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Cn sait gque pour Phydrogénalion de Poxyde de
carbone sur eatalyseurs préeipités, en parficulier
sur catalyseurs au fer, au cobalt et au nickel, on
emploie généralement des masses de contact d'une
grosseur de grain comprise entre 3 et 4 mam. On
obtient cette grosseur de grain par exemple en
formant la masse du catalyseur, préparé par pré-
cipitalion de la fagon counue, 3 [I'étal encore
humide on éventusllement aprés séchage 3 tme te-
neur en eau délerminée, dans un apparcil appro-
prié, par exemple une presse a filer ou i extrusion.
Les petits graing produils au cours de cetts mise
en forme, ainsi gqw'au cours du hroyage en petits
morceaux et du séchage final, sont &liminés en
tamisant la masse formée sur un tamis d'wne
Bnesse délerminée, par exemple d'wne largeur de
muille de 1 mm, c’est-d-dire gqu'avant la réduction
on sépare lz poussitre et les fines par tamisage.

On sait gue la réduction ultérieure du catalyseur
donne liew 4 une nouvelle formativn de poussicre
et de pelits grains, provoquée par la diminution de
volume g produisant au eours de la réduction, si
bien gn’aprés réduction on a nne proportion plis
oll. moins importante de grafns dont ley dimensions
sont glorg inférieures aux limites minima obtenues
primilivement,par tamisage. De plus, en particulier
pour les catalyseurs précipités et prebablement en
raison du carsctére exothermique de la réduction,
le grain peut écluter, ce gui provegue la formation
d'une quantité supplémentaire de poussitre et de
petits moresanx. On sait enfin que la résistance
mécaniqe d'un grain réduit est fréquemmsnt plus
faible que celle d'un grain non réduit. Il v 2 la
une autre possibilité de formation de poussidre et
de petits éciats du feit des manipulations inévi-
tables du grain réduit telles que déchurgement et
transvasement en caisses, passage de dispositifs de
déchargement, transports.

Comme conséqueace de cos trois exemples de
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possibilité de formation de poussidre et d’éclats au
cours de la réduction de catalyseurs préeipités, on
observe une perte de charge plus importante apréa
Tintroduction du catalyseurr réduit dans lee fours
de synthése. Tandis que cetts perts de charge ne
constitue, spécialement powr Ihydrogésation de
loxyde de carbone & Pnide de catalyseurs fixes dans
les anciens fours de synthese d'ume hautenr d’en-
vivon 1 & 4 métres, qu'un phénoméne industrielle-
ment indésirable, il s'est révélé qu'avec les formrs
modernes plus Elevés, par exemple avec des fomrs
de 10 & 15 métres de hacet environ, elle condui-
sait 4 de txds grandes complications. Eun outre,
dans une synthése avec une charge gazeuse plus
grande du catalyseur pour FPhydrogémation de
logyde de carbone, la vitesse gozeuse linfaire est
alors un grand nombre de fois plus Elevée que la
vitesse employée précédemment dans la synthise
i léchelle indusiriefle avec des catalyseurs au co-
balt fixes, L'enscmble de ces deux facteurs peut
provoquer selon l’espéce et la qualité du catalyseur,
des pertes de charge ds par exemple 5 atmosphd-
res et davantape, atteignant ainsi des valeurs & pen
prés inadmiesibles dans Pindustrie.

Il a déja é1é pruposé d’intercaler, dans TMinsial-
lation de remplissage, une chambre de passage avec
tamis incling, de sorte que la poussiére farmée lors
de Voclivation est tamisée avaut Tentrée dJe la
masse de contsct dans les récipienfs 4 masse de
contact, et qu’elle est rassemblée dans une chambre
3 pouesidre. Toutefeis, dans ceite installation, la

seetion du raccord d’admission avant le tamis ask

plus grande que Porifice de sortle de la chambre
de tamisage.

On o constaté que, dans ces conditions, et mEme
d’ailleurs si lez deux orifices ont une section égale,
Pengemble de Dinstallation de tamisage se remplit
de masse de contant granulajre et quil en résulte
un tamisege relativement meuvais, et =ussi, par la
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pressiun dynamique et lo frottement des grains pro-
pulsés, nne nouvelle formaiion de poussiére.

" Qr lo demanderesse a trouvé que les pertes de
charge qui peuvent se produire dams les fours &
gynthése peuvend, de fagon simple, 8tre ramenées
3 mne ampleur tolérable si Pon procéde aw rem-

plissage des fours é&quipés dc lubes de syuthése
pour Phydrogénation catalytigue de l'oxyde de
carbope - en particulisr cenx d’'une hanteur sapé-
ricure & 4 m et de préférence comprise enire 10 et
20 m — avec une masse de contact granulaire, eo
particplisr une masse granulée au fer, au cobalt
on an nickel, de dimensions ¢’enviren 0,5 4 7 mm
et en particulier de 1 3 5 mm, 3 I'éiat non réduit,
ce qui se fait de fagon particnlidrement avaula-
geuse lorsgu’on utilise m dispositif de tamisage
dans lequel lz section du raccord d'admission est
3 peu prés égale 3 0,8-0,1 fois la section du ruccord
de remplissage aprés le temie, tandis que, pendant
le remplissage, on fait passer un faible courant de
gaz dans Pinstallation de remplissage. Cela assure,
dans tove les cas, un écoulemeni perfuit de la
masse de eatalyseur, et Iz poussifre existant dams
la messe, ainsi que les petits grains, sont éli-
minés avoe eertitude. On a reproduit sur la dessin
ci-joint quelques exemples de constructions appro-
prides. '

T.e gaz eue Pon fait passer dass le dispositif de
tamisage pendant Pitroduction du catalyseur sers,
do yréférence, un gaz inerte, par exemple I'anhy-
dride carbonigue ou I'szote. Le mieux est de faire
passer ce gaz em un couranl (ransversal oum &
contre-courant par rapport au mouvement de des-
sente du cotalysenr. On a ainsi une &limination
particulidrement elficace de la poussidra. 11 est hon

- que la vilesse linfaire du gaz au leu de contact
avec le catalyseur soit d'environ 1 4 100 cm par
secomde, et avantageusement de 10 & 50 cm pur
seconde environ. Au-dessous de eette limite, Ieffet

obteny est faible, et au-dessns il peut déja parfois.

sc produlre un entrainement du grain. de contant.
Les moyens mentionnfs jusqu’d présent peuvent
étre spécialement employés avec des cutalyscurs
sans support, principalement des catalyseurs au
. ler, au colislt et au nickel, mais également aver des
catelyseurs conmtensnt des proportions plus ou
moins importantes de substance-support comme le
kieselguhr, les terres activées, loxyde d'alumi-
mmon, etc,

Il ¢’est d'auire part montzé particulizrement
fzvorable, en combinaison avec ce procédé de rers-
pliseage, d'enlever Uexces de catalyseur se¢ trou-
vant 3 la partie supérienre des tubes, aprés rem-
plissage des fours, non par un moyen manuel, par
exernple par balayage, graftage ou raclage, mais a
PPaide d®un courant de gez inerte. On & recomnm
qu'une partie non néligeable de la perte de charge
devait &tre attribuge au fait qu'une manipulation
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sans précaution de l'excés de catalyseur situé 3 la
partie supérieure des tubes, et dont la présence es
difficile & éviter melgré un remplissage soigneus,
provoque une formation supplémentaive de pous-
sitrc conduisant & une perte de charge pouvant
atteindre plusieurs atmosphires aves un grain rela-
tivement pen Tésistent ayant tendance i se désa-
gréger facflement. En &liminant per un gaz inerte
les petits grains et surfout la poussiére éventuelle-
ment {ormée, on pent supprimer presque totale-
mept colie perte de charge:

Enfin, une sufre protection de grain du cata-
Iyseur est encore possible au cours du remplissage,
spécialement avec des compartiments de réaction
dlevée. On a trouvéd que Pon pouvait travailler de
facon particulitrement favorable si les tnbss de
synthise contenaient, pendemt Fintroduction dn
catalyseur réduit, un liquide, par exemplc des
hydrocarbures provenant de Ihydrogénation de
Poxyde de carbonc, dont le ménisque ne s'éléve pas
su eours du remplissage 4 plus de 10 cm, et mieux
& plus de 100 em de la partie supérieure des Eubee.
Magis on & reconnu que si 'on ne prenait pea I'une
des mesures indiqnées plus tard, et aurfout si Yon
ne prensit pas ensemble de ces mesures, ce mode
de remplissage en présence d'un liquide n’appor-
tait, dans les conditions les plus favorables, aucune
amélioration, et conduissit la plupart du lemps
i unc perle de charge encore accrue. L'explication
en est qu'en préscmee de quantités méme {afbles
da poussidre ou de pelits grains de dhmensions
inférienres 4 0,5 mm et principalement & 0,1 mm,
la grande différence des vitesses de sédimentations
provoque dans les couches supérieures mn entichis-
sement considérable en poussire, cc gui conduit
& mme perts de charge supplémentaire einsi gue le
monizent les mesures, :

Si maintenant Fon prend ces dispositions en les
combinant -enire clles, le catalyseur introduit ne
contient alors ni poussidre ni éclats. La vitesse de
sédimantation des particoles de calalyseur est alors
presmue absolumént uniforme. Un enrichissement
en ponssiere tel qu'il vient d'8tre décrit se tronve
totalement excln et avee lui la possibilité dune
perte de charge supplémentsire. Mals il sajoute
% cela Pavantage qu'en comparaison avec un mede
de remplissage sans liquide, la faible vitesee de
descente permet de n'esiger du grain réduit aucune
tenue mécanique, et Pon n'z ainsi, méme avee des
compartiments de réaction é&levés, sucmne forma-
tion supplémentaire de poussidre ni d'éclats par
les chocs sur les parois et sur le fond pandant le
remplissege. Aver des compartiments de véaction
non remplis de liquide, en particulier avee des
sompartiments &levés, par exemple d'une hauteur
de 10 & 15 m, les choes des graing sur le tamis du
réaeteur, ainsi que leurs chocs latéranx, pendant la
chute dens le tube, ne permettent pas d'éviter une
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formation pius ou moins importante de poussiére
et de petits clats,

11 est avantageux de veiller 4 ce gue le liquide
ne géleve pas dens le xfavieur & plus d'environ
1 m an-dessous de lz pariie supérieure des lubes.
. Le nivean du liquide s'élevant par lintroduction
du catalyseur, il est néeessaire d’évacner de temps
en temps par le bus une partie de ce liquide. Afin
d’éviter d'une fagon sfire un contaci du liguide
avec les éclats et la poussitre pouvant éventuelle-
ment se (rouver & la partie supérieure des tubes,
un débordement de ce liguide est 4 exclure de
fagon absolue. Le nivcau liguide peut s'élever au
maximum & enviren 10 em de la parlie sopéricare
des 1lubes.

RESUME

La présente invention concerne un procédé dv
remplissage de fours réactionnels munis de tubes
de synthése, en particulier de fours élevés d'une
hauteur supérienre 4 4 m, par exemple de 10 &
20 m, A I"aide de eatalyseurs précipités réduils, en
perticulier de catalyseurs au fer, au cobalt et an
nickel, d'une grosseur de grain de 0,5 & 7 mm,
et en particulier de 1 4 6 mm, pour hydrogéna-
tivu catalytique de Toxyde de carbone avec éli-
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mination immédiate de la poussitre du catelysenr
par un dispositif de tamisage, procédé caractérisé
par les points suivants pris isolément ou en com-
binajson :

1° On cmploic an dispositil de tamisage donl la
tubulure d’enirée avant le lamis posside une sec-
tion transversale comprise entre les 8/10 et le 1/10
de la section transversale de la tubuiure d’intro-
duction aprés le tainis;

2% On envoic dens le dispositii d'inlreduclion,
psndant le remplissage, un faible courant gazcux,
i une vitesse de 1 A 50, avantagensement de 5 3
25 em;

3» Le remplissage des fours terminé, on enléve
Texcés de catalyseur de lcur purlic supfricure &
Yaide d'un courant de gaz inerie;

4? Les tubes de synthése sont rempiis d'un
liquide, de préférence d’hydrocarbures provenant
de I'hydrogénation de Toxyde de carbone, doot le
ménisque ne s'éléve pas an cowrs du remplissage
& plos de 10 em et mienx & plus de 100 om de la
parlie supérieure des tubes,
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