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Versuchsvorrichtung zur Durchfithrung chemischer Umsetzungen,
‘ insbesondere von Uberdruckreaktionen

Die Erfindung betrifft ecine neuartige Versuchseinrichtung
zur Durchfithrung chemischer Umsetzungen, bei denen Gase und/odcr
Flissigkeiten miteinander in Reaktion treten sollen. Besonders
gecignet ist die erfindungsgemésse Einrichtung zur Durchfithrung
von Hochdruckversuchen, wie gie beispicleweise bei Hydrierungen
oder Wassergas~nnlagerungen erforderlich sind.

Das zur Anwendung kommende Reaktionsgefiss hat zylindrische
Form und wird mit Hilfe eincs Tricbwerkes in einer angepassten
Bohrung eines Metallblocks hin und her bewegt, Dieser Metall-
block wird in an sich bekannter Weise, beispieleweise mit Hilfe
einey Gasheizung oder durch elektrische Heizwiderstinde auf die
zur Umsetzung erforderliche Temperatur einreguliert. Die Tem~
peraturﬁberwachung erfolgt mit Hilfe Jeeigneter Thermometer,

zweckméssig unter Verwendung automatischer Steuer- und Schelt-
vorrichtungen.,

Die Bohrung, in der sich innerhalb deg Metallblockes das
zylinderformige Reaktionsgefdss hin und her bewegt, stecht mit
“einer parallel verlaufenden zweiten Metallblock-Léngsbohrung in
Verbindung. 4uf diese Weige wird verhindert, dass bei der Hin-
und Herbewegung des Reaktionsgefdsses kalte Luft angesaugt oder

warme Luft ausgestossen wird.

Der mit den erwihnten Bohrungen versehene Metallblock wird
auch bei Vereuchs-Unterbreohungen auf einer gleichbleibenden Tem-
peratur gehalten, damit Zeitverluste durch Anheizen fortfallen,
Man kann auch mehrere durchbohrte Mctallblseke unmittelbar ne-
beneinanderliegend anordncn, die auf verschieden hohe Temperaturen
gehalten werden., Auf diesc Weise kann dag Reaktionsgefiss kurz-
zcitig auf eine andere Temperatur gebracht werden.

Das Reaktionsgefiss lasst sich aber aubh in Wagsser abschrek~
ken, um beispielsweise aus entstandenen leichtsiedenden Reak-
tionsprodukten gasformige Bestandteile gbzublasen. Durch Wiedor-
einbringen in den temperierten Metallblock kann das Reaktionsge-
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fdss ohne grosscrun Zeitverlust wieder auf die vorher vorhande-
ne Temperatur eingeregelt werden.,

Das Reaktionsgefdss, z.B. ein zylinderférmigcr Hochdruck-
autoklav von etwa 30 cm Lénge und 3-5 cm Husscrem Durchmesser,
wird mit dem iiblichen Hochdruck-abschlussventil verschen. Von
dicsem Ventil flihrt ein. enges Kapillarrohr, z.d. aus Kupfer,
zu einem feststehenden Manometer und zu einem Fiillventil. Zwecks
Ausfiihrung der hin- und hergehenden Bewegung ist das crwihnte
Kapillarrohr schleifenfdérmig gebogen, demit dic periodischen
Ortsverdnderungen des Autoklaven ohne thberbeanspruchung der
elastischen Kapillarc ausgefilhrt werden konnen.

Das zur hin- und hergehenden Bewcgung dos Reaktionsgefdsses
dienende Triebwerk wird zweckmissig untcrhalb der warmegebenden
NFetallblocke angebracht, die ihr.rseits vornehmlich in schréger
Lege zur Anwendung kommen, damit der Inhalt des sutoklaven sich
am Boden dessclben sammelt.‘

kuf der beilicgenden Zeichnung ist cin Ausfithrungsbeispiel
der erfindungsgemédssen Versuchseinrichtung dargestcllt,

Fig. 1 zeigt cinen Vertikalschnitt und
Fig. 2 eine Aufsicht des Erfindungsgegenstandes.

auf einen beispielsweisc aus Profileisen zusammengestellten
Untcrbau 1 ist ein Kasten 2 aufgusetzt, der durch verséhieden
hohe Unterlagen 3 und 4 eine schrig nach hinten verlaufende
Ldge erhdlt. Innerhalb des Kestuns 2 eind ein oder mehrere MNe-
tallblocke 5 nebeneinandcr angeordnet. Der Zwischenraum 6 der
zwischen den Ausscnwandungen des Kastens 2 und dem Metallblock §
verbleibt wird in geeigneter Weise mit Isoliermatcerial, z.B.
mit Asbestwolle, ausgefiillt.

ber Metallblock 5, von dem mehrere in gleicher Form senkrecht
zur Zelchenebene hintereinander licgen konnen, trigt zwei Boh-
rungen 7 und 8, wclche vorn und hinten durch Querliicken 9 und 10
miteinander in Verbindung stehen. Ausserdem ist noch eine Boh-
rung 11 vorhanden, in welche das Endstiick eines Thermometers 12
¢ingelegt ist, das seincrseits U-formig gebogen und bie auf die
Oberseite des Gehduses 2 hinausgezogen ist, wo men die Temperaturen
ohne Miihe ablesen kann.,
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Die Metallblocke 5 kénnen in beliebiger Weise, z,B. durch
Gasbrenner gehcizt werden, welche sich in zusétzlichen Bohrun-
gen befinden. Men kann sber auch elektrische Heizvorrichtungen
verwenden, die unter Zwischenschaltung von Isolierstoffen un-
mittclbar auf den Metallblock gewlckelt werden., Besondcrs zweck-
méssig ist hierbei eine 4dnordnung nach dem Gebrauchsmuster
1424 151,

Der Hochdruckautoklav 13  %rips cin Verbindungsroh%}
das mit Hilfc beweglicher Stangen 15,16 und 17 von der Exzenter-
schcibe 18 in hin- und hergechunde Bewegung versetzt wird. Die
Exzenturschiibe 18 wird durch eincn rlektromotor 19 angetricben,
der auf einer bu.weglichen Grundplatte 206 befestigt und mit seinex
hntriebsscheibe 21 unmittelbar suf die Lauffliache der Exzenter-
scheibe 18 gelegt werden kenn,

Das NManometer 22 und das Abschlussventil 23 sind an der lin-
ken Seite des Gestells 1 angebracht. Durch cine bicgsame Kupfer-
l.itung 24 ( vgl. 4bb. 2) die ihrerscits zu eincr grosscn Schleie-
fe 25 gebogen ist, steht das Manometer 22 und die Fiillstelle 23
mit der Autoklaven-Eintrittsstelle 26 in Verbindung.

Bei dem in Abb, 2 gezeigten husfilhrungsbeispicl licgen zwei
Ofendffnungen 27 und 28 nebeneinander. Der Autoklav befindet
sich in der Offnung 27. Durch tinfaches Herausnehmen und Herum-
gehwenken kann cr auch in die Offnung 28 eingefiihrt werden, ohne
dass bei der getroffencn Anordnung Rohrverbindungen zu lssen
oder Vontilumschaltungen vorzunehmen gind.

Durch dic Anordnung der Antricbsvorrichtung 18 - 20 wnter-
halb des hutoklavienheizofeng ergibt sichpeine besondecre Betricbhs-
Sicherheit der Versuchscinriehtung. Dic Verbindung des autokla-
ven 13 mit dem Kapillarrohr 24 erfolgt durch das bercits crwihne
te Zwischenstiick 14, das auf den Autoklaven aufgcschraubt ist
und an scinem anderen Ende durch Uoerwurfmuttern die Verbindung
it dem Kapillorrohr herstellt. Gleichzeitig iet an dieser Stel-

le der sdhwenkbare Mitnehmer 29 an die Exzentcrstange 15 ange-
bracht,
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Patentanspriiche

1.) Versuchsvorrichtung zur Durchfithrung chemischer Umsetzun-
gen, insbesondere von Uberdruckreaktionen mit Flissigkeiten und
Gesen, bei vrhohten Temperaturen, d ad ur ¢ h gekenn -
zelchnet , dess ein zylindrisches Reaktionsgefdss (13)
in der gegen dic Horizontale zweckmissig schrig geneigten zy-
lindrischen Bohrung (7) eincs warmeresulierenden Metellblockes (5)
hin- und herbewegt wird, wobei sich parallel zu der Bohrung (7)
in der sich das Reaktionsgefiss bewegt, eine zweite Bohrung (8)
befindet, welche vorn (9) und hinten (10) mit der Bohrung (7)

in Verbindung steht, in der sich das Reaktionsgefidss (13) hin
und her bewegt.

2.) susfilhrung der Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet y dass zwei oder mehrere Metall-
blocke (5), nebeneinanderli.gend angeordnet und auf verschicden
hohe Temperaturen eingeregelt werden.

3.) Vorrichtung nach Anspruch 1 und 2, dadurch ge -
kennzeichnet , dess das hin- und herbewegte Druclk-
gefédss mit Hilfe eines elastischen Verbindungsrohres (24) mit
‘einem festetehenden Manometer (22) und oder einer festastehenden
Ventileinrichtung (23) verbunden ist.

4.) Vorrichtung nach anspruch 1 - 3, d adur c h g e -
kennzeichnet , dass die hin- und hergehende Bewegung
des Druckgefdsses mit Hilfe eines Exzenter-Triebwerkes crzeougt
wird, das sich unterhalb der Heizvorrichtung befindet und mit
einer leicht losbaren Kuppelung mit dem zu bewegenden Druckge-
fdss (13) verbunden ist.
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