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oit 2 Xosstellen. fur die Temperatur des Au- ‘enmantels. Fa

war wegen doo gerineen lurchmessors nicht ﬂwglich -Innontempe—
rnturw:aaung nittele eingodauten Thqr~oolouontoa durohzufﬂhxoh
:Die hoizctrocko doc 2feno. botrug ou. 1700 s, oodnno der Inhal
.desn onktionsraumas ca. 650 om3 botrug. Ler ffen war it ata-
‘lysator gofulls (ca.coo ~ 700 g)..

2.) burchfuhrung der Vcrauche. /fus einer 3opdbe mit Tauchrohy
wird der zu polyuerisierende insatz mittela Lé in die Appara-
tur gedriickt und du:chatrﬁme ‘ale’ beiden sohwac geneigten
»”ten. A Tndes des 2. ;fena fliaant éag entspvnnte “ol;mer-
"’rodukt &ﬁroh einen ”ﬂhler 1n einehfeas-Vorlage. Sic besitzt
ainen nuckfluaakuhler‘hnu 1Bt gesdﬁionsen, Juz, nicht_kondensiezﬁ

.83 aeasen Eh Xk¥nnon.;' - - T

JERb sy

.natierf1ange:ebsner"”oljmeri-_
f;rrhn, folgenge Zqummenset—
.zungiT T R e L o ’
60 g “agnesiumchl"?%&
So s magnesiumoxyd.*ﬁh
1oo g»?ioaelgur.
50 g qtér"a .
420 g'Tonerde,-,‘”v"r
800 g “hosnhorsdure 82“15

'saﬁlanbberiohtkontakt angewenée:

j‘Die angegebene ;enge entspricht angefahf e#nem nalben ~,ﬁ.‘t:e:z" *
Vontaxt ! : ; L Loy

'aan Taetversuchun‘”ur unseren
.mruck und’ Anfenthaltsﬂauer W i
'foLrenden zsigen ulrd.-,: ;f‘ ‘

olyme: a_ on-

:\ennze chen der qtnr&e und Cﬁt der P

siedende heet...ndteile den

olumsprozqntcn'der durcnpoljmerisiertan_.n eil -bei
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_Z.3. 8in dle 70° oiudevdon Kondensatbonzin wirg. pol_{—
merisiert. Die “lodokurve dus 'olymuriuntou rcigc bei 70°%
40 Vol.’ und bei 200% 90 vol.- hontillat,

in Widoea ralle
1ot

d.h., duB bci einer olymerisntion_von %o -ol.f bﬂl To C 10"
Uber 200° C ‘wiedaon. iror Z#dhX¥er 80ll bei elner guthn colymeri-

sation dexmnach mdgliohst kleln, der Jenner mdgli;*st gxos
soin. -

L) Jolymerleution von Xondensafbenzin.

- Zur Abfqntung des Jesamtgebietes ﬂurue eine~.eiqe vop
Verversuchen in einex stehenden : fen mit So-. mm - Licrtq: 1e1te
und einer dnge’von 2500 1mm durobgefﬁhrt, derAungefﬂH

W

1700 g \xtaljﬂator fasate. dabei nu:a —ner"fhék zwiacqen Lt

emperatur

ﬂischen 1 = —f?)o'c undﬂdie

o i
Aempcratur oder des ruckos“odér'eine

- sauzgeschNLnuigkeit diL olymerisation~ve*;ros”erte. ,och
s»iqgen-in*demselbnn .ade auch uie ﬂenge 9er uber "206°%¢' sie—

"an, sodaﬁ bei allen—Versuchen 1n aem ersten i

3 at unaio
= ersuch 19/[

‘“nd./h Piﬂ |*= 1 oy 3‘”
17 dia;’olymerisution dopueit

: . m-olymorisationsver—l
ltnxs bei beiden prakttgéh*ﬁ%eich war. w~-.-“‘ Lt
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Xan oxhielt daraus W»ohe ‘oly.-Bonzine. die je naoch
der fthrke der Polymerisation‘-die ’onotnntm boispielaweine
folgenderzalber gelindert -atten:

i

2ohprod.: schw. pol, rrod. - ‘Btork pol. “rod:
—8pe.-Gowicht 0,660 . 0,71%
Br.-Tndex 1,302 . 1,416 .
, vampfdruck - 1,2 . - T 0,8
“lefine - 64 ¢ : . 46 7 -
tiedeanfung . 25% o .. 32%
Tiadcende .  250% T ey -320%

I:.e fraktionierite "'cz:tillntion di:x"or roduzto ‘von 2o
.z 20% ergab ein fass gloiohmaucigcn Angteipgen der Olefine
‘Brechungeindex~_und $Spez.-Cewe—Karve. \'—
_ . Dle snalyse der e‘gentl,ichen ?ol—'m.rprOqu’te (Antcilo
zwischen 80 - 200 =C- «iedend) ergeb folz;cnde naten:

. qzé = 07452 : déo ‘= 0,7430 -
d2° =5 1,4255 nd,. = 1v4246
lefine: 78 - “lerine = 8y -
'J.-z = 94,5 . , 0.-;.= 94'{4"

" Da das 7olmerisationsverhfamei Versuchen in einem neu-
en "‘feuit 20 mm - lichter eite gleich—-am 'knfa.ng bedeutend '
stiger ug, wuruen die weiteren* versucha nur 11 dem oben _
bescnriebenen Gfen . vom 20 oz l.a . durcngefmlrt.w: R :
':_‘ .Zur ersten Versuchsreihe wurde’ uondensat-tienuin. bis
Q___ siedand, in den’ neuen O*Peneingesetzt. fdeh’ -.ier konnte
" das” Ansteigen aer ubrﬂr Zoq ‘siedenden Lestandteile _dei- stLr-
kerer '*olymerisation beobacnue. 3 ero.en, wié die folgande o
) Labe] le -IV_,;Aan aem sinkenaen rol merisationvverhaltnis zeigt.

j \'olumz,~~rozente g ;’t-olymeri?a-',
tionsverb.

L .gering
Durchsd‘lnft
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das "olyuria;t.j.onnvorhaltnie dagegen bodoutond Ven: er als
1n oroten Ofen. - .

' Zu der 2., Vorsucharoihe wurice als “inoatc oine von
20°% - 70° ulodondqz’?rnktion oinon Vorpolraerisates (5 at,

’ Zoo°, 400 comy K. = 1 1 5) vorwendot. habei wurde oine inters—
santem Beobachtung genancht,. '.ilthrond bei den andoren: Polvmerie
oationen bis 10 nt das Polymerisationsverhiiltnis fast kon— ’
étant'bliob. ~urde eg hier bdt-Anwendung,von hdheren Drucken
inmor besger. "1o das Bedidblatt I zeigt, Uberschneiden sich.
die "1odeLurven zwischen 100 = 180 » QO bei hBherom Druck
ateilor uhd cchnellor annuateigen. Lie nachfolgendo Tabelle
I gibt dae Anatoigen des Dolymoriaationsverhultnis gut

*\viedor. ‘ ) -
~-_J,Bediqgungen ‘. —_Volums-:, . - e
Vers. Temp.» )ruck ccr/h rolyme uber 7360 - K=-voly-Verhs
”20/1 200° . ‘4at 250 22 . . Taf_-;' 12 7,3
20/2° " - Ttoat .M 42 Guwem - 9 2750
.2<_>/,3' P 2o0at . " 4355 45 - 1 "9,7, ,
20/4 . " " Seat’ Lt 48 .. - & . 1212
'20/5 ... o tooat M L4 pil2,57 00 172 .16,4

‘ _v,; Han sieht hier trotz. starker. -‘lzmerisation—eine Ver-
beéserung das volvmerisationave*hultnieses, das’ besondere
auffallend bei. hohem. Druck 1st, wie . &ersuch 20/5 " zeigt. Lies
-hat seinen urund aarin dagt ‘die? dolymeviaation von. Leichtben““
Jzin bei. 200 %¢ bei: anwennung,eines uruckes von@1oo at nieht
mehr in der gasfbrmigen-aondern vollkommen in dﬂr flusa;g
{Dhase stat findet. ‘ine nnvendung von noch"hoherm‘ ruck -;j
fvir eind bis auf 150 at .eraufgegangen— zeigte aich, wie VOIH
auszasehen aar. als zwecklos. . - S [
b zie‘Anwandungvon ‘hohenm. Druck wurge nun aach bei der _
)ﬁolJmerisation von'fondeneatbenzln gngewandt.lwe“wa; ebenso
“eine. viel stirkere Eolgmerisation festzustellen und .swar bei
?eineﬁ eteigende‘ Druck v. 1o at auf 1oo atmvon 31 Vol.w !
' erisat. auf 58A LgTy
_nia von 1 4 auf 1
,i}Polymerisation von 8 nur'auf 8.5 ?ol.ﬂ. ?ie rote nurve auf .
0 X _:enciblatt I; gibt daeDBniyﬁnaleationsvexhﬁltnis Gut~vieuer. B
Vit L saen) gien't daraus, daB sie bei sinsetzender'stﬁ'kerer °oly-3ﬁ
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asrisation (bel 10 at) stoil ntolst, wy nachhor trotz wei-
torer Mrhohung dor lor Polymerisation fast gleich zu bLleiden.

Ein weitorer Vorteil doe hohen Lruckes war die pgrdere
_ﬁuruhoatzaongo und damit- vorbnnden.die £EXBBere lsnge Yondoh-
‘sat pro Stunde, dio man bel gleichor uuronthaltodnuer orhalé .
tan'konnto. #it dor or Bcren | ~urchoatzgeschwindigkoelt ging
eino- weitore Verbessorung -des "olymerisationoverhiiltninges
Hland in fand. vanit waren dio vharinkterictiza Lfixr don Wode
‘teren Vorl.uf Jder Arboif\gogobon-'

" 1. fioher Druck. .
. 2. Grode_rurchsatzmengon.:

La in der 2.,'ersuohsreihe ‘mit einer Praktion des
’Vorpolymerisaten gute osultate erzieX: t worden waren. ‘wurde
~in die nhchste Versuchsreihe -oin ot .oneil_in der “dlte

oehandcltos -ondvnoatbenzin oingcsetzt.. Ar {laabten na\m— .
lieh dagB’ bei der. Vcraeljmerisation die Fum- und arz—bllden—
5dwr stoffe. herausgeldst aurden waren und wollten durch das
V}uhandcln mi* monsil in -der Kalte denselben"ffeht erzielen. ..
tdiea wufde ¥ nicht. erreicht. ﬁas Dolymeriaationevethéltnis,
wardd nieht-3X erbessert und das-'iedesnde ‘'sogar noch bis
270 hirausgeachoben. (Tabelle ItI, graphisch Beiblatt II)
Auch oin olefina'mer .ischeinsat--—erhulten aus 3 Teilen
1?qndenaut—Benzin und 1 el vorpolvmerisat—“ra&oion voﬁn'
:2a° -70 - zeiste keine. erurung imv?olymeris tionsvarhﬁlt*
‘nis.. abelle rn, _graphisch: Peiblntt TI) "o .0 i
'/'Vvligua ‘der beigefugten Iabelle TIT ist.zu” ersehen, ddB—“
.auch,bni &nWendung von hohen rncken eine Verhnderung der
0mperatur,pder der Geschwindigkeit des urchgggg _eine
ﬂ'arschiebang dexr P ;ymerfﬁatiOn nach sich ziebt, ohrig” daa
..olymerisationnverhaltnis stark zu ver&ndern. ﬂies uird ‘
nur gﬁnstigcr lei Einsatz von vorpolymurisierten Jrodukteén;;
ir ?amen durch diesec. 1‘z'hzexnrt:x'x.‘r.s nach- ﬂrdfung des rinflussea
Jer Temperatur, des D*uckes und der Gesci* ‘
' einstufigen ’olymeria‘ ‘

N e /) zur @napt—j
) B roljmerisation einsﬁtzten g:zeigte sicb aabei, daf eine
Aﬁfﬁ?xﬂﬁf 2.~ stufige‘ olymerié%fgbgjuhd zwar g ‘vacbe Vorpolvmeri—
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Bation ait gtarker Hauptpolymerisation nux bo!. gxossexr
r.mrchuntg._guaohwindigkuit 62000 ocnhgmmtgcro Resultate
zoigte, withrond och-—-on bei einer Gonchwindirkeit von loo0
com/h die einfache Polymerisation etwas bessor abschneidet.
Las Beiblatt V gtellt dic VerhHltnisse bel der 2-ntu.ﬁ.gon
inm. Vergleiohzur 1-8tufigon ?olymorj.eation graphisch dar.,
. Zine 2. lethoda, diéxnla Vogolzmorioation angeapro-—
chen werden ko.nn..mxr am :Behandlung das Konden‘at-Benzina
nit Granueil 4in- den:uampfphnuo. Zu diesen Zwocke vm.rde das
Leichtbenzin’gluroh ‘ednon ! Uberhitzer in das eigentliche Re-

‘aktionsrohr,, d,ae mtd C-ranusil &oftllt war, ﬁiensen' gelag—
. gens Dar’ Durbhsatz goschah bei einer. ;.emporatur von 225° :
u‘n‘-’;einer Geschwindigkeit von . ca. 2000 ocm/h. e

Da dabed Benzine erhaltan mu:den, ‘dle.ein Siedeende

‘j'von $98° - -220°C natten,. entata.nden in Bezug aaf otortreib
stoffe keine Verluste. ~Bedn - m:ﬂxren dea Of‘ena erhielt nan’
‘einen geringen Gewichteuntez;schied z.vischen dem “insate und

dem ’“ndprodukt, der immar Lleiner warde ( abnehmende C—A’b— —.",
scheidung) und nach ‘edmigen Litern Benzin-Turchsats | ‘ganz . -
aufhartes sodaB auca'imniener aeziehung, ‘da keine” Gasab— o

spaltung stattfa.nd. keine nennenadertex?erluste entstanden.
uie Zons uanten des” ;rodv.ktes vor und nach uer Dehandlu.ng

B Siedabee;inn : 38% ""'ie‘debég'jnn”"f-":--v 3e%
‘;.f:'--:uiedeende - '-'_73300 . rg$tedeends . — o

Casverlu.st C Bl }QGasverlust

d20 S = : o 420 e ”
: nd2

Jlefine

, - 25 erhalten.(grapnischee ‘Bei« ;
I Beiblatt L3 zeigt liegen ‘nei dieser E.ombi—
_éfttb’ ) G anusilbehandlung al.s sc.hwache Vcr’oolymerlsation : E
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nach’ dex Grnnunilbc“nndlunc nioht bis 70° nbdentilliort.
.sondern gleich in dies Hnnptpoljncrination oingcsoetzt, go ]
TH1lt das Polymerisationsvorhiiltnis - auch bei Anwondung
von verochiedoner ! ‘urchoatzgdschwindighkeit ~ wiocder auf .
durohechnittlich 1 : 6. (;rupbiaoho ﬁurutollung: Beiblatt
IV). :

o qolbat oine -rhUhang der Gunohvindigroit auf 4500
cow/h, die anximnlgte die wir bei unserer Lpraeratur errei-
chen konnten, orgab boi achwnchor folymerisation die Bile
dung von Iroduiten, die Uber 200°% C eledoten.- Zo =ub. daher
angonomman werdcn, dall in dem - inoat~benzin “torfe aind,
die.mit viel grﬁssorer Gesohvinuizkcit zu htheren” Polymeri-
'aaten sich zusammenrinuen als die normalc'“olymerisntion :
verlﬂﬁf?f_faﬂsf—aird es auch bei starker- jolymerisation nicht
_mbglién scin, daa Siedeende genau bel 200°% ainzuhalten. Del
den VersucHen mit ‘dom 2—qtufigen Verfahren ait Granusil er-_'
hielten wir Brodukte mit qiedeenden,'uie zwiascheon ?10 - 420
lagen, also praktisch als ,otortzeibatoffe zZu verwenden sind.:

‘B;3Eolymerisation:xoh;Gdsol;;

A — .. T

]{‘“' Zur Uurchfuhrunr dieser Versuche ﬁurde, wie. Bchon oban i
erhéhnt, dersolbe- nedktionsofep .genognen ‘und der Finflug von_
Tcmparatur. Druck und Genchwinuigkeit des ju{chsatzes syste-.

gercharakteristische:‘Velauche liog» 1n~§ 0110 IV vor. Die:-
wesentlichaten Beobaohtunpen, diekaich daraus ergaben, sol--

derﬁ%g:der Geschwindifkeit bei 100 af undh1o at.,x . [4
-In uer eraten »ersuchereihe de'

DuArchsdmft.'l

A5 -’»dm»b'xi’.'.ss"i" .
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Dol niedrigea.Druck (10 at] ist eine Cesohwindigkeite—
undoruns mit einen grossen Abfall der Goountpclymeriantion ’
vorbunden. 5ié in Yersuch 47/111 angowandte Geeohrindigkoit
von 600 con nond./h.wnr die grdonte, die boi diouam Druck’
erreicht warden konnte. -

‘ndexrung dexr Druckes boi 250 oom und 1ooo cem_ond3/h.

Eine ?rhUhung deg Jruckoo bei nicdrigor Cesohwindige

" koit zieht eine gleiohnncsig steigende Polymeriscation dexr

Cy + c4 Olefine _noch sich, withrend hier dio unrugelmnseige
Zunahne der Poljmerisation von 02.4 zwischen 10 und S0 at’
-1iegt. ' : .

7

’an ereieht _aus der Zusamrenszellung gowisse Prara—_
lellenzwischon -den-beiden Gruppenx Anderunh der Jeecnwindig-

keit und: anderung des: ruches. .
Als’ Beispiel rolgen_die Jaten von 2 ernaltenen ”olymerben-'

-ainen ( oh roduLt aue Gaeolb:;,~_”- o ”_,- ,:
schwnch pqumerisiert (48/11) atark polymeriaiert (44/I)

spez. uewtoht =v0,7165
‘Bri-Index . ' . m 1,4164 -
fnerine--’ﬂ~l;'_ =792
Siedeanfang”ﬁ_f“i =239 .
’1edaende Ly =mi2529 o
Gaeverlust = = TR
507,1Punkt R I &
_Bis 200° C

2 e . by . ‘ i
*f‘uie'ok anzan aller =olymarbenzine au° “asol liagt
’_—‘-‘\___J".“V‘

—“wiﬁchen 96 - 98 nacJ &er Research —,Aethode.[l o

LG 201ymerisation von aondeneat - Benzin und (ﬁts.e'al.-‘r
N ‘ B ; "" .’A,.‘ '-‘ .

.) Ohne Zusatz von 0234

£
\‘ 3H6 - Cgpa a 43 o; ‘ie
aus der Wabelme g hdrvorgeht, findet man genau die selben % o
gebnissehdie bei &ef‘ﬁolvmeriaation vori--Ga

R =i
Durchschnft s
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0 Z.B."dic gloichnigeire idnal:ne dor 03+c4 ‘olyaorieation
boi Vorerbuaorung der duxohgeuo:zton "enge’fpoi 100 at ‘dex
schnelle Abrall boiv\ndornng dor Gonohwinﬁigkeit bol nie-
dr{gan Druck u.n.w. Zuoh' keine weseritlicho Yerschiobung dee
200°~Punktes ‘ist beim Fincatz dieger iischung zZu verzciohnen.
Er liegt ‘ZeB. boi einer sturken oly*erinntion(92.figo-“le-
finnufarboitung) bei £6 Vol 4, wihhrond er bei ciner ecbwa—
chen ”olynorisation (23 Z1ige. nufarbeitung der olefine) euf
93 Vol 7 aneteipt. an sient auch hier die ginntigsten ze-.
sultete be1 Anwendung von hohem Druolk verbundon mit grosser-

iuurchaatzmenge.

:2,) it Zueatz . von 0234

Ta in’ dem‘Gemisch Gaeol und'Vondenaatbenzin der Czd4—cehult

“so niedrig WaTr o3 daB zan dan Verlauf der C2H4-Polymeriaation

inicht exakt“mecscn'konnte,'wurde zur Klarung dleser Frage ~ '
dig’ flr cx:Le dirckte ve*&.roeitnrg ven. L,rnckg\._)en in der ”ol;

_;anlqge unter *hhltung ‘des ethylens einorseitu urnd zur T
”1ﬁrung aer erage dexr "6rlicrfc1t der vollatbndiben Hit-boly-
-merlaaticn dea netpylens andcreraeits wicruig crs»bien - ein

"*‘Jreie“—t e..d.qcl. Le~ge°tellt. “Las G;.ugcmisch hc.t :t.’olronde Olo-

finmsa-.rans*tzurvg. 031126 + \,4 8 =427 3 una « \114 '; “\',2 ,e. -
el “.Labdlle VI.. .,elgt -eine Vc”m.ehsreihe mit 'teigendun =
'_)ruck und zunehmerdcr ;urcha tzmange. Jie Polym rngtion von
‘C3 + L —‘ﬂefine laua.t 1n “dén bnkmtén "ahnen, w&hrend die B

'“olvmerisqtiqn_xgn_d 4_beheutend gsringerrist, aber auch mit
! )"’u\.k“" .

;um bein einer 90 ,qigen
é.nzustr.igen. . ;

;ve“s Liedenen Verh %nigsen,__
i abe*le IXllst uie‘

N~
Lot

: ver : nzip und’ Gasol urdwuaaol ulleiﬁ:-
: f‘abella“VIII gibt e '“ifrcnschaftpn einiger Punzine ‘
bis 200 O goschritter und der ho%cren Polvabroduki 8’ riedor.A

‘Durdchschrift ", L T
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Ed

rfebiean ol o= shoftL. Lareio L %,
B8 b e

ciantlich 24r Lelie ir ce el and Lrngoe Daltbirielt
ist Jdle .orm in der die- shouphorsiure vorlivets ol ric. e
T&hl der Tatwilicorungstemper: tur fit defdr sus:chleggobonde
*ir haoben ‘ein Jptinu~ boi 250° ¢ufuudcn. 3ci.o0ine Vorvuch
wurde die Teaperectur aul 310%.cnstotlien eliessone _ic  §5ke
tamhoelt dot Latulysotors noha Zipid ub. . ©
_;w_w_ Einige Vexuvucho don Fatalycutor durch sugctbe von so-
ringen ‘erngen ﬁédﬁ(o,ﬁ =1 deéc Jurcuisatues) lingere Lot
‘ohtiv zu orkalten, Tcheliterton bet dcr-ge: n0n e eite
vor: 2o mm unsorer . fern neen kut"cr-Zeic & @ingm Vorlegen
dcg uu_c“blques duzc: ausamﬁewgebuc ‘enen’ 'Ltﬂlj"'tor. fan
mUisste Jir diec en Zeigel direkt J.mpf einlelten cder dos fipd
Jurc einen = efhiu exr scbic}en.~aieve Yercuche die zu schr
guben ~r¢ébﬁi*ﬁon fdnrteu,v*cxaen in"acr folgenden- nrbeit )
dbor ‘olyﬂerisation bcaunuolt 'eruen. - ' - -
- Do wir den cakvionqo‘en niohc kontinulerlic “leafen
lios*en,_murde er\jede"v‘ac an inde dﬂr~ “"uchc nit I tick-
stoff bei ‘etwog erhdhter Leﬁnergtur ca. 230 “u‘"urreolaeen,
T 1h: vom n~atv:d;nz'*u bcfreie ;Es.idt moblicu,~dan
_gieuer‘rrouesa uglclcn ciro hrt 1egen;r;erung das ataly—_-
ﬁeéio 2 daxg/elltc, dennlwir huben~ann Yetzten K ‘
'anrei te! cie LY oche in ebrauch Wit ¢iner mctrzobssturdev—
anl vcn 142, ohne c°7 ”ciner irks“u.7itAa§§6 3en datuw L

:.au.hg.

® '1‘

'"')5' 50000, n uu ’ JUI’C}']SChrlh
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Sklbirung zu - un:cin:élnon‘ Toibllitiorn,

o~

Yeiblatt ¥, 111 und IV golen Tlecokurven der orhultenen:

»oiblt.tt YVII veranschoculicht \dio uicdel'urvon ‘ur"“gs-o ’

Teiblett I stcllt das . I
‘oo

relynor-rrocukte nus x.ondunm tLen:zin une das erhalteno }‘olj-
mordontionoverhtlinis bLed 7o C: wlodor,

Foiblatt-VI zeigt dic .iedclege der joly-ixcdukte aus dnm

Ccerdinch Zondenset-lensin und Cuasncl im forl L:l”’tnin 1.: 1 'mit
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Tabellen V und VI:

Polymorisrtion yon Yond.-Scncin ond’ Ganol
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HL.-Spk/Ko. Oborh.-Holten, den 12. Juni 1939

Horrn Prof. X a r.t i n
" - Dr. Hagemann
" Dir. Al berts
" Dr. . Schutftt
" Dipl. Ing. Wi 1 k e )
Dipl. Ing..Dr e h schmiagdt.

7 . I
Polymerisation vomn Gasol mit steigenden Durchsidtzen.

(Auftrag Dir. Alberts)

.) Durcuhle Verwendung von engen Reaktlonsrohren war es mogllch

- die- Durchsatzmengen von Gasol im Verglﬁich zu '‘den dengen,wel—
che die-U. O P.C. vorschrelbt, zu’ verfunffachen,‘ohne dad dle

Polymerlsatlon unter 90 % sank ferner zw. vexzehnfachen, wobel
“die Werte dexr Polymerlsatlon auch bel Erhohung der Temperatux

<

{

_', auf 240 - 250 e nur'éhf 80, - "85 % zuruckglngen. Res
2.) ‘Die §tark exotherm verlaufende Reaktlon verursachte kelne Uber-_

hltzungen;*es trat eine gute‘Vertellung der Temperatur im Reak—ﬂ
tlonsrohr bei den groBen Stromungsgeschw1nd1gke1ten ein. ‘

! ERE

e - N T -
: ¢D1e fur dlese Vergucheﬁverwendete Apparatur ist im Be1 ‘}
blatt 1 dargestellt. Sie besteht aus elnem Reaktlonsrohr (15mm~j
1 W., 1800\mm lang,rca 320. ccm Inhalt)p das elne elektrlsche _
Behelzung mlt 5 AuBentemperatur—MeBstellen e51tzt. ple ,Zue.'
fuhrang des Gasols zum Ofen geschleht aus elner Hochdruckbombe[
mlttels Elsenrohr (8 mm 1. 7 ),das zwecks Vorwarmung_des Gasols
umlelnetklelne mlt Wasser gefullte Bombe gewlckelt ist; aiev ;
elnem Olbad erhltzt w1rd.*(chklung ca 6*8~m 1ang, F 0527 ]
D1e Wasserzufuhr Wur@g 1n der Weise durchgefuhrt,"aaﬁ e1ne be-@
: ¢ ohr auf deh Boden der
[mlt Wasser gefullten Bombe ge eltet wurde,~wo s1e elnen
Tell Mdes Wasserdahpfes mltnahm (Menge wurde vorher be; ver—T./

P

2\

- 2 = .



schicdenor Temperatur und Druck bestiomt). Vor dem "ldaa wur-
de der mit Yesserdampf beladceno-Stickstoff in die Gasolleitung
eingefithrt, um ein innigos GOd}%ﬁh'zwiaghon Gasol- und Vasser-
_dampf zu exrhalton, ‘des gemeinsam 1m'61bad erhitzt wurde, um so
ein Kondensieren des Wassers auf der oberen Schicht des Kon-
‘taktes zu verhindern. Der Ofen ist mit Ipatief—Kontakt gerllt.
(275 com).

Die Amerikaner vernenden zur Polymerlsation Reaktlons—f'
rohre von 50 - 8o mm 1. W. und geben folgende Polymerisations—
.bedingungen,an A Do

‘Temperatur:’ 190 -~ 205 OC Druck;*So - 7o at,

-Durchsatz; 11 flussiges Gasol = 0, 5 kg auf 0,5 1 Xata~

‘lysator,

Anfangsoleflngehalt d. Gasols- 30—— 4o Vol %,

Hy0 ~ Zusetz: -1 Mol % auf Gasol- berechnet. _

) Bei den ersten.-Versuchen wurden diese Bedlngungen ge—
-nau eingehalten. Da in dem Ofen 275." ccm Katalysator waren, ér-
'gab die vgrgeschriebene Durc@satzmenge an Gasol mit\29 6 ”'

—

CxHg. + C4H8 bei einer 95 - 98’¢7gen Polymerisation 12o cem

+

“-Poly—Benzin/h. {j(.” ,
o Da in fruheren Versuchen - ohne HZO-Zusatz - sich'stel
‘igendevDurchsatze sehr gdnstig auf den Siedeverlauf der er-
?haltenenvProdukte ausgewxrkt hatten, sollte bei diesen Ver—
'_sucheneaehen’festgestellt werden, wie welt dle Durchsatze
_uberhaupt zu stelgern 51nd, _ohne dabei d1e Polymerisatlon q
'stark zu erniedrlgen, ferner wie s1ch dle exothermvverlaufen-.
de Reaktlon be1 hohen Durchsatzen auf d1e Temperatur der eln—
~ze1nen Reaktlonszonen im: engen Roﬁi ausw1rkt."“‘_; - “\n- '
- .'_ Die folgenden Versudhe wurden mlt 20’ cem, r&oo com- und
"8oo! ccm Poly—Ben21nanfall pro Stunde durchgefuhrt Bei- der” =
\Geschw1nd1gke1t von" 200" ccm/h genugte die- Tempezatur voﬂ Zoo‘C,
um. gine 90 =95 %1ge*Polymerisatlon zu bekommen, bei. 400 ‘cc
'Stundengeschw1nd1gkelt muBte d1e Temperatur auf 220 —~225 °C :
'erhoht werde‘ jwenn dle Polymerlsatlonwbel 90 - 95 % gehaltenf
40o ccm/h Konden atwentsprlcht*elnem Durchsatz,
“Vonuca 1, 2 kg Gpsoixoder elner Raumzeltausbeute “von 300 1: :rf
\Benzin/m Reaktlonsraum/h oder 1450 L Benzin/h Kontakt/h.,v
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Beli dor woitoron Steigorung dce Durohaat:es.nut 8oo0
ccm/h Kondensat nahm die Polymorisation trote deor Erhdhung
doxr Tcmperatur auf 240 ~ 250 9¢ ab und erreichto’ cinen Durch-

 schnittswort von 8o - 85 %. ca 2,4 - 2,6 kg Gasol wurcn als
Durchsatz ndtig. Dios ontspricht ungefihr dor 1o-dfachen Hongo,
welcho die Amerikener fiir den Durchsatz angeben.

. " Dbie Ra@%eitansbeuten betrugen bei dicscm Versuch 2660 1/
n> Reaktionsraum/h oder 2900 1 Benzin/m> Kontakt/h.

Da die Polymerisation bei einem’ Durchsatz von 8oo com/h
abnahm, wurde eine- weitere Steigerung unterlassen. Diese Ver-
:haltnisse bezichen sich alle eauf den Durchsatz des verwende-
ten. Gasols mit 29,6 Vol % 03H6 + C4H8. Die Raumzeitausbcuten
konnten bei hdherem Olefingehalt entsprechend weiter gestei-

- gert werden. Elne Uberhitzung infolge entstehender Regktions-
_:warme ‘konnte im engen Rcaktlonsrohr ‘auch’ bei den hohen Durch—
satzen von' 2,5 kg Gasol/h nicht fest-gestellt-werden. B
h ) Dles dﬁrfte nach Ans1cht von Dir.. Alberts seinen Grund
darln habcn, daB die Abkuhlungszonen deér Aussenwandung 1nfolge,
“des gerlngen Durchmessers besser w1rksam sein . konnen und eine-
entstehende Spltzcntemperatur der Reaktion 1m Innern des Roh~

;res unmogllch machen, d1e be1 Verwcndung von'RohIen m1t gros—
[éem Durchmesser gerade bcl groBen Durchsatzen nlcht zZu. ver—,
hlndcrn scin w1xd.u(Slehe Bclblatt I5chchnung 2) b

¢Polymerlsatlon kaum stat:findet'
von 1-2 7 nlcht uborstclgen.
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1 . 11 , 111
Durchsktz 200 ccm/h Durchsatz 406 ccm/h- Durchsetz-8poo com/h
I e N S
dyy” 0,725 0,735 6,723 0,735—— 0,718 0,727
_;Edzo ,1)4216 1,4226 14219 .1,4225 1)4194 1,4172
“Reid-Druck 0,47 0,24 0,71 0,24 . 0,46 0,15
Unges.n.K.% = 90 .—— 92 86 90 89 - 76
e ' CFR. Mot.80,2 — CFR. Mot.78 Mot.78,8 Mot.80;2—
0. - 2. wot.79'5 Res.95,0 -Mot.’® ' 'Res.93,7  Res.93,7 Res.95,2
pSBe 30° . 34° - 33° 34° 43°
S.E. . 232° 194° ‘ 196°
BTN I R - 93° = 889
T. Bog o 12790 —mapydesTo 72
- 95k i -2%® T 187°%" - 184°
137, 5 126 122

"Aus der Tabelle 1st zZu ersehen, daB dle Elgenschaften

Jdex - 3 Ben21ne z1em11ch glelchwertig 51nd Bel groBerem Durch—:
“satz (gerlngerer Polymerlsation) ist die, Sledelage (Belblatt,
~2) am gunstigsten nd ‘das spez. Gewicht . am leichtesten. Past.
'dle,ganze‘Fraktlon 1st be1 allen als: Fahrben21n -Z0 verwenden.h
}Der Anteil an Fliegerben21n_(—16500) llegt mit 80°% sehx gun—'
stlg. D1e Oktan-Zahlen llegen auch alle’ in~ demselben Berelch

nach C F. R. Motor- bei: 78 - 80,

nach~Research;be1 93 —-95 O Z,
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