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Den foreliggende oppfinnelse angar en freméangsméte for frem-
stilling av flytende polymerer med hey viskositet pd mellom
250 og 15000 csSt ved 99°¢c ved polymerisering enten av bland-

inger av n- o-olefiner fra C som skriver seg fra

8
voks-cracking eller av et enkelt C

10

opp til C
8’ C9 eller Clo n- a-olefin

med den generelle formel R-CH=CH hvori R inneholder fra 6 til

2l
8 karbonatomer, og det s@regne ved fremgangsméten i henhold til
oppfinnelsen er at det ved polymeriseringen anvendes et kataly-

tisk system som utgjeres av TiCl, og et polyiminoalan med

4
formelen

hvori n er et helt tall pa heyst 50, foretrﬁkket mellom 4 og 25,
og at katalysatorsystemet dannes, enten in situ, foretrukket
uten et lesningsmiddel i lepet av et tidsrom pd fra 5 til 60
minutter, eller forhand-dannes i et opplmsningémiddel, ved en
temperatur mellom 0 og 150°c, idet polymeriseringen gjennom-
fores i en inert atmosfare eller i det minste deibis erstattet
med en hydrogenatmosfere med et manometrisk hydrogentrykk

pa opptil 1 kg/cmz, idet vektforholdet mellom o -olefiner og
TiCl4 er fra 50 til 200 og molforholdet mellom polyiminoalan
og ’I‘iCl4 er mellom 1,3 og 5, idet polymeriseringen gjennom-
feres i lepet av 1 til 6 timer, -foretrukket i lspet av

omtrent 3 timer, og avbrytes ved tilsetning av metylalkohol

og HCl, og vaskes med vann, og produktet destilleres til

slutt ved en temperatur opp til 175% og det produkt
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som koker heyere enn 175°¢ separeres som det onskede produkt.

Fremgangsmdter for polymerisasjon av q-olefiner for fremstilling
av syntetiske smeremidler er kjente, og disse metoder anvender

et katalytisk system bestdende av en forbindelse av et overgangs-
metall fra gruppene IV - VIII i det periodiske system og en
aluminiumforbindelse, som er en lineer polyimin-polymer (poly-
iminoalan eller PIA) under et hydrogentrykk fra 2 til 100 kg/cmz,
eller i narvar av alkylaluminiumklorider som regulerende midler

for molekylvekten.

Polyiminaluminiumforbindelser av denne type har formelen

hvori n er et helt tall ikke heyere enn 50, fortrinnsvis mellom
4 og 25.

Det er nd funnet at det ved bruk av det samme katalytiske system,
nemlig TiCl4/PIA, men ved & anvende en inert atmosfare eller i
det minste en delvis hydrogenatmosfazre opp til et manometrisk
hydrogentrykk 1ik 1 kg/cmz, kan polymerisasjonsreaksjonen fore-
gd normalt under oppndelse av heyt utbytte av polymerer, som

har en vesentlig heyere molekylvekt og er mer viskese og har

en meget lavere prosentandel av dimerer enn tilsvarende polymerer
fremstilt ved andre metoder.

Ved den foreliggende fremgangsmate er det mulig & anvende enten
en inert atmosfzre (f.eks. nitrogen) for oppnéelse av polymerer
med meget hoy viskositet, eller anvendelse av en'delvis hydrogen-
atmosfare under et hydrogentrykk pad opp til 1 kg/cm2, for opp-
ndelse av hoyt utbytte av polymerer med viskositet som kan na

meget heye verdier.

P
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Vektforholdet mellom o -olefiner og TiCl og likeledes mol-

forholdet polyiminoalan/titantetraklorid? vanligvis angitt
som molforholdet H/Ti, er innbyrdes avhengige og varierer
hovedsakelig sém en funksjon av tilforte n- a-olefiner og av
de forskjellige forurensninger.

Vektforholdet olefiner/TiCl4 lig@er mellom 50:1 og 2000:1. Jo
heovere dette forhold er desto renere er de tilferte o-olefiner.

Generelt ved & oke vektforholdet olefiner/TiCl nemlig ved

a senke mengden av ﬁifantetrahalogenider, eker4ogsé molfor-
holdet H/Ti, hvilket forhold ligger mellom 1,3 og 5. Tendensen
til & oke et slikt forhold er mindre nar det anvendes til-
forselsstremmer med hey renhet. Det vil si at ndr det anvendes
tilforselsstremmer som f.eks. l-decen som er mer konsentrert

pd n- a-olefiner i forhold‘til blandinger av o-olefiner som
kommer fra parafinvokscracking, kan det benyttes mindre mengder
bade av Ticl4 ogvav polyiminoalan.

Hvis det som tilferselsstrom anvendes et a-olefin med hey ren-
het, som f.eks. 1—decen; har de poiymerer som.qppnés vanligvis
en meget hoyere viskositet enn de polymerer som obﬁnés-fra
blandinger av a-olefiner oppnddd fra parafinvoks-cracking.

Ved samme tilferselsstrom kan viskositeten justeres ved a
variere redgksjonstemperaturen for TiCl4 ved hjelp av poly-
imincalan, dvs. den temperatur hvor det katalytiske kompleks
dannes. - Hvis denne temperatur er hey, f.eks. mellom 60 og
150°¢ og fortrinnsvis mellom 80 og 120°C 6ppnés en meget heyere
viskositet i polymerene'enn for polymerer oppnadd nar denne

temperatur er lav, f.eks. fra 0 til 25°c.

Etter at dannelsen av det katalytiske kompleks er fullfert
finner polymerisasjonen sted og denne gjennomferes, for en
bestemt tid, ved en temperatur fortrinnsvis mellom 80 og 120°%.
Hvis polymerisasjonen foregar ved en lav temperatur, f.eks.

ved 25°C, blir utbyttet og ogsd viskositeten av den oppnadde

polymer vesentlig lavere.
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Tilsetningen av'polyiminoalan til Ticl dvs. reduksjons-

4!
reaksjonen av Ticl4, med samtidig dannelse av det katalytiske
kompleks, kan ifelge den foreliggende fremgangsmate ogsd utfores

meget langsomt, dvs. drdpevis,f.eks. over et tidsrom av 1 time.

Under slike betingelser oppnas polymerer med meget heoy visko-
sitet.

Dannelsen av det katalytiske kompleks utferes fortrinnsvis i
selve olefinene, dvs. "in situ" uten noen fortynning med los-

ningsmiddel.

P& den annen side, hvis olefinene fortynnes med et losnings-
middel eller hvis det katalytiske kompleks er "dannet pa for-
hand" i lesningsmidlet, blir utbyttet av oppnadd polymer lavere

og gir dessuten polymerer med lavere viskositet.

De hydrokarboner som kan benyttes som lesningsmidler er:
n-heptan, cykloheksan, benzen, klorbenzen og/eller homologe

fofbindelser eller blandinger derav.

Polymerisasjonstiden varierer fra 1 til 6 timer, og det anvendes

fortrinnsvis en tid pa 3 timer.

Utbyttene av omsatt produkt, dvs. med utélukkelse av ikke-
reagert.monomer,‘varierer vanligvis fra 68 til 78 vektprosent,
hvis det som tilforsel av olefiner anvendes en blanding fra’
parafinvoks—cfatking'med en renhet av n-a« -olefiher = 80 %.

De nevnte utbytter stiger opp til 94 vektprosent hvis tilfersels-
strommen bestdr av et renere produkt, f.eks. n- -olefiner, som

f.eks. l-decen.

viskosifetén veda 99°¢ (210°F) av de oppnddde polymerer varierer
melloﬁ 250 ¢St og 15000 cSt. Molekylvekten (osmometrisk metode)
ligger mellom 1000 og 3000.

Ved utferelse av fremgangsméten ifolge oppfinnelsen mé reaksjons-
karet renses godt, torkes og spyles med torr gass, f.eks.

nitrogen eller hydrogen.
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a-olefinene i tilferselsstremmen ma underkastes en luftfjerning
og dehydratisering og deretter renses, f.eks. ved hjelp av en
behandling med‘den samme katalysator.i brukt tilstand, eller
med vannfri Tibl4 eller ved filtrering gjennom silisiumoksyd

og/eller molekylsikter.

Sammensetningen og egenskapene til de g-olefiner som benyttes
som tilferselsstrem ved den foreliggende fremgangsmate angis
i tabellene I og II.

TABELL T

Tilfersel: blanding av kommersielle a-olefiner“(c8 = Clo)-

.. fra parafinvoks-cracking.

Vektprosent

Olefiner iso—C8 0,82
n-gq -olefiner C8 14,42
olefiner iso—C9 5,21
n-olefin C9 , 37,81
olefiner iso—c10 9,95
n-a -olefiner Ci0 ‘ ' 28,18
olefiner iso—C11 3,61

100,00
Totalt n-q -olefiner v 80,41 %
Spesifikk egenvekt for blandingen ved 20°c 0,741
Brytningsindeks, ngo . 1,4217
bromtall, g/100g 125

TABELL IT
Tilforsel: l1-decen
Vektprosent

Olefiner-iso—c10 1,44
n- qg-olefiner C10 95,19
olefiner iso—c11 ’ _ 3,37

100,00
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Spesifikk egenvekt ved 20°C : 0,741
Brytningsindeks, n20 1,4232
Bromtall, g/100 g . 114

Tilsvarende som a-olefinene og eventuelle lesningsmidler ma
alle komponenter i det katalytiske system holdes i en atmosfare

av terr nitrogen.

Nedenfor felger en del eksempler som beskriver oppfinnelsen
ytterligere. '

Eksempler 1, 2 og 3

I en reaktor med volum 2 liter og forsynt med en rerer og med

en kappe for sirkulasjon av en temperaturregulerende vaske,
omhyggelig terket, temt for luft og spylt med terr hydrogengass[
innferes 1 liter (741 g) «-olefiner fra parafinvoks-cracking
med fra 8 til 10 karbonatomer, som er renset med TiCl4. Deretter

innferes 9,3 ml 2,1 mol lesning i heksan av TiCl hvorved

4'
vektforholdet mellom olefiner og TiCl, blir 200:1.

Deretter, etter temperaturregulering av olefinene og Ticl4 til
en temperatur pa BOOC under samtidig omrering over et tidsrom

av omtrent 5 minutter innferes en molar lesning av poly- (N-iso-
propyliminoalan) i heksan, i slike mengder at det oppnas et
molforhold H/Ti pad 2,5 i eksempel 1, 2,75 i eksempel 2 og 3,0

i eksempel 3. (som tilsvarer henholdsvis 48,8 ml, 53,7 ml og
58,6 ml av en 1,0 molar lesning av PIA, poly-imino-alan). Der-
etter innstilles autoklaven pa et H2—trykk 0,15 kg/cmz, malt

med manometer, og temperaturen holdes pd 80°C under hele poly-
merisasjonen, som varer i 3 timer.

Polymeriseringen bringes til oppher ved forst & tilsette metyl-
alkohol, deretter konsentrert HCl og tilslutt vann. Den nederste
vandige fase tappes ut og mer metylalkohol tilsettes, hvoretter
omroring foretas og den vandige fase temmes ut.. Denne operasjon

gjentas inntil den vandige fase er neytral.
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Polymerisasjonsproduktet avdestilleres deretter ved en topp-
temperatur pa 175°C, bg derved oppnas det omdannede produkt som
har et kokepunkt heyere enn 175% og som er produktet oppnadd
ifelge oppfinnelsen.

I eksempel 1 oppnds et utbytte pd 72 vektprosent polymer med

en viskdsitet ved 99°¢ pa 1030 cSt. I eksempel 2 oppnds et
utbytte pa 78 vektprosent og en viskositet ved 99°C pa 1160 cSt.
I eksempel 3 oppnas ét utbytte pd 75 vektprosent og en viskosi-
tet ved 99°C pd 1450 cSt. Molekylvekten, bestemt ved osmometrisk
metode, av polymeren fra eksempel 2, med viskositet pa 1160 cSt
ved 99°c, var 1350. '

Eksempler 4 og 5

Disse eksempler utfores under samme betingelser som eksempel 2
(olefiner/Ticl4—forhold = 200:1, molforholdet H/Ti = 2,75, ‘
dannelsestemperatur for det katalytiske kompleks og for pply5
merisasjonen = 80°C, tid = 3 timer) med den eneste forskjel;

at hydrogentrykket, mélt med manometer, var 1 kg/cm2 i eksempel
4 og 2 kg/cm2 i eksempel 5. o

Etter at polymerisasjonsproduktene er behandlet pa samme mate
som i foregdende eksempler, oppnds et utbytte av'pblymeren-i

eksempel 4 pd 75 vektprosent med en viskositet = 1090 cSt ved
99OC, mens det i eksempel 5 oppnds et utbytte av polymer = 73
vektprosent med en viskositet = 250 cSt ved 99°C.

Disse resultater viste at viskositeten av polymeren forble hey
ved anvendelse av et hydrogenffykk opp til 1 kg/cmz,'mens visko-~
siteten avtok vesentlig ved anvendelse av et'hydrogentrykk pa h
2 kg/cm2.

Eksempel 6

Dette .eksempel utferes med samme be;ingelser]som i.éksempél'é"
(forholdet: olefiner/TiCl, = 200:1, molforholdet HTi = 2,75,
dannelsestemperatur for det katalytiske kompieks og temperaturen

for polymerisasjonen var 8OOC, polymerisasjoﬁstid: 3 timer)



141015

med den variasjon at hydrogenet var erstattet med en inert gass
og polymerlsaSJonen ble utfert under et nltrogentrykk 11k 0,15
kg/cmz.‘ :

Polymerutbyttet var 56 vektprosent med en viskositet = 2050 cSt

ved 99°cC.

Ved a sammenllgne disse resultater med dem som oppnas i eksempel
2 kan det fastsettes at nar hydrogen erstattes med nltrogen opp—
nas lavere utbytte, mens v1sk051teten oker. '

[

Ekéémplef'7ﬁoq 8

Disse eksempler utfeores med samme betingelser som i eksempel 2
(forholdet: olefiner/TiCl4 = 200:1 og molforholdet: H/Ti = 2,75,
hydrogentrykk = 0,15 kg/cmz) med den forskjell at reduksjons-
temperaturen for Ticl4 med hensyn til‘polyimihoalan med relativ
dannelse av det katalytlske kompleks var 0°C i eksempel 7 og

25% 1 eksempel 8

I begge tilfeller fikk temperaturen gradvis stige opp til 80°¢

og polymerisasjonen ble utfert over 3 timer.’

I eksempel 7 oppnds etyutbytte av polymer = 70 % med en visko-
sitet ='305 cSt ved 990C og 1 eksémpel 8 oppnds et utbytte av
polymer = 73 % med en viskositet = 660 cSt ved 99°C.

Disse resultater viste at nadr reaksjonen av TiCl4—reduksjon
ble utfert ved lav temperatur, sd& hadde de oppnadde polymerer
en meget lavere viskositet og utbytter litt mindre enn i til-

fellet hvor reduksjonen‘foregikk ved 8OOC.

Eksempel 9

Dette eksempel utfoeres med samme betingelser som 1 eksempel 2
(vektforhold: olefiner/TiCl4 = 200:1, molforhold: H/Ti = 2,75,

reduksjonstemperatur for TiCl, = 80°¢, hydrogentrykk = 0,15 kg/cmz,
g

4
polymerisasjonstid = 3 tlmer) med den unntagelse at temperaturen

for polymerlsasgonen var 120°c.
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Polymerutbyttet var 79 % med viskositet = 1100 cSt ved 99°¢.

Saledes er det mulig a fastsette at temperaturen for polymeri-

sasjonen ogsid kan vere 120°cC.

Eksempel 10

Dette eksempel utfeores pa samme madte som i eksempel 8 (vektfor-

holdet: olefiner/TiCl4 = 200:1, molforholdet: H/Ti = 2,75,
reduksjonstemperatur for TiCl4 = 250C, hydrogentrykk = 0,15
kg/cm2, tid = 3 timer) med den variasjon at polymerisasjons-

temperaturen var 250C.

Utbyttetav polymer var 23°C med viskositet = 790 cSt ved 99°c.
Av dette er det mulig & fastsette at reduksjonstemperaturen for
TiCl4 = 25% og polymerisasjonstemperatur = 25°% gir utbytter

og viskositeter som er vesentlig lavere enn tidligere oppnadd.

Eksempler 11, 12 og 13

Disse eksempler utferes pad samme mate som i eksempel 2 (vekf—
forholdet: olefiner/TiCl4 = 200:1, reduksjonstemperatur for
TiCl4 og polymerisasjonstemperatur = 800C, hydrogentrykk =
0,15 kg/cm2); Molforholdene: H/Ti og volum av den 1,0 molare

losning av PIA var som folger:

Molforhold 1,0 molar PIA-le@sning
H/Ti (ml)

Eksempel 11 2,5 ) 48,8

Eksempel 12 3,0 o ' 58,6

Eksempel 13 3,5 68,3

Variasjonen i forhold til tidligere eksempler besto i at til-
setningen av lesningen av polyiminoalan i 1 liter olefiner
som inneholder 9,3 ml av den 1,0 molarer lesning av Ticl4,
ble utfert i lopet av 1 time.
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I eksempel 11 oppnas et utbytte av polymer = 64 % med viskosi--
tet 1ik 5330 cst ved 99°C. I eksempel 12 oppnis et utbytte

= 70 vektprosent med en viskositet = 8950 cSt ved 99°%C. T
eksempel 13 oppnas et utbytte = 68 vektprosent ved en viskosi-
tet = 14900 cst ved 99°c.

Fra disse resultater er det mulig & fastsld at den langsomme
tilsetning av polyiminocalan i vesentlig grad eket viskositeten
av polymeren og dessuten at viskositeten oket vesentlig med
okende forhold H/Ti. .

Eksempler 14 og 15

Disse eksempler utfores med samme betingelser som i eksempel 2
{vektforhold: olefiner/TiCl4 = 200:1, molforholdet: H/Ti = 2,75)
med den forskjell at det katalytiske kompleks 1 eksempel 14
dannes "in situ" ved 80°c 1 1 liter olefiner fortynnet med 500
ml n-heptan, mens i eksempel 15 var det katalyvtiske kompleks
dannet pa forhand ved SOOC 1 500 ml n-heptan, hvoretter 1 liter
olefiner tilsettes gradvis. I begge tilfeller utferes poly-
merisasjonen ved 80°¢c, ved et hydrogentrykk = 0,15.kg/cm2 og

ved en polymerisasjonstid = 3 timer.

I eksempel 14 oppnds et utbytte av polymer = 65 vektprosent med
en viskositet = 990 cSt ved 99°%c. 1 eksempel 15 oppnas et '
utbytte av polymer = 52 vektprosent med viskositet = 750 ¢St

o
ved 997C.

Fra disse resultater kan det fastslds at i narver av et lesnings-
middel oppnas lavere utbytter og viskositeter enn det som opp-
nds hvis det katalytiske kompleks er dannet pa forhdnd feor til-

setningen av olefinene.

Eksempler 16 og 17

Disse eksempler utfores pa samme mdte som i de fofegéende ved
& starte med 1 liter a -olefiner med fra 8 til'lovkarbonatomer
oppnadd fra parafinvoks-cracking, men ved & benytte felgende
forhold:
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Eksempel Vektforhold: 2,1 molar Molforhold 1,0 molar
Olefiner/TiCl4 leosning av H/Ti PIA lesning
Ticl4 (ml) (ml)
16 50 37,2 1,9 143,4 o
17 350 5,3 4,0 44,6

P4 samme mate som i eksemplene 1, 2 og 3 dannes katalysatoren
"in situ"”, idet dannelsestemperaturen for det katalytiske kom-
pleks og polymerisasjonen var 80°C, hydrogentrykket = 0,15 kg/cm2

og polymerisasjonstiden = 3 timer.

I eksempel 16 oppnds et utbytte av polymer = 76 % med en visko-
sitet = 1410 cSt ved 99°%. I eksempel 17 oppnds et polymerut-
bytte = 68 % med en viskositet = 2460 cSt ved 990C. Disse
resultater viser i sammenligning med resultatene fra eksemplene
1, 2 og 3 at med lave forhold av olefiner/TiCl4 sd8 kan det an-
vendes lavere molforhold H/Ti, mens det for heyere molforhold

av olefiner/TiCl, m& anvendes heyere molforhold av H/Ti.

4

I dette siste tilfelle oppnds en polymer med hey viskositet,

men med lavere utbytte.

Eksempler 18, 19, 20 og 21

Disse eksempler utferes ved anvendelse av en tilforsel = 1 liter
l-decen (741 g) med en renhet av n- a-decen = 95 %. Forholdene

mellom to komponenter i katalysatoren var som felger:

Eksempel Vektforhold 2,1 molar Molforhold 1,0 molar
olefiner/TiCl4 lesning av H/Ti PIA lesning
TiCl, (ml) (ml)
18 200 9,3 1.5 29,3
19 500 3,7 2,1 16,4
20 1000 1,9 3,5 17,3
21 2000 0,9 4,5 8,8

P& samme mate som i eksempel 8 utfores dannelsen av det kataly-
tiske kompleks "in situ" ved 25°C, hvoretter temperaturen okes
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til & holdes ved 80°C i 3 timer. Hydrogentrykket var 0,15
kg/cm2

De oppnadde resultater var folgende:

Utbytte Viskositet
(vektprosent) cSt_ved 99°C (2100F)
Eksempel 18 94 4550
Eksempel 19 94 3150
Eksempel 20 78 1200
Eksempel 21 32 970

Ved & sammenligne resultatene oppnadd i eksemplene 18, 19 og

20 med resultatene fra eksempel 8 kan det fastslds at det ved
anvendelse av en tilferselsstrom med heoy renhet av a-olefiner
var mulig & anvende meget lavere mengder av katalysator, hoved-
sakelig av polyiminoalan, og samtidig oppna utbytter og viskosi-

teter som er mye heyere.

Eksempler 22 og 23

Disse eksempler utferes ved bruk av en tilfersel pa 1 liter
l-decen (741 g) med renhet med hensyn til n- «-olefiner = 95 %.

De anvendte forhold var felgende:

Eksempel Vektforhold 2,1 molar Molforhold 1,0 molar
olefiner/TiCl4 lesning av H/Ti PIA lesning
TiCl4 (ml) (ml)
22 100 . 9,3 1,3 25,4
23 500 3,7 1,8 14,0

Dannelsen av det katalytiske kompleks utferes "in situ" ved 80°¢
og polymerisasjonstemperaturen var ogsa 80°C, tiden 3 timer og
hydrogentrykket = 0,15 kg/cm2

I eksempel 22 oppnds et utbytte = 93 % av en polymer med visko-
sitet = 12240 csSt ved 99°%c. 1 eksempel 23 oppnas en polymer
med utbytte = 92 % og med en viskositet = 7540 cSt ved 99°c.
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Disse resultater sammenlignet med resultatene fra eksemplene
18 og 19 viste at en dannelse av det katalytiske kompleks ved
hoyere temperatur (80°C i stedet for 25°¢) gjorde det mulig &
anvende lavere mengder av PIA og samtidig oppnd heyt utbytte
av polymer med meget hey viskositet.

PATENTKRAV

1. Fremgangsmate for fremstilling av flytende polymerer med
hey viskositet, pd mellom 250 og 15000 cSt ved 99°C, ved poly-
merisering enten av blandinger av n- g-olefiner fra C8 opp til
ClO som skriver seg fra voks-cracking eller av et enkelt C8,

Cq eller Cio B~ a-olefin med den generelle formel R-CH=CH,,
hvori R inneholder fra 6 til 8 karbonatomer,
karakterisert v e d at det ved polymeriseringen
anvendes et katalytisk system som utgjeres av Ticl4 og et poly-
iminocalan med formelen

~ —

hvori n er et helt tall pd hoyst 50, foretrukket mellom 4 og 25,
og at katalysatorsystemet dannes enten in situ, foretrukket uten
et losningsmiddel i lepet av et tidsrom p& fra 5 til 60 minutter,
eller forhdnd-dannes i et opplesningsmiddel, ved en temperatur
péd mellom 0 og 1500C, idet polymeriseringen gjennomferes i en
inert atmosfare eller i det minste delvis erstattet med en
hydrogenatmosfare med et manometrisk hydrogentrykk pd opptil

1 kg/sz, idet vektforholdet-mellom o-olefimer—og TiCl, er -
fra 50 til 200 og molforholdet mellom polyiminoalan og TiCl4

er mellom 1,3 og 5, idet polymeriseringen gjennomferes i lepet
av 1 til 6 timer, foretrukket i lopet av omtrent 3 timer, og
avbrytes ved tilsetning av metylalkohol og HCl, og vaskes med
vann, og produktet destilleres til slutt ved en temperatur
opptil 175%¢ og det produkt som koker heyere enn 175°%¢

separeres som det eonskede produkt.
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2. Fremgangsmate som angitt i krav 1,

karakterisert v e d at polymerisasjonstempera-

turen holdes mellom 25 og 150°C, foretrukket i omradet 80 til
o
120°C. -
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