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beantwortef- - Tatlgkeltsberlcht Nr. 4

' Verarbeitung von Crude Scale Wax.

Das von Palembang am 28.3. 1938 in - Deutschland elngetroffene Pro-‘

dukt wurde vomn 16.9. 38 - 22.9.38 in der Versuchsanlage Op-. 23 gekrackt.
‘Eigpnschaften siehe Anlage 1. :

. Da dleses Produkt, wie erst nachtragllch bekannt wurde, fur eine
GroBadIage nicht geliefert werden kann, wurde die zu verarbeitende';
Menge auf 8 to- beschrankt.- ‘

Insgesamt wurden in 140 Betrlebsstunden«B 05 to Crude Scale Wax
'_'gekrackt und dabe1 5 87 to- flusSIve Produkte erhalten (51ehe Anlage 2)“

SEpTe :
;uﬁﬂ%Dme Kraekunngurde 120 Stunden;lang in Gegenwart von Wasserdampf \'
durchgefuhrt ‘wobei_ aber. einige Schw1erigke1ten dm Abtrennen: des )
nlchtgekrackten Parafflns von: den Olefinen auftraten, da. der. Dephleg-t
v mator nicht. fur dlese Arbeltswezse*kvnstrulert 1st. , ”"“_

=i

_ Trotz verschledener Temperaturelnstellung 1m Dephlegmator ‘de-
" stillieren immer gerlnge parafflnlsche, hoch31eaende Antelle zusammen
4_m1x_den_01e£1nen~in—dLe;morlale—uber- s - et

)
¥

Nanhfﬁbsteilen%ﬂer*Wasserdampfzafuhr gelang—dle Abtrennung—chne‘

’ Schw1erigke1ten."”'- L o - o ”,“hwq‘j o
_ Nach Offnen der Apparatur war an kelner Stelle Koksansatz fest—
’ zustellen. o f T o

A

\: Die;Eplyﬁerisétionen v?ggyefeniﬁormal (siehe ‘Anlage—3):
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Anlage,l

i e L -

P P

Analyse . des Ausgangsproduktes (Crude Scale Wax)

=

Destillatlon be1 O 05 mm 2

Sledebeglnn o 135°

50% tberdestilliert bei 206°
Siedeende bel 229° ( ca. 530 bel 760.mm) _

Or1g1na1molekulargew1cht 315v/

Kohlenstoffgehalt - 84,04%
Wasserstoffgehalt . 14,70% _
Schwefélgehalt - <4 0,01% . ..
{ﬂ?duwp . ».,_”“ 3%, - |
.“Destlllatloane1_760 mms ‘ﬂF,“iw I
Temperaturen im Sumpf: . 280 - 429° -
: oWl . am am Ybergangs-- - T.35;;14009f¢uu

Insgesamt 68% abdestilliert. = ——— o _
Bromzahl ‘des’ uberdestllllerten Produktes 1n der” Vorlage 11'

'§peéifischesAGewicht:'

~BeiTT20° = 0,
o
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bei 130° = -0533
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Kraokung von Orude Seale Wax.
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Anlage 2
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Datuﬁ;

b o
Durchsatz kg

'ﬁﬁsétz kg .

‘1. Tem
'Vegd

mpferi

I

:ﬁDepBiegmator

»'%-Oieflhe

Olefln—'

|
!
L Dot

2ah%

16./17.9.38]

3598

- 1202

iljw

it ausbeute kg!

?110 '

_lij

117./18.9.38/ ©

'5446‘

1220

,74&F

| b

112

18./19.9.38|

5497 -

1335

NG

-

21./22.9,38}-

119./20.9.38

5478

1260

73,9

'a120_

020./21.9.38| - - 5353 -
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N
U
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70,9

§5978
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70,5

' gekraokt
fliissige Olefine
Kohleturmolefine
Gesamtolefine
Gas + Verlust:
Gesamtclefine

s
B I O

g 4
{
i

Kraftgasverbrauch -
Kraftgasvergrauch -
pro kg Olefine

‘-5877

8050 kg

5550 “'!”'

327 9
- 27. %

7% %) 3'
19810

S
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Gesamtbllanz der Krac%ung an Cruda Scale Wax. }




anlage 3

. Polymerisationen.

67

f-&jﬁ':

Olefine
.Vexrdinnerxr o
Alumlnlumchlorid kg
: Alumlnlumchlorld %
' Naphtalin % ' '
'vérarbéi%etvauf“f T
Temperatur C¢

. .L  —

1000
£ 200
40
4

"éch§erés‘ﬁot.bl

60

1000°
- 200
50
5
50"

HeleTZyl 01

60°-

*Dauer in- Stunden .. 8. ,‘16
“Ausbeute kg , 1018 i i
-Abdestilliert % 16,8 29,7
-Abdestilliert. kg - foamm o 349
blausbeute‘ % “if PR 60,4 60,4
'Olausbeute' xg© b s29n 825"
“Viskositat 38°C 36,0 -
 Viskositat 99°C - | T - 3, 67 ~
_Elsk051tat  16000. - 5;56;
VlSkOSltat31ndex "“121 -

Fl&mmpunkt

_Si -

255"

; ’30 V‘b‘-bn R e [ o R—
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Yerarbeitung einestemisches&vgn Sweetegwoil.u..ﬂigh Slack Wax.
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Da in der geplanten_Schmlerol-Anlage wahrscheinllch ein Gemlsch
von Sweater 0il und High Slack Wax im Verhiltnis 1 : 2 verarbeitet
werden. soll, _war der Wunsch geauBert worden, auch elnmal ein: solches
Gemisch in der Versuchsanlage in 0p. 23 zu untersuchen.

Vbn Slack Wax standen noch 8 t von der am 3. September von der. .
"“Deutschen”vakuum 6I”kkt1engeseilschaft auswPalembangwubermltte1tenfSen-
dung zur Verfugung, dle-zum Te11 in der 5. Krackpe§1ode schon die Appa-

ratur passiert hatten. Frlsches Sweater 0il. war nlcht mehn,vorhanden,-m

ratur gegangen waren, verwendet werden. Das Gemlsch, das also 1n 0p 23 .
verarbettet wurde, bestand zu 71 5% aus Slack Wax und 28 5% aus Sweater
011;1'j R Do _ S _ ;

-Q———ALezder muBte der Versuch_nach 4 Tagen unterbrochen_werden, nachdem
4990-kg. umgesetzt waren, da ein. Gasgeblise, durch _das. Helzgas—vefordert“
—wurde, undicht gewozﬂen ‘war und kohlenoxydhaitiges Gas_in grofen Mengen—
austrat. Um die Belegschaft nicht zu gefahrden, wurde abgestellt und
dgs Geblase reparlert. Nach einer Unterbrechung vonﬁ? Tagen konnte-dle

Apparatur w1eder angefahren werden. , _— S
: Joo o _ ' o woEmL o S

_;§$&ﬁ° ~Gegeﬂuber~fruher war -in- dem ersten Tell der vorllegenden Periode |
i insofern elne Anderung in dex Arbeitswelse=vorgenommen worden, als in-
' das weite Rohr, das Krackkolvnne ‘und Dephlegmator verblndet durch e1ne
- Dise Frlsehprbdukt elngeapritzt wurd , “um’ 80 d1e ‘Abscheidung von Koks
\;im Dephlegmator zuruckzudrangen. Das’ gewunschte ZieX wurde erreloht,
nad1 dem Offnen des Dephlegmators zelgte sich, das sich nur an ‘den..
-unteren Raschlgrlngenfelne gerlnge Menge Koks angesetzt'hatte. Fur den - .
Dephlegmator bedeutete allerdlngs dieser Zusatz von Frlschprodukt, sowie
dle Anwendung von Wasserdampf der 1n den Verdampferuzur Vermeldung von

P ey e paad
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Koksansatz elngeleitet wurde, eine  starke Uberlastung, und beide Fak-
®Torsa verhinderten eine glelchmaﬂlge und genugehde Trennung der Olefin.
vom Ausgangsmaterlal. Bei der Konstruktlon einer GroBanlage mu die-
ser Umstand beruck31cht1gt werden.

Da die giinstige Wirkung des eingespritzten Frischproduktes ganz
"/offensichtllch zu Tage lag, wurde nach der oben erwdhnten Unterbrechunv
auf weiteres Binspritzen verzichtet und so wieder -ein einigermafien ein-

wandfreies Arbeiten des Dephlegmators erreicht. Nachdem weitere 2550 kﬁ_
gekrackt waren, trat Druckanstieg im Verdampfer auf. Infolgedessen
muBte die Apparatur ‘erneut abgestellt werden; es zeigten 31ch,an dcf
heiBesten Stelle des Verdampfers Abscheldungen. Diese waren nicht -durecl
_aVerkokung des Ausgangsmaterzalsf_sondern durch Absetzen starker Ver—-}w
~sehmutzungen~desselben“lm*Verdampfer verursacht. T

v Da die 01ef1ne aus dem” ersten-Tell der vorllegenden Perlode paraf--
“flnhaltig waren, ‘warden ‘sie vor 1hrer weiteren Verarbemtung bei ge-ﬁi‘ -
'fwohnlichem Druck destilliert. Aus dem Destlllat wuxd@,lelchtes Motorenr
.o hergestellt (Polymerisatlon 7‘7, wahrend die Olefine aus’ dem 2. Teil 1
'auf schweres Motorensl und’ Zyllnderol (Polymerlsatlon 73 . 74) ver~

_arbeitet wurden..

Ala Erganzung zu den Betriebsversuchén wurde eine Krackung 1m
Laboratqrium durchgefuhrt - und- zwar mlt einem- Produkt, das -nach der e
Unterbrechung_am—ZA. Oktober Gem MeBgefaB entnommen war. Von 2816 g,
die-im Labor~durchgesetzt wurden, wurden 2231 g = 80% umgesetzt; unter
Berﬁckslchtlgung der unvermeidbaren Verluste,. dle durch Abfﬁllen,

- Filtrieren usw. entstanden waren, betrug ‘de? Umsatz 2411 g = 86%.

j_Bei gle:chbleihender Temperatur. f1e1 allerdlngs das Verhsltnis Umsatz:
~Durehsatz von-24; -9 -auf 145 O%—-eln Zexchen——daﬁ s-chfim—zu—vsrarbeiten—“—
den Moterial 1mm§r mehr .und mehr ein nicht krackbarer ‘Riickstand an—
reicherte. Auch fiel der Anlllnpunkt von 106 auf 78° ._Dlese Erscheinun-
gen stimmen mlt den inm. Tatlgkeltsberlcht 5, Selte 2, ausgefuhrten uber-
ein. . : : _ : - ——

Wie groB dle nlcht verarbeltbare Menve 1st, kann unnefahr er- :

_____ —

rechnet werden. Die 1m Labor umgesetzte Probe war, wie oben ausvefuhrt
nach der Unterbrechung dem MeBgefaB -entnommen. Van insgesamt 320 %

digh Slack Wax + Sweater 011 waren bis zu diesem Zeltpdﬁkt gekrackt. U
12 t Sweater 011(Sée¥eH§g£ Szack Wax (siehe Ber. 5) und 5 t Gemlsch :

 =3-
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von beiden- Produkten; insgesamt 25 t . Yon- den restlichen 7 t lieBen
sich im Laborvereuch noch annahernd 86% umsetzen # ca. 6 t. Man muB8 alss
annehmen, da8 von 32‘*"sich ungefahr 1 t nicht kracken laBt. Diese Men-
ge -gtamnt groBtenteils aus dem ngh Slack Wax, 4. h. von 16 t besteht

‘ca. 1 t = 6, 25% aus m.cht krackbaren A.ntellen. ' _ . e

|

Zu einem gleichen Ergebn:.s kommt man bei der Auswertu.ng einer

' 'Siedeanalyae des High Slack Wex. Bei ‘einem  Druck von O, 8 mm-Quecksilber

destillieren bis ZQQO 27,5% uber, die mit einer chhte von. 0,7911 - —
hther liegen als die niéchste Fraktion mit O, 7832 Eine welter durchge—{

'_fuhrte Siedeanalyse dieser 27% ergibt: - - - T T = o

A . : : _
(o TFats 1600 | Frat. 3601787 Frict. 175 - 190§ Frkt.. 190 - 202°  iFrkt. 202 - 2257 . pockstend. | |
e et — = e I
r 3| 7.10,8031 20,4 | 202 10,7050 | 20 | 108 | 0,7823 | 19,7-{ 14 | 0,7817 | 15,6 | 118" | 0,7880] 3,0
: B i * . - -7 - . o [P R 5 e TR )

o e e e g e g 2 % e g e e ¢ ek o o A e £ v St e o e | e ey

B:ls 160° wird alao e:m Produkt erhalten mlt einem Anllmpunkt von.

79 in einer Menge, die 21, 3% von 27,5% entspricht =.5, 9% vom” Ausga.ngs-'

material. Der An‘ilinpunkt des Endproduktes ‘nach der oben erwahnten
Baborkraokung war 78°. .

Wahrehd der au.f Seite 2 im Berlcht 5 erwahnte ausgeschwitzte dli.ge

Wax vertemlt, _ scheinen d:.e oben erwahnten 6% nlcht krackbare Anteile

in-den niedrig siedenden Fraktionen. vorzuwalten.

Verteiler,"

He: rra Dir.Dr .mller-Cunrad:L
© " Dir.br.Pier

Ammoniaklabor.(4 Ex.)= Amm. .Lab.Dr.Htm, ,Dr. Bstr.,Dr.Btm

“Herrn Dr.Ringer (2 Ex.) :

" Dr. Iaa.ngheinrich, Berlm
D. A-P Ge’ (3 Ex:) T A ’
Dexﬁsche”Vakuum b1 KIGUT (3 ExS )‘ o



_Anlace 1

' KraLck(rerlg.t_:E (1.Periode)

.~.‘°

;Dapgﬁ hsatz Verdampferw : Ko%onne Dephlegmad Ubergang Ol’e‘fine“ohne{ “ Bp g 3
' kg ausgang °C C tor unten °oC Kohletiirme ,
| 20.-21.10] 6250 | 399 - 402 {S09-514 | 320-330 |° 130 770~ }92-109
,21.-22.104 6450 | 7399 - 404 | 514-516 | 320-330 | 122-130 765 901-1;13 i
Tza’.'-as.lo_.. 5910 397 - 405 | 516-519 |  352-356 | 139 | ,861.5 |91-93
‘,‘23.'-24.10“.: 5715 - | 399 =.404 . 514-516 .350-560 ~139-151 809 5. 97-104 1
. .. ) _ - _ L - P . N »--Aﬁh.,,,.'. o i . .WIW._:..,:.
Gesamt‘b:.la.nz (~_1.~.»—und.—.2. _Krackperiode).. - -
Gekracktes Proaukt (Wagung) - . 7540 kg
: Fluss:.ge dlefme C 5088 kg
1!"1\183138L Oleflne aus Kohleturmen o 'Z?S’_gfgj
" Gesamtolefine - . s 5293 ke~
Aus'beute an Gesamtolefmen -0, 3 % ‘
“Gas + Verlust 2974
Gesamtdurchsatz 378'66 kg
Umsatz/Durchsatz (mttelwert)  19.9 %
K:attgasverbrauob 22860 cbm‘
 Betriebsstunden 149 7



Polymerisationen,

Anlage 2

reeng

Partie

7

;

~Viscositat bei 38°C
Viscositat bei 99°C
~Visgositét bei-100°C |-~ 5y
’ voJ- D

Olefine kg
Olefine aus Krackung

Verdiinner kg

;vembeitet*'auf -

’.l'emperatur C '
Da.uer Std.n.
.q.usbente kg

' Abdestlllat %

7 40.8
#7158
.

: 4«-~-»~_'~,_schweres- =

. Motorendol
.60

~_A N .61-_7

937

187

._Motorenol
100"

5

265 -
- 802

Flammpunkt °C
Stockpunkt % .
- Anilinpunkt °c 1,

e

{

1

14587 o
2,03 EB°




