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(57) Sammendrag

Nazrvarende oppfinnelse vedrgrer en blan-
de- og dispergerings—anordning for tilfgr-—
ing av gass, og som er montert pa& en bunn-
- plate (4) i en "fluid-bed"-reaktor. Anord- : .. -
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slitasje-resistent keramisk materiale s&- \'

- som silisiumkarbid, et komposittmateriale ///§
av silisiumkarbid og silisium samt sili-
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siumnitrid, slik at reaktoren kan kjgres
kontinuerlig i en lengre tidspericde uten
problemer med slitasje, som skulle kreve
utbytte av bunnplaten, slik at det oppnds
gkt produktivitet og reduserte produk-
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Nzrvazrende oppfinnelse vedrgrer en anordning for blanding og
dispergering av gasser 1 en fluidbedreaktor. Oppfinnelsen
Qedr@rer mer spesielt en anordning for & blande og dispergere
gass og et fast materiale, f.eks. fast katalysator, under
fluidisering i en fluidbedreaktor, som har en meget god
varmeresistens, slitasjeresistens og korrosjonsresistens, og
som er holdbar ved kontinuerlig kjering av reaktoren over en

lengre tidsperiode.

Som kjent oppviser en fluidbedreaktor, som anvendes i
kjemiske anlegg, en bunnplate, som utgjgres av en plate av
porgst materiale eller en perforert plate gjennom hvilken den
tilfgrte gass strgmmer oppad, og hvorved nevnte gass blases
inn 1 reaktoren for saledes & sikre jevn fluidisering av
pulverformet eller partikkelformet faststoff, som f.eks. en
katalysator eller lignende, savel som blanding av gassformige
tilfgrte komponenter samt for & skape kontakt mellom gass og

fast katalysator.

Et problem i forbindelse med en fluidbedreaktor, som har en
slik porgs eller perforert bunnplate, er at bunnplaten pa
grunn av sterk slitasje hurtig vil bli e¢delagt, og da pa
grunn av at den tilfgrte gass strogmmer gjennom porene eller
hullene med meget hgy hastighet, og pa grunn av at de faste
partiklene under fluidiseringen stadig steter pa bunnplatens
gvre flate. Xar oppbygningen av den porgse eller perforerte
bunnplaten eller nzrliggende tilbeheor modifiseres for a lette
blandingen av gasser, f.eks. ved & anordne gassfedings-dyser,
er det ikke sjelden problemer med slitasje og Kkorrosjon i
disse tilhegrende deler, og da problemer som kan vare mer
alvorlige enn de man har med bunnplaten. Hovedformalet med
nzrvarende oppfinnelse er a fremskaffe en bunnplate samt en
anordning for tilfersel av gass, og som senere vanligvis
refereres til som en blande- og dispergeringsanordning, og
som har en meget god holdbarhet.
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Mange av de kjemiske reaksjonene som utfgres i fluidbed-
reaktorer forlgper eksotermt, slik at slitasjen av blande- og
dispergeringsanordningen av og til kan vazre ledsaget av hoy-
temperatur-korrosjon. I et slikt tilfelle kreves en dyr
ildfast og antikorrosiv legering som materiale i blande- og
dispergeringsanordningen, men det har enna ikke blitt funnet
en tilfredsstillende 1lgsning selv ved anvendelse av et sa
dyrt metallisk materiale eller 1legering sasom "Incolloy".
Det har saledes vart et sterkt gnske om a utvikle en blande-
og dispergerings-anordning som har hgy resistens mot slitasje

og korrosjon, og som har hey holdbarhet.

Nar bunnplaten er alvorlig utslitt pa grunn av slitasje kan
reaktoren ikke lenger kunne kjgres stabilt, og dette fgrer i
visse tilfeller til en farlig eksplosiv o@deleggelse av
reaktoren. P4 grunn av dette er det vanlig praksis 1
kjemiske anlegg at reaktorene eller deler av disse som blir
gjenstand for problemet med kraftig slitasje blir erstattet
med noe nytt etter en kort kjereperiode. En sikker og stabil
drift av en slik reaktor kan bare sikres ved gjentatte og
meget omhyggelige inspeksjoner og ved tidlig utbytting til
nye deler selv nar reaktorene eller deler er laget av en
meget dyr slitasje- og korrosjons-resistent legering. Slike
foranstaltninger er naturligvis ugnsket med hensyn til
anleggets produktivitet, og da selv om man ser bort fra de
direkte omkostningene for inspeksjon og erstatning av deler.
Ved for eksempel den sdkalte oksyklorerings-reaksjonen av en
hydrokarbon-forbindelse med en gassformet klor-kilde og 1luft
eller oksygen, og hvor kontakten skjer ved hjelp av en fast
katalysator sasom kobberklorid i en fluidbedreaktor, har en
lengre tids kontinuerlig kjering av reaktoren ikke vart mulig
pa grunn av holdbarhetsproblemet for blande- og disper-
gerings-anordningen selv ved anvendelse av et hgyklassig

materiale.

Det er saledes et viktig teknologisk problem innen kjemi-
teknikken & utvikle en holdbar blande- og dispergerings-
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anordning for tilfgrsel av gasser til en fluidbedreaktor, og

hvor det kan anvendes billig materiale.

Ifglge foreliggende oppfinnelse er det sialedes et formal a&
utvikle en blande- og dispergerings-anordning for tilfgrsel
av gasser til en fluidbedreaktor, og som er uten de ovenfor
nevnte problemer og ulemper som er kjent fra kjent teknikk,
og som vedrgrer resistens mot varme, slitasje og korrosjon,
slik at anordningen muliggjgr kontinuerlig drift av reaktoren

over lengre tid.

Dette oppnas 1 henhold til oppfinnelsen med en fluidbed-
reaktor forsynt med en bunnplate med et mangfold per-
foreringer hvor det pa hver av disse er anordnet en blande-
og dispergeringsanordning for tilfgrsel av gassformig fazde
til fluidbedreaktoren Lkjennetegnet ved at blande- og
dispergeringsanordningen 1 det minste delvis er fremstilt av
et keramisk materiale bestaende av et komposittmateriale av
silisiumkarbid, silisium og silisiumnitrid. Blande- og
dispergeringsanordningen er fortrinnsvis fastklebet til
perforeringen 1 bunnplaten ved hjelp av et sjikt av et
uorganisk bindemiddel. Blande- og dispérgeringsanordningen
bestar av en féring som er innfgrt i perforeringen og et
rgrformet legeme trenger i hovedsak gjennom hullet i fdringen
konsentrisk. Det rerformede 1legemet er anordnet ialt

vesentlig konsentrisk over boringen til féringen.

Tegningsfigurene viser hver et deltverrsnittsbilde av en
blande- og dispergeringsanordning ifglge nzrvazrende opp-
finnelse.

Som beskrevet ovenfor er det hovedsakelige karakteristiske
trekk if@ige oppfinnelsen at blande- og dispergerings-
anordningen er helt eller delvis 1laget av et Kkeramisk
materiale. Selv om det keramiske materialet som anvendes 1
blande- og dispergerings-anordningen ifglge nazrvarende opp-
finnelse ikke skal vzre spesielt begrensende, si& foretrekkes,
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og da under forutsetning av at materialet er meget resistent
overfor varme, slitasje og korrosjon, materialet utvalgt fra
gruppen som bestar av silisiumkarbid, sammensetning av
silisiumkarbid og silisium og silisiumnitrid, hvorved
materialet av silisiumkarbid og silisium er spesielt fore-
trukket med hensyn til at dette materialet i forhold til
andre materialer har en hgyere slitasjeresistens, og at
vanskelighetene ved fabrikasjon. av deler med relativt

komplisert form er mindre.

Hvis man tar et komposittmateriale bestdende av silisium-
karbid og silisium som et eksempel pa keramisk materiale, er
det kjent at dette materialet er gjenstand for korrosjon i en
atmosfzre som inneholder klorgass, som f.eks. ved klorering
av hydrokarbonforbindelser ved hgyere temperatur, eller nar
nevnte materiale kommer i kontakt med tjzre/asfalt ved hoy
temperatur og uten nzrvar av klor i atmosfzren. Det har der-
for vart en vanlig akseptert oppfatning at dette materialet
er helt ubrukbart som materiale i deler 1 en kjemisk reaktor
som kjores ved en hegyere temperatur. Ifglge oppfinnelsen er
det overraskende funnet at et komposittmateriale av silisium-
karbid og silisium, som en type blant keramiske materialer,
er meget resistent overfor slitasje, og at graden av
korrosjon betydelig minskes nar deler, som er 1laget av
nevnte komposittmateriale, anvendes i en reaktor hvor fede-
blandinger av klorgass og 1luft bringes til kontakt med en
pulverformet fast katalysator sasom kobberklorid i fluidisert
tilstand, og at anordningens holdbarhet betydelig forlenges
sammenlignet med en anordning som er laget av en konven-
sjonell varmeresistent legering.

Keramiske materialer er i seg selv meget resistente mot varme
og slitasjé, men er vanligvis beheftet med ulemper ved at en
gjenstand, som er laget av keramisk materiale, har en darlig
slagseighet, og ved at gjenstander med komplisert formgivning
bare kan lages av et keramisk materiale under store vanske-

ligheter. I en fluidbedreaktor ma bunnplaten kunne motsta
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den tunge vekten av den faste katalysatoren som plutselig
avsetter seg pa denne nar fluidiseringsprosessen avbrytes,
eller motsta gkte pakjenninger som er forarsaket av fremmed-
legemer eller av vibrasjoner av fode-munnstykkene.

For & unngd brekkasje av deler som er laget av keramikk, og
som forarsakes av stgt, og som fgrer "til en katastrofal
gdeleggelse av hele anordningen, har det blitt foreslatt at
hoveddelen av anordningen lages av et metallisk materiale og
et legeme av keramisk materiale som bindes til det metalliske
materialet. Delen av metallisk materiale og delen av
keramisk materiale bindes sammen vanligvis ved anvendelse av
et bindemiddel, for siledes a muliggjere anvendelsen av et
keramisk legeme som har en sa enkel utforming som mulig.
Bindemiddelet som herved anvendes bgr vare inert overfor det
milje i hvilket anordningen installeres. Ved oksyklorering-
reaksjon ma f.eks. bindemiddelet vzre inert overfor hydrogen-
klorid, etylen, luft eller oksygen, 1,2-dikloretan, vanndamp
og kobberkloridkatalysator ved reaksjonstemperaturen, slik at
bindemiddelet blir begrenset til uorganiske sammensetninger
sasom silika-alumina-baserte bindemidler som i hovedsak ikke

inneholder noe organisk materiale.

Ved sammenklebing av en Keramisk del med en metallisk del ma
man ta hensyn til de forskjellige materialenes ulike varme-
utvidelses-koeffisienter. For eksempel vil silisiumkarbid og
karbonstdl ha en varmeutvidelses-koeffisient pa ca. 4 til 11.
Sdledes vil et legeme som er oppbygd ved sammenklebing av en
keramisk del og en metallisk del over en stgrre klebeflate
kunne bli gjenstand for avskalling ved temperaturendringer.
Det vil saledes vazre en bedre formgivning &4 sammenbinde den
keramiske delen med den metalliske delen over et begrenset
areal, og saledes 1la gvrige flater vare fri for klebende
sammenbinding. og dermed unnga spenninger forarsaket av varme-
utvidelse. En slik formgivning vil imidlertid ikke vzre
problemfri, da det dannes et mellomrom mellom de ikke-sammen-
klebede flater.
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Det ber tas med 1 beregningen at en blande- og dispergerings-
anordning av og til blir gjenstand for vibrasjoner pa grunn
av at anordningen tjener som gjennomstreomningspassasje for
gass eller pulver som strgmmer med hgy hastighet. Nar en
keramisk del oppviser en fri del som ikke er sammenklebet med
den metalliske delen, sa kan det hende at delene skiller seg
fra hverandre under vibrasjon og hvorved ©bindesjiktet
pdelegges. Dette problem kan vanligvis lgses ved & legge inn
et dempende materiale mellom den Kkeramiske delen og den
metalliske delen. Kravene til det dempende materialet er de
samme som de som gjelder for bindemiddelet. For eksempel
omfatter brukbare dempende materialer ved en oksyklorerings-
reaksjon av etylen fiberformet, pulverformet eller matte-
lignende silika-alumina-materialer og gummielastiske fluor-
karbon-harpikser.

I det fglgende vil Dblande- og dispergerings-anordninger
ifglge nzrvzrende oppfinnelse beskrives mer i detalj ved
hjelp av eksempler av utfegrelsesformer og under henvisning

til tegningsfigurer.

Eksempel 1

Figur 1 viser en utfgrelsesform av blande- og dispergerings-

~anordningen ifglge nzrvarende oppfinnelse, og som er montert

pa bunnplaten til en fluidbedreaktor i form av et deltverr-
snittsbilde. Den metalliske bunnplaten 4, som bazres oppe av
veggen 6 til reaktoren, hvor et pulvermateriale 7 befinner
seg under fluidisering, har et flertall perforeringer i
hvilke det er anordnet en flensfdoring 3, som er laget av
sintret keramisk materiale, og som har en ytterdiameter pa

70 mm og en hegyde pa 40 mm, og som er festet ved hjelp av et
mellomliggende uorganisk bindemiddelsjikt 5. Borehullet til
féringen 3 gjennomskytes koaksialt av et keramisk rerformet
legeme 1, som har en ytterdiameter som er vesentlig mindre

enn innerdiameteren til foringen 3. Det keramiske rgrformede
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legemet 1 er forsterket med et metallisk fdringsrer 2, og er
lukket i den gvre enden. Perforeringenes 8 sideveis &pning 1
veggen til rogrlegemet 1 tjener som passasje for en av de inn-
matede gasser. Konsentrisiteten til féringen 3 og rerlegemet
1, hvilke sammen danner blande- og dispergerings-anordningen
ifelge nerverende oppfinnelse, sikres ved hjelp av egnede
anordninger som ikke er vist pa figuren. Luftspalten mellom
féringen 3 og rerlegemet 1 fremskaffer en passasje for inn-
mating av den gvre gass. De tilfgrte gasser kommer inn
oventil 1 reaktoren gjennom respektive passasjer, og blir
jevnt Dblandet sammen samt dispergert i rommet inne 1
reaktoren over den perforerte platen 4, hvor de deltar i den
katalytiske reaksjonen 1 Lkontakt med partiklene 7 som

utgjeres av fluidisert pulverformet katalysator.

Som eksempel ble det foretatt to etter hverandre fglgende
kontinuerlige driftsforsek, som hvert varte 8000 timer, og
hvor temperaturen var 230 til 250°C, og hvorved det ble
foretatt en oksyklorerings-reaksjon av etylen ved anvendelse
av kobberklorid-katalysator, som bzres oppe pa et alumina-
underlag, ved a tilfere etylen, hydrogenklorid og oksygen
eller 1luft til en fluidbedreaktor, som er utstyrt med en
bunnplate som har keramiske blande- og dispergerings-
anordninger som beskrevet ovenfor. Blande- og dispergerings-
anordningene er 1laget av silisiumkarbid, et Lkompositt-
materiale av silisiumkarbid og silisium eller silisiumnatrid.
Trykket 1 reaktoren ble holdt ved 2,0 kg/csz, og den
maksimale stremningshastigheten for innmatet gass som
passerte gjennom bunnplaten 4 var 60 meter per sekund.
Antallet blande- og dispergeringsanordninger, som  var
anordnet 1 bunnplaten, var 25.

Etter 16000 timers kjegring, slik som beskrevet ovenfor, ble
bunnplaten 4 demontert fra reaktoren, og blande- og disper-
gerings-anordningene ble inspektert med hensyn til forand-
ringer som var forarsaket av slitasje eller korrosjon. Det
ble funnet at reduksjonen i veggtykkelsen til de keramiske



i
V1

174331

8

foringene var ca. 0,05 mm nar det gjaldt silisiumkarbid-
foéringene, mens reduksjonen var meget mindre i féringene som
var tilvirket av et komposittmateriale bestaende av silisium-
karbid og silisium eller silisiumnnitrid. Overflaten til

°

foringene ble funnet 2 oppvise litt redusert glatthet.

For & sammenligne ble prgvedrift, som nevnt ovenfor,
foretatt, men da bortsett fra de Kkeramiske blande- og
dispergerings-anordningene som ble erstattet med et nytt sett
blarde- og dispergerings-anordninger som var tilvirket av
"Incolloy 800"-legering. Etter 16000 timers drift ble
anordningene funnet & ha en boringsdiameter som var gkt 1

gjennomsnitt med 12,4%.

Selv om ovenstiaende beskrivelse omhandler en anordning som
bestar av en keramisk féring og et regrformet legeme som
gjennomskyter nevnte foring, er narvarende oppfinnelse ikke
begrenset til det nevnte, men omfatter en variasjon av ulike
modifikasjoner som tjener til blanding av tilfgrte gass-
stremmer. S3dledes vedrgrer oppfinnelsen for eksempel en
anordning med et munnstykke med en sammensnegrt apning for &
bevirke blanding av gass som ejiseres gjennom munnstykket,
videre en anordning som forarsaker en plutselig avbgyning av
en gassblandings-strem med hgy hastighet, samt en anordning
hvor to gasstrgmmer motes i motstrem etc., og da under for-
utsetning av at anordningens Lkonstruksjon ikke er for

komplisert.

Eksempel 2

Tegningsfigur 2 viser en annen utfgrelsesform av oppfinnelsen
i deltverrsnitt. Ifelge denne utferelsesform er féringen 3,
som er tilvirket av et komposittmateriale av silisiumkarbid
og silisium, ikke gjennomtrengt av et regrformet legeme 1, som
ogsd er tilvirket av et komposittmateriale av silisiumkarbid
og silisium samt forsterket med et metallisk fdringsrer 2,
men det regrformede legemet 1 er anordnet konsentrisk over

foringen 3 i en vertikal posisjon med nedadrettet apning.
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Hver av de 25 foOringene som er montert pa den perforerte
bunnplaten 4 til reaktoren hadde en ytterdiameter pa 70 mm og
en hpgyde pa 40 mm. Boringen i féringen 3 er sammensngrt i
den nedre delen, og en av de tilfgrte gasstrgmmene blir
tilfert oventil gjennom denne innsnegrte apning i foringen 3
ved en heyere hastighet, mens den andre tilferte gasstrgmmen
blases ut av det nedadrettede regrlegemet 1, slik at det
bevirkes en hurtig og fullstendig blanding av gasstregmmene

inne i boringen til foringen 3.

Den ovenfor beskrevne blande- og dispergerings-anordningen
ble undersgkt ved forsgksdrift under de samme betingelsene
som er beskrevet 1 eksempel 1. Etter 8000 timers kontinuer-
lig drift av fluidbedreaktoren ble det funnet ved inspeksjon
at reduksjonen i veggtykkelse hos fdringene 3 og rgrlegemene
1 var 0,05 mm eller mindre.

For & sammenligne ble de samme anordninger som beskrevet
ovenfor tilvirket av "Incolloy 825"-legering, og testet pa
samme mate som beskrevet ovenfor. Resultatene av preove-
driften var at veggtykkelsen til fdéringene 3 var redusert
med 2,15 mm 1 gjennomsnitt, og at veggtykkelsen til rer-
legemene 1 var redusert med i gjennomsnitt 2,86 mm.

Fluidbedreaktorene som var utstyrt med en perforert bunn-
plate, og som var utstyrt med de keramiske blande- og
dispergerings-anordningene ifeolge oppfinnelsen, kan anvendes
for ulike kjemiske reaksjoner, hvor fluidbedteknikk anvendes,
og da foruten de ovenfor beskrevne oksyklorerings-reaksjoner
for syntese av klorerte produkter, ogsa for eksempel ved
syntese av akrylonitril ved ammoksydasjon av propylen,
syntese av ftalsyreanhydrid av 1,2-xylen eller benzen,
katalytisk krakking av hydrokarboner etc., hvorved det
vanligvis benyttes en fluidbedreaktor.
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Patentkray

1.

Fluidbedreaktor forsynt med en bunnplate (4) med et mangfold
perforeringer hvor det pa hver av disse er anordnet en
blande- og dispergeringsanordning for tilfgrsel av gassformig
fgde til fluidbedreaktoren, karakterisert
v e d at blande- og dispergeringsanordningen, i det minste
delvis, er fremstilt av et keramisk materiale bestaende av
et komposittmateriale av silisiumkarbid, silisium og

silisiumnitrid.

2.
Fluidbedreaktor ifglge krav 1, karakterisert
v e d at blande- og dispergeringsanordningen er fastklebet

til perforeringen i1 bunnplaten (4) ved hjelp av et sjikt (5)
av et uorganisk bindemiddel.

3.
Fluidbedreaktor ifglge krav 1, karakterisert
ved at blande- og dispergeringsanordningen bestar av en

foring (3) som er innfegrt i perforeringen og et rerformet
legeme (1) trenger i hovedsak gjennom hullet i féringen (3)

konsentrisk.

4.

Fluidbedreaktor ifglge Lkrav 1, karakterisert
v e d at det rgrformede legemet (1) er anordnet i alt

vesentlig konsentrisk over boringen til foéringen (3).
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