Geheim!
1. Dies T+ / karn ein Staatsgeheimnis

.

{GR. sen.

nach § 88 R -
2 Weitergaba rur veredi'ossen, bei Post:

S

- 01769,

Patentanmeldupg K 160 334 1va/1zo vom 1.3, 1941 .
-auchsmuster-nilfsarneldung X 51 591 €m 120)

3]
o©
g2y v v
‘- ERUPP TREIBSTOFFWERK G.M.B.H., ZSSFN.
% 2 ‘ZYerfahren und Vorriehtung zur Durchfithrung von Extrak-
et 2 &|tionen, insbesondere der Extraktion von Kontaktdfen,
E’E g 2Zur Regenerierung von Kontzktkbrpern und zur Vorberei-
”f@ng der Entleerung der Kontaktifen hat sich eine Extrektion der

ktkérpsr als erforderlich erwiesen, Diese wurde berecits in
'J

dérukeisa durchgefdhrt. dag entweder der gesamte Ofen mit Extrak-
“tfondmittel gefiillt oder das Extraktionsmittel in Dempfform vor

be

oben oder unten in den Kontaktofen geleitet wurde,

Die ersterwihnte Durchfihrung des Verfehrens erfordert
schr groBe Mergen an Extraktionsuittel, trotzdem wird Jedoch eine
.gloiohméBige’Entfernung des den Kontakt beladenden Paraffins nur
gelten erreioht. AuBerdem tritt beim Ablassen des Lbsungsmittels
oft eine Strimung und ein Sog im Ofen auf, wodurch Teile des
Kontaktkdrpers aus dem Kontakiraum susgeschlédmmt werden, Das Ex-
traktionsprodukt (Paraffin) ist debei curch mitgerieeene Kontakt-
kérperteilchen greu gefHrbt, so daB eine Filtration sich zur
Kldrupg des Paraffins und gur Wiedergewinnurg der mitgerissenen
Katalysatorteile als notwendig erweist,

Die zweitgenannte Durothhrungaform des Verfahrens
(Zufihrung des Extraktionsmittels in Dampfform) weist diese
Mingel nicht ‘eur’, Die Extraktion erfolgt hierbei dadurch, dafl
dexr LYsungsmitteldampf an und in ¢ea Kortaktkdrper kondersiert
und des abfliefende Lisungsmittel dae Paraffin gleichmifBig und
griindlich entfernt. Erforderlich gur Durchfithrung des Verfehrens
ist ein gut geschnittenes Extraktionsmittel in nicht 2u hoher
Ciedelage, welohes in einer besondercn Apparatﬁr zur Verdampfung
gebracht «ird. Von dem Verdamplfer sur wird der Lisungemitteldampf
durch gut isoliertc, weite Rohrlelitungen zu den Ufen gefihrt,

Eine Vereinfachung der Extraktion wurde ferner bereits
dadurch erzielt, daB deas Extraltionemittel in fltseiger Form
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gleichmaﬁig verteilt auf die Koutaktofenoberfl&che aufgegeben
wurde, Eih besonderer D@okel mit Rohren, die gahlreiche feine
Dﬂsenbohrungen zum Aufspritzen é28 Lﬁaungsmittele enthielten,

" wurde nach Entfernung des Kbntaktofendeokels aufgeeohraubt und
nach der Extraktion wiqder gegen diesen auegetausoht Dies er-
fordert eine zWeimalige fonung des Ofens, die abgesehen von der
dagu benvtigten Arbeiteseit erhebliche Koeten veruraacht, welil
die vorhandene Deckeldiohthng eus Agbest erneuert werden ma8,
Ferher ist ein zweimhliges Fillen des,Kontaktoféns mit- Schutzgas
erforderlich, ohne deB8 hierdurch die Gefahr der Oxyvdation des
Vontaktea ganz vermieden wird, da selbat bei voreichtigem Arbei-
ten beim Wechseln des Deckels das SOhutzgas u.U, véerweht wird.
Dabei ‘ist .zugleich infolge des Freiliegense der ganzen Ofenfliche
eine erhthte Brandgefehr vorhanden. Dieses Verfahren hat den
Nachteil, da8 es mehr zeitraubend ist, auvBerdem ist der Arbeits-
geitbedarf fiir das Auswechseln der Deckel griBer als dile
Extraktionsdauer selbst.

. . Die- Erfindung geht aus von einem Verfshren und einer
Vorrichtung zur Durohfﬂhrung von Extraktioren, insbesondere der
Extraktion von Kontaktbtfen fir die Benzinsynthese nach Fiacher
und Tropaoh, wobei das BExtraktionsmittel durch mit Disen verse-
herie Rohre in dem Kontaktofen verteilt wird. Erfindungsgemif
werden die DlUsenrohre wHhrend der Vertellung des Extraktions-
mittels um ihre Liéngsechse oder um eine dazu senkrechte Achse,
die vorzugeweiee mit der lotrechten Ofenachse zusammenfHdllt,
gedreht. “Dadurch wird eine gleiohmﬂﬂige Verteilung des Extrak-
tionsmittels schon mit einen ‘oder einigen wenigen Dilsenrohren
erreicht, so daB es miglich ist, die Extraktionen durch Einfiihren
der Diserrohre in am Kontaktofen vorhandens Rohrstutzen ohne Ab-
nahme des Ofendeckels durohzifithren., Dadurch wird soviel Arbeits-
zeit gespart, daB £.B. ein Block von 4 Ufen schon nach etwa 8 '
Stunden wieder angefahren werden kann, wihrend die Extraktion

" unter Verwendung einee besonderen Deckels mit Disenrohren (nach
Abrehme des eigentlichen Ofendeckels) bie zum Zeitpunkt dex’
~w1eder1nbetr1ebnahme, etwa 20 Stunden erfordert. Diese Ersparnis
an Arbeitszelt ermiiglicht eine besaere'Auenutzuhg deg Kontakt~
“ofens. Lls weitere Vorteile #ind 2u erwihnen eine detriontliche
Ersparnis an Exyréktionsmittel.1nf9lge der gleichmiBigen Vertei-
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1ung duroh die drehbaren Dﬂsenrohre sowie en Dichtung@aeekwtoff
(Agbest), da der’ Ofendeckel bei dexr Extraktion nicht. abgehobeu
wird udd der Dichtungswerketoff deher nicht erneuert su werden
braucht., Das geschilderte Verfahren geatattet .es ferner, das
Extraktionsmitiel auch in Ofen mit rechteckigem Querechnitt B
gleiohmﬁﬂig zZu verteilen. o i

. Die Dusen werden zweckmiiSig als Flachstrahldiisen aus-
gebildet die einen Verdusungswinkel von etwa 130° haben. Beil
Kontakttfen fiir die Banzinevnthese empfiehlt o8 sich, in jeden
Ofen 2 Ditgerrohre einzugetzen,. voh denen jedee die Extraktions-
flﬁesigkeit sauf eine Hﬁlfte der Ofenbreite verteilt. Ee genﬁgt
dabei, jedes Disenrohr mit etwa 6 Disen zu versehen,

Da der Zerstiubungskegel einex Dﬂse‘etete ein Hohlkegel
ist, wiirde bel festetehenden Disenrohren nur eine ungleiohmﬁaige
Verteilung der Flﬁﬂeigkeit stattfinden. Dieser Mengel wird be-
hobén, wenn men die Disenrohre um ihre Li¥ngsachse um einen Winkel
von etwe 30° vis 45° zur lotrechten Ebene dreht, und zwar nach
beiden Seiten. Diese Rohrbewegung kann z.B. dadurch erfolgen,
daB die Rohre in bestimmten Zeitabstinden von Hand gedreht werden,
- VYorzugsweise werden Jedooh die Diisenrohre dauernd gedreht, z.B, .
in der Weieé, daB dle hin und her gechende Bewegung eines Wasser-
motors mittels eines Kurbelbetriebee als Drehbewegung auf die
Dlisenrohre {ibertragen wird. Die aufzuwendende Kreft ist eo gering,
daB ein Wassermotor ohne Schwierigkeit 8 Diisenrohre eines Blocks
von 4 Kontaktbfen in oazillierendélnewegung versetzen kann. Die
Anwendung des Wassermotors ist auch deehalb besonders vorteilhaft,
weil die Bewegung selbst sehr léngeam urd gleichnmiiBig vonstatten
‘geht, wihrend die Umeteuerung in die entgegengesetzte Bewegunge-
richtung schnell erfolgt, g0 daf die Dlisen nur kurze Zeit in der
'Endstellung verharren. Die Disernrohre kdnnen jedoch selbstver-
gténdlich auch mittels PreBluft oder durch Elektromotoren bewegt
werden,

Der Einbau der Dilsenrohre erfolgt durch einfaches
Einschieben in Stutzen von z.B, 70 bis 100 m/m lichter Weite.
Die Abdichtuég dieser Stutzen bereitet keinerlei Sohwierigkeit,
Der Verbrauch von Schutzgas yird»gaqg‘qqsgntliphwvarringert, eine
Oxrdation des Kontaktes und Feuersgefshr sind v8llig auege-

schloesen, 4
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Der Eiubau der Ddeenrohre in 4. Gfen kann unter Verwen-
dung einer einfae}en Montegevorricltung von 2 Mann innerhald
einer Stunde vorgenommen werden, das Ausbauen erfordert etwa die
gleiche Zeit. -Die Dichtungen der Einfuhrungastutzen der Disen-
rohréhabeu einen geringen Durchmesser und ktnnen wiederholt ver-
wendet werden, was besonders von Vorteil ist gegentiber dem beim
Extrahieren nach anderen Verfahren srforderlichen hiufigen
Weehsel,der grofen und schwer beeohaffbaren Asbesgtdichtung.

Fir die Dlsen der Dﬁsenrohre wihlt man vorzugsweise
eine lichte Weite zwischen etwa 4 und 8 mm g, Je nach der zur
Verdiisung gelangenden Flﬂssigkeitsmenge'und denm herrschenden
Flﬁaeigkeitsdruok. Selbst bei Vorhendeneein von Schmutzteilen
im Extraktionsmittel iet dann eire Verstopfung der Dlise unwahr-
socheinlich, im Gegensatz zu den sonet gebrﬁuohlichen kleineren
Dusenbohrungen. Die Vorschaltung eines Filters in die Extraktions-
mittel-Semmelleitung ist sweckmiBSig. Es empfiehlt aich'ferner,

‘vor jedes Disenrohr einen Durchflufmesser zu schalten, um die
einzelnen Rohre mit der gleichen Flissigkelitemenge beaufschlagen
zu kbnnen, : . o

Die Mbglichkeit des einfacken Ein- und Ausbaues der
Disen ﬁedingt gelbat zur Durchfihrung héufiger Extraktionen nur
wenige Disenrohre, die vor jeder Extrektion auBerhalb des Ofens
suf einwandfreies Arbeiten leicht geprﬁft werden kinnen, wthrend
dies bei fest in die Ofen bzw, in die Ofendeckel eingebauten
Ditsen nicht ohne: weiteres mbglich ist.

Ein weiterer besonderer VOrteil des geachilderten
Extraktionsverfahrens liegti -in der nglichkeit Extraktions-
mittel zu verwenden, deren Siedelage in weiten Grenzen gehalten
werden kann. Die Kontaktifen. ktnnen dann bei der gleichen Tempe-
ratur behandelt werden, die sie im Moment des Abschaltens hatteh,
wodurch ein Zeltverlust durch Abkithlen vermieddn wird.

In der Zeichnung ist in Abb. 1 und 3 je ein Ausefithrungs-
beispiel einer Vorrichtung zur Durchfphrung des erfindungsgemtifien
Extraktionsverfahrens boi Kodtaktbfen, in Abd, 2 eime Vorrichtung
_zum Drehen der Disenrohre bei der VOrriohtung nach Abb, 1 und in

"Abb; 4 ein Sohnitt lénge der Linie IV-IV in AVb, 3 echematisch
dargestellt,
-5 -
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. Gem#B - Abb. 1 is% 1n dcn Kbn%aktofen ) durch ﬂeu Rohro
etutzen awdas Dusenrohr 3 eingefﬂhrt, das auf der. dem nnhrntutzen
gegenﬂberliegenden Selte in eincm Lagpfblech 4 gel@gert 18% und
‘an geinem Umfang die’ Dlsen 5 trigt, Das Disenrohr 3 ist in dem
‘Rohretutﬁen 2 durch eine Stopfhliclise abged&ohtets Sein aus dem
Kontektofen heraueﬁretendes Ende wird, wie Abb, 2 zeigt, von dem
Waseermotor 6 mittels der beiden Knrbelatangen 7 und der gnrbeln
8 in oszilliorende Bewegung versetzt, g0 daB die aus den Disen 5
eustretenden Strahlen. des Extraktionsmittele gleiohmﬂﬂig auf die
Ofenflaohe vertellt werden, :

Bei der Auefuhrhngaform nach Abb. 3 iet dae Dumenrohr
10 thit den Dibeh 11 an det Fohr 12 um die 1otreehte Achda IV-IV
drehbar gelagert. Dabei sind die Dlisen zu bgidet Seiten der
Drehachse des Dliggnrohres eo»angeorﬂnoﬁ. daB das Difsenrohr durch
den RicketoB der Dilsenstrahlen gedreht wird. Infolge dieser fus—
-bildung wird ‘eine besondere Vorrichtung zum Drehen des Diisen-
rohres entbehrlich, Letzteres wird zusemmen mit dem Rohr 12 durch
den Rohrstutzen 13 in den Kontaktofer eingefiihrt, Das Extraktions-
mittel wird durch das Rohr 12 zugefithrt, das in dem Rohrstutzen
13 abgedichtet iet. - '

Abb, 4 zeigt im Sehnitt léngs der Linie -IV-IV in AbL.3
die Ausbildung des Drehpunktes des Dilsenrohres 10. An dea Rohr
12, das an dieser Stelle auf der Unterseite eine Bohrung auf-
weist, ist ein Rohrnippel 14 angeschweift, in den ein weiterer
Nippel 15 eingeschraubt ist, der in seinem ringfirmigen Mantel -
‘'mehrere Schlitge 15' aufwelst, Der Kippel 15 hat ferner einen
Gewindeansatz 16, auf den eine mit einer ringfirmigen xngéllauf-
fliche und mit Kugeln versehene Mutter 417 aufgeachraudbt ist, In
. das Diisenrohr 10 ist éin Laufring 18 eingeschweifit, der sicL auf
die Kugeln der Mutter 17 abetiitzt und den Roh;nippbl 15 umfagt.
Die auf dae Diisenrohr 10 infolge des Ausstrimens des Extraktions-
mittels ausgehbte RickstoSkraft hat also nur die verhiltnismiBig
geringe rollende Reibung zwischen dem Laufring 18 und den ihn
tragenden Kugeln sowie die ebenfa;ld garinge gleitende Reibung
zwischen dem Leufring 18 und dem Rahrnippel 15 su {fberwinden;

.zudem findet eine dauernde Schmierung durch das Extraktionsmitte.
=atatt
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Das geanhnd@r‘t@ %Mahmn und ﬂie dam g@hbﬁg@ VOr-‘
richtungwkam suBer sur mtraktion von Kontakttfon fir die
Benzinsynthese z.B. mosh zur Extraktion von Sohwefel aus Gaa- '
reinigungsmasae, von Haraen und andoren ab@@@‘bi@%gﬂ S%offem
aus Aktivkohle. Snikagel und ahnlichem verwradet werden.

Pate ntansgruche .

1) Verfahren sur Durchfilrung von Extraktionen, ine-
besondere der Extraktion von Xontaktfen fir die Benszinsynthese
nach Fiecher und Tropsch, wobei das Extraktionsmittel durch mit
Diisen versehene Rohre in dem Kontaktofen verteilt wird, da'-
durch gekennzeilchnet , de@ die Disenrohre
whhrend der Verteilung des Extraktionsmittels um ihre lingsaehse
oder um eine dagu senkrechte Aohse, die vorzugsweige mit dar lot~
rechten Ofenachse zueammenfiint. gedreht werden,

2. ) VOrriohtung zuxr Durchfﬁhmng des Verfahrena nach
Anspruch 1, ge ke nngz e 1 c h ne t durch ein oder mehrere
msenrohre solchen Durchmessers, daB sie durch am Kontaktofen -
vorhandene Rohrstutzen in den Kontaktofer: einfihrbar sind, und
eine Antriebsvorrichtung zum Drehen der msenrohre vorzugeweise
einen Wassermotor,

3.) Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch ge -~
kennzeichne t, da ein Disenrohr um eine senkrecht
zur lLédngsachse verlaufende Achge'dfehbar gelagert ist, vorzuge-
weise én einem mit dem Disenrohr zusammen einfithrbaren nicht
drehbaren Fohr, das zur Zufihrung dee Extraktionsmittels dient,
und die Dilsen zu belden Seiten der :Dre'hnohée des Diusenrohres so
angeordnet sind, deB das Dusenrohr durch den Rliokstoﬁ der Disen-~
strahlen 3edreht wird,
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