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"und zweiten Betrlebsperlode anwefallenen Spaltdestlllate wur—, -
" ‘den ermittelt und ihr Verhalten bei~der Polymerisation unter~'77”

"stlllaten aus Ausgangsstoffea mit grossem Ante11 an aromat./‘
‘oder naphtenlsch gebundenem C-Atomen wurde mit rein pa affi-

'  niscnen Spaltdestlllaten, gemdss der Gliedexung Selte 4

"Tverglichen, und versucht, die Untexschiede ursachllch und

. in ihrer Beziehung zu Ger Theorie des Polymerlsations~Vor~
.ganges zu begrunden. Als. Endergebnis der Untersuchunéen 5
~wurden die Arbeitsbedingungen fiir die Inbetrlebnahme der .

Betrlebq-Polymerisations-;nlage mit den vorhandenen Spalt- , s

,destlllaten fcstvelegt. Es ergab sich grundsatzlich. |

' l) Nur . Spaltdestillate, ¢ie vorwiegend auQGK;01etinen bestpa
hen, sind fiir die uynthese von viskoJen Olen geelgnet Je-

der Aatell anﬂund AVOIefinen sowie 111sbeqondere VerbmdunQ

gen mit viel kohlenstoff-ﬁtomen in dromatischer oder naph~

tenlscher Bindung erschweren die. Polymexlbation und ver-

schlechtern die Qualltat und Ausbeute der: Polymurzsate. Eine
Entfernung dieser Schadllnge cus Cem Sp¢1tdest111at Ouer

ein Ausgleich ihrer ungunstlgen W¢rkung durecia spe21elle Ar-.

- beitsbedingungen bei der Polyue wyisation ist nicht mogllch.
;Infolgedessen ist erste Vbrbedlnyung_fur die Schmiordl-

...........

setzt wird, das mogllchc ‘wenlge Verbindurgen mit C~Atomen
in aromatischer oder naphtenlscher Binduugmonthalt.

Fiir die Belange der Harburger Anlave bedeutet diese Hbdingung,

dass der Paraffinaatsch weltgehenc Blfrei sein muso,‘oder

dass-man-einen- Gatsch- anwendet, -der-vosn- Destlllaten stammt

‘ denaxdurch vorherige- Extraktlon mit’ geoigneten Losun smite
“teln die Aromaten und Naphtene entzogen sind. |

) Die Bestimmung der Olefine in Jpaltdestillaten, die né-
ben Paraffinn roch. Aromaten und Naphtene enthalten, mubs nach ,

der Bromz ahl—wethode von Me. Ilhlney erfolren.‘

\




i575 )) Da die llgemelnen analjtischen Ken 2
. destillate,
\¢ ;n1sch gebundenem C-ftomen enthalten,'kelncnh_ .
:fj’Anhaltspunkt flir ihr Verhaltcn bei cer Polymerisstion er-

‘eNVerblnﬁun&en mit aromatisc

indeutigen«x~,

. geben, - entscheidet nur das r5ebnis elne"'Versuch%~Polyme-'f{f
risatlon. _3_v L T

E

'4) hine expeV1mentelle Arbeltsvorschrlft fur solche Ver-,fﬁ g
uuchu—Polymerlsatlon w1rd festgelegt. o ‘

- —\

) Der minfluss von Tﬂmperatur, Sledebreuze des Spaltde-'
‘stlllahes, Art und Menge, Verteilung uad ngabe von Alumi-
nﬁnlumchlorid, gowie akthlereader Zusatze wurde 1n Vorver~~ 
cuchen eingehend unte;sucht und aufgrund der Vﬂrsuchser-
cebnlsse die optimalen A:b01tsbed1wgunvpn fir die Reihen—
[,untercuchungen aller vorhendenen upgltdﬁutlllqtb e“mittelt. '
Der Zusatz von Alumlnlumchlorld in Dampfform wurde zum BRI
.'Patent angemeldet. } ‘ '

6) Die Unter sucnung der upalbdeeullzte aus verséhiedenen'
gtark 6lhaltigen Ausgengsstolfen. ergeb ’elne Anhaltspunxte
fur begonderp Eigiung eines speziellen Palatflngatoches.

7y Der Einfluss eines geringen 01 shaltes der Paraffingat-
sche uer A:béitabedingung wihrerd der Spaltung und des
Siedebex -eichs des Spaltdestlllatea auf das glinsiigere
PolymerlsationsAVerhalten de1 Spaltdestillate konnte
nachgewiescn werden. : | !

- 8) Die Aufarbeitung dériRééktionsprodukte wird festge-
legt, sowie Vorschlige iiber spezlelle Verwertuapsmdglichi-
keiten des- Sludzes gemacht Die Verwertunﬁsmoglichkelt

Gdes Sludges als.SpaltkaLaLysqtor warde zum Patent angemel-

det.

) Die Raffir?tion des Rohpolymerlsates, seine Neutrallsa-
tion zwecks Lagerung und die Eigenschaften des Reinpolyme-
‘rlsate Wurdeh diskutiert uni die hesondere Eignung der
Polymerisate als lsolierole zum Patent angemeldet.

W
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f_filo) Die Arbéltsbedingungen fur dle Polymerisatlon, Sludge-,
‘ffZersetzung, Lageryng des Rohpolymerlsates, sowio dessen
:fRaffinatlon im Betrieb, wurden festgelegt.‘ Siun

'tll) Die Wiedergewinnung der Olo‘aus extxahlerter Blelcher- :
‘de sowie deren Regpnerlerung wurde untersucht und zum Pa~ '
i tent angemeldet. R e 1,;-;4 R
12) W1e ein roter Faden zieht 51ch als Ursache der Mangel-
haftlgkeit der. Spaltdestlllate der Gehalt des Paraffingat-
sches an Verbindungen mit C-Atomen in aromatlscher oder
| naphtenlscher Bindung durch. alle Untersuchungsrelhen, und
“fiihrte zu der in Punkt 1) auoammengefﬂssten grundsatzlichen
Vorbedlngungl.die an den _Ausgangsstoff fiir Schmlerbl-uyn-’w
‘these gestellt werden muss. Alle- Untersuchungsargebnissp |
sind nur mit dem Vorbehalt zu werten, dass sie wit einem ,;'

gez. Prof.lerbe
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; erhalten, das bei der Polymerlsation Schwierigkeiten crwar~,} f?

"”f;vAnlage zur Herstellung von synthetischum Schmierﬁl" ulte 6 
"'!Ausgangsmaterial" erwahnten, wurde die Spaltanlage mit |

einem Ausgangsmaterlal in Betrieb genommen, das infol
@elnes hohen blgehaltes von vornherein zur Herstcllung

eines einwandfreien Spaltdéstillates ungeeignet wer. Infol-

gcdessen wurde auch ‘nur ein mangelnaftes Spaltdestillat

ten liess.

~

S Die nachfolgcnden Polymerisations4Versuchsargebnisse mit

‘diesem Spaltdestillat sind desnalb stets mlt obigem Vorbe-
halt zu bewertcn.

Abgesehen davon, dass bis zur Inbetrlebnahme der Anlage
“praktisch keinerlel rlchtungsgebende Versuchsergebnlsse

B vorlagen, machte gerade die Mangelhaftlgkeit des Spaltde-.

stillates auss crordentlich viele Untersuchungen erforder-\”i
1100, um die Arbeltsbxdingungen zu .ermitteln, die bei einer
Polymerlsation im Betrieb zu cinem errelchbaren Optimum an
Qualitat und Ansbeute an synth. U1 fithren konntens -

Voh den rund” 200 durchgcfﬁhrtén Polymerisationsversuchen
sind nacnfolgund als Kernstiicke nur die Versuche aufge-

fiinrt und zahlenmaosig belegt, die eine einwandfreie K15~
rung der in der Inhaltggliuderung dieses Berichtes fest-

vgelegten Fragestellungen brachten.

o x
 Die Anlege zur Herstcllung synthetischer Schmierole wurde

zur Herstellung cines Tuftfahrt-Ules" mit Analysendaten,
die ungefihr dem "Balik-Papan 5007 entsprechen (s.scitel4)
_errichtet. Bei der Wahl obiger Ulqualitét war daran ge-.

- dacht, diese Ule - anstclle der frither sur Verfiigung ste-. .
‘henden mangelhaftcn Vun;zuela Destillate - fiir Aero-Ule

einzusetzen. Wix haben doshalb unsere Versuche zunachst
auf die Hurstgllung oblger Qudlitat abgestellt.

\ K ——— \
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’ "ausrei" ender

' der goringen Kapazitit der“Anlagb richtig, in Zuunft dar

| “gaufgrund wirtschaftliche'ichrlegungen und 1n Anbetracht»
- zu denken;’ brightstOckéhnLiche ﬁlc von hochstumLSGhmier— i
'fwert herzustellen. Diese brlngen einen den hmhun Herstel-
'1ungskosten entsprechenden Erlos und wurden gestatton o
- mit eingm, der kleinen Kapaz1tat der Anlage entsprechend
']gerlngem Zusatz - grosse Mengen 01 in ihrer Qualitat exr- .
" heblich zu verbcssern. Allerdings erfordern diese neuen
”7Zukunftsabsicaten ginen entsprechenden nicht sehr tief-
1grcifendeh Umbau der Polymerisatlonsanlage.»

B, Vers ﬁ b?h steil

I. Ahggangsmaterial.
Als Ausgangsmaterial standen Spaltdestillate von 2 Be-
triebspurlodcn der apaltanlage zuy Vurfugung

a) erstc Betriebsperiodes -
Als Auuganrsmaterlal fir die Spaltdestlllate der eraten
Betriebsperiode (in der Zeit vom 31.6. bis 17.7. 1940)

- wurden die aus verschlodenen blfraktionen in unserer Ent-
_ parafflnlcrungsanlage gewonnenen P&raffingatsche verwendet,
um das Verhalten der aus einzelnen UJlfraktionen gewinnba-f“
~ ren Paraffine bel der Polymerisation kemmenzulernen. Ihre'
Beurteilung nach der Watermemn-Analyse (Tabelle 1) zeigt, .
dass infolge des hohen Jlgehaltes (60 bis 70%) die Gat-
 sche den zur Herstellung guter Spaltdestillate zulassi

- Gehalt an Kohlenstoffatomen in aromatischez und naphteni- |
scher Bindung (Hochstgrenze je 5 %) weit uberschreitpn.




' Analvse*des zur Spaltung{verwendeten*Parafflns

n”fl Paraffin—Gatbch auss: m ﬁﬂk il
Sy ";'s.s;zf_l.(n TTWa.0T ‘S.Ma.()l "‘s.‘Ma +ZyI-UI -

; Gdlou-P-‘oc vfif“'55,o ' '46 5 f:~546 8- '52 5 J-J"s‘;;(
= Mol.~Gew.a. jf;;y'323 o je29 rh;449 ﬁ_‘§498"{; .
AR . 90,5 1102,5 1102,5 1110,0 -
PV 10,630 lo,850 lo,e61 fo,8ee
fn370~W%~,“,al',.'1 4679 '1 4743,,:; 4788’751,47l1f f_ .;\\;»
370 10,7307 10,3308 10,3292 0.3312 ,
' rD2G 10,3294 'o 3205 10,3279 10,3299 . .
Ulgenalt 7L 160,5 67,0 PR R
Paraffingehalt :‘29 ' '3Q,5' . |33 0 .1 a R
“%;C/in>Aromaten ,3 7 '9 8 - 39’5}A ¢”!8-7
~ % C in Naphtenen !23,6 ""17 2 ~‘§22,5;@m"13 3
% © in Paraffinen, (67,7 ‘.73 0 -'f§68;o o

b) Zweite. BetrlebSperiode. : : o
Da sich bei dex ersten Betrlebsperiode der opaltanlage in-' _
folge des erwahhten hohen Gehaltes an 01 - abgesehen von

" der mangelhaften Qualitat der Spaltdestillate - starke_;‘\
Foksahscheidungen in der Spaltapparatur gezeigt haben, .
wurdenbei der zweiten Betrlebsperiode (in der Zeit vom

'17.10. bis 29. 10.40) nur Gdtsche von Spindelol und leich=-

tem Maschinentl eingecetzt, da sich aieselben bei niedri-

- geren. un“ugur Koksbildung gefahrloseren Vérd&mgf&ngéﬁémpe-

raturen lassen als Gatsche aus schwgren Olen.
I . 7 | RIERE

Wie die aahlentafpl 2 zeigt, betvug auch bdei der aweiten'

Betriebsperiode der 01 cehalt der Hauptmenge (32% t) des

folgedessen einen 6lgeha1t von nur 27 « Der Gatsch aus :
leichtem Maschinensl enthielt 55 % 01." sémtliche Gatsche. . .
liegen im Olgehalt also immer noch viel zu hoch, . trotzdem \%
zelgen die Versuchserwebnisse einen deutlichen Giiteunter- .
schied der Spaltdestillate in Abhéngigkeit von dém Olgehalt
des Paxaffin-Gatsches. ‘ -

-’



,_'1. Grundlage:
= Bekanntlich eignen sich zZur - Schmierdl-Polymerisation in

‘ Zahlentafel 2

Zusammensetzung des Ansgangsmaterials

‘Ansgangsmaterial

g1 Menge e u70 s Glgehalt
Gatsch auss N TR e 4 %
sty 1 e | ool | 21
“spibl U7 - 1 0,820 Y 60
1.Ma.81 1100 : 0,841 .ﬂg T 55

Von einer Watermann~Ana1yse der Gatgche haben wir abge-
*sehen, da. dleselbe Relationen gemass Tabelle 1 geben muss—
- te. «L‘ “ ‘ :

II. Uhtersuchung der §paltdest111ate..

- erster Linie Spaltdestillate, die frei von C-Atomen in
'aromatischer‘und'naftgniScher Bindung sind und vorwiegend
aus Paraffin-Kohlenwasserstorfen mit e -olefinischer Bin-
dung bestehen. Olefine mit 4 uﬁd & Bindung wirken ungiine
stig auf die Polymerisation. Nach den Erfahrunben in
Balik~-Pgpan soll ein opaltdectillat folgende Durchschnitts-
analyse zeigen°‘

d/15 0,772,
Bromzshl = 95 '
'Anilinpunkt 45 |

| . ASTM Siedebeginn 65°C 60% bis 220°%C

| 10 % bis © 100 " T0% " 240 "
0% " 125 " 80% " 255 "

: 030% " . 150" 90p v 275

40-%—"— 175" Endstedepunict290°C
50% * 200 " Riickstand 1,04 |

o IR I Verlust“ L1 0%.

. ‘ VI ‘ S ) :\ \‘\\ | ‘ - ;,O-
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24 Analyuen-or ethodik.-

Obige Kennzahlen geben Jeﬂach keinerlei Anskunft ub@r

~die- quantltatlve 7usammenoetzung eines Spaltdestlllates

”'an Parafilnen, Uaphtenen, Aromapen und d«,«ﬁi und /

sOleIinen, die allein fiir die Beurtelluno einp upaltdce S
stillates massgebend slnd. | ’ L
f;nfolﬂcaoscen waren wir uns vou vo nherpin darﬁberfklar,i“
Quss. L’e ohigen Kennzahlcn l“(lbllcn Anha ltﬂpunkte ibex

+die sighung eines Spaltdestillates zur- Polymerisation--

geban konnten, aber keineo¢alls hlnvelchten, um unters

»schledllcﬁe Oualitatsbpultellungen o:nzelxer 6paltde~“‘

utlll&t@ daraus abzulcl*en. vollig'flelcbcn “uq:m~;f
mens etzungen oLnaelner upvl*de“ulllbte warden %.B. bel _
der nachiolggnden Polymerlsatlon, Schmlerole velocnleceﬂer
Glite erhelten. Interessent ist auch, dds ¢ie i pnnzanl
unserey naphienc- und dronutenreiohen opdltdeuolllate

‘mit deun kennzahlea eines uus aus Bbllk Papan sur Veriiir

Zung stehenden pruktluon rein parafxinquHen ‘upcltfe«
stillates ubexelnsh¢mmcn..(s.Anla»u 2). o

-

dir (und Hbrigens auch das Laboratoriun in Amgterdam)

verfilzen ervt dann iiber eine einwancrreie MethoCe zur

.Beﬁrteilun“ von Speltdesti 1laten filr ¢ie € uchmlexolsyn-‘.

these, wenn es gelingt, dasselbe in le wiz kllch wirksa-

men, oben genannten fomponente: zu zerlegen, ‘womit w1r

vordring]&ch beschéftigt sind. Bls dieses Ziel erreicht
ist, kann Jewells nur das Brgebnils einer Vorsuchqpolv~
merisation tiber die Bignung eines paltdcatlllateu Zur
Polymerisation zu Scnmlerolen Anskun;t geben.

QOhne Zweifel erschwert ein spaltdestillat, das von einem 
blﬁaltlgan Paraffingatsch ctammt und. infol;edessen Léich

—an-Aromatan und Japntenen let, {die snalyse, Stehen in

- gukunft 6lfreie Pev.ifins zur Vextigung, wird suct das

Spaltdeatlll t frei vou Arvomaten und Napﬂtenun seln. da
¢ine Gyklisierung parafflnischcr Kohlenwasse rstoffe bel
der Spaltung praktigcn nicab elntxltt. In Zukunft wird

¢ | ' S . - . ) } ui—i“ -




 - a) erste Betriebsperiode .

. die Inbetriebnahme angegeben - dlc Arbeitsbbdingungen T

. ec swh also in erster Linie darum B anﬁeln,:b,n ,+ d' Olefinem ,
*ﬁeines Spaltdestlllates quantltatlv zu erfasoen.ff - IeRa i

N -
s

3. Zusammensetzung dcx Spaltdestlllatc,,

 Das Einfahren’ der Spaltanlgge und d1e Vérwenduub von Pa-
‘.rafflngatuchen velschiedoner Herkunft als AuS5angamateri-
al brachie es mit sick, dass - wie in dem Bericht iiber -

(Drucktemperatur, Durchsatzuenge, Dampfrusatz usw.) off
geandert werden mussten, um das Optimum der Betrlpbsbe"
‘dlngungen fiir die bpaltrcdktiOﬂ zu ermitteln. Infolge~ '
‘dessen wurden, wie Anlage 1 zeigt, recht unterschied-
liche AIkaQeStlllatd ex halten, die zZunc ‘ehst 1n einz bl-
nen Vorlagen aufgefe ngen und spater . verelnlbt wurden.
(Bezaglich des Einflusses einzulner Arbbltsb001ngungen

~ wihrend dey Spaitung’auf‘dle (ualitét der Spaltdestilla~
te, verweisen wir auf die Anlage 7 Vis 9'des Berichtes:
iver die Inbetrlgbnahme der Spaltanlagc")

B) aweite Botrieheperiode , | .
Bei der cweiton Bbtrlebspcrlode wurden tablloh opaltde
stlllatprob,n gezogen. o ’

Thre Zus ammbnsetzung zeigt An]abc 2.

4. Kritik der Kennzahlen.

a) Promzahl 2

Zux Bestlmmung ungeséattigter Verblndungen mit Hilfe von |
Brom kommen in erster Linie die Methoden nach Mc.Ilhlney
und die Bromid-nromat-Muthode infrage. Bei der erstoren
wird das an Aromaten durch Substltution in Bindung gehen-
»;demBrommheimdeleromzahlwinmAbzugmgubracht,mwahrhndmdiew4 .............. }
Bromid-Bromat~Bromzah1, addiertes und substituiertes Brom
zusammcnfasst. Dei arogatenfreien Spaltdestillaten mag -
die Bromid-Bromat~lvthode anwendbar sein. Bel unsorem
.ardmatenhaltigen Spaltdestillaten jedoch fallen,durch

das substituicrte‘Brom;di§<%erte viel zu hoch aus, wie

\.
\\




ads dcr G gpnubprstellung dar Anlage 1 hervorgeht. ‘:t?a' \

Ju nach dem Alomatengehalt liegen die Werte aus serordentvy
lich welt au5¢1nander, S0 Z0 15* z.B. das Spaltdestlllat
aus Iank 3412 nach der Bromld-Bromat—Methode einc. Brom~

- zahl von 105, nach dcr Me. Ilhlnny-Mbthodu dagegen nur 85 5‘:;

Da es bel opaltdestillaten als Au gangsmaterial fur die:
Polymerlsation nicht. nur auf den Gehalt an ungesittigien
Kohlonwassnlstofien snkonmt, sondern daneben der Gehalt an
Aromaten, Naftmnun und & , ﬁ und Olefineneéﬁg chlag-
gebende Rolle plelt, die bel unseren uvaltdestlllaten

sahr hoch 51nd, 1dsst (gemass Auh;bntafel 3)u51ch aus der o

Tromzahl praktlsch keine cindeutige Voraussage iiber das
Verhalten der Spaltdestillate bei dcr'Polymgrlsation und -
die Qualitit der&dabei-erhaltenen Schmiextlc machen.

uahlbntogel 3

Zusammenhange zwischen Bronghl und Viskositat51ndey des
Polvmer:sates

SuDr So 0 s pan

!

“peltdeufilIJf N S 1) 111+ 3 02 |

]

§d§§}ff§;{%£§333r.“dhl tAnilin liol.ld,, lhus~ VI
Tank! taus- LJ?:Ilh :Punkt “luew ! :beute iA' | i
3412:5pi.bl ¢ 85,5 -1 29 .t 14210,796 ! 49,3 t 85
3415:8pi.di ! 82,5 Y 31,4 ! 14310,797 ! 44,3 ! 82

. 341611.Ma 01t 84,7 1 - ! 14110,791 ! 46,4 ! 81 !
3413is.Ma 01! 65,9 ! 45,5 ! 17010,817 ! 47,3 ! 99

| 3414e Ma.O1! 65,5 ! 42,8 ! 169i0,816 1 46,1 ! 89 !
34111s.Ma.01t 84,0 | 33,6 : 14810,802 ! 45,1 1 92 1

Die unterstrichenen VWerte zeigen, dass Von'unseren Spalt-
oest’llatun 51ch z.B. ein Pr odukt mit einer Bromzahl von

iy 65,5 zur Polymerlswtion bessex eignet, alu ein solches

von clner Bxomzahl von 85 »D.

b) Anilinpunkt ," |
Dasselbe gilt, wie obige Zusammenstéllung zeigt, vom
Anilinpunkt als Messzahl fiir den Gehalt elneu Spaltde-
stillates an Aromaten.

\
\
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7? 7tung verwendet“n Ansiahg auerials and dem’ ernaltene.

f*é) Moie ular- und gggz Gewicht 2”W;°ﬁﬁ1f»"37'-fU57?,g% 
Zwiscnen den dolekular- uné spez wicaten des zur upal-i'

Spaltacctllluc bestunt ndCthl endu 11nuare ‘Rel: tion.

7”‘;‘- G ahlﬁhtafel 4
” _Spaltdestillet

v Parafflngatsch i
el ~ Mol, uew.; 8y g 1Mol.Gcw.A‘dgox /
spiJO1 323 E 3,8% 1 140 __30,796

-

ﬁib Zniot du bel dnr apaltunb giner A.ujtellunb des

: Uraprun Molekals 1n nin Mol@kul von ung efahr halhbl
Grosse stattfand. o o : e 8
_) Siedegrenze
Vach allgemeiner mrfahruﬁg aigmen diﬁﬂ resn pﬂluﬂglnignhn
opaltdcst¢llate, die eincn Sic dcbereiuh bei 300°% aufwoi~
sen, am besten zur Polymerlsation..nlr haben deéhalb auch
unsere aromatenrcichen Spaltdestillate suf diese Siedbgzenax
eingestellt.,‘hﬂr die LJ,nung elnaalnbr Frsktionen, sowie
dic #ber 300° sicdenGen Antelle wzur Polymex;satlon wird
‘weiter unten ber1Cﬁtet.' | | |

£.) Zusarmeniagsung

Zusamucnfassend er<abbn soult ungsers obigen Unt rsuchungss
" cxgsbnisse, ass Spalldsstillste, dic aus §lhaltigen Gat~ .
-schen gowonnen wexden und infolged.ssen (-Atomen in aroma-~

tiscien oder gaphtgnischar Bindung nsbst v1ulenmm~ﬁund

X;Q;bflnen cnthalten, nach den iiblichen Kennzsllen besig-
i:ch ihrer Bignung zur SchmierBl-Synihese nicht zu boure
tellpn sind. Lie V«rsuc iserecbnisse mit 6larmsr.on Gatschen

lassLn jedoch anienmen, duss sich Spaitdestillate aus

reinem paraffinischen Ausgangsmeterial in oblger Eevlrhunb"

wesentllch gunstl zex verhalten.
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1) Zielsptzung_ RN IR e
‘éule auf eite 1 bereits erwahpt, soll in unserer Polyme—”
'rlsatlon°-Anlage ‘zundichst ein 01 vom Typ Ba11k~Papan 500 
“mmlt folgenden Durrhschnlttoanalyse aufgebaut werden; '

8/15 0,870 N

'Plammpunkt Plid. 265°¢C B

visk./50°C. 15,2 - —
Kigem-Visk.loo9F 217 csti .
w2100 20,2 Y )

R ~ Sayb.Univ. 100% 994 sec.
. . ’ ) 2107, 97.,8 " 7

Visk.Index = 111
Farbe Union - 3

‘Stockpunkt unter -12°
-COnradson Carbon unter 0,50%

———

- -Als glinstigste Arbeitsbedingungen fiir dle Polymerlsation
wur e in Ballk-Papan ermittaltl:

Reaktlonstemperatur 60°
Aluminiumchlorid Menge ca, 1,5 9%
Reaktionsdauer ' % bis 4 Stunden
‘ilausbeute ' . ca.b0 %

Sludge; Vorlauf und Verlust " A0 %

2) Reaktionsmechanismus der Polymelisctlon.
Man nimmt ellgemein an, dess bel der Poljmeriqution hie
langen’Ketten'durCh das stufenwelue ¥achstum eines okti-
vierten Molekiils (Juittelpunkt), das jedesmal mit éirem
neuen Monomexr reagiert, gebildet werden. Dleser Vorgong .
“THuft so lange weiter; biy-die Fette aus- Gem-einen-oder——— —
‘anderen Grunde alcht mehr weiter wichst, bis also eine
so;enannte‘Tﬁntaktivierungsreamtion" elntritt. Es besteht
‘also nach neuesien Theorien neben der“nlttelpunxtsakti-
vierung® und dem "Wachstum" noch eine dritte Reaktion,
Gie ‘segenannte ‘Entaktivierungsreattion®. Der Verlust éox

=39 =
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5uAkt1vierungsenergien kann durch ulnfluss aer Wandung der

. Apparatur oder elneo anderen Molekula auftreten. Desglél— .

:chen\honnen Nebenreaktionen w1e Cvxllsierun N Isomerlsle-

“V"rung, zur mntaktlvierung gerechnet weraen, auf jeden Fall “;;;
‘vj;aber zur Beendlgungsreaktion. Co e N

Die Kettenblldungsreaktlon geht sekr schnell vor sich,
“so dass unmittelbar nach der Bxtivierung elnes Mblekdls,
leeses zum Polymer wichst, dessen Kettenlange dann durch

das Vhrh~ltnws zwischen Wachstums und Entaktivierungsge-

~ schwindigkeit bestimmt wird.‘Dieoeu Geschwindigkeitsver-
_~ae1tu13_ugi_aucb die Kpttenlunge ist deskalb fiir jeden
Ausgangsstoff ein feutumgrenzter vorgang, der nur durch
? dle Azbaltsbedlngangen,beeinflussbar Iste -

- 3) Arbeltswelsu. o . | .
~ In Anlennung an dle oben gebchllacrten keaktionsvorging:
wurde bel unseren Versuchen 5emass nnlage p) gearbeitet._

4) Vbrversuché (Allggmginesli |
Da die Erfahrurgen in Balik-Papan aul unsere mangelhaften
 cpaltdestillate nicht iibertregbar waren, haben wir nech .
obiger AlbeltSWLlse ZuY mzmlttlunﬂ der optimalen Arbeits-
bedlnzungen als Vorversucne den Einfluss von:
a) Tempe1atur-und Reaktionsdaver

= W

b) Aluminlumchlorldmengc und Art des Zusatzes

c)“Aktivieruhv der Polymerisatibns-Reaktion
durch Zusdize

d) Binfluss der Siedegrenzen des Spaltdegtll- |

lates

“elngehand untersucht. Als Ausgangsmaterlal benutzten wir

dazu ein mogllchst ungunctlges Spaltdestillat nit einer
niedrigen Bromzahl von nur 64,5 (aus Tank Nr.6413, Analy-
se siehe Anlage 1), de die besseren Destillete unter den-
selben Bedlngungen denn bestimmt gute Ergebnisse bringen
- muosten. |

=16~



;Q;waachdem so die prlnzipiellen Mbgllchkelten fhr die Poly- :
'”;*‘merlsatlon von Spaltdestillaten unseres Typs ermittelt

LA [ RS ] 13 H G
N : [ / e

| “waren, haben wir in elngehonden Versuchen die Spaltde-'

V‘flstillate aus den Gatschen verschleaener Herkunft 1n dexr

selben Weise iiberprift und bChllGSSliCh ermittelt, unter
welchen Bedingungen die verelnigten upaltdestillate

i”u'(Sammel-Spathestlllate) ce* ersten und zweiten Petriebs- .

'r;perlode im Betrieb zu einem brauchb“ren Sc;mie:ol verar-
beitet werden kGnnen. Dabei w1rd auch auf eine Kritlk der
Qualltat der'erhaltenen Ole, sow1e auf deren I Rafflnatlon’

TS
A

und auf die Zersetzung des Sludges naher eingegangen..

T~ ~Es sel an dieser Stelle,vorweggenommen, dass die Exfahruﬂ;
© gen im Beirieb gute Ubereinstimmung it den Laboratoriums-
ergebnissen brachten und zeigen, dass die Zrgebnisse im La-
bofatoriumHOhne weiteies auf den Betrieb iibertragbar sind.

a) mlnfluss der Tem emperatur- und’ Reaktionsdauer. ‘
Neben der Zusammensetzung des Ausgangsmaterials ist in
erster Linie die Polymerisationstemperatur fiir den Reah-
tionsverlaut und demit auch fiir die Eigenochaften der er-
haltenen Reaktionsprodukte dusschlaggebend.nenn die Ketten-
',1ange wird Ja -entsprechend der heutigen Auffassung iber
den Polvmpzlsatlonuvorgang - durch das Verhiltnis zw1schen
Wachstums— und Wntaktlvierungsgeochw1ndigke1t bestimmt,
\das von der Temperatur abhéngt, d.h. die Kettenlinge

nimmt in dem Masse zu, in dem die Polymerisationstempe;ae
tur fillt. So bilden sich bel ungerdhr 20° mehr odér weni-
.’ger viskose Bright-Stocks, steigt die Temperatur, dann
verindern sich die Geschwindigkeiten der beiden Reaktionen

' so, dass die Entaktivierung vorherrscht, mit anderen Wor-

' ten, es bilden sich diinnere O1e. Selbstverstdandlich ist™
" die Temperatur-Funktion sterk abhanvig von der Qualitat“””“”””
~des Spaltdestillatus. ‘ .

Wie nachfol‘@ndb Zahlentafel 5 zeigt, folgen unsecre Spalt-
destillate verschiedenter Qualitat obiger Theorie der Tem-
n peraturabhangigkeit recht gut. o

=17 -
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x:;fffi'ij;';[g Zahlentaxel 5<~'

Lunfluas der Tempelatur suf die Polamerlsation.,i:‘w

(AlCl 6% Zusatz. je S14.5x10 gry 0, S%HCl)

e o o | e

-Versuch Nr.. Te@p.v!
1 " dauer ! an Rein- !+ 1stillat -
L .3 Stuncen v polymeri-! - lwon Be-
T | | Vgat % ! o !triebspe-
B : R L Yo triode
I, i ' ' i ] 1
.18 v 25y 24 ; 18 102!; 1
20 : 50 24 26. ! 106:
: ! R | , 1,
13 . %) _ 15 (o Ty5 i' 41,2 1} 97!;'“11
151 - !50-100-+—_.3 1 48,5 t 105

'Alumlnlumcnlorldmenge 3 %

8o verléuft z1B.. die Reaktlon mlt einenm mungelhaften
-Spaltde ;tillat Cer erbtun Betrlebupexlodo vei 25 und 50

SO trcge, "dass man selbst bei 1angcr neaktionudauer und
Anwendung Vvon HCL nuy rerlnge Auub~uten erzielt. Erhoht
man dagegen die Temperatu: auf 759, erbilt man nach TY2
stiindiger Reaktion mit 6% Alumlnlumchlorid eine Jlausbeu-
tc von ca. 41,2 %. Mit dem bessecren kraokdestlllat der
zweiten versuchsperiode kaun men demy egenuber, wie Ver~ '
such 151 zeirst, durch allmkhllbve Steigerung Qer Tcmpera-
tur von 50 auf 100° den fteaktionsverlauf, unter Anwendung
von nur by Aluminiumchlorld, crhcbllch bescrleunigen.

b) Menge uud Art dey ugabe des Aluulnlumcnlorld

Tbenso wie vor der Tempex -atur ist auch die erxforderlicue
Aluminivnchloridmenge abhiingig von der Qualitdt des Spalt-
destilletes. Unsere Spaltacgtlllate verldn’pn‘ln Verglelck
- zu, den Lestillaten, wie gie 1% Pelik-Pepan cus ol1relen .
_Pareffinenanfielen, zur Polymerisation einen 1elativ ho~

Reaktions- | Ausbeute V. I.ispaltde-

' hen Prozentsatz au Aluminlumchlolld, W& »u crwartcn Wary
well nach, “llﬂemglnpr Wrkenninis dlC in unserem Spalt-
destillat reichlick vorhandenen cyhll chen. Kohlenwasser-‘
stoffe unter 1udgtblldung v1e1 Alumlaiumchlorld vcrbruu-‘s
chen, \ \ , R ,

- 1@ -
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NacthIEende Zahlentafel zeigto*¢7ii'“"

. i
: N

ﬁ

V S ‘\5 "7,‘ Zahlentafel 6

Versuch AlCl o

Binfluss der Aluminlumchlorid-Menge*.j*‘ '
s ® 1.

Bromzahl ! Awsbente !
Nr..~'i““% 3 ! - des Rohpo- ' an Reinpo- !
B ' lymexisates v lymerisat v
9t 9,5 0 . 3t 44 1494
Sl b 6,0 6T - U 445 L B2
17 1 3,00t 26,4 0y 26,1 1 65
i 0,8 48,5 S 1105

11t 3,0

dcutllch den Alum1n1umchlor1uverbrauch in Abhéngigkeit von

', der Qualltat des. Spaltdestillates. Bel den schlechtest(n

SpaltdObtlllaten dér ersten Betrlebsperiode (Versuch 9 11,‘
‘und 17) weren mindestens 6 % AlCl3
bel dem besseren Spaltdestillat der zwelten Betrlebsperi-

. odé (Versuch 151) 3 ¢

erforderlich, widhrend

auszelchten.i

S TT—

Bezugllch des Hinzufiigens des Alumlniumchlorlds, sind im

Betrieb 2 Mobllchkeiten vorgesehen.

1) Zufiigen des in saurem Spaltdestillal aufge-
schwemmten Aluminiumchlorids in kleinen Mengen

in das vorerwsrmte Spaltdestillat.(Einsatzver-

fahren).

2) Zufiizen des voreewarmten Spaltdeotlllates Zu
dem im. Reaktionsgefass befindlichen Aluminlum- 2
chlorid. (Zusatzverfahren) |

%erden alle Bedingungpn der Polymerlsation konstant ge-
halten und bel gle1ca;r Menge AlCl3 nur die Art der Zuga

such 16) nach dem Zus atzverfah;*n 2) neben besseren Aue-*’
‘beuten auch,.in der Qualitit bessere 0le als bei dem Ein-
satzverfahren 1). Des Zusatzverfahren hat daneben noch

. _den Vorteil, dass man durch die Art dex Zugabe den Ver~

laui oer Polvmerisatlon bee{nflussee kann.

M
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e ‘:;} Zahlcntafel 7 ' ‘;;1;%”'  *554 J {f/€;?i}f§
Elnfluss der Art der uugabe von Aluminiumchlorld

r?f:.Vers.! synthetisches 01' Zugabs dee A:Lc:13
A Nr. . Aus;eute P VoIo L

36, Einsatzverfahren =

W

o s fade .‘

182 .
11 ' 44,5 Y 82 ' Zusatzverfahren nach Je 1 Std. -
- o /J v 3 x 16,3 gr. | |
— .13 .0 41,2 v 97 -!dZusatzverfahren nach je 1 Std. C
R S ! 5 xlOg. ’ :
14 v 44,6 1 B2 ¢ Zusatzverfahren nach je 15 Minuten-
16 Y 47,3 199 ' Zusatzverfahren nach je 15 Minuten

20 x 2,5 g in 15 % aromatenfreiem =~ -
) Ben21n argeteigt .

———

c) Zusﬁtze'zur Aktivierung der.Polymerigatinn.

v,-"6 ' - 'v"-‘l"' '
“ - (

Bei v61llig trockenem Krackdestillat verlauft die Poljmeri-
sationsreaktion ausserst langsam. . R .

1.Wassnr . :
Kleine Mengen Wasser fordern (gemass +Anlage 4 ! ) die
Reaktionsgeschwindigkeit, da jedoch bei dex Anwendung. von
z.B. 1,5 % Aluminiumchlorid bereits 0,6 % Wasser in dem
Krackdestillat geniigen, um den Katolysator unwirksam zu

- machen, liegt der giinsiigste Wassergehalt ziemlich tief.
Laut_Amsterdamer Untersuchungen betrigt der hachSthgliche
Zusatz ungefdéhr 10 %1Wsstersauf Aluminiumchlorid berechnet.
Wahrscheinlich ist der durch dea Wasserzusatz zus dem Alu-
“miniumchlorid freigumachtc Chlorwasserstoff der Reaktions-

"beschleunlger.'

‘”“2 Chlorwasocrsto;f
Intolgedcsson wirkt CthTWaSaNTotOff in hhnlicher Weise
als Reaktlonsbebchleunigﬁr'una hat den Vorieil, dass deﬁ
Sludge diinnflilssiger,, homogener und genlgneter zu c¢iner
Abtrennung 1n &entrlfugcn anfallt, was fiir den Betrleb |
aussarordentllcn wichtig ist. Wir haben deshalb stets Salz-

——sdure—in-einer-ilenge-von-053%zugegehens
, ' ' - - " =20=
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),Zu%atz ron. Naphthalin. fv7-ff aaat ‘::'i )
Durch usat" von Aromaten,(z.B Naphuhalin) soll 1hsbeson
- Gexre die Oxy aatlonsfestighelt der ynthetlochen Ole. adaxl”
_ rhoht Wcru°n\ er haben dcshalb versucht, uUCh bel unqc—7:
‘1run nunbblhaften Spultde tillaten dureh Zugabe von Naphibe
f?yl;n die Qualitit der Ule zu VerbeSSLfL. Disse lediglich
“als m"ctvvr uche anztseho ngen Versushc bracnten kein po- B
.Sltlveo Mxkubnls, Wwes darnuf zulucxzufuhren ist, dcss de s =
.ﬁippoiymavlbxeacn~von Aromaten andexra Reavtlonsbedlngun— |
- ‘gen (hbhere femperauurbn) srfordert. Die Tntersuchungen
n«ionnten in der velfugbaru kursen “Y¢it noieht abgeschios-

cen Werden.
oo
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“i7(d) Einfluss der Alcl -Verteilungﬁauf e Reaktionsdauer.
"Brlngt man ‘einen festen utOff (AlCl ) in. einer Flﬁs51g-

i?};keit als Kontaktsubotanz in BPruhrung, spielt naturge-~f; :
- miss dessen Verteilung eine. ausschlaggebence Rolle, de--

~ ren Einfluss wir durch Variiereng der Rahrgeschwindlgkeit

 .untersuchten. Rihrt man mit einer Geschw1nd1gkeit von ca. _[

400 Touren/min, fAllt die Bromzahl eines guten Spaltde~
stillates (Tank 3413) nach 3 Stunden auf 0 ab.i rmaSalgt"
man unter sonst glelchen.Versuchsbedingungen die Puhrce~?'
o schwindlgkelt elnmal auf 250, das andere Mal auf 120 ",
. Touren, betragen die Bromzahlen nach 3 Stunden 25 und 32$wa
und nach 5 Stunden immer noch 16 resp. 26. Der grosse. e
'Einfluss der Durchmschmg und Verteilung kommt hierdurch '
'klar zum Aus&ruck.

'Noch besser eignet 51ch 1h}81éedessen das Einbringen von
AlCl3 in- Dampfform, woruber getr@nnt berichtet wird,

—_—

' ¢) Einfluss ex Siedegrenzen R E
1. Alloemexnes. ' | SR

- Die h"ﬁf? siedenden Fraktionen aus rein olefinischen |
Spaltdestlllaten geben selbst bei hoher Polymerisations-
temperatur hochvnskose Hle. Im Gegensatz dazu erhilt man
aus niedrig siedenden Fraktionen selbst bei niedrigexr
Polymerisationstemperatux nuy vexhaltntsmasslg diinne’
Polymcrisate. Es besteht also - insbes sondere bei- hther
51edenuen Spaltdestlllaten - eine sehr enge Beziehung
zwischen Flﬁchtigkelt des SpaL*destlllateo und der*P01V-
mezlsatlonstemperatur, die zur EBrzielung einer bestimm-
ten ViSKOSitﬁt erforderlich ist, und die auch in der Aus-
beute zum Ausdruck kommt. | ‘ |

s

bis 1oo°c die hochsiedenden Olefine stets bel erhthter
‘Ausbeute die viskosten, die niedrigsiedenden Olefine
dagegen bei geringere Ausbeute nur wenige viskose Ule.

In Anlehnung-an obige Theorie stieg muchs: - R

‘2) Bei technischen Spaltdestillaten, z.B.

bei Balix-Papan Speltdestillaten die Ulauubeute bei Ent-
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‘ "fe nung d.x hochsts;eaenden Antelle (250 rcsp.”SO ), 1ns~f

Af“,besondere b?l einexr Pclymcrisatlonstemperauur von 10*

o um etwa 8 Gew.%. Be1 einer Polymeflsatlon pei 30° bptruu
- die Ausbeute atnlgerung ‘noy noch '3 % und verschwinuet prak-
tiseh bei dexr Polymerlsatlon bel Zlmmeztemperatur (bel L

der He :rgtellung vou Bright Stock). Dieser VOrgang ist da-
reuf suriickzufiihren, dass bei einer Polymerisation bei

hoher Tempevdtur die in dem Ballk -Papan Spaltceoulllat

'enthaltenen cykllschon/Antellb in den Sludge, bel der Poly~}3

‘merisstion bei niedriger Temperaux (Brlbht Cbock) dagegen

‘in den OlantPll eingehen.- i .

‘Trotzdem Prsaben eirgshende Unterguchungcn, ddS es be-.
zuglich der blausbeutu praktisch uuwesentlich 1st, ob man
die hohersiedenden Anteile (250-2 300°) abtrennt oder .:icht,
da beil einbr Gemisch-Folymerisation sich die Reations-
génge SO ausglelchen, dass keine erheblichen Vbrtelle aus
der getrennten Polymerisation einzelner Fraktionen zu er-
waften'ist. B . - - - R
2, Rel Harburger opaltde'tlllatbn. e

Begrenzt man bel- uxsereu upultuestlllatPn das uxede-unde

-~ auf 250, 270 odex 290°, geut - wic ﬁnlage 4 neigt - der
Anilinpunk?b guriick, die Blomzanlpn der Fraktionen stelgen,
die der Riickstinde fallnn,und ‘der Schwefel reichert sich
im t¢nhsband au. DieSbu Ew;(bnio lehrt, dass hei glmicher o
’ onmzrhl eines yaltdsotilLaueg die niedrigsieCenden Frak-

~ tionen &ine desto grossere Bromzahl zeigen, je hbher das
gieCeende des Denzins liegt, d.h. dess die Tromzahlen von
~ Spaltbenzinen nuy bei‘gleiggeg_gggggpgggigg miteinander

vergleichbar sind.

Die Polymerlsation obiger Fraktionen und Ruckstande unter
iiblichewn ,rbnitsbedinéungen crgab recht 1ntereannte Kesul~-
tate. So zeigt die 7usammenstellung der Versuchsergebnis-‘
. se der Anlage 5, dass neben einer bvdchtlich kiirzeren Po-

I B 4




”?fFarbe, der Conradsen. ‘Test und der Schweielgehalt gex {fle-

‘Zflymerisation chwinuibkalt (Abfall der Bromzahlen) dle  f,§f

~aus den ah: -etopten upaltbbnz1neu pesser liegen als die .

P

>der AusgaﬂJsmuster. ‘Die iiber "280 11u~enden Anteile des .
' upaltben21as VblaChlnchtelﬂ also die Guelitéat dev Poljme~ o
risate, was die s;klccht .1 Conradsen Teste (0,9 =1 5)y,
. Ger hohe Schwsfblbehalt (C,6) und dic achlechta Parbe (-6)
 der Ruckntands -Polymerisate bs bbaLlyon. such die Stock-
~ punkte de* Polym(rxscte 1sgsen sich’ ¢urch Lbscheider der
| “hther siede nden Ante 115'aus deu Spalbdestlllatau vnrbes-
‘sern. (Vers. 34 und 90 sow1c‘lb und 97 der Anlage 5).
Durch Hersbsetzung des 5iedeendes von 300 auf 350 fallt
zwar die Ausheute an Spdlbu;otllldt Dieser Ruckbung w1rd
vadOCh durch dle bel der Polymexlaat¢on erzgieltsn erhdh-

ten Ausbﬂutrn an Re;apolym@rlsat au55e511chen. '

Bei der Verwendung von _OlY altlgcm Pa: affln als Auggagg_-
’materlal ist daher zu empfehlen, das uledeena\ das Sgglt-‘
degtlllatus auf 280- a5° eirzustellen.

IW”" ey
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1V, Aufarbeibung der Resktionsprodukto
1) Sludge und Sludgedl. | |
/a) Allgemeineca o ‘
Der Sludge, der hel der Polymerisation von Spaltdestilla-
ten mit AlCl3 entubent baosteht ans iiberschiissigem AlulB,
0YEg. A1013~Verbindungpw and enthilt cykl.stoffe, die groB-
tenteils bereits in ccm Hpaltdestillat anwes send waren,

odex in geringer linge- withrend der Polymerisation durch
Cyklisie ierung entstehan ronnen. Die Natur des 5ludges ver-

dndert sich also nicht nur nit der Polymérisationstempee
retur und den Bigeuschaften des up~ltdegtillabés (Aroma-

, teh, cyklfOleflnu, Diolefine) sondein. guch it dem- -giede~—
»bereichides‘Spaltdestlllates, da nledrlg siedendb Olufin=
'in erheblichem Masse unter dem Biufluss von AlClg 2u |

Naphtherringen cyklisicren. ‘

[




b) A Abscheidun& CEL L T E | S
 Bel unseren Labor-Versuchen wurde der Schlamm durch einfaches &
'Dekantieren abgetrennt, was nlcht 1mmerzﬁochsten Ausbeuten -
und leicht vergleichbaren Ergebnlssen iuhrt.‘Im Betrieb soll
eine bessere Abs cheidung durch Zentrifubleren erfolgen, was
- eine beeignete,‘lnsbesondere nicht zu gahe Besohaffenhelt
des Sludges voraussetzt. Wir hahen deghalb durch Zusatz von
gasformlgem "hlorwasserstoff bei unseren Versuchen stets auf
. einen dunnflu351gen Sludge hlnwearbeltet.

"Durch Zersetzen mit Kalkmilch lisst sich der abgeschiedene,

8 Sludge in sogenanntes S1udge-01, Chloyeliun und Aluminiumhy- ,"'

droxyd spalten, das letztere wird abfiltriert und des oben
schwimmende Sludgesl ebgetrennt. ' o

) uludgeverwertung.

duioh lud e-
paB¥g flir den Betrieb vorgpsehnne Abscaeiduna undlzprsetvung_
mit Kalkmilch kelnerlei Schw1er1ghe1ten zu erwarten sind, ha-
- ben wir Versuche zu einer anueroartigen Sludgezersetzung zu=
nichst zurilckgestellt und uus insbesondere m1t der Verwertungs
moulichkeit des Sludges tel quel beschaftlgt.

1) Vorpol¢merisa»ion mit Sludge.‘

Bei rein olefinischen Spaltdebtillaten kenn man in beschrink-
tem Umfange das im Sludge noch vorhandene freie AlCl3 sowie
die salzsauren OYg. Al-Verbindungen zur Vorpolymerisation ver'
wenden. Wir haben deshald auch unser Spaltdestillat mit '30%
Sludge vorpolymexlsiert, danach erfolgte die Zugabe von reli-
‘nem AlCl,. Wie Anlage 6 zeigt, tritt- jedoch eine solche Ver-
{schlechterung der Polymerisate auf der ganzen Linie eln, dase.

;“ﬁwelneonrpolymerisation mitNSludge fidx unsere derzeltigen upa1'
destillate nicht empfohlen werden kann. -

. | .
Interesée nalber haben wir auch einmal ein Rohpolymerisat ohn:

i ~ vorherige Abtrennung des Sludges aufgearbeitet, indem wir das

?gesam»e Rohpolymerisat und Sludge mit ‘Kalkmileh in der Wirme
- neutralisierten, das Unl¥sliche abfiltrierten und vom Wasser

a
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1;Erde nicht aufhellen lies ;imurde mlt 3 p Monohydzaﬁ vesau~'

"ert (Saucrungsverlust 11%) DJC weitere Vprarbeltunv exiolg—fw e

Ctemit 7% Bleicherde und 1 % Kalk bei 250°. Der Viskositits-
1ndex des“OIes 1st, wie nachutebendn Araiyse zelgt, sehr gut,
die Zahigkeit hoch, Jedoch llegu der Conradson-Test mit O, 61 :

” unglinstig.

% a h 1 enteaf el 8

Analysendaten ohne Abucheidung des Sludgpq. '
upaltdeotlllat aus Tank 3404 '

Versuch Nr. 6’

- Reaktlonsdauer 8 Std.

oy

Vbrlauf bis 250 ‘bel 760 mm 10,0%

no 15 " 16 9%

Relnpolymerlodt Ausbeute 49%

-d.20
Farbe Union
EP
flpkt o.T.

—

CK

S.
" E 20°
“E 50°

' E 100°

l

VeI,
M
WP

0,34

0,896

42

-26

270 ‘

0,61 LT

137
18 ‘
2,85
9%

3,45

204 ,

Wenn:diefobigen‘Versuchsergebnisse auch nicht befriedigen,
solleﬁ sie Spiter nit guten Spaltdestillaten wiederholt und
Waua&ebaut werden, da_man_annehmen kann, Cass sich gute apalt-
destillate und der dabei anfallendu; an cykl.Verblndungen

- drmere Sludge, giinstiger verhalten.

2) Verwendung des oludges als Spaltkatalysator. \

Wir ?aben weitgrhnn versucht “den glud"c als upaltkatalysator
fiir d¢e bel der Spaltung von festem Paraffin anfallenden Rilck -~

I

- 26 -




N

”sttande einzusetzen, um dadurch die b°1 der Synthese anfal—r;wa
lenden beiden. Ruckstande in kombination nutzbrlngend zu )
verwerten. Uber diese- Versuchsergebnmsse, dle Z0 guten
. Benzin- und Dieselolen fuhrten, wird getrennt berichtet.

:Q“Sludgeol. “’ L e ' T
Wie bereits erwdhnt, enthalt das Sludgeol neben den bereit
im Spaltdestillat vorhandenen cykl. Verbindungen auch noch

' .-solche, die bei. der Polymprisatlon neu gebildet werden.

Die Untersuchungen dieses Roakt¢onspzoduktes 31nd noch
L nicht abgeschlossen. - R

L 2) Raftlngtion und Konzentratlon des uohguwxmerisates../
| a) Allgemelnes ‘ /
Das nach Abtrennen dez Sludves VLiblmlbende R01polymeri-  "
sat enthilt. nehen viskosem ol,noch geringe Mengen n;cht
“”umgesetzten oder nur zu benzin- und gastlarigen Kohlen~
~'’was:sers.,czt‘i’en polymerlsierte=Spaltdestlllat und Alumin:um-
“chlorid enphaltende Komplex-Vexblndungen, 50 dabs das
Rohpolymerxsat sauer reaglvrt Infolgedessen muss dau
Rohpolymerisat ronzentriert, neutra1151ert und zur Er-
" zielung und otabllisation elner nellen Farbe 5eerdet wer-
den. Eine Behandlung mit chWefelsaure 1st wegen der gro-
ssen Empfindlich elt der uynth Jle nicht moglich.

Im Betrieb ist eine Neutralisation mit trockeﬂem Kalk “im
Gemisch mit ca. 4% Blelcherde vorgesehen. Die Behandlung “
mit- diesem ‘Gemisch eﬁblgt bel 250° bei Gegenwart von Dampr
“ da es sich gezeigt hat, dass erst in diesem. Tempexaturbe*
__reich eine Umsetzung der sauren ¥omplexe erfolgt und 'neu-

trale Ule erhalten werden, Dabel werden gleichzeitig im
Polymerisat noch enthaltene pis 250° siedende Anteile
(Vorlauf I)iiber deren Zusammensetzung Anlage 7 Auskunft

_ gibt, aogetrennt. o - N

i : , .
X Coa a7 -



Wir haben alle Versuche ohne Schw1er1gke1t in Anlehnung ar ?
das Plir den Betrieb vorgesehene Verfahren aufgearbeitet, e
haben jedoch auch versucht die Neutralisatlon mlt ande-
ren Neutrallsatlonsmltteln und Raffination be1 nledxiger
Temperatur durchzufuhren. Uber diese, . fir d1e Inbetrleb—'
nahme der Polymerisatlonsanlage nlcht akuten Versuche
wird getrennt berichtet. =

b) Neutrallsdtlon des’ sauren Rohpolxmerisates und seine
Lagerung. ‘ o ’ T :
Im Betrieb ist vorgesehen, das chargenwelse aus der Poly-
merisation kommende Rohpolymerisat‘kontlnulerllch zu raf-
v flnleren. Von einer Zwischenlagerung als Puffer fiir die
beiden Betrlebsphasen wurde wegen des sauren Chardkters o
des Polymerisates abgesehen. Da es 31ch beim: Anfahren des
Betriebes gezeigt hat, 6&53 zum Ausglelch etwa bei den
einzelnen Arbeits phasen auftretenden Schw1er1gke1ten el-‘_wi
ne Zwischenlagerung des thpolymcrisates,wenn auch nur in
beschranktem Ausmasse, unbedlngt erforderlich ist, haben
wir versucht, das RohpolymeriSot mit verschiedenen Neutraé
llsatlonsmitteln zu neutralisieren und nach mehrwochent-
licher Lag:erung bei Gegenwert von Eisen zu raffinieren
und zu konzentrieren. o S -

{
. Am besten hat ‘sich fiir unsere derzeltigen Spaltdestillate

J 'Kalk erwiesen, der ohne Qualitatsverschlechterung lange
Lagelzeiten zulasst Wasserlge Lagen oder Ammoniak als:
Neutrallsationomlttel filhrten zu dunklen undprodukton..
Wir empfehlen deshalb fiir den Betrieb Hei Lagerung des

. Rohpolyme;isates eine Kalkvorbehandlung bis zZur. Neutrali-
tato ' ' Co : ¢

' c) Wiedergewinnung dex Ole der gebrauchten Blelcherde.‘
'Das nach der Rafflnation anfallcnde Gemich gebrauchter
Bleicherde und Kalk enthalt noch ca. 30-40%\anhaftender
kﬁlg. wir haben versucht, diese ﬁle‘durch\ExtraktiOn mit

‘i — T 208 -

T



Ben21n - w1e siﬁffur die gebiauchte brac der ubrigen Ole
vorgesehen igd - w1ederzugewiunen, und feuthbtellt dqss
~dies ohne weiteres moglich ist. Der chlorhaltlgc Sluoge

—w-‘-wird - ebenso wie die Sdureharze Bei der uChW@f@lSQUTE“‘

. raffination - von dem Benzin nicht herausgelost Allex- =
dings ist die vorgesehene. gemelnsame Exiraktion mit aen
gebrauchten Erden nomalexr Ole nur zu- empfehlenT—wenn von ..
~einer nachtréglichen Behandlung der Extraktdle mit Schwe-
felsaure abgesehen wird, was Ja auch das Endziel fﬁr die
Aufarbeitung natiivlicher Erde—uxtraktble sein soll. {lver
die Voraussetzungen einer Regenerierung der §lfreien Erde
zu ihrer ursprun lichenvAktlvitat wird getrennt berichtet.

d) Kongentration - ,
Das nach der Rafiination anfalleuue Relnpolymerisat miss
durch Koazentration im Hochvakuum noch auf einwandfreie
Viskositit gebracht worden. Entgegen dem Verhalten natiir-
licher Erdole steipen dle Flammpunkte syntuetlscher.Ole
bel der Konzentraiion infolge der Anwesenheit vieler

~ hochmolekularer Bestandteile sehr schnell, so dass nur
relativ geringe Mpngen abgetoppt werden miisscn. Irgend- |
welche Schwiurigkeiten sind Yel dieser Opexatloq nlcht zu.
erwarten. Kine Durchsohnittsanalvse des abgetoppten Pro-

" dukies (zweiter Vorlauf).au§Aversuch 1-50 enthilt Anlage 7,

J—— |

| | V. Das Relnpplymerlsat
Das Rejnpolymerlsat hat, wie die in Anlage 8 zusamnenge-
stellten Analysendaten der oynthesebl aus verschiedénen )
apaltdestlllaten zeigen, vorwiegend paraffxnischen Charak-

und Viskositatsindex zeigt/n«ch twaende Zusammens»pllung.

b " |

1
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T pemlentarel 9 »
- Ubersicht uberAylﬂ“ouitatL ilol. -Gewzgnt PlchtP und v I."
ERTE ' synthet1>one1 h*e '

Tank-No. ! D 20 ! Vistositits- i ¢.5t.100 : lol.Gew.
, s I ! Inderx i !
3413 10,890 ! . 99 U 121 1 480
| 5415 10,891 ! 82 t 176° 1 500
_ 3412 10,844 1 85 219 1 "503
3414 10,891 89 .t 16Tt 505
3416 10,885 ! - 91 i . 180 i %25
5404 't 0,838 ! 94 1 212§ 548
3411 1 0,895 ! 92 1260 1 549

.Die Zusammenstellung zeigt,fdaés die Anzlysenwerte je
nach Art ces angewandten Spaltdestillates zwar etwas
schwanken, duss jedoch im Mittel ein Viskosititsindex
voii .90 und ein Mol.-Gew. von ca. 500 aus allen Spalt~ |

- destillaten erreichbar ist. Untersuchungen auf die elek=
tr.Bigenschalten geben fiir die synth.{le. ahsgczeiohneto
werte, die welt liber uwnen liegen, die man it ndturliehe
Schmlexolan erreicht. |

1 et

Alle Re<ultate sind nit Ruck81cht auf Gas manbelnaxte
cpaltdebuillat als batrlenJé,nd anzusehen,
Ve ) " ‘F’ "

|

D._Polvuerisation dex vorhandenen Spaltdestillate.'
1) erste Betricbspoxiode.' |

'Nachdem durch obige Vorversuche das Verhaltnn und die

Eigenschoften der Harburger Speltdestillate prinaip1¢ll ,
wfmwfstudieptwundmaufgrundﬁdeerrkenntnissefdie”optimalen“Wf““”““
| Arbeitsbedingungen flir die Polymerisatibn festgelegt waren.

- haben wir die iw Betrieb getrennt lagernden Spaltdestilla-
te gus den verschiedenen Ausgangsstoffen (Gatsche.einzel-
ner Fraktionen) unter eimheitlichen Arbeitsbedingungen

\ ‘polymerisiext. Wir hofften durch den Vergleich der Verw-
wmwww,suchsergebnissewermiﬁtelngzuwkﬁnnenTwobwﬁie»einzelpen%&pg}¢~w
| : - 30 -
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' ."Dcstijlam zu qualitatlv untereinander wesentllch verschie;w
+ denen Relnpolymerlsatuﬁ fuhrt. f . SRR s e

i |

1Wie die Gegenuberstelluug der Anlage 9 zeigt, vezaielten ”

sich die einzelnen Speltdestlllate unterelnander - abge-

| 5{sehen von uchwankungen in elnzelnen analvtisch@n Spezifl- '
' r:katlonen - S0 ahnlich, dass 91ch Yeine RuckSchlusse hber

A}alb ziehen laosen. ,

P

e\

| Ganv davon abgesehen, dass es sich um Spaltdestillace han-
‘ldelt, die vom Einfahrun eincr Neu-Anlage stammen und infol-

%'=gedessen mit allen sich daraus ergebenden Un51cherheiten

“*f’b%lastet 31nd, -ist ew auch nach dem im vorhergehenden Ka=-

pitel Geaagten ausserordentlich schwierig, Spaltdestlllate

aus - olhaltigen Ausgangsstoffen - insbesondera wenn deren

dlgehalt wie Béi’unserem Ausgangsmaterial auch noch stark
schwankt - bezugllch ihres Verhaltens bei der Synthese mit-

'elnander 21 vergleiohen.i

Wir wollen deshalb auch darauf verzichton, die einzelnen
Lrgpbnisse verglelchend zi1 diskutieren, Da nach obigem
Befund auch bei der Betriebspolymerisatlon keine Ergebnis-

‘se zu erwurten waren, die eine getrennte Lagerung uand Auf-
. arbeitung des sus einzelnen Paraffinsorten stammenden

Spaltdestillateo rechtfertigen, wurden die Spaltdestillate
der erstun Betrlqbsperiode fiir die spatere Betriebs-Polymé-
rlsation (Tank 3415) vereinigt, und wir begniigen uns mit
der Feststellung, dass man gus dem SammeI’SbaltdestiLlat |

- mit 6 % AlCly bei einer Resktionstemperatur von 75°

. \5&

01 von einer V1skositat von ca. 10-12° E°/50 und- einem Vis-<ww

vk031tcts -Index von ca. 100 wird huxstellen konnen,
\(Versuchzawdér Anlggey ). ) -

\ | N '
Solange nur ein stark olhaltigeu Puraffin als Ausgango-

material filr dle Spaltanlage zur Verfubung steht, erscheint
' -3 -




- es nach den obigen Ausfuhrungen von der Seite der Polymer1~ ‘
sation gesehen - nlcht erforderllch, die einzelnen Paratfin~ |
‘-gatsohe getrénnt Z2u verarbeiten. Allerdings neigen jedoch

‘forderlichen hohen Verdampfunbstempuratur bei der ‘Spaltung
.80 stark zur Koksblldung, dass es von der Spaltungs-sbite
. aus gesehen empfohlen werden muss,  olhaltige Gatsche von
gz, B.,Cylinderolen getrennt zu behandeln, oder viellelcht
{nuberhaupt nicat Zur Spaltung heranzuziehen.

der zwelten Betriebsperlodemnfﬁr vornehmlich Paraffin-Gdtsoh
".fn geringer } Menge ein Gatoch mit. einem Olgphalt von 30%

" einem Jlgehalt von ca. 60% (S paltdestillat Tank 3416). .

- Wie die Zusammenstellung der Anlage 10 zeigt lassen ich
“a@lle Spaltdestillate der zweiten Betrlebsperiode mit %%

.wohl auch die durch Druckerhdhung er21elte hohere Verweil— \‘

- ist.(siehe Bericht iber die Inbetriebnahme der Spaltappa~
_ratur). Auch waren alle anderen bheim Einfahren der Appara=-

’J¢ ’ 3»31-_:: 

die Getsche saus hochsiedenden Destillaten infolge der er-

2, Betriebcperlode. e - R
Wesentlich gunstiger verhlelten sich die Spaltdestillate

aus Spi.0l als Ausgangsmaterial eingesetzt wurde, ung gwar

(Spaltdestillat Tank. ,413) und inm brigen ein Gatsch mit -

AlCl3 (gegenuber 6% fir die Spaltdestillate der ersten |
Betrlebsperlode) polymer%51eren. Die Spaltung selbst dex
stark 61haltigen Gatsche verlief also bei der: zweiten Be~
trlebsperiode wesentlich giinstiger, was neben der besseren
und gleichma%sigeren Temperaturfilbrung wihrend der opaltung

zeit des Paraffindampfes in dex Spaltzone zuruckzufuhren

i

tur wahrend dér ersten BetriebsperiodemaufgetretenenWMWWWWWMWf

- .-den also fiir die Qualitat eines Spaltdestillates eine aus-'
‘ schlaggebende Tolle: !

Schwankungen bereits mehr ausgeglichen, und der End31ode-
punkt der Destillate niedriger. Die Spaltbedingungen Spie-f

- 32\-
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Augenfallig ist das wesentlich gdns}igere Verhalten der
Spaltdestillate aus Parafflngatsch mit nur 30% dlgehalt
(Vers. 11/102 der Anlage. 10), gegeniiber denen mit einem
Jlgehalt von ca.60% (Vers. 120-140). Die Polymerisation
der Spaltprodukte aug Glarmen Gets chen ergab Polymerlsate
mlt einem wesentlich ‘besseren Viuk051tatsindex (i M. 100
gegenuber i. M.92), niedrigerem spez.Gew., besserem Stock-
gerer Roaktionsdauer (Abfall d. Bromzahlen upalte 6 u.T.
‘der Anlage 10). Auf der ganzen Linie macht sich also der
- gunstigere Einfluss das gerlngeren Olpehaltes bemerkbar.
| Intuxessant ist auch:

jl)‘die Tatsacha, dass man durch Zusatz von mehr A1013
(6% Vers.102) die Polymerlsation nicht begiinstigen kenn,
' (gegeniiber 3% Vers.lll),ﬂd r,also, das$ zu dem Polymerisa-
tionsablau; Jeweils elne scharf umbrenzte AlCl3 Menge- ge~

hort.
{

2) dass man aus den bereito ‘erwihnten Glunden aus den prak-.
tisch gleichen analytlschen Kennzahlen der Spalt@estillat- !
Analyse der ercieniund zwciten Betriebsperiode keinerlei

Anhaltspunkub fiir das giinstige Verhalien der letzteren beil
der Polymexlsutlon herleiten Fann. _ -

“\

3) Anwendung dex Reaktionstemperatur. .

- Schliesslich haben w}r noch versucht, durch allmahllche

| Stuigerung der Resktionstemperatur dle Polymerlsation 2u
beeinflussen, ds insbesondere- die SDaltdastillaté der zwei-

ten Botricbsperlode in dlcser Richtung aine 5unst1ge Tens -

denz zelgtvn. \ S o o y
L . {

N ‘ \ N
Wie die Zusemmvnstel]ung der Anlege 11 zeigt laesst sich L
 bel allen Spaltdestillaten die Reaktionsdauer abkiirzen,

‘wehn man die Temperatur wahrend der Polymerisation lang~ }
—-sam-bis. auf 100~~anstelg hmlaSSt Elnriemperaturan&tieg»mww~m»

-33-
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;vuber 100° drﬁckt den Viskositatsindex des Ruinpolymerisate :
»r¥tiwesent110h herab, was nach der Theorle des Polymcrisation<»
| f,vorgangeu (% eschleunigung der "Entaktivierung mit Mhbhung
}“:_der Temperatur) auch zu erwarten war., Auch stcigen die Cor.
~ radsen-Teste dex Ble stark an. (Vers. 130, 131-u. 153)

E. Arbeltsweise fiir die Betriebs polx_erisation.,  |
,Zusammenfasoend schlqben wir filr die Inbetrlebnahme der o

unter allmihlichem Zusatz von 6% Aluminiumehlorid, ange-

o erfolgt Neutralisation des Rohpolymerlsatus mit ca. 1%
" Kalk und ; Kontakt-Raffination ‘mit 4 % Erde. Ein Zusatz von’

~ ren des Sludges hersusstellt, dass er dunnflu851ger anfal~ .
‘ 1en muss. o T o —

| .geschiedene Sludge- -01 wird zunichst gesammelt. Aelgt sich’
- eine Lagerung des Rohpolymerisates vor dem: Einsat4 in die

L. Kalk (ta.l7) zu neutralisieren. Der Kalk kann vor der Ld-

S g SR ST o

e

Polymcrlsatlonsantage fify &ie einzelnen opaltdestillate
folgendp Arbeitsbndinbung vor-'

Das Sammel-Spaltdestillat der ersfén‘ﬁé%iiébsperiode ist

teigt in Rﬁhpolymerisao, bei 75° innerhalb 7-10 Stunden
z2u polymey¢sieren. Das. Semmeldestillat dex zweiten Be-
triebsperioae erfolgt in gleloher Welse unter Anwendung
von nur 3% Aluminnumchlorld Nach Abseparieren des Sludne

vasxbrm¢gem HC1 soll nur erfolgen, wenn sich beim Separile-

Die Zersetzung des ‘Siudge% erfblgt mit Kaikmilch, CKalk-
menge - bevechanet auf die angewandte AlClB-Menbe) Das ab=
Rafiinatioa urforderlich, ist dasselbe zuvor mit troqkpnem‘

gerung durch Filtration abgetrennt oder wihrend der Lage-
1urg durch Umpumpen in Suspension gchalten werden. Die

SR AR

/ ,vLontgktrdiflnation«erfolft bei cn.250 unter, Zusatz von
"t,relchlioh Dampt. Das: Reinpclymerlsat w1rd im Hochvakuum

aui Flammpunkt und- Vl&&bottat konzentriert. Co!
e o g .

[




N TR ok eusen de: Sma" b-Destlllatf' j.;*/'- :
e (“ Cyl 01 8.Ma.J1{s.5pt. Uy §.Ma. 01 .Ma.bl’up¢.dl 1;ma;61:{v
NzamicWr, 13404 ) 3411 | 341 | 3415 13414 | 3415 3416
‘ d15‘~ 10,799 |0, 802 v50,796n - 0,817 'Lo 816 _‘957917 0'797w~“
| Bromzan1 Coe | - SRR DR SN
‘ Brom1d~Bromat 96,6 98 5. 10538; 12, 5 79,1 | 103,7 101, 1 |
| MeTihenoy | 83,5) 84 | TBES 65,9 | 65,5 | 82;4 84,7
| Anilinpunkt 57,4 ] 356 | 29,0 | 45,5 | 42,3 B4
siedebeginn | 55° | 510 | 559 | 64° | €5° | 60°| 60°
Sws40® S| o b R B
.F‘% e :4 A 6 e 5 — A 4
om0 1 fae w9 | T | 127f12
120° |17 |22 |1 |13 {12 | 18} a -
140° 23 |28 |21 18 .| 18 - 24 | 28
150° | 26 | 32 26 o1 |2 28 | 31
175° | 34- | 39 ,-} 40 fer 2t b 3T | 39
200° . | 41 |48 | 51 35 3| 47T | 5L
225°% 51 |56 | 61 | 41 4 581 61
250° |61 |68 j71 |40 |50 | 72| 75
215° |7 |78 | 8T | 56 61 | 89 | 89
300° ! 83 89 « | 94 61 75 | 98| 97
| stedeente 308°  [333%  |m7°  (360° 1355° . | 300° | 302°
9 # u 97 '} 99 98 f9e 199 - | 99} 99
| Rilckstand % 2 C,5 1,5 1,8 | 0,6 0,6 | 0y5
Vermust % {-1 [ 0,5 |05 |02 |04 | 04} 0,5

| . . \
| - . »
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N Iﬂ elnbm 2 lt Rundkolben mlt drelfachem Tubus wcrdﬂnﬁg;f,a,w-“?

800 g upaltdestlllwt elngebracht _Der mlttlere Lubusf Ff‘ f; 1
dient zur Elnfuhrung eines Ruhrwerkeu, die belden: seit- _fif .ﬂ

lichen- Tubusse Zur Einfithxung von Elnleltungsrohren fiir
Salzsaure, 1esp. Aluminl’ chlorld. le gewiinschte Pempera-
tur wird wihrend der Reaktlon durch ein Wasserbad cinge- '
stellt. Der V,rlauf der Polymerlsatlon wird, durch -Brom-
zehlbestlmmunren laufend kontrolllert -Dazu. miissen die )
: geweils vezogenen “Proben- des Rohpolymerlsates durch Be-
handlung mlt Kalk und Erdc bei Zlmmertemperatur von den’
letzten Spurcn guspend1e¢ter Alumlniumualze befreit wer-
" den., '

w5
. - . . . N A
" N l .

Ist eine Bromzahl 2 errclcht, wird nach Absitzen uber
Nacht das Rohpolymexlsdt (obsre Schicht) vom Sludge
(unteru uCthht) dekantiért. Letziorer wird gewogen und -
das dckentlerte Ol unter Zugabe von. ialk und Brde im

tlckstoffstrom bis 250° bei yswohnllclgm Druck abgetoppt." |

(Vorlauf 1). (Bs sel hier bamurkt dess wir aus bequem=
-~——lichke1t55rundcn mxt Sulckbtoli “IbeltktPn. Parcllelver
suche mt War:'xdampf haben orgcben, dass man uUf beide
" Arten chlor reie Jle erhalt ) Nach dem Abtoppen filtriert,,'
nan den Ruckutand vom Lalkerdegemlbch ab und destilliert
“das Filtrat im Vacuum bei 15 mm bis 250° (Voriauf 2). )
_ Als Riicks tand velbleibt das alu synthetisches 01 beéPlch-

nete Reinpolymeriuet.-
L 1

|




g o i Versuch B! Versuch Versuch v
o g | Nr.Sl' 1\T::'.8'>x Nr.83 L
. HCL-Zusatz . S R e
,. "‘j»’Wasser -Zusatz | f“ig 9_,_2 ."\ _3: o }.3.2 v
h _Reaktionsdauer Std.; o9 vt 9 ot 9 RS
“Bromzahl d. Rohpolymerisats' 4 11 T,»Q“_ B 8,5 eE
Dekent.Sludge % vo,e tanT o 17,8 i
Vorle.uf pis’ 0°C - R I X DR S
bei 760 mm % 4113 144 1 18,0 1
bei 15 mi % 19,1 120, Y 24T
| _?ﬁ%"%ﬁﬂ‘%ﬁiﬁ?ﬁ ‘f'er“"“““ 46,9 1464 L 42
Ay S o 889/ﬁ!‘0 839 10,895 !
Nz 10,05 140,05 1<0,05 !
Farbe Urion oowae oy W2 b -4 Lo
. B Go.22 1 o-200 1 =20 b
- Flp.o.Ts ¢ 222 o222 ! 20 1
CKT % 10,44 1 0,43 10,58
8% t0,56 1 0,92t 0,96 !
By v I - T i B
U Bgy 1o12,1 ! 1l,4 0 1L, b
B0 . 12,8 1 2,22 12,14 !
Vel. ; yo90 ot 92 19t
m | v 3,55 1 3,55 1 3,70 !
LB t 2,06 ! /2,95 12,32
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_von ‘Sludge.
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| "Vurs Nr. :

Ro;ktlonsdaucr in btd.

. Promzahl &.Roipol.
" Dekant,Sludge 72

Vorlauf bLS °so°c
mm 760 %

‘mm 15 ﬁ

Reinpol.% berechnef
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Tank 3411

H

50 .34
sy 11

1,8 L
26,0 1 28,3 !
! !

6,5 4 10,9
16,2 ! L4yl
1 . i
32,9 44 .
0,891 . 0,888‘;
“ﬂO_QS - 1=0,05 !

=32 L -3Y2
-15 . ! 715' !
Se20 r-220
0,40 1 0,42 !

0,24 ' 0,20
9% P95
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2,10 ! 201

v .28 !
§ "1o'~‘ t

»-G'-»....—

oms awel:



s

Qoda mmma ‘e ele

e 4 AW O o S

i

,.n. g
s g%
L A
8% 86
pie %E
e &
(T S 1>
e Ve
S - S 7
oS
R we
B v A [
vs 20 P
E sl

¢ w € © yonsiop
gi1%0 &'c 9°0 %S
5 ' 'E LY

g~ - ot L3

12 8..&.3

sar*n gL aa w9 Ess%&

& o Tu %m a m.w
28" S > X B R - 2 g~ 'yl
g s Wy g9 9% s L do oL v e 8 798
I T / 1 2 z L1 Lot I 4 ? $ropn
6 6 @ 86 8 8" % € 6 6 6 8 8 gy
e o 6% LE - vE  8E @€ SE e ‘QE e P SE SRR
Gf & O ¥ € €86 6 o5 &£ o B O X
S TR TR R > S - S i & o . 6 ® .
@ s ae e wue o S& o sle oz s %E 0E 8% - v]
uz IS¢ W2 @ O W AL I £ R ae B8E U . @.
T AT A< m W W\ . W e IR " %
¢z W bz owr oz W 2 8z @ w2 W ow W [}
gz . e £ w2 W e Ul W CMe W ®ow Qe ®
gz e S8R lz & Sz M & ez & R @ ‘ _a
W o & aN oz e W @ & & o o2
LTS 8L e -8 & A @ 6 68 &a.ama
sm'o_ mwo%.o 620 sm70 680 a8’y #e'e S3'a &8%0
.z:m_s,amm o ift /A

e —- o s e

ea.tg J8p _.m.axm:zua T ] ‘

e - - g

Feli

I A S -

yonsiep




L TR SR

ow

L=
S T
Cust | oeet

om0

. :Q.Q\ ,

. d'a

N

, te

&

o wmn.o

05 -
25

Emw..« .

us'o

SE
g6
wmer'L.

5063°0

i creduey 2 Cjodutey

SHIE U8l

i€ 0dutey

e

e e o M .M. oS- - - S

266
o't
#&@'0

9'%
i

.mg.o.w
SWe el 1 Wt e

Ol MR

[N T}

't vmemamul 3%

£

00E"L

®s*0

7INE ¥EL

€ ioduey § 9y cToduiey § G Tloduey | GO

. e RO 6] VRTINS 08 BSCEREST

'l



Polymerisationen der Spaltdestillaté der eréten»
Betriebspe iode. |

T]Tank Nr.‘\ ‘ 3413 '3404 ‘3411! 3412 13414 !3415 ‘3416 !3415 ‘; 

i Versuch Nr. ! 16134 ! 28 1 29 130 1. Y 44 1158 1§

 mm 760 % ! 1,5

_ Ansgangsmat..!s.Ma.'Cyl."s.Ma. s.8pits .Ma. Spi. !1 Ma.!Sammel-
-,neaktionsd std Vel 11

! 101 0 F-101 104 10 ¢
Bromzahl des. '.wmm RN R T T ! I O
. Rohpol. ! 346 1 0 !, 5,0t Ot 3 2" 0t 0y 0 i
~ Dekant. Slwiga% 26, 5 128,31

Vorlaugn250% . 1t ! = R
10,21 9’7' 8, ot 12, 6' ,5' 16,81 12,81

omm 154 123, 7_2”14,12_13,2'<14 01 18,8! 14,5! 10,0! 15,9 “

' Reinpol.% be-! v R ! ks i‘ R
rechnet. auf :
g EpaltdestiIEW‘ 47 33 44,0 45,1 f9 3 46 1 44,9' 46,47 48 1' "
7320 o 10, 889'0 888‘0 89b‘0 893’0 89010,691:0y 884'0 8921
N.Z:i\ ’ 470,0514Q, 05'40 05i-0,051 0, Or' 0, 05’<O 05! «0,05¢
'UniOHJ Y 3y25 _3yq _3V2 ' 3Uv:‘ 3 ,3V2| 2V2v-_3y2g‘~
CRP. 1 =51 <151 =30 i =34 1T | ~38}"->7 P15 1

Flpkt.o.B. 216 ¢ 220 ! 223 1 217 ) 226 § 221 1°228 b o213 .
1

CKT % 0,341 0,42 0,44! O, 57 0,401'0,363'0,35{ 0,55¢

s % | 0,28¢ 0,20% 0,22! 0,20! 0,22} 0,16! 0,120,251
Byy 1 50t 951125 1105 ¢ 73t 82 t 83 1 65!
Eso . . 1 8,6 ! 14,1! 16,81 14,21 11,0 11,7t 12,4! 10,8!
- Bigo 11,98Y 2,47} 2,65t 2,71 2,141 2,181 2,281 2,161
T OV.IL ' 99t 941 921 851 89! 82! 91! 981
=  ‘ ! 3;5‘! 345 3'5!‘3’60! 3’603*3’65$'3955! 3,501
WP, . 11.971 2,001 2,001 2,221 2,121 2,231 2,08: 1,961

| QAhalyse der‘Spaitdééfiiiéfe Anlage 1) e

1 -
|

&«»Jt04, :

28,4! 26 9' 23, 61 a9 4' 32~os 21 S
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