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Verfahren Zuyr Kortﬁkteinfﬂllun n Svnthesedfen.

/A%?ZZi, '_' . Zur unvollstandigen Fﬁllung senkrechtstehender

Tortaktrohre, wie mon: sie beispielsweise ‘bei der: katalyti-
'vechen Kohlenoxydhvdrierung in groBer Zahl in- entsprechende‘
anthesedfen einbaut, wurde im’ Pafent vecrssase (Patentan—.
eﬂdung R 113 “202: IVb/ 2g) die vorberlpe, en+sprechend abge-
‘messene Pinfiill ung eines Hilfsmediums vorveschlawen. KAPE die-
sam ‘Zweck- wurde in. den uvntheseofen vor der. Fon‘akteir?v
lung von' unten her zunhchst eine erstnrrende Flﬂsszpkeit
Lwie z.B. Paraffin einaebracht. Qobald dieee Hilfsf‘ﬁssi
kelt durch ent%prechende Abkﬁhlung zur” Erstp*rung gekommen'
wur,-fullte—man~den Kontakt*in‘der‘hhlichen Weise bTs zur.
Oherkante Ger. ?ontaktrohre ein.’ Danacﬁ_wurde die vonrunten
her flussig eingebranhte unad: dahach erstarrte Masse wieder
—-Zum- Schmelzenﬂgebracht“und gus ‘dem Apparat entfernt. Hier—l
. ‘bei senkt sich:die’ Kontaktelnfﬁllung in allen Roliren um' w
_helren‘bestlmmten Betrag, ‘welcher der- Hdhe dh*‘eingebraéhﬁéﬁ
lHllLSfldBSlgkeit entspricht. -.*.v;' o ) R “ljhﬁ

o Bei der Ausfﬁbrunr der katalytischew Kohlenoxyd--
'hydrierung kommt als vorher einzufbhrende Hilfsflﬁssigkeit ,
‘ wesentlichen nae. geschmolzenes Paraffin‘infrage.u Bs-wird~
;_durch die untere. AbschluBhaube des Syntheseapparates einpe-
i?drucxt und steigt von dort her bis’ -zur gewunschten Fﬁllhdhe
~in die Kontaktrohre empor,: Bei technischen qvnthesedfen ist.
..hmerzu eine sehr groBe Paraffinmenge erforde*lich, da diel

- dem; Syntheseofen. untergebaute Syntheseprodn‘t— bzw. Res+gas-

~Abzuguhaube meist’ sehr gerhumig ist und mehrere tausend Li-

. ter umfaBt, Die. ‘Abkithlung und das darau “folnende Wieder— .

iﬁeinsnhmelzeﬁ ‘einer* derartin umfangreiéh n Parafflnmasae be-
‘-reltet erhe*liche Schwierigkeiten, well die auBergeWﬂhnlich

. geringe Wﬁrmeleitfﬁhigkeit des Paraffins den: Abkﬁhlungs- .
. und chmelzvorgang in .ganz auBerGrdentlieher Weise vorzogert.

' Es,wurde gefurden, daB diese-Nachteile- rlcht ein—’”

”treten, wenn man zuy Erzeugunhwder im unxeren Teil -des- Kon-f
taktofens ¢ gewﬂnschten Vorfiillung nicht ausschlieBlich Paraf-
N fin, sondern nur Wasser mit einer anruber liegenden ge—
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schmol enanP“raff1n°cqicht von verhaltnismaﬁig geringep
Hdhe verwendet, Die. dem Wpsser itbergelagerte . Pereffinschicht
erhalt e1n~ .Hthe von beispielsweise etwa 10 cm, Hierbei ver-,,
~wendet man zweckmaﬁig cin leioht schmelzendes Paraffin ’
. (Schmelzpunit z.B: 40 - 4200), das- auch ouf maBi" heiﬁem
Tas:ar ohne Schwierigke1t f1u831g u halten js+

:  Zur: Ausfuhrung der neuen Tcntpkteir*ullung geht
-man beisnlelsWﬂiEe folgendermaﬁen vor. j S

von unten her zunﬁchst heiBes Wasaer ( .B.‘Pﬂ = °0°C) ehn-l‘
.gebracht, ‘das -man -bis: huf- etwa 20 cm uriterbaldb dzs unteren
‘Rohrbodens—elntreten~1§Bt —~Darauf- druckt“méﬁ"éﬁéﬁraIIE’VEE"_'
'unten her geschmolzenes Paraffin in die Wasaarfﬁllunp ein.-.
Infolge seines goringen spez.- Gewichtcs steigt es ‘maeh’ oben K
vund~lagert~sich~der wasserfﬁlluhg auf,” Man bringt hierdei
Z.B.’ sovicl Paraffin -ein, -dag, oberhalb des Wﬂgserspiegele :
veine eth 5 ~.10. cm hohe- Sch*cht -yon: flﬂssigem Paraffin vor— o

handen ist. S . ‘ . a““'

Nachdem slch die‘beiden Flﬁssigkritssniegel aug~ "
Teichcnd gegléttet haben, drdckt man von unten hcr weitere -
Mengen von heiBem: Weaser nach, dsmit. dis .1ﬁssigkei$_bis-in—~
die Vontqktroﬁré‘éin%rltt Darsh. ein MeBrohr- oder durch von
oben ‘her- eingefdgte Mcﬁlettan 1484 ‘sieh léieht feststellen,
ob: die von unten her’ eingatretene Flﬁsstgkeit in den Kontakt-'
rohren die gewinschte °tandhobe erreicht hat, Dsnach 1u8t man]”
auf die Kantaktrobre von °uB;n her_ein. Kﬂhlmedium (a.Bu Wase - |
ser)” ginwirken. Dag der Wﬁsverfﬂllung aufgel gerte flﬂssige !
_Paraifin kommt hierbei zur- Ergtarrung und b:ldet in. 1ndcm Kon-‘
Ltaktrohr einen festhaftenden Parafflppfropfen. Nachdcm die Ph-
rafflnpfropfen usreicbenﬂ verfestigt sind, wird die tragende
Wasserfdllung nach unten -aus dem Apparat entfernt. Die unten”
'nunmehr in glelchmhﬂiger Hohn dureh Peraffinpfropfen vers topf-
~ten- Kontﬂktrohre werd»n sodnnn von oben her bis 20 ihrer Ober-
Keifite mit” kontakt angefullt Dunech umspdlt man die Kortpkt—;“
"rohrn von~ ﬂuBen ‘her durch ‘heifles Wﬂsser oder - Dampf. Hievdurch
Fommen die Pcraff*nnfropfen zum Schmclzcn, und zwer- baginnt‘*
der Schmclzvorg~nz an der Rohrwandurg, sodaB die einzel—_”' -
'nen Pﬂraf'ﬁrpfropfen lﬁngsahm uach unten rutschen, bevor
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gzufuhr vollig nuegeaohmolzen sind.-

»_.4/,., -

- ?ffw u.—~Fﬁr °vntheacdftn, d:u ZuF Fatelytise n Kohlen—‘fﬂ
oxydhydrierung difnen, kommt - =18 von unten her einznfﬂl-
“lende Hilfsmasse vornﬂhmlinh Pﬂrnfffn 1nfrqge. Als svnthese-
'igcnes Produkt kx nr es wedor zu Kont ﬂktscnédigunpen fﬂhren,
vnoch den Bsginn oder-die- normn e Dvrchfﬁhrung der Synthese -
ungﬁnstip b 7nflusscn.,An ftelle von Paraffin k&nnen ﬂuchh”_
undere lelcht scrmelzerde Masaen, wle {Z+B,- Wachs, Teer, NEph-
talln benutzt werdnn soweit sie ein ausreichend geringea
‘spez,. Geﬂicht ha bun. ﬂie nobnn der schmelzbaren ‘Mdage: zur Anp
wendung kommunde PluSolgLeit derf mit ihr nicht mischbar -
seing Als. FPliissigheit- dioser art kommt- vornrhmlioh Wbsser
infrﬂge. An sainer °tn1’e konnen ruch. geshttigte Salzldsun-~~
gen benutztwerdﬂn, deren spez, Gewicht so-hoch_liegt,—da3~—¥—
praktisch- elle lelcht schmelvend°r organtscnan Verbindungen
iarouf schW1mmen. Fﬁr besondnre THlle konr'mﬂn als tragerde :
F1ﬂ551gkait auch uecksi’bcrﬂoderﬁrndere Jeicrt—schmelzende“'

Metqlle v~rwunden. -

Putentansprunnu

“14) WbitercAﬁsbvldung des Verf?hrons Zov K?ntnktein-
fullung in Synthesaofen, bei denan der: Kontakt in senk~ -
*echtstehenden unvollstandig gcfﬁllten,'vnm Kﬂhlmittel um-'
flossenen ‘Rohren oder #h¥lich ausgcbildetcn Rvumenﬁzuht,__-
wobei die” senkrechten Kontq?trqume zuniechst- biszu- edner
bestimmten Hohe mit cinem qohn lab.ren “adium Pngefullt ":
werdcn, d=s nach rrfolgt-r Eout ’kteinfﬂllurg vieder entf°rnt

.wird nach Patent i....... (P2 'tentanmeldung R 113 202 IVb/12g),
‘dedure h g ek e'hn ze i c hnig t-, daB men die un=
-tere Kontaktrwnm— Hilfsfullung auf’ einer spezifiseh schwe—, )
lreren Flusslghelt schnlmwcrd 1r den Kontakt"ppﬁrnt einbringh:
»wor(uf sie durch fbkablung ZUT Frstﬂrrung gO_rﬁoht wird '

2 )- Ausfﬂhrung des V'erf*hrenu ach Ansn:ruch 1 d a -
dure h gekennzoi ¢ W et 4, dﬁB leicht echmel—,
zendes Paraffin tnd he:ﬂes Wﬂs"cr oder ausreichend. erhitzte”
°a1210§ungen mur Anwenaqnz kOmmcn.
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