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Retriffss Vergleish einss Folymerisstion-Deusrverswhes mit

1-Ipatief-Xontakt und unseren seldsthorge-
stellten n;;o‘-nntnt. ore

In einer vordergehenden Ardeit vom 15.3.1940, dte
einen Vergleioh swischen den beiden Kontakten im allgemeinen
und den entstandensn Polymerisationsprodukten brachte, wurde-
die Planung. dieser Dauerversuche erwiibnt, yip das Gelingen dor

Versushe wurden folgende Bodingungen gestellt. Dty Durehftihrung
nus ' .

1.) ohne Unterdreciung,

2.) bei gleleher Temperatur wnd gleichem Drusk,
3.) dei gleicher Belastung wnd

4.) bei gleichem Olefingekalt der Gasole
geschshen. . '

Fur der Punkt 1) konnte nioht eingehalten werden, da
viihrend der Versuchsperiode 42 Unterdrechungen dureh Flieger-
alara eiatraten. Die Yorsuohe sind daker nicht im Stande, sin
abschlieSendes Urteil fer die wahre Haltdarkeit des Xomtakies
bein siOrungsfreien Verlsuf su geben, ader sie haden die bis
jetst durohgefubrten Deuerversuche an Zeit wnd Leistung Uber-
troffen wrd neue Erkeintnisse gebracht wad sollen daher hier
festgehalten worden. -
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Apparatur;

Iur Durehfilbrung disser Vergleiohsversuohe wurde
8ut Grund der gesammelten Erfahrungen ein nener Reaktionsofen
in doppelter Ausféhrung gedaut, der sich von den friberen Ofen
YOr allem in der irt der Beleisung wesentlioh unterscheidet.
81e geschieht nicht meny durch direkte elektrische Bewioklung
des Reaktionsofens, sondern durch einen Dampfaantel, der das
Reaktionsrohr gans umgibt und die elektrische Vicklung trigt.
Die Temperaturregalierung erfolgt mit Hilfe eines Kontakt-
manometers fiber ein Relais duroh Drwsksteusrung. Zur Kontrolle
des Kontaktmanometers triigt der Dempfmantel nooh ein Pein-
Ranomster und ein Sicherheitsventil. Die Beheisung und Tenpe-
raturreguliorung des Yorwirmers ist edenso druckgesteusrt.
Sonst dst die Apparatur nicht goiindert worden. Das Gagol fliest
Sus einer Hoohdruokflasche durch einen Yorwirmsr den Reaktoy
(Hookdruekrohr 20 mx 1.¥. §, 1600 = lang) ¥u, der mit Xontakt
goTUllt. ist. Am Ausgang des Ofems sitst vor dem Entspanzungs-
ventil ein Manomster sur Messung des Reaktionsdruckes. Die
Entspannung erfolgt durch einem Kuhler tn die Vorlage, der
ein Gasmesser folgt. |

Durch der Versuche:

Ofen I war mit 280 g Original-Ipatief-Kontakt,

Ofen II mit 272 g eigenem Kontakt gefllt. Wihrend des ganssn
Vorsuches wurde in beiden 0fen ein Reaktionsdruok von 60 atg
. gehalten. Der Druck im Dempfmantel betrug dsuerad 16 at, ent-

Sprickt einer Temperatur von 198%. Die Kontaktaktivitss

sank nicht merkbar ad, so das eine fexperaturateigerung un-
nttig war. Die Polymerisation war bis su 1000 Stunden fast
izner die gleiche {&urohsebnittlioh 90%1g); beide Ufen kamen
dann durch Verstopfungen sum Erliegen. Die Belastung betrug
in Anfang 1 kg Gesol auf 1 kg Kontekt je Stunde, sie wurde
nach ca. 500 Stunden auf 2 kg Gasol Je kg Kontakt erhht und
nach ca. 700 Stunden wieder auf 1,5 kg je kg Gasol gesenkt.
Der Olefingehalt der Gasole sohwankte gwischen 22 ~ 37 Vol.&,
Dle Polymerisation betrug in beiden Ofen durchschnittlioh 90%,

-3

AIS B0000 7 40 0, 20002 G DUFd”lSd‘Iriﬁ



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

Die 42 Unterbrechungen durch Fliegeralara dauortonzee -
den, wobei die Gasgol-
die Ufen mr entspannt wurden.
nieht mit Gasol nachgespiilt,
den Xontaktmencmetern kam es

17,

gen kanm,

Die nachfolgende Tabelle &ibt aie

der Daten von deiden Versuchen wieder;

5 Stun

und Tempe ratursufithrung abgestellt und
Es wurde in diesen 42 Pillen

Wegen gchleshten Materials an
eBerdem noch bei dem Ofen I su

bein Ofen II su 22 Unterbrechungen technischer Art. Wb~
rend der gansen Reakiionsperiode

64 Unterbrechungen gehabt, wobei
eines Ecco-Reglars bei

hat dsher Ofen X %9, Ofen II
o8 einmal wegen des Versagens
unserse Xontakt su grdgeren Dberhitsun-

Zuceazenstellung

Tabelle I

Orig.Ipatief-Xontakt

Eigensr RKontakt

Ofen

Bettzgurgen

Olefingehalt
Unterbrechungen
Vers.-Dauer

Durohsats pro
kg Xontakt

Plissigprddukt
pro kg Kontakt

Polymerisaiion

20 »m 1.V.8,1600 mm 1
230 g Xont. (2 - 3 mm)

200%,60 attl,3 versch.
Belast,1:1, $2,1:1,5%

23 - 37 VOJ..’
59
1015 Stunden

| 1230 kg Gasol

554 1 = 388 kg Poly-Bi
¥ 90%1g

272 g Xont. (2-3 mm) X
vie b.0rig.Ipat.Kont

22 - 36 Vol.f
64
1016 stunden

1250 xg Gasol .
530 1 =372 kg Polym
g sostg |

Der Hontakt hatte nach disgar Zeit niobt en Aktivi-
it abgenomuen, Fast nagh derselben Zeit -~ die Stunden-

leistungen der beiden {fen lagen durch die
Unterbrechungen ea.

mehr konstant gehalten werden konnten.

Yorschieden lsngen

60 Stunden suseinander - seigten aie
beiden (fen wieder im unteren meil des Rohres
die gum Stillstamd swangen, da

Verstopfungen,

der Druck und Durchaats nioht
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Der Vergleiohsversuoh gelgte: :

1.) da8 eine Rigliohpt 8leiohmiisige Virmesufihrung sehr wesent-
lioh ist. wahrend wir bel den alten elektrigon gewickelten
Ofen nach 300 - 400 Stunden schon Verstopfungen dureh
ﬁperpolymeriaatign im wnteren Toil des 0fens erhielten,
liefen Vei gleichmisiger - milder - 'ﬂnoﬂbcrtramc
darch den Vasgordampfmantel die Ufen Uber 1000 Stunden,
Bed direktor elekiriacher Bewicklung ist die Gofahr einey
lokalen Uberm\tsung utd damit auch Gie ‘Voraussetzung gur
eine Uberpolymerisetion an dieser Stelle sn groB. Dies
wird bei der neuen Heigung unebglich gemacht. Ob das Auf-
treter von den Verstopfungen pach 1006 Stunden Reaktiong-
gelt durch die viglen Unterbrechungen - besonders unange-
nelin bed Fliegoralarm, weil der Kontakt da nicht nsochge-
spilt wurde ung bensingdtriinkt noch lange auf hohen Tem-
peraturen verblied - verursacht worden war oder auch ohne
diese Unterbrechungen sohon oingetreten wire, kann nioht
Oknis weiteres gesagt worden. Déch bestoht die grofe Wahr-
scheinlichkeit, dag all dte Stillstinde geschadet Maben
und desheld dle garantiorte Leistung (1 kg Kontakt =
700 1 Poly-Bi) micht erreicht worden 1st, sondern mur oa,
75 % davon.

2.) Das die Ofen eine hohe Zahl won mn-nnun_ vertragen,

wenn Zemperatur, Belastung etc. sonst konstant gehaltem
werden. . '

3.) D8 e Temperaturnessungen bei den alten Ufen Sz hoek
varen, ,

4.) Dasg es wohtig ist, duroh konstente uggdinmcn wie Desuf.
Sohlagung, Olefingehalt, Virmssufubr, Druck den Ofen in
ein Gleichgewiocht gu bringen.

5.) Da8 kefn Untersohied swischen den beiden Komtakten in
Besug auf;
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8) Stlirke der Durohpolymerisasion, |

b) Grige der Fltissigproduktansdeute pre kg Kontakt und
¢) Yersuchsdaner | -

beatelt,






