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Addukter av karbamid og n-paraffiner, i det fglgende
kalt "addukter", oppstdr ved kjente karbamidparaffinerings-
fremgangsmiter ved adskillelse av n-paraffiner fra hydrokarbon-
blandinger. Adduktene fremkommer alt etter typen av de kjentel
fremgangsmiter enten som rene krystallinske kornede stoffer
som bare bestir av karbamid og n-paraffiﬁer eller som korn
hvori det er innesluttet vann eller et annet oppl@gsningsmiddel
eller begge. Ogsd vann~ resp. opp1¢sningsmiddelfuktige addukter
fremkommer. Utvinningen av n-paraffiner og gjenvinningen av
karbamidet foregér ved spaltning av adduktene.

‘ Det er kjent & spalte adduktene ved oppvarmning.
Er adduktene vannfrie sd er det kjent 8 senke spaltningstempe-
raturen ved tilsetning av vann ved oppvarmningen. Er adduktene
vannholdige, si er det kjent at spaltningstemperaturen er desto
lavere jo hgyere vanninnholdet er. Alle kjente fremgangsmidter
har den ulempe at enten er spaltningstemperaturen for hgy eller
de ved spaltningen nzrvarende vannmengder ufordelaktig store.
En for hgy épaltningstemperatur fgrer nemlig til karbamidtap
ved avspaltning av ammoniakk og karbondioksvd og ved andre bi-
reaksjoner som f.eks. biuretdannelse. For store vannmengder i
den til spaltningen tilfgrte adduktmasse er likeledes ufordel-
aktig da den ved spaltningen danhede-vandige karbamidopplds-
ningen deretter fremkommér for fortynnet for til pd nytt & an-
vendes til adduktering. En oppkonséntrering ved avdampning av
overskytende vannmengder er ﬁunngéelig for fornyet anvendelse.
En ytterligere ulempe ved alle kjénte fremgangsmiter bestldr i
at spaltningstemperatﬁren ikké bare avhenger av mengden av deﬁ
ved spaltningén n&rv&réndé warnn, men dessuten av kjedelengden av
dét addukterte n-paraffin. Med gkende kjedelengde ¢ker spalt-
ningstemperaturen. Ved denne avhengighet oppstdr vanskeligheter
ved den kontinuerlige gjennomfgring av fremgangsmiten til ad-
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skillelse av n-paraffiner fra hydrokarbonblandingen s& snart
deres sammensetning svinger.

Det er derfor oppfinnelsens oppga&e 8 tilvelebringe
en fremgangsmite til spaltning av addukter hvor spaltnings-
temperaturen ligger s& lavt at intet karbamidtap kan opptre
ved bireaksjoner og hvor denne lave spaltningstemperatur opp-
nds med tilstrekkelig liten vannmengde s8ledes at den ved
spaltningen dannede vandige karbamidopplgsning ikke behdver 3
oppkonsentreres. Videre er det oppfinnelsens oppgave & tilveie-
bringe en fremgangsméte hvor spalthingétemperaturen praktisk talt

"er uavhengig av kjedelengden av de i adduktet inneholdte n-
paraffiner sdledes at fremgangsméten if¢glge oppfinnelsen fordel-
aktig'kan anvendes ved avpafaffinering av hydrokarbonblandinger
hvis sammensetning svinger sterkt. Det er ogsd oppfinnelsens
oppgave & tilveiebringe den for gjennomfgring av denne frem-
gangsméte ngdvendige innretning. ‘

o Oppfinnelsen vedrgrer altsi en fremgangsmite for
spaltning av vannholdige addukter év karbamid og n-paraffiner ved
oppvarmning av disse i et kar i n@rver av minst ett med vann
ikke blandbart, men n-baraffinoppl¢sende oppldsningsmiddel som
ikke danner addukter med karbamid til en spaltning av adduktene
er 6pphédd, idet fremgangsméten er karakterisert ved,ét
a) adduktene blandes med opp1¢éningsmiddél,

b’ biandingeh oppvarmes i et.gasstett kar-tilladduktet er
fullstendig spaltet, _
¢c) oppvarmningen fortsettes i deﬁ minste til innholdet i:

karet er separert i to sjikt.

Ved & holde karetllukket under oppvarmingsvarig-
heten sikres at ingen bestanddel av karinnholdet kan unnvike
fér sjiktadskillélsen er foregétt.‘ Dette gjelder spesielt for
lettflyktige bestanddeler som ved spaltningstemperaturen selv .
ved en tilbakelgpskjgler ikke kan hindres i & unnvike fra karet.
Ved for liten dimensjonering_av tilbakelgpskjgleren ville de
kunne unnvike, ved tilstrekkelig dimensjonering ville en be-
traktelig del i form av kondensat, stadig oppholde seg i til-
bakeldpskjgleren og séledesvvmre unndradd karinnholdet. Som
lettflyktende bestanddel gjelder hovedsakelip azeotropen av

~ vann og opplgsningsmiddel som uayhengig av det eventuelt anvendte
opplgsningsmiddels kokepunkt sﬁadig koker lavere enn vann. Da
imidlertid fortrinnsvis lavere enn vann kokende oppldgsningsmidler
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anvendes, som lavere hydrokarboner og lavere klorhydrokarboner,
ligger kokepunkket for det azeotrop som danner seg med vann
dessuten under dissé’oppl¢sningsmidlers kokepunkt.

Ved at intet innhold av karinnholdet unnviker
under oppvarmningen, gker trykket i spalteren og opplgsnings-
midlet oppvarmes ut .over dets kokepunkt ved normaltrykk. Denne
trykkgkning og denne oppvarmning av tilstedevzrende opplds-
ningsmiddel ut over dets koketemperatur ved normaltrykk bevirker
en nedsettelse av adduktets spaltningstemperatur.

Ved fortsatt oppvarmning ut over tidspunktet for
den foregdtte spaltning eller til sjiktadskillelse, forhindres
en readduktering av n-paraffinene til karbamidet.

Som oppldsningsmidler egner seg blant annet lav-
molekylere alifatiske, forgrenede eller cykliske alkaholer,
etere, ketoner, men ogsd praktisk talt alle typer av lette hydro-
karboner og klorhydrokarboner. Spesielle eksempler er i-
heksanoi, dietyleter, butanon, i-pentan, i-heksan, metylcyklopen-
tan eller diklormetan, dikloretan. Ogs& definerte aromater og
naftener egner seg som oppi¢sningsmidde1.

Som kar anvender man hensiktsmessig oppvarmbare kar
med rgreinnretninger. Det er spesielt fordelaktig & oppdele
karet i to avdelinggr hvorav begge er oppvarmbare, men bare det
fgrste er utrustet med en rgreinnretning. I den férste avdeling
oppvarmes under omrgring til foregdtt spaltning. Deretter over-
fgres karinnholdet til den annen avdeling og henstér her minst
til foregdtt sjiktadskillelse. Det samlede karindre, dvs. begge
avdelinger holdes ved spaltningstemperaturen minst inntil opp-
nddd sjiktadskillelse. ,

En hensiktsmessig utfgrelsesform av karet bestir
i & utfgre de to avdelinger for ség som separate kar som er
forbundet med hverandre. Disse to kar er eventuelt i forhold
£il hverandre &pne eller lukket, behandles imidlertid med hen-
syn til témperaturinnstillingén som ett eneste kar. Dermed
er det ment f¢lgendé to saksforhold.

) For det fdrste: Fra oppvarmingens begynnelse av
det i fgrste kar innbragte gods, til ut over tidspunktet for dets
foregdtte spaltning til minst tidspunktet for overfgring i det
annet kar, er det fgrste kaf lukket utad. Derved gjelder som
"utad" ethvert rom som ikke hgrer til det indre av det fgrste
kar hvortil vesentlige mengder av eventuelle bestanddeler av
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innholdet av fgrste kar kan unnvike. Altsa ogéé det indre av
det annet kar kan gjelde som "utad" hvis det ikke er tilstrekke-
lig fylt. '

For det annet: S& lenge gods som befinner seg i
det annet kar, ikke fullstendig har skilt seg i to sjikt, er det
annet kar lukket utad og spaltningStemperaturen opprettholdes i
det indre av det annet kar. Herved gjelder som "utad" det
samme som i tilfelle for f@grste kar og’f¢1gelig kan ogsd fdrste
kar gjelde som "utad". Godsets overfgring fra fgrste til annet
kar foregdr ved ledninger som under overfgringen holdes ved
spaltningstemperaturen.

Ved fremgangsmiten ifglpge oppfinnelsen kan det
arbeides diskontinuerlig. Man bringer inn i karet, resp. inn
i fgrste avdeling av karet resp. inn i fgrste kar av dobbeltkar-
systemet som er & behandle som et enkeltkar, addukt, vann og
opplgsningsmiddel. Derved kan vann og oppldsningsmiddel s&vel
vere innesluttet i adduktkornene eller vare sammenblandet med
disse eller ogsd vere innfdgrt adskilt. Vanligvis innfgres
vannet i form av vandig karbamidoppl@gsning. Karet lukkes utad,
dets innhold bringes under omrgring til spalfnihgstemperatur.
Etter avsluttet spaltning og avslutning av omrgringen lar man
karinnholdet avsette seg inntil faseskilling er foregdtt. Ved
arbeid i et dobbeltkar overfgres den ved spaltningen dannede
produktblanding inn i den med spéltningsdelen forbundne annen
kardel hvor etter sjiktadskillelsen foregdr: Inntil dette tids-
punkt opprettholdes spaltningstempératuren i karinnholdet.

Etter foregdtt sjiktadskillelse inntrer det ikke
mer noen readdﬁktering. Sjiktené fjernés adskilt og prosessen
begynner méd innfgrelse av addukt, vann resp. vandig karbamid-
opplgsning og opp1¢sningsmiddél i karet resp. i férste avdeling
av karet resp. i dét fgrste kar av dobbeltkaret som er & behandle
som enkeltkar p& nytt. Gunstige mengdeforhold mellom addukt
vann : opplgsningsmiddel og de derved bestemte spaltningstempe-
raturer nevnes i1 utfgrelseseksemplene.

Fordelaktig arbeider man ved fremgangsmé&ten ifdlge
oppfinnelsen imidlertid kontinuerlig, nemlig med det 1 to av-
delinger oppdelte kar eller med dets modifikasjon, dobbeltkar-
systemet. Man holder stadig annet kar fylt og dets innhold mé
spaltningstemperatur. Innhéldet av fgrste kar dmr¢res stadig

og holdes derved likeledes ved spaltningstemperatur. N& mater
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man inn gjennom én eller flere periodisk Apnende og lukkende
sluser tidsmessig doserte mengder av addukt, vann og opplgsnings-
middel i fgrste kar. De innmatede mengder trenger tilsvarende
mengder av innhold av fgrste kar inn i annet kar. I annet kar
befinner det seg oventil et sjikt av i 6pp1¢sningsmidde1 oppldst
n-paraffin og nederst et sjikt bestiende av en vandig karbamid-
opplgsning. Oventil og nedentil fjernes de rene sjikt i tids-
perioder eller kontinuerlig. Dette foregdr pd en slik mite

at trykksvingninger i dobbeltkarsystemet p.g.a. tilmatning i
fgrste kar resp. fjerning fra annet kar praktisk talt er neg-
lisjerbare.

Med hensyn til avtetning overfor det i addukter-
ingstrinnet herskende trykk er det med sluser spesielt fordel-
aktig for matning i fdrste kar slik de er vist pd tegnings-
figurene 1 og 2. -Rotorene 1 og de indre flater 2 av huset 3
er av materialbestandighetsgrunner overtrukket med spesielt
polyfluorhydrokarboner.

Fglgende eksempler skal forklare fremgangsmiéten
nermere uten & vere ment som begrensning.

Eksempel 1.

Det ble oppvarmet

133 vektdeler adduktkorn
méd

20 vektdeler diklormetan
i lukket kar.
(Adduktqunene var sammensatt av
64,5 vektdeler addukt
og
68,5 vektdeler vandig karbamidoppl@sning,
som var innesluttet i adduktet.
Adduktet besto av
k9,5 vektdeler karbamid
og
15,0 vektdeler n-C2O-paraffin.

Den vandige karbamidopplgsning besto av

40,5 vektdeler karbamid og

28,0 vektdeler vann.

Bruttosammensetningen av adduktkornene utgjorde
fglgelig:
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4 90 vektdeler karbamid,
15 vektdeler n-CzO-paraffin,'
28 vektdeler vann).
Da temperaturen i det lukkede kar hadde nidd 76°cC,
foregikk spaltningen av adduktet. Denne temperatur ble opprett-
holdt ca. 5 minutter. Deretter var sdvel spaltningen av ad- !
duktet som ogs& adskillelsen i to sjikt avsluttet. Det ble ad-
skilt 33 vektdeler av et gvre sjikt og 118 vektdeler av et nedre
sjikt. .
Det gvre sjikt kunne destillativt oppdeles i 19
vektdeler diklormetan og 14 vektdeler paraffin., Det nedre sjikt
ble pd nytt anvendt til fremstilling av addukt. De derved
dannede adduktkorn haddé samme sammensetning som de ovenfor
anvendte. P& denne mite ble den her omtalte prosess stadig
gjentatt sdledes at den vandige karbamidoppldsningen fullfdgrte
et kretslgp. Karbamidtapet utgjorde under dette kretslgp 0,4%
i 24 timer.
Eksempel 2.

Som eksempel 1, imidlertid arbeides det i &pent
kar, hvorav diklormetan dampet ut under oppvarmningen. Spalt-
ningen startet fgrst ved 92°¢ og var fdrst avsluttet fullstendig
ved 96°C. Karbamidtapet utgjorde under kretslgpet 6,5% i 2l
timer.

Eksempel 3.

Som eksempel 2, imidlertid under tilsetning av
ytterligere 18 vektdeler vann. Her begynte spaltningen ogsé
ved 76°C og kunne avsluttes ved denne temperatur. Det tilsatte
vann matte imidlertid avdampes fra den nid fortynnede dannede

karbamidopplgsning f@r gjenanvendelse.
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Patentkravw

1. » Fremgangsmdte for spaltning av vannholdige ad-

dukter av karbamid og n-paraffiner ved oppvarmning av disse

i et kar i nzrver av minst ett med vann ikke blandbart, men

n-paraffinoppl@gsende opplgsningsmiddel som ikke danner addukter

med karbamid til en spaltning av adduktene er oppniddd,

karakterisert ved at

a) adduktene blandes med opplgsningsmiddel,

b) blandingen oppvarmes i et gasstett kar til adduktet er
fullstendig spaltet,

¢) oppvarmningen fortsettes i det minste til innholdet i
karet ef separert i to sjikt.

2. Fremgangsmite ifglge krav l, karakteri-

sert ved at den gjennomfgres kontinuerlig i et kar be-

stdende av to med hverandre forbundede avdelinger.
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