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. Betrifft: Herstellung néchstviscoser Rilokstandstle aus .
o vorgg;einigtem'c:ackbqnzin durch Reihensynthegen.

Am 16. September ds. Jrs. berichteten wir iiber das Ergebnis
unserer Versuche, aus Crackbengin in der Einselsynthese, also
mit AlCl, als Katalysator, obne Zugabe von ZoniaE%BI, h3chst-
-viaoose.ale zu gewinnen. Da hier der frische Katalysator in
"der Form h&chaterrWirksamkeit'angawendet wird, 1Bt sich aus
‘diesen Einzelversuchen die.grundnatzliche*rtage beantworten,
welche Viscositét ﬂberhaupt;durch‘die‘Polynerisation von nor-
,malam;craékbenzin»mittele'Aluniniumchlorid bestenfalls er-
gielt wesden kann. ¥ir erhielten ausgeinen.nenzin;;Siedelago,
51 - 2207, V50 = 37 -~ 38°E; ein solches 01 liefert etwa 90 %
._Brightatock.vbn-V5o = 50°8. S R

‘1m unmittelberen AnschluB an diese Reobachtungen und in An-
ntiherung an die Betriebserfordernisse peschéftigen wir uns.
nunmehr mit der Frags, wie weit diese optimale Viscositiit
der n-{le absinkt, wenn das erhsltene Kontakill in Porm 1En-
gerer Synthesereihen immer wieder mit eingesetzt wird, oder L
anders ausgedrilckt solche ?olymerisationnbedingungon gu suchen,
: unter.genon-in,der nenersynthese eina-Viacoaitat'von’v5o;& oo
ca., 38° erhalten wird. Wie sich in den Jersuchen herasudstellte,
'eind,furfdiena_Feststellung einige Synthesen unsureichend; man:
.mu8 mindestens sechs nacheinander durchfithren. Im vorliegenden
Bericht sind im Ganzen 179 Synthesen ausgevertet. - o

;AlarAusgangamaterial.fﬁr die Versnole der Anlage 1 dienten .
. ‘gwei sus dem Jlbetrieb besogene Orackbensine, deren Eigen-
- sghaften auf 3. 1 und 2.daa'oben'herangcsogonbn~Boriohto.

- vom 16.9.1943 im Einselnen~aufgefﬂhrt-sinq.‘rﬂr'dio weiteren
Reihen (Anlage 2 - T) wurde ein gnderes Bengin (lel,vwr-f. X
wandt, des nur wenige, unter 100 piedende kurskettige Anteile,

‘also offenbar kein Kihlhensin enthiilt. Die Hasuptdaten sind:

, SR orackbemsin I Il _III_
- sp-zebl . . 0% . 6%  66%
Englerdest. 5 % =~ o - 69° B s A 105°
5% 213°  222° 230°

w  giedekennsiffer 151,6  168,3  180,9

© OB-gahl R Y S L



Nars

-2~

- Die analytische Priifung ergadb also in allen drei Féllen das
- Vorhandensein von. alkoholischen Bostandtcilen;'Diane~reltg ‘
‘ otellung_ﬂborrathte;'waran'wir doch bisher dor.Au:fa-nnng,

daB'die.Anwoqcnhbit dorartiger*Bsistoftq‘lodigliohffﬂr,dio,
Kreislaufbensine churakteristisch sei, : . SRR

In Anlehnung an-die<voraurgogangonon,Einsolvorluoho wmit

=A1013‘wurden die Crackbenzine I - III Btets vorher mit

~ Ratronkalk und Tonsil kalt gereinigt. . N
Wie aus den_naohrolgendon.Erfcbniasenhervorgegt, exrschlof
. 8ioh der Bereich der h¥chstv scosen n-{le (200° Dampf, - o

5 mm Hg) erst dann, als wir die AlCly-Gaben -tark’qteigartong
und von vorneherein erhebliche Menge gebrauchten Kontaks-
~ 8les vorlegten, .| _ Lo e R )

I.

Einige Versuohe mit Uraokbensin und 1T
) VR T
(Anlage 1)

Die ersten drei Relhen vurden mit 3 % AlCl3 je 100 Bensin,
zur Hauptsache bei 15%¢, gefahren und gegen Sohlu8 der Pely-
merisation melr oder weniger in der Tempcraturfgodtcigort.:’
Der Vergleich zeigt, wie ein asthirkeres Frwirmen die Aus-
beute an,n-dl.begﬁnatigt; dagegen. dex Viecositﬁt.bchadetg

Reibe 1 ﬁeihe'g. Reihe 3

o bie 187 bip 5%  pig 95°
- Ausbeute | (47,1 % 54,4 % 55,1 % B
CoVsg 24,-°  22,.° 18;6‘ o

 Hostolefine 19,6 %  9,5% = 5,6%

Offenbar gentigt dar%xatalyqatoreinaatz noch night, denn in
der Reihg 2 gum Beisp191 gehtvd1o‘Y 0 von,34,3'_(synth¢nou§;
??fzgc,Q E gurick, in dor'Roihe»3_vgn:33.3f (aynthahe;l) aw,v
Steigert man die 4l(¢1 -Nenge suf 3,2 « yna legt bereits bei:
- der Synthese I 50 T,;antaktvl /'100;3:.'vor,~a0'wirkon sich
~digse beiden Ma@nahmen noch nicht anf die Visccsitit des
n-Oles aus: Vgq bleibt auf 21,5°. Was die Ausbeute betriff,
80 muB sie al® sebr gut beseichnet werden, denn sie betrigt
bei Reihe 3 durchsobnittlich 83 %, bei 4'durohlohnittliehJ"

82 % dor eingesetzten 0lefine.

e o] . L o :
Das Arbeiten bei 0° fuhrt trots vorgelegten Kontakttles und
3,2‘%'A1013'zq,e;nor‘unuulangliobeg-Auabeute von nur 47,3 &£.
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,Syatoﬁafﬁnchs Reihen mit Steigcrungfdou
_':A1013-Eiﬁaatzen‘und'der.Kbntaktblvorlg‘o¢'
. (mlage2-T)

~ Allen Versuchen liegt das sohwach vorgereini te, an kurgen
Ketten arme Crackbensin III su Grunde. In je ox Heihe wurde
~ bereits bel der I. Synthese ein konstantes tum vyon ge-.:
~ brauchton Kontakttl in HShe von mindeptens 10 % vorgelegt. i
’gb:r die mit 2,5-74,~ % A1013/100 Bensin angesstzten Reihen
- 18% zZw sagen: . . ¥ BT R

2,5 % A1Cly, Kontaktdlvorlage = 10 bis_ 100 %,
Temperatur”15°, damn anwteigend bis 80", | | .

" Vergleicht man die vier mit verschiedenem Xontaktéleinsats, -
*-Jeweils;otwa,siqben»Synthoqon'unraaaendon'Yb:puchsreihon;qsc
ergibt sich hinsichtlioh Anfall und Z&higkeit des n-0les

folgendes interessante Bild: R : T

~ Konstante Xa:itakttilaepge —-?10 $ g;ﬁ 0% 192_@1
~ n-0l-Ausbeute = 5Ty % 57,9% 58,7 % "‘5959*51
OtV M3 aTe® 17,8 22,30
" d.h, je mebr sioh die beiden Reaktionskomponsnten, die Bensin-
und - die Katalysatorschiocht, in ihrer Menge angleichen, wmso :
gunetiger gestulien eich Lusbeute und Vigoositht des n-Sles.

dnlege 3. oo T e .

3 % alcls, Kontaktdlvorlege = 10 bis 40 % Tampdratnr_ﬂ5°,§u
- damm 809, - - . o I
Auch hier gibt die hiichste Kontaktdlmenge dis besten Wertej

durch die Vermshrung des AlQl —Einaatlai;qrhyht;qich’b;.tlnv‘
~ falls dig n-Jl-Ausbeute auf 59,6 ¢ doasqn_v:égant_24._A. 3
- Dieme 2Hhigkeitsstufe entspricht einenlacha;=_von'ptws 65,- %
50°igem Brightstoek, -~ T T DT TR
| o R | R T Y I

vanla§9'4§

‘3.5 AlC1y, Kontakt®lvorlage = 10 bie 100 & |
Der Tinfluf der Ketalysatormenge hebt sich in diesen Reihen

‘besonders kriiftig heraus: o o g

‘Temperatur - 5557 5-55° 5 .-58° 15.- 50°
0L vy 22,8 26,3° 31,20 32,6
- Brightstook/100 Br. 355 39,7 45,  4T,4

e
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Wir haben damit die Viscoeititsgrenze Vso = 30%8 Uberschritz -

- ten; bei 100 Gew, % Kbntaktvlvorlgge wi g'ein,n-bl on 32,6°E
gewonnen, das gu etwa 80 % aus 50"1gem Brightstock besteht. :
Je nach der eingesetzten Katalysatormenge liefern 100 Gew.Teile
. Crackbenzin 35,5 bie 47,4 Gew.Teile des eben erwihnten Bright-

stoeks, . - S T .

Amleges: -
3,5 % Al01y, XontaktBlvorlage = 10 bis 40 f. R S
‘Die Aufreohterhaltung:niedriger_Syntheéetemperaturan;widu5°§}
- oder 159 errordert"eine-grUndliohe;Kﬂhlung und danitjboqen@drog
betriebliohe_MaBnahmono‘Wir»haban deswegen versuoht, die An-
fangstemperatur auf 20 C 'zu verlegen und das Po&ymeriqationq-,;
- -@emisch ‘innerhalb 10 5tunden gleichmiBig bia 60" aufzuheisen.
~Trotz 3,5 % AlCly £H#11t jedoch die Viscositit wieder in den
Berelich von 22 -"24 zuraok. L o S -

Anlage 6: _ N - C Lo .
Aahrt men gu der an asich nlsdrigen Temperatur von +15°C su-
rick und arbeitet gegen Schlu8 der Synthese ait 509, so er-
reicht man mit dem allerdin%a erheblichen Xinsats von 4 %
AlC13/100 Bengzin = 6 A1013/A00 Olefine folgende Hchstwerte;

Eontektslvorlage - __ gg;%f‘-!.49-¢ 100 % 200 £
n81 Vg, o 30,7 34,3 37,9 38,
 Brightstookgehalt % 78 84 89,4 89,5

duhe bel 4 % ALCly, 100 % Kontaktdlvorlage, 12 5td. 15°. s
'gann 2 Sbde 507 erhilt man aus 100 Benzin ii o aler Ausbeute
56,7 % eines rund 38 grads en n-yles bezw. aus 100 Penkin
Tund SO*TQIIQ,BEGr'Bri»Efs%oeﬁffkinémﬁbifere Steigerung der

- KontaktBlmenge von 103 auf T30, % ist ohne uffekt. S8ie wiirde
-nur den Nutzraum dew Apparatur-weitarFeinengen.' o o

Zu beachten 1st, da8 gemd8 Anlage 6 die in gegenliufiger
BéWegnng,zur’Kontaktalneubildung,qtehendo n-0Jlausbeute nur
langaam mit stsigendem Kontakti zurlickgeht; gleiohseitig
nimmt die Vgq von 30,7 bis 38,7 gzu; c-'worden'aua.1oa-z.‘

Benzin steigende Mengen BrightatOck,erhalton; e o
| . EontaktUlvorlage = 25 % 40 % 1008
"B:ightptpok/TOO'Bonain'f5.3 47,3 50,6

s ist somit erwiesen, 4aB die Polymerisationsvorglnge mit
100 4 Kontekt5] ‘am weitesten vergotrieben werden. Ob dieser
Tffekt auf den hohen-Vertailungsgrad, dsn da3 eingedbrachte
AlCly erféhrt, szurlickaufiihren ist, oder ob hierbei die kataly-
~tische Xraft der groBen Kontakillmenge gusiitzlich wirkt, 168¢
8ich schwer entecheiden., L - -

,Ahiagé'lz

Mit Riloksicht auf die Bedeutung dleser abschlieBenden, 12 Syn-
- thesen unfassenden Reihe Ko, 3595158/28-39 heben wir sie im

- Einselnen hier aufgefilhrt. Die Neubildung des Kontaktlles be-

 trégt im Mittel 10,71ﬁ/1oovBon;in, liegt alao hooh.yDio_nieairq;

'-' 5 - .
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7Sohwetol—Phbaphoraaurezahl-von 247 % beweist, da8 bei jeiden
?owahlten Bedingungen 4 % Al01, 12 gta. 15%, 2 sta, s0° =
oo“$~xbntakt61‘oin'weitgehendgr Umaata'sohrﬁwbhl.nagéich ist,
Dio]Visoositat‘schwanktfundgerreicht'Betr&ge'bil 43,~"B.

Zuqamméhfahéﬁng
Aus sahireichen Synthesereihen, in denen der AlG;_QEiadat;;q
das vorgelsegte Eontaktsl und‘diu;Tauppratur-variiggt'ynrd.gii,
ergaben sich‘als_optimale~Badingungon. borcgen auf 100 Orack-

4 % 43013, 100 £ Fontaktblvoriags, 12 std. 15°, 2 mua,500,

Die dargestellten n-fle meigten im Mittel Vo, = 3a,f9,-a1-p;
die gleiche Viscoeitlit, die gem#B Borioht v m 1639;1943fdii_
Einzelaynthesa;mit‘Fﬁisohalumininmohlorid ergebonfhatte;'
Dieser fiberraschends *ffokt wurds weitgehand'duroh*unaare-’
MaBnahme,erreicht,'das-gabrauchtaerntaktﬁl in ¥engen wvon
100 %/100 Benszin immec wisder in aia:ﬁlaynthaaa'einzn@eﬁzon.




Synthoaereihen mit kalt vorbohandeltem craokbonsin.
Einflus der Temporatur auf die Viseositat. e

-‘Dao craekbenain wurde kalt mit Hatronkalk und Tonail vnrxnroinigtj,

= Rr.v200575 1,
Banzin II = Nr, 200575 2, Lioforung, sxz - 16&,3, olerinn -

2, 3 wurdan triach, ehno Kbntaktﬂl, mit 31613 boxoﬁﬂﬁlm

Bomain I

,Die Reihen 1

-,\

Liefarung

151 6, Ol‘fiﬂ‘

3417

Temperatur —

15. 69

15;’ 55.9§°

‘:1h4q,,

| Bensintyp -
A1013/100 B7

| Kontektdl % |
| vorgelegt |

Tempers tur

Zahl der auagéwer -
| teten Synthesen

| Rontaktyi sebild.-ﬁ
'°Bo.tolefinn #

| vek. 11 A%'_.

|azta. 200%.
N Ausbeute %

5 os

B B

V50

0—>50

l12 b 15°|

 4’2'Jﬂ
A 19;q ‘

" »3.3 ‘

| .4711'

11

'o;4>50"'

1oh 15°
2 h 65°

252

:&g?sf::;;
R
"i22;4 .

T

0->80 |

8n15°
2n 65°

2'3 i 3 

:55;i

153

32

atetﬂ 50
24 h 15°
“2n ss°

o 2 9s° 1,,,,f¢,,,:a,,

“';ijQfﬁ R

29-4950
24 n o“

| e
12,5




Synthaaeraihcn mit 2,5 ¢ A1013

und 10 bis 100 f Khntaktﬂlvorlago |

Orackbonzin INI mit Natronkalk und monsil kalt vorgor.iniqt.

SKZ = 180,9, Olefiue = 66 ﬁ. ut. unglerdestillation 8icden 5 Vbx’ikﬁ

e 105“. 95 % bis 230°,

Kontaktalvorlageam_ey | 10 “’»' 25 % | ‘g ’

Versuohsgruppo

Hnmmer

B it ca il TR SRR IEe . Vveer s o anh b ar

13595/1
© - 13

’3555/2
13- 16

3595/3»£7~9}7””;f;
13.15 151;if?f;‘*~ﬁm

»ynthesabedinpungen
A1013/100 BZ

"~  zuﬁaben

Temperatur :

2,5

| einmal

auf
8 h15°
2 h 8y

| ~T2;5f5-"‘
| auf

einmal |

8'h 15°]
2 n 80°)

2.5
e auf

'einmal ?  .
8h 15“,

“2 h ag° f3t 

§lptheaaogggnnia

yKontaLtbl gebildet %
P-zaal/100 Restbz.,

. Vak-Destillat 150-200

‘1 ,7n~51 Ausbeute %

|es

10
| s

BRIAY

5,5

2,3

5= |
13,2

Y T

,;4!3f,€3; o

57;95:?.fi; f?
e

-01 enthalt 50 o
{Frightatock %

‘Brightstook je 100 BZ

49,5
..:?a?‘-

B TV S RAPLA PO NN

v 29,5 f

_s&,-

| 29,6




- Synthesereihen mit 3 ﬂ A1013
und 10 bis 40 # Kbntaktﬁlverlago.

]créokbenzin.III gemaB Anlage 2

esen 1 o

Kbntaktdlvo 1age -—~—£x

”. 1Q:;4

' Vorsuchsq"upne |

Bummer e

| ssesr
3-7

35972

E;z%;!ébfg;if

T Vo oW ey

‘ “_Igyaeaebedingnngen .
A1013/1no 3.V a
" .zngeben ‘

Pemperatur

R L TR ERE e

. ~yntheseepgebni- |
-’Konta¢tdl gabildat %
S¥-2541/100 Restbz,

_”Vak.ﬂeetili{,150;29°§i§f'

lvneﬁilﬁpsbenta 'ﬁ

» " Vgo _E

.‘» 3’_~x- 3
| a2 o0} an

Bngd |
2nas0® |

[

67

1,7

58,3

S 21,9

: R

n«ﬁl rnthﬂlt 50 Blightsﬁ.
Brig?tstuck je 100 BZ

—oamtrga s G e . B T rr e Sy

ﬂf59,5:' j
34,7

T R Y P PP R

?'_36i5. ;

59,6
T

e L ST VIR e GBI

65)“
38,7




6LLE
Anlége 4

L ,ynthesereihen mlt 3 Dk AlCl3
Temperatur 5 - 55 C, 10 -.10’ % Kontaktdlvorlage

 Greckbensin T11 o

SR | R o ) B
Kbntaktolvorlage ~w~¢-'- ! 10 % . ? 25 % 40 % 1‘“ 100 4

RO X . % . PR v ] R e i

Versuchsgruppe L 359)/1 g j 3595/2 " 3595/3 o 3616
. Nunmer g ?o 20 -‘23.a 20 - 24 2 -7

g

'_lélgjhésebedinguﬂgen;:_ A o - | _ |

f A1C13/100 B2 o  ;3;5:- o 3,5  - *3,5¥ .‘ﬂé”_3;5'.
:é'c  ": 4ugeben o - <§ 6%3£31 | éigiél 5§  eigial v.§ f§iEia1

| Temperaturﬁ, - o »_ﬁjé 2:Std.: je 2 g ; je 2 qtd 12 std, 15°
DR  lss és,[- 5,15, 25, ] ),15,25, j 2 sta. 50¢
3545, 1h 35,4511 35,451
| -55 c- ih_55°C'A-j‘ 55 c_. 

X thesee:gebnie

 Kontakt61 gebllaet T T,- 9,2 Lo,5
' oP—Zahl/1OO Restbz.'~ 5, 4 - 35‘-4,3 . '-?x,3o6.'.'ff 4,77

~ Vak.Destill. 1so_aoo % ,,7 _-'§u; 1,5 1;5:,  é _'1’4'
n-G1 Ausbeute % 5T %85 57,3 ! ose
- Vso o OEi'-‘:"i'ézfs;ti':f 63 3= 36

n—Ol enthﬁlt 50° Brightst. 61,4 68,- 78,5 81,2

 Brightetock de 100 B 85,5 39,7 w5



' synthesereihen mit 3,5 % AlCly,

‘Pemperatur 20 - 60°, 10 - 40 % Eontakt¥lvorlage.

!
|

 Craokben£1n 111

;Kontaktﬁlﬁo

_rlagé:-~#ﬂ%>~_ _<

25 %

1 '40-$ ,

mr—; ~

o by

% ‘VeraudhagrﬁppeiT

- Nummer

3595/2

3595/3

ﬂ '§Xnthesebedingungen£ E ;
L A1013/1ob Bg.
| ,”_.%zugebén_'-

' Temperatur

. §yhthéseérgebn183,f

 Rontaktbl gebildet
$P-2ahl/100 Restbz..

© Vak.Destill. 150-200° % |
| o

. -n_ﬁi.Aueheutef

" 0

IQ%

Vg = B

S3,5
auf

einmel -
je 2 std.

1 50, 60°

|20, 30, 40,

25 - 29

IR 3'54 

suf

~ einmal

20,30, 40,

|21 - 29, 31

auf |

| einmal
e 2 std.

20,30,40 |

57,6

[p BT X e Bai

PRURUVINRY PN

6,1

5,2
1’7 ~

:1{8'!;
58,7,

21,8

1.3
. '4’..

1,9

58,6

,,2‘,-v} 

| n-81 enthéilt 50° Brightst.

| Brightstock je 100 Bz.

b Ly Leu b e e Aty B b A

Furte

: 35;5_,1'

IR f S RS ST TR e

s sy N e

34,6

37,2




 Synthesereihen mit 4 % Al01y,

und 25 - 200 % Kbntakt&lvorlage.'_v

’AuSgangamatéfial~war¢Cradkbenzin'III (Vgl.;Aniage.é),

M N LA R AT T

.,:xontaktalvoriage'—++—;;f'

V-25:$

IR

__)(190 .

2§6f¥3?7’

Versuchsgruppe G

Eumnér

3595/2
32 - 35

| 35983 |
135,37 - 40

3595/%.
zé -3

PORITOGTIC T

. 2»;‘7. ;

e

'uynthesebedingungpnx.
A1013/100 Bz.
on zugoben 1

Temporatur

! Syntheseergebnia:
Kontaktsl gebildet %

Vak, Deatill 150-2oo° %
n-01 Aulbgutolhﬁ. |
P o

" V5o E

f

I»oinnal

° 12n 15°
° 2n 50_

auf -

| einmal -

12 h 1s°
2 h so

aug
oinnal-t_
12n 159
- 2.n 50°

"SP—zah1\< 100 Routbs. o

| 85

1,4
1,8
56,3

34,3

T

56,7 |
RULES

TANENSAL

512"..v

38y~

n-U1 enthklt 50° Brightes.
Brightstock je 100 Bs.

!

84y
47,3

_».89;§ﬁ
- 50.';‘.

S buensh the el bl s

1 .
BNV PARTANAN A 1o AFE W83 A LR Eon a4 Yt b

X EFinselneiten vgl. Anlage 7

Jese |



nlege 7
6777

| Aﬁlauf;déf.dptimalén’Synthaaeroihé’
100 % Kontakt8l, 4 % AlCl,, 12 Std. 15°, 2 std. 50°

. Fr.3595%a / 28 -39 -

vgl. Anlage 6

........ arepa

¥ | Kontaktsl |, oa [VaX.Dest.] n-01 |n-b1
,v°?’“°hajur'~gebildet' SP-%ahl *

150-200° | Ausbeute | Vsg |
T R TR TR T f“%%g%**
" f35951q/2a1'} 9,5 1,6  " 58;3-A~’f37.7';
|29 s 1,6 | 55,3 | 40,6 |
30 ;-413,5'  | 56,2 | 41, |
'_31{¢   1255'f | 1,4 fA.’YSS;Z : »43;—"
32 11,6 T  54,5‘”“;38,1'g
3 18,2 | 0,9 | 51,1 .;39;6; |
4_:34   , 7;3» ‘ 2 '~154 _'» _59,6l  "40,8‘
R A P LT |56 384 |
36 | e 6 | e2 | n |
| S8t | 364
ne | e |2 |

w W AW oe NN
-
w
-3

LY

-

AL -
—d

-

-3

1
-

o
!

B | 56
39 | 1

- - :

K IR I S
-h

-

e

Rl
558 |3 |

Mittel - f;10,7 '

| 12 synthesen | 56,7 | 319

H N
-
~
b
-
o




