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IV.) Reaktionsmechanismns, Folgerungen fiir die Praxis.

Wie in dem Bericht "Uiber den Mecasnismus der Oxydation cyclischer l
Verbindungen mit Salpetersinre zn Dicarbonsiuren (Adipinsidure, Bern-
steinmsiure) " ') n#her anusgefiihrt wurde, iet anzunehmen, 4daB der als
Bepanreaktion avfrretsnde Abbau der Kohlenstoffkette zu Oxamlsiure

ved Honlenasvre snalog dem vei dar Anoloxydation festgeatellten Reak-?

Fiones s tont L ol dde Rinwirvkung von salpetriger Sdure auf Carbo-
nylgrappen aeaibal o Yoo achenprodukte (2.B. Bernsteinsduredialde-
hyd) eingeieivet wiré, wobei Nitrolsduren entstehen, die unter Abga-
be von Ny wnd Ey0 zerfallen. Andarerseits wird die Oxydation des Te-
trahydrofurg@s zix Berns teinsiure aupscinlieB8lich durch das in der
Salpeterséuée Zeldste Hp04 bewirRt, das dabei in H»03% vezw. HO iiber- :
geht, uie ihrerseits durch die Salpetersiure, z2.B. nach der Glelchungi
2 HNO0% + N0 —3 3H02 + Hz0 , oder durch Luftsauersioff wieder L’f
rickoxydiert werdena

Aus diesen Erkenntnlssan lassen sich nicht nur Brkl&rungen fiir die
oben angefuhrten Erscheinungen sondern auch Richtlinien fir die be-
triebliche Durchfithrung und die weitere Ausgestaltung des Verfahrena
ableiten. So wurde bereits darauf hingewiesen, 2) daB Tur das
"Anwspri gen" dexr Oxydation die Anwesenheit von Stickoxyden in der
S8ure notwendlig 18t. Dariiber hinaus ist also eine moglichst hohe
Konze:btration aa EpOy in der Umsetzungsldsung anzustreben, was aunch
durch dic miedrige Oxydationstempeératur begilinstigt wird. Den hmge-
Kehrtow F.il wseigen die auf 8. 2 erwidihnten Betriebsversuche.

Hics wuslon aus do. 1 Usnug, Jle zur besseren Kithlung umgepumpt war-
de, .el Binuriti in den unter Unterdruck gehaltenen Gasraum des oxy-
dationsuvehdlters dic geldsten Stickoxyde weitgehend herausgesaugt, ‘
die Ausbeute an Bernsieinsiure sgsank daher auf die Hadlfte des soﬁst
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auskrystallisierende Bernasteinsiure abfiltriert wird. Damit werden
zwel Verbesdaerungen erreicht : ’

1.) Stdrungsfreie Abfiihrung der Reaktionswirme.

Die beim Zumischen des, Tetrahydrofurans auftretende Warmeitnung
(etwa die Halfte dgr gesamten Reaktlonswdrme, der Rest wird beil
der langsamen Rachrezktion entwickelt) wird einfach durch ent- f
spredhende Vorkiihilung der Kreislauflsung abgefangen, sodaB auch §
ohne zusdtzliche Kiihlung des OxydationsgefidBesy wobei leicht i
Verkrustungen a eten wirden, die Temperatur auf 20° gehalten

werden kann. : ,

2.) Ausschaltung der Zeitabhingigkeit.

Da stidndig nur das fertige Endproduki aus der Reaktionsfliiseig- jf
keit entfernt wird, ktnnen die noch in Lisung vorhandenen Zwi- i

:
i
i
i
;
.

schenprodukte in den Kreislauf zuriickkehren und dort zZuende rea- i
gieren, Man braucht also nicht mebhr die Nachoxydaticnszeit abzu- |
warten.

IT.) Apparative Entwicklung.

i

Zundches wurde eine Iaborapparatur zusammengestellt, die aus Je einexnf
Rihrikolben mit Uberlauf als Reaktionsgefd8 und als Abklihlgefds, zwéi}ﬁ
avsecaselnd eingeschalteten geschlossenen Giasfilternutschen und einej

Giaekolbenpumpe bestand. Wegen des schlechten Wdrmedurchgangs von ?
Glas war esﬂabe:.gchwierig,‘eine ausreichende Kihlwirkung zu erzle-
1en . Bb wurce dsher ein anderes Xihlverfahren, ndmlich Einleiten ve ¥l
flussigtexr 8tickoxyde,ausprobiert. Zu diesem Zwecke Wurgewdas Abgas kQ
durch Kiithlschlangen geleitet, die mit Kohlenasiureschnee in Aceion
auf - 15 bis - 20° gehalten wurden, und dile ablaufende dunkelgriine
Plussigkeit ein Gemisch von N204 und Kan;am Boden einer ala'Kﬁhlge— ]
88 dienenden tubulierten Flasche eingefﬁhrt;”Béi der Wiederverga-
suns wurde neben der angestrebten Klihlwirkung gleichzeitig eine leb- [
safie Durchwfi rbelung des GefdBinhalts erzielt, was fur den Weiter-
Lranspori der Kristallabacheidungen vorteilhaft war.

Dlcoes . sic: moolxnete Verfahren lieB sich aber im Dauerbetriedb mitj
den Hiife.iliein des Labors nur schlecht durchfiinren 1), sodaB fir
!

le we.ter=a VYersuchs ein KuhlgefdB aus V2A von etwa 12 Lir.Inhals & )

(Lio zuw Uberlauf) mit Rithrer, Kiihlschlange und AuBSenberieselung ‘

N ceoslel mwe) los durch HKompresalon
R zres Litekt erreicren. -~ ~/ -
§
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.(Gesemtkﬁhlflﬁche etwa 2700 qcm) verwendet wurde. Im Gegeqaatz zu

f}den bei - o ooromtiguier)ichen Betrlebsversuchen beobachteten Ver-

}krustungeﬂ der X4} 170x on 214 harten Bernateins#ureschichten zeig-
ten aicehnr hier beim kontinuieriichen Verfahren auch bei léngerem Be-
trieb nnv geringe lnclkere, leicht abfallende nyatallabecheidungen,
dia den Wiarmeiitergang nieht wesentlich beelntrichtigen. Der Grund
liegt offenbar darin, daB die mit 20° 8tidndig zulaufende L¥sung nicht'
direkt auf die Kihlfl#dche auftriffi, sondern auf einen groBen Vorrat
hwereite abgekiinlter und wit Bernsteinsdure-Krvstallen durchsetzter
Losung. Weiterhin wurde als Oxydationsgefis das heil der kontinuierli-
chen Anoloxydation bewidhrte senkrechie Reaktiongrohr Y eingefiihrt, _
sodaB die Apparatur, die in Abb. 1 schematisch dargestellt ;st,schlieﬁ?
licn folgendermassen arbeitete: 3
Ar unteren Ende des etwa 60 cm 1a“gen und 30 mm weiten Reaktionsrch-
res A werden durch Jje' eine Diise Kreislauflbsung und Tetrahydrofuran
elngeleitet dasr abwechpelﬂd aus zwei MKeBgefHBen P 2) unter entspre-
chendem Uverdruck zur¥Buf:. Die griinlich- braune Mlscnung steigt unter
Sel“ste wHrmnung und Gaseutwﬂcklun” auéwarte und lzuft aus dem oben
BAKOBS © . L€ WL Q;ra sl arnG Thqrmometer versehenen Kolben seitlich
Uber 1n cas Rihlgei+* . 5.0 dessen Deckel auBer Gasabgang und Thermo-1
peter das mcﬁngdﬁ ¢ rixr die Zdugabe konzentrlerter Salpetersdure an-
gebrachi 1st Hier wi.d it eisgekiihltem Wasser, das mittels einer
uahnxadpumpe {nicht 5?Aejcnneu) i Kreislauf bewegt wird, auf 10-12°
heruntsrcekitnly, wolei die BernsteinsBure grobkrystallin ausfallt Sle
wird auwecnscind aul zwel 6esu4loxaenen Nutschen D ’ 2)‘“die einen
auswncCchoael baren Filtereineatz mit VgA—Tressengewebe enthalten, abfil-
triert Die Motterlaage wird durc %ze Qlaskolbenpumpe E abgesaugt u
und durca eine tangential stehendo,Ddse wieder in das Ronr A gedrucktoit
Die Umpumpgeschwind:gkeit und dieBufuhr des Tetrahydrofurans werden |

(»*’ t

« In Abhaéngigkelit von der erzleltea thlerkang 80 eingestellt, daB die
Yewperaiur am Jverlaunf 20° nicht weseptlicn tverschreitet und daB die

¥arhe 5ar Ldbung el ausreclchendos a Oxydationavermbgen erkennen lHBt.

i am 4._.*_. i ——— ¢

VA _defi BeTicht d. Verrs uber " Die kontinulerlzphe
howetellung ¥on Adipinc#ure aus Cyclghexanol und -/~
Sa]petersaure” (S8tickastoffavt.Oppau.v., 24.7.42).

&) 1. der Al L. ¥ Jinsach ge’)eichn’ét ol
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Tiefe Grinfirbung, dis eine Anre’cherung mit B20% und demit die ver-
stirkte Mbglichkeilt zu FRebenreakiionen anzeigt, ist zn vermeiden.Als
Ausgleich 7ur die Fliimeigkeitezuuahme wird zeitweilig Kreislaunfld-

euns duren fen Leerlaufnah» G abgezweigt. Die in ihr und im Waschwasg-|

sey gelhate Bevneteinslinre wird urch Abdampfen im Vakuum gewonnen.

Bejepielew ige worden h~{ einer "'mlaufgeschwindigkeit von 2 -~ 300 ccm}
pro ¥Min T 3% TEr pro S$itd. im Launfe von QY2 Std. 1 750 g Tetra-‘
hydvrefara: - 174 /087 nnd 8 260 g &Ko3 in Porm von 99%136r Sdure =
RRY g/8td. ~ingelrasr:n und sur Xnnstadthaltung des Volumens duarch-
sobhunittldich pro Qtd 720 g KreisTauflosung abgezweigt (einechl° der

heim Ausweschon dar Berne*q1nsau;e entfernten Lﬁsung), Inagesamt wur—k

den 2 625 g Bernsteinsidure erhalten, davon 2 234 € unmittelbar, der
Rest{ dureh Eindampfen der WaschlUsungen; dies entépricntvlso g Je
100 g Tetranydrofuran (98%ig) = 935 % 4. Th. .

- ;x‘ IS . . -
Die konitinuierliche Jjrbeitsweige ervlbt als% nicht nur eine wesent-
liche Zeitersparnis sondern such eine sehr gute Ausbeute.

L1 ) uququbu wlt Sauerastoff.

it P,

¢+ 4 wat B 1 aillexben Anmeldung des Haﬁptlabora Lu wird bereits
3y Mo i . L engeZithrt, die bei der Reaktion entstehenden nitroasen
Gas. wil L . teas.=isto’ L rogensderen und nun selbst als Oxydations-
wiltol s vouutscenr Einlge FVersuche, Tetrahydrofuran anmittelbar mit
Br04 w.te. Bauzsretucf zu oxydieren, ergaben allerdings neben Bern-
steiunsdure ilberwiegena dlige Proéukte, demnach war die Salpeteraﬁnre )
als ﬁeaktlvnsmedium nicht zu enthehren. 1) Jedoch lag es nahe, afie

Sooa . ¢ {-Ilim LU S \lt"ﬁ}’u oc‘t‘eaura ent\IICKelten Stlckoxyde MCh zumj.BChen

does .Ffurderlichen Sauwerstoffs im Krelslauf zu fiihren, sie alanledig-)Q

1ici ale Bauerstofrubsrtréger wu benutzen, and damit die teure und
fug nds.e Zweoche dringend bsnGt:rgie hochkonz. Salpetersidure weitge-

beny elnsuaparen Allerdinge wird ein gewisser Zuschu8 such dann noch

L O augefunrtcn beaiont
den &e unanismns agw. ~
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bendtigt als Ausgleich fiir daa bei der Reaktion entstehende Wasaer
and fir Sticketoffverlasie. Eine wescentliche Voraussetzung fir ein
solches Verfsbren ist matlrlich, da8 die Entstehung von *"Ineritgasen”
(¥, W30, COo) sentigend kleiﬁgehalten werden kann, um keine storende
Ant o : .ovw 0 r~wreialiauf eun bekommen. ’

Wie d¢ic in Pan. ~ v TiThr ten Versuche zeigen, ist dies nur bei nie-

driger Tempevaiur uni konstanter Siurekonzentration der Pall, d.h.
arter Remytionmverhilinissen, die die beste Ausbeunte an Bernstiein-
sdure lielern. .Diese Febstellung gad - nistorisch gesehen - haubt-
sdohiich erst den Ansio8,ein Verfahren zu entwickeln, was eine glat-
te ﬁnrchfﬁhrnng Cer Oxydation unter solehen Bedingungen ermﬁgliehte°
So wurde beil der Ansarbeitung der kentinuiexrlichen Oxydation von vorn|i§
herein mit einem Xreislauf aer ritrosen Gase unter Zugabe von Saaexr-
stoff gearbeitet. Im Laufe aar Verguche entetand allmahlich die in
AGb.2 schemstiech dargestelite Apparatur 1)o o
Die aus denm Oxydationarohr A, dem Kihlbehilter B und den abwechselnd
singeschalteten Buteschen D 2) sabziehenden nitrosen Gase werden in
der 10 Ltr.-Flasche H mit Sauerstoff aufoxydiert und mittels der
Glaskolbenpumpe J tiber den als Fuffergef#B und Abscheider dienenden
Kolben K durch e¢ine QGlesfritste in das Oxyéationsﬁohr A ge&rﬁcktowber
aus elueor Stahlflasche Udber die EBicherheiistauchung M 1 entnoumene '
Seu. rw v ilmiaoe wird el Shoels des Hehnee L 890 reguliert, dag das Hano-||
meter B o eiaern o i, - Ubssdrvck (200-500 mm Waseer) anzgeigt. Das
verbrouvhie ¥olumen wird in den beiden mittels der Dreiweghiéihne N3,
Hz abwechselnd einzuachaltenden, am Boden kommunizierenden 5 Lir.-
Plaschen €1, Oz gemessea. (Beim Umstellen wird bei geschlossqum Eahn
P éer Drusk M - abgelesen.) Ds infolge eine¥™ geringen Entwicklung
nich? | erwortiarer Abgase (¥2, E20, €02) der Innendruck alli~mihlich
ansteigt, was eich an den Mznometern” B2 and My bemerkbar maoht mud
von bzit su Zeit dureh den Hahn Q entgpannt werden,wobei die aus dem

Kreiolaus verschwindenden Stickoexyde in konz.Schwefelsidure abeorbxert,
wexden. UGu anferdem die mit dem Auswechseln der Butschen D verbunde-

nen Verlusate an Stickoxyden zu erfassen,wird nach Umstellen dEr Drei-i
wegnéhne R}, Bz vnd Offnen von R3 eine geitlang Luft dnrchgesaugt and ||
ebenfalle durch konz. Schwefelsinre geleitet. ¥ :
+» .. an Abb.]l wiedergegebene Apparstur ergab sich nachtria lich, . -f -
' ¥"" Jaraus durch Weglgsaen dengaskreislgafes. g ' /
2) aur einfacl gezeichnet.




faballe 3.

s <D >

Versuauach - 8r. ;

Verasuchesdaner ir Stdad.
Petrahydrofuran (98 %) eingetr.g
Oxydationegeschwindigkeit g/8%4a.

Anabeute ;K insges. gz
Je 100 g Febra-
an
hydzofuren
Bernsteinsfiore in ¥ der Theorie

Saunerstoff-Zusats (Hormal-Litex)
in £ der theoret.Menge 2)

HEO3-Zueatsz in g, (100 % )

g HHO3 je 100 g Petrahydrofursn

Gesamt-8ticketofsf §

( in g ENO3 ber.) { B wiedergesf.

davon 12 Sntspannungagaa

Stivheluefl Auvcbaute 21 ﬁ 9ﬁ,3

cae e e - 2.
mm‘“‘_.ﬂ..._.__‘.._¢—-‘q.—m~.“,.._.~mm_~.‘awa:~u.'._-.‘—-.«. L o

1) nicht gooondesrt bestimmts.

2) 100 g Tetrahyldrcfuran (986 #) wtisden 61 Sormalliter 02
» benttigen.




In TPabt.3 8ind drel bel 20° Hochsttemperatur einwandfrei gelaufené
Versuche angefiihrt (8, 10, 14), daneben nochmals zum Vergleich die
schon 8. 10 wiedergegebenen Resultate. eines Versuchs ohne Sauerstoffl_
zugabe (17). (Vers. 18 und 21 werden spiter erliéutert). Man ersieht
daraus, daf die Oxydation des Tetrahydrofurans praktisch vollstdndig 2
durch den zugefiihrten Sauerstorf gedsckt werden kann und daB8 nur

noch eiws 1/6 der eonst erforderlichen Menge an konz. Salpetersiure
zuzugeben ist, um die Konzentration in der Losung aufrecht zu erhal- |

P

ten und die Stickstoffverluste zu ersetzen. (Diese aus der letzten
Zeile ersichtlichen Féhlbétrége enthal%en den nicht regenerierxrbar abii
gespaltaver Stickstoff,sowie die Verluste infolge von Undichtigkei- i
ten der Appar§£Ui). Vementsprechend gering ist auch die Zunahme der
Kreislsufldsung, sgﬁ_5 522 pereiits durch dag Waschwasser agfgenommén T
wird. | ‘ ' | i
Beim Brsatz der konz. Salpeterééure durch Sauerstoff wiirde sich,‘ﬁiehé
eine ﬁberschlagsrechﬁung auf Grund eines angenommenen Sauersfoffpreiﬁ?
ses von 5 Pfg/chm zelgt, in den Eaterial-Unkosten eine Ersparnis !

yon 17.~ jJe 100 kg Bernsteinsidure ergebden.

TE
A 8

Ein weiterer.Vorteil dieses Verfahrens liegt in der Zuriickdringung
von Hebenreaktionen , was eine ErhShung der Bernsteins#ure-Ausbeute

zar Foige hat.,

A .
iv.) Rieselverfafifen. -

Auf Grungd ' dieser ginstigen Ergebnisse wurde diewErrichtung einer 10 |
Eoto-?nrs$gﬁsan13ge geplant, bei der als OxydationsgefdB ein etws
3 m lauzes Lour «it pordser Bodenplatte dienen sollte. Dabei tauchte |
aber die Prage t.7¢ o r sdurefegsten Umlaufpumpe fiir die nitrosen §
Gase guf, die einen Druck von 0,5 ~ 1 é%ﬁ zZu erreichen gestattete.

Bei Kolbeupumpen macht erfahrungsgemds die Schmierung,Schwierigkei;

ter; die =zu den lLaborversuchen verwandten Glaskolbeﬁpumpen warden

w3t reinsien Pereffindl geschmiert, das aber dauernd erneuert werden [

2)

muBte, um Verharzungen zu vermeiden. Ferner kommen die Siemens-

1) v51.S. ¢  Wahrscheinlich wi sreh '
AE ) ngcﬁsginenweite?e#%e?%gsgg%&ﬁgng%gggg gg?ng
2 ip BF.FP.  /4b 33b wird kolloidale EKieselssa ls S i
) : fir solche Zwecke vorges%ﬁia%ego cnmiermlttel
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- 14 -
Wasserringpumnpen (atzatt mit Wasser mi£MSalpeter8§ure gefiillt) ‘oder
antomatische Druckfédsser, ebenfalls mit Salpetersdure als Sperr- -
bezw, Druckfliissigkeit, in Prage. Um nun diese Schwierigkeit liber-
hgapr nuo nagehoen, wurde seltens der Techn,Abtlgql(Hérrn DipliIng
Misenta) angseregt, 4ie QOxydstion in einem Rieselturm zu vereuchen;

da dann Tiir den Gasumlauf nur ein Stelnzeaggehlaee benotlgt wuirde°

Zu diesem Zwecke wurde die Laborapparatur folgendermafBen aogeandert
(Avp.32): Als Oxydationasgefif diente ein 80 mm weites und etwa 1 m
langes Vpd-Rohr 4, mit 4 mm-Raschigringen aus Glas gefiillt, dessen

konisah verjiingtes PuBSende mittels Xgelitschlauches auf einen gleich-|

weiten Stutzen des Kihlbeh#llere B dicht aufgesetzt war. AuBer einem
Thermometaerstutzen C wavr im oberen Drittel ein seitlicher Binlauf D
fir das Tetrahydrofuran und auf dem Peckel Je ein Stutzen‘fur den
Gaszbgang und den EhB81gkeluszulauf angebrahhtc,Durch den Uberlauf-
gtutre  oaos Lublobehalters B wurde ein Taucnrohr B gesteckt (gleich-

falls mii Igellﬁ,:ﬁltwo# ahoedichtet), um diesen Ausgang fir die ni—fi

jrosen Gase zU BPeL £, die durecn den Stutzen B elngeleltet wurden.

Bei de.o VYersuchea, von deaen Verso‘JB in Tab. 3 als Beisplel ange ~

fuins bt ist, selgten sich azber verschiedene Mingel: Das Tetrahydrofuran

vert<lte sich nicht gleichm8Big in der herabrleselnden Loésung, son-
dera es Lilceien sich Zdonen, in denen die Temperatur weeentlich iiber
25° analley, sodad dic Ausbeute atark abfiel und der Verbrauch an

Balpelerssdare zunzum. Auderdem traten 0fiers Verstopfungen des Roh-

sen wil auskryostallislerter Bernsteinsfure ein, die durch zeitweili-
oo Begcleseln mit warmer Salpetersiure beseltigt werden muBten. &

Ersi al1e in ALb. 3 b angedeuteten Abdnderungen, ndmlich Vorschalbgng:

clnes suswechsslraren Pilters im Pliissigkeitszulaunf, um nicht nur mit
pseriscvene Krgstidllichen suriickzuhaltien, sondern auch das Tetrahydro-
furan gleichméBig zu verteilen, ermdglichten eine storungsfreie Oxy-
¢ation it guter Ausbeute an Bernsteinsidure (Vers. 23 . Der hohé “
Stichke offerlueat und dementoprechende SEurebedarf warden durch Un-

Qi L 0 G oL tatsacht)
A

W S TR ST oL st tilesélverfahren sich als durchfiihrbar er-'
wlze.: ta ts Ao ware doch am Hindblick anf die Gasverteilung und die

Vereto, 'a . qopelaly das Reaktionsrobhr vorzuziehen.

/=

'
|
I
(

\
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Vv.) Halbtecnnische Versuchsanlage.

Da die Binrichitung einer kontinuierlichen Anlage mit Gaopkreislauf
noch vuruckgestelizﬁ@erden 2ollte, bis mehr Brfahrungen vorlagen, wal
de im Versuchebetrieb Gp 125 zuniéchet eine nur auf Zugabe voh konz.
Salre'ersfure eingerichtete Ereislaufapparator,entsprechend dem Sche-
me in ATl gsupemmengestelit., Sie bhestand aus einem Oxydationsrohr
sus VoA ven ]‘é e Purenmeass~r und etwa 2,70 m Piillhdhe, einem VoA~
KiinhlgafHB von 600 Ltr _ Inbait mit Kilhischlange und AuBenberieselung,

7 Steivoroumnnbtachen, die mit Vinidurhauben abgedeckt waren, 2 ausge-
mrusr te Vorvrarsiehil tern nehet VQA~?;mpe Tir Hutrerlauge und Wasch-
wHsaar | §~ einem Hochbendlitev fiir Kreislavfidsung und fir Petrahydro-
foran vnd einem MeBgefAB ass Aluminivnm fiir Yonwz. Salpeterséure.
AuBevdem shtand ein VoA-Verdampfer »um FRinengen des Hutterlaugeniber-

=g
7

gchusses und Waschwassers zur Yerligung.

Schon der erste Versuch zeigte mber, daB die Kiihiméglichkeit unzurei-
chend war, sowohl hinsichtlich der Kithlfl#dche als auch des Kihlmit-
tels (Umlaufwasser mit Bis auf etwa 12°2 gekiihlt). Um die Versuche mii
Auspsichi azuf Brfol; durchfuihren zu kbannen, muBte erset die Fertigstel-
iung Jdes bLenachbarten Neubaue Op 478 (Adipinsidure) abgewartet werden,
in Jdeuw eine vorhandene Dawpfstranl-X#dlteanlage Platsz finden konnte
ung Jduauts den woeltere VoA Spitzzylinder frei warden, die hintereiéﬁn=
Ll dis e.lfordsrltche EUhlfl8che boten.

s am eline s andekstl Butrleb kamen diese PlEne bisher

Ver., 1x: diacloa.g

vide aw 2/ 43 wante, 4 0% Y91 (0.Z.12871) angemeldet. |
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Anféngliche #i8erfolge, die bei der Herstellung von Bernsteinsiure
aune Fetrahvdrofursn vnd Salretersiuore nach dem vom Hauptlebor Lu
gafundanen ¥er fahran im 100 kg WafBstad auftraten, veranlaBSten eine
aysematigel e dotdrsnchang dexr Reaktionsbedingongen. Bas zeigte sich,
a8 npo7 tei nicdriger Oxydationstemperatur (200),hoher SZurekonzen—
tratfon (FO %) und BEttigung wit Stickoxyden msowie langer Oxydations- |
sed t gunte BerngteingHove-Ausbsuten vnd nehegu vollstéindige Regene-

riarbarkeit der Abgase =zu erreichen sind. Die Anwendung dieser Erkenrd

nisse aunf grofe Ansiitze fihrte aber zu Eihlechwierigkeiten und gres-
sen Zeitverlusten. Um diese su ‘umgehen, wurde eine kontinuierliche
Arbeiteweise entwickelt, die’ bei Danerversuchen im Labor eine gtf-
rungsfreie Oxydation mit varbééaexter Augbeute ergab. Rine halbtech-
nische Anlage wurde vorbereifet.
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Unser Zeichen: 0.2Z.14083. We/HO
Ludwigshafen asRis, dem 19, Marz 1943.

Verfahren zur Herstellung von n-und i-Butyraldehyd
oder den entsprechenden Alkoholen.

Bei der katalytischen oder thermischen Dehydrierung von
Propan zu Preopylen ist es, wie an anderer Stelle gezeigt wurde,
zwe~kmidssig, den Umsatz so zu begrenzen, dass man nach Abtrennung
des Wasserstoffs ein etwa 25 - 30 % Olefin enthaltendes Propan-
FPropylen-Gemisch erhdlt. Die Trennung von Propan und Piopy}en
macht bekanntlioch wegen der nahe beleinander liegenden Siedepunk-
te erhebliche Schwierigkeiten, sodags die Gewinnung von relnem
Propylen nach dem genannteil Verfahi%ﬁ melst unwirtechaftlich ist.

Es wurde nun gefunden, dasé%ﬁlon das Gemisch von Propan
und Propylen vorziliglich fir die katalytische Umsetzung mit Kohlen-
oxyd und Wasserstoff eignet, wobei aus dem Propylen eln Gemisch
von n- und i-Butyraldehyd entsteht, die sich leicht von dem unver-
dnderten Propan abtrennen lassen. Da diese Umsetzung stark exo-
therm isu, kann sie beli Verwendung unverdinnten Propylens schwer
beherrscht werden und fuhrt leicht zu grdsseren Mengen hdhersie-—
dender Nebenprodukte. Durch die Gegenwart des Propans-wird die Re--
aktion in erwilnschter Welse gemildert; gleichzeitig ist der bei
der Delyd:ierung abgespaltene Wasserstoff fir die Umsetzung mit
Kohlenoxyd oder fir die nachfolgende Hydrierung der Aldehyde zu
den Alkoholen verfigbar. : - 3

BEs gelingt-auf diese Weise, die Erzeugnisse desfunvoll—
stdndigen Dehydrierung von Propan, also Propylen,. Propén ‘und
Nasserstorf, ohne die schwierige Trennung des Propylen§_ﬁon Propan
schir vortellhaft einer Weitexrverarbeitung zu dhterwerfén; die -
lhre.ocits su deu technisch sehr wichtigen Butyraldehydgg’und
Butylalkoholen funrt, widhrend das unverédndert gebliebene ?ropan
lelicht abgetrennt und von neuem tellweise dehydriert werden*kann;
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. Als Katalysatoren filr die Umsetzung mit Kohlen-—
oxyd und Wasserstoff sind carbonylbildende Metalle der 8.
Gruppe des periodischen Systems oder deren Verbindungen ge--
eignet, die fiur sich oder auf Tréger niedergeschlagen in fest
angeordneter, suspendierter oder geldster Form angewendet wer—
den kdnnen. Man filhrt diese Umsetzung in der Regel bei Drucken
von 100 bis 250 at und daritber und bei Temperaturen zwigchen
"0 und 200° dureh.

Nach der Umsetzung des Propylens zu den Butyr-
aldehyden wird das iUberschiissig angewandte Kohlenoxyd—-Wasser-
stoff-Gemisch abgetrennt und im Kreisumlauf wieder zuriickge-
fihrt. Man erhilt eine Ldsung des Aldehydgemisches in Propan,
aus der dieses in einer Stabilisierkolonne abdestilliert wird,
worauf es der Déhydrierung wieder zugefihrt wird. Von dem mit
einer Ausbeute von iiber 90 #, bezogen auf das im Gemisch vox-
handene Propylen, erhaltenen Aldehydgemisch bestehen 85 % su
ggeiohen Teilen aus n-- und i-Butyraldehyd, widhrend 15 % hher-
siadende Erzeugnisse sind.

" Will men statt der Aldehyde dle entsprechenden
Alkohole gewinnen, 80 unterwirft man das Aldehydgemisch an-
achliessend einer katalytischen Hydrierung. Dabei kann man soO-
wohl das vom Propan befreite Aldehydgemisch als. auch unmittel-
bar seine Lboung in Propéh verwenden. Es kommen die ublichen
ﬂxg;iﬁrunbskata]ysaboren oder besonderxs zweckmisslg der zur
Umse tzung mit Kohlenoxyd und Wasserstoff benutzte Katalysator
zur Anwenaung Die ginstigsten Temperaturen liegen zwischen
180 und 2500- uat wan das Propan als VerdUnnungsmittel auch
dur.h die Hyd:ierstufe gerithrt, =0 trennt man es VoOn dem Al-
koholgemi och ab und fuurt es dex Dehydrierung wieder zu. Das er-
haltene Gemisch aus n- ‘una 1i-Butylalkohol kann man leicht

durch Destillation in seine Komponenten zerlegemn.
' Beispiel 1.

Lu.ol, eine Anlage zur Dehydrierung von Propan,
34 ... v, aew. verfahr.n des Patenvs (Anmeldung
I 7. 241 IVva 120) mit 4 hiutereinander geschalteten Kammern
vioa jJe 1 It«. Innalt uad Erhitzung des Gases vor jeder

4 o
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Kammer arbeitet, werden stiindlich 25 m> Propan geschickt, von
denen bei einem Durchgang 26 % mit 96 %iger Ausbeute zu Propylen
umgesetzt werden. Dabei wechseln jeweilé'Betriebszeiten von etwa
5 Stunden mit ebenso langen Wiederbelebungszeiten fir den durch
Kohlenstoffabscheidung unwirksam gewordenen Katalysator ab. Aus
dem Reaktionsgas wird durch Kompression einerseits fast reiner
WNageer~toff, andererseits ein flilssiges Propan—PropylensGemisch
mi+t 2% Gowichtsprozent Propylen erhalten.

A5 Ltr. dieses fliissigen Gemischés werden stiindlich
in einem Hochdruckrohr von 100 L*r. Inhalt bei 170° iiber einen
Katalysator geleitet, wihrend gleichzeitig unter 200 at ein Koh:
lenoxyd-Wasserstoff-Gemisch (1:1) im Uberschuss im Gleichstrom
durch das Rohry gefithrt wird. Als Katalysator verwendet man £

Bleicherde, die I5 # Kupfer und 1 % Kobalt enthdlt und bei 3QO°
im Wasserstoffstrom reduziert wurde. Die abziehenden Gasé‘werden
gekihlt und unter teilweisem Entspannen von dem Kohlenoxyd@
Wasserstoff-Gemisch getrennt, das im Kreislauf erneut verwendet
wird. Das PropanwAldehyd—Gemisch wird in einem zweiten Hochdruck-
gefidiss bei 200° untey 150 = 200 at in Gegenwart des gleichen Ka-
talysators mit dem nach der Dehydrierung abgetrennten Wasserstoff
reduziert. Aus dem durch Kuhluhg verflissigten Erzeugnis wird
das Propan in cinér Druckdestillation in einer Menge von stiind-
lich 3% Ltr. entfernt, die der Dehydrierung wieder zugefilhrt wer-
den. Bs hinterhleliben Lvei d;ar Destillation stitndlich 10,5 Ltro
cluews fillesigen Gewmisches, das neben n-~ und icButylalkohol nobh
etwa 15 % hhexrsliedende Anteile enth#dlt. Aus diesem Gemiscﬁ g~
wlant man durch Destillation etwa gleiche Teile n- und :Le-iatyl-
alkohol. -

belopled 2. ;

1 viaew kilhrautoklaven von 5 Ltr. Inhalt werden 3 Ltr°
duww an bolspiel 1 verwendeten, aus der Dehydrierung etammen&en
flidiosiyen Propan—-rropylen~Gemisches, das 23 Gewichtsprozeﬂ% Pro-
pylen enthlt, und 20 g eines Kobalt Kieselgur—Katalysatg;a, der
20 A nobalt onith#li uad bei 400° reduziert wurde, bei 1%@ uﬁter
250 «t mit .inem Koulen.xyd Wassorstoff-Gemisch (1:1) b@h@delt,
bls kean Gus meh: aufgenommen wird, was.ngch gtwa 4 Studen der




0.2.14083 ; ' -4 -

Fall isto Man entspan t auf etwa 10 atil, um die Hauptmenge .
des Wassergases zu entfernen, uhd fuhrt Wasserstoff zu, bis
der Druck 200 at betridgt. Die Reduktion erfolgt in 5 bis 6
Stunden bei 180° Durch stufenweises Entspannen trennt man
zunichst den Wasserstoff und dann das Propan vom Reduktioneu
produkt ab. Das Propan wird der Dehydrierung wiedér zuge-
fihrt. Man erhdlt nach dem Abtrennen des Katalysators

1100 g einer farblosen Flissigkeit, die etwa 930 g eines
Gemisches von etwa gleichen Teilen n- und i-Butylalkohol
enthédlt.

—

Patentanspruch.

Verfahren zur Herstellung von n- und i-Butyral-
dehyd oder den entsprechenden Alkoholen, dadurch gekenn-
zelchnet, dass man Propan unvollstédndig dehydriert; das
entstandene Propaanropylen=Gemisch katalytisch unter
Druck und beil erhdhter Temperatur mit Kohlenoxyd und Wassger-
stoff umsetzt und aus dem dabei erzeugten Butyraldehydge-
ﬁmisoh oder dem bel seiner Hydrierung gewonnenen Butylal-

. koholgemisch das Propan abtrennt und erneut der Dehydrierung
zufdhrt.

4 4 FAMBENINDUSTKLl AKTIENGESELLSCHAFT,
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. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT

Unser Zeichen: 0.Z.13808.
Tuwdwigshafen/Rh., den 23.Nov.1942. Rh/X.

0168 -~ 30/4.03

Verfahren zur Herstellung von Dichlor&dthanen.

Fa wnrde gofunden,. dass man die fur die Herstellung von
Glykol. Vinylechlorid und - anderen in grossen Mengen be=
nOtigten Stoffen wichtigen chhlora+hane ohne die bei den bis-
herigen Verfahren stets auftretende Bildung von unerwunschten

hoheren Chlorlerungsprodukten technisch gewinnen kann, wenn

wan Athwua 1n Jdet Gasphase 1in ublloner Weise zu éthglpﬂ%%ri&

~1-»~,‘

chlorierti, dieses verflissigth und mit f1u331gem Chlor’, vqrteil»-
Luflt untler Auwondung rcuktionsfbrderndeﬁ%Mittelg zu den Dichlor-
prodiahtlon amoelat.

L le oiotle Dlate dew Vorlahtons kann man z.B. nach DRP 4356 999

w. . Neiwme JdusohfUl,en, dass man Athan zusammen mit etwa der

Leton Volumonmeuge Ghilor Uber erhltzte Katalysatoren, z.B.
mhllve hoble, ftUhrt Men orhal. dabei iwm wesentlichen Athylchlorid
Leben bLichlorathan und nur ganz geringen Mengen hoherer Chlorie-
L ot odublae

Law Attt ' . . , e bewtlllatltlon aus deu rrodub toa
ble Slule ebagel.e. .ol una 1. flussiger Puase, errorder-
14+, ci.falda., te. Lruch, wi. Chior umgesetzt. Zur Beschleuniguug

witd Ji1o Heobllon zwevkuaesolyg untero Bclitthf;ung oder in Gegenwart
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1,2-Dichlordthan und 12 g aus hdheren Chlorierungsprodukten
bestehenden Riickstand zerlegt. 97,5 % des angewnndten Chlors
wurden also fir die Bildung von Dichlorédthan verbraucht. Durch
we i texre fraktioniertéhDestillation des Dichlordthangemisches
Ay hE1E man 350 g 1,1~ und 1010 g 192~Di¢hloréthano

Patentanspruche.

Verfahren zur Herstellung von Dichloréﬁhanen a¥§ thang
dadureh gekennzeichnet, dass man das Athen in de; Gasphase
in fiblicher Weise zu Athylchlorid chloriert, di'{’ses‘ ver- |
fliissigt und mit flissigem Chlox, vorteilhaft u%ter Anwendung
reaktionsfrdernder Mittel und unter Druck, zu gsn Dichlor-

produkten umsetzto .

I.G.FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT
. A
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G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAET

Unser Zeichen: 0.Z.13545

Ludwigshafen a/Rh., 9.Juli 1942. St/W

verfahrén zur Herstellung von Athylenglykol.

Nio bicher balannten Verfahren zur Herstellung von Athy-
lenglybol beonntoen Athylen als Ausgangsstoff, wobeil melst durch
Aningeryung van unterehloriger SAure Kthylenchlorhydrin hergestellt,
daraus Chlorwasserstoff abgespalten und das entstehende Athylen-—
oxyd in Athylenglykol iibergefithrt wird. Diese Verfahren haben den
Nachteil, dass sie an das Vorhandensein billiger elektrischer

Energie gebunden sind, da aus Griinden ihrer Wirtschaftlichkeit

doi alds Nebeuncrzeugnis entstehende chlorwasserstoff in Form seiner

v
'

Salee eleoktrolytisch wleder in Chlor, das zur Herstellung derkuﬁgﬁvﬁ
Lot vhlor lgon Sdure dlent, Ubergeflihrt werden mhsse Ferner ist: ﬁthyb'
Lot ot wohih wolbidleller und vor allem kein in beliebigen Menéen
veasundoenta o hu ol LiuLu:; LL-LcuglAIJEg gus Gah@ngsathylalkonol
wisd Juwe aavon ubpénalg sulu, welche Mengen von fur die mensch-
11, udea Llcx;”uhe}éruahrung chniigcn gdrungsfiahigen Kohle-
hydiawten L. Jdlewey dweeh sur verfugung stehen. Die Herstellung
von Alhyien aurch tuilweise Hydrierung von Carbidacetylen ist wie-—
Jdoetaw uis Jdae Vuxhuudquc]u vou bllllger elektrlscher Energle zur
Lo oo e, e cidoxdes blchion Culoluwcartids geb&nde;, und seine
Goewlutiung uuo AlLgascu, wlo Kokerelgasen, Krackgasen oder Hydrier-
guven, oo ab 1ne huctentwickelte Kohlchredelmgsindustrie vor-—

i S

Es
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Es wurde nun_ein Verfahren zur Herstellung von Athylen-—

br o B
glykol gefunden, das, unabhdngig von Athylen und elektrischer

Fnereiejauf das in grosster Menge aus Kohle und Wasser’herstell—

hare WNasgereas -ufgebaut werden kann., Es besteht darin, dass man

Fovy mal 1'\]&&6 mit Mothaal =n F“mrmn'ldohyddimethylaCetal (Methylal)
nma tob, N incaea Inroh Rehanicln mit ejnem Gemisch aus Kohlenoxyd
oy w~nn%vafﬁ’( in Meg owart unii Ratemlyaatoren unter erhdhtem
Drack @ b 3 crhithter Temperatar in ein Gemisch sauerstoffhal -
biger W;n Ao Athyl-nglykolmonomethyl&dther und Methoxyacet-
gldnhyﬂﬂsmmrhylﬁhnfal et nendery Vnrhindnngen.uherfuhrt und den

',

ans dem Gemisch nach einer verseifenden Hydrierung erhaltenen

,Athylengiykolmonomethyléther spaltet.
Qie einzelnen Stufen des Vérﬁahrens konnen etwa durch.
nachstehende Formelbilder dargesteilt werden:

1) CU w 2H, - CHUH

B

2 ) cH ol 1 s MCHO
’ - » VGH
pj
TouM
sy 2
YRRy g , . HO Gl G OQCH, + CH_OH
. . . < ) >
(VIVF 8! 5

uCuj

[VIVD !

5) HOUHO, « 2CGH )\)11 3 H, G

&

G V)

’

CH 4 o)

H oAl
rd

v M . Ho CH cH, QOCH, + 2CH

- & 2 5 CH

3

)é;tﬂj ¢ n;k) s HO - CH2

BN eetl L tonotigte Me thanol kanun cntapre

- CH2 - OH + CH3OH

H

b oaam ao bl woa, A vl Woassceciral. £f nachh bekanu
R SV , . FOEVRNY )\:.“ Bl 8¢ hann dey FUAmdldukl‘Yd aus

[ =5 Ui SV G Jd o dloetolin. g ¢ 1u Lekanater Welse durch

A
&
&

S S Y TR e Lwo o hu Cowilrd dleoe Deliydrie-

- . 3
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rung S0 ausgefithrt, dass sofort ein fﬁr}die wei%eﬁewUﬁsetzung
geeignetes Gemisch von Methanol und Formaldehyd en;stehto'FOrm-
aldehyddihethylacetal (Methylal) wird -entsprechend Giéichung 3
entweder durch Uberleiten eines dampff§fmigen Gemisches aus
Me thanol und Formaldehyd ibexr Katalysaﬁbren oder beséer.duréh
V@reiniguﬁgzder beiden Komponenten in flissiger Phase in Gegen-
wart geeigneter Katalysatoren, zabo S~Eh§;/efelsé.ure-g--her_gestellto
Das fiir die Herstellung des Acetals benﬁtigte Me thanol braucht

niceht besonders rein zu sein, da Verunrelnlgungen wegen des nied-

T

e

rigen %1odepunk£es des Acetals bei der Destlllatlon zuruckblelben,
Man kann daher mit besonderem Vortell das billige Rohmethanol ver-
wenden, wie es bei der’Synthese aus Kohlénoxyd und Wgsserstoff un-
mittelbar ei:h‘alten wird.

Die Umwandlung des Formaldehyddimethylacé%algmiﬁwﬁﬁuer—

5Loffha]tige%ﬁerbindungen, Vorzugsweise in EthylenglykolménomethyL—

+ ) . o
dther nach Gleichung 4a und in das Methoxyacetaldehyddimethylacetal

nach Glejohung=4fﬂ?teschieht am zweckmdssigsten nach dem Verfahren

des balents ... 0 j(Anmeldung 1.69 072 1Ivd/120) durQh Behandeln

mll cinewm Gcmisch‘-oanohlenoxyd und Wasserstoff unter Druck und

bel erhOhten féhpératuren in Gegenwart von Katalysatoren, insbe-
b‘)4

sondere von MetaLlen. die, wie Kobalt, zur Carbonylblldung befédhigt
4@4:

olund. Durch wdhldgeelgneter Umsetzungsbedingungen erhdlt man ein

Gemisch, das reich an zw1schen'100—l§0 81edenden Bestandteilen

VN

'ﬁst, die in der Hauptsache aus dem bei 122 124 siedenden Athylen-
glybolmwonomethyldther und dem bei 127~129 31edenden Methoxyacet—
aldchyddlme thylacetal bestehen. Dies ist besonders der Fall, wenn

wen 10 cluew Arbeitsgang nur einen Teil des Formaldehyddimethyl-
avelale umsetzt, d.h. jeweiis mit einem Uberschuss an Acetal ar-
Lellet  Auch eine Erhchung des Wasserstoffpartialdruckes wirkt

sluh 1a Sinne der Bildung von grosseren Mengen der erwiinschien
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niedrigsiedenden Erzeugnisse aus . Nlchtumgesetztes Acetal wird iy %*.

ot

'._. Lot

laufend zuriickgewonnen und der Umsetzung wieder zugefuhrt Enﬁ
stehendes Methanol wird abgetrennt und entweder als'solches Ver—
wendet oder ganz: oder teilweise zu Formaldehyd dehydriert

Das Gemisch der erhaltenen sauerstof%ﬁaltlgen Verbin-
dungen wird dann, gegebenenfalls ohne Abtrennung des Methanols,
in saurem Mittel mit Wasserstoff in Gegenwarpbign Hydrierungs-—

katalysatoren behandelt, wobei das Methoxyacetdldehyddimetnyl-

acetal nach Gleichung 5 zu Methoxyacetaldehyd und auch andere

Acetale verseift und gleichzeitig zu Athylenglykolmonomethyl&ther Cv

hydriert werden., Man kann dabei so verfahren, das% man das mit
S
Wasserverdﬁnnte und mit etwas E551gsaure versetzte Gemlsch bei

“glnem Druck von 100-300 ati und einer Temperatur vom 150 250

\
v
';Ni. i

ﬁber einen fest angeordneten Hydrlerungskatalysator,:z B,a Nlnke]
oder Kupfer auf Kieselgel, rieseln lésst, oder dass han das mit"
dem feinverteilten Katalysator versetzte Gemisch in Gegenwart

von Wasserstoff so lange bei 150-250° rithrt oder umpumptg big
hclu Wasserstoff mehr aufgenommen w1rd ' Das unter diesen versei-
fend wirkenden Bedingungen hydrierte Gemlsch wird durch Destilla-
Lion zerlegtﬂ Das Methanol wird wegen seiner besonderen Reinheit
vorzugswelise zur Erzeugung van Formaldehyd verwendet und in den

Kreislauf zuxuqkéefuhrto Der At%@lenglykolmonomethylather wird
£ -
teils als eln;azeotrcpes Gemlsoh mlt’Wasaer,'tells als relne
H A

Verbindung voi Sleaepunkt 122- 124 gewonnenu Die hohersredenden
4

Autelle kOnnen %;s 5olbhe oder 1anrakt10nen~aerlegt fidr belie~

u‘"‘?”

Llge Lwoecke VCLWQHdet wer&eno Sie 81nd geruchlos, stark viskos

wod wlt Wasser 1n\3edem Ver};_altnlsmlschbar° Sie konnen als ‘sol-

v <

.he oder nach welte%er Umwandlung, Z.B. Verestern, als Glycerin-

v

ero_lawllicl, wclchma@her; Verdlckungsmltteldpder Egallslermlttel




Verwendung finden.

Die Spaltung des Athylenglykolmonomethyldthers nach
Gleichung 6 geschieht vorteilhaft durch Erhitzen der wiasserigen
Losung auf hdhere Témperaturen, Zz.B. bel 200~330°, in Geéenwart
von kleinen Mengen saurer Katalysatoren, z.B. Mineralsduren, wie
Phosphorsidure, oder sauren Salzen, wie sauren Phdsphaten, oder
auch organischen Sduren, wie Essigsdure. Man kann die_Spaitung
des Athers in unterbrochener Arbeitsweise in DruckgeféSen iornehn
men oder sie auch fortlaufend durchfiihren, etwa in der Weise, dass
man die mit dem Katalysator versetzte wasserlge Losung des Athers -
durch geheizte R6hren fithrt und dabei zweckma831g die Verwellzeit
in der heissen Zone so wahlt ' dass bei. gedem Durchgang nur erw
Teil des Athers zu Methanol und Athylenglykol gespalten w1rd°
Bei schirferen Bedingungen, etwa be&4theren Temperaturen odexr
bei liéngerer Verweilzeit des Umsetgungsgemisches bSl der Spaltungs—
temperatur oder auch beil Zusatz grosserer MEngen samé%?¢M1ttel,
entstehen kleinere oder grossere Mengen Acbtaldehyd d{e gewonnen

L)

und verwertet werden konnen. Die Trennung dgs entstandéhen Geml-

sches aus Methanol, Athylenglykol und Wasser gesch&ehfgdqgch De—

stillation. Das Methanol kann aber auch schon bel ﬁer Spaltung
abdestilliert werden. Das beij der Destlllatlpn der wasserlgéﬁ%
sung von Athylenglykol_ln geringer Menge erhaltene azeotrope Gequﬁ
misch aus Athylenglykbl und Wasser wird zweckmidssig 6hne weltere
Prennung in die Spaltung zuriickgegeben, wdhrend das reine Athylen-—
glykol ales solcles gewonnen wird.

Beispiel.

) Durch vier hintereinander geschaltete, mit Fraktionier—

xolonnen-~versehene heizbare GefdBeldsst man ein Gemisch von Me-—
thanol wund Formaldehyd der Zusammensetzung 3:1, das durch unvoll-

stidndige katalytische Oxydation von. Methanol mit. Luft hergestellt

b%
$
.4
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wurde und dem etwa 0,5% quwé&elséure zugeéetzt sind, mit einer
stiindlichen Menge, die ,eﬁﬁgkder Halfte des Gesamtinhalts des
nutzbaren Raumes der vier'GeféBe entspricht, fliessen. Die Uber-
gangstemperatur am Kopf der_Kélohnen wird auf 42° gehalten, wih-
rend die Sumpftemperatur in den einzelnen Blasen in dem MaBe, ﬁie

die Acetalbildung beim Durchfiiessen des Gemisches dur%pﬁdie Ge-

fiBe fortschreitet, von 55-80° in Richtung des Durchflusses an-

steigt. Das die vierte Blase verlassende Gemisch enth&lt praktisch

keinen Formaldehyd mehwr, Uberééhﬁssiges, nicht verbrauchtes Me-

thanol wird fortlaufend éurch fraktlonlerte Destlllatlon zuriick-
gewonnen und in denf%rbeatsgang zuruckgefuhrt° Mlt praktisch der
bereohneten Ausbeute Wﬁrd elnaazeotrop 81edendes Gemisch von 92%

Methylal und 8% Methanol gewot}‘neno

¢

In einem DruckgeféB von 50 'Liter Inhalt werden 25 kg

cines so hergestellten Mefhyvb& Methanolgemisches nach Zusatz von
A
eLwa 1% eines gemahlenen, 20% Kobalt auf- Kleselgel enthaltenden

Katalysators bel 135° mit elnem Kohlenoxyd—Wasqerstoffgemlsch 1:2
bei 200 Atm. so lange geruhrtg bis etwa 40% des Methylals umge--

setzst sind. Bas erhaltene Gemisch w1rd nach Abtrennung des Kata-
fysators frdktlon1erﬁmdest1111ertD Neben 15 kg nlcht umgesetztem
Y2%igem Methylal uﬁdgetwa 3 kg Methanol werden 8,7 kg des Umset—

sungserzeugnisses eﬁh lten,,ﬁon denen 70% von IOOmlBO 81eden und
g #

I A wrw

aus einem Gemisch vonéetwa glelchen Tellen Gmykolmonomethylather
(Sicdaepunkt 122~124%§ und Methoxyacetaldehyddimethylacetal (Siede—

bkt 1o/ 1299 ncﬁ%n geringen Mengen Wass?f bestehen° Die restli—
v_)‘1 ,7
clictr LA wleden B %égnem Quecksnlberdruok ‘von 10 mm - zwi%chen 80
'-i’!& X

V)
und L 0Q m R

/) [ .

1l e brhaltengn 8 7 kg des Umse%zungserzeugnlsses werden

Wl 5luluhen‘Menge Wasser verdiinnt und in einem Druckr%“
_ L, z 2

rro.
R,
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gefdB nach Zugabe von 0,3% Essigsdure und 400 g gemahlenem, Nickel
enthaltendem Kieselgel bei 220° unter einem Wasserstoffdruck von

200 Atm. so lange geriihrt, bis kéin Wasserstoff mehr aufgenommen

-~

”Wifdo Najh Abtrennung des Katalysators wird fraktlonlert destil-

liert. Nelben 2,9 kg Methanol und 1, 6 kg zwischen 150 und 270 sie—-
denden Gﬁykolathern werden 3,7 kg Glykolmonomethylather in Form
eines beiTiObo siedenden Gemisches mlt ‘Wasser erhalten, das dann im
geeohlobsen:n GefdB nach Zugabe von O 5% Phosphorsaure eine Stunde
ﬁang auf etwa 250 erhitzt wird. Bei der Destlllatlon des erhalte-
nen Gemisches werden neben geringen Mengen Acetaldehyd 390 g Me-
thanol und 75% des eingeéetzten Glykolmonomethyl&thers als azeo-—

o - CF e
tropes GemiSch mit Wasser zuriickgewonneno Als Ruckstand blelben

680 g Athylenglykol vom ‘Siedepunkt 197»198 ' entsprechend einer .

PR

Ausbeute von 90% der berechneten, bezogen auf gespaltenen Glykol- o

monomethylathera ' xtf%j&;

Patentaﬁsprquﬁi‘- | -

Verfahren zur Herstellung von Athylenglykol dadurch ge-—
Kennzeichnet, dass man Formaldehyd mit Methanol zu Formaldehyd»
dlwethylacetal umsetzt dieses katalytisch unter Druck und bei er—
hohter Temperatur mlt Kohlenoxyd und Wasﬁgrstoff in - sauerstqffhal-
tige, u.a. aus Athylenglykolmonomethylather und Metboxyacetaldehy@— ]
dimethylacetal bestehende Verﬁzn&ungen ﬁberfﬁhrt und den aus dem ‘
Gemisch nach einer hydrlerenden Verselfung erhaltenen Athylenglykol;
monome thyl&dther zu Athylenglykol spaltet,

\/\/‘u -

&f\G/FARBENINDUSTRIE AKTIENGESEILSCHAFT
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Unser Zeichen: 0.Z. 13342 We/Ho
Ludwigshafen a+Rh!,den 26.Mdirz 1942..

Verfahren zur Herstellung von Halogenwasserstofflosungen.

Turrats =y Patent (Anmeldung I.71 303 IVb/lQi;

Tm Fatent ( Anmeldung I1.71 363{1Vb/121 ist ge-—
~eigt, dases man Halogenwasserstoffldsungen in vorteilhafter Weise
hoyatellen kann, wenn man als Losungsmittel bei den Arbeitsbedin-
gungen fliissige N-substituierte Carbonamide von Fettsduren ver-—
wendet. Das Verfahren kann beispielsheise dazu dienen;‘um aus
trockenen Gasgemischen, die Halogenwasserstoff enthalten, d&esen
zu absorbieren und anscﬂliessend'durch Erhitzen und bezw. oder

Anwendung verminderten Druckes wieder auszutreiben und dadurch in

konzentlrlerter Form zu gewlnnen.

T TR L TERTT 3 o Gob i 7 ¥ 13 R SR T\ 1 Pt AN i i 51 T g s 2o n

Bei der weiteren Durcharbeitung dieses Verfahrens nat

RN SR AN

1ol peeolgl, daus dle letztesn Reste Halogenwasserstoff sich aus

den abuvrptlionsflUosligheiten haufly wur schwierig entfernen las -
von Man benUblgt zur Austrelbung dieser lé’bzten Restg starke Er-
Wl aay wud gegebonenfalls ein hohes Vakuum,inerbei Eesteht die
Gelalt, dawus dic Garbohamide, insbesondere Abkbmmlinge,deé Forma-

wids uunier ALgabe von Kohlenoxyd zu den halogenwasserstoffsauren
. |

1
FEAN B E N e B R R S R L O I S S T

Salzen der entsprechenden Amine zersetzt werden. Diese kristalli-

vlcirioun Jdara

1u der AbLsorptionsflilssigkeit aus und machen sie fur

PEyp v

T

dle woeilere Veawshduily unbrauchbar,

e Ldaizie

o wurde nun gefunden, dass diese'Schwierigkeiten ver—

wloiwm wwrd n, weun man als AYsorptionsflissigkeit nicht die

-/-
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freién'Cérbbnamide der"genaﬁnten Art verwendet, sondern deren
Anlagerungsverbindungen mit Halogenwasserstoff, die auf 1 Mol-
Amid etwa 1 Mol Halogenwasserstoff enthalten. Diese Anlage-
rungsverbindungen sind sehr bestdndig. Sie vermogen noch er-
nebliche Mengen Halogenwasserstoff aufzunehmen und diese beim
Ryhitmen leiant wiaeder abzugeben.

7um Beispiel nimmt Didthylformamid beil 20°
and 760 mm Hg Druck je Mol etwa 80 g Chlorwaserstoff auf. Die
Lssung gibt beim BErhitzen im Wasserbad unter einem absoluten
Druck von 300 mm Hg 44 g chlorwasserstoff wieder ab. Dagegen
werden die restlichen 36 g Chlorwasserstoff unter diesen Bedin-
gungen auch beil lingerem Erhltzen nncht wieder abgegeben. Be-
ladt manvdiese FPlissigkeit wlederum mit Chlorwaoserstoff, 80
werden wieder 44 g aufgenommen, die durch Erhitzen unter den ge—
nannten Bedinbungen leicht wieder ausgetrieben werden kdnnén.
Drese Abqorbflon und Austreibung kann beliebig oft wiederholt
weirden, uvhune dass eilne Zersetzung der Absorptlonsflussigkelt
cinlel Lb.

Fur dle beohnlbche Durchfithrung des Verfah-

nuuL s, wown vornueredn ein Carbonamid der genannten Axrt

Luew.nden dew vorher je Mol etwé 1 Mol Halogenwasserstoff zu-—
pgefuhrt wu:de. Man kann aber ;m allgemeinen auch die Absorptions-—

vorrichtiung zundchst mit den freien Carbonamiden beschicken und

dic¢ Aunlagsrungsverbindungen mit Halogenwasserstoff erst widhrend

Jeir vrulon Abu«u.yhiuusst.ufe bilden.
Las Vcliunréﬁ eignet sich besonders gut fur
-3

Ay s uemlsohen aus HalOgenwasserstofgkund aliphati-
s_h.n Kohlen.assc rstoffen, 1nsbesomdere auch solchen, die dane-

ben n.oh aliphatische Haloﬁcgﬁéeserstoffe enthalten.Derartige /
ohlen Gemische +/-
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werden beispielsweiue bel der Halogenierung gesdttigtex alipha—

tischer Kohlenwasserstoffe und nachfoigender Abépaltung voh Halo-
genwasser;toff gewonnen. Dié Anﬁehdung der'Anlaéérungsverbindungen.
bietet hierbeil besondere Vorteile. Die Kohlénwasserstoffe und Ha-
logenkohlenwasserstoffe sind ndmlich in den Anlagerungsverbindun-
gen praktisch unldslich und: werden daher von diesen'niéht aufge-

nommen, wihrend bei Anwendung der freien Carbonamide ausser déﬁ%/

Halogenwasserstoff auch erhebliche Mengen der Kohlenwasserstoffe

nnd Halogenkohlenwasserstoffe geldst werxden, sddass die Trennung

A
3

w#vollstidndig bleibt. T

» Beispiel.

Man lisst eine Mischung von 56 Géwichﬁsteilen Butylen

und 36 Gewichtsteilen Chlorwasserstoff bei 20° unter gewshnlichem

g

Druck in einer Absorpﬁionsvorrichtﬁ%g langsam durch 100 Gngéﬁ%sm
teile Di&dthylformamid hindurchperlen, dem vorher je Mol'l_ﬁblh
Chlorwasserstoff zugesetzt wurde. Die Absorptionsflﬁssigkeit -
nimet praktisch den ganzen Chlorwasserstoff auf, widhrend das Bu-
tylen unverdndert bleibt und gasfdrmig aus der Absorptionéflﬁssig—
keit ontweicht. Die mit Halogenwasserstoff beladene Fliissigkeit
wi;@ iw siedenden Wasserbad unter einem absoluten Druck von 300
mm He oihitzt. Dabei werden 35,5 Gewichtsteile Chloxwasserstoff
wiede. ausgetrieben. Die E1ussigkeit ﬁénn beliebig oft fiir die

Absorption und Wiederbelebung verwendet werden.

Patentanspriiche:

'

1) Aol terbildung.des Verfahrens nach Patent.......

(Ammolaueg 1 {1 %03 IVb/12i) dadurch gekennzeichnet, dass hier
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Anlagerungsverblndungen ger Carbonamide mit’ HalogenwdSserstoffen

als Ldaungsmittel ver@endet werden, die je Mol des Carbonamiaes

etwa 1 Mol Halogenwasserstoff enthalten. =
2) " Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeiohnet durch

die Anwendung der genannten Ldsungsmittel zur Behandlung von

Gemischen aus Halogenwasserstoff, Kohlenwasserstoffen una gege—

benenfallsyHalogenkohlenwasserstoffena

%
S e

I.G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT
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Ak tennottiz®2

Belriffit: Dampf- und Sitromwirtischaft VWerlk Litzkeandorf

Am 10. 2. 40 war eine Aktennoticz dber die Dampf~'und Stromwirtschaft

fiir Yerk Liitzkendorf ausgefertigt worden, in der aufgrund der von .den .

Betrieben gemachten Angaben die fir den Vollbetrieb des Werkes zu er—...

wartenden Dampf- und Stromverbriduche ermittelt und zusammnengestellt

wurden, um anhand dieser Zusammenstellung die notwendigen Polgerungen

fir die Bedarfsdeckung zu ziehen. Das Ergebnis war, dall mit einem Stro
bedarf von 29 000 k¥ und einem Bedarf an 30 atii-Dampf von 232 t/h im
Sommer und 244 t/h im Winter gerechnat wurde. - ] -

Leider hat siech nun im Laufe der verstrichenen 2 Janhre gezeigt, dal
mit den aufgrund der danals angegebenen Jderte errechneten Yerbrauchs-—
zahlen nicht mehr gerechnet werden kxann, da der Bedarf an elek-
trigeher Arbeit erheblich grdler geworden 1ist. Jchon -anhand ‘der Be-
stellungen an elektrischen Arbeitsmaschinen, die bald nach Abfassung’
der erwihrnien Aktennotiz einsetzten, konnte erkannt werden, dafl dex

T

_Bedarf an elektrischer Arbelt erheblich groler sein wird, und so warde .

mit 3chreiben vom 25. 10. 40 der liau tverwaltung mitgeteilt, daB da-
P 23 geuve

m2ls séhon mit einem Bedarf von 39 000 k¥ gerechnet werden muBte. Bine.:

nochmalige Nachprifung dieser Zahlen ist erfolgt und das Ergebnis in
Zahlentafel 1 zusammengestellt. Daraus ergibt gich, daB heute mit
einem Gesamtbedarf von 41 000 k¥ zu rechnen ist. : o i

"y

4
lieBt, bei voller ausnutzunzg des Werkes Fremdstrom in veller HGhe
i h. =it ctwa O 000 ki Leistunzg hereinszunehmen, ungefidhr dequert§n
entsprecten, dic in der seincrpzeitisen Aktennotiz:festgehalten wupden.
Fie Zanlentatel II neigt, wirde sich ecin Damplbedarf im-Sommer von#
241, im Jinter von 264 t/h ergeben. Zs 1st dabel zu beriicksichtigen
142 die i PremdanschluB liesende Reserve dann voll ausgeschipft w
(vel. such Zanlentafel III - V) RO e
Ehe auf Jdie Deckunsg dieses Dampfbedarfes néher cingegangen wird,
untersucht werden, inwleweit die im vremdansehlud und in den Iagehi
liegenden lLelstungen wsux Bedarfsdechung ausreichen: T ‘

capfbedar? an 32 atii-Dampf wirde, soferu man sich dazu ent-
e

Beirichbswelse L

Fremdbeazus belastet mit
2 16 450 k.--Turbvinen "o L )
1 2 500 " —Turbine ' n " 200

Summe . 41 000 k¥

In Regerve’®

a2

Preadbesus 1t ' belastbar »
2 uYaschinen | : y S 12 000 "
1 Haschine 2 k . ’ " , ‘2 500 ¢

Larraus
rve 35 v.H. der geforderten Leistung beirigt. Sollte eine der

o
=

e zuf 23 v.H. vermindern

Summe 15 500 kpo

folvert, dnaB die in den in Reserve stehenderr Anlagen steckdnde. ”
> > 3 (3 Eanairel

ra
ae 7
500 ki-Maschinen gich in Uberholung befinden, wirde sich die Reger— .




Befrl 2bs "Ol‘é II

1 16 450 kKii-Turbine befindeu - in Uaerhorung SR ’ o
Premdbemug bolastet mit - 9.000 kW
1 16 4)0 ci—-Turbine 16 000 ™
2 7 500 " —~Turtinen n ‘ 12 Q00 " .
2 2 500 - " ‘ " v . 4 000 ™ -—’_';

Summe | . 41°000 kW:

EmEEEsEEEEE "'

In Res~ rve kolne laschine Wine gant teringe Reserve steckt nur noch

in. der ehtwas gricdd e slnstbharreit de Tremdnnschlusses und den bei-

den Segendrrekturt sowie im y¥inter in der dann etwas hSheren Belast- .
“arhinen . o R

450 kdwTurbinen belastet mit -’32 OOG kWﬁ>
500 kVi-Texendruckturhine " Cn - _2 500 "
500 " - n e 6 500 "

41 000 k¥

In Resexrve

Die in deun sti '.Ju\uu{,u}ﬁaeu Thaschinen stills
nach 20 v.H iese Res2pVve sinkt herab auf f sofern die 7 500 kW—
Turcine si in Ubverholung befinden ol]te. 5 aus diesen Zasam~‘w
nenstellung i eosehen, dull dile »aschlnenlelstunv nogch"
zur Bedarf ckuaz ausreicht, dal irier zaaacnst kelne Eeuanscha¢—f
fungen = > ben nul en. _ g

5 ¢ sich bei niherer Betrach%ung
der ampfue:pstlng croeben. Wean eingungs erwihnt wurde, dalf die 81ch
ietztlorwpbeudeu Zuhlen nur umetwa A v.B. hBher liegen als die im RPes
bruaar 11#0 50 1st doch zu berlcksicntigen, daB, um dieses Ergébnis
von 241 G/H i* Sowaier uad 264 t/h inm Winter ~u erreicnen, nu?“mlt '
einenm Fremdbezug von 9 00C kW% 7creCnnet wird. -

s&"

Setzt man den PFall 3 der vorherigen Eusammens* y
PremdanschluJ gesttrt ist, so orblbt sich im 3Sommer eln
von 43, in “inter von 41 t/h, so daB also vorubercehend
le it einer Fesantbelastung von 284
ter jerechnet %erden mull.

v 9

R

o U? O
H o
0] (D ::

W
}.J
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0

Vo . . N PN . - +
S Q..a;; Sind Jda, e e dic Pocdsrungen, dJdi 3

Remerkt werden muld noch dabel, dal bei diesen 2 =z nge"eoenen‘Zahlen"
reits mit eimer Dmupferzeugung von 3C +/h in Abhluzekesselanlage"‘
den Syathesegas =znlazen 3a-d gerechnet wurde, die bisher noch;gax:
erstell}t sind. Bs soll unter uchtt werden, ob die Deckung ‘des’

von 24t bzw. 254 t/h nit der z.2t. verTiigberen Lelstung- bgl;

Es konn%%n z Zt. mit den
werdery

“‘i




Kessel .ty Dauerhéchst~ Dauerhdchst—. im Durchschnitt
i~ - last je Kes-  1last in “t/h belastbar in t/h/
gel in t/h . o

T
Y

La liont<¥essel 11 33 : - 27
Steinmidlerkeassel 24 48 o

B} v 28 28
Biittnerkessel 30 ]
latorp & ihrerhe it Veaac) 24
St i v il T v 80

Vevy e

Sommer whEre alse eine Leiatungsvorbesserung yon 36 t/h entsprechend
v.H. vorheaden, im Y¥inter eine Reserve von 13 t/h entsprechend 5 v.H.
Arefall des Fremdernachlncses kéinnte die volle Leistung Uberhaupt
+ gedeckt werden. Bei Ansfall eines der grofBlen Xessel wirden .nur o
t,/17 sur Verfiigung steren und diese nur dann, wenn alle anderen Xes- ...
~1fH1l1lisg betriebsbevel !t sein sollten, was nieht einmal zu:erwarten i
ﬁ”n~c%nnqwer' witra di~ Anfstelluns rmweler welterer Kessel vOfi-je.
stleigtung nls Ursatz dreler La Hont-Xessel vor;?ipt/h
Unheldingt orforderlicn ist die Aufstellung eines.
Rrsats von 2 La Mont-Kesseln. lach ZErsatz zZweier bLa-
nen neuen groflen Steinmiill erkessel wiirde sich folgen-—-

T

Dauerhdchsit— im Durchschniti
1ast in t/h  belastbar in t/h

S

4G

24

: T - 26
Hamborp : . N 20
Sltelomalicrkeosna! 30 240 210

e 329

: P T o e .. .ecrve betrlige 2lso im Som-
chbnprecy aad 55 vt L tra ey 65 t/h. entsprechend 25 v.H.

P ciad ol waniallo . sG nonnte, sofern die Kessel alle
“id 1 lLelscung duxchag.zo.en werden. 5011 te einer der 80 t-
le.., s. stinder.uch im Jinter, sofern die anderen Xessel
rait alnd 259 %/1 Dampf sur Verfigung. Das Terk Xkorinte
ol glnsc‘rxnxqﬂ“ Latrieben werden. !lan sleht also aus
1.0 e Beschuaflan, einecs Zessels von 380 t/h unbe-
Lo G 315 Zusoervebaltuns, dadarch, dalB der
i S kneupen srenzen gehalten
t,/l, Kessels unter Umstiinden mit

4
2Ty,

L e - Sl Lo Ve U t/n is+ aber noch
P i L ulers, dzingl.ch und .war wegen--dex lnappen
es Keososo M35 B LCTHES Lit Kehlenstwmb. Di o %a~”ort—

A1 3 Steoi rillerhlsso %4'bzw. 25 t/h Dﬁue%dehstlel—




stung sind samt und sonders mit. staubfcuerung ausgerﬁetet und es iet ,
bel der derzeitigen Staubversorgungslase des VWerkes vollkomnen unmog-'
11ch, siimtliche Stzubkessel auf die Dauer auSAmmen zu betreiben, weilf
1n diesem Falle 20 t/h Staub erforderlich wiren. Nun wird- slc%ggle' |
_ abl&ge zviar etwas bessern, wenn in den ultiklonen der Kra anlagen,
eln Teil des jetzt fortgewaschenen aschenaltlden Staubes wiedergewon-
nen wird, doch bliebe auch dann nach wie vor dle Staubbasis so- beenﬂt,_
dai unbedwnvt ein weiterer ywroflBer Kesacl beschafft werden muB der fur‘
die VerFeuerung von Robhkohle vorgesszshen ist. » SRR :

Zusanneniassend kann gesagt werden: .

1) Die in den elektrischen Maschinen und im Fremdanschluf 1nsialllertev
Leistung reicht zur Bedarfsdeckung an elektrischer &rbplt auch _bei-
Volloroduktion des erkes aus, .

die 1m Kesselhaus installierte “ei%tung reicht wvnter Beruck31ontlgung
der Tatsachen, dafl die 1@ PremdanschluB liegende Reser ve ausgeschopft
istqs nieht aus, - R

die sofortigs Beschaffung eines dritten essels von 80 t/h Lelsﬁung,
der filr Verfeuerung von Rohkohlo vorcesbhen ist, ist erforaerllch,

erwinscht ist die Beschaffung el rec vierten Kessels von 80 t/h Lei-
ans- Griinden der Reservehsa ltung. Die Beschaffung eines solchen
it daher flr einen spitercn Zeitpunkt obeanIIS vorzusehen
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Zahientafcl II

30 atli-Dampfverbrauch und Abgabe von 2,5 eti~Dampf

Betrieb

i

Kealor-:

¢

1) 1

'Voarbrauch von 30 ati DampfiAbgsabe von 2,5
Vhinzelverbr. Summe H atil Dampf
: t/n
' - .

SEDRE X

t/h t/h

hmi ey vl

vegl.Aufst.
Yy 2 u., 2a

val.Aufst. -

' IV.T u. 8-

v. Gfenhalle
verfliigbar

Y SUNPIN Ltilch .
Konlensat..e t.
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Zahlentafel I1X

\

AT

Erzeugung und Verbrauch von 10 atii-Dampf

Lrzeusung.

1) Abhitzekessel 3k. m,
?) Ofenhalle

Verbrauch

3) Betrieb 1, Sperr- und 3pildanpf

Aemmach Abgabs an trale

Zen
§
!

r

32 atil in den noch zu erstellenden Abhitzemnlagen 3a,:
schon in Zahlentafel II beriicksichtigt sind.

10 t/h 2,5 atil Dampf, vgl. Zahlentafel II
i

S




Jabkratnlel

o 2,h ntli~Damr

?inzelverbrauch
t/h
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Zahledtafei v

Kraft- und Jirmebedarf

o v @Y re M :Lf') ;30_31."{_1(?1‘

; . o S
Ao Dadvpf o van 10 atil und 407

A Voaorodon "t ionabatyriab

]ﬁ::i"‘vp'{ o S At ol 400
- . . 1

A e 1

B v

D f -
iy 10 700 "
) '

v 32 000. kW

-9 0CC kW
A1 000 kW

10 Atd und 400° ,
salionshetried v 12 000 kW
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‘Name ‘und Bezelohnunv der Lutzkendorf G%-; cd.--dé@in_
Anlage.v S _1?f, nunp._ S _

Genaue Adresse; ' S Vlntershall A G.,»Werk Lut7ken—'
: dorf,. Krumpa b/Merseburg

. Do
Fernruf: : , , ’hrucheln 4—02 o O sl
Fe*nsehreibér~ Ee NVOS 1T 59 S ﬁ'n.kﬁ'”?&7 T%¥

Standort-der Anlage' d JKrumpa b/Merseburg .
;Baaherr~’ S Yintershall A.-G., Kassel

L B . HohepzollernstraBe 139. . 0O
, _ L (Hauptverwaltung) _ A;‘Qf_‘,-'CD
Pernruf: - - — . Kassel 3 51 01 S ‘.{;
Férnschreihér: , 0 32 §1 : L
:Sachbearbeﬁtmr Tid

]Buud rehfiihrang ‘

—"A;machizenuechn Tell
;fOb ring. Hager

bautechnnischar
.Beg Buamelsﬁer’

~

ZU ersuellende An;abaﬁelle

4—mrennkolonne mlt Krelseloumpen)

Rtihlern, dazu 1 ?uckfluﬁbehélter)
1 Prefluftstation fir die Regler ).
"AOhrleltunﬁen una Zubehdr

w%onan—rrbpylengolonne mit Z behor
wie oben ° ,

2wﬂpteratutaunds ceriist ;ur qocnllegen—%
de Anﬂarato und ?ohrleltungen

<

~

Davon entfallen 180 t ¥aschinen-BEisen auf ai@ Lie;erfera der

plstten Trennungsanlage und 30 & uaschlnen—ulsen auf das Werk Iiitz-

4Lequo*1 Tilr rngchluBle tungen und. Schaltgerate, die ' nicht zum Lie~ :
ferungsumfang fir die Trennanlage gehbren. Das Bau-Eisen (15 4)- ent-

1&11t anf das derk Litzkendorf. » - L o A

——

2. Bauzeit:

Voraussichtl. Mor - 'November-1944
T i o Ho L Januar - 1945
- *ﬂﬂ__‘,_~j_ln h: Januar ,1945
Bau-— undaMontagearbeiter: - betriebs~' fremde
' eigene_*f7,;iréf§e
- 40 .
30 - 20

708 L0 oes ok chon s § vk WO AMt 1200 A AN Y L S o B >
’




4

Kostenanguben'

5.

n) Gesamtlnvestierung : . ea. Bﬂ'?SQ:OQQ;-
DPie Pinanzierung gasc}ieht aus o L
elgenen ”i steln und ist ”esichert.

b) Baukostenanteil: o RE. 50 ooo,
: davon bis 31. l2. 1943 Zu. verbauen _ _ R& -

o) Apparauetecnn Kosten - o+ - RHM 310 OOQx?

Materialbedarf.

T

 a) Gosamtelsenbedarf 225 % fufteilung in ﬂuartalen

IV/43 I/gA 1144& f»IIg4

~dav. Nasch-Eisen ST S
Bauveisgen . : _ - =" -15,
b) NE-Hetalle ’ '
Alaminium
Kupfer
Zink
Chrom
Blei
Quecksilber.

TR - '
D o

' ’40) Bﬁustoffe

-?ement
i&ea, 8and .
;enelsteihe

Holg.

Scdhittnolz
Runﬁholz

(Der Bedsrf an Torhaltehols wird
Aatur— u@d Funstkautschuk fir o
ag Kab%l undzﬂe*ﬁdnsén _,270’H;*-“
Isowieraa?an, Dl hﬁun- I
BB F g 150

P

Aﬁstrwehmitfel - - 900

“Unbﬁaendlichkei%sarklwrungen.

Die anedenhllchkeitserklarang des _ZusStHr di en. Luf_gauk mmando

. bezw.- der. Wernluf*schatabarelchsveruraabngstelle ayirdl ¥on ger vfff
,_-”1nteréﬁalleA3Gs-nach Fertlgstexluny der Zelchnaqgen beantrabt e
“=1End "nghgerelek vl _ - - SR

rbeltse*nsatz.-" ST ~"7”7 Lo R

sa“oelﬁern'uerden zuSatvllob erfo*d

ﬂgesuellue" -~ keine

‘;¢Arheitexwm'“ P
&) Fgehdrbeifer .

: 2
b} Ungeleérnce  “wma - 6
,c) Juzendliche 1

leoedarf' S ~ 7'5“”&',ﬂﬂuaf“'

s
3 ie ‘installierte elektirische Lelsturv ernohu *I
ale aus-uiteaer &u”ang sedeckt “e*deu. :

3n*?e*orau"% m""m-hen s




F Kapa21uat.

Der Gesemtanfall an Gasol Betrigt. z.Zt. 2500 - 3000 ato. Er sollyff
"nach Vollbetrieb aller hereits vorhandenen bezw. 1m Ausbau befind-'
llchen Anlageteile vorau551cht11ch steigen .auf 12 000 3ato.

34 500 jato Cy- Fraktion,und
-*:600 gauo Qeinpropan.ul :

Bie- m Ga dl entnaltenen C4—Kohlenwasserstoffe Werden

- Proibgas ‘abpesatzt. Da. ‘sig einen wichtigen Rons toff -fur. 4d% e
ring oD Locnleﬂstungsflugtreibsto ffen ‘und enderen- kr-eg5W1ch—”"
osduktengarstellen, mul schnéllstens eine Abtrennmogllch-'ul

{'Ebhlenwassar500ffe errichtet werden. Dabei Hoxd

uch-eine Meglichkelt. fiir dle Abtrennung Yol Rein®r0~

{ ‘64*Abtrennung hﬁpterhlelbeﬂden ?ropan~?ropy-

h¢geechaffen $erden+ Das Reinpropan wird fir-die 4n LUbs-

triebgne Schmlerﬁlraffination und Entoarafflnierung nach

‘,Y

st 1at1ve ?erlaaung ‘des Gasols in- G und G4-?raﬁt1an. Destil-,,ﬂ
,laﬁlve'ﬁbﬁrennung des ROanrouans aus ge* 03 Wr,ktlon.'

B»_riebszechn schn Angaben.vf

: Rohmaﬁerlal S ca"12 000 jato Gas
“‘Unge*aq e Zasawmensetzung. ST

2/33aus FT—aynthese mit folﬁender Analyse- 002 u.'qase 15 Od%';f.
SESR S } ; " Propan - . 29, G i
”“Propyle&

PTOﬂylen
‘”Butan ‘
c T e : S Bauﬂlen g
rertlﬂorzeugﬁisse. ca 4500 3ato 04 ﬁrektion (97 %ig) R
’ Ung'fahre susanmensetzungs ce 70 % Butan u. 30 % Butjlen'
R 1Y . 600 jeto-Reinpropen ca 95 Big
und ca- 6600 38$07C3—Eraktion. :

% P?Obéﬂ“u--EP %~Prdb?ien;;fﬁi 2
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Energlewirtschaft / Belastungsverhiiltnisse am 6.9. 43 bel Betrieb,
ohne Fremdanschlufl

Am 6.9.43 war wegen Reinigung dexr Frelleltung’ dér Preddsnschlus,
auler Betrieb. Die Eraftversorgung wurde durch die qigenanlagen
ellein bewdltigt. Es traten folgende Verhilinisse ein:

I Betrlebsbedinzungen

a) IEnergiebetriebe

Eesselhaus - in Betrieb Kessel 1 bis 3, 5 bis 9,
{ondensationskraftzentrale -~ in Betried Turbinen 3 und 4,
Gegendruckzentrale - in Betrieb Turbinea 1 und 2,

b) Febrikbetriebe

2 Vergasungen mit einer Lzistung von 47.800 m /h in Betrieb,’
Eydrierung, Gas-~ und Sumpfphase in Betrieb, 3
Baa 202 3 ﬂompressorleiﬂtungﬂn,Vasseratoffdurchsat? 6.350 m”’/h,
Schmierdlbetriedb voll in Betrieb. ,

II Deckung des Ensrgiebedarfes ) e _

P

Die unten wiedergsgebenen Zahlen reuultleven aug Ablesungen, die
in der Zeit zwischen T-00 und 17.00 Ghr vorgenommen warden.

a) Elektrische Leistung

‘s wurden erzeugt

Kondensaticnsstrom
Abdampfestrom sus Anzapfmaschine
ausg Gegendruckturbine

b) Dmmpferaaggang

|

Es wurden erzeugd
\\
¥m Resselhaus 30 atii-Dampf 202,9 %/h
von den Abhitzekesseln des Betriebtes ic atu-“&nnf 36,5 "
von der Ofenhalle Betrieb 2 10 atii~-Dampf. 16,3 ©

Sunme des hochgegn_nnten Dampfes ST e 249, 7 $/h
dazu Erzeugzung Ofenhalle 2,5 atii~-Dampf 0.3 t/h
Gesantdampferzeugung 250,0 t/h

¢) Die Abgabe an 2,5 ati-Dampf durch’ die Kraftzentralen‘betrug~aus\
den Anzapxwasch;“en _ 35,9 t/h,
" bl 4

aus den CGegendrucknmaachinen 39,8 ©

Summe , 75,7 t/n

-2




Der Verbrauqh des 30- und 10 ati-Dampfes verteilt sich wie folgts

Yerbrauchastelle 30 atii-Dampf 10 stli-Dampf 30 + 10 atii-Dampf

Kond.Kraftzentrale 83,4 43,4 126,8
Gegendruckzentrale 41,2 - 41,2
vasseraufberelitung - -
Sunme Energiebetriebe 124,6 43,4

P T S T )

‘o
Olwésche 3.3
Ofenhalle
Paraffin-Extraktion
Reduktionsanlage
Vasgerstoffanlsge
Bechdr.¥umpenhalle B 202
5¢ill-Destilleation
#ilke-inlage
Phenolzanlage
Fropenanlags
Betrieb 6
Kator-Pabrik o

‘Summe PFabrikbetriebe

-
. o
"
-

N

t1tti et o

MY v Y Y Y e @

IR MOORBOAONT OO
O D= c0RNOO W

j »

| =]

Verluste und
nicht erfaidbay : 5.4

Gesantsuame | . 202,9

IR ITEIT SIS &=sEs e T N A I AR SR I T SIS SN TR R R I - oot

ans der Zusammend8tellung geht hervor, daf es bel der derzeitigen
Zarverfigungstellung von Abhitzedampf bel einer Dampferzeugung im
Fesselhszus von rund 208 t mbglich war, ilber 25.000 kW selber zu
erzeugen. Dabei waren die Xessel 4 und 7a aufier Betrieb. Wihrend
Kessel 4 betriebsbereit war, befand sich Xessel Ta npoch im Unmbau..
Beim Rinsatz eines weiteren Xessels wire es miglich gewesen, 29.0C0
RY =w lelsten. Do =i% einem weiteren Ansteizen der Abhltze-Dampf-
Fenge bei gleichzeitigem FPahresa von drei Vergasuangsanlagen su rach-
nen ist, wird die Eigenerzeugung von 29.000 kW zu eigem spiteren
Zeitpunkt sicher m¥glich sein. Es wird sich scogar bel Betriebsbe-
reitschaft der Kesselanlagen eing Zigenerzeungung von 30 bis 52.000
ki ermbglichen lasssn.®Die Zahl ¥on 29.00C kW entspricht dem Ltrom-
bedarf, der den Flanungen lsut Hetiz vom 10.2.40 zugrunde lag. Die
Anforderangen der Betriebé bzw. dis Heuinstallation von Lotoren
zing =ber bald Hber des seinerzeit geplants ¥af hinsus, so dal be-
reits im Cktober 1940 nmi% einer Gesamtstrommenge von 39.000 kW ge—
rechnet wurde und daf laut iktennoiig éver Dempf- und Stromwirt—
gchaft vor 17.3.42 eine Gesamtmenge von 41.000 kW bei voller Aus-—
lasting des %Werkes crwartet wurde. Diese Leintung ist nur beil vol-
ler Inanspruchnaohme des Fremdanschlusses zu erreichen und nur dann,
wenn beide grofen iessel in Betrieb sind. Zel Ausfall eines grolen
Yessels mul bei spiterem Vollbetrisb mit Produktionselinschrinkungen
gerechnet werden. ’ :

+) voller

Erumpa, den 15. Q. 43
2 Dr.3chn/Sck )

/KL, Hv,H.,C,Xr, ~
H.2ir.dr.3l.,dir.benmlf.




Wintershaly Aktiengesellschaft Kassel

Dr.Glet h;,, G.I‘MV." WJUI o rzn‘;‘ R

An dase
Relohsaaut fur Virtsobeftessnsdau,
Abtellung Energile,

Berlin % 9

Sasylandatyotiag L Bra o2 ) QIGH v 80‘/4-03

N

- - | He=S/pe 9508. 25,111,140,
Betrifit: Liubtzkendorf / Premdansshkluf / Anschlud Stébnits.

Bel éem letzten Fesuch unseres Herrn Pr. Sechoeider bel Herr v
Oberinz eniewr Juack baten Sfie ves, mgliechst vmgehend den antresg fHr
den Eau eines zweiten Fremdanschlusses, nd3mlich Litzkendorf-Stdbnits,
2n stellen. ¥ir baben die Verhiélinisse mochmsls Gberprift und sind gu
dem Entsohlul gekomren, diese zwelite Freileibung nickt zu baven. Pir
dlecer Fntcohles sind folgende Griinde meSgebend: V

14} Dieser svelte FremdanschlufB wiirde nps gur ger Zeit etwaes notzen
ZEnosh. De er eret in frihestens 15 xonaten fertiz sein kann, nutzt
ey bei cines heute manclmal zsufiretenden Strommetzel besw. bei einer
Bntliastung der nonsensationsturlinen zsecks Frelimaohsr von Dampf fhr
antere Zwecke nichls amchr. Bis zur Fertigstellzng dileser Leitung haben
wir di. mrrneliterung wnserer Kraftamlagen Surchgefihrt.

2.) BE® 1ot miohd abgllich, Gus Treldbstofiwerk amf die Dever mit Fremd-
st =B botfeibon. DPer sremaaensching darf nur ein Reserve-snschluf
fiir bescnderc Fille cein. Aus unseren Anseigen Uber die Srweliterung
der Kraftanlazen kanen Sie sntnehmen, 8af aicht vesbaichilgt ist, dea
Betried auch pur teilweise wit Fremdsirom zu betreiben.

3.) 5 25t unmdziich, heute srbeiten zu bepipnen, die, um sie schnell
durchzufiihren, eipe intensive Bearbeitung durch einselne Herren orfore
dern. 9ir konzentrieren uns jetst awf Iupkte, um dic Anlage miglichst
schnell awf Lelstung zu dbrigsen. Wirden wir wvos enischiliefen, aiese
Lel tung zu bvauen, daan wilBten andere sehr wichiigse Arbeiten Swangs-—
weise ncebeusichlich benandelt werden. Eursuy wir wirden unsere Arbeits—
krifte verzetteln und schlieiflich einen Ban ersiellen, Ger zZur Zelt

-2—




A

Winto@hall AkticngeeBiedlad@asse! das Rofohsamt fUr Wirtsohaftsausbau.

der Fertigetellung garnicht mehr fir den Normalbetrieb notwendig 1ist.

4.) Sohlieslich knnen wir keine Leitung banen, wWo wir selbst so
wichtige andere Arbeiten zu erledigen haben, die letzten Endes
anderen Interessen dienen. Nach den Pldnen einer 100 kV-Leitung,

dle uns bekannt sind, wlirde diese Leitung spdter einmal eine wioh-
tig~ Quexrverbindung des {fberlandnetzes darstellen. An solohen Arbei-
tor hehen wiv mnme verotidrndliehon cridnden houte gar kein Intoresse.

Wir werden uns poch mehr anf die sohnglle Iinbetrieb-
setzung der liangest bestellten Kessel und Turbinen kongentrleren und
damit die Dampf-~ und Kraftversorgung des Werkes genau so sohnell,
wahrseheinlich sogar noch schneller, sicherstellen, als es die Frel-
loeitung LHtekendorf-Stsbnitz tun wiirde. '

Wir hoffen, daB 3ie sich diesen Griinden nicht ver-
schlielen werden und von dem Verlangen zum Bau dieser Leltung Ab-
stand neihmen werdens >

Bei niehster Celegenhelt werden wir in den Tzafastatio-
nen der bestehenden Leitungen einzelne Stromwandler ausweehseln, 80
daB es dann mbglich sein wirxd, nosch weitere 3000 kW mehr zu bezichen.,
Dazu ist aber nach Mitteilung der Landkraftwerke “eine mehrtigige
(2 Page) Abschalfung der Leitung notwendig. Der Betrieb lauft aber
jetzt so, dal diese nicht vozgenommen.wétden kann. Auf glle Félle
is?% boreits alles guti fﬁr einen unerwa;teten Gesantstillstand vor-

- Al paoﬂﬁ.i..l_

/; f
By i

[N

A & A A L AL A A A

D Bosroa‘lothzﬁuthh -udwxl

D/H.Gen.Dir.Rosterg,
D/Verwaltung,
D/H.Cou,

D‘ H.DI Ostr > o




Wintershall Aktiengesellschaft Kassel

fiir Herrn Gensraléirektor Losterg.

——-——

Betrifft: Litzkendorf / Eraftanlagen / Ieistung = Betriebaaicherheit 2

pie Nosselanlage von Litckendorf kenn heute 105 - 110 /b
Damp? ( wie im waserey Bilans sngefithet ) erzeugeRn. Dazn nlissen sEmt-
liche Yossel mit meximaley Deverlicistung in Botrieh sein.
‘Die amlzge ist in Crdnung; os ist ledlglich infclge Qer
ohen Dauerbelostungen mit iusfillen su rochnen. Henn é&ie Betrisbe
dber Damplfmungel klagen, so liegt das Gared, éaf die Unsoorsioffane
iagze g@g@ﬂd&&r dor beksnnten Silanz d. 15 .%/B8 mehs'vazbrauch%. )
pie eingeleideten ! p&rmaﬁnahmaa.haban aindegtens a&nen,uruki
folg von 5-8 /b gebrachs. '
Der aes@al 7 {Smohzen-teimar) kommt sm 27.11. in Batricb.
Ick habe. vurﬂml&&@g}ﬁaﬁ - sobald sy einwendfrel 18asrt -, 4ie einmel-
nen Ressel dew seihe nsch Gborholt und 5@?@1&4@% worde.
nisse susiiszlichen 28 +/h werdsn iy die bsldige Eﬁh@ -
triebnshne der Schmierflfebrik gebroucht worien. Sgfern ﬂie@a“mitwﬁa
semobenen Sompfmonge punskommb, kann dor 53%?&%% wie h@uﬂe zgl ter o
fahren.

-
{
i

A B8.12. kommt dor ¥interkszoel (ﬁ.u.ﬁ.—%@ﬁﬁ@i} miﬁ 24 t/h\
in Lebidlel. " ‘

A 15.12. Eommt oln wolfeoreor gasgefoRoerter Abhitzekeossel
n b b wna otee 10 Toge spiuer ein gwelter @it jJe 4 /b in Botrieb.Da-
@it seche.. im winter weiterc 8 ¢/h zur VerlfUgung.

wird die generalcranlage 3 T nicht zur Geserzeougung ge-
bacuweht, Genii Kann <eieser Abhitzekssgel noch weitere 15 ¢/k Damp®
liefeﬁﬁg sofern Cus. gur Yerfigung stebt.
Die bis zum 8.12. iz Eetrieb gommenden Xessel w&rﬁen,mit

Aehbsauntenie sefouert.
Dsnn kann ab 1.12. such hessel 6 mit nohbreunkohle gofeus .

ert woxon.

o168 -~ 30/4.03




wintershall Aktiengesellschaft Kassel

2168 —~ 30/4.03
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Die ein=zni ge Unaichegheit' in XKesse l-
h'ana lLiegt 1in der Staunubdberseugung der

y-3 ktuarne 1

e Uberlaptung der upeisewassetanlaga wird durch Inhe -
tricbknahme von £ weiteren Permutitfiltern (aus 2W) sowie oines Ent -
gesers und zweicr behelfsmEbilg sufgestellter gp@iaegmyen bis zanm
1.12. sichergesteolli. Aulerdem wmird nochk fir acwrvawassar in behelfs»
niSiger Behilbtsrp and durch gufstelliung Z%eierw#ocken bis Ende des
Jahres gosorgh.

Die Prtriebasicherheit der Bekilrme wird von 5 welteren ,;? -
serve~Bohdltern (rd.200 & Inhelt) BIs Tndc Dezeuber nochmals erhthit.
Demit ist s mBzlich, regelmiBBige Hevisiomsetillstindz exn.z.uleg&n stné
die Heparsburarbeilten griindlich durchfihren zu kﬁzmsn.

Die gemsanten Tzrmine. werden gehal ten.

84
Thee

Die Beiriebsszlcoherheld der elekirischen Anlagzen 154 ver =

i
bt

h#ltniomiBlg gud, sle wurde durch bessere Uberwachung und ¥flege so-
wie auch Auswechseln der Sichi#rungen in den Calor-Emag-Scholiern ez v
reich%. (Tausch ALG gegen SS¥-Sicherungen). Uberspsnunungen gomen mar
noch, wenn siec ganz besorders sterk szind, zu empfindlichen StErungen
fliihren.

pie zur YersUging stehende Leistung reichb verl&iu:{'ig auS.

Doy Promdanschlul kann um weitere 3000 k¥ exhéht woerden;
danu Lot aber ein Gepantstillatand des ¥.rkes von 2-3 Yazgen {nach
ingave Zulkwits, wird von uns noch geprifs) notwendig (Auswechseln
von Stromwandlora ung Tr eLIeSuoRR) « i

w“eGnahmen bei plétzlichem aasfall des Fremds neehlusses eind
Lesel te getroffen [(newes ss.g;n&ls§stem, Betrisbzanv e\iazmg).

vasicher-ist leider der Fremdonschluf8. Stérungen «ind nicht
suf unserer Leltung, sonderrn in Hetz der ¥Werke dor Lendlkraftwerke sige
gedreten (icbel, Bullons, Zichen von Irennmessérn, Stromwandlern).Ge-
gen Glese Zinflicse eind wir bereiip @zchtlosy . -

' A'bt. R 3

Aoovoeld, dAen 29.11.1940. -
E."s/kO

D/Verwaitun,,

5 st
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Botr:

Austall des ¥romdanochlussos, j¢ ¢

4.‘

1)

2)

Yle Dienst nweisun:; von 29.53.40 bleibt in vollenm Unfang sufw

rechterhalten.
Beil uusﬁull dos Fresndanschlusses wird wvon de

aus soiort Schalthaus IXI und Schalthaus IV avgeschaltet.
( Zvischen Uchalthaus IV und Schalthaus VI ist die Verhine

r fonde. -Zenz;rgle

Gunz untervrochen.)

“s o dist erforderliich, daB diese Abs schaltung augenblicklich er—
folgt, da sonsy CGefanw hesﬁah&, daf der Yaschinen-Schalter
wegen Uberlast auslist. Das mud unter allen Umsbénden vermiec-
den werden. (Flatz des l. daschinistsn vor~&é?'¢ehalt%afel 11}
Sofort nach Ausfall der ¥remdstrombelis ferung meld-+t der 2.
&asehinisﬁ an aﬁnﬁralMG;éQSu@llu Bs an Hesselhous und Zentral—

- weldesteile A Premdenschluf aus sgelalilent,

Anséh14avzn& an das Absenslicen von wchwlthaaa II wngd IV wus

bﬂ&ﬁrh der Synehronisierschalter aaﬁgelus% ﬁer&ﬁn, safern nich%
.dureh diesen die Abschmltang des Erem@gnschlumses erfolgt igy.

Erafitwerk GroBrayna schaltet ‘innerhalb von $ ¥ ¥inuten wisder zu,

so¢ern nicht Raehﬁpannun@ yon hﬂaraus anliegt.
Derx gah@ltelek triker in Baw 86 is durch Rﬁfzeichen Zn azar~

mieran, Qaesar mag schneilstenjggf¢r sSoTgen, da wieder 3 ﬁgannmm@
vor den dythvaaieaefa chalter steht. Punkt 5 von griBiexr Qiebu '

tigkeit,
vareuafhin ist sa Byachronislicren and Zu senalten.

Ist nach 3 ¥i.nuten noch keine Spannung Von GroBkayna Gy ist

8§6bnitz ¥r.1, in dringenden 2 rtflen Er. 8.
Enﬁsgrechend-sind Heldungen zu machen: eniweder ,Fremdsnschlapl

wiéﬁmr zugeschaltet”, oder ~Fremdanschluf weiter gestdrtr.

Bs kommt daraunf an, unier allen Gmstinden die Sparmnungs mit Gen
ezdenen masohxnen Zu halden. Gelingt dies, so ist das Schlimmste

veﬁh&@g“ - '

Yon ;.ler Aufmerksamiieit und den
fiesoh®nieten h8ngt .leser urfoig in hohem MaBe ah., Dauer und Aus-

mal der Lt0rung kBunen duich schmello Mafnahmen nach vorstchen-
der Anweisung auf ein Lindestmasl besghréinkt vierden,

anzurufens:

rz=schen und richtigen Handeln derp

ape, den 4.11.1920.
X2 Py /an.
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Gelucnberg LSensin AeGe Guluanxiruhcbpﬂoruu. ‘cdan 2Ce543:944
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Eetrievgugben des Bydrierworkes lioractern
im oA p¥ % I 3lgazy T -

Allgemelng ‘
ot wangebotene VaosePotofl wurds £it 6 kohlekonnern meist
vollistingiy vezurteited. | R
Storungen Ruo.6n gurod Peuuk* onRen von At 15e=1Tos
ottt d 23 ' v ]
Uustellangen wege:. Flieger—ioarob: 0 st Sey ey 220 und Z6a
stromeusfElle 1o 8. und e '

—chwierighedgen fir iTeibgas, o0 Gasy etwe 110 t ine
Bune entupannd worden pRasien.

alnbnc stirungen wit kursiristigen abwerfen siplys
sorelh sn 8. ung 1lio (_g#, vnd 18. (Fasche.5).
? stromuusfilis elney Zeniraleé am Be une Q. weg ﬁn Hasch .8 beéw.'z
Exploslon e:nsx ﬁﬁﬁaﬁﬁikﬂpplung_uﬂﬁ susfalld von ﬁauéﬁos- -

u,qi? r&ﬁq&amgg 16,4 Generalorsn, 17 - 18 Honveurt=Ufen.
reluberhlung Luon GenelS Gon.le und i.
sliao:dwuceher 3 nuci uberholong @iy lacn*@rtau ﬁﬁcen, Bung be

steff-@loch@n ung Porzellan-Giocken ab 6. im Letrigb.

|
oo neye L CLEIVeTE. cnﬁagﬁh i1 &ompre~“oxen.

sucuehnbng der Emnlslébo-lchoierange

Sturhe Verschputaung dex c&zowaacze¢

}.onEg= inloge s

'.xw R

3¢ 7 suche in du? Kohle.

Jyatem

Bliohstu deasForbeitdngs 54 »caleaucr‘, & Kugelﬁfen.
Sehlewdereifeky miiscliy : G - Fegtem im Fdckotand.

Bus

[}
i
glofen & in G o el - 1C bel aultras sgcnweissubs.

b.menaen!




HochdXucks.

Kohlephauses elet 6 Kemmerhe

Kuae702s - 25+ Rege-Kuriachluass

(1} 704‘ 5. " | | I -

i Se nd e mneaten wile kamharn bsiuhrcmauszallen tczlwaiue
'notantachlammt waréen.

.Gasrhagmj' 3 = 4 Vor—y 3 ﬁaﬁ”lhuﬁamhern. _ ,
Voreia 303: Vom 23.-25. wax 2 ZeStoile der alte LUSE urch
-n‘dCL ersesst. ) : ‘ N
,&agu @@r Ztroca dﬁf}llﬁﬂ m&chl ﬂ@éﬁ 5 Y. 2in erheblichor Rege=
k& VYerschligchlisPung
Gor mgns;ﬁqﬁammern V@fﬂ4&ﬁ0hﬁ§. ' : .
Vorefa 3Y4 erhielt vom 11.:%4;#naé€ Regeneratoren.
Begtilliabions B -amy 3 Bep 2 G-, 3 ””tbenzﬂnza*anwﬂ-ania;e& mi b
‘ ' hBeveneiolonne. - o -
42 in &bexholung. stsrungen durch aea.qa zachlives der Ko<Ka 792.
pag Treibgsc wurde ww~er &bg&tz-gehWLﬁf&&kwiE‘P %a¢& HEeL5e VeTe .
£aste \ ' N
2 Clstgelfen, 2 alkaz.o=Vaschel,
3 Shttiger, 2 Purgie8ystemnte

Schwefalstickotoffbelricbes

HHuiles kondensatcresSchiden.

Vexdbrgucins , .

ronkohle T 58
Teersl verarbeitet’ 4
Buna=Yaoserstef

W

E'cﬂ"d‘

motozenuau

isobutin

FEIPE s EAVAR -T2

Gaizgua sur GBAG

Hy on dic Luftwaffe
Secuwelrucksost:nd verkauft
Scuwefel 4T71-253 =
ammeoposulfa

B,80, (60°z8)
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Gelgenberg DBenzin ieGe Geleenkirchen-horst, den 19.5.1944 %
Abt JHydrierung/Dr.Kl.
R,
"Letriebsdaten ¢ es nydrierwerk¢a Hordete
4.m rh ct T Z 1944.

gllgemein:
2it 5 -6 ﬁohlekagmern wurde cer Vassératoff fast immey ver-
braucht. 4 Hedukiionens o J.abstellung von Hils, zu 1 GegldTe
unc 2U. ven Sciten der Tnurgicewljeferung, am 28. dureh Avasfall
cer bluuem Zenirale und dadurch verursachten Vasservolr bruch
in Bzu 1Z2. . ' . '

27. Umstellung Geor Ko-ksn beinm Pliegcreingriff puf- Escele

'\:']_

B

#
Zeitweise absaitzastochung Lir zrﬂ bgaﬁi dag ins Buns— uné Heizgas!
gefahron werden BRAESTC e

Araftvwerk:s § Kes &al, o masc ;naal
36 Rohischiden mit 15 tiilsetzumgen.=-
A 16.u:e2U. RedukiionR €& LWE bei schwachen Stand in Kraftwerk.

i17. s~bstellung und Heparudur der Hlacch.5s Turbine 7, & und 10
in Reparstur. 28. ausfsll der bluuen Zentrale durch Schuden '
an BascheSe. '

’aamuratoffexzegﬁ g2 15,5 Generaioren.

Fir GemeH .20 Geﬁ.lg in @enerbl-aberhelung.
Konvert-Ufen 12 ruch 18 © it w® .
Alikazid=Vascher 3 lm Unmbate

”ﬂugeratofxverlchtung_ 11 KompyessCYeiie

abschlanmgas nor mit Kompr.l2 we.l3 komprwmiert bei Epulsio
Lchmierung des Hl=-Teilese. '

8nal Kompre. abgeschaltet me .en’ Encréie—starunuen. .
2848 bein Stromasucsiall rius curch ruschen Schluss der Riick-
schlag=Kloppen eine Schweissnaht iz 3:ugYribge .

3 COy=Vascher magsten gereinigt werden. _

_ CL=THischo: E.=F.3 zur General—iberholunge. '
Einfihrung der automutischer Druckhuliung fur 700 athe

Lindee~ianliasze: 3 Apnarcte.

bevendent




- 2 -

Kohlomi::hlanlapes 3 &‘4vSyatehe. ~4,1 $ asche in der Eokle.
Sysuem 1y Gunn 2 in Generule-iberholung.

e S
Rickutandssaiorbeitung 36 Schleucerm, 9 Kugeltfene.
dchloudereffeoit wivesig (34,9 & Feilotchnlcuderrickstand);,

Cue 1 i ges sbschlienus gescuwelb.
13, ziindung dey sbgase duxci BlitzeSchlage

Hoeuhuzucks

Xohlephases 5 « O Ko=iae.
Ez.703: 30. kurze ;ibeteliung (undicnte Ventile).
En.704s ~18e roks im Ofen 4 am 17./18. susgewechuelt.
EuoTCSs am ile nacl Rep. (B106) wieder sngefnhren.

' a ;éﬁﬁrung Gurch acbest-isolierte Blemente!

1

Sasphasos 5 = 4 Torebs, % BibKa.

Voreha 3U3: 17.=24. 2 {rfen Kont.T7H46 auagewe¢hsalt;
Verschlechterung der VorekKs nuech Siromausfcll am 28 o

o . — ~. "

* et o e ——
Pesiillation: 3 A=; 3 b=y 2 C=y 3 Enthtnd.=anlagen it He

ey G T

’ lonnen. LE
43, dann A43; 01 ir ReperatuX. » ’
24 .,-28. alles Treibgas wegen abesstz-Sbockung vergast wnd ino
Bunae- wné Heizgus entaspannt.

sohwefuelstlenobeffbaesriebes 2 Claus-Ufen; 2 alkaslid—Wazacher,
~'"—"M..‘—-W“ . . . R . ) ;
2 sitbiger, 2 Lurgi-Systome. :

Vuxrdraud: s :

RONKGL:LO 62 401
Teeril v.rarbeited : 4 545
Bunu-=asnerstoff : L4933 GO0

Brodukitions

Ve 107 31 470

Treibgas T 7 80d , .
notorengas - oo 167 938 ¢

igobutan : 2 030 ,
Sunagas 732 GO 5 238 t KY ¢
tielzgns zur CGBAG 188 GGG 14 €48 x 107CE
B, anr, d:& Luftwsffe .14 006 nm” ~
scfiwolrickobana verkunlt 12 1¢6 & . 1
Schwefel 433 - 182 = 251

aoonsallat 3 CG44

1,80, (60°u8) : - 829

gez JKlinkhardt « -




Golgoanberg Benzin A.Ge Goluenkircuern=Horst, den 15.4.1944 Wie
2Dt Hydriering/LreKle ' ' .

°
setrisbsduton ves Hydricrwerkegs lordetern
febrwur 1G44, ]

Alipemeing ' , . .
Froduhtiong-liinderuliy Gereh: 2 & Mi-3chiiden: Ru.7Tu4 (25¢le=22620)
und Kue7US (7e 2e=Inde). '

: Umsteilung der Fo=Za on 22 weben Eiaageraudrohung.
Zusiitzliche Vorsrbeitung voen 2 750 + Tesrdl.

21 Roi.rseniden (9 abstellungen),
T2 zsitwerse, 4y 7 wl.lD davernd in
14.p, 18.4e28. Freguensge: bfsll chne

ergiofferacugungs 11 - 16 Generaioereng
»uu?ﬁalﬁﬂg'ﬁa;a aaaﬁ.th~ hesle
Alkemwasohsr 3 wurde aorxcg ouczeac LIS baut.
sapger .- tol £ w 20 B ﬂvewwazen.- -

ol u@a&htiaa kcomter duzh :eaﬂ&ﬁuu éEE Abs cﬁia&&gasa
2 Cu=wascher ebiil

LinGemonisges

£
- o -

Kohlemahiarluses 4 uysbtenmes lNr.l im Cenerul-lUberholiunge
Die Eublen habon si.ch dur ok dergsenkeng ver 'gert. ‘
3,8 % snsche .z der Kohlco,

|

3 LG 7T - 8 schwelifehe
IronteT feht 1eidl=ck QGﬁW@lﬁnﬁ von sbochlamnme Gien 6 im fCeoneXule
¢ werholiungs -
HoghGruciy N '
Hohlepha.es 4 - S5 EKsnuem.
LaeTlh = 2269 TU5 ub Te wegen L1v~10§QG€D {Cenlitz meben (ChwiiSSe
steile) imp Heparudure. o
RoeTU6 ar. Beg TUZ2 um 23« wu.—“urzad. uss; dabei wurdern verickie
Gfels amg sbschoider sugglwechoelld o
Stirung 4eT Tulpe—ilouSur .5 aa.?éd g 236 Gurcl: Therio-Fiemenitee.

Goonhoges - 7 Kemmern; suguiai.ch: 2 C ¢ Iecrild erarue;tet. _
Biedio 301 um 10. Buichoehlagventild in L itang mu.suev:c iselt
Biezs 309 an 1le Rihler onoeichd (Zate
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. hetorelolonneor. .
A? vorhel.zer i lie. umdichty »34 CT1 im oerholuni@e

Zewetelat. cnotoffvetricbes 2 Cluup-iifing 2

o ~ P

D Gattiger, 2 Lurgie—Systone.
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Teordl verarbeitet
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Crluenberg sanzin .G Gelserniirchen-~llorst, dun 18.2.1944 va.
sbt Qiiydr.‘,‘)run:/ﬁr «EKle ' - :

Setriebsdatunl aew ﬁydrie:qerxes Rerdstern
in J apunsyx 1984,

R

sllzemeins ,

G1o soerve Strungen: )

Am 1Pe curch Btromausfall der dbluven Zaontrale und am

25. durch augfzll der Loklekarmar 764 (N1L~ucgaaeh).
Flieger-Stérungen nur oittelber duroeil 2 abgtellungen von Buls
ez 4o und 1l - : S

Jie Prgduriion wirde bel guier. BZ-L&aferunu gur cur EiU-—Schadeny
sowie urch schleshie @namn-ausbeute bee»nﬁraghtzﬁt.

quftwarke & Heszuel, 6 3aech1meng 21 Rohrschiden.

4 I .
~aus ammenbrach der blauen Zenitrale am 126 duran;j&rzmcniu

{t ‘alipher Unfall einer Ukrs ‘exin)q B

i

¥Yagche 4, 7 and 10 im Heparstul. -

20

“nuserstofferseusuns: 16 Gensr.toren, 17 = 18 :onvertifou.

gttrun. an Host-.niricben unc sbhitze=Eeossin.

Alinsidwgsche: PFed3-3chlamm (2 %Fascher g3231n*g*); sithier.,
somvertofen 10 in Gun.—bo :rholung.

.

Ynogerateifvs rd‘cntun" 11 - 10 Yompresgoyeni fompre 11 in Eeviso
psatz von Eaulsions-3chmiersl. w‘ '
082— und CC-Bdsche chns grissers bturun&s%gr

Joa "
B B

incde=sanlages Chre jftrunge

-~

Yohlemablznlogzes '3 Systeme; Sybdtex 1 noch-in Ubsrholung,

" dotor cer Breimihle von System 4 im Pundsment gelockert (schiech-
te arbeitl)e. e : '
3,3 % ssche in ¢=r KohlGe

N

Riczatandesauferbeltuns: 39 sSchleudernr, S (fene
In Genzral-lbcrholung Ofen 3, aﬂ%n 6s
Bes&ercr”renn-sze“tp da&ﬁrcr Fe#ﬁes i 53101bedl 9 = 39,5 Fe

ey

b.viengent




Hochdrucks ‘

Kohlephasas 6 -5 ﬁammern. =E

An 12. bsi Stromauafsll sile Ka teilwelise entschlammt.

Am 25 nachts br¢nq§c -der Vorhelzer der Ka 704 stark durch
510-Schucens Rigd in Haarnedel &er mittleren Gasse, durch
Stichil“mme Plutzen des ¥Fanllrchrez !

DJnach Druck wieder auf 700 atme

VYon den Breipressen wuarden 3 antriabsae;uig uberholt.
Schlechter Zusgtund der Gasuloufpumpene

Gusphagés 4 Vor- und 35 Bi-Kammern.

Am 19. wuarde Bi-Za 307 -abgewtellt, um das ausgeschlagene
Ruickschlagventil nussuwechaeln,

Destillistiont 35 4=y B By, Z 0=, 3 Entbenzinierungs-ainlaezen
mi{ Feben-Kolonnen. £4-tiberholt, Wiedersufkochey der 1-C,-
Xologne in Repe , L

- Schwefelbetrigbes Reis=sn einer Znls-Zentrifuge, sonst
srimsers Jgbrungen pur duren die iblichem Kondensazierschiiden
in der Hasu-Kaotalgse.

t

Yaorbraucht

Rohkohle 269 ﬁ:
Teersl _ 250 t'3
Buna-fagserstoff 000 nm”

Preduktionst . - :
Ve 707 o 36 040 t
Treibgas 7 754 t)
Motorengas - . = § G614 %

Isobutan. - -1 860-% 3 ;
,Bgnagaa S - ‘4 257 000 mm”’-=.3 871 t Ky

He_...gas cur GpaG 4 762 000 mm’ = 18 738x105
.~ 32 an die Luftwaffe * 33 000 nm?- o

-‘*chweir icketand ver}:a,uf}t 9 169 . t _

sehwefol ~ 5367253 _ 83 t

immonsulfat 3651 %

H, s, (60°B8) 550 t.

*

‘gezeKlinkhordt.




Celuenbexy Senzln ..Ge. - Geluonkirchen~iory t, Gen 31.1.1544 “a,

Betrieboduten deg fiydrierwesrkep Nordstern
im @Be zem b ey 1943,

AilEemeing

Produkton wieder b= Ul t duxe “["Ar

bassere V.rns e ler Alkes. Q-—“’i-‘;-acha unc

stofflicferung '
,.,‘,C*“TC'«‘ téc‘,mu fdllr,, ar

%) 2\44 ma 224 wegen *‘«‘13 Sgor-5ad

3,

Lreafswerk: 7 al,, & “Eu:é“ fnen, 23 Roehrbliser,
15 Abazalluzg&a on Kesgeln. Baschine 4, 5 ond il
stropenafialle 4 : Maschine 6 (O .,rum’r:'urdlar}am 2,
Abgte llan.g Von Kompregsascr

O“ff}u_;uti"» {Z‘:—glni
Ofen 16, denn 1U in Uberbolunye.

1 4 - o g
L _Ll LG.’L‘E;&"G&»&Q" i

-

%;.ora;:rs:seso‘" 13 (Emwelsionuschmi
»in der CO-Wasche.

Au'&l J*{v- j

varinds: Lt

ch Bodengeniunhoe
¢=-Konlae (nur noch §orh-

3"?’ Sehleudern, & - § Hpuseltfer.
10,4 % Foztes 4m anreibesdl.
Sencralibirholung.

Dewendean!




Rochdruck:

ho¢lephuae: 5 = O HulmiINe .

Iruck 650 atme b 24, fonbtukt I ven 1,2 cuf 037 % berubgesotzt.
“ndpunkt ces a=Hittelils anf 330 - 335° erniecdrigt sy ifobung

s Vorrstes un Verdinhungedle .tarke Stbrnngen zit teilwulison
tentaochlumsungen duren stromzustille wom 2. und 18.

L4
oo

2 7oLy 19 o abgestelilt wegen and;chter Linge :m doT Hobentsehlome
mun&ﬂlc tunge uvburke Verschlecenterung ¢.r Sreiprescsen
au-rvmriuwt AT daaaml;ui%'%*un. '

e ef
s? E t : von Abstrelfer—Ventllen.
-k v:uzz‘arn, ﬁun"‘ GEDSIL .

x von vha

de=lTe in Heparaiur: auswochszeln dﬁr Hegonarotoren,
RBoind  én Ser Ieitungan. : : f

FRapildabicns D Aey B Hepy 2 Gmy 3 intbenziniyg Qﬂg@—ﬂﬁ; Ean

. . . Kevenkolo ANO% . e mmmmaaer

Aq;ggiag@ 8% 27 mbg@ateilt wegun Rohryriss im Vorheiger, @trungen
an B4 and B2 Tihrten zur Vergehiechtrrung éor Benginkammern und

des BenBins. H%1 in Generuiiiberheolung.

St o s e i
£

D iend et

selonon




Golsenberg Bensin 1.G.  Goluenkirchon-Horat, den 2C.12.1943 v
abt.Hydriorung/Dr.Kl. | - Y e |

Betriebsdaten des Hydricrwerkeo Hordsotorn
| im Ok % ober 1943,

Alloemeins :
Koine brﬁsseren atbrunben. Kohlekummern 2mai umged%eiit wegen

Fliegerbedrohung. Hoher zreibgasanfall (34 & vom V2 707).
bDie Bepsineasusbeute way dexent spracncnd acnlecht. Urﬂ“chaa
senzinkannerNe

Die Teerbl-iieforung sctzte voribergochend aug vegen Ler-—
stérungen bei Corolinengliick.
ﬁgafﬁwéxkz -7 Kessel, 7 Baschinen.

' Von 31 Rohrblisern fihrten 9 zu fmszellzﬁn{_.,en von

Kesselne .
g hadchxne 3 and & 1a Rgparaiur, Haschine 5 a 28. ucnaufel chadan.

Na»aerutoxiarzauﬁ g 15 - 16 ﬁeneratnren —EF 18 Honvertsiens —
i4. Duren Reigsen einery Eette om @_Ock“ﬁVEPﬁil des Brlluasssye
asoehiilteors warde éme Ga alxcf apung kurz vollstiandig untere
brochen.

starke Verweulammung in der fxl}:zazidc*ﬂ‘é.,schéQ,

12, slkazid-¥aoscher 4 wurde miit korrosio
undé Glocken wieder in Betriet genommefs .
Konveri=-0fen 1l angefzhrens 6 und 14 in Eepgratur bﬁreaen.

Saggerciofiverdichtuns: 11 Kcmprassoren.

schmierdlverdunnung durch sbachlammgas. Elekitrische Stirungen
(4bsciiudltung von Kompressoren am 5. und 1C.). Starke Ver=
chmutzung der Coeowaschs durch ¢éas K“nal&a sSeTe.

8 Cu-thCQGI trote reduzierter ALscrlummpaumenge.-

31 tarLc Undichtigkeit in der “acuum—urucklextung (¢ im
Frischgas)e

Dbinde~inlaezes 3 Gaghtrenner.




_2-
Kohlemahlenlages 3 Sysicmoe
Syestem 3 in Uberholunge

Rickgtondsaufarbe_tungs 37 Schleudexn, 8 Kucolbfen.

Hochdrucks
Kohlephases 5 Kohloksnmerne oL

11.=17. Vereuck mit Ksmmer 702 (Gascufheizung) missglickt.

Ggsphage 4 Vore und 2 Benzia—ﬁdmmezn. , o
Starke Verschlechterung des mBlit e elole und der IHenzinku:amern -

Si«

beim ginaetzen doy Poersle-bhieferung. Hohe Vergasung (Zreidgas). |
29+ PBenzinkammer 307 nach 4 Liockatbaen 85illstend wicder ungefabven

5 Entbenzginierungs—sinlagen
nit isobutan-Holonnen.
A4 uné B4 Lﬂ Generglanexhglnng.

g IR ‘ “~ RN,

qchwefclbetr;ebe, 2 Claus=ifen, 2 A1kuBil Gm FascheT, 2 - 3 Sum
tigere 1 - 2 Lurgi-3Systeme in Betrieb.

e

~

a ‘ . —

Verbrauchs - )
Rohkohle T 56
Toerbl verarbew%eﬁ
Banau‘asaer“thf

Produbtions

V2 707 )

ireibgas

Boborenges ' % S 317 ¢
isobutan | o1l %

Bunagas 2 020 OCC mm® = 1 B9l t KW
Heizgae zur GBAG ouC nm5 = 2§ . 724 = lb6 g O
A, en die IuftwaZfe 81 000 nm’
Sehwelriichastand vexrkauft €8

' Schwefel 411-2G1 21G¢ %

Ainmonsulfat 993 & -

Hy80, (60°BS) 738 %

gezxKlinkhardt.




PR— “’:“f"‘“""" s i e e a = ma

Golucnborg Benzin ieGe . Golaenkirchcnouorat,‘an 23.106194350.

bt .Hydrierung/nr.Kl.

Betriebodaten dew lydricrverkec licrdastern

i S e p t emn b er 1043,

Allremcing

am 1le gotute die Lieferung von Hygao ngen iiils oit etwa

2 WO m3/h wledor eln. L.e Tusuerubofflieforung vtlie; damit

awf ebwa 8 L m3 ene. Schwierigkeiten :n dir Eullgauealloside
anluge bildeten einelngpass in dex cig-neﬁ hasaczutc-ferzeuguﬂg

N prisser n Stirungen crfolgie zn 8. oln stromousfall, in-

dem e.n Kabelschaden duo abschalten des Generziors 6 und des

K%l verursac h@e¢.ﬁae storung komnte Qurch AVICTER o 3 Home
presporen asfgefangon ubd bald w.euer a@heb'z wordene

In deor Hocht vom 296 B wurden die KEehlokdonorn
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