katalyaatorl nitf3_¢ 31013 '
8 Std- 95 Ce T S |



