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RUHRCHEMIE AKTINNGESELLSCHAFT oberhausen~Holten, 15. Mai 1944,
R 714

Verfahren zur Herstellung von Harzen

Es wurde erkannt, daf durch Dinwirkung von Kohlenoxyd--
und Jasserstoff-Gemischen auf Cyclopentadiene bei erhdhten Tempe-
raturen und hohen Drucken Harze erhalten werden, Zur weiteren
Hartung und Verbesserung ihrer physikalischen Bigenschaften kdnnen
diese den in der Herstellung von Harzen allgemein i{iblichen MafB-
nahmen der Veresterung, insbesondere der Benzoylieruag, unter-
worfen werden. Die &inwirkung der Kohlenoxyd- und Wasserstoff-
Gemische erfolgt am zweckmiBigsten bei Temperaturen und Drucken
in der GrOBenordnurg von 125° und 150 atii,

Zur Herstellung von Harzen aus Cyclopentadien ist es
gleichgiltiy, ob die Einwirkung von Kohlenoxyd- und Wasserstoff-
Gemischen, insbesondere von Wassergas, auf die monomere odsr dime-
re Verbindung erfolgt, da bekanntermalen das technische Dicyclo-
Pentadien durch langsume Destillation in das Monomere i{ibergefiihrt
wird und somit in jedem Falle eine Vassergaseinwirkung auf die
monomere Verbindung erfolgh. Harze entistehen in gleicher Yeige
durch Einwirkung von Kohlenoxyd- und Vasserstoff=Genischen auf
Derivate von Cyclopentadien »
wie auch Verbindungen, die den Cyclopentadien-Rijg enthal ten,
wie z.B., Inden,

Die Brfindung sei durch das nachstehende Ausfiihrungs-
beispiel erlidutert.

Ausfiihrungsbeispiel

Technisches Dicyolopentadien wird durch langseme Destile
lation {iber eine hohe Kolonne in das Monomere ibergefiihrt (Kp 410)
Durch mehrtigiges Stehen wird aus dem Monomeren das C¢~Dimere ge-
bildet. Es wird aus einem Wasserbad destilliert, wobei man die
Fraktion um 68°/12 mm auffingt. Das Produkt ist bei Zimmertempe-
ratur kampferartig.

820 cem (= 792 g = 6 Mol) werden mit einer Anreibung

von 32 g Co als Co-Th-Mg-Kgr-Kontakt (100 Co, 10 Mg, 5 Th, 200
Kieselgur) mit 500 ccm Pentan in einem Autoklaven mit Wassergas
-2~



e 7813

bei 150 atii ung 125° zur Realtion gebracht, Insgesaut werden dabei
455 m1 Ylassergas aufygenomien, Nach dem Erkelten wiee dag fagta,
schwarza Produkt erschipfand mit Aceton extrahisrt, Nach griind~
lichem Abtreiben dosg Losungsmittels erhilt man 900 g eines harten,
schwzchbraunen Har-es, das ‘folgende Daten zeighs

CO-zahl = &9
OH-Zahl . 8]
- fiz, o 57
A = 123
Irveichungspunkt = 90 - 100°

Als Kontakte fiir die Harzherstellung kénnen allgemein
Latalysatoren verwandt werden, die eine anlagerung von Kohlenoxyd
und Yasserstofi an ungreittighe Verbindungen vermitteln, An Stelle
des verwandten gontakts konnen Co-Fontakte nit anderen Zusitzen
bzw. von anderer Zusammcnsetzung sowie Fe-Kontakte benutzt werden.,
Ale Zusitze haben sich in besonderen Mangan, tluminium, Thorium
oder Magnesium bewdhet, Als Kontaite konnan auch Carbonylverbindun-
gen von Eisen und Kobalt ip stéchiometrischer oder katalytischer
Mengo benutzt werden. Die Ungetzungstemeraturen liegen bel Kobalt-
tontokten in der GréRznordnung von 1250; wihrend die bei Eisen~

kontakben verwandten Tenperaturen in der Grdfenordnung von etwa
180° liegan,

Durch dic in dev Harzindustrie allgemein angewandte
Veresterung kann a2y Jrweichungspunkt noch betrichtlich heraiuf-
ges2tnt weeden. SMurde 5.B. das erhaltenc Harg mit Benzoylehlorig
nehendelt, so zeigte dus gewonnene >rodukt einen um rund 35°
héhersn drweichungsounkt,

Patentansnruch

Verfahren zur Herstellung von Harzen, dadur o h
Ee¢iennszeichnpet » da8 Cyclopentadicne bei erhﬁhten
Temveraturen ung nohen Drucken in der GréBenordnung von 1250 bz,
150 atii dap #lrvirkung von Kohlenoxyd- ung ﬁasserstoff—Gemischen,

insbesoadere von Wassergas, unterworfen werden.
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RUHRCHEMIE AKTISNGESELLSCHAFRT Oberhausen-Holten, 1>. Mai 1944
Pat.Abt. F5/Su.
R 714

Verfahren zur Herstellung von Harzen

Es wurde erkannt, daf durch binwirkung von Kohlenoxyd-
und Jasserstoff-Gemischen auf Cyclopentadiene bel erhdhten Tempe-
raturen und hohen Drucken Harze erhalten werden. Zur weiteren
Hartung und Verbesserung ihrer physikalischen Bigenschaften kdnnen
diese den in der Herstellung von Harzen allgemein #blichen MaB-
nahmen der Veresterung, insbesondere der Benzoylierung, unter-
worfen werden. Die dinwirkung der Kohlenoxyd- und Wasserstoff-
Gemische erfolgt am zweckméBigsten bei Temperaturen und Drucken
in der GroBenordnurg von 1250 und 150 atii,

Zur Herstellung von Harzen aus Cyclopentadien ist es
gleichgiiltiy, ob die Einwirkung von Kohlenoxyd- und Wasserstoff-
Gemischen, insbesondere von Wassergas, auf die monomere oder dime--
re Verbindung erfolgt, da bekanntermaflen das technische Dicyclo-
pentadien durch langsame Destillation in das Monomere iibergefithrt
wird und somit in jedem Falle eine Vassergaseinwirkung auf die
monomere Verbindung erfolgt. Harze entstehen in glejicher Yeise
durch Einwirkung von Kohlenoxyd- und #asserstoff=Genlschen auf
Derivate von Cyclopentadien
wie auch Verbindungen; die den Cyclopentadien—Riﬁg enthalﬁen,
wie z.B. Inden,

Die Brfindung sei durch das nachstehende Ausfithrungs-
beispiel erliutert.

Ausfiihrungsbeispiel

Technisches Dicyclopentadien wird durch langsame Destil-
lation {iber eine hohe Kolonne in das Monomere ubergefuhrt (Kp 410)
Durch mehrtigiges Stehen wird aus dem Monomeren das Cc~Dimere ge-
bildet. Es wird aus einem Wasserbad destilliert, wobei man die
Fraktion um 68°/12 mm auffingt. Das Produkt ist bei Zimmertempe-
ratur kampferartig. |

820 cem (= 792 g = 6 Mol) werden mit einer Anreibung

von 32 g Co als Co-Th-~Mg-Kgr-Kontakt (100 Co, 10 Mg, 5 Th, 200
Kieselgur) mit 500 cem Pentan in einem Autoklaven mit Wassergas
-2 =
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bei 150 atii und 1250 zur Realktion gebracht. Insgesant werden dabei
455 N1 Viassergas aufgenomien. Nach dem Erkelten wird das faste,
schwarza Produkt erschépfznd mit Aceton extrahiert. Nach grind-
1ichem Abtreiben des Losungsmittels erhdlt man 90 g eines harten,
schwochbraunen Harzes, das folgende Daten zeigti

C0-Zahl = 89
OH-Zahl = 81

. Nz = D7
v V4 = 127

Trveichungsounkt = 90 - 100°

Als Konbtskte fiir die Harzherstellung konnen allgemein
{atalysatoren verwandt werden, die cine Anlagerung von.Kohlenoxyd
und Wasserstoff an unzesittigbe Verbindungen vermitteln. An Stelle
des verwandten Kontakts konnen Co-Kontakte mit anderen Zusatzen
bzw, von anderer Zusammchsetzung sowie Fe-Kontakte benutzt werden.
Ale Zusitze haben sich im besondearen Mangan, sluminium, Thorium
oder Magnesium bewdhrt. Alc Kontelkte Konnen auch Sarbonylverbindun~-
gen von Eisen und Kobalt in stdchiomstrischer oder katalytischer
Mengo benutzt werden. Die Uac:tzungstem)eraturen liegen bei Kobalt-
vont. wtan in der Grofznordnung von 1250; wihrend die bei bisen-
kontukben verwandten Teumperaturen in der GroRenordnung von etwa
130° liegen,

Durch dic in der Harzindustrie allgemein angewandte
Veresterung kann dsr Srweichungspunkt noch betrachtlich herauf=-
ges:tat weeden. ‘wrde z.B. das erhaltene Harz mit Benzoylcnlorid
nehendeli, so zeigte dos gewonnene ’rodukb einen um rund 550
hiéher:n Zrweichungspunkt, |

Patentansnruch

Varfahren zar Herstellung von Harzen, d adur ch
gsicennsceichnet , da Cyclopentadicne bei erhéhten
Temnaratucen und hohen Drucken in der Grofenordnung von 125° bzw.
150 ati der Sinwirkung von Kohlenoxyd- und Wasserstoff-Gemischen,

insbesoadere von Wassergas, unterworfen werden.
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