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'kuhrche
Avt Sherhepen-tighen .
Herrn Professor #ortin, '
JTG;;;TZ;’ Herrn Dre Hagemann, /
8% Herrn Direktor Alberts, /

. . Herrn Dr. Goethel - ‘ ie besondgre.

.Betr.f Hérstellung vonnstossdémpferal-aua Krackbenzin.

Die hier beschriebenen Syntheseversuche beziehen sicH auf die

_Darstellung von - :Stossdampfersl mit folgenden drei Eigensohaften:

1} Es soll ein Rilckstandssl, nicht ein Destillat sein.

2) Die Viscositat V5o . betrigt etwa 6° E X

3) Die Viaoosifatspolnohe liegt bei 1,6 - 1,7
Die Gewinnung aus nornalem Kraokbenzin kann in 2 facher Weise durch-
gefiihrt werden: z) ‘Ausgehend von einem nicht durch fraktionierte

" Destillation’ aufgetelluen ‘Krackbenzin entfernt man in elner kurzen

Vorsynthese (erster StoB) olantéile von sohlechtexr Polhdhe und er-
halt so in der Hauptsynthese. ein Produkt von dex gewﬂnschten nie~
drigen Viscositatspolhﬁhe oder b) man wnterwirft eine hochsiedende
Benzinfraktion Ain nicht unterbrochenem Ablauf der Polymerisgtion und
Kondensation. .

aus Krackbenzin n.ch Wptfernura der ersten

S Zrerisate. T T o v

I.

"Die Versuche dieser Gruppe siﬁd anf den Anlagen 1 und 2 zZusamnenge=

stellt. Sie kommeén fiir dis betriebliche Auswertung weniger in Frage,

.da dieser Weg patentrechtlich 8esperrt ist, Setzt man das Benzin mit

AlCl3 bei niedrigen Temveraturen mur kurze aeit, z.Bi 1°Y27Sta. um,
80 erhilt man kleinere: rengen @ines hochyiscosen, nach seiner grossen
Polhéhe als z Finderzertis mu charakterislerenden Rﬂckstandsbles (Anl.1)
Man destilliert die entstdndenen Polymerisate ab und synthetisiert
‘das erhaltena, die anfiénglichen Olegine grosuentells noch enthalten=
den Restbenzine erneut mit AlCla, eventuellounter Zufiigung von Kon-
taktsl, bei 55 - 60° anm Rickflusskihler. Selbst wenu man mur wenig
Alcl3 gur Haﬁptsynxhese verwendet, fallen n-Gle an, deren Viscositit
bei 20° E, also viel 2u hoch liegt..Manche auf dem Markt . befindlioha

'Stozdamprerdle haben sehr tiefe Flammpunkte, bis herqnter auf etwa

A15 50000 XIi 37

N ~ -2 -
[T N A



: =2 - .98
Ruhrchemie Aktiengesellschaft » v
' - Oberhausen-Holten

¥ L . “. . . L _ N s

95° ¢. ran k&ﬁitp_ﬁigé die Abtrennung des Rickstandes-im Vakuum bei
Temperaturen vollziehen, die weit unter 200° liegen, una ang diese
Yeilse die Viscosttht des "RUo‘ket‘andales drlicken. Seine Polhdke under-
seits entspricht den gestellten Forderungen (1,63 - 1,65 ). Las Ver—

" fahren J‘edcdf; interesiert praktisoh _wehiger. d'é, wi_e' Qbe_n 6.jméhnt, die
Hérbtgiiuhséweieé‘pa@éntréchtlioh;Beschﬁtzt ist, R .

II. barsteilq aus eimer hiher ‘
Bei normaiem Lrackbenzin 1st in bezug auf die niedere PolhShe des zu
gewlnnenden Ules die Entfernung der ersten folymerisationsuateile dey
Abtrennung der tie? siedenden Fenzinantelle durch Destillation etwa
gleichzusetzen, B R oo ' y
Bei Anlage 3 bildete die hocheiedende Eensinfraktion uber 175° das Aus~
gangsmaterial fir die Synthese. pa hohe . Temperatur aie Bildung dtinner
U1e begifnstigt_‘, warde dag ‘AlCJ.3 bei 50° zugesetzt und die Redktion bei
9% -~ 95° ﬁollzogen. it 37 4 Ausbeute bilder sioh n-sle von .

oL (‘Vso =79 » SR

. V Polhdhe =1,62 . PE .

ne ileine Verschietung aur 1,7 gy, (4nl.4). Auch hier vurde der Kataly~
sator bei 50° C zugesetzt - eing ;’:zissnahme, die bei hochsiedenden Ben~
zinen keine Schuierigkeit bereitet ~ und .die Synthese bei etwal“95° voli-
'zogen. Die gestaffelte Zugabe deg 41C1l; zur etwaigen Verbéasenmg de‘a‘r’
Wirkung erwies sich alg unnotig,da allenfalls die Uldestillate mengen—
missig etwas zunehmen ( vgl., Versuch 1 und 2 4inled ). Zuch der Einsatz
von rontakt8l bistet keine Vorteile bezw. bringt keine grundsétzlichqg
Anderungen im Charakter desg Ues ‘mit 8ich: Vermischt map Gle mit reinenm
A1c13 hergestellten le der Versnciie 1 und’'2 sowie anderseits die Proben
5 und 4, bei denen auch Kontakts) zur Anwendung kem, 50.ergibt sioh
folgendes’ Zahlenbild: L o

: Dyrchschrift
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i AR SRR P o3 e 4. ;
;r . C : . mr Alo;S : v Kontaktisl + A1013A
[ | 0,857 | o858 o
IR/ i 29,9°E o 24,6
P Ve [ WLRT ! 5,6

o I S

'V Polhdhe oz B 1,69 ’ - 1,67
"Neutral.zahy - .. oyol i 0,01 .
_.ffersei:s‘. Z'ahi 0,04 ;' . .b',os

Flamapit, |, 229% g ‘f 215°

. Stookpunks .~ 28° ¢ ) ; - 29°

e Verdampfung ) , 0,0 B 0,0.
IR Std. 100% ) ‘- : i

Anlspen

}
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Ruhrdlemne Akhengesellsd’naﬂ . A_nl_ggg_l
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* 1) “Vorversuch

_ _ Vers. 2255
“Ausgangskrackbenzin s K .°1edeende = 205° ¢
o ‘ ' ¢ 1ef1ngehalt = oa 92 &

Synthese erster Stoss Einsutz A10147= 2,5 &
‘ Dauer, Temperatur = 1. tp otd 32°.
Rtickstassl 200° p.= 7,5 o

o

T V5 ,15-“0 :
" V Polhdhe = 2 39
Haupts}nthes'e : Bcnzin enthielt = ca 87 % o1,

Bedingungen : erst 2 5 AJ.cl3 12 Std. bis’
' 50°, damn 1,5 % 41015 bet 50° 0.
-Atmosph. Rstd. 205° p = 58,3 4

- N . - . °’.’-'
" V50 \"'1_112.. L3

‘Synthese orgab. ein viel gy viscoses Rstdssl. =

N
l
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- ObBerhausen-Holten y

Darstellung des StossdimpferSles aus normalem

Erackbengin du.roh‘ Ent fernung des ersten‘ Stosses.

2) zviel Vorsuche Nr. 2277.
. G T P ) ‘Hauptsynthese|
NS L ngptSynthgsg mit A;(?ls . . nit Kontaktsih
o o Co ) ’ + AlCl.. ;
‘, fAusgﬁngsbenzin { Typ : Xrackversuch Dir.- 12 Goethel T dgle.-
- ~. | Sledeende : oa 217° (1) ) RN
:Synthese _ersterf Eingate 41C1y . = = 2,5%° "¢ . 2,0 % N
. . Stoss ' Dauer, Tetiperatur = =1 Y2 sta.32° ¢ 12 sta.30% §
! Atmosph. Rstd. = 16,9"% 31,35 %
‘ . T T T :
‘Hauptsynthese . +Katalysator 431014 =14 1%
S s j " Eontaktdl = - . aus 1 4 4
| Bedingungen = 11 5t4.55° ¢ ;11 sta.60%
‘ 1-Rstdssl 200%D 5 mm = 38,4 ¢ 33,9 %
LT ot o e
. S LA =T T120,9 1 o ;
;0 " V. Polmdhe ' = 1,65 1,63 "
| "™ Flpkt. =271° 1 273%
A‘A/5 50000 It 38 .Dur_gh'sdwift
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Oberhausen-Holten

Stossdimpfersl - durch Sgnthene aus einer

hochsiedenden Benzinfraktion.
—-—-———-—-—___.._________ .

Siedefraktion ber 175°

Ausgal_agsmat erial

anthesé e Benzin eaf So ervirmen, 2,5 @ A1013 zugeben, -
‘ ' ° danr 11°sta. 9o - 95° g
_Kontakts1 gebildet - : 3,24
Bengindestillat 40,5 ¢
Gesamtverlust - 1,5 ¢
Von' Gléfinen umgesetzt oa 86 )
0ldestillate i kg§d.~ 17,6 &
 #StAs8l.200° D. Smm - 37,k

o _ d2° . _“‘ 0,351

R Y50 . 7.9

. v Polhbhe 1,62

" . Fipkt. SR 237°

- Durchsdirift
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Ruhrchem»e Akhengesellschaﬂ
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Stossdémgferﬂl durch antheae aus dem
hoohsiedendan Benzinanteil m:l.t und ohne Kontakt&l
. . R
Ausgangematerial Ktackbenzin 160 -~ 240 S : i

Kontakt61 aus vorauagegangenen Versuohen mit Bz. 160 - 24o°
: ; . Zusatz = 5,4 %

A

m:l.t Kontaktbl + Alclg

| | mit a101, adtein
; i einmaliga gestaffelte einmalige/gestaffelt
l ;}f Zugabe g Zugabe _Zugabe ( Zugabe -
t i . - N .
{ Br. des Versuchs ; : 2 - .3 ' 4
| - . o
| a101, | 5%  13%0,521,56 1,5¢ 3Xo 5==1,5¢
| H ‘ 1n Jé 2 std- ' in je 2 Std.
ESynthese -j--Kontaky | 1.Pgrtion bei Kontalcg 1 gozuon bei
‘ - “be¥ 50° zu So idann‘o ! bei So
| : ' setzen 11 std. 95° zuaetzen 11 Std. 95°
P R 115%4.95° 7 1istd.gs®
i : ‘ : 't '
| Kontaktsl netige- 2,5 & (4,7 %, 45%. C T %
I bildet. m TR mh R i 7E
' .Benz,indestulat MTE i36,6%  -l43,354 38,7 %
: S . .
| Verluste » 0,6 ¢ 11,7 & 1 0,8 & 1,2 4
Uldestillate 12,8 4 14,7 % [ T9% 14,4 %
Retdssl 200°:.p. 42,4 %~ 42,3 % 43 5 95 38,- &
i { - i ) L T
P dz‘o j 0,856 " ‘_’io,856 . 0,856 . 0,857 "
T Yo (63 65 33 e
"V Polwdhe | 1,68 | 1,69 1,69 . | 1,68
" Fpkt. |l o23g 229 | 203 | 228
Durchschrift
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