GEHEIM

002583

I7C. Einfluss der Spaltbedingungen -
auf die Polymerisationsfihig-=
“keit der Spsltdestillate- ungd
auf die Eigenschaften der

Synthesedle.. >
‘Dr.H.A. van Westen.
) ) e
sy N
N )




N o - ' P . - -
: . . . L b ot - ——
R R . e . P R T s R N . n ' . ' .
: e e T e e A TR g, N B e T e
O T A B Ot . .
B . ) . : o i L T
’ "“‘ - ) . ST ‘
o .; ) ‘ e

R -~ NOVEMBER 19425

D . S W T S ), S s SR ey G, M T e

o Li g

T rlo. EINFLUSS DER _SPALTREDINGUNGEN AUF BIE < - it
=7 POLYMERISATIONSFAEHIGKEIT DER SPALT- .
| DESTILLATE UND_AUF DIE_EIGENSCHAFTEN
: T (oL EEVE :

. UNTERSUCHUNGSTHEMA: ORICATIERENDESPALTVERSUGHE MIT BALIK
- meEesmessssss * PAPL4 PARAFFINKUCHEN (ABC—KUCHEN) ALS
GRUNDSTOFF. - ST

EINLEITUNG: ™

Zwook der Untersudhung Letden.Linfluss der Spalt-

: bééiﬁgungenﬂauf die Ausgteuten an"Spaliproduktéﬁ“(Gasg‘Spé%¢---“”ﬁ
,destillat.und.Verdampferrﬁckstand},un@vguf,das Verhalten des .

erhaltenen Spalidestillates bei der Polymerisation Zu syn-—

"thetischem Oel. zu prifen. Als Grundsquf.stehen~uns_2“F§sser;

““;;?jﬁ(vwlxggwﬁﬁaijI;g3?*gggggf;naGatsch“vdn%dérQRhén&nia“zurwver‘““wwv

erau 8sten
" 'Da 2Zé& gen betreffend die-Anfsteiiung una-Patenuber die
'Versuchu?&Sbeﬁm@ungen‘gr3sS%e§$gil£4£ah%tenﬁnn§;, iter das—

" . gur-Verfigung stehende Personal vollkommen unbekannt war mit

“der -Handhabung der Apparatur, kam eg uns erwiinscht vor einige

— iivnflahfigg_lgnsnghglgggggtellenj'beVor'Wir die Paraffinkuchex
“:;é@éﬁbengg;gﬁginerJUntersuchung unterzogen.;AlsjQrundstoff
hei diesen orientiercnden Versuchen benutzten wir Balik Papan-

~_ABC~&uchen,mvon_déneﬁ?fﬁfﬁﬁ%texﬁ&ﬁkggg§ §iq,kléiger Vorrat
vorhanden war, N ' ‘
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ZUSAMMENFASSUNG DER_UNTERSUCHUNG: “ =
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A. Apparatur_und Arbeitsweise.

. - u MDic'Apparatu;humfasst§die>folgenden.?éi}éj;Spe;sgpdhpe'
fiir das Paraffin, MolIerupspunipe fiir das Wasser, Vorheizer,
Reaktionsrohr (Verdampfer und Spaltraum), Fraktioniersﬁule‘v

mit Empfénger fiir das Destillat. =~

 Der Grundstoff wird in geschmokzenem Zustande durch die

Hochdruckspeisepumpe angesogen und in das Reaktionsrohr ge-~- -
presst, Er passiert dabei den elektrischen Vorheizofen, der - -

~gleich unter dem -vaertikel gestellter Reaktionsrohr nontiert

“ist. Diesdes Reaktionsrohr, aus NCT,-Stahl angefertigt, ist.
stwa 2 n lang mit einem DurchmeSSé%’VOn 45 ne und wird durch

_ 4 einzeln regulierbare elekirische Stromkreise erhitzt. Der
untere Teil (173 des Ganzen) ist als Verdezmpfer eingerichtet,
wihrend der obere Teil (etwa die HHlfte) auf Spalttemperatur

T erhitzt wird., Zugleich mwit dem Ausgangsmaterial  wird mit-einer - -
separ=ten Pumpe Mollerups) Wasser eingepresst, das gleich-
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: falls den. elektrischen Vorheizer pa951ert und danach als

{ . Dampf untenm in den Verdampfer eintritt. Dic »u spaltenden -
Soblenwasserstoffe werden durch den Vorheizer und ein
Stelgrohr aufsden oberen Teil des Verdampferkdrpers ge—
bracht und strdmen-an diesem Kdrper entlang nach unten,
wahrend Wasserdampf aufsteigt, Das nichtverdampfte Paraf-
fin kann unten ir Verdampfer als Rlickstand abgelassen

- werden, wahrenddem das verdanpfte Peraffin gusammen mit
Wasserdanpf in de's Reaktionsrohr aufsteigt und etwa in der
Mitte des Reaktionsrohres die Spalttemperatur erreicht.
Die Reaktionsmischung verlZsst den Reazktionsraum mittels -
eines Scitenrohres, wird notigeafalls durch Einpressen von
kalter Wasser abgekiihlt und dann in einer Praktioniersiule

"getrennt ins Umlaufsprodukt (Bodenproduﬁt) und Spaltdestil~
Lat + Wasser T Svaltgas (ge<amt~s Produat im oberen Tei; L
der Saule). e .

Diese SHule hat einc Linge von etwa 1,5 m und ist mit
'abhangenden dinnen Ketteh gefillt. Der Boden und die 9S% Sztule _
kdnnen” elektrisch gehelzt_werdgn, wehrend mittels Pressluft
Kuhlung ‘des oberen Teiles mdglich ist, Der Boden ist mit
einem L&&be-Standgla ohr versehen; so dass das Todenpro-—
dukt (Umlaufsorodukt) Kontinuierlich abgelascen -werden ksnn.
Das Pestillat wird gekiihlt, wobei man cas Spaltdestiliat

————-und-Wasser- ‘kondensieren-und-das-Spaltgas—sich- eventuell-nach

einer weiteren Kuhlung,entspannen lgsst und unter stmonha—
. rischem Druck missta - : L -

Der Spaltvorgsng v01121eht sich unter Ruckfuhrung dar
© idber 300°C siedenden Produkte. Dle Reaktionsprodukte beste-—
. hen also sus Spaltgas,—Soaltdestlllat bis €twa 300°C und- o
. Yerdampférrickstand. Das Mischen won Umlaufsprodukt mit
Frischprodukt er¢olgt periodisch, namlich alle drei q\.u'xden.
Es wird angefangen mit ausschllessllﬂh Frischprodukt wahrend
2 Perioden zu je 3 Stunden, Wehrend 4der zweiten Periods kann

m2in das Umlaufsprodukt anaiysieren uaaq mit Frischpro odukt
mischen, so-dass diese MiSchspeise als. Grundstoff fir die
v dritte Periode dienen kann, wahrend das Umleufsproduikt der.
“"_1zwe1ten Perlode wieder bei der vierten Periode verwendet
. wWird, usw, - S L L S .

T -

B Ergebnisse.. - S R 7 T .
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= Zur richtigen Funktionleruug ‘der ‘Anparaiur ist be—.
'scnders die Einstellung der Frektdonierssule von Bedeutung.
Mit Hilfe dieser Saule soll ndmlich-eine m3glichst scharfe
Trennung in bis etwa 300°C siedended Spaltdestillat (+ Spalt-
"gas + Wasserdampf) und iiber 300°C sicdendes Umlauﬂsprodukt
erzielt wez len, Dies arwies sich nur als moglich wenn 4die
Spaltapparatur sehr regelmissig funktionierte, d.h. wenn -
" Speisungsgeschwindigkeit, Verdampfungs- und qnalttuupeinturen//
unl besonders der Druck egehr konstant gehalten wurden. An-i
fZrglich wurde keine gute. Frabmlonleruna erzielt, aver all-
mihlich wurde diese besser, so dass der Gewinnung eines. Spalt—
destillates mit guten Siedegrenzen (50%-Punkt 130-200°C, 95%-
Pnnkt etwa 300°C bei ASTM Destillation) ‘jetzt nichts mehr'i
117 "ege steht, Die Zahlen der Ausbeuten an Spaltdestillat,’
Verd -oferriickstand undg Umlaufsproﬂukt schwanken jedoch bei
Aegn v~, ~chiedenen Perioden z1em;ich stark, so dass sur Er-
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mittlung der Lusbeute an Gas, Spaltdestillat, usw. ein Darch-
schnitt aus mehreren Perioden zu. berechnen ist. Namentlich
&ie Menge Vcrdampferruckstand xann schwer konstant gehalten
-werden und ist ubrlgens durchschnittlich noch zu hoch., Wahr-
gscheinlich ist beil einer lMenge Ausgangsprodukt von 2000 c/h,
wie bisher iiblich, der Verdampfer gerade el wenig iiberbe-
lastet,,so dass bei einemn ¥leineren FEinsatz (und gleichzei~-
+tig etwas niedrigerer Spalttemneratur} wahrscheinlich kon-—
stentere Ergebnlsﬂe—er21nlt wverden kdnnen. Wir werden d;esen
Punkt noch niher studieren und zugleich den tlnfluss der
AblaSﬂweise prufen.m .y e _ ,

.Die Versuche stocgten ab und zu, da die HeiZung der

T Frakt10n1ersaule einige Male durchbraiante und weiter die-Ver-
bindung zZwischen Spaltrohr und FraxtioniersBule sich ver-
stonfte, Es ist bekannt, dass in diesenm ¢emperavurgebwet R
(400 £00°C) 1leicht sekundare Reakxticnen (Polvmerisationen)

treten konnen und die seblldeten Produkte dann allmzhlic®
verroh¢v . Das bekannte- Mlttel u dies zu vern11@9rn, nan—
nicht anwenden, da eonst die Tbmncratur de° gesamten Produk—n
tes, das zur Kolonwme gefiikrt- v1r4,ép1eirig werden wirde um /[fzu
——bei-der—gegebenen-Heizung-der-Saule-die-Fraktionierung-cines——
- Spaltdestillates mit einem Endsiedepunkt vom 300°C nocik zu _

.- - etrndglichen. Die-Verstopfung trat jedoch erst nach 168 Stunden_ _
Spalten-auf; #idch einer so langen Versuchsdauer ist gegern Rei-
nigung nlchtﬂ einzuwenden, Uebrigens stellte es 51cn beim De-~

.”montleren nach genannten/l68 Betriebsstunden heraus, dassv,er
Verdampfer nur in sehr geringem Mzsse verunveinigt, und der
Spaltraum vollkemmen rein war. Ein zweiter Spaltversuch hat

jetzt etwa 120 Sturden gelaufen ohne Verstopfung iﬁ-der?ABl
fuhr aufzuwelsen. e \ ' -

o ﬂaehStehe"dGJTabelle glbt~°1n HELrick dev wanrend
einiger guten Perioden erhaltenen Flgebnlssg_"” .
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ﬁ Versuch ¥r, { VII-1 | T VIX-3. {. viizs
W TR TTTTmmm s B Al j"'*’"f'“f7f"""""fﬂ_
t Betrlebsstunden '} 126-150} 51=75 -} - 75-99 |
ﬁ""”'“'“"'"* """"""""""" i 17"'f‘f‘f‘f‘f*’f“““'*ﬂ
ﬂ Temneratur. ; z <~--:l - .;f L \“
i Vorheizer °C i 410 17 4160 o 409 - 0
ﬂ- Verdannfer - . -: 438—427@' 433 =442 { 431 <4457 W
i Spaltraum. i 551 550 . .4 .. 550 i
. Il Druck kp/cmz*abs. V2.5 ] 2.5 ' 2.5 i
e e ——— A ———— e e = e o e e i e e e e e +
o [ 1 ' v 1l
o M Beoza avomﬁterlal,g/h ' 198 V1976 ! 2028 i
it % Frisehprodukt e 30,7 v . 30.3 . 29.9 1
i % Dampf (auf &u;gangsmat }! 6.6 | 8,0 ! 7.8 H
3““** ----------------------- B SR e T =i n
”'Dmset”ung p 0. Durchg ng, ' 1 , ! . ﬁ
i o Gew.% 1  26.7 | 27.5 § 24.3 i
i Sﬁaitgas e ) Gcw.ﬁ:. 22.3 | 22.6 VT 24.6 i
iI" Spaltdestillat ") auf v 56,3 1 52.7 ¢+ 51.4 i
° Vevdampferruckstand) Unsetq 17.5 ' 22,9 1 YA b
i Verlust — - . - ')‘zung 1 3.9 { 1.8 - =007
A }“”“"'“1 “““““““““ reTTTTETTTT .
BT Elgenschaften §paltdest o C N TR
= “* @ 20/ b B “:*0.748 - 3* G758 “{ 0752 ff‘“—‘ :
T Bromzahl a1 (icIlhiney) ) 498.5 |} - (- e
=i Anilinpunkt °C - o418 p 4306 1 37.8 i
—ih AST%—DestlllsLlon.," b b R M
e Anfeng531e65ﬁﬁnkt °C 1 27 ' 29 1. .30 t
o lg Vp% A - fﬁﬁﬁa: ,iZg I zgg %%fﬁigg: ﬂ”i
i . 5 ' L; - B4 oy -z | B d ' o : g |.;':—:-:?1‘
IR N U~ SRR (T VORRNE S v R
” 95 . ©® v 304 1 309 ! 308 T TR
o . ,Ends1eaﬁo;nkt,°c 1...308 1312 .} 318 1 _
_“‘_g Vol-%—Rilckstand ——3-3 i 13- ?; 156 ﬁ
‘ o n - Verlust’ 1-13,3 } 2.7 \'L 2.5 H“
- T TTTTTT T R R T i i S dtadt
i Umlaufsprodukxt: a4 70/4 - |} 0.822 ! o.827 -} 0.830 i
e M Anilinpunkt °gc - ! 96.0 !_ 33.7 1 91.0 t
e T T T e e e e e e 1-“- ————— Y ———— o ——— T
A Verdampferruckstand‘ d'ﬂVZ{ 0.830 I 0.843 1 0.843 I
g Anilinpunkt, °C ! 106 = 105 L 106 i
e s qe——————- At e —————— r=——1
I Speligass: - H . ' H i
L L vi ! 1.40. ' . 1 1.42
j __ -itereewient . i 49 j 1e42 g AR 1
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Wie bereits bemerkt, ist der Prozents= tz Verdampfer-

rickhstand imallgemeinen noch 7u hoch,

destillat : Spaltgass ist jodoch 218 gilinstig zu bezeichnen.
Ueber 1ie Ungesattigtheit der Spsltdestillate lisst sich
noch wenig aussagen, da die Bromzahl des gesaxten Destil-
lates stark ebhangig ist von kleinen Schwankungen in den

qiedegrenzbn un? besonders von geldsten opaltgasen. Es liegt

in der Absicht eine Denge Spaltdcstillat in die Fraktionen

C.-C c C uni C
6~ o)
+ion2n d%e Ungeeattle%he}t

zu trennen und von Jdiaersen Frak-
zu bestimnmen, - :

B S

Das Verhaltrnis ‘Spalt-
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Wzs die Eigenschqften des Umlaufsproduktes und des
Verdampferriickstandes betrifft ist nur zu ‘bemerken, dass
3 70/4 und Anilinpunkt hBher bzw. nicdriger sind als beim
Grundstoff. Dies deutet auf einen mehr cyclischen Charakter
hin, wa¢ der Erwartung entspricht (bein Grundstoff ist.
a4 70/4 = 0,/97 und Anilinpunkt = 107,1°C).

SCHLUSS“OLGLRUNG'

T — . - ' S G — S - > ———

_ Die Appsrauur zZur Pru’ung -des b;nJ;usses ier~Spa1t-'
'bealnpungen zuf die Ausbeuten an Spaltprodukien wurde in
Bereitschaft gsbracht; darauf wurden versuchsweise einige
Versuche mit Balik Papan ABC-Paraffin bchen durchgefuhrt

“Durch- Regullerung der SpelsungsgeSﬂhw1ndi5xclu, Ein-
stellurg der Verdampfer- und Spanlttemperatur und Zonstant—
halten des Druckes %onnte ein befriedigender Gang der Spalt-
anlage erzielt werden. Lei einem ersten Versuch, der wahs
rend 16& Stunden ohne Stdrungen verlief, erw1eﬁ'chh der
Prnzpntsato Verdampferrickstand noch als zu hoch; das Ver-—
b¥ 1tn1v'Spaltdpsu111at : upaltgas war Jedoch gunst*g.

s

RA
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Al s e o .——...—-..——--—————--———_—--—

“_MGPPLANTLAVWITEREWUNTERSUCHU,G:Mwmfm;wmmwaw@megwmﬁWWMW;W;WQ_%‘

- Wir begbsiﬁntigen noch kursze Zeit das Sgaltcw—von .
"ABC- KLchen fortzusétzen, um ko“stantere Ergebnlabe und be-
sondars einen niedrigersn Prozentsatz Verdampferrunkstand

r su—erzielen. Anschliessend wivd siin Teil des Rhenania Pa-
raffingatsches gespalten wzrden. Danach werden- Polvmerlsa-;
__tionsversuche sowohl mit den Qaaltdestlllatcn aus den ABC-
""Kuchen wie . 2it den aus dem Rhenania-Gatsc¢h- erhaltenen an-.
gestellt werdﬂn,mwobel auch die Polywcrlsatlon von Frak-
~tionen 1n—Betracht komman w1vd.'v |
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- T.C. BINFLUSS DER SPALTBWDINGUNGEN AUF DIE POLYMERISA-

: TIONSFZHIGKEIT DER SPALTDESTILLATE UND AUF DIE '
EIGENSCHAFTEN DER SYNTHESEULE. S

- (Dr H. A.van Westen).

UNTERSUCPUNGSIHEMA ORIENTIRRENDE SPALTVERSUCHE NIL
LTI BiLIK PAPAN—PARAFFINKUCHEN (A4BC—

- ' : KUCHEN) UND MIT RHENANIA PARAF:IM—
- GATSCH (v 1192) | _ .

= - . - . R -y

EINLEITUNG.
Im Oktober~November~Berlcht wurden einige brientie-

rende Spaltversuche mit Balik Papan Parafflnxuchen (ABC--~
Kuchen) beschrieben, die hauptszchlich angestellt wurden

" in der Absicht Erfahrungen mit der Apparatur .zu machen.
Bei _diesen Versuchen haite sich herausgestellt, dass es
besonders zur Einstellung der Fraktioniersiule notwendig

- war a2lle Versuchsbedingungen (und besonders der Druck) ™.
sehr konstant 2zu halten. Es gelang jedoch ziemlich bald. ..~
ein Spaltdestillat mit den var;angten Siedegrenzen uber

—...l@ngere. Spaltperioden-.zu. gewinnen,. . wéhrend--die- Ausbeutenyﬂ
an Spaltgas und Spaltdestillat, wenigstens ilber nicht zu -

_ kurze Perioden, ziemlich konstante Zahlen ergabon,rDle ; '

— Menge Verdampferriickstand war jédoch schwer. konstant zu.

machen; die Ausbeuten waren durchschnnttllch Zu- noch

(23—25 Gew,% derAUmsetzung) . : i ;T

T

Be1 den untbn zu~bes~hr01benden weiteren - Ve:suchen
mit hBC—Parafflnkuchen wurde deshalb besonders auf ‘die
Menge Verdampferruckstand geachtet; nachdem es uns 09—51\
lungen_max_ien quzanﬂsaiz hgmahzuigggen%nnnngg_mlt den
Versuchen mlt Rhenania Paraffingatsch V 1192 angefangen-

ot

~ZUSAMM?NFASSUNG DER UNIERSUCHUNG..“' “ - ~;H

.n....___.__-___._—_——.—_——__—_...__—.._—--._-_——-.———__—.—-

Da vermutet “wurde, dass d1e Lelstung a¢s*uerdampf°rs,J
nicht genidgend war um bei <der bisher angewsndtien “Zufuhr-
geschwindigkeit von 2000 g/h eine befrledlgbnae Ver—
dampfung 2z2u bewerkstlligen, wurde bei einem weiferen
Spaltversuch die Zufuhrgeschw1nd1gke1t bis anf i800 g/h' .
herabgesetzt und gleichzeitig die Menge eingefihrten Was—
serdampfes von 2.0 bis 9.0 Gew.%, berechnet .aufdie Zu-
fuhr, gesteigert. Die '‘Spaltiemperatur vliedb unverindert
550°C; die -Temperuaturen des Verdampfers wurden noch um
2in wenig, n&mlich von 435-445°C bis 2zu 440-455°C, er-
~hoht. Diesz Massnahmen hatten tatsé€chlich eine Erniedri-
fung der Menge Verdampferriickstand zur Folge; iliber eine
Periode von 48 Stunden betrug.,der Prozentsatz durch-
schnittlich 13.8 gegen 23-25 bew. % bei den friitheren
Versuchen. Um die Menge Verdampferriickstand weiter her-

-abzusetzen wurde beim nazhsten Versuch - immer nur cine-

+
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beschrinkte Menge Rickstand, nimlich etwa 40 g pro
Stunde, aus dem Verdampfer abgelassen, so dass im
Verdampfer immer eine Menge Fliissigkeit zuriickblieb.
Da der untere Teil des: Verdampfers eine niedrigere
Temperatur.als 450°C hat, ndmlich etwa. 415°¢C, wirda’
durch die Aufrechterhaltung eines hdheren- Fiussig-
keitsniveaus die Verdampfung geﬁordert. g%ﬁ“; R

Die Resultate dieser Versuche s1ni in Tabelle 1
zusammengestellt : -

-2 Versuch Nr. 8 - 2
:(Betrlebsstunden ' :  48-72 1 72-105 -
:'Temperaturen s - ' : o s
s Vthelzer, oC - : 417 .ot 414 H
: Verdampfer, °C © 2 L40-455 s 4L40-452 =
: s~ 550 .. 550 :
# 2 ;;}_2&2, s - 25 s '
Vk Zufuhr; g/h s 1824 s 1770 T
: # Frischer Grundstoff s 32.1 : 29.0 s
2 ‘% Dampf (auf Zufuhr ber.) 3 7.9 T 729 3T
. ﬁ;.Umsetzung nro Durchgang, ,: o S S :_*“ 'iii;_
: Gewus® o T e 8 30.9 T 306 st
=. t: Spaltgas-.. ‘%'w,) : Tz 29.0 ‘s 28.0 .=
+-Spaltdestilat - 60,1 :  60.5 2
3 Verdampferruck 2 6.8 ¢ Ted :
—stand— e ' T T
: Verlust s 4.1 : 4.1 FL
: Eigenschaften Spalt— e ez
: destillat o :
:.d 20/% .764 :
: Bromzahl (McIlhlney) : 100 :
: Arzilinpunkt °C : 41.0 H
: A8TM—~-Destillation : : H :
: Anfangssiedepunkt, °C 33 H
: 10 Vvol.%: , ‘ : ..-65 .
: 50 n L - : 192 3
: 90 .n _ o 296 :
3 95 n ‘ oo ' : 314 :
.t Endsiedepunkt, °C : 3126 :
: Vol.% Riuckstand. : l.4 H
s Vol.% Verlust 2 1.5 :

T G Y G e B e G T A T G e . s e e e e . o . e T G e A S W S T — g~ — ——— — — _— " W T S — — w—
e e T e S e . T T o W T — — . — —— — — — — — — —— —— — — — T . o _— — —— — — ———— — — e =
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Es wurde also tatsachliﬂh einc We‘nere Erniedr:;.gung~
.des Prozentsatze° VerdampferruCKJtand bis m ungefhr’
7 Gew.% erzielt. Die begchriebene Ablassmethode filiarte
wedhrend des 105 Stunden dauernden Arbeitsganges nickt
zu. Schwierigkeiten. Wohl stellte s1ch nach Ablauf her-
. aus, dass der Verdampfer ziemlich verunrelnlst wWar,.
8o dass wahrscheinlich bald Verstopfung aufgetreten
_ “are, wenn der Versuch linger fortgesetzt sein wiirde.
.- B8 ware also 'vielleicht tesser gaswesen -einefi etwas
hSheren. Prozentsatz Rickstand z.B. etmq 10% dem System
zu entziehen. ~ .

B.~apaltve“suche mit Rhénania Paranlngutsch V 1192.

e s it e i i e et i e e

" Die Rlnganalyse d1es;s Grundstoffes nach Methode

E 18 ergadb folgende Kerte = o -1
70 g
p . 14383
I a 70/4 . 0.7849 '
- . 20 . . ) ' : i L e R - Yoy
=2 - 0.3334 L ~

Anilinpuﬁ&t 118.4°C . . .
_Molekularge—. . ___ i
wicht _. 408 (kryoskopisch in Naphthalin)

e -
% Kohlens+off 1n Aromatrlng 1 e

%) Eohlenstoff, ln.“a°htWénr1ng R *fﬁ”f"”
% KOh—lens’tOff ln Pa"'a-ﬁflnketuen 99

. he:te* wurdce noch der Erstarrungppunkt bbstlmmt s

5290C (am drehenden THe fmomater). :
WTe“aus*uer“RinganaIyse eTSftthICh““l t—die—Zusam=""""

mensetzung des Gatsches sehr stark paabfflnlcch, auf

Grund dieser Tatsache kan erwartet werden, dass der—

‘Gatsch sich sehr gut- fur Gie-Bereitung von syntheti-

schem OeL elgnau.A :

Ubrlgens wurde wahrgenommen, dass ein Muster ge—
schmolzener Gatsch nach Abkidhlung auf Zlmmertemperatur
nicht vollstandig erstarrte, sondern dass eins kleine
Schlcht Oel--auf dem festen Paraffin zurickblieb. Di=ses.

s T Oel, etwa 2.6 Gewe. %,aes ‘Gatsches, wurde separzat ana-
ly51ert! wobei sich folgende Werte grgaben =
a4 20/4 - 0.8675 | '
ngo ' 1.4822
r3C © 0.3274 | o
Anilinpunkt 10 4.0°C -
- ¥olekularge~ '
wicht , 410

h]
|

% Kohlenstoff in Aromatring 5 -

o

%'Kbhigﬁgiéfffin Naphthenring
% Kohlenstoff in Paraffinketten 95
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., fuch dieses Cel istdalso besonders reich an gL1pha— g
ten und als solches geeignet als Spsltgrundstoff.

—— s o — — St e S A e+
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Die Spa1t§ersuche mit dem BRhenaniz. Paraffingatsch ver-

liefen glatt, wobei =s auffallend war, dass dieser Grund-

stoff merkbar leichter spaltete ais der LBC-Balik Papan-
Kuchen unter den gleichen Bedingungen. Dies ldsst sich
zwcifellos auf den mehr parafﬁinischen‘Charukter des
REonania Gatsches zuriick .~ fihren. 9iffenbar auve Jems- liben
Grunde war Jer Prozenisatz Verdampferricksiand sehr go-
ring, n¥mlieén nur 2.5 =~ 3.0 Gew.% des umgesetzten Grund-
stoffes. wobei jedoch zu bemerkXen igt, <uss Gie Tempera-
turen im Verdampfer infolge einer unrichtigen Temperatur—
mossung wahrscheinlich merkbar hher als 450°C gswesen

4

.= . . labelle =2
Grundstoff : Lhenania~Paraffingatsch V 1192.

3 Versuch Nr. : Vii-g : ViI-°

: Betriebsstunden ' . 12-27 s 21-81 :

: Temperaturen = . ) : o : ‘ :

-2 Vorhesizer, ©C B : ‘4X5 : 413 :

: “Verdaupfer, ©¢C : - (450) s (459) s

.2 7. Spaltraum, 1 ©C : 552 : 552 :

: Druck, Xz/cm2 abs.’ -2 2s5 s 2.5 :

s+ Zufahr, g/h B : 1835 s 1810 - :

: % Frischey CGrundstoéif : . L6:9 s  39.0 :

: % Dampf (euf. Zufuhr ber.) ot 7.2 2 78" s

: Umsetzuns pro Durchgaag, - H s :

: Cew.% ' :  43.9 : 3%a.4 ¥

2 Spaltgas .. ) . -2 27e0 3 285 :

: Spaltdestillat ) Gew.p - - 7-i 1 68a0 TTTTRES2T e

: Verdsryforrick- ) auf Uu- g 3 : -

: stané = ) setzung. s = 3.0 : 2.4 : R

» Verlue: - ") L s 2.5 : 2.9 & '
T i EBigenschaften Spalt- : - 2o :

: destiliat ‘ : o L :

'+ 3 2071 ~ . s 02747 : 0.756 :

¢ Bromzabl (McIlhiney) ! -103 : 111 :

: Anilinpunkt, °C° e T : 0 4T .2 : 43.0 e

: ASTM-Destillation = . _ - - 3 ERE : i

£l tnfungssiedapunkt, °C : 29 s 28 : -

.3 ;10 Volog— - . s 76,5 s 61 T

E 50 o '5.r188; : 130 s

: 90 " w298 : 279" :

: 95 on € 342 s 3G1L :

¢  Endsiedepunkt;, ©°C . 344 : 303 :

: - Vel.% Rickstand SR : 20y : «2 AN

H Vol.% Ve!'luS'D . E'cl - S 2.8 9
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PUCSEe

Die mi% dem Paraffingstsch erhaltenen Ergebnisse

R 11 fa1it caf, ﬁéésfééi diesem Grundstoff trotz dir
ziéﬂlichvhohen”Umsatzung'das‘Vgrhﬁltnis'Spaltgas H

" Zpriltdestillat noch schr giinstig ist. Bstrug bel den .

chQfgggheqwﬂ{eéﬁsterhEltﬁié'etwa-1:2;2Jbeiieiner Um--

fsotﬁung'vonj3C’Géw;ﬁ;Béi*déﬁ’Rheﬁaniaéeuﬁach“wurde ein

s e

407 Gew.% erzielt. Dles_lBsst sich nicat ohne . weitsres

Cwsthdltnlis von 1 @ 2.4~%e5 beil einer‘ﬁmSetZung'€3n etwa

erklaren, m¥glicherweise hingl ss mit Jer mittleren Mo-

_lekiilgrisse deor Paraffinketten zusanmnen.

N Dia-Eigensﬂhaf%qﬁ-dér.Spﬁltdestiilgféfgebén wenig

"Anlaéﬁ:iﬁ‘Bgmerkungene Dié%@ualitﬁﬁ:wird schliesslich

pittsls Polymerisationsversuche beurteilt werden misgen. .~

"Es licgd in der abksichi jetat zuerst disse Polymerisa-

PR

aufweist. T

. a 70/4

tionen, sowohl mit 2dem Spaltiestillat der Brlik Papan Kuzhe
wie mit dem des Rhenspia Gateches, Jurcazafiidven, wnd -

T erst, dann ¢ie Versuche betre Dampfrbasespeliung fortzu-—,

- . - . R N S

setzene.

e N

TUEiEItesslier seilwerwahnty; dassTd s Fase-Par~Pfin—o \g e
‘gatsen V 119Z j-tzt genz verbraucht ist, und der Inkait
2zg restlicken Foscges ¥ 153 ganz andere-Bigenschafien

1193 ergab nEmlickE.

" pia Kingunziyse (® 18) von ¥ass ¥
folgende iWerte @ : ' '

0.80L4
70 . . - v N e _
s : i KB

- ganpf gelang 58, die Lusbeute wn kilckstan.l zu vermin-

Kenge Verdampferriickstand geschtet. Bei einer ernie-

Il  0.3315 N
Anilinpunkt ~»',11§;8“;~ '
Molekulargewicht ‘415‘

b4 Kohlenstoff in Arsmatring -1
. ¢ Kohlenstoff in Naphthenring al : ' —
% Kohlenstoff in Paraffinketten 88 o

Die Bigencchaften “aes Paraffins in diesex Fass sind
derart verschieden, dass beim-Spalten ein gonz snderes
Spaltdestillat zu crwarten ist wie beim Getsen V 1192.

I

SCHLOSSFOLGERUNG: o oL

P K

Bei den weiteren orientierenden 3pailtversuchen mit
den Balik Papan ABC-EKuchen wurde hesondsrs auf iie

drigten Zufuhr und einem bhBhersn Prozentsatz Yasser—
dern, wibrend eine weitere Erniedrigung er:zielt werden

konnte inZ«m im Verdampfit ein bestimmtes Fliissigkelts-
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. Der Rhenania Gatsch V 1192 vurde dsreuf mit guten

'Erfolg.geSpgltet,.wobeifggs-gﬁnstiééﬂVéfﬁﬁlﬁﬁié'Spa1t~
. gas & Spaltdestillat und .der geringe Prozentsatz. Ver—

~dampferrigkstand auffielen.. Dieser Grundstoff liess )
,sich,winfolge;éh???"QQP?Wparaffiniacheﬁ Zusammensetzung,

:‘_;merkbar leichter spalien als die Balik Papan -~ ABC-"—

. Kuchenua ! I -
 GEPLANTE WELTERE UNTBRZJCHUNG. - . -

; ,Wiriwefden zunichst Polyﬁérisaiﬁ?psve?sﬁ§ﬁ§jmit.déﬂ-
‘aus den Balik Papan Kuchen und aus dem Rhenania Gatsch -
erhaltenen Spaltdestillaten durchfiihren; danach werden

. wir die Dampfpﬁ3§espaltve£§uche'fartsetzen, N  (~/_
, - il S
w o E - ; -
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