w5 Fob. 1043 —
25 Fe 300000‘?98“

LG FARBE‘NINDUSTRIE A TfENGESELLSCHAFT

17,

. Unser Zeichen: - 0. Z 14 OOl. - L

Ludw1gshafen a/Rh.,den 18. Februar 1943.

f§réé§;W{f Kii/Ht,
‘Aﬁvf " V%%fﬂﬁffLﬂjﬂ&éﬁ/V6 ;%%

Verfahren zur Pol merlsatlen von Dloleflnen..v

Ts 1st bekannt, daB man Olefine,“insbeéondére IsobutYien;

be1 Temperaturen unterhalb 0%, beigs plelswelse be1 4500 blS —100°

‘mit Frledel Crafts schen Katalysatoren, v1e Alumlnlumchlorld oder

Borfluorid, oder deren Komplexverblndungen zu hochmolekularen

Verblndungen polymer1s1eren kann. Auf dle glelche Velse konnen

-auch Gemlsche aus_ lsooleflnen und Dloleflnbn nit konguglerten»'

oder nlchtkonguglerten Doppelblrdungen p0¢Jmerlsler+“weraen._Je “;

naeh den Reaktlonubedlnburben und dem Cehalt ;leser Cemlsche an
[

,Dloleflnen werden ddbel verschledene Polynerlsatlonbprodukte erhal-

ten, cle tells bchmlerol—. tells«kautocnukahnllghen_Chaquﬁer-

—

haben, . "L . .

i Es Wurae ‘nun gefunden, daB man Dloleflne mlt nlchtkon-
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2, 5 Dlmethylhexadlen (1 5), von der Formel

.Juglerten Doppelblndungen auch fir 51ch alleln mlt Hllfe von

Friedel- Crafts'cchén Kdtalysatoren, vorzugsnelse Borfluorld,_r
bel Temperaturen unterhalb m10°_ vorzugswelse bel —40-

merloate erhaltg L
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AlS Aus an sstoffe“r 
gang mw_

Lkulare Dloleflne mit nichtkonguglerter Doppelb;&dung,lbesonders

s
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g,adas Za B duroh~E1nw1rkung eines Netallu, vorzugswelce Mggneblum,

“ﬂauf Methallylchlorld in atherlscher Losung oder- durch*E1nw1rkung
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’von NleGlCdrbonyl auf;Methalljlbhléfid in methéﬂéiiSéhef”Lﬁsuhg””

leicht herbtellbar 1°t°__' T I S ",‘ -n;uﬂ.f
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yle Polymorlsatlon,wlrd in ahnllcher delse wie bei den

£

Iuooleflnen aubgefuhrt° Vortellhaft setzt man ein tlef81edendes
Verdiinnungsmittel, z.B. Propan, Butan oder. Methylchlorid, zu und“
kuhlt dle umzusetzende Looung auf -40 bls:-BOo" Es”éﬁpfiehlt siéh

"belm 25 S»Dlmethylhexadlenm(l 5) mnicht, _rocn unte;aalb m80° zu poly-

merlsleren, da sein’ Drutarrungspunkt ‘bei - ~75° llegt und es dann
bereits vor der- Polymerlsatlon‘als-fester Krlstallbre;.ausfallsn

wiirde . B

- In die auf -40 bis -80° gekihlte Mischung aus Diolefin
und . Verdanungsmlttel gibt man den Batalysator, béiSpielSweise'Bbr—~

- fluorld gosformlg oder auch gelost 2o B: in Methylchlorld. Zwéck&

~fma61g 1e1tet man e ersten Fall elne uber Tetrachlorkohlenstoff»WQM~

abgesperrte Lenge gasformlges Borfluorld langpam in dle zu polymerl—“

- 81erepde Ml»chung eins f1, SR ;j"w,‘vﬁ,'f];_m

s

Dle sofort e1nse$zende Polymerloatlon verlauft unter

otarkér Narmeentwlcklunga Durch kraftlges Kuhlen wird die Tempe~‘
ﬁndtuxwmogllch~$“kanstanhmgahalmwnm“DaswEQlymerlsaxmschemdathLahm

in fester Form ab Dds Ende dexr Polymerlsatlon 1st .anm Nachlassen
deerarmeentwlcklung zu. erkenneno bobald der groﬁte Tell des Dlens

polvmorlslert 1st wird die Polymerlcatlon zweckmaplg abgeorochen,;

BEIs plelswel e ﬂurch Zu&Jbe elneb Alkohols oder elnes*anderen—ﬁrttels,
Ty

dai;glg erkung des- Katalysators lahmt. j_  ; e p»‘ Vo

7

Be1 dem vorllegemden erfaqren werden neuartlge helle,

1e1nolvertrag11che Harze erhal‘ten° Bie 51nu in dllphaulcchen, arom -
matlschen und chlorlerten Yonlenv sserstoffen,-w1e Benz1n, Benzol

oder Tetruchlorkohlenstoff lObllCh unlosllch dageganlln Alkoholen,

ustern und nledpren Letonenn Durch geelgnete Jahl der Polymerlbatlons~1
- ) Y . :
’bea;ngungen, beloplelsmelue der Temperatur,f «;fﬁelnhe1t>des Za
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polymerlslerender Dlenq stu, laSb ‘ ch dle Elgenschaften“der‘““

Produkte edeb andelp' ule erneugten daxze konnen vorzugswelse

’

'in der Lacklndustrle verwendet werdena’

Belsplela{ S

In ein. Reaktlonsgefaﬁ werden zu 2OO ccm verflu851gtem"_.

iPropan unter Rilhren- und kuhlen 110 g 29)~D1meththexad1en—(l 5)
<gegebenw Nag“ Ab uhlen der hlschang auf w75 blsr~80° w1rd langsamﬁ
Bbrfluorid14das in einer Gusburette'uber 1etravhlorkohlenbtoff o

"ubgebperrt 1st, uo elngeleltet ddp nach etwa 5 bis lO hlnuten

 2000 bis 3000 ccm ga ormlge Borfluorld zaéegeben 51nd Ber Beglnn
vder Polyﬂerloatlon lot am Temperaturanstleg erﬂennbaro.Vahrend ; ﬂﬁm
Vior Rorfluorlqzuraoe wird . krafflg gekuhlt und erforderllchenfalls

die Borfluorldzugdbe elnlge Zelt unterbrochena Dle weltere Elnw1rkungu

wdes am_uch luus aer Poljmerlsaulon vorhandenen Katalysators w1rd

‘ﬂurch Zusatz von methanolyabgebrsmstAund 1elchze1t1g dau alu,,T  “%

fLosungomlttel Wyff
1ﬁﬂf"f:- Ddo;nlCht polgmerlolerte Dlmetnylhexadlen wrrd von dem

S RN A

a sgef&lWenen farblooen Dol mgrlcat mlt uuboerdampf abgetrlebenu-h

uan erhalt 90,2 g elneo'hGTIen Harzeg mlt elnem Erwelchungspunkt

’Von 51°,“entsprechend elner Auubeute von 82 pc o

Pqtcntanopruch

korguglerteﬁ Doppelblndungen, dadurch vekenn401chneh. daﬁmman“SLe

'unterhalb lO° mlt Frledel Crafts sohen Ldtalysatoren Behanaelte :
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