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Betrifft: I. Planung und Be'echreibun_g der‘techn.Poiykontakt-

Anlage.

II. Inbetriedbsetsung der Anlage, Erzeugung von 4 000 kg
H3Po 4-Kontakt. :

ITII. Dauerversuch mit einer Durchschnittsprobe dieses
Kontaktes.

Bevor auf die Planung und Beschreibung der technischen
_ Poly-Kontaktanlage. niher. -eingegangen-wird; ‘801l hier die Big o
herige Arbeitsweise im kleinen noch kursg geschildert werden.
Der Proze8 war folgender: 89%ige H3PO, una Kieselgur wurden im
Gew.-Verhiéltnis 4:1 in einem Kneter ‘durchgerithrt und in dieser
Mischung bei ca. 170 - 190% vorgetrooknet. Zu diesem Zwecke
wurde der diclcflﬁssige Kontaktbrei in\Sohalen 8egossen und ca.
12 Std. in den Trockenschrank gesetzt. Um eine Verkrustung der
-Masse gu verhindern, muS8te sie in dicken Sc:hichteg (mindestens
80 mm) gelagert und smBerdem wihrend der Troclmung noch einige
Male umgeschichtet werden. Nach d:l.eser'Vortrock:zmng warde dag.
~Kontaktgut nuwi~if §itien heisbaren Knebor §us VoA (Pfleiderer-
Misochexr) durchgearbeitet, wobei es wieder ziemlioh weich wurde
(Temperztur der Messe 1’50°)_h,. Durch Staubzusatz wurde die gefor- .
derte Plastizitét erreicht. Dasu waren ca. 30 - 50 Gew.% Staud
nitig, eine.Menge, die beim Zerkleinern und Sieben der Formlinge
natiirlich enfiel. Dieses hoehplastische Material wurde im Ex; )
truder nit Loohsoliéibe in Striinge geformt, die auf Bleche liefen,
-und emsohlieBSend in einen Trockenschrank bei 230 - 240° kamen.
Reoh einer Trocknungsgeit von ca. 24 Std. wurden die Stringe
8edbrochen und abgesiedt (2°- & mm) . Das Unterkorn wurde gemahley
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(unter 0,5 mm) und fir den nichsten Plaatirizierungavorgang
verwendet. ) ’

I.

Dle Anlage wurde fir 50 jato ausgelegt, 4.h. bei éinem Ver-
brauch von 1-kg Kontakt/%o kg Polybi. ist aie Anlage ausg-
reiochend riir 35000 ¢t Polybengin. ga wurde dabei gerechnet,

elnen Honat in Betrieb 1gt. Unter diesgen Ux;xstﬁ.nden ist die
Soll—Tagesleistung der Anlage °,5 t, d.h. der Einsetz miigte -
ca. 500 kg H3PO4 + 125 kg Kieselpur Pro Tag (8 Stunden) oder
ca, 60 kg H3P04 und 15,0 kg Kieselgur Pro Stunde betragen.
An Hand eines beigelegten FlieBechemaa, das den Ay
beitsproges veranachauliéht, 8ollen die einrelnen Apparate
der Anlage beschrieben werden. Die Apparaturen 1 ungd 2 Vor-

‘Tatsbehlter wnd MeSvorrich waren noch nicht fertig, pie.

Produkte H,P0. A-qund)«K:leaelgur"wurdei"&éiher direkt in den Mi-
X 380, v

AlS 0000 3 42 25830-GOTs

scher eingetragen, nachdenm sieg gewogen worden waren.

und 5 sind do elschauflige Knetmaschinen von der Pirma .
Draiswerks, Mannheim-Waldhof, mit einem Nutsinhalt von 130 1,
Sie haben doppelseitigen Rﬁderantr:leb‘,‘ waa.yerechte Enetfli-

luftkammertrociner, System maas » eingerichtet fir direkte
Beheizung durch Verbremnungsgase. Der Yortrookner (4), aur
170 - 200° berechnet, hat 7 Schubkﬁsten;_ngeils—eingertohtﬁt
-Tiir-dte-Aurnahie von 5 Horden hintereinander im Ausma@ von '
900 x 550 x 120 mm..Die Horden sind aus Deutra (1,5 mm stark)
hergestellt. Der Ofen hat __o__:l.n,raqaungsvermulgen von ca. 800 kg
bei 80 mm Schichthhe auf 14 Horden. per Haupttrockner (7)
ist auf eine Ofentemperatur von maximum 250% berechnet. gy
hat 30 Schubkéisten, die Tir dle Aufnahme von 20 Blechen

(985 x 250 x 30 mm), una SWAT 4 hintereinander und 5 ber-
einander, eingerichtet sing. Die .Pro:tile‘isenkonstruktioh mi
‘Trennblechen zwischen den eingelnen Hordenstapeln gewithy—
leistet ein reibungsloses Einpetgzen der Bleche. Die eingel.
nen Schubkiisten, auf Rollen laufend, werden beim Eeschicken

. . \ N
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auf ein Bediemmgagerﬁat; das apg Trookmer fahrbar angeordnet

- ist, herausgezogen. Fpssnng_svermvgen ca. 1 200 kg.

II. -

Die hydraulische Strangpresse (6 von Firma Wern;r &

gehdrt eine Btehende zveisnindrige Druckpumpe. per maximale
Betriebsdruck betrug 350 aty, iIn den PTimech der Presse sind
ausweochselbare Lochplatten eingebaut.-Darunter befindet sich

Tir den Transport der Bleche ein Holzglattenba.nd mit Schnek-

kez_zgetriebe .

Beim Holliger-Brecher (g ‘betrug die Linge der beiden
&erillten Walgen 600 mm, sonst War er genau nach Vorschrirt
bei uns gebaut worden. ‘ :

Das Hochleis .s-Vibrationssieb 10) war von Firna
Flémrich, Recklinghausen. s hatte 2 Siebbiden,.s0-das-3-sops
tenﬁaterialverhaltén'wurden';" die in BleohrShren abliefen,
md zwar alg Fertigprodukt in ein Eisen'barell, als Uberkorn
Zurick ins Becherwerk oder als ¥Unterkorn direkt in die Milgoo
Hemmermtihle ' {11). Diese besteht aug einer Znte_ilvorzjichtu_ug
mit 2 Speiseschnqoken, elnenm sbhlagwerk mit béwegliohen
Himmern und einep Siebeinsatz mit einer gep Mablgut ange-
spagten Lochung. Auf den Mehlgehziuse 8a8 ein Einschiitt-Trich.
ter mit Absperrschieber. '

1) 2 P;I.ﬁgoldoreingebajatéh Ventilators beim Vortrockner

A’S BO00O § 42 25530 GroTe

rissen an der Naht an, -

2.) Das Kugelstehlager des Haupttrooknera, das anstelle des
Vorgesehenen Speziallagers (noch nioht geliefert) einge-
baut worden war, brannte vollkommen fest.™ ' ' :

‘Durchschrify
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Mischers @enr €¥08 (5 mm Blech aye 2 mm abgenommen). Dupen
e8lektrischg SchweiBung wurde der Fehlex behoben, doch
hielt der Mantej Dicht lange. Auch ger andere Mischer,

der nun fiir qie heiBe'Kont&ktmasae gebraucht- wurde y Tiel
bald aus, gs wurde daher in beide eine V2A—-Blecheinlage N
eingeschweigt, '

*5+) Die Mikromiihle Tiel einige Male aue; Bruch der Spindel

des Miihlenantriepes, Lbsen dep Verschreubung an ey Zu-.
br'ingersohneoke, ReiBen des Siebes etc. e

6.) Auch an '_dez:.g_eﬁ;_'_lg,):emerungseinrich‘bung;‘"‘bé'EfEEéﬁd ‘eus Be-

‘chiérwerk, Brecher, sieb muBten e:lnige"trmﬁ.nderungen durch-
- 8efibrt werden: per Antriebsmotor des Brechers muBte ang-. .

gewdohselt werden; eip Valzenleger 'lief'hé:w! die Yalzen

multen ausgebaut werden; beim siep war dex Vérteilers_chntz,
Bicht einwandfrei; gie Siebe von 5 mm ung 3/ gy Maschen- '
weite muBten ausgewechgelt werden, da sich zeigte, dag

noch nicht die gongt erhaltenen’ Mengen. Erst bei-der-xom=-

_E_i_n;_ggiion_a-und~4*m*l[a'achenweite_ konniten 70 # des Ein-

des Maﬁigptes' Zu dem Walgenbrecher abge&ndgrt werden,

7.) Wihrend dep Betricbes stellte 8ich helx-gu. dag die Troek-

i
A_\/ouoooos«zamom

ner ungleichmﬁﬁig trocknen, go dag ein Umsetgen deg ;
Irookengutes hotwendig wary und die Zeiten fryr die Trocknurg
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Fast alle Sohwierigkeiten ung xisnam. wurden noch
wiihrend des Betriebes buoitigt. Die restlichen 80llten nach
den Stillstana behoben werden. . -

In der technischen Anlage war nun ger endgliltige Hep—
stellnngavérgang folgender: Eine Charge, bestehena aus 60,o0kg
HyPO, (89%1g) + 15,0 xg Eleselgur = 75,0 kg, wurde in den
Mischer 1 eingesetst ung dort 20 Min. durchgemischt und an-
8chlieSend in Blechschslen des Vortrockners &egeben. Die

gu ist _ﬁgg_;g;nga“em.aezn-—vox-siohtiges Arbeiten und ein pe-
heigen des Migchers 2 n¥tig. pa 1p welteren Herstellungsvor-
jang durch dag Zerkleinern der Formlinge natirlich Staub. ap-. .
fB11%, wurde die Masse Sowelt vorgetrooknet, aag die unregel-
iHi8igen Brocken trocken aussahen, briselig fest waren, sich.
/edoch leicht zerreiben 11eSen. Wenn dieses Proguit heiB in

en Mischer .2 gegeben wurde, 80 waren immer noch 50 # Staub-

eine Stunde). pa aber beim normalen Zerkleinegmngaproileﬁ .

_‘nnx,3o~%~staui-,,anf1e1; muBte Fertigkorn gemahlen werden,

AIBMMICIWOMB'

Dieser grigere Biloklauf mgte vVerhindert werden, Da bei einem
Welteren Eintrocknen die Bildung von. kKleinen, harten Kirnern’
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oThitst werden mmgte. Dieses Material xap 1y die Strangpresse
und brauchte einen Vordruok von eca. 220 atl, um durenh die !
I.ochaohaibe gepreBt zu werden, Der Druck war spitexr ein Eri-
terium fiur die Postigkeit und Gilte des Kornes. Bei 120 atit
betrug s.8, der Staubanfall beip Zerkleinern 6o %. Es Xonnten
ea. 120 kg Materia) in-der Stunde durch die Presge 8eschiokt
werden. Die zylinderramigen Stringe (Durchmesser 6 mm) klebtc*
nicht anoinander; 8ile liefen &us der Prapge &uf Bleche ung
warden in den ‘Haupttz-ookner geschoben, wo 8le ca, 12 S8tunden
Verwellten, sie¢ fielen dann beim steilatellen, der Bleche ipn
PHsser, wo sle auskiihl ten, Hittels Beocherwerx wurden sie 8pli~
ter der Zerkleineru.ngsanlage sugefiihrt, die ihre 3 Hauptaggre-
gate Brecher, sie) und Miihle Hibereinanger angeordnet hatte,
Die Formlinge, qie vom Becherwerk Uber dem Brecher laufeng
sufgegeben ung dort zerkleinert wurden, liefen ays das ‘Steb, -
wo die 3 Fraktionen Fertigprodukt, Uber- und Mllgterkom-~getrenn
Wurden. Wéhrend das. Pertigprodukt 1n Fisentdssern sufgefangen
‘wurde, lief das Wberkorn 8ofort dem Becherwerk zu wng wurde
von neuenm aufgegeben. pag Unterkorn dagegen wurdo--gleiphzeiétié
in der Hammermtinye in Steub (0,5 - 4 mn) verwandelt ung. Tir de
néchaten Plas;titiziernngsvorgang Verwendet. pie Leistung der -
Zarkleinernngeanlagelag bei oa. 200 kg Pertigkorn pro Stunde,

bei der Trockmung deg Froduktes mit mur 19 g Kleselgur.,
Wie schon erwiimt, trookneten die beiden Xeamer trookner:
nioht 8leiohmigig, . go konnten inm Hauptirockner die untersten
12 Sohubkiisten, 1g Vortrocknier der Oberste und unterste Schub-*
’ - I 7 ~
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III.

kasten {iberhaupt nicht bemtst werden, wihrend such der reat-
liche Teil des Ofens keine einheitliohe Temperatur seigte, so
dag das Trookengut eirige Male umgesetrt werden muSte. Die an-

. 8egebenen Trockenzeiten begiehen sioh auf Stellen des Ofens,

wo die verlangte Temperatur hérreohte, Auf diese Art urnd

" Weise war es auch zm Fnde der ersten Herastellungsperiode

nicht m8glich, aus der Anlage die yYorgesghriebene Tageslei-

stung leaufend hersuszuholen., Doch kann gesagt werden, desf
dies nach Behebung aller Fehler und Miéngel durchaus der Fall
8seln wird. Durch die aufgefithrten Ausfille apparativer Art
wurden fur die Herstellung der 4 000 kg H3P0‘-Kontakt ca,

‘2 Monate gebraucht. :

Aus den ersten 10 Eilsenbarells fertigen Kontzktes wurde eine
ﬁurchechnittsprobe gezogen: Der Kontakt war weilB, sehr hart,
geigte an giatten Fliochen praktisch iiberhaupt keinen Abrieb. -
Er hatte ein Schlittgewicht von 0,9. Er wurde in unserem Labo~

xatoriumsversuchsofen. zwecke.Aktivititeprifung eingesetst: ———

Der Ofen hatte eine lichte Weite von 30 mm und eine Lénge von

600 mm, er bes¥itzt einen eilngebauten Thermostutzen und elek-

trische Wicklung. Er wurde mit 240 g Kontakt gefiillt. Die Ak—

tivitdteprifung wurde mit einem hocholefinischen Crackgas

(75 - 95 % Olefine) durchgefiihrt. Der Kontakt wurde bei 150°G -
und 60 atil angefahren und zeigte trots steigenderxr Belastung xa
von 0,6 auf 2,5 eine Polymerisation von mehr als 95 %. Bei
einer Temperatur von 170°C wurden in ca. ‘400 Stunden 600 1
Polybenzin/kg Kontakt ergzeugt, wobei die Umsetzung immer noch”
Uber—90~% véi ¢iner Felaetung von 1:2 lag. Erst nach einer
Produktion von 800 1 Poly}}enzin konnte trotz langsamer Tempe-
ratursteigerung von einer Aktivititsabnahme des Katalysators

~gesprochen werden. Sie geht suerst verhiltnismigig lengsam

vor.eich. Bel der Leistung von 1 2Yo 1 Polybenszin pro kg
Kontakt betrug die Umsetrung immer moch Hber 70 %, wobei al-
lerdings die Temperatur schon auf 2go°c erhtht worden war. _
Eine weitere Temperatursteigerung oder eine :Belastungsabnahm‘oi_
bewirken keil.no besonderen Effekte mehr in diemem Stadium,
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!’abhdm der Rontakt DUr noch eine 50%1ge Unsetsung ger Ole-
Tine erbrachte » WYurde der Versuoh abgesetzt, T Rontakt

hatte in g1g Reaktionss‘hmdon (38 Tagen) PET0 kg Eontakt
1 285 1 Polybengin erzreugt. . ’
100 g Eontakt wurden mjit¢ 100 g Gas beauraohlagt. Die Unsitge

wurden bei eimualigem Durchgang in einer Sture im stehenden
Reaktor orrielt. pie amerikanische Garautiemengc (1 xg Poly-

- Eontakt = 700 kg Polybenzin) wurde demrach nit ungeren Kontakt
nicht npy erreicht, sondern um ca, 35 g Ubertrofeen,

Al G000 ¢ 41 poeg7 GaTRe
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