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Veriohren zur Kpntakteinfﬁllung in Svnthesebdfen, i

Zur unvollstidndigen Tiillung senkrechtstehender
Kontsktrohre, wie mon sie beispielsweise hei der kstalyti-
schen Kohleroxydhydriervng in grofer Zahl in entsprechende
Synthesetfen einbaut, wurde im Patent ....,..... (Patenten-
meldung R 113 202 IVh/42g) die vorbherige, entsprechend abge{
messene Tinfiillung eines Hilfsmediums vorgeschlagen. Zu die-
son Zweck wurde in den Syntheseofen vor der Kontsktelnfiil-
lung von unten her zundchst eine ersterrende Flilgsigkeit,
keit durch entsprechende Atkithlung zur Ersterrung gekommen
wor, fiilllte men den Kontskt in der tiblichen “eise bis zur
Oberkante der Kontaktrohre ein. Danach wurde die von unten
her fliissiz eingebrachte und danach erstarrte VMasse wieder
zum Schmelzen gebracht und aus dem Apparat entfernt. Hier-
bei senkt sich die Xontakteinfiillung in allen Rohren um
einer bestimmten Betrag, welcher der Hihe der eingebrachten
Hilfsfliiscigkelit entspricht,

Bei der Austiibrung der katalytischen Kohlenoxyd-
bydrierung kommt als vorher eingufithrende Hilfsfliissigkeit
iz wesentlichen mu¥ geschmolzenes Paraffin infrage. Bs wird
durch die untere AbschluBhaube des Syntheseapparates einge-
driickt und steigt von dort her bis zur gewinschten Fiillhohe
in die Kontaktrohre empor, Bei technischen Synthesedfen ist
hierzu eine sehr groBe Paraffinmenge erforderlich, da die
dem 3Iyntheseofen untergebaute Syntheseprointt- hzw, Restgas-
Abzugshaube meist sehr gertiumig ist und mehrere tausend Li-
ter unfaBt. Die Abkilhlung und das darauf folmende Wieder-
einschmelzen einer derartis umfangreichen Paraffinmasse he-
reitet erhebliche Sehwierigkeiten, weil die auBergewShnlich
geringe Wormeleitfdhigkeit des Paraffins den Abkithlungs-
und Schmelzvorgang in ganz auRerordentlicher Veise vorzigert.

Es wurde gefurden, daB diese Nachteile richt eln-
treten, wenn men zur Erzeuguny der im unteren Teil des Kon=-
taktofens gewiinschten Vorfiillung nicht ausschlleflich Paraf-
£in, sondern nur Wasser mit einer deriiber liegenden ge-
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8schmolzencn Peraffinschicht von verhéltnismﬁﬁig geringer
Hohe verwendet, Die dem Woggerp ibergelagerte Paraffinschicht
erhdlt eine Hihe von beispielsweige etwa 10 com, Hiervei vere
wendet mon zWweckmtiBig ein leicht schmelzendes Paraffin
(Schmelzpunkt 2.B. 40 - 420C), gdas auch 2uf miBie heifen
#aszer ohne Schwierigkeit flilssig zu kalten ist,

Zur Ausfithrung der neuen Kontakteinfﬁllung geht
man beispielsweige folgendermagen vor,

In dic untere Abzugshnube deg Eentaltofens wird
von unten her zungchst heiBes Wagser (2B, =0 . a00C) ein-
gebracht, dag 20 bis auf etwg 20 e unterhaldb des unteren
Kohrbodens ¢intreten 1#gt, Darauf driickt map ebenfalls von
unten her geschmolzenes Paraffin in die Wassarfﬁllung ein,
Infolge seines geringen spez, Gewichtes steigt es nech oben
und lagert sich der Wasserfﬁllung auf, Man bringt hierbei
Z.5, sovigl Paraffin ein, 428 oberhalb des Wasserspiegels

eine etws 5 - 10 op hohe Schicht von flilssigem Paraffip Vore
handen isgt,

Nachdem sich die beiden Flﬁssigkeitsspiegel AU
reichend geglattet haben, drfickt man von unten her weitere
Mergen von heigen Wosser nach, dsmit dis Flﬁssigkeit bis in
die Fontaktrohre eintritt. pursh ein MeBrohr oder dureh von
oben her eingefilgte MeBlitten 148t sich leieht feststellen,
ob die von unten her eingetretene Flissigkeit in den Kontakt~
rohren die gewiinschte Standhshe erreicht hat, Dunaeh 186t man
auf die Kontaktrohre von 2uflen her ein Kithlmedium (7.,B, Wasw
ger) einwirken, Das der Wasserfﬁllung aufgelagerte fliissige
Peraffin kommt hierbei gur Erstarrung ung bildet in jeden Kone
taktrohr einen festhaftengen ParaffinpfrOpfen. Nachdem die Ppw
raffinpfropfen ausreickend verfestigt sind, wird die tragende
Wasserfﬁllung n2ch unten aus dep Apparat entfernt, Die unten
ranzehr in gleichméBiger Hihe durch Paraffinpfropfen verstopf-
“t 0 Lontaktrobre werden sodann von oben her bis zu ihrer Obep
kante mit Kontakt angefiillt, Danach umspiilt man die Kontakt..
rohre von “ufen her durch heifes Wosser oger Damp?f, Hierdupch
kommen die Pcr?ffinpfropfen zum Schmelzen, und zwar beginn&
der Schmelzvorgnng zn der Kohrwandung, sodag die einzel-
ren Paraffinpfropfen langssem nach unten rutschen, bevor
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sie durch weitere Wirmszufuhr vollig ausgeschmolzen sind,

Fliir Synthescdfen, diz zur katalytischen Kohlen-
oxydhydrierung dienen, kommt =1s von unten her einzufiil-
lende Hilfsmesse vornehmlick Paraffin infrage, Als svnthese~
tigenes Produkt kanr es weder zu Kontnktschddigunegen fithren,
noch den Beginn oder die normele Durchfithrung der Synthese
ungiinstig beeinflussen, 4n ®telle von Paraffin kdnnen ~uch
andere leicht scekmelzende Nessen, wie z.B, Wachs, Teer, Naph=
talin benutzt werden, soweit sie 2in ausreichend geringes
spez. Gewicht haoben, Tie neben der schmelzbaren Magde zur ARe
wendung kommende Iliissigkeit derf mit ihr nicht mischbar
seln. Als Flilssigkeit Aieser irt kommt- vornchmlich Vagser
infrage. in sainer Stelle Y¥nnen nuch gesHttigte Salzldsun-
gen benutztwerdsn, deren spez, Gewicht so hoch liegt, da8
prektisch alle leicht schmelzendesn organischan Verbindungen
darcuf schwimmen, Fiir besondere PHlle kann man als tragende

Fliissigkeit auch Quecksilber oder endere leiert schmelzende
Metulle varwenden.

Pzatentanspriiche

1.) Weitere Ansbildung des Verfrhrans zur Xontoktein-
fillung in Synthesesfen, bei denen der Xontakt in senke
rechtstehenden unvollstandig gefiillten, vom Kfhlmittel um~
flossenen Rohren oder shrlich ausgevildeten Ridumen rubt,
wobei die senkrechten Kontaktriume zunichst bis zu einer
bestimmten Hoh: mit cinem schrslzbaren Medium angefiillt
werden, dos nach erfolgtar Eont kteinfiillurg wieder entfernt
Wird nach Patent ........ (Patentanmeldung R 113 202 IVb/12g)
dedurch geXennzeichnet y dnB man die une
tere Kontaktreum- Hilfsfiillung ouf einer spezifisch schwe~
reren Flilssighelt schwim.crd in don Kontaktrpparat einbringt,
wor:uf sie durch ibkithlung zur Erstarrung gebracht wird.

2,) Ausfitirung Jes Verfshrens nach Ansprueh 1, d a -
durch gekennzeichnet, da8 leicht schmel-
zendes Paraffin und hejRes Wascer oder ausreichend erhitzte
Salzldsungen zur Anwendung kommen.
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