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Verfshren zur Kontakteinfﬁllung in Synthese-ifen,

Kontaktafen, wie sie fiir exotherme Gasreaktionen,
ingdesondere zur tusfihrung der katalytischen IohlenoXydhydrie-
rang verwendet werden, bestehgn vornehmlich aus senkrecht ste-
henden Rohrbiindeln oder Taschen, die gusgen von einem geeigne-~
ten gasférmigen oder flissigen Kihlmedium unflossen sind, Es
sind augh konzentrisech angeorunete Doppelrohre verwendet WOr~
den, deren ringférmiger Lwischenraun den Kontakt enthélt,” wih-

rend das Kiihlmittel durch des Innen- und um das Aussenrohr
fliesst.

Bai Verwendung senkrecht stehender Rohre wird meist
eine sehr grosse Rohrzzhl in gwei Rohrbisden eingesetzt, die sich
am oberen und unteren inde eines zylinderfsrmigen Gefdsses be-
finden, Der untere Robrboden ist von 2inen fiebblesh abgeschlos-
sen, auf dem die einzelnen Katalysatorsiulen }uhen.

Dic Einfilllung des Kontuktes geht im allgemeinen der-
art vor sich, dass die Kentaktmasse auf dep oberen Kohrboden
des,Kontaktapparates aufgebracht und durch Aubstreichen in'die
einzelner Kontaktrohre oder Kontakttaschen verteilt wird., Hier-
bei werdce die Kontaktrohre zwengsléuiig bis zu ihrer Oberkante
mit Kontaktmeterial ang.fiillt. “dhrend der Synthese entsteht o
hierdureh der Kaehteil, dass dureh die in der Nﬁhe des oteren
Rohrbodens nur unzureichende Virmeabfuhr bei exothermen Synthe-
Beprozessen im oberen Teil die sontaktmasse unerwiinschte thher-
hitzungen und daraus folgende Synthese- bzw, Kéntaktsehédigun-
gen entstehen,

Dieser MiBstand wiirde nicht auftreten, wenn man die
Kontaktrohre nicht bis zyur Oberkante, sondern beispielsweise
nur bis 30 - 50 em unterhall ihres oberen Randes fillen wiirde,
Eine derertige Kontekteinfillung ldsst sich im praktischen Bee
triebe bisher nicht verwirklichen., In gic Rohrbtden ist meist
eine derart grozce Anzahl vou Koit:ktrohren eingesetzt ( z.B.
2500 Stck), dass :ine individuellc Behandlung jedes Kontakt-
rohres ausgeschlossen ist.

Es wurde gafunden, dags man auch in einem Ofen mit
¢iner Vielzehl scnkrecht stehender %ohre eip gleichmiéssig unter
der kohr-Oberksnte liacendes Rontaktniveauy ¢rzislen kann, wenn
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der untere Yeil desg Kontaktapparates Zunéchst mit ejnep 8chre]
baren Magse oder einem Tliissigen Medium angefiilit wird, das

den Katalysator trédgt, Diese liasse driickt may vVon unten her

in die senkrecht stehenden Kontaktronre bis zu ciper Hbhe ein,
Ul welche dle Rortaktsguiep bein Betriebe ges Oferns unterhalp
der Lohroberkaynie stehen s0ller, Nagh derfunbringung der schmele
baren oder ilissigen Magge 25 Boden des Kontaktofens wird der
Kontekt won oben her in der Ublichen Weise bis zu dey Rohrober-
kanten eingefiillt, Hiersuf entfernt mén das vop unten einge-
fihrts lediug wisder cus dep Apparat, z.B, dadurch, dass gg

2un Schmelgen g:bracht wirg, Die Eontektmasse sirkt sodann ip
allen Kohren up den vorgesenensn Betrag und blldet eine gleich-
négsige Niveauflsche, instelle ciner schmelzflﬁssigen Einbrin-
gung -kann man dag erwidhnte Liedium auen in Form von vorher :n-
gefertigten Massezylindérn Verwenden, dis in die cinzelnep koh-~
re eingesctgt werden,

Auf d:n beilisgonden Zeichnungen igt die Ausfithrung
des nsven Verfahrens enhspd gines Ofenbeispicis néher erlgutort,

| Fig. 1 zelgt einen Schematigehen Ofenlingssennitt

Fig., 2 yeranschaulicht die beendete Eontakteinfii] -
- lung, wihreng aus

Flg. 3 gder Zustund nach erfolgter Kontaktabsenkung
ergichtlich ist,

Fig. ¢ ung 2 betreffon g¢ie Verwendung schmelgbarer
MaSSezylindar.

Der Kontektapperat besteht gemyse Fig. 1 aus einen
Zylindermante} s in den ein oberep Rohrboden 2 ypg ein unterer
Rokrboden 3 eingesctzt 8ind./Zwischen diesen Rohrbsden sind
Z2hlreiehe senkrceht stehende Kontaktrohre 4 flﬂssigkeitsdicht
2lrgesatzt, Unterhaiv deg kohrbodens 3 livgt cin Siebblech 5,
euf dem Gie ¢inzelnen Rontakissulen ruhen,

Nach unten igt gap Kontaktapparat durch eine Paube 6
ebgeschlossen, walche mit geelgneton Tragfiissen ausgestnttet
gein kamn, Obep erfolgt der Ofenabsehluss durch eine Haube 7.
Die Synthosegase treten duren den Rohrstutzen g ein und dureh-
streicken dje Kort:itwasse vop oben nach unten, Die'sntstehen-
ucr Syntheseprodukte werden mit dep verbleibendon Restgasen
durch eine Rohrleitung 9 abgefifhpt, :

Die Kontaktkﬁhlung erfolst mit Hilfe eineé vardampfe
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baren Kilhlmediums. Dicses tritt durch die Rohrleitung 10 am une
teren Znde des Apperates ein und wird in orwirmtem und/oder ver=
dompitem Zustande durch iLeitung 11 abgegogen. Die Leitungen 10
und 11 sind =n sinen Dampfscheider 12 angeschlossen, aus dem
bei 13 dic verdampften Kihimittelanteile abgezogen werden, whhe
rend bei 14 ¢ine entsprechende Menge von neuvem XKihimittel zu-
fliesst,

In die Kontukirohre soll der Katalysator erfindungs-
gemédss bis zur Niveeuhthe a-b eing:fiillt werden, wohingegen das
fliissige Kontuktmediium bis zur HShe des Ablaufstutzens 11 ane
steigen kann,

Aus Fig. 2 isi die beendete Kontakteinfillung er-
gichtlich. Vor der Einvringung des Kontakies wird der Hauben-
Raum 6 und der untere Teil der Kontoktrohre 8 oder der an ihrer -
Stelle verwendeteon Xontekirfume, ellgemein gesprochen der Durche
gangsweg der Synthesegnse bis.zur Hohe c-d mit flilssigem Parafe
Tin angeflillt. Man ldest es durch die Rohrleitung 9 von unten
bher cintreten und durch Abkilhlung zur Erstarrung kommen. Nach
erfolgter Paraffinveriestigung wird der Kontakt in deb iijblichen
Yeise durch Aufbringen auf den oberen Rohrbodeh und Glatistrel-
chen eingefiillt, Nachdew die ilberschiessenden Kontaktmengen ente
fernt sind, ergibt sich der sus Fig, 2 ersichtlichs Zustand,

Dic von unten her c¢ingebrachte Paraffinmasse wird
nanmehr mit Hilfe von durchgeleitetem Dampf oder Heisawaeser'
geschmolzen und durch den Rohrstutzen 9 abgezogen. Hierbei
sinkt die Kentaktmesse in stimtlichen Rohren auf das untere Sieb-
blach 5 herunter. Im oberen Teil der Koatakirohre stellt sich
sodann das angestrebte, im vorgeschrisbenen Ausmass wnterhald
des oberen kobrvodene ldsgendc Kontakiniveau a-b ein.

Anstelle von fliissigem Paraffin, des man von unten
her in den Appsrat eindrilckt und durch Kihlwirkung zvr Erstar-
rung bringt, kann men auch vorgefurmte zylinderformige Paraf-
finkdrper 15 ( Paraffinkerzen) verwenden {vgl. Fig. 5), mit
denen, wie aus Fig. 4 ersichtlich, jedes Rohr besetzt wird.,

Der Durchmesser dieser Kerzen ist so klein zu wihlen, daB sie
leicht und ohne Klemmung in die Rohre passe¢n. Nachdem alle Roh-
re mit disesap Paraffinkerzen besteckt sind, wird die Kontakte

- masee bis zur Rohroberkante cvingestrichen. Bringt man darauf
die Paraffinmasse durch ein Heizmedium zum Schmelzen, g0 sinkt
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die Kontaktmasse, gegecbenenfalls durch Klopfen unterstiitzt, ab
und ¢s ergibt sich der sus Fig. 3 ersichiliche endgilltige Fil~
lungszustand, '

Vei Verwendung vorgeformter Fiillmassen hat man die
Moglichkeit, die Kontukifillhohs durch verschieden lange Pe-
raffinformlinge auch zonenformig unterschiedlich zu gestalten,
inder z.B, die in der Mitte des Apparates 1iegenden Rohrgrup-
pen weniger gefillt werden ols die in der Ndhe des Aussenman-
t¢ls liegenden Rohre,

Bei der puefiihruny der katalytischen Kohlenoxydhy-
drierung ist als unterss Fillmedium Paraffin oder ein #hnliohes
hochschmolzendes Kohlenwasserstoffgemisch em vorteilhaftesten.
Als syntheseeigenecs lMaterial kenn es durch zuriickbleibende Reste
keine Kontaktschidigungen oder anderc Schwierigkeiten ﬁervor-
rufen. Anstelle von Paraffin konnen zber such sndere schmelz-
berc Messen, wie z.Bs Asphalt, Kolophonium, Parzffinwasser-
emulsionen, Naphthalin, leichtschmelzende Legierungen oder
Salzmassen Anwendung finden. '

Statt mit schmelzbaren Stoffen kenn men ~uch mit speé-
zifisch scaweren Flissigkeiten arbeiten, welche den Kontalt
nicht benetzen und ein so hohes spez. Guwicht aufwelsen, doss
die Kontuktmasse darsuf zu schwimmen vermag. Besonders geeige -
nst ist in dicser Hinsiqhtbeispielswaiee Quecksilber, des man
in der erforderlichen Menge von unten her in den Kontektappa-
rat eintreten l#sst. An seiner Stelle konnen bei spez., leichten
Kontakten such andere schwere Flilssigkeiten, wie z.B. Tetra-
chlordthen oder konzontrierte Salzldsungen Verwendung finden,

Paterntansoriiche.

1.) Verfahrer zur Kontakteinfiillung in Synthesetfen
bei denen der Kontekt in senkrecht stehenden vom Rithlmittel ume-
£lossenen kohren oder shnlich ausgcbildeten Riumen ruht, 4 a-
durch gekennzeichnet, doss man in die senke
rechten Kontektriiume zundchst bis zu einer bastimmten Hohe ein
schmelgbercs Medium oder eine den Kontekt nieht benetzbare Flis-
sigkeit c¢inbringt, auf der das Kentaktmeterial zu schwimmen ver-
mug und den Kontakt anschlieseend in der iiblichen Weise bis zur
Rohroberkante einfiillt, worauf man durch Ausschmelzen der am
Boden der Kontak T gr%%%%éﬁyﬁasaen oder durch Ableitung der
in den untéren Teil des Kontaktreumes eingelasseﬁen schweren
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Flissigkeiten die Kontaktstiulen bis zum Boden des Kontalt~
apparates absenkt.

2.) husfiihrung des Verfahrens nach Anspruch 1, d a ~
durch gekennsg eichnet, dass vor der Kontzkt-
einfiillung geformte Zylinder aus leichtschmelzbaren Stoffen
bis zu ciner bestirmten Hbhe In dic Kontzktrohre odar anders-
artig geformten Kontaktriume eingebracht werden,

3.) Ausfiihrung es Verfahrens rach Anspruch 1 und 2,
dadurch gekennzei chnet, dass als Vorfiill-
stoffe schwerschmelzende Kohlenwasserstoffgemische, insbesonde~
re Paraffin verwendet werden, dic¢ man in geschmolzenem Zustande
von unten her in den Kontaktappsrat eintreten lasst, um sie
durch ein im Xihimedium zirkulierendes Kithlmedium vor der Kon-
takteinfiillung £anz oder teilweise zur Erstarrung und nach

beendeter Kontskteinfiillung durch oin Heizmedium zum Schmel-
zZen zu bringen.

RUHKCHEMIE ARTIEKGESELLSCHAFT
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