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VerIuhren zZur Herg}ellung von Kondensartlonooroduktene N
S Come bRy ] X — e )
:Es wurde Gefunden9(iass _man technloch wertvolle Aondensatlonsnroqqﬁnp
erhilt, wenn man Aralkylhalogenlde mit unsesattlnten ullnhatlschen Kol
lenwassers+oLfen vorzugsweise in Anwesenhei t) von' hondensatlonsmltteln :
‘erhitzt. Die Reaktion vollzisht sich unter Abspaltung.von Chlorwasser-'
stoff und Ffithrt im allgemelnen Zu- ollgen bls narzartlgen Kondensavlons-

produkten. ’“g o S R e e

Es wurde ferner gefundenq dass es namentllch fiir, dle Herstellung harz—
artiger Kondensat10nsoroduk+e der genanntpn Art~von Vorteil ist,wenn.
man bei:dieser Kondensatlon noch Malelnsaureanthrld oder unter den
Reaktlonsbedlngungen darin ubergenenae Jerblndungen9 wie 2. B Maleln--

_ sHure, zusetzt.-Man erhdlt so Kondensatlonsoroaukte9 die die. Saureanhy—v
drldgruppe enthalten und dle 1niolgedessen einer veresternden Nachbehemd -
_lung mit -ein=’ oder mehrwertlgen Alkoholen, mit Phenolen oder losllchen L
Kondenuatlonsprodukten aus -Phénolen tnd- Formaldehyd zugang11ch sinds Auf
diese Weise kidnnen die Elgenscnaften der frodukte in efner fiir manche =
‘Verwendungszaecke erwangchuen Wieise’ abgeandert werden° Durch den Zusatz
.von Malelnsaureanhydrld usw. -wird- ausserdem 'in der Regel der Reaktions~
ablauf beschleunlgt und eine Arhohung aes hrwelchungspunktes der Konden-

sationsprodukte- er71elt . e -

ils Aralkylhalogenlde konnen fiir die nerstellung der vorllegenden Konder
sationsprodukte z.B. Verwendqu findens Benzylchlorid, o~ oder p-Chlor-
benzylchlorid, Xylylchlorid, Monochlormethyl-m-xylol, Chlorme thylnaphthe
lin, Chlormethyldthylbenzol, Chlormethylisopropylbenzol, Chlormethyl- |
triisopropylbenzol, o~ und p-Xylylendichlorid, Dichlormethyl-m-xylol
oder das aus Solventnaphtha nach bekennten Verfuhren erhiltliche Isomere
gemisch der Dichlormethylxyloie, sowie Dichlormethylnaphthalin u.a.m.
Als ungesittigte aliphatische Kohlenwasserstoffe eignen sich vorzugs-
weise Propylenpolymcrisate, wie Isohexylen. Isononylen, Isododecylen,
Isopentadecylen oder deren Gemische., ferner uber auch Amylen, n-Dodecy-
len, n-Oktadecslen, Kondensationuprodukte aus Propylen mit Acetylen usw.




Auch - gesattlgte Verblndungen, die unter den Versuchsbedlngungen~

in ungesattlgte allphatlsche Kohlenwasserstoffe ubergehen, vie z. B»v

‘chloriertes Paraff1n9 konnen Verwendung flnden° Auch emlsche der

verschledenen vorerwahnten Aralkylhalogenlde oder ungesattlvten ali-

phatlschen Kohlenwasserstoffe konnen als Ausgangsmaterlal ‘benutzt
e e

werden. f:”u”a N SRR IR
Als Kondensatlonsmlttelfkommen Z. B Metdlle in: betracht9 wie Zink,
~Eisén oder. Alumlnlum, Metallsalzeg'w1e das Chlorid oder Naphthenat

des Zinks, das Chlorid oder Hes1nat des Eiséns—und Alumlnlumchlorldu
Auch Jod sowie das unter dem Namen "Tonsil" im Ilandel beflndllche
-grossoberflachlge Hydr03111kat konnen belsplelswelse Verwendung flnacu

'r

,’D1e Kondensatlon wird im - allgemelnen unter hrnltzen durchgefuhrt wobe1
“die’ Temperaturen in der‘Regel zwischen etwa 80~5OOO llegen° Im einzel=-
" nen h#ngen die anzuwendenden Reaktlonstemperaturen von der besonderen
Natur der Ausgangsstoffe Aind deren mengenverhaltnls9 vom Kondensa+1ons~
: mlttel“und den gewunschten Elgenschaften der Kondensatlonsproaukte ab.

- Die mengenverhgltnrsse der angewandten-Ausgangsstoffe kbnnen in welten
' Grenzen sohwanken-*Malelnsaureanhddr1d w1rd im. “1lgeme1nen 1n gerlngereu
‘*als molaren Mengen zugesetzt o Cwe T S

=2

D1e flussigen Kondensatlonsprodukte elgnen 31ch P B. als Welchmacherg
wihrend die harzartlgen Produkte auf Grund ihrer guten Veztragllcﬁkelt

mit allphdtlschen und aromatischen Kohlenwasserstoffen sowie mit Lein-
61 mit Vortell als Rohstoff fiir die Lacklnaustrle . Verwendung finden

konnen° - : - _

Beispiel 1. AEine uischung von 970 Gewichtsteilen Monochlormethyl~o~
xylol, 2450 Gewichtsteilen Isononyien (Kp, 130-145°) und 1 Gewichts~
teil Zinknaphthenat wird .unter Rickfluss allmzhlich erhitzt,bis bei-

. etwa 130-135° eine deutliche Chlorwasserstoffentw1ckluvg beglnnt An-
schliessend wird inmerhalb 6-7 Stunden langsam auf 140-155° angeheizt
und diese Temperatur 3 Stunden beibehzlten. Das Reaktionsgemisch wird
dann durch fraktionierte Destillation von unverdnderiem Isononylen be-
freit. Aus dem anfallcnden fliissigen Riickstand lassen sich durch Destii
tion unter vermindertem Druck (Kp. 1/125-250°) 1200 Gewichtsteile eines
kleren, 6ligen Kondensationsproduktes gewinnen. Es zeigt folgende Kon-

. stanten:

Siurezahl: | 0,2 Jodzahl: 63
Verseifungszahl: 1.8 Chlorgehult: 0,12%

O 70¢E
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Als: Uestillationsriickstand verbleiben 87 Gehlchtstelle eines har21gen o
7Hebenproduktes vom Erwelchungspunkt 96°

jBelsplel 2. . 203 Gew1chtstelle des be1 aer bhlormethyllerung von Sol-.
Qventnaphtha erh#ltlichen Gemisches, der: isomeren uuLL-Dlohlortetramethyl-
~benzole werden mit 1008 Gew1chtste11en Isononylen (Kp. 150—1450) -und j
0,05 Gewichtseilen Zlnknaphthenat unter Rickfluss allmzhlich erhitzt. Bei
~etwa 130—1"5O setzt die Chlorwasserstoifentw1cklung ein., Hlerduf wird inner
halb 5-6 Stunden auf 155 160°»angehe1zt und -diese . Temperatur etwa 4 Stun-
den bis zur'Beendlgung der- Chlorwasserotoffentw1ckluno beibehalten. Das an-
fallende flass1ge Reakt10nsgem1sch wird durch ﬁestlllatlon unter . bermln—*,
dertem Druck von unverandertem Ausoangsmatezlul befreit. Aus dem anfallen-
den Ruckstand 1xsst sich durcn bestlllatléh ein kKlares, 6liges ‘Kondensa~
tlonsprodukte gewinnen (293’Gew1chtste11e vom Kp. 1 /175~ 300°,1leicht -
1os11ch in- Lelnol und Lackbenmn)o Bs zelgt folgende‘Konstanten°

SGurezahlo’ - Jodzahl: 60

_ L . 0,8 -
_gj' Ll Verselfungszahl° a %95 : Chlorgehalt 0, 1%
‘Beiéﬁiél 5 Werden,ln dem Be]splel ? 205 Gew1chtstelle des Gemlsches-

vder,_,, lechlortetramethylbenzolo in Gegenwarf von nur 126 Gew1chtste11en
IcononJlen umgesetzt9 so erh#lt man nach entsprechender Autarbeitung 233
14G8W10htstelle eines klaren, in Lelnol und Lacxbenz1n losllchen Hartharzes,

_vdas folgende Konstanten zelguoo__ S R ~
" ssurezahl: | 0,5 . . Jodzahl: 95~
Verselfungszahl° 3 - Chlorgeh&lt: 0,1%

Erwelchungsnankt° 1220

Beisoiel, 4, Eine Mlschung von 115 Gew1chtste11en eines durch Chlor-
‘methylierung von Naphthalln mit Formaldehydlosung und Chlorwasserstoff in
- an sich bekamnter Weise hergesbellten Mopochlormetthnaohthallns, 202 Ge-
wichtsteilen Isodoaeoylen (Kp.. 180—4050) und 0,05 Gewichtsteilen Zlnknaph—
thenat wird am Rickflusskithler unter Rithren erhitzt. Bei 145° setzt eine -
lebhzfte Chlorwasserstoffentwicklung ein, welche nach zweistiindiger Ver-
suchsdauer, wihrend der die Temperztur auf 195-200° gesteigert wird, been-
det ist. Das anfallende fliissige Reakiionsprodukt enthilt geringe Teile
eines unloslichen Nebenproduktes, das durch Filtrieren entfernt wird. Aus
den anfallenden Filtraten lisst sich nach Entfernung der leichter fliichti-
gen Bestandteile cin klares, braunstichiges Weichhursz 5ew1nnen (123 -Gewichf
tcile). Es zeigl folgende Kennzahlen: ‘

Saurezehl: - - 0,8 Jodzahl: 83
Vex%aliun"s’dnl o ;4.0 Chlorgenalts 0,1%
Vickositit bei 90 ‘BY .




_4__

203 Gewichtsteile des ‘bei- der Chlormethyllerung von

Belsplel 5,
*L—chhlor-y

Solventnaphtha erhaltllchen uemlsches der 1someren\»
‘tetramethylbenzole werden im Gemlcch mit 170 Gew1chtstellen Iso-=
dodecylen .(Kp. 175- 210°7 Wnd 0,05 Gewichtsteilen Zlnknaphuhenat
langsam unter Rickfluss erhltzt bis bei 180O die. Chlorv sserstoil*
abspaltung einsetzt. Hierauf w1rd anstelgend innerhalb 2#2!— 3.
Stunden auf 230° -angeheizt. Nach Beendigung - der Cﬁlorwasserstof1~
entw1ck1ung wird das anfzllende Peaktlonsgemlsch durch Destlllatlon
unter vermlndertem Druck von.unverdndértem” Auogungsmuterlal (1n
-der Hauptsache Isododecylen) befreit. Der erhaltene Ruckstand :
(244 ‘Gewichtsteile) ist ein- klares, gelbllch braunes: Harz9 das in
‘Leintl und Lackbenzin lvslich ist. " Es zeigt folgende. Konstanten°
L ‘ Saurezah1°". 0. . Jodzah1° 126 R
Verseifungszzhls: O R Chlorgehalt:'- unter10,5%
Erweichungspunkts 60O - "'“ , . e
Belaglcl 6. Wird in' Belsplel 5 unter Zusatz, von lO Gew1chtstellen
Malexnsaureanhydrla gearbeltet, s0 erhalt.man 264 Gew1chtstelle elnea
klaren_ Harzes mit folgenden ‘Konstenten: : o
‘Siurezshls - - 11,6 L 'Jodzahl:»“ 89
 Verseifungszahls 24+4 T Chlorgghaltgf- unter 0,5%
Erwelchungsnunkt 2680 o e ' o o

Beispiel. 7. Eine ‘Mischung aus 500 Gew1chtste11en Isododec;len

_(Kp. 180~ 210°) und+486 Gew1chtstellen einer Mischung eines durch
Chlormethyllerung von Solventnaohtha‘mlt Formalln . " und Salz-
sdure in &n sich bekannter- Weise hergestellten Gemisches von 280 Gg--
wichtsteilen Dlmethjlbenzylchlorld (Isomerengemlsch) und 241 Gew1cntb
teilen .,.." -chhlortetramethbeenzol (Isomerengemlsch) wird am Riick—~
flusskiihler unter Rihren erhitzt. Bei 180° setzt eine lebhafte Chlor-
masserstOIfentwlcklung ein, die nzch 14-15stiindiger Versuchsdauer,.
wihrend der die Temperatur allmihlich auf 210~ 220° gesteigert wird,
beendigt ist. Durch Destillation unter vermindertem Druck werden
leichter fliichtige Bestandteile des Reaktionsgutes entfernt, wobei
640 Gewichtsteile eines klaren, ziithen Harzes zurﬁckbleibeh. Das Harz
ist in Lackbenzin, Leindl und aromatischen Kohlenwasserstoifen. lelcht

18slich und zeigt folgende Kennzahlen:
Siurezahl: 0,7 Jodzahl: 108
Verseifungszahl: 10-11 Vigkositit bei 100°: 12 E°
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-Patentansprucheg

Verfahren ZUur- dersfellung von Konuensatlonsorodukten, aadurch
gekennzelchnet dass man Aralkvlhalogenlde mit ungesattlgten allpha-
tischen Kohlenwassersto fen oder gesittigten allphatlschen Kohlen-
vwasserstoffen\—dle unter den Rea“tlonsbedlngungen in ungessttigte -

‘Kohlenwassersto fe qbergehen9 vorzugswelse in Gegenwart eines. Konden—
, satyonsmlttels erhltzt o ,,_} L ’

2; Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzelchnet dass ‘man bel

gungen darln ibergehendes Verblnduncen mltverwendet





