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©  Delayed  coking  of  a  heat-treated  ethylene  tar. 

Ethylene  tar  from  a  steam  stripper  ethylene  process  is 
heat  soaked  in  a  hydrogen  donor  solvent  and  then  utilized  as 
a  premium  coking  feedstock  component.  The  process  re- 
duces  the  amount  of  heavy  asphaltenes  present  in  the 
ethylene  tar. 



T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to  d e l a y e d   c o k i n g ,  

and  more   p a r t i c u l a r l y   to  d e l a y e d   c o k i n g   of  p r e m i u m  

c o k i n g   f e e d s t o c k s   a t   c o n d i t i o n s   u n d e r   w h i c h   p r e m i u m  

coke   s u i t a b l e   f o r   g r a p h i t i z a t i o n   i s   f o r m e d .  

I t   i s   w e l l   known  t h a t   c e r t a i n   f e e d s t o c k s ,  

s u c h   as  f l u i d   c a t a l y t i c   c r a c k i n g   gas   o i l ,   t h e r m a l  

t a r ,   c o a l   e x t r a c t s ,   m i x t u r e s   t h e r e o f ,   and   b l e n d s   o f  

t h e   f o r e g o i n g   w i t h   l i m i t e d   a m o u n t s   of  r e s i d u a l  

p e t r o l e u m   f r a c t i o n s   c an   be  coked   a t   c o n d i t i o n s  

w h i c h   p r o d u c e   a  p r e m i u m   coke  s u i t a b l e   f o r  

m a n u f a c t u r e   of  g r a p h i t i z e d   a r t i c l e s   s u c h   as  g r a p h i t e  

e l e c t r o d e s   f o r   u s e   in   t h e   e l e c t r i c   a r c   s t e e l   m a k i n g  

p r o c e s s .  

I t   i s   a l s o   known  t h a t   e t h y l e n e   t a r s   f r o m  

t h e   s t e a m   p y r o l y s i s   e t h y l e n e   p r o c e s s   may  be  u s e d  

as  a  f e e d s t o c k   c o m p o n e n t   in  a  p r e m i u m   c o k i n g  

p r o c e s s .  



The  s t e a m   p y r o l y s i s   e h t y l e n e   p r o c e s s   w h i c h  

i s   t h e   s o u r c e   of  e t h y l e n e   t a r   as  u s e d   i n   t h i s  

i n v e n t i o n   i s   d e s c r i b e d   in   H y d r o c a r b o n   P r o c e s s i n g ,  

N o v e m b e r   1975 ,   pp .   1 4 1 - 1 4 3 .  

In  a t   l e a s t   one  c o m m e r c i a l   p r e m i u m   c o k i n g  

o p e r a t i o n ,   e t h y l e n e   t a r   was  u s e d   as  t h e   e n t i r e  

f e e d s t o c k ,   a l t h o u g h   t h e   s u c c e s s   of  t h e  o p e r a t i o n  

h a s   n o t   b e e n   c l e a r l y   e s t a b l i s h e d .  

G e n e r a l l y ,   e t h y l e n e   t a r s   h a v e   l o w e r e d   t h e  

q u a l i t y   of  p r e m i u m   coke   p r o p o r t i o n a t e l y   w i t h   t h e i r  

r a t i o   in   t h e   f e e d s t o c k .   The  r e a s o n s   f o r   t h i s   a r e   n o t  

c l e a r ,   and  t h e   e x t e n t   of  l o w e r i n g   v a r i e s   w i t h   t h e  

s o u r c e   of  t h e   e t h y l e n e   t a r   and   p r o b a b l y   w i t h   m a n y  

o t h e r   v a r i a b l e s .   One  t h e o r y   i s   t h a t   e t h y l e n e  

t a r s   c o n t a i n   h e a v y   a s p h a l t e n e s   w h i c h   n o t   o n l y   l o w e r  

coke   q u a l i t y   b u t   a l s o   t e n d   to  p r o d u c e   f u r n a c e  c o i l  

c o k i n g ,   w h i c h   in   t u r n   n e c e s s i t a t e s   c o s t l y   s h u t d o w n s  

f o r   f u r n a c e   c l e a n i n g .  

One  m e t h o d   of  d e t e r m i n i n g   c h a r a c t e r i s t i c s  

of  p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k s   i s   d e s c r i b e d   in   U . S .  

4 , 0 4 3 , 8 9 8 .  



A  p r o c e s s   f o r   p r o d u c i n g   p r e m i u m   c o k e  

u s i n g   up  to  10  p e r c e n t   e t h y l e n e   t a r   as  f e e d s t o c k  

i s   d e s c r i b e d   in  U . S .   P a t e n t   4 , 1 3 0 , 4 7 5 .  

A  m e t h o d   of  h e a t   s o a k i n g   h e a v y   h y d r o c a r b o n s  

to  i n c r e a s e   t he   a m o u n t   of  t o l u e n e   i n s o l u b l e s   i s  

d e s c r i b e d   in   U .S .   P a t e n t   3 , 6 7 3 , 0 7 7 .   T h i s   p r o c e s s  

d o e s   n o t   u t i l i z e   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t .  

A c c o r d i n g   to  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   t h e r e  

i s   p r o v i d e d   a  d e l a y e d   c o k i n g   p r o c e s s   i n   w h i c h   a  

p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k   i n c l u d i n g   e t h y l e n e   t a r   i s  

c o k e d   a t   p r e m i u m   c o k i n g   c o n d i t i o n s ,   w h e r e i n   s a i d  

e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   t r e a t e d   p r i o r   to  b e i n g  

c o k e d .  

The  e t h y l e n e   t a r   c o m p o n e n t   of  t h e  

p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k   may  be  h e a t   s o a k e d   in   t h e  

p r e s e n c e   of  a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   to   r e d u c e   t h e  

a m o u n t   of  t o l u e n e   i n s o l u b l e   h e a v y   a s p h a l t e n e s  

p r e s e n t   in  t he   e t h y l e n e   t a r .  

E m b o d i m e n t s   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   w i l l  

now  be  d e s c r i b e d   by  way  of  e x a m p l e   o n l y ,   w i t h  

r e f e r e n c e   to  the   a c c o m p a n y i n g   d r a w i n g   w h i c h  

a  s c h e m a t i c   i l l u s t r a t i o n   of  a  p r o c e s s   in   a c c o r d a n c e  

w i t h   t he   i n v e n t i o n .  



The  d e s c r i b e d   e m b o d i m e n t   of  t h e   i n v e n t i o n  

i n v o l v e s   h e a t   s o a k i n g   e t h y l e n e   t a r   i n   t h e   p r e s e n c e  

of   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   and   t h e n   u t i l i z i n g   t h e  

t r e a t e d   e t h y l e n e   t a r   as  f e e d s t o c k   to  a  p r e m i u m  

c o k i n g   o p e r a t i o n .  

E t h y l e n e   t a r   has   b e e n   u s e d   as   a  f e e d s t o c k  

c o m p o n e n t   in  p r e m i u m   c o k i n g   o p e r a t i o n s .   H o w e v e r ,   t h e  

u s e   o f   e t h y l e n e   t a r   h a s   g e n e r a l l y   l e d   to  c o k e  

f o r m a t i o n   on  t he   f u r n a c e   c o i l s   and  to   a  d e t e r i o r a t i o n  

of  t h e   q u a l i t y   of  t h e   coke   p r o d u c t ,   p a r t i c u l a r l y   i n  

t h e   a r e a   of  t he   c o e f f i c i e n t   of  t h e r m a l   e x p a n s i o n   o f  

t h e   g r a p h i t i z e d   c o k e .   I t   i s   b e l i e v e d   t h a t   b o t h   o f  

t h e s e   p r o b l e m s   a r e   t h e   r e s u l t   of  t h e   p r e s e n c e   o f  

h e a v y   a s p h a l t e n e s   in   t he   e t h y l e n e   t a r .   T h i s  

i n v e n t i o n   i s   p r i m a r i l y   d i r e c t e d   to  a  p r o c e s s   o f  

t r e a t i n g   e t h y l e n e   t a r   to  r e d u c e   t h e   a m o u n t   of  h e a v y  

a s p h a l t e n e s   t h e r e i n ,   w i t h   a  r e s u l t a n t   e l i m i n a t i o n   o f  

or   r e d u c t i o n   of  t he   p r o b l e m s   n o r m a l l y   a s s o c i a t e d  

w i t h   c o k i n g   m a t e r i a l   c o n t a i n i n g   e t h y l e n e   t a r .  

The  p r o c e s s   w i l l   be  d e s c r i b e d   g e n e r a l l y  

w i t h   r e f e r e n c e   to  t h e   F i g u r e .   C o k e r   f e e d s t o c k   e n t e r s  

c o k e r   f r a c t i o n a t o r   10  f rom  l i n e   12,  and   p a s s e s   t o  



c o k e r   f u r n a c e   14  w h e r e   i t   i s   h e a t e d   to  c o k i n g  

t e m p e r a t u r e .   The  h e a t e d   f e e d s t o c k   t h e n   p a s s e s  i n t o  

one  of  t h e   two  coke   d rums   16  and   18  w h i c h   a r e   f i l l e d  

a l t e r n a t i v e l y   w h i l e   t h e   o t h e r   i s   b e i n g   c o o l e d   a n d  

e m p t i e d .   V a p o r s   f rom  t h e   c o k e   drum  b e i n g   f i l l e d   a r e  

r e t u r n e d   to  t h e   c o k e r   f r a c t i o n a t o r   t h r o u g h   l i n e   2 0 ,  

and   p r o d u c t s   a r e   r e c o v e r e d   f rom  t h e   c o k e r  

f r a c t i o n a t o r   in   a  c o n v e n t i o n a l   m a n n e r .  

E t h y l e n e   t a r   i s   a d d e d   t h r o u g h   l i n e   24  a s  

a  f e e d s t o c k   c o m p o n e n t ,   and  p r i o r   to  b e i n g   i n t r o d u c e d  

to  t h e   c o k e r   f r a c t i o n a t o r   i t   i s   h e a t   s o a k e d   in   a  

v e s s e l   22  in   t h e   p r e s e n c e   of  a  h y d r o g e n   d o n o r   a d d e d  

t h r o u g h   l i n e   2 6 .  

The  f e e d s t o c k   to   t h e   c o k e r   f r a c t i o n a t o r   m a y  

be  made  up  e n t i r e l y   of  d o n o r   s o a k e d   e t h y l e n e   t a r ,   b u t  

p r e f e r a b l y   w o u l d   c o m p r i s e   f r o m   5  to  20  v o l u m e   p e r c e n t  

e t h y l e n e   t a r   w i t h   t h e   b a l a n c e   b e i n g   t h e r m a l   t a r ,  

d e c a n t   o i l   f r om  a  f l u i d   c a t a l y t i c   c r a c k i n g   o p e r a t i o n  

( s o m e t i m e s   r e f e r r e d   to  as  c y c l e   o i l   or  gas   o i l ) .  

Coa l   t a r s   a r e   s o m e t i m e s   u t i l i z e d   as  p r e m i u m   c o k e r  

f e e d s t o c k s   when  t h e y   a r e   a v a i l a b l e .   G e n e r a l l y ,  



p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k s   a r e   h i g h l y   a r o m a t i c  

h y d r o c a r b o n   s t r e a m s   h a v i n g   r e l a t i v e l y   h i g h   b o i l i n g  

r a n g e s .  

The  h y d r o g e n   d o n o r   m a t e r i a l   i s   g e n e r a l l y  

a  h y d r o c a r b o n   w h i c h   h a s   t h e   a b i l i t y   to  t a k e   u p  

h y d r o g e n   in   a  h y d r o g e n a t i o n   z o n e   and  r e a d i l y   r e l e a s e  

i t   in   a  t h e r m a l   t r e a t i n g   z o n e .   I t   i s   b e l i e v e d   t h a t  

t he   h y d r o g e n   d o n o r   o p e r a t e s   by  y i e l d i n g   h y d r o g e n  

a t o m s ,   t h e r e b y   u p g r a d i n g   t h e   e t h y l e n e   t a r   a n d  

p r e v e n t i n g   c o n d e n s a t i o n   a n d / o r   p o l y m e r i z a t i o n   of  t h e  

e t h y l e n e   t a r .   H y d r o g e n   d o n o r   m a t e r i a l s   may  b e  

r e l a t i v e l y   p u r e   c h e m i c a l s   s u c h   as  t e t r a l i n   or  d e c a l i n  

or  t h e y   may  be  a  p a r t i a l l y   h y d r o g e n a t e d   c a t a l y t i c  

c y c l e   o i l ,   a  p a r t i a l l y   h y d r o g e n a t e d   l u b r i c a t i n g   o i l  

e x t r a c t   or   o t h e r   p a r t i a l l y   h y d r o g e n a t e d   a r o m a t i c  

m a t e r i a l .   H y d r o g e n   d o n o r s   u s u a l l y   c o n t a i n   c o n d e n s e d  

r i n g   a r o m a t i c s   in   s u f f i c i e n t   q u a l t i t i e s   to  s e r v e  

as  a  h y d r o g e n   c a r r i e r .   T h e s e   a r o m a t i c s   a r e   p a r t i a l l y  

h y d r o g e n a t e d   by  a d d i t i o n   of  e a s i l y   r e m o v a b l e   h y d r o g e n  

a t o m s .   A f t e r   u s e   in   t h e   h e a t   s o a k i n g   v e s s e l   22,  t h e  

h y d r o g e n   d o n o r   may  be  r e c o v e r e d   f rom  f r a c t i o n a t o r   1 0 ,  

r e h y d r o g e n a t e d ,   and  r e u s e d   as   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t  

in  t h e   p r o c e s s .  



The  a m o u n t   of  h y d r o g e n   d o n o r   in  r e l a t i o n  

to  t h e   a m o u n t   of   e t h y l e n e   t a r   may  v a r y   c o n s i d e r a b l y ,  

b u t   p r a c t i c a l   l i m i t a t i o n s   s u g g e s t   a  r i n g   of  f r o m  

0 . 2   to  5 . 0   t i m e s   t h e   v o l u m e   of  e t h y l e n e   t a r .   A 

p r e f e r r e d   a m o u n t   of  h y d r o g e n   d o n o r   i s   a  v o l u m e   o f  

f rom  0 . 5   to  2 . 0   t i m e s   t he   v o l u m e   of  e t h y l e n e   t a r .  

The  t e m p e r a t u r e   in   t h e   h e a t   s o a k i n g   s t e p  

may  a l s o   v a r y   c o n s i d e r a b l y ,   b u t   g e n e r a l l y   s h o u l d   b e  

a b o v e   5000F   to  p r o v i d e   a  r e a s o n a b l e   r a t e   of  h y d r o g e n  

t r a n s f e r ,   and   t h e   maximum  t e m p e r a t u r e   is   a  

t e m p e r a t u r e   w h e r e   t h e r m a l   c r a c k i n g   b e c o m e s  

s i g n i f i c a n t .   T h e r m a l   c r a c k i n g   may  o c c u r   to  a  

s i g n i f i c a n t   a m o u n t   a t   t e m p e r a t u r e s   a b o v e   a b o u t   8 5 0 ° F ,  

and   t h a t   s h o u l d   be  c o n s i d e r e d   an  u p p e r   l i m i t   i n  

t h e   p r o c e s s .  

The  r e s i d e n c e   t i m e   in   t h e   h e a t   s o a k i n g  

s t e p   v a r i e s   i n v e r s e l y   w i t h   t h e   s o a k i n g   t e m p e r a t u r e .  

At  l o w e r   t e m p e r a t u r e s ,   such   as  5 0 0 ° F   or  s l i g h t l y  

g r e a t e r ,   a  t i m e   of  many  h o u r s   may  be  r e q u i r e d   t o  

e f f e c t   a  s u b s t a n t i a l   r e d u c t i o n   in   t he   a m o u n t   o f  

h e a v y   a s p h a l t e n e s   in  t he   e t h y l e n e   t a r .   At  t e m p e r a t u r e s  

n e a r   t h e   u p p e r   l i m i t ,   s u c h   as  f rom  8 0 0  -  8 5 0 ° F ,   t h e  



t i m e   r e q u i r e d   i s   much  s h o r t e r ,   s u c h   as   a  

f r a c t i o n   of  an  h o u r .   A  s o a k i n g   t e m p e r a t u r e  o f  

f rom  600  to   7000F   f o r   a  t i m e   of  f rom  one  to  t h r e e  

h o u r s   i s   p r e f e r r e d .   H o w e v e r ,   t h e r e   a r e   s i t u a t i o n s  

in  w h i c h   a  v e r y   l o n g   r e s i d e n c e   t i m e   i s   d e s i r a b l e  

or  e x p e d i e n t ,   and   in   s u c h   c a s e s   a  s i m i l a r   r e s u l t  

can  be  o b t a i n e d   by  m a i n t a i n i n g   t h e   l o w e r   s o a k i n g  

t e m p e r a t u r e   f o r   a  l o n g e r   p e r i o d   of  t i m e .  

The  e f f e c t i v e n e s s   of  t h e   p r o c e s s   of  t h i s  

i n v e n t i o n   in   r e d u c i n g   t h e   h e a v y   a s p h a l t e n e s   i n  

e t h y l e n e   t a r   i s   d e m o n s t r a t e d   in   t he   f o l l o w i n g  

e x a m p l e s   i n   w h i c h   t h e   t o l u e n e   i n s o l u b l e   m a t e r i a l   i n  

t he   t a r   i s   r e d u c e d   by  h e a t   s o a k i n g   in  t he   p r e s e n c e  

of  a  h y d r o g e n   d o n o r .  

E x a m p l e   1 

In  t h i s   E x a m p l e ,   t h e   t o l u e n e   i n s o l u b l e  

m a t e r i a l   i n   an  e t h y l e n e   t a r   was  d e t e r m i n e d   to  b e  

1 5 . 4   w e i g h t   p e r c e n t .   The  t a r   was  t h e n   h e a t   s o a k e d  

a t   a  t e m p e r a t u r e   of  6750F  f o r   a  t i m e   of  40  m i n u t e s ,  

and  t he   t o l u e n e   i n s o l u b l e   m a t e r i a l   i n c r e a s e d   t o  

1 6 . 0   p e r c e n t   by  w e i g h t .   The  same  e t h y l e n e   t a r   w a s  

t h e n   m i x e d   w i t h   h y d r o g e n   d o n o r   m a t e r i a l .   The  m i x t u r e  



was  h e a t   s o a k e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   of  6750F  f o r   a  

t i m e   of  40  m i n u t e s ,   and  t h e   t o l u e n e   i n s o l u b l e  

m a t e r i a l   in   t h e   d o n o r   s o a k e d   t a r   was  d e t e r m i n e d   t o  

be  1 0 . 5   p e r c e n t   by  w e i g h t .  

E x a m p l e   2 

In  t h i s   e x a m p l e ,   t h e   p e n t a n e   i n s o l u b l e  

f r a c t i o n   of  an  e t h y l e n e   t a r   was  r u n   s t r a i g h t ,   d i l u t e d  

w i t h   a  c u t t e r   s o l v e n t ,   and  b l e n d e d   in  v a r y i n g  

p r o p o r t i o n s   w i t h   c u t t e r   s o l v e n t   and   h y d r o g e n   d o n o r .  

Each  of  t h e   b l e n d s   was  s o a k e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   o f  

6750F  f o r   a  t i m e   of  two  h o u r s ,   and   t he   t o l u e n e  

i n s o l u b l e   f r a c t i o n   and  t h e   t e t r a h y d r o f u r a n  

i n s o l u b l e   f r a c t i o n   of  e a c h   b l e n d   was  d e t e r m i n e d .   As  

i l l u s t r a t e d   in   T a b l e   I,  t h e   a m o u n t   of  i n s o l u b l e  

m a t e r i a l   was  d r a m a t i c a l l y   r e d u c e d   f o r   t he   c a s e   w h e r e  

one  v o l u m e   of  h y d r o g e n   d o n o r   was  h e a t   s o a k e d   w i t h   o n e  

v o l u m e   of  a s p h a l t e n e s   f rom  t h e   e t h y l e n e   t a r .  

In  t h e   a b s e n c e   of  t he   h y d r o g e n   d o n o r   m a t e r i a l ,  

t he   t o l u e n e   i n s o l u b l e s   and  t h e   THF  i n s o l u b l e s  

i n c r e a s e d   s i g n i f i c a n t l y .  





1.  A  d e l a y e d   c o k i n g   p r o c e s s   in   w h i c h   a  

p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k   i n c l u d i n g   e t h y l e n e   t a r  

i s   c o k e d   a t   p r e m i u m   c o k i n g   c o n d i t i o n s ,   w h e r e i n  

s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   t r e a t e d   p r i o r   to  b e i n g  

c o k e d .  

2.  A  p r o c e s s   as   c l a i m e d   in   c l a i m   1  w h e r e i n  

s a i d   p r e m i u m   c o k i n g   f e e d s t o c k   i n c l u d i n g   e t h y l e n e  

t a r   i s   i n t r o d u c e d   to  t h e   l o w e r   p o r t i o n   of  a  c o k e r  

f r a c t i o n a t o r ,   t r a n s f e r r e d   f rom  s a i d   c o k e r   f r a c t i o n a t o r  

to  a  c o k i n g   f u r n a c e   and   t h e n   to  a  c o k i n g   d r u m ,   a n d  

w h e r e i n   s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   s o a k e d   i n   t h e  

p r e s e n c e   of  a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   a t   a  t e m p e r a t u r e  

and   f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t   to  s u b s t a n t i a l l y   r e d u c e  

t h e   t o l u e n e   i n s o l u b l e s   c o n t e n t   t h e r e o f   p r i o r   t o  

i n t r o d u c t i o n   to  s a i d   c o k e r   f r a c t i o n a t o r .  

3.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in  c l a i m   2  w h e r e i n  

t h e   a m o u n t   of  s a i d   e t h y l e n e   t a r   is   f r om  5  to  2 0  

p e r c e n t   by  w e i g h t   of  t h e   t o t a l   f e e d s t o c k   to  s a i d  

f r a c t i o n a t o r .  



4.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in   c l a i m   2  w h e r e i n  

s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   s o a k e d   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of  f r o m   500  to  8 5 0 ° F .  

5.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in   c l a i m   4  w h e r e i n  

s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   s o a k e d   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of  f r o m   600  to   7 0 0 ° F .  

6.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in  c l a i m   4  w h e r e i n  

s a i d   h y d r o g e n   d o n o r   i s   a  p a r t i a l l y   h y d r o g e n a t e d  

gas   o i l   f r o m   a  f l u i d   c a t a l y t i c   c r a c k i n g   o p e r a t i o n .  

7.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in   c l a i m   4  w h e r e i n  

s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   s o a k e d   in   t h e   p r e s e n c e  

of  a  v o l u m e   of  h y d r o g e n   d o n o r   of  f rom  0 . 2   to  5 . 0  

t i m e s   t h e   v o l u m e   of  e t h y l e n e   t a r .  

8.  A  p r o c e s s   as  c l a i m e d   in   c l a i m   4  w h e r e i n  

s a i d   h y d r o g e n   d o n o r   i s   p r e s e n t   in   a  v o l u m e   of  f r o m  

0 .5   to  2 . 0   t i m e s   t he   v o l u m e   of  e t h y l e n e   t a r .  



9.  A  p r o c e s s   as   c l a i m e d   in   c l a i m   8  w h e r e i n  

s a i d   e t h y l e n e   t a r   i s   h e a t   s o a k e d   a t   a  t e m p e r a t u r e  

of   f r o m   600  to  7 0 0 ° F   f o r   a  t i m e   of  f rom  1  to  3  h o u r s .  
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