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~fj+ Frischdethan enthaltjdas OfengaS'des Methylbetriebes 16‘a 17 Vol.%
’ : ‘vol, % cnzclz, 1,5, Vol/ % 03015 + ccl,, ‘Rest
cﬂq, " N, Se. Daﬂeingesetzte Chlor wirdxzur Halfte zu Chlorwasserqtofrl .
umgasetzt der z.Zta als 30 %ige Z-Saure gewonnen wird.’Fruhere Vorsu-',
"‘che, diesen Chlorwasserstorf direkt oder auf Umwegen bei der Methanol-f
ver.aterung zu verwegten, scheiterten (Berichte Dr Petri vom 13.6.40 :
und 24,8 40 Z. A, Nr, 1

Anfall an.Z-Saure den Bedarr ubersteigt wurde auf Vorschlag von'~ a‘;;€w

€
i

Dr.Hilckenxdie Verwprtuns des Chlmrwasserstoffes erneut bearbeitet, ”:,;f

:{ speziell 1n der Richtung einesUmsatnes des)chlorwasserstorfes mit j’«

suoht werden.‘v ffi
o DiQ_ﬂahe

e I)2 ZHCL + %
Tk 11) cn4 +

III) ‘““CH + 2 HCl + % 0 03301 +i Hcl * Héo ES 37 keall,"

;_“(1n 1I1) und III)“statt CH,,auch'cH3cl oder CH201 und sinngemaas
~-statd. CHBGI -auch- CH201 -oder- CHCIBusf’) e B
P Diese Umsetzung 'urde im Labor ausfuhrlich bearbeffét speziell in der
Lg Suche nach Kbn‘akten.'ﬂierbei wurde einerseits die*Arbeitsweise des

- Kbntaktes £

. III) derart,

o Chlormethyl

des:

‘ 1 )’ Die Kontaktwirl:samkeit rur den Umsatz nach III) 1auft nicht
ﬂ paraIbl mit der rur den Umsatz nach I) 1nabesondere erfolgt der Um-
satz nach III) schon in Temperaturbereichen, 1n danen das Deaoon- ,
Gleichgew. auoh bei klaineren Stromungsgesohwindiskeiten am.Kbntakt <
nur sehr unvollkommen eingestelly wird, (Siehe Tabollo) Andere tﬁg_ﬂen‘\'

. Umsatz nach I) gut wirksame Kbntakte geben bei dem Umsatz nach III);

’ stofende Nebenreaktionen. _ : : ' : .

'/ - 2 ) Von der/VIelzahl der._ untersuchten Kbntakte (Rein- und Misoh- i?’
katalyaatoren) _sind nur -die brauchbar fur‘ﬂie*Uhsetzung nach III), -;f 3|

diebxnpferchloridg enthalten, zweokmassig-in~Verbindung~m1t-N301;z




[ T [ \,_; . . , ,\ - ; U A S S :

’”Herabsetzung der Fluchtigkeit des Knpferchlorids.~Andere Zusatze\zun ,
'; Knpferchlorid.bringen entweder keine Vorteile oder sind direkt-schad-

da sehr starke Kbhlensaurebildung stattfindet.”Der Kbntakt stellta A
. qu;scnéinlich das Gleichgewicht CH,C1 + Héo '3 CE30H +: HCl an, -orauf.{ﬂ

o1 'mathylalkohol”‘frbrannt wird, (Khnliche ungiinstige Ergebnisse Iurdei3~
mi_ﬁden neuerding Vvﬁn_OppauD{gr den*Deacon~Prozess~angewandten Kbnaﬂ

Chloride;( des ‘Eisens, Kobalts, ’Nickels, Mangans, Cers, 'l‘briums, des :
Thalliums Magnesiums Calciums u.a.- rein‘und in Kombination unter- ff”
einander oder mit Alkalichloriden - auf verschiedenen Kbntakthragern f?;
- sind unbrauchbar. Ihra’ Kbmbinationen mit Chloriden des Knpfers bieten‘"
keine‘Vorteile gegenuber der Anwendung von thferchlorid rein bzw.r

_ te' Resultate peptisiente Tonerde, gekornter Taunusquarzit g ndkgekornz
' ter Zementklinker (Ziegelei Hohﬁebtein), besser war Bimsstein, gut
waren gakornter Qnarzitfilterstein (weiss und gelb) unglasierte Berl-
o sattel (Porzellan), Mauersteine ‘der’ Ziegelei Kriftel (mit reiohlich
e Kalkmannchen) und gekorntex Beton (Mischung wie Betrieb) .ﬂéérﬁ%@h/

Vel T 3s) Apchdie Deaconchlorierung des’ Mbthans muss weitgehend den
ublichen Regeln der Methanchlorierung angepasst werden, speziell was-
. das Verhaltnis CH, ¢ 012 betrifft. Wird im Umlaufogen 5 1 chloriert
und wirde im Kontaktofen der Chlorwasserstorf 100 pig umgesetzt, S0’
erfolgte die Gesamtchlorierung 5z (1+1) und ergabe ein . entsprechendes 5
ungunstiges Verhaltnis ‘von Di ‘Zu Tri. Wird aber nur 50 % des Chlorwas- f,e
serstoffes umgesetzt, 80" ergibt sich bei-einer tatsashlischen Endchlon
rierung von 5: (1+o 5) ein ertraglich‘kes Verhaltnis von Di zu Tri..\
- Es. kann unter Umstanden notwendig sein, den Ofengasen vorqde :
ofen neben Sauerstoff noch Erisch-Methan oder Rundlauf hinzu ufugen. f"
' Bei den: Laboriersuchen wurde- zumeié% mit (CEI ~+—CHz 01)301?1_ ; ,
Modellchlorierofen ‘gefahren- und “dann- “507%" des angallenden- Chlorwasser-
stoffes im Kontaktofen nach Gleichung I11) in Methanchlorierungspro-_ f

1; dukten umgesetzt, d. h, also im Endzustand 43l chloriert. L
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i ST ulas T : N -
] A 4 ) Bei einem Koﬁgﬁktro;r 40)mmfl ¢ in einem gasbeheizten Kup-ff
‘pm,»!er-Blockofen war der exoth;ime Verlauf der Umsetzung nach III) deut-
W‘lich zu. beobanhten. Entsprach beim Fahren. mit wenig_Inertgas die Tem- ,

peraturverteilung axial im Kontaktrohr gemessen der*gestrichelten"f ffjwf
. .Knrve,‘so legte sich beim Fahren mit Ofengas + Sauerstoff ein Tempera |
.Q;tur-Kbil entsprechend der ausgezogeneg Kurve daruber, ohngihass sich /:‘

,:fwie beim Umsatz von‘Mbthan ‘mit elementaren Chlor eine; Zone des. Tem= B
”-peraturstaues und der Uberhitzung‘ausbildete. T 75 \y"'é;”,g;MZJff.:

ol

'TffI ) Bei der beschriebenen Arheitswei”x‘und/mit CuClz.l 5 NaCl
(60 g8 auf 400 ccm) Mauerstein Kriftel oder Beton als Kontakt wurde .
;‘fls Nebenreaktion 002-B11dung beobachtet und zwar bls 2 bezogen 'i
v,bfauf umgesetztes Methan, d.he die Ausbeute an. Methanchlorierungspro-i
91, bdukten—betragt etwa 98‘%'bezogen auf verbrauchtes Methan,. .
‘Der” Chlorwasserstoffgehalt in den Gasen nach ‘dem Kontaktofen.reichti
noch aus, um eine 30 1ge Salzsaure zu gewinnen' HCl-Partialdruck‘
von By 54, ‘mm: Hg»-—- 50 /aige Salzsaure bei~l|-5°' e e i e e
\'Bei Versuchen den Chlorwasserstoff weitgehender 1n methanchlorierungs
- produkte uberzufuhren, d hf?hit mehr Sauerstoff zu fahren, ergab sicl;‘-
-a) die exotherme Reaktion ist deutlicher. zu beobachten,, o=
b) die Nebenreaktionen (Oxydation) sind starker, und e ‘_”
c) es muss zusatzlich Frisch~Methan gegeben werden. _ . ;;3'
6 ,) Das’ Volumen des ‘leeren’ Kontaktgefasses entsprach dem des
Chlorierofens. Bei einer’ Belastung von 150 Ltr. Gesamt-Gas/l Lir, -
Kontakt ﬂﬂﬂ Std,-blieb in den Gasen nach dem- Kbntaktofeh ‘noch ‘eine
L geringe Menge Sauerstoff(unter—l Vol.p), die aber nach allen Erfah=
;i'f Tungen ohne Bedenken in den Kteislauf des Betriebes gebracht werden.
konnen. Sauerstoff hemmt zwar die Methanchiorierung (siehe Notiz .
vom_5 9 42 Einfluss von Sauerstoff auf die MethanchlorierungTDr Petr
Da aber in den Reaktionsgasen nadh dem KOntakt ‘nicht mehr. Sauerstoff
B vorliegt als Jetzt in dem Umlaufgas des Betrieﬁéé vorhanden ist,

—~~wm(siehe~Seite 4), ‘8ind Befurchtungen fur’die Arbeitsweise der Betrieb

ofen ohne Bedeutung.
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7 ) Die Umsetzung naéh III)»erfolgt schon’bei Temperaturen vonﬁ
'400°' die Kbntaktgase enthielten dabei aber ‘hoch Spuren freies Chlor -
und Phosgen, die beide bei einer Steigerung'der Temperatur auf 425° '
: verschwanden.-,«-ﬂif DA -.»~ﬁ--. S A X
Ergebnis' Die Laborﬁekarbeitung der Deacon-Chlorierung hat gezeigt
e dass die Umsetzung nachﬁGleichung;I{IJMs1ch_chemisch_ein=

i . S e SRR P
e U . ‘ .

’*7?;23 [WL wandfrei fuhren lasst.,. “w;,' S _
W o Zur weiterEEiKlanung s&nd Vbrsuche—ln_grosserem Masstabé
| ) notwendig. Lo wop R Tl " . . . “ o

o T 5 N L
™ B T n \

Die inzwischen versuchte Prurung mit einem 10 Ltr. Kontaktofen ‘und= -
L Betrieb_gasen (gemeinsam mit Herrn Dr. Moog) konnte 1eider noch nichtsi'

ln_zur weiteren Klarung Béitragen. IﬁiixDer den Betriebsgasen zugesetzte

Sauerstoff wurde zwar im: 10 Ltr.4Kbntathfen weitgehend umgesetzt _Angyf

ergab mit Betriebsgasen den gleichen*unerwarteten Befund auch war '-J"‘

das gewohnte Bild dér Temperaturverteilung gestort.‘ ‘,} |¥?fﬂ

Eine*Durchsuchung\desBetriebsgases und systematischer Zusatz der &
oy gefundenen Gase 1im. Laborvérsuch brachte Anfklarung. ‘Nachdem: schon fru-

o her in den Betriebsggsen 0, nachgewiesen wonden war, ‘wurden Jetzt ‘noch
- “betrichtIiche Mengen100 und H;~ einwandfrei bestimmts im Ruckmethan'”‘

4~__gefunden bis 2 % ,\ 9 6 ﬁ H und 11,3 %6 CO._, . \;k-~ . ,u ﬁ%@”J‘.

-*Chlengirofen praktisch wie Inertgase. Entgegen der bisher ublichen- ”

T Anschauung wird also Sauerstoff nicht restlos umgesetzt und Wasser= B

' ‘stoff im. Chlorierofen nicht bevorzugt Yom elementaren Chlor angegr1f=

. fed, sondern wenn - uberhaupt dann hochstens Ao dem Verhaltnis wie er- ,:;jf
-'¥-zunmethan vorhanden ist, Im Kbntaktofen ist CO ebenfalls praktisch ',f

inert wahrend—wasserstoff hier bevorzugt unter Wasserbildung reagiert %ﬂ

: IV) HZ + i 0 t H 0. (Dampg) + 57,8 Kbal (grosste Warmetonung der RX
. -1 Reaktionm I » 1V)

E Der Wasserstoffgehalt der Betriebsgase ist einwandfrei fapxdag’ aIE_UT”f;‘
. sache 3 THx das mangelhaftalArbeiten;der—ie Ltr. Apparatur erkannt, - ;;ﬁff

.“'art von Methan bildet sich ‘fm Chlorierogen und huoh 1m Kontaktofen '
praktisch kein Phosgen. Phosgen«selbst neben Methan iChlor ‘und Sauer- 1
stoff bleibt im Chlonierofen praktisch unzersetzt, im Kontaktofen wird.%

" es bei einer von ‘400 . 455° ansteigenden Temperatun_in wachsendem Mas-;

. se zerlegt, aber unvollstandig.»g,f R SRR
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' Veféhché'mit‘cnc 1,5 Nacl-fxtxi;xxxux Katalysator 60 g auf 400 ccm———* -
»Trager. Reaktions ehperatur 425 ~'430° . _ » , N =

G A Twhk Ly, CH4Jpro std, v"f.ng -
L 7 ) CH cL v / noo e N
ST N _u N n ‘n

3 i *f

! v+‘ ,’7" . 2 mln.i“"

167, 5% HCl-Umsatzf

B) ‘8 Ltr. HCl,pro Std. '”(Gleichgewicht bei”425v~—4500 etwa
ot 2~2" -,02" n— "————————bef—so—%—HCI:Umsatz), o

S
N

| ' "y L - ,": 1
Taunusquarzit (Kbppern) M"fﬁ ia - 18 f}? ”~f : 55‘3 H ;%___;]
Zementklinker (Hohenstein) 28 .- 34 ?riTﬁ'rl¢ 40 - 46 -
vBimSStein ‘ Ii \: ; . ’.‘! T 1y v “ S 57 - 41‘ “ } “ ' o o

“*““"Filterstern—"geib"und"weiss — 45 = ;u‘ﬂ/Ldbm‘ T
j S (Schuler- filterst ) R TN
: Mauerstein (Kriftel) . - uber 5o,+_~‘ AN
, Berlsattel (Porzellan, unglas.) Oﬁw_m,tw,V”r_ 1 _'7~3{‘JJ‘{“,?  o
e [Beton,(Betriebsmischung) ’ﬂ;uber 50 B {1 BT B LR
e N e R e , . - ;b‘ ‘ — — ; o : ﬁ_ ‘-T ot ‘¢._.T‘ i | o
l Kontaktbereitung ~ i BT ’J, L
Trager durch. Aussieben passende ﬁixllgx Kbrnung. e ' S
: Aufbringen ‘des CcuCl, .l 5Nacl-Kata1ysator durch Tranken dt““tm Dampf-%.
. . schrank erhitzten T%agers 'mit heissgesattigter (Hgo) Losung des ! ‘
Katalysators und anschliessendes Trocknen. Evtlo wei—mal" wenn o
- nicht restlos: aufgesaugiu.‘. - ‘ a:)
2. Analytisches S o - ’T}»_fxeg R g
' Bestimmung vor und ‘nach " dem Kontaktofen Lo T e N
L) Methanchlorierungsprodukte RS e e A :
b Chlorwasserstoff S : “,,\ ’ S T B
¢) Sauerstoff L e L N
"d) Kohlensaure - S LT e _‘" L B
- ) Kohlenoxyd, Wasserstoff. BRI REE o R
o o

Zu o) Sauerstoff naoh Neutralwasche 1m Gas entweder titrimetrisch
: nach Lubberger oder volumetrisch mit Hydrosulfit nach Entfer:
- "'nen der: Methanchlorierungsprodukte mit Piperidin.qt'-‘

- Zu d) Kohlensaure titrimetrisch_ in‘Neutralwaschlauge.
‘;1j Zu e) Kbhienoxyd durch Analytisches Labor mit. Schutze-Kontakt
s zweckmassig im Restgas der Kondensationsanalysea T
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|vefhaltnismassigﬂneu. Ver‘ungefahr 10 Jeanhren . ersehienen die érsten ?
_ organischen Fluorverblndungen auf dem karht. In Amerlka waren es . '
‘ "Laad_uuommwm 13 phqfnffp —

M'te Zusammenstelrung von Bockemuller 1n der Zeitschrift fur ange—

Wandte Ghemie nur dle berelts technlsch angewanaten Verfahrun‘ >

et«asweingehender—behandelt_werdenwsolLen.*“;, — -
Y

Dle Fluoriarung m1t elementarem Fluor iot blS jetzt tachnlschw'"‘ 
bedeutupgglosAgebli eben, 'in der Haupts,,che_vwhl_aus_dem_Gmmde ,”“ . _
‘”—weii~nurwin seltenen—FaLien~einhext&iche~Verbindungen—erh lten-w4
' werden. Eingehende Untersuchungen llegen aaruber vor sowonl von
seiten der: Hochschule, SOa"on\Rutf' Bockemuller, ,,,,,, Slmons, MilLer
‘VeBay . als auch von selten dEPIInQUStPiG, wie z. B I.G, und Bu Pont.
In Zusammenfassung dieser Arbeiten kann man feststellen, dass ’
wohl die Anl;gerung vorn . Fluor an Dopnelblndungen noch vérhaltnis-
massi-g gut gelingt dass aber die Substitutlon von Wasoerstoff

: .durch Fluor nur sehr selten zum Zléie tuhrt.,,

: Gute Ausbeuten erhalt man bei- der Anlagerung ‘von Fluor an Donpel- Qéﬁ
o blrdungen nur, wenn man. entweder in Losungbmltteln oder in der "
‘ Gdsphase an Netzkontahten arbeitet. -Die enorme Reaktlonswarme‘ "
_muss sbgefiihrt werden, da andernfalls das Molekul zertrummert
'_ wird. Als BeispieL sei angefuhrt. ,,{] - o "-?“If “w¢;

L . CF C1,
CClg=CCly + F 201p_ —>
| eTvvr2 T T2 ‘ Kupferdrahtnetz

CClZF-CCle

o




_\‘\Fluorsubst1tutionsprodukte der aromatlschen Reihe slna 1n der 1k
. Limeratup nlcnt beschrieben. So erhalt man bei .der. Einwirkung von ;”f
Fluop auf BonZOl neben zahlrﬂichen Zersetzungsprodukten nur eine
Adqltionsverblndung,.das Cyciododekafluorhexan CéFiz. Auch in -
_ andenen Fallen,“ﬁie zJB. belm Hexachlorbenzol Wurde nur: eine
“i:;iﬁﬁﬁiilcn von Fluor an den ardmatischen Ring beobdchtet CéCléF“
5 Bel hohermolpkularen Verbindungen sohelnt—uber doch~Subst&tutien : :
zu erfoxgen. Nacn unveroffentllchten Versuchen\der I. C lasst sichx;ﬁf
- Antnantnron mlt 7C% Ausbeute 1ancnofluoranthanthron und leenz— :
~____pyhenchi.n.on_mit——BO%—Au»s»beu»te—in—B&-f%—&crd—:tbenz-pyrenc’m:non—uber—-
| 1

fuhren.-' Y o S S U ATy L . ‘ -w*

In derxaxlphatibchen Reihe erfolgt wohl Substitutlow, meibt aber .

o

u'ter Zerfall,der &olekuls, aie die folgenden Beisnlele beweisen. i
L , -ﬁQH4 Fos °F4,02F6 u. "o o
IR AR 236 --—~E-2~s> CF49C2F6 Weae o

bH_gCUUﬂ b2_,_> ngF CFQ,CzFé u a.

FRER . Y » i G ! :

"Bﬁi'w"SSerstoffreien'Vprbindunben. wie 2. B heJm Tp*hﬂhn]npkthen—

stoff, k&nnen in einem nlchv teuerbarenwReaktlonQVwrlauf bl —zu\’
I
‘‘‘‘‘ é Ohlorqtcme durch Fluor ersetzt Wbrden. '

R R R G . ".
|

”fx‘—*—cclé F2 =3 CC13F CCLQFZ, cch3 “und” CF4

,.\4

;WWW;Als Sonderfall se1 nocn diemElnw1rxung von Fluor auf elementaren L
'ﬂ&cnlenstoff erwahnt, dle unter’ bestlm"teﬂ Bedingunhen mit SOmlger i3
'_,Ausbeute zu- Tetrafluormethan fuhrt. Als Nebenprodukte werdeni’f‘~-‘“
vuaurchfluoriertes Aethan, Propan und Butan erhatten

 Auch die zwelte kethode zur Einfuhrung von Fluor in organlsche T
fVerbindunqen, die Fluorierung mit &etalifluoriden hat keine tech— HE
»nlsche Bedeutung erlangt. im Prinzip handelt es sich hierbei um '
,den ﬁrsatz ‘von Chlcr durch Fluor. Als. Fluorierungsmittel wurden
»vorgeschlagen Alkalifluorlde und —bifluoride, ferner Zink~, Queck-
~ silber-, THallium-, Silber- und Antimonrluorid .Besonders. erfolg- ‘
‘reich wurde dies- Cebiet in den letzten Jahren bearbeitet—von S
o Swarts, anne, Midgley und Davies. Folgende Beispiele geben elnen
wﬁ-Ueberbllck uber den: Umfang dieser Methode° ~ﬁ~%»f;v*q~~ww~wfwww@

.

R “,_g§§5.sozcl‘,+ 'KF.HF

- wissrlg ,céﬂ5.sozF




i : R g -.'—i; O . ;
Eit Sllber—, Queck31lber— und Thalliumfluorld Pedélert auch f '_:
fester gebundenes Chlor,nwie os z.B, 1n éllnhatlschen Chlorver- v
blndungen vorllegt, Am vesten hat sich aus dieser Reihe nach 8
Henne und Midgley neben dem MergurofTuorldldas Mercurirluorid "¢7j

fh—-bew&hrt das nicht nur-in seimer wassprfroien Form, ‘die in um—-:]f

ndlicher Weise ausleleﬂentorem Fluor und” kercurf%hlorid her—f ]%'

‘ gestellt ﬂeraen muss, ‘wirksam. ist, sondern guch als Monohydrat,
‘  {ﬁ>4£&£ht—ﬁus—ﬁueeksiiberoxyd—und*wassj Freten F

}entsteht. L .

T

.'g- CHZBP—CﬁzBr + HgO + ZHF_-wuﬁb CHZF—Cth\+ HgBr2 + HQO

* i o e

Cor

Ausgezelchnete Brgebnlsse gibt auch_aié‘
bei der Antimontrifluorid “ls Fluorierungsmlttel verwendet wird.
Das:Benzotrifluorid ist- dadurch zu einer lelcht zugarglichen

"‘Substanz geworden. ' “A'z,ff : ,,-,;Jg@ =
-

L 0635.0013 + SbFy ._._;. C6H5.GF3 + SbClq

In der allphatlschen Reihe lasat sicn dlese Reaktlon ebenfalls
_ verwirkllchen, wenn’ Antimonpentachlorid als hatalysator zugegeben'v
. ~? wird.~. ; ' : o e '_,g" e
' 30014 . smv3 _91‘29}.59 3cc13F + Sb013 Co

Die dritte Metnode zunﬂnqrstellung organischer quorverbindungen,
d1e Fluorierung mit wass errreié"Flussaure, hat grosse technischey
Bedeutung gewonnen. Sie wurde daher auch’ 1n dér Hauptsache von
der Industrie bearbeitet, wie Du Pont Kinetic, I G, —

Die wasserfreie Flussiure" wird" entweder durch‘Iraktionlerte
Destillation oder nach dem Absorptionsyerfuhren dargestellt.
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Dle aus Flugspat Und Ponz. th:efelsaure ent&ickelten Fluss—iffll'r:
sauredampfe* die ungefﬁhr 5% Wasser, ebensov1el Schwefoldioxyd
Siliciumtetrafluorid und Schwefelsaure enthalten, werden' in .
halte konzentrierte Sthefelaaure‘geleltet. ‘Dabei werden Fluov-‘ K

Schwefeldioxyd une Slllclumtetra-f——;

: wasserstof? und’ WaSber gmlost

m fluorid gehen unaboorbiert hindurch Dle Losune von quorwasser-’
‘ stoff 1nxSchy9felsaure Nird nun ma$sig erwarmt Bs~ entweicht

- wflus:igt erd ‘ ' L _J ’_ o §

|
relner |10umlger FluorwaSserstcff der in elnem KAndensator ver-

1
at

NN . R . e h
S | ol

1D1e Anlagerung von Flmumasaerctoff an Doppelbinauﬂgen erfolgt 'L
oft uberrasuhend lelcht. Mit 60—80 xAusbeuta erhalt mgn‘aus ‘
"Aetﬂylen,‘Pro;ylen und Butylen Aethdlfluorzd
'nutylfluorld
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gip Te11 des AusganwsmaterldLs wird d‘bei Polymer1s1ert. Auch
hoher molekulare Varblndungen, w1e Oelsaure, Oleyla;kohol und,.vvf

»-—~angegr1ffen WlPd Chloroleflne reaglnren ebenfabls mit_ querw

UndechenSﬂure geben in” gl&tter Reaktlon dle entsnreenenden B

Fluorverbinduﬁgenf ohne dass die Carboxyl— oder—Hydroxylgrque

'So erh 1t man. aus Vinylchlorid das 1—Chlor-1—fluor—”
: athan und ans chhlorproleen das

whsaerstoff

—Ch;or—2-f1uop—3—chlorpropan.

i )

CH2=CC1-CH c1' '._*31., CH3—CClP—CH201

i l

ﬁahrénd demnach bei/eincr grossen Anzahl von Olpflnen die An

lagerung von Fluorwaseerstoff sehr glatt verlauft, Werden andere'

e

. nur in fluorfreie Polymere umgewandelt , Wie" z.B. Amylen, Stypol
Butadien,'wiederfandere ubephauot nicht verandert, wie-z.B. die

Zlmtsaube. Katalysatoren,

dle_dle_Anlagerung beelnflussen -sind

nicht bekannt geworden. Aunch Acetyl

en: und seine Derivate ‘addieren

—je naeh den- Versuchsbedlngungen—

ein cder zweI—Moi Fluorwasserstoff;

BA(J

é

i_ ', —— T = HgCl, R ——
2 v o CH Ch + HF ____2_9 CH =CHF . - .\v

E e chl ‘ e = =

i GHECH + 2HF : 2’ CH3-CHF2 . -
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" stearulSJure beht untep Ahfnahme Voq 2 Mol Fluo:wassepstcff 1n e
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;» nzfluorsyearlnsnure uhep. ;,‘;f,‘; 5 _’; i o
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In»folﬁendbn s011 dep E“sutzfdar PyaPOXJl—, dep - Amlno- and der‘ﬁ‘é
Acetylzruppe,dur K uop mlu d;lxelvon vluor asserétoff bespro :hen. .
}L‘; ﬂerden. Eine technl "he Bpic”tung hlb“n diese’ Vepfahpan nooh: niﬂbt |
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Der Aus tau cn der &lkOhblluuhCn LJ&POX lgrupue egenkgluc enfcl t
gemasb‘iolsendem 8C hema.ﬂ S ; : .
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, 591 Geuenﬁart ven Iaf&ly &tcren, wie' buhwefelsaure odar Ehosphop-
L“\”saure ePhﬂlV m&n UUQP*9O%MAuqbeute. “Alich-Aethylfltorid erhilt man

auf‘drése HGlBe glatt. pem'den honeren Alkohclen tritt meist Zer-'

'lwus Diazonlumhorfluoridverfahﬁen. Es
’-;bepuht auf dep trcnmxachdana'»ctzung der. trowkenen Dlazcniumbor—w'

GGHS ‘1\12 .BF ‘ "v’. S ‘&L. ‘» . »»' ‘ ’ —
¥.ijD1ese Mcthode ﬁaf ’icbﬂin zahllosen“?allen aungZeichnﬁt bEW&hPﬁA'
:Weﬁn agch dzeses Vepfahren noch keinen Einraﬁg ln“di' Technik ot

ff*,dem istand, dass fur aromatische Fluopvepblndun”en nGG% helne
Vevwendung”gefundeﬂ wurdé.a,,le?iwvmu isd 5
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" Neben der Hydroxyle und” der Aminogruppe kann aunn die Acetylgruppe j”*
in. manuhen ‘F&llen durch Pluor ers etzt wepden."" o
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*:;*,Peqta—acetyl-glucose + HF Tetpa—aeetyi—fiuor—glucose. 5
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Dze technlqch v;nntlé.te un& letztc Lethude ZUP ulnfunrung{von

Pluor mlt hllfe vcm rluorhassepsncff iut ‘-kenqzeucnnet durch aen

' dpsatz von ublor durcu Fluor.1',w'“*H?g’Tf’ o .;-'-L e ""‘f‘ . ‘f_

SRR R
S .
o In der allgnatl uhen Relhe erﬂvlgt d1 dpaxt;on n¢cn fclgendnm -
. AR, R
»;hemao~ . .‘ _ " _ ‘v ,“. - v )

T .‘) SNy

:Q'f:in der arcmanzbchen Relhe 1st ein. Zusatz von Antimonpentaehlorid
. '%ls Katalysator nlcht nctigs ”:;7 ﬁ,'~ : o L o i

' Im PPinZlP fugsen bexue ﬂeaktlcnen agf‘dep berelts voﬁ.Swarts vcr b
,w;;ﬁowJuhpenwgem&cnten*ﬁecba@htung Iwohach Ant;mcntrzfluorzd GhlorfwM

‘ -~dirch: Fluor .zu epsetzen venmag.‘Abbr %Pot durchwdle Vnpwendung des:
-—4wesent%&chzb1xlléeren un& leiuhter e handhubenden%J;uorﬁa;sserstcffesL
"[ hat diese methode Ihpe gro“su tevhnlJche Eedeutung erl&n t. f

Dle A“beltswe¢sn ist’ ehp elnfuch. In»eluem dﬂuvkxegten Auuokl&ven,»,
‘jféer;z'eckma 1berwelsﬁ;m1t elnem. lalutupl ausweschl%ben 1st, W1rd B
Jdas .z fluorierende Broduht z.B. nenzobrlc lorid, eingefﬁllt‘““
Man dpuckt dze berechnete Menge Fluopwagserstoff aut, -unas heizt,
auf ungefihr, 1qo° hoch. 'Es stellt sich i sehn rasch.DrucF ein, aer
zveckmasszgepwezse bei 10-20 atu—gmnaltenﬁwipd. Deh,entbundene Chlop—‘
wasberqtcff wind ubar elnen druckfe¢tan_Kurlep, um mluger;ssenen‘.:,"x
FluovW&Ssenstoff zu konﬁeu51epen dar’h eln Drosselventll abﬁelaosen.'
“In 1- 2 Stunden 1~t‘a10 TReakts cn ueendet dlp Au sbeutsn. lleacn mvlst
i uber’yc_l_ln,@anz_analogen ﬁelse 1&539n sihh auch_dle &ll{ﬁgtlochEﬁ
?, Chlorverb1ndung Tl fluor13pen, wenn man Antimonyer nhgovid als -
Katalysatc" dazu glbtoT:W ,‘h.«.',a_«ﬁ,;fﬂ ~4;_:¢u; SRS ;;,_izi7

e ekl T Fa—

~Beide’ methoden wuraen techniaﬂh unirwl en*chaftlich elngbhﬁna be-——-
'arbeitet. Im iclbénden sollen nun die. Wlu?ti ten Vartreter dbP augv 5

- diegem Nege dargestellten Fluopverblndungen etw;g nuher betrachtet
Wemen. ’ R e - ;_- et e A,. N 2 i e T

Nish: nur aas einfadhe Benzotrichlorid lasét sich rluoriaren, &ucﬂﬂﬁ3 
___eing” grosse Anzahl von Derivzten wurden dapb@vtellt. -
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Die Daputbllung von o-standlgen Blstrlfluopmethylbenzoler 1¢t)7 \‘i

”.g scnwlerlper._ 1o uhlorierqu zweler O-:t%ﬂdlger hethylﬁrupben,,wie
z.B. beim o—leol blelbt b91 dep blldpnb des o-Trichlormethylwﬁ o
benzalonloplds stehen. Belmﬂumsatz dleger Verhlndungumlt Fluop- .

‘was;epstdff werden, samtllche Chloratome_dupch Fluor ePsgtzt. In.
diesem Verelnzelt gtenenden Fall w1pdgaluo Ale. Benzulchlcrldgruppe‘w;
durch Fluorwasserstoﬁf in ﬁenzalrluorid ubehgefuhrt, eine Heaktion,

,Welcheﬁbelm—ﬁenza&chiopmﬁ—seibst—nluht duponfuhrsar lst. hun§14ast

'fﬁgsigh -aueh-das: letaté wabserstoffatom dep Se;tenxette dupch Chlor:

unﬂwanschrlessanw aush. QUPuh Fluor erseuzen. bolgsndes,normelbild

erlgutert‘ﬁle Rcaktlon.f ’ ‘

Wao den Elnfluss von Substltuanten'auf dlg Fluorlerung betrifft,
.80 1 3t - festfustel en, dass'din meiaten-storen.,heben chlor gestatten
"nur die Carbonyl- und: le PhthaIimlugrupye einc F Lorlerung. Als

Vertreter seian epwﬁhnt: R e S ke e e hen

~

B Aucn ‘wenn die Trlunlormetny gruppe an S gebunden 1st ~lisst sle sicnl

wrluorleren._Alq DelSy;el diene dau Triehlo"methyl-phenylsulfid‘;

"'Im Kern befindlicne Subctituentep, fle"Ghlor, Nitro, Nethyl Karboxy1~
h\.gruppen storen hler nicht._f RS - . '




| _,fans die Trichlomethyl—
*4r1£1uormethyl-anthrnchinoh.wawvz~

= Auffaﬂenderweise gib‘t di?'m
Trlch : ;

ﬁ———#eher~dte-ﬁhem136?

en mlgrnachaften dnr Irifluopmethylgruppe ist
gen

Pell zu sagen, dass sic’ _sich:durch eine bemerkenswerte, Stab”***f’

LA auszeiohnet. So’ lassen 31chﬁdie Benzotrlrluoride ohne Schwmerig-»
keiten ehlcrieren, nltr eren und - "nter'

y)

QAVngeﬂ Vor81ehtsmass— B

- kA : ung-dd rigiert- = .
. TplfluOrmethylgpuppe neu elntneto d . uGSV%Lﬂeﬂﬁcn 1n dle m—Stellung,

W;ilairend demnach dir Irlfluormet ylgruape geg
- bt&b&l ist, wird-die Benza’fluorldgpuu“e 1
‘Q\ methjl-benzalfluorid geht uoer in’ o—v

en- behwefelsaure noéb
&l“nt versei&t. o-Trifluor-

, ) e '\rCF‘3 'f:‘?...s.o.f* X
.\  . «\‘;‘/ - o ' -

AVon Alkali wipd dio Trlfluormethylgruppe ni It an egriffen,

—_wsulfonsaure abter und vor© allem Alum¢niumchlorid evsetzgn_g»h
mllden mempenatnren _das Fluor durch unlor" Lo
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 Ngent nur\die avcmatisehen Flucrvepblnaungen, auuh dic allphaizschen
Qwurden eingnhr eavbeltnt. Vie schon elngan¢s erwahnt, ist hlev
f,Antlmonpentdo- ’1a els Katalysator notlg. hup in-“zwel Fallen wurde

";eine &usna.me»,_jbachtet. Metthr uni Aethylﬂhloroform konnen auch
f‘chne‘ggtglysatgﬂffluorzert wcpdhn. Man eﬁhalu schritcwelse uber

.
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;:tllgemeln l&bSt rich 1estbtellen, dess, ﬁ¢~ hnthdnder1Vate al lelch— _‘Q
.teoten peagicren und die besten Au betten liefern. bOWo;l belm Tetr&—“ﬁ
'ohlorkoh lznstoff wie belm uhlorofcnmzkﬂsgen sich, J"v wch den Ven-,i
suchsbedrwgun"en——ern—bi ,L@ba%ﬁﬁe aur 3 bluor ersetzen._«, - B
JDas'letzte‘ehloﬁa“ m des' Tetrachlormethans ist. nichn:mehr ‘eustauseh-|If:

bar.'Im Methylenablorid 1§sst ieh nurp sehr schwer ‘ein’ Chlor! durch

Fluor ersetzen. In einer ﬂebenpgggt;pnﬁgntq;gt_dunch_das Antimonr-,;,:
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"‘yentaﬂhlo”?d bubatztution VOn aassewsﬁetf dupuh Cthrw ES entsteht P

Gruppe ;st sehr reaktionetrage’" aig’ 0“201-Gpupi 1w1rd uborh*uptw

‘__schpltthise bis. zum Tetrafluor—dlcnlor~athan. Hoher fluorierte
____horoer werden nlbht epna’uen. Be“m Peﬁthhlonac*an bleibt die /"-"
»',Pluoplspung belm,D1f1u0r~trienlop-uthan stehen, Nur in suurwn erhalt
 'man das Trlfluor—d¢chlor-&than. Das . asymtetplsche Tetvachlorathan .
‘laggt 51“h dabegmn ubgrrus hends lLtht ‘ois zum. Tvlflaor~chlov-ﬁtnan
fluorzgren. L Aus dcm symmebbischen 1etr chlorathan erhilt’ man nur:

‘mzt senr m3931gen Auqbeuten das o;fluor-alc'lop4uthan.-_,._';;,gkm
! o ‘,\’) 3

! .
~yAehn11ehe Regeln ‘wie-in der Aethanre;hm geltﬁn auch fir die” Propan-,,

o ”hlcrfermf d&s_nun auuh ualne seits fluur*ert-”lrd. In der Aethan-
' ' ft die Trlﬂhlormethy gﬂup 1 amvlclchtesten. ‘Die- -CHClao‘_

‘”aﬁvegrlffen.-Belm HexachTorathan erfolgt die Fluorierung__

-elhe, soweit.sie bis- jetztAuntersucnt‘wurde. Auen hler wipd- die
Ccl -Gruppe schwep an egplffon, nue wean sie an metn lgruppen ge—‘

~—~tmndan"1st""érrolgc dep Angrsz ubenpaschen‘ le;hht, Z.b. im 2.2-;:
N chhlcrpropan..-4-»' : el B :

3

Beim Betraohton aer Siede unkta f;llt eine-einfache Gesetzmﬁssigkait

auf. Bel den Methandeplvaten 511kt dnr Sledeounkt bel Jedem Wrsatz
”-‘eines Chler— dupch eln Fluoyatom in letel “um 51 - bei’lden: Aethan-
” der1Vaten'betr~gt ais. benkung im blttol 44°~uni*bnl den Ppokandgrif

vuten 39c ""iwf’ : W=i“ e _».l fg el

R

Von dan nhemlgchen Eigonschaften dnr allphatﬂschen Fluorvepblndu A ‘
wara als die"eaentlinh te 1hre Stabilitat Zu puhmen..Nur in wenlgen
Pallen 1assen °1ch dlese Verblndhn n .
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= GU' eliﬂgt es bCl elnigen Aethanderlv%Lnr Cnlu“ bﬁﬁr. Cﬁlcﬁwasaers
stoff abvusoalten, 2 B. SRS e S

oo B ?'T T T Zn o ﬂ_" - W“7 ;jf},
- L = SRR N&OI" s -
L o .. - CF201 bHClz _H,j .y Cf"z 012 - p. L i

. t = J\/‘ _’I.
- Dieoe Aethylendepivate geben nun din,dbllyhen Reakflonen der

Sie 1assen sich z4B., oxydieren”'

. J

zu bvntne«en vnrwenden. IR
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Auf'die%em ege”iaw?der Eriflucrﬁthylalkohol eine lelvht zuganglzche
. Substanz ?CWODden, der 11fo¢ge seiner 5tab111tat Zu den mannigfal-
tiggten Umsetzhngen herangezogan werden kann. Durch Oxydation ist _
auch dapaus die Triflucreasxasaure lei ht Zu gewinneén, . Die ﬂexter—

beanbextung diesap bezden Lnteressanten Verblndunben, vop allem ln T

dlnaicht ‘auf . Farbs toffe,—musste,—dupph Jen—erﬁg—nedlngt*AvorePst
abgebro hen. werden. uﬁ:}‘w_whg-w-~bﬁj e oot Doesssom el

1
)
5
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Im Trifluopﬁthylchlorid laa t ‘sich- das Chlor an*h gegen dle Amlno- )
gmr’ye erﬁetzEn.- : LU ) ...4 ‘u'.-.-;:..' RS .:‘-, \u E A SR I Ll co-

tﬁ

34

ephalt das.. Tpifluord;aZoathan, elne dusserst explos;ve Vcrnxndung: 2

1

5._3.0}122@112 _YM_,,?, <,F3 CHmNBN

Zu erw¢hnen W&Pﬁ_schliEbulICh nochider anflnso d@r xrifluormethyl-;j
grappe-auf die Chlorlerung So’ l8sst. sich hntev den ﬁbllchen Bedin— !

1gun&cn ethylfluoroform kaunm. c“lorleren, beﬂm Aouhglfluorofomr
erhilt man aber das.’ Mono- Lnd Dichlordepivat SChllEaSll”h das
S 1.¢—Tp1fluor-3 3 3-trlchlorpr03an. : '
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98@, CH .., CH012 .c:Fz.CH3 5 001

Die tenhnische Bedeu gg der aromatischen Fluorvevbindumgen liegt
‘bis Jetzt fast auSsohlisslich4nnt ~dem Farbstoffgebiet, 1m besonderen

‘f;f:fi“fff:j  1ﬁ 'f:~;¥  i """,:  w f_ ‘L“f:“'; if;' *42- g

DasmTrifluo?Kthylamin hat"in sémnen gnnschaften Aehullchkeit miﬁ, .
~-den- Glykokester. ‘Es"1%s5t"8ich Z.Bs wie ‘dieser dlazc‘iéren und man
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V, una &uryh neduktlon 1n uie entsapechepden Amine abe"fhhven. Die ‘
DiazcvePbludungcn oebun mit Nuyhtol nb—urunila ungen wertvbllgw; -
"Farbténe..k RS PR LS L R

D°be1 hat sich geze;gt, d&ss di*1 Trlfluo methylgruppe nlaht nur dle \'

Llchtcchtbelteﬂ'gungtla bnelnflusst - d1° maﬁsten Kﬂmbinatlonen sznd
ﬂ'g mit dem I dant pen-thkett auszmichenbar f son&ern auch den Farthn f
 W' nach der 24 Lcn Selte hln verschlebt. ch Trlfluormethjlsrup,e lst

: al o elne 1y ysochrome upuppe.Von Seiten dor I, G. 13t eine 381h95
**"TNdp*tvl"ﬂs-mcntbusen mit der Irlfluormetx'l&rhpue in Qen Handel ge—
wglnhe mlt qengubllnhen Naphto; AS;Grundlerungen klare, “Iﬁ:
arlac tone—VOr—ausgez

't'n Eéhthaltse¢renscpa£ten lzefert. Dia 1omb1natlon elner'dle

‘:Ans der Reihe der Kﬁ*enfarnstoffe huben die” fluorhaltigen Acylamino-‘
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N et

T;anthrnchlnone Beieutunc gewcqnen. ~-rm~efmwww

Anhn bei diesep FarbstotfklasseMWLra der Furbton dupoh die Lritlnor~ i
methylgnuppe besonders ‘lebhaft- dnd lnnﬂntnnd. Der - KPlbg at auch o
digse An, vollem Elu 8, bermdlmhen Az»beiten abvestoprtf s D
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*Jetzt nur e;ne Flmprverbﬂndnng
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das unter dem Namean&Pdinon in den hundel ekomrcd ist und znr
Behandluné von - Pyperthyreoben dlent.wEs wird zu\1 Vorbpreitung'und ‘
Naenbehanalung fir-die bel B sedow 1ndlzlepto Sohilddrﬁsenoperation

cmit Vorteil verﬂandt.._}~f o f-‘" /_vlﬁ w: | R
J L. ! o .

|, Zinegréssers Anzani von- Patenﬂ Will dio Unbnennbapksit und den

B niclrran Er tarrun1 ULnPt‘von ho~hchlor1enten Benaetrﬁfluo"iden
"als'r ierflué°1~halt au nutznn ?as Lethachlor-tenzotrifluorid

e

 '5¢17 1ch durch eine LeaCﬂd‘P“ hehe Diclektrlzit“takonstante,aus— g

el

”icrnen unz d her a’u ni Sht breﬁnbaro To&.bfowmatorenol Verwendunbl

e flnden Melp [Wi' nu hat der- VUJSCﬂl&g kelne‘rrakti s¢he" Bodeutung
o grlangt, vermutllnh, well dilese orJerklasse eLne evheleuhe f' ?;;j~
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EBuin weLtenur Vorscnl%g mllW uas geleht’ve Losunasvermogen1vepschle-'“‘
&ener aromatlsﬁher Fluorverblndunfen ZUP Aafapbe1nung VOn Mlneral—f\;g
D olen benutzvd Sa ks nn,n"chnelncm ‘Patent dep Edeleamu~descllschaftwAMw
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'eln parafflnfroleq'avhmlevm"mvu n—Flucranwsol b;z Ro.umtempera.tuz-I
in 2. Ante;lnimit héh eper und nzedrlrerer Di chtp zeﬂlegt wepden's- ks
_;_In_éanl&aher—#erpe—wrﬂkt—uu*h u-flﬂOPﬂltPCb&ﬂVQI.:Zur Aus fu%rung S
: i. “Ml ”" ﬁdieseg VEﬂf%nren nlﬁnt kommen, ns wlrd an dem oheni'ﬂ“
PPelb der Fluorvcrblndungen ccheitprn. Eln\amerikanl ‘

suh1é~t>P1kry1fluor1d ais Grznatenfullung vor, da dpriral de
: nylOuiOn éntstehenae Fluor\ assan off K@r

Bei den. all “atlschen 71uorvepb1ndunﬁen lie~t dle &PO"StG Bedeutung
auf dem Kaltemlt algeblet. Sie s&nu unglftls und unbpennbar, zwei
1gungchaften, llb blsherkﬁé‘nes deP ge"vuunhlivhbnuxﬁlt mlttel "
- in -sich vereinte Ls iut da Verilenat dér Ameplk n&r, dies erk&nnt
Z vq_haben. Vow ung»fuhr 10 Jahren karen dleaevVe"bln unven’unte, dem,\.'
Namen nbreon» als sogenannte Siuhevheitsh 1tem@tte11“m &marlka_auf?"
den ha Ft. blvi ¢ben 1n der avischenzelt eine; ‘ ] :
Q ﬂntwauhlung 5enommcn.¢;;;.T,”',u,;zf‘ffw““'ﬂ”"

| Fiir. Veg?ichtungs—Kaltemaschlnen, in denen Verdlyhter nit 1§in'
—g8henden Kolben verwendet .werden,. eignen sich in den ﬂblic\
'*der:Sattdampftemper&turen von~-30° Pis- +40°»
-r-deben’ normalar Siedepunkt zwasehen -30° und'-éoa lieét 'E&ng A3
bisﬁer in: diesem Falle Ammoniak. verwandt. ‘Aus der Reihe: derAGMLq?~

rluarderivata eignet -gich- am-besten—fﬁr &iese &Wecke das Dien&nr¥
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v@lfluopmethan, dessen biedeuunkt bai —30° llegt Dleues KaltemittelA; i

Cvipd: besonﬂers fur hlima-anlagen Unz 3Soh1ffs-K ltmmsschlnen\ln
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;Amerlkawln grOostmm‘DLfange v@pwendet. man &

ﬁﬁjgdlc Klimatecnhik erst darch dieses Kﬁltemltte; zu lnrep heutlgen »
'“fBedeutung gelangt 1st. ‘Abep’ nlchtlnun rur 5rosse Kaltelelqtungen '

H:"“lst ‘das’ DichlordlfluOﬂmethan geelrnet Au~h 1n kleinen

Aalagen v
5~bls'hepunter ‘zu den haushaltskaltamaschlnen eri eb angcwandt. In " -

%Amerifa wwren sc;on im Jahre 1937 30% allvr ﬂausnalt
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Seltcn der I.G. Faru

eni ndu r;Qiﬁ;éﬂft rs cte1lt s die ewnquepwen—-
mewdungslizenZ“th An rika benowmwn hat. Ddu ﬁrodaku R
‘ ‘ icht Gen epwarteten Aufschwung 5enommen.
_;_;Lgiﬁnunhgussanst_zogernd—und

Dle dputschewx telndustrle
’Wlder°trebﬁnd—an—das Hroaukt neran?e-_
~gangen: Erst unter dcm Druch dar ameplkan schen Kunkurrenz sdie. uch N
 in ‘den europaiqehcn uandern mit den mlt chhlopdlfluormet%an :
ten Kﬁalsehwanken Lnter Ausnutuuﬁb

‘auf dem Werkt -erschien’ und dadurch ik GGI@LP heraufbes:b or,“ |
Sobore ' B

mf~deutsehen Kuhls~brankexport 2u ve“ni antschloss man szch»auch

7 1n"Deutsch1and das f”’duhb 24, verwenden. Es. wap' vor:,

”%PiﬂmamBBC in. mannhezm ie dann VCPblldllth Fvlgenmabnhinen e §~~
©wickelt hat. Durch den Ausbruch ded,dpwnwes,uupde '
~léng- der’ FPl"EH—Kllm&—A lnben und des PPlvAﬁ~ﬁ&H 1glthﬁhlsh
vwﬂpraktzsch antevbunden ,fur wurienaber -Qie te 1niehs

;;Wan‘agen, so.ver allem fur die Kriegs

,uumarlne. gcfér ert. Der augen-v
jbllckliﬂhe Stand 1st ‘somit folaender. Dns in Dnausch1and gcbrauchte\‘
‘Frigen dient. ausschllessllch m

1litar1°chen Zwecken, fir den priva ten
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\lgchen 0. und +10° ‘
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‘pwen auer uledcr au D hlor—di—

luffmethan uLergm; nLen. Neueﬂaﬂn
ulcn:musch*nen iup Yllmaanlazén ve
eruaukt ebenfalls ﬂepruft @

BluCP ungenhgendcn

pd» aber wegéh%§
;mban Kp.‘+24° auf-e~
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Mt&nden‘wap, zog sig! eznn‘henenoropaganda anf, dio z.B., ehauptete,
beim: Uk%an5 nlt dlaspn'F7ucrLaltem1ttcln wurde men Lauo werden.
an Zweck- wurd@ e"relcht. Frlg1daire caL leenz>&u£ alla Derivate_~"

“mit Auonthe des Letrafluor~dichlorjﬂeth&ns. j%,. -g_;_
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-Die I. G llt an Stelle des ¢etraflu0r-di lor-athans i&s Trlfluor— 18
hhlorathan zup Verfhgung, de 5 5en blcdeyunkt nur unweuontllch hoher )
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Kaltemlttel, von allem das Monofluontpzchlonmetham haben in,
das biaher dafur verwendete<Methylenchlorld_fast Peatlos verdvangt.

Amerlka

ondukt 1nfulge dea Apleges nur
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Temperaturen verlanwt. Als Txofkalremittel Wup4pn ni

Prouan, Aeth len -oder Aethan, [ S Y Y9 alle dén ﬂachteil der Feuer— f
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bckannt wewo”uen D1

“lucp-=nlop-neﬁ~v te
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Kﬁoe-ne Danpfaruekkurve ennuyrlcnt etwa quJ@nlgen von Kohlens&ure,

' Yor der. es: def Voxzu b“b*tzt, -auch bed-lsehr. tlefen Tempepaturenw
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s 201 2 . ) ank wﬁrde den erkuhgsgrad
einer de 'rgigen Haqehine bgi zﬁ,é%,liegen, dev aber im’ Vergleich

indig > ‘fbbindung, denn die geforderte Arbeits- u‘”
n 4 °¢ha t—sie bei einer Dauerbeanspruchung ‘bestimmt T
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wGute Auss;chten schelnenrdle Chlortluorderivate als elektrlschew
r Isollerstofte zu besitzen.. Man hat festgestellt, dass die’ elektrx--ki
"s he Duruhschlagsfestigkezt von chhlor-dif uormethan imﬁGaszustand
, géfahr zwemmal grossep 1st_als~dlejenigef
.4 daher ‘n Amenlku bereltb Hochsnannungstmansformatcven, dle in elner -
‘Atmosphure vonwnlcnlordlflugnmethan betrxeben werden, gebauf. ‘

vwmmmﬂuen—ﬂontgenanlagen"fur't“@;L11cn Volt, in denen -Zup Knhlung und
 "91ektr;gchen Zsoliepung chhlordifluormethan venwendet wurde, sind '
vin der theratur beschrlebén : rd-a
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L’Nach einem Vorschlsg der I.u.—Faroenindustric A, C. eignen sich die -
If fBlucP&tbylene aucb*zur‘nar tellung VOq KLnststoffen. Sc. lassen sich
}n h -Vinylfluopld, sondern -zuch Tnlfluorchlorathylene polyb- 'm
A ?merisieren. Nach' einem amerikanisehen Patent ze;chnen\slch die ausf n
- Te ragluorathylen hergestellten Polymerisate dureh ihve Bestandig— f‘5"
'_‘ukei Begen organische Loéungémlttel Sauren und Laugen sus.” Sie
';',sdllen auf: feuerfeste Anzuge verarbeltet werden.u ,,”; _”;affiV

fbleser Ueberblick sollte zexgen, welche‘Entmlealung die organischen
vFluorverblndungen ~inden letztan Jahren genommen hahen.*eemessen'» :
oen den : @nouganzschen Verhindungen ist ihpe technisehe Bedeutnns nochf
-bescheiden, Aber ‘sie: berech?igt uns zZu der ‘Hoffnungy s dass ihpe Bat
W1ck1un§ ncch bei waitem nicht abgesohlossen 1pt und dass nceh




feststellen, dass dle Bearbeitung der orgnnls
Amerlka in . elnem wesentllch breiieren Rahmen erfolgt ist als be uns.
Hochschule und Industrle raben- viele Arbeitskﬁﬁfte und noch viel ‘ ’

mehr Geld fﬁr dlese Forschungsarbeiten eingesetzt.:u, ]
yuchel 'eine_weltgehende Beherrschungﬁdes
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? Abhangigkeit des Umsatzes_xpn den_Yerwendung von,hgxhanol» SRR -
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Chlorwasserstoff Abspaltung’beim ﬂberleiten von Tetrachlor—v: R

athan'uber frischen und gebrauchten AluMlniumoxyd-Kontakt _x5¥j e

Veranderung des Alum1niumoxyd~Kontaktes bei der Veresterung
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Weiteré Versuche zur katalztischenﬁHerstellung—von Chlormethyl
: durch Umesterung von Tetrachlorathan\mit Dimethylather bzw.

Methanol. . S ,a' o . >‘,,~ - '_‘ ,.> -

;" \ . . ‘ S . . ) : g

(Siehe Vorbericht Dachlauer vom 21 12 41 Arch Nr, 11219)

A |
Fur die technische Durchfuhrung dieses Verfahrens waren noch.

L eine Reihe von Fragen zu klaren, insbesondere bezuglioh der Ver-w

wendung von Tetrachlorathan verschiedenen Reigheitsgrades hinsichtaii

B

ﬂ;-f 1ich Korrosion—-Haltbarkéit—ﬂBS‘Kbntaktes-und dergll mehr.~»~,i e

Von Rheinfelden stehen dreL technische Tetrachlorathane zur
" Verfugung. l Rohprodukt "mit Wasserdampf destilliert"
Tk e 2. Lo 57’“mit Wasser gewaschen" SRR

o | »
‘ ‘3. L | ”"entgast .,’ A B o R

B e

1

Von diesen Qnalitaten wurden zwei-mal\Proben gezogen~ I

":1’“ T im April 1942 ‘= Xxaxxyzd la ,28,38. T T
3 rf; im Juni 1942 = 1b 2b~3b il -'t_ﬂ--;;fgw»i e

[ [P

- ‘Die Produkte hatten folgende Merkmale‘;f”_; , DG
‘1.)  la und lb schwach gelb gefarvt, neutral, s/zooal 5917 bzw.
: ; 5

'/l CeT ‘_ Ly !

:*7 2,)_12afund—2b—brau Alee-ccm—mit_Wasser durchg-schuttelt,gg_
’ :erfordern zur Neutralisation 0 3 céﬁ n/lo NaOH, s/a0°=1,5906 o

o 3;),‘53 und Bb noch etwas dunkler gefarbt 100 ccm mit Wasser

1. Tropfen 143,00 142,80 143,00 142 ,5° 14236° 143,00 =
5 com 144,8  144.5 145,6 - 145.6 145,3  145,3
100" 45,2 . 145,0 146,0 = 145,9  145.7 145.6
.15 o 145,35 145,6 -146,1  146,1 146,0 145.8
20 " 145,4 - 145,7 -146,2 146,2  146.1  146.0
50 -n 145,7  146,0.  146,6° 146,4 146.4 | 146.4.
S ho oM 145,8 - 146,2 146,7 146,6 146,6 146.6
———— 50 " 146,0  146,5 . 146,8 . 146,7 146,7 146.7 .
: 60 " . lae,l 146,7 147,0 146,9  146,9 146.9
S0 o Im6,4 - 14679 147,35 147,1 14701 14752
80 ™ UTT1l46,7  147,3 147,9  147,6° 147,6  147,6
.. 90 m 149.8  148,1- 148,2  149,0 1489 14900 .
. " ~«_—150 7 150, 9___194 5v.'154 0 153, 5 155,00

,5902_'_“!

durchgeschuttelt, erfotdern zur Neutralisation ) 8 bzq. 20, 7
. ccm n/10 NaOH, s/20°=1,5902 bzw. ,5901. _‘”;; ‘

4,) Siedeverlauf bei Normaldestillation (100 com): .

. IxxTropfam 16 :‘L_1b¥4w:, 2a - 2b . 3a. 3b.

R

o 7:f'Zu la und 1b Ruekstand gelb braunlich nach Abkuhlung Ansscheix
T - - .dung von-§E£stallen_m1$~E,Iu_lo&__,106° :

_Zu 2a&und 2b:_ Ruckstand schwarz T
/;u 5a und 3b Ruckstand schwarz mit kohligen Abscheidungen, '
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5 ) Siedeverlauf bei fraktionierter Destillation (900 ccm)bei«?SSmm~-

e v .
‘;b:U N _gb»u oy 'Bb“ SRR P

S sa 89 ;_.. 105 106, - - R
- o110, 144 i 144 ~.‘ SR L

142 . g

e 148,0, C 146,007 1461 - U
T T ,5‘;;"‘145 1 146 1 o 146, 2 TR A B

14'4 O : 14'5 3 ’_‘1“‘3’ A .‘ b et . ;”»"_3

- 144 1 145,3 \f144 0 R i

. S 144 6 Lo '145 5 ,\ k »144_ 6 B o |
— : 145v— _ 145—5 T TIA52 RS
| \”F"‘ 45,7 145,9 I ¥ P

T 146,200 145 2 146 23 ‘ .
AR “%146 - S — 146 3. vr;ﬁ—iusyi e e S
: 1146 2, 146,3 o 146,4 IR ey S
146,35  146,3 1 146,5 S SR |
L46,4 1464 " - 146,6 - AR b

S Tme7 T lee w7 .
T XESFR L e R A T
. : 147, wvwl 147 0" ooy a7,0 ot

1475 [148,5 , B P Rk
L 114950—— 15230 T T 150,0. : R
150,01 1545, - 153,0 i "

daas die Probesendungen vom April und Juni nicht wesentlich von

. 52l0 Y3 1% o
v 156, 0 _ 185%,0 = - Ly p -
. 165,5 Poo241,0 A
C-182,5 i”‘auq 0. " 243,0 G

. 204 0 i 94,4 5 : -‘..244201 R .
-246 o 249.5 S 250,00 o

Aus den Destillationsversuchen geht hervor,

,einander abweichen, ferner dass die Qnalitat 2 und' 3 pxx etwa die BCh B

gleiche Mange hoher siednnderﬁAnteile aber schatzungsweise zwel -
bis dreimal so viel als die Qnalitat 1l enthalt.vA .
6. ) Verhalten gegen Schmiedeeisen (Blechprobe zur Halfte 1n die
Flﬁssigkeit eintauchend) R : , :
' Nach 65 Tagen. Stehenlassen bei Raumtemperatur ergab
Qualitét 1 _eine. Abnahme von 0,09 g pro Tag/qm

Anmerkung. zur Ptufung der Frage ‘ob Tetraohlorathan~etwa durch
.-Zusatz von-Methanol - stabilisiert und--dadurch-: der -Angriff 1

w 2 n juv :-n“ 005_8," n .._n"
w 5 ﬁ—'\ e .u‘. 52 g ;! n_,.“\fn‘“

auf Eisen vermindert werden kann, wurde Qualit&t 1 mit
0,5 % Methanol versetzt und langere Zeit mit_Schmiede=
eisen stehen _gelassen, Nach 214 Tagen ergab sich _eine

, nolzusatz. _ L =

Abnahme von .0, 1 g/Tg/qm,also ebenaovtel wie ohne Mbtha-




des Tetrachloratﬂaonethanol-Gemisches.A\ T igwfﬂ';~ I”~:i3 ,IU~V.p

.__5~

Hierbeilsoblte sowohl das: Verhalten ‘von Tetrachld;§§igﬁnverschie- 1

dener Reinheit dls auch ‘der’ Unterschied von Schmiedeeisen gegenuber
V2A aISIGefassmaterial herausgearbeitet werden. Die Vérsuche wurﬂen o

wie folgt: durchgefuhrt'“* v;“.3 cho s L T B !

-"n‘

ﬂqg a) ein stochiometrisches Gemlsch aus Tetrachlorathan und. Methanol

,tropfte &us einem TrOpftrichter 1n—einon im auf 170 '~ 190°‘ge- f

7;\.heiztes Glbad stehenden\Destillierkolben, welcher als Verdampfer‘I

diente und in den die Blechprobe/l xeingelegt war. Der Glaskol-ﬁIJ

ben war mit einem Glasrohr verbunden, welches durch zwe:Lelel:a-__.-‘=~

trische Gfen'geheizt wurde und in welches,weitere Metallproben

II und III eingelegt und den durchstreitenden Dampfen*ausgesetzt

waren._Ofen,I_mit_Enoba_II_wurde—auf 180 ‘J200°-0fen—II—mit——————-

‘ Probe III auf 280 ‘- 500° geheizt. Beil Unterbrechungenﬂder Ver-i{
_suche’ wahrend der Nacht oder bei Versuchsende

_tur mit Stickstoff bespult Die Metallproben 1m Veraampfer wan

N

o rén meistens mit- einéf“?EEfigen Schicht .mehr ‘oder weniger uber-'f

wurde_die Appana-,:f

G e

zogen“—weiche—mugrtﬁherwé1se eine\gewisse Schutzwirkung ausuben

b)

konnta. -Vor der Wagung wurde dieser Uberzug durch- Kodhen mit Me-*f
o thylenohlorid und anschliessend mit Wasser entfernt. Die inPBohr

- Proben_wurden*vor_dex_Wagung-mit—Wa&ser—gewaseheu —
' zwecks Entfernung eines eventuellen Metallchlorid-Belages.
Versuchsergebnisse siehe Tabelle Mt Versuche a)‘“l '5
.. Ein bemerkenswerter Unterschiad im Materialangriff der ver-

Iﬁschiedenen Tetrachlorathqne ist nicht ersichtlich; der :

_starkste Angriff erfolgt offensichtlich am ‘Eisen bei der o

‘~»hochsten Temperatur. Der. Betrleb wirdaﬁiesa:Stelle den ,
"Eﬁckelofen" verwenden.1 i ' :

Nochmalige Materialversuche mit nisen und V2A den Verdampfer ben p

treffend, wurden so ausgefuhrt dass die Metallproben in ein senk-

recht stehendes 25 mm weites von aussen mit o-Dichlorbenzol- ;
‘Dampf beheistes. Rohr eingelegt waren in welchém die zutropfande 7;;
o Tetra-Methanol—Mingung zur Verdampfung gelangtef Durch mehr odena
- weniger. st stg;ke Beheizung wurde erreicht dass die Metallproben
-tlﬁ!llhllixi in . der kochenden Flussigkeit mit. haurig ‘wechselrder-
*Tiefe‘standen. Ansserdem fielen die zu verdampfenden Flussigkeits-

'tr0pfen auf die schrag eingeétellten Metallproben,ﬁnalche .also_

.»gﬁﬁfiﬁ%%&aﬂﬂkﬁwgﬁcﬁﬁ W&WM%&&%M@WMU@

- Die: Eisenprobe war ein;gus einem gewalzten Rohr herauageschnit-
tenes Stuek )

EAEPRER S0P
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= Vé}suchsergebnisse sieheﬁTabelle

1 . ’\

N

’wl unamaer Angriff auf Eisen.aﬁzas starker alS_bei Y2A-=’  o
. ‘w ) | v , L SR ;,"
SRS Tabells - u'v;‘vk'~ ;ﬂﬁh ‘iq'?‘*“*‘{ih

L v K  ; mj-;_f : Abnahme pro qm und Tag =t
S 1m Verdampfer 'Ofem I ' Ofen II

S D S 190°-180 - 200° 280-300°
= a) l. Tetrachlorathan, rein | h ' | o o
't 'Durchsatz: 885 g|Gemisch in 50 " Schmiedeeisen -“ Q,._—\%

‘  ﬁ;L «Rucksaand im Verdamprer' 0 QS S o S

e . =10,056 g pro kil o :( 2;_7 g 0,95¢g .35 g
L Durchsatz' 940 g ‘Gemnisch” in 368 C V' %\ VZA”' i - -
DR Rucksaand Aim Verdampfer: 0 05 g "l L

PR R =0, °5§‘E_2£2_5119, ~0~58-g-—w0 4 g 054 7

N Tetrachlorathan,'wasserd dest.h o LT

2, Durchsatz: 1245g Gemisch in 327 © Schmiedeeisen ' ,“MT o
__Riuckstand 1m,Ierdampferw_0 25~g — —

: T =0,2 g pro- Kilo T -0, o 8 l,ﬁl‘g U 5.05 g g |

R Durchsatz. 620 g Gemisch in 28 "-*“Schmiedeeiseh o |

045 & — 0524 g 2.6 g—————f
L Durchsatz' 854 g Gamisch in 28® = . V2A “*L | kb

- Mo

»_’g.»,~. 0,31 £ 008  00g
o 3. Tetrachlorathan. Wasser—EOW- : — ,jjum4:;,,%gt
( T — Durohsatz- ,1015 msch in"’ 55 Schmiedeeisen RSN ; R
R lRuckstand im Verdampfen. 0,7 g . L , O ;
S _ .= 0,69 g pro Kilo 1,90 ¢ 0,68 8. ”{gp g
Sl Durchsatz°"855 ‘g Gemisch in2gP ’””””f’* ""'VZA_' f ]
SR Ruokstand -im Verdampfer: 0,8 g -t R 3
_ 5 =0, 95_5_252_££;9;, __ 0,07g 0‘_2_521 ' 0;12*5“,,
S I Tetrachlorathan, wasserd.dest. o Schmiedeeisen(Walzprobe) ‘
oo\ 7 Durchsatz: 4417 g Gemisch in 72 2,74 £ _
. Durchsatz' 102 g Gemisch inll #9.5 g~ wm "

.7 ;. Durchsatz: 3o 79 & Gemisch i 75 g 4|2245 VoA

R % Durchsatz' 4561 g : V24

Anmerkung. saﬁtliche Metallproben zeigten—&éutliche Anfres='?§
zu b) -3 ‘sungen an-der Auftropfstelle,

. vb) "IN , “ uéu-{(fif«nw 4;~'./L// o e _—_7

- = - I‘ » -
. . S — —
\

-y Notabena:'die im Ver&ampfer zuruckbleibenden kohligen Rucks

stande lassen sich durch Behandlung mit_heisaer,.
dunner Natronlauge leicht entrernen° e

>8413 .':.UL%”‘ ” | ‘v . :f  _.
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'fAbhangiggeit der Kohlenstoffabschetdqu auf dem Aluminiumoxxdkon-. coN
N N

: takt von der Reinheit des Tetrachlorathans. 5ﬂ4 v v g =,’-'§  ]“'“ by

‘f Y Als Kbntakt wurde eine Probe~&es‘in S ?2 in Gebraucb gewesenen:i.‘{}

Kontakts verwendet» nachdem”er bei 400 - 420° mit Luft regeneriert. ‘
worden war und dadurch ‘eine nahazu weisse Farbe erhalten hatte° _;h‘qg
L Als Kbntaktgefass diente ein zylinderischea Glasgefass, welches f;i
—ﬂ——elektrischfbeheizt (Innéﬁféﬁpefatur 280 '«1290°) wurde. Die_Verﬁampn o
‘ 'fung des zugetropften Tetrachlorathan-Methanol-Gemisches (Mol 1: l)
erfolgte in dem ﬁnten angeschmolzenen Zuleitungsrohr, sodass die _

n .Dampfe von unten nach’, -oben’ durch den - Kontaktraum strichen und ibn.. ‘,f.

*f“durch ein oben seitlich angesetztes Rohr verliessen. Nach beendetem .

" ’Versuch wurde dastbntaktgerass bei gleicher Temperatur mit Stickn I
‘f stoff begast um mit Sicherheit alle Dampre zu‘entfernen und dann

Kbntakt bei 400'- 420° mit Luft regeneriert und wieder gewogen, Hv'ﬂﬁ
wobeimprakt18ch—daswAnsgangsgewichtwwieder-erreich!,iurde*~ﬁie"1n

L gen Teilchen waren nach der Behandlung mit Luft f,‘;

ST '1'..' ; . SN
. J \ i k! ’. ' ‘V," Cal ', X L AR — s ) -
1 Tetrachlorathan rein ST -‘, : T e
“Kontektb: ?5 80 g =. 152 cem ek B TR PECE B .
- Durchsatz' 4904 € (=61;7 g pro Std ) Gemisch mit 4120 g Tetra ~~~~~ :
- dn 997§—Stundnn i

'f' ' Kontakt°‘dunkelgrau Gewichtszunahme-‘3 9t :g:é 0 96 g/Kg Tetra

2. Tetrachlordthan, wasserdamyfdest. (Qnalitat ‘1. )
B “Kontakt: 79, 5’ s

f“Vt,——Durchsat2° 4979 gj( 61,4 g pro Std ) Gemisch mit~4170 g Tetra o

: ~_ 1in 81 sta. ok
. Kontakt: dunkelgreu, Gewichtszunahme-<5 50 g = l 27 s/kg Tetra ¥
(D= Tetrachlorathan* entgast -(Qualitat 3)° B :

i .(Das\?etra wurde vorher“filtriert und ‘dann 1m B
“?1__, j T leereanbntaktgefass ‘bei 300° durchdestilliert, |
e -um’ den Destillationsrickstand zu bestimmen und /o
T ..."  bei dem darauffolgenden Kontaktversuch den Des= .
T e ,* tillaﬂionsruckstand nicht auf den Kontakt zu - ‘i
LT ,bekommen. Kbhliger_Destillationsruckstand 0,553 %

v pro kg Tetra)
- Kbntakt.

o ADurchsatzt_i981 g¢ -66 Og pro Std ) Gemisch mit 1663 g Tet: Tetra'

: v .4in 30 8 - : "

Kbgtakt-'grau-schwarz Gewichtszunahme-< ,85 g £ 0,58 2 (aus 755=~

pn S ,:“77- verdampfung) =5 45¢s = 3,27 g pro kg Tet G
““3**‘M“*». -~ Bei” der: Regepeqatio -des gebrauo

“bei ca. 4159 fwur fdie Abgase” untersucht llixtixxsl°“4

——die darin enthaltene Kohlenséaure, 'auf C umgerechnet,

-macht-20-%, - der- dar1n-enthaltehe¢~0hlerwasserstoff**auf*

o o “C1- umgéfééhnet macht 25 der Kontakt-Gewichtszunahme




. VersuchsergebniSP/ SRS TN T e S
Tetrachlorathan,‘wasserdampfdestilliertﬂ ergibt im Vergleivh_zu
Tetrachlorgthan1 rein, eine ‘nur, unbedeutend starkere Verkohlung, .

‘ wahrenleetrachlorathan, entgast, eine mehr als dreifach starkere -
5’L‘Gewichtszunahme (= Verkohlung'des Kbntaktes) herbeifuhrt. Nach der C
'S;edecharakteristik und dem(sonstigenAYerhalten des. Tetrachlora-"‘f“
"thans, wassergewaschen :wird sich dieseslahnbich verhalten. Wie
Asich die. Kontaktverkohlung auf den Umsatz auswirkt, zeigen nacha

Istehend beschrieben#e Versuche- g,x R T TR A "__Tﬂﬁf

AN ‘ S ) o ‘ " |. ‘ B | [~' : (u R N
Einfluss der Relnheit des Tetrachlorathans auf die Wirksamkeit RS
‘des Kbntaktes und auf die Beschaffenheit des erzeugten Trichlor= fﬁi'

i athxlens. e o -1\, S e e
, l_ _ Im Hinbllck auf die zeitraubende Regenerierung\des Kontaktes o
%’J mit Luft war,es wichpig, den EinfLuss der Tetrachlorathanqualitat ,g
Pi;"+“auf—dié:Haltbarkatt"dEE“Kontaktes bzw. aur den Umsatz. festzusf§1=
' len. Bei dieser Gélegenheit wurde die Verkohlung des Kbntaktes\ }’?'
:__VM,nochmal_ermitteltT_Gleichzeitig—wurde die~Beschaffenheit—des~er=~*—ﬂg
' haltenen Tfibhlorathylens ‘geprift, , ' D ux;'.f‘ "7.. S
L Hierbei wurde wie folgt verfahren: ein Gemisch aus. stochio= '
’ulmetrischen angen von~ Tetrachi;;gihan und Methanol wurdgﬁﬁff mogu _
llchsm gleichbleibender Geschwindigkéit ‘und’ bei moglichst konStana";f
7 ter Temperatur +)wdurch den vorher bei- 550° bis zur Gewichtskonu;;
ﬁgiw“stanz mit Stickstoff begasten Kontakt  geleitet. —Siehe SkizzeT' 2
(Nach Beendigung des waprend‘mehtererTage ununterbrochen gelaufenen,f'

4~; ;Versuches wurde der Kontakt wieder mit Stickstoff bei 5300 begast

11

R

L mit aufgesetzten1Wasserkuhler wurde das erzeugte Trichlorathylen ;
_ ”sowie nicht umgesetztes Tetrachlorathan als auch .das” Reaktionswas:.f?
*4f4_ser und der entstaqdene Chlorwasserstoff aufgefahgen, wahrend das ,;7_
:' ‘?Chlormethyl durch -den Kuhler abgaste.wDie ‘Apparatur 'wurde so 1angeff}5
’ in Betried gehalten bis ein¢ erheblicher Teil des Tetrachloraﬁhana ::
j‘.”ginfolge“Erlahmung des_Kbntaktes nicht mehr umgesetzt wurde, Das.. ge- 3

S +)~Da ‘der: éiektrisch geheizte Kbntakt infolge gerlnger Strom- _

- ”schwangungen nicht geénau auf gleicher Temperatur gehalten wer-m
-den konnte, waren geringe Unregelmassigkeiten des ‘Umsatzes nicht
—fff—ﬁ—;zu-verme1den*—wodurch—jedoch das Gesamtbild des Umsatzverlaufesu
i '“nicht beeintrachtigt wurde.memjgmg,'x_ ;A,”i-:“w

R



seine Zusammensetzung gepruft wobei das Roh-Trichlorathylen nach ;

5der Abtrennung den wasserigen Salzsaure und Trocknen mit Soda kurze
Zeit unter Ruckfluss gechht wurde, um; gelogtes Chlormethyl zuwent-_  .
f'fernen. Ein Teil des Roh-Trichlorathylens wurdp ‘durch Normaldestilul an
'Tlation und spez Gewicht +) charakterisiert- ein Gemisch aus den 1n ‘
‘den” ersten Tagen ephaltenen Produkten mit verhEltnismassig gutem
-?‘Umsatz wurde unter Ruhrung.eine btunde 1ang mit zweifach normaler
- Natronlauge verkocht zwecks Umwandlun§ des Tetrachlorathans in Tri=

‘chlordthylen, (wobei auch aus - anderen Pef&hlorathanen; wie Pentachloré:f\

SRR

S

"_Hathan oder Trichlorathan, HClTentzogen wird),. L ok

h Von diesem "verkoohten" Trichlorathylen wurden\loo cem’ normal/

onsverlauf der ersten 100 ccm und Jener der letzten 30 cem (an einer’

destilliert und 900 fraktioniert destilliert wobei der Destillati- g

5

H:‘, ,

T kiSimen Kblonne fur sich destilliert)gbesonders beachtet wurden.w
Siehe Tabelle. j..zw‘; v - ' -

s

Hierzu—verdientwfolgendemBeobaéhtungwbesonderes~1nteresse.~%%ﬁ¥4%
Zu Beginn der fraktionierten—Destillation der 900 ccm vom verkochten .ﬂ,

Trichlorathylen aus wasse—rdampfdestillierten Tetra und aus wassergea-

!

‘ chen von_ Gasen konnte allerdings nicht festgestellt werien.—Bei der
::;Dsstillation_des aus entgastem4Tetra—gewonnenem—Trichlorathylen—wur-
de dagegen das Entweiohen eines ubelriechenden, schon in der Kblonne
unter Russbildung und Flammenerscheinung explodierenden Gases beobach

tet, weshalb schliesslich die Destillation nur nach vorausgehender‘

Spulung der™ Apparatur mit Stickstoff und schwachem Durchleifén von |

”C Stickstoff durchgefuhrt werden konnte. Es ist- anzunehmen dass es8: ,;
sich um Mono-'oder Dichloracetylen—handelt -welche 1m Gemisch mit
Luft explodieren. Uber einige damit 1m Zusammenhang stehenden—Versu-
che siehe im Anhang "Moglxﬁhkeiten~der Bildung von Chloracetylenen"

Die Ergebnisse der Kon*aktversuche mit den drei Tetrachlora=»'
thanqulalltaten werden nachstehend beschrieban. ‘

+) Die aus ‘dem spez Gewicht;ermittelte Zusammensetzung entsprLoht —- f“

. der eines Gemisches aus. reinem Trichlorathylen und Tetrachlorathan'

ENERITE A R

A

die im Roh-Produkt erhaltenen Verunreinigungen sind alsb nicht be= - f.ﬁﬁ

rucksichtigt was fur den Vergleich keine Rolle spielt.
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£ —wv—*Versuch[Z m1t Tetrachlo:,ihan*_massergewascber
) 400 ccm Kontakt Anfangsgew1cht 264 O g ~',A”,L¥M:L
S _.nach 96-Std., 29970“@‘*““"?”“]1 T .
5} " nach weiteren RS SIET 1'\‘_5-{/1“*‘
R T 123 sta, 310 78 T ’ R ;
S Zunahmq in der l-tPerlode - 23,0 galso 3, 66 gvpro kg Tetra
o _ Lot es—_ "' . 16,7 g also 1,95 g 'm_ m_ ,
. insgesamt R 39,78 ai§6*2 g-H" R

e

e Durchsatz «in-der I, ‘Periode'? 4?9 kg Gemisch*mit .6y 280- kg Tetra =
D L - CIE RO "_ 10; #1935 " Loneg 550 " wo
. ‘ insges amt 17 672 " -,-::"*'_!. __,,,." —14——830 LA ‘i‘"ﬂ"—_—‘_‘
',T_ 1,T gg -‘2;Tag ,,Q.Tag "ff#;ng' .ﬁVersuche unterbro=
EORRE o Ll ~:chen, Kontakt mit -
e Belastung 75 g/h 95,5 g/h 77 5 g/h 82 g/h Stickstoff begast
L “gewogen und dann - -
Temperaturen im- Ofen im Abstand von l cm von v**von neuem angefahren,
unten nach obeén: . : e

N

ST 29le j295° 2980 g;.:5o4o R
S 298 298 NB02 B0 e
295 300 - 304 ., 508 - . |
A 290__,,‘  296‘3 _ 300 - 304 S I
84 . 295 - 296 . 298 oL L
-/§7S. T 282 - 3% . 2% . - T O

265- ,»270 e ‘.278‘*"'7ﬁ,27?::,j,ug‘;;;'“~

Normaldestillation von 100 cem, Roh ?rl ﬁ rathylen u° spez Gewicht'

?f:};;;lhfmgwh 756 mm————?58j753,5w758h;;ww_5

;‘al

\O\ONO 00 QB 00 O

0
o

o

1o Tr. - 84 6°fte—85,0“ . 84,50
.75 cecm 4 86 0 - .. 86,6
ToooL20.w 86 9 187,\'] o I
20" 8? l'” »;88323 L 88,4 -
~Usom o ey 7. 89,5 9
et 88;2 90,3 " - -9
A L QSd s9. ._ﬁf 91,9 9
- 80 ", 90,5 95,2 3§
o900 .’ 95,0 . 7106,0- - 1L
95 - 113 0 ‘141,0  T46

PR

i

NV OOV O, ol
.“..“:"..-‘

:Hmopwmmdpmmj;

TP :
+ O\
\n
-

‘5/20?[ 1 4588 14652 I, 4678 T B
HTetra OF 5% 7 5.6 M5e— =

o Dufehsatz und Stunden.: Wasserscﬁi ht, Chlorwasserstoff B :ff
— . 18,03°g - . 24 . . 165 cem. _~ 41,0.g — 1l,Tag -

- 1814 g 24 - o 172 cem _ R 41 0 g. ,2°Tag7
1862t R4 Tl T8 eem T 43,5 g T L "5, Tag

_ “.-2000 g 24 - 18k cem -, . 42,5 g 4. .Tag _ .
—7A79—&—— 96699 -com ——le7EE



T305°f. :f

e T T

o

306~ . - 315

‘56201'_"  ' 510'0_

GTen z.ng
b2 g/h . 8§ g/h

505 317

315

205 . . 318

300 3157

290 . 308

280 - . 500‘

2927 270 290 B

54

’ 85;1'&
86 O i
86 6 .

(87,1

87,8

88 23
9115

96,2

USRS

-1,4598 . 1,4 7
6% ;,/1jo---% -

- e%
Durchsatz

"""-, e 1928 g

© 2098 g

~ 2025 g
T 2041 g
'f%"”2103 e

;f; 10195 g ‘

und Stunden. Wasse

o4




_-Anfangsgewicht 259,6.¢ .
. -nach 107 Std. :
nach weiteren 102 Std.

Zunahme in der 1. PeriodeT

" | LA

"ﬁf]' 1nsgesamt

w;Durchsatz in- der 1 Periode 7
: . “.1 i L 2 o ” -
"o insgesamt
1 Tag 24 Tag

j Tag z < 4 Tag

Belastung 75 g/h ?6 g/h

75 s/h .

289_,6 &: ———— Co

299 2 g ol gl
g pro kg Tetra."

- 18,6 g also 2, 8 g "..n LT

48,6 8 also 5 7 g "

885 kg Gemisch mit 6,650 kg Tetra = '
7,883 kg .o
15,768 ke 11ffw-

50 0.g also 4 2D

5 Tag

75 5. g/h 75 5 &/h

- g _ 10_,\’ . . e
Versuch 3 mit Tetrachlorathan,”entgast.» e
:4-400 cem. Kontakt S

“ b "' '.-1

6 580 1® -n ~ .
mas2s0mc ow o

[;wVersuché'~w

‘unterbro=
chen, Kons=

takt mit
“*Temperaturen im Ofen 1m Abstand von l #cm von unten - Stickstoff -
nach oben° T S : _ “.- begast, gem=
: ! ~ S ‘ ‘ : " e wogen upd
gsse - 2980 5059 502° S A dann von
290 300 - 307 2305 ‘neuem . ange=.
295 504 3508 ‘305 /o fahren, .
2957 2505 308 305 VAR - :
: 1,295 7 305 205 . 1302 . /.
T 2917302 0 300 300 0 o T [ e ‘ é
AR ,3285— - 297 -A ~_292 —292 -~ f -
’ u~; ,‘-,278 ',2894- - ‘280 283, ‘_g/»«

Normaldestillayion von 100 cem: Roh-Trichlorathylen u, spez. Gewicht.f

§
L
e

’*Durchsatz und: Stunden.

‘b= 759 mm 757 ~‘749' '?58 | ; e
“1.Tr. 83,20 83, 0o 78, 5° 82,09
~5-gem-—-85,5~ " g575" e, 9 T Tep,0
flO Yoo 85,67 11 85,8 85 8}"'* 88,0 };\/ :
L 200" 85,9 [ -86,6 86,5 - 89,2 /-
30 " 86,5 - 87,0 - .87,5 - - 90,3 A
50 - " 86;9 868,07~ 89,1 93,3 .
60 " . 87,2 88,9 90,5 95,8 /.
70" 87,6 © 90,0— 92,5; 100,0 ./ .
.80 " 88,3 92,1 - 1.96,2 110,5 o
90 "  T90,7 101 0. 113,0 - 145,3% e
‘95yu"~_- ;97 0 - 127 0 1l47,2 - 148,0 "/
;as/eoO;_, 1 4555 Ry 4589 o 1,4613. . 1,4713 /
.';/0 Tetra O?’a s O /a % e 10 /a /

Wasserschicht Chlorwasaerstofr

1738 g - .. . 24 ?“172 cem_ . ‘51,0 g
lgg? gf;fﬁ*““iasf‘ U180 cen . 51,9 g
1800 g 24 -17% cem . 54,2 g

. .1895 g - - 25 . 178 cem 48 7 g
L 605 s nicht bestimmt— -
7885 g o107 ’ 705‘°°mu, u2053§_§

ma.g e

5 Tag



.. 3000
- 306 -

o 295° A

300.-

| “B.Tag
h o o8llg/h

505° V:

~510

© 310
310
i 510
—306
300 -

o -290 .-

=

B ;300';‘
T 300

Zon. i

—;—%——~290'

285

S 314

314

l'f512~-<

308—
© 300

el L

;1755 .

‘85,6 :
86,6

_ 87 e 1'f

88,5
89,5
, 91 o
- 92, [
95,0 -
-103, 5,'
" 7138,1
'*148,5f

o 4619
2%

2036 g.

2095 g
7883 g .-

| 754
%Wf:.go 50-5w»75 50

!4‘f
86,7
89 o -

92, '8

94 8,
99,0

759
?7 9°‘”
9l—_
9, l'_
'97:8

1015

105, 6
112_6'-'

124, 8'7_

104,97

122 5.7

'-'1,4686

8 %

147, .

140,6 -
145,8
146,8
148, 1

_~1,5008

-l

88
25

33 % o
Durchsatz -und Stunden.

1950 g e
11802 g

Wassc

r
]
-
1
€




’a) Normaldestillation (1oo ocm)

Versuch 5.

LSiedeverhalten des bei den Versuchen l - 5 gewonneneﬁ Trichlorathy=f )
flens nach dem Verkochen mit Natronlauge (stehe Seite 7, Abschnitt 2),~

v ‘ ' Rein-Tri . Versuch 1 } Vq;anch 2
b = . 756 mm - 758 »a\«[‘f 759 759 -
‘1,Tr. L B4,50 . . 83,900 - - 82,00 78,00 - -
5 cem :‘86 1. " 85,8 84,9 . . 84,0
1o w 86,2 86,1 85,3 o 84,5‘.‘
20 " - 86, 23 . . 86 5 85,7 Lo 85,2
©o.30..m s 86,3{.,“ - 86 5_._ 86,0 '.«85;7,‘ i
40 w-. 86,4 86,7 86,5 86,1
50 n- 86,4 ,_86 8 186,6 86,5
60" .86, Yy 87,0 86, s L 86,7
-70 &6, »5 - 87,2 . 87 2'»' . 87,0,
‘~80‘l" - 86 5,, - 87,6 c 87,7 - 87, g
. .90 uw—- 88 6 89,0 : 89,2 . ~’88 8
v»95 " 86 7 B} w‘90,8..4w‘= 92, 8~,‘35- 91 10

.Fraktionierte Destillation tiﬁ (900 ccm) in.- der WIdmer-Schenk-__‘
N Kblonne, wobei B?O ccm abfraktioniert und die letzten 50 com

aus kleinem Kblben ohne Fraktionierung abdestilliett Wurden. o
f[' Rein-Tri = Versuch 1l ‘Versuchwz Versuch 5
b = FSBxmm 758 Coos9 L tpmy
, 1.Tr. S 57§ 4 ’ v e R 4}2»’0\ Sl
s 2 eem S © 60 - 60 A 7 - R
L..5 " 79, Oémwg; ?&,5 e 8940 e
210 " <85, T =82,8 . - 78,0 ;
15 . 8445 4.85 o - 81,0
200w B 84 7 83,1 81,6 :
B0 . .85,7 f,85, ST 82,2 ;
50 - "- ~ 86,0 .. 84,1 - 835,81 = |
100 " 86, 2 v"85,3u 85,2 ;
200 " B 86,5: . 86,1 86,0 N
500 " - 86,5 . _86;5 - 86,2 s
800 " ... 86,6 . . .86,5 86,5 _ ’
... 870 " © 86,6 . 1 . 86,5 86,3
‘, 875 b n o ’ 98)5 . 94 ;0 9Jo,“‘
880 " - 102,5 - 97,4 95,5
885 " 109 ,4 -105,2- 97,0
890 v o .'121;2 - -135,0 112,0
895 . n ~88,0- . - - '160,0 . 176,0 165,0
o .-897 " 88,‘7; —~ - 175,0 .. 193,0 174,00 - -
der ersten’loo ccm : S , - ‘ -
- ~1 4592 1,4430 1,4260 1,4174
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I Versuchsergebnis.

R

.1‘ - Dlese Versuche bestatigten die bel den vorausgegangenen Ver—-:w

' suchen erhalteneanerte tiber die: Verkohlung des : Kontaktes bei Ver—
wendung ‘der verschlédenen Tetrachlorathan Qualitaten und zeigen L

den damit verbundenen Umsatz-Ruckgang'hffff;, T
ey i

| y ! b . -
s O _L-;}}Q L _*_Jf T e tT a .3 I 1 o. r.a than

i

. vy 97 )“gﬁ“f rein :JI gzgiiig L g::?e#= ;'”gntgastx
Verkohlung pro kg Tetra 1 -0- g A - '1 2,6 8 !-'.355‘3.4“

- Umsatz nach 4 - Tagen ‘ g 100 Yo - 89 Yoo ~90 4 %o
‘ ‘ Lo 9 37-1": . K. c_a, 94— ‘7a~ 4—-67 70 > o 48 /a P

N

1 Daraus erglbt sich das eindeutige Resultat dass die Wirksamkeit del
- Kontaktes durch die Verkohlung ausserordentlich ungunstig bee1n= i
Tlusst w1nd und man im ﬂinblicx aut moglicnst Tange haltbarKe T,Jésﬁ
Kuntaktes und auf dessen lange Zeit in Anspruch nehmende Regeneai
ration von der Verwendung des Tetrachlorathans "wassergewaschen"

' und "entgast" unbedingt absehen muss,'zumal die Reinheit - des erzeug
ten Trichlorathylens ‘bei Verwendung dieser beiden’ Tetra-QualitEten
: gegenuber der von_Tetra "wasserdampfdestilliert" erheblich zuruck=»£
- geht und " die Aufarbeltungsschwierigkeiten des: Roh-Trichlorathylens :
i mit Verschlechterung“ﬂbs Umsatzes sehr zunehmen.-

1W Abhangigkalt des Umsatzes von der Verwendung von Methanol
: bzw. Dimethylather und von der Kontakttemperatur. ' -

l Methanol im Vergleich mit Dlmethylather., . , ~
\Dle Versuche 1n der halbtechnischen Apparatur in S ?2 (siehe
'Vorberlcht) hatten erkennen lassen dass sich unter sonst glei-l
‘chen Umsténden. Dimethylather schlechter umsetzt als Methanol. -
o f"-Da sich daraus gewisse Schwierigkeiten bei. der Aufarbeltung er= |
ﬁf’geben (siehe Notiz Dachlauer vom 30. 5 42) wurde versucht “diesen

Befund im Labor zu bestatigen. T _ o

Zu dlesem Zweck wurden uber 210 ccm Aluminiumoxyd-Kontakt im~

SR elektrisch geheizten Rohr pro- Stunde 60 g Tetrachlorathan: mit
v der stochiometrischen lenge Methanol (Mol 23 2) gemischli oder mit
r_lﬁDimethylather (Mol 22 1) be1 rund 5000 geleitet Von XX Zeit zu

- Zeit wurde Methanol ge§n Ather ersetzt und vor und nach dem
‘Wechsel der Umsatz bestimmt.

. Hierbei - ergab sich beim Fahren mlt Ather ein im Vergleich“zu
fMethanol um. 4 - 8% ‘schlechterer Umsatz, welchersich 1n ‘etwa
gleichem Masse zunehmend verschlechterte infolge Erlahmung des
Kontaktes. - S :

[
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2 Wie z erwarten kann ein Nachlassen der Kontaktwirksamkeit N
<jffn”bis Zu einem gewissen Grad durch Erhohung der Kontakttemperatur
i'fausgeglichen werden. L K R
. "“.iSo konnte beispielsweise“beim Fahren mit Ather der: Umsatz von
"_82Ip (ll? Std Laufzert) Eﬁih einer durchschnittl.‘Kbntakttem=
{vv‘;peratur von 285 - 295° erhoht werden auf 90 Umsatz durch hr= - »
' hdhung der Temperatur auf 300 - 5150 (155 ‘Std. Laufzeit) o “
L oder beim Fahren mlt Methanol der Umsatz. von 88 % (llO Std. Laufs= ol
TR zeit) bei einer durchschnittl Kbntakttemperapur von 290 - 300° §.
) auf 96‘p Umsatz durch Erhohung der*Temperatur auf 304 - 516°
C (154 sta. Laufzeit), . S e |
Ny ’:‘Ob dlese Massnahmen bei der technischen Durchfuhrung des Verfahn
rens sich als zweckmass1g erwelsét kann nicht ohne weiterés be=

fr— antwortet werden.-  ;¢

N

.

‘ L S ; L ‘ ‘
mwm¢zmuwsam*mwe+n—£—a—s—s—uwnvg———d—e—r*—*v;e—r—s—uﬂbWh“S"e r g“é"b =
L RIS RS S 0 s sle o T a

!

1 Dle im April 1942,von Rheinfelden bezogenen Proben der als\Aus=¥

fﬂ;M*A““**Tetrachiorathan, wasserdamprdestilliery (1) enthalt ca. l%

o hohersiedende anteile; Tetrachlorathéﬂ vwassergewaschen (2) und
Tetrachlorathan, entgast (5) enthalten ca, 2 9 hohersiedende An
teile.~Uber die ATt dieser Verunreinigungen konnen keine genau=
eren Angaben gemacht. werden. =~
“Wahrend . 41) und- (2) Eisen ‘bei- Raumtemperatur nur wenig korredieaf

‘Vg'ren lasst% der hohe Chlorwasserstoffgehalt in (3) einen star=
" ken. Verschleiss der Transport- und Lagergefasse erwarten\~—~ o
-Bei dem Verdampfer und ﬁberhitzer fur das Tetrachlorathan- Metha=
nolgemisch ergaben sich\bei Materialversuchen mit (l) und (2) :

S keine erkennbaren Uhterschiede. Im Gegensatz zu Eisen-welches:

R bei 280 - 500° einen_wesentlich starkeren Angriff erlitt als bei
170 - 200°, zeigte:- Vo4 einen im Vergleich 2u Eisen geringeren
und bei allen Temperaturen kaum untefschiedlichen Angriff. ' .
Die in (2) und (3) 1n grosseren Mengen vorheandenen Verunreinia‘*

‘guriger ampfu “éinen mehrfach grosseren Riicks

3 stand und werden eine entsprechend raschere Verkrustung des Veru‘

———~j~damﬁbrs*herbe1fuhr#en als es bei (l) der Fall ist. S e e
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' chlorathane im Gemisch‘mit Methanol am Aluminiumoxyd—Kbntakt _
. haben gezeigt dass sich -in .Bezug- auf Veranderung des Kbntaktes g
Tetrachlorathan, x‘}&;xnix nur unwesentlinh schlechter vemhalt |
als Tetrachlorathan reiny Dagegen ergab sich bei (2) und (5)
B nxn im‘hinblf‘K“‘T den doch nur .wenig hoheren Gehalt .an Verun=
' reinigungen gegenuber (1) ‘ein ﬁberraschend starker Ruckgang deB"
. Kontaktwirksamkeit Auch haben die in (2) und (3) zu, hoherem An= ie
i teil vorhandenen Verunreinigungen zur Folge dass das erzeugte B
: Trichlorathylen weniger rein Ist als bei'Ausgangsmaterial (1).
j. Soweit aus den Laborversuchen geschlossen werden kann wird die
Regeneratlon des Kontaktes bei Verwendung von (l) nach etwa e
10 - 14 Tagen, bei’Verwendung von (2) und: (5) bereits nach etwa i
S 5= ? Tagen erforderlich,sein,‘wenn der Umsatz nicht unter 90 ;'J%g‘
'5  "95 ﬁ absinken s0ll, ; R R ‘ - f } [ - .'7'
‘“‘A mAnbetnachtmder_vonerwahnten_reststeliungen*hndwdenwzeitraua———L
*benden Regeneration des Kbntaktes mlt Luft ergibt sich“eindeutig i
die Forderung, von einer Verwendung von Tetrachlorathan (2) und E
(j)\abzusehen and (l) ‘den' Vorzug zu geben. R - "
5. Dbe mmesterung des Tetrachlorathans mit Methanol is$ wenn mog=
lich der mit uimethylather vorzuzbehen, weil\sie hoheren Umsatz
| ‘ ergibt und die Aufarbeitung der’ Reaktionsprodukte sich eingacher
R ‘gestaltet T '

|
L

/! & ..,,//_/
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R

x : __E._Q_gg' RN A-\f‘-"l \ :_;-‘ Loy S . S _ g . n
mﬂfh» Chlorkohlenwasserstoffe mit 2 C-Atomen.ﬂ,” o ;

CH CCl T Kp. ca..-30° 5= ‘fubler Geruch, explodiert Von u:ﬂ
T e ‘T _selbst unter Russabscheidung,_‘

»ﬂfg'j“  .5§;*ﬂ R i;. o {*w~/‘rf*polymerisiert im' Licht Zu:

Gl 0 1,3,5 Triohlorbenzol.. ~'. o o

N '/

' CCl CCl  . thf’ o 329 s = ? Qexplodiert an . der Lurt. S

1

Zﬁmu va}~;:~waﬁv’s=? I T Y

" CHGL:GHCL ‘trans T uge s =1, 26 L
atto f';_cxs;:,"“ﬂi-‘soou s ="1,28 oo e
- CHy3 36C1, ; ;;“ L §ﬁ°==s==—t‘2§9- {Xp. 3 l°,3js-¥’l;2189ﬁ%ﬁ e
'GHC1: 0012 "_@w?;r;f*'86 7o8.= 1,46
: 0012.0012 1210 s =1, 620 ) Azeotrop aus 33 %. 0012.
JCHCl2.GH201 ..[lﬂ,;mllqo 33 ‘1,44 ; ) u. 67 % CH012,CH201'hat.<A
- T oo ﬂf. o Kp. 112° und-s -‘l 48
CH5.CH012 Nt “¥;’ 56,8°s =1,175 .o T
'CH,C1. CH901 L 84e 8= 1,261 T ;

~(,‘C.'l.2 :

°°l5'°H3“"*~ — . e eiams p AR
e 4320 s = 1,550 AKp. 128,5° /?")‘ AR
CHClZ.CHC]. | l46° ‘g = 1’592 o N D &
| 9015 CHCLy 160° si= 1,009
| 0015005 7 oaese s =309 T e

RN

= ‘(C 6) (_52460 -'-l 569 bei 236°) \ -‘,_..,__'_ ,__, 5 il

H'Destillation des aus Tetrachlorathan,Aentgast, erzeugten Trichlor= [“

'athylens auftraten um mOno-Aoder Dichloracetylen handelt. Die Ent= § .

”_stehung dieser Prmdukte 1st bei der alkalischen Behanalung unter
HCl-Abspaltung aus folgenden Athan- bzw. Athylenchloriden derrkbar

N

BAG Tumer - .f
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mf

;)-CHcl 0301 R G c01 { nbw.ﬁ o

5)‘CH2"0012‘ e | cHicel Tﬁt oo ,v( 1{i-¥x;*“7“'

.) CHCL:CCl, : i | 4=-z-» . CClicCl 2 A
;4;)~ng12,gﬂacljﬁ»g‘;;_7_>.;. CHCl CHCl 3 T.“; " ;,7,{ﬂ;
I n,‘\ ':ff9?> . CCl H2 ————— ?Jcpl:CS, - L

+) COLyuCHy ~ 0 meemon cc12.cn2 3 -.~-;¢we R T
6.) CH,C1,C0L," . =:c--5> " 'GHOL:GCL, — =----> COLiCEL
;73).c3012.cﬁc12 lyfffﬁf*”r] CHCl 0012 ;.“r""" cc1 cc1

' . : i : : ' R . '
1,-» . B EHN s \ ' .
1 b - I

Demnach konnen also nur aus den Verbtndungen 1 -3; honochlor— bzw.-'b
Dichloracetylen entstehen.,Die¢¢ in Frage stehenden Verbindungen wur-
den nun mit 8 piger Natronlauge behandelt (100 s mit 150 cem)s -
52 Wird CHCl CClagunter Ruckfluss mit Natronlauge gekocht( Tem= g
,peratur 'in FIuSsigkeit 78°)," so werden in einer Stunde ca,.} p HCl
nabgespalten, gerechnet auf 1 Mol HCl‘= 100 p. ‘In langeren Zeitabstan-
‘, Yl ‘wh’rnuffunq im Kuhler und peringe Russabscheidung.'Vérsu-'
che ‘im eventuell abgehendes Gas An Bromwa$ser aufzufangen und ein
7Bromadditionsprodukt zu'erhalten, schlugen rehl. ',‘ L
: Bei den-Behandlung ‘von. Trichlorathylen—mit Natronlauge unten kraf-‘
tiger Ruhrung bei 70° wurden 2’ %; mit Kalkmilch (5 6 g-Cal in 200 ecm
Wasser) 1;357 HCl pro Stunde abgespalten. Verpuffungen wurden nicht
,beobachtet,_;. B T I e
,Beim Verkochen unter Ruckfluss der bel den Kontaktversuchen aus. Tets_
.rachlorathan, wassergewas%ﬁgﬁnnﬁgfﬂfraktion ‘von~ Trichlorathylen er=
‘igab—31ch—besonders starke Explosionserscheinung. o L L
‘Zu l) Bei der Verkochung von CHC1: CHCl Kp. 48°, ergab s;ch eine Flﬁu !
j sigkeitstemperatur von 50°—und HCl-Abspaltung Zu 0, 5 % nach einer
“iStunde,: Kbin Abgas und- keine Explosionserscheinungen.» e
_ Beim Uerkochen von- 100" g Trlchlorathylen + 10 8 Dichlorathylen (Tempf

‘1n Flussigkeit*73°),erfolgte HCl Abspaltung zu 2. ﬁ, kein Abgas und

1

S

keine Explosionen. e . : T S :

Zu _4) Bei der Verkochung vonCHCl .CH201 (Temp. in Flussigkeit 87°)
erfolgt gleichma351ge# und quantitative Abspaltung von 1 HCl unter - N
' Abdestillieren des bei 31° siedenden CCl 'CH2 Keine Explosionserscheég

nungen. LT ‘ : : . Toel BN 3 B
- 2u:5)- CClB.GH3 bleibt beim Verkochen mit Natronlauga (Temp. in Flusu_@i
sigkeit_72°) vollkommen unverandert] Tl : - =
., Aus diesen Versuchen, die keine rastlose Aufklarung brachten,
- kann' nur geschlossen werden - dass” Dichloracetylen _welches. bei der
B alkalischen Behandlung von Trichlorathylen alleerahrscheinlichkeit

nach entsteht, die Ursache der. Explosionserscheinungen bildet.




Um- betﬂder ﬁbérfuhrung des im Roh-Trichlorathylen noch vorhandenan : xf“'
etrachlorathans zu Trichlorathylen,‘aus welchem sowohm Natronlauge o
's auch Kalkmliﬁch bei erhohter Temperatur Chlorwasserstoff heraus=;
palten, das Trlchlonathylen moglichst unangegriffen zu lassen emp='r
gfiéhlt_es_sich,‘die Temperatur von. 70° nicht zu uberschteiten und .
A S -

en Alkaliuberschpss gering zu halten.~f..“ ‘;‘ T

o

¥
S

“ ChLorwasserstoff-Abspaltung beim ﬂberleiten von Tetrachlor=
Jathan uber frischen und gebrauchten Aluminiumoxxd-Kbntakv"

1 \ R T t
v I

Es war vmn Interesse festzustellen, ob sich ungebrauchtarAund gebrauch-
ter d . "verkohlter"Kohtakt“uhterschiedlich'verhalt hinsichtitvh—nb-
spaltﬁhg voﬁ Chlorwasserstoff beimwﬁberleiten von Tetrachlorathana‘*““
dampfen. Unter gleichen Bedingungen wie bei den aur belte ) 6§§bhrie=
benen Kontaktversuchen wurde beim efsten Versuch dampfformiges Tetra='
chlorathan, rein uber ungebrauchféﬁ‘KBﬁtakt und beim zweiten Versuch
uber den 9 Tage mit Tetra, WassergEQEEEEEE, gefahrenen Kontaktlgelei!t

tet. Kontakttemperatur 295'- 3059”“‘“*gfm3"‘,‘

_"

TVersuch Durchsatz 2187 g Tétra in 55‘Std”"*‘”fWﬁ“' vff;, m;»;k”

Erhaitanan*ﬁhivrwasserstoffmenge 200 g = 29 § o
(100 G= l Mol HCl‘aus_l Mol Tetra)~——J”*Lk”

_Die Chlorwasserstoffabspaltung aus Tetrachlorathan erﬂolgt demnach
unbeeinflusst von der bei langerem Fahren mit Tetrachlorathan-Metha-'
nolgemisch stattfindenden Verkohlung des Aluminiumoxydkontaktes. —

i . .
i —_—

e T IR . . i

i : o s E EAR ,‘“'

Vergaerung des Alumlniumoxyd-Kontaktes bei der Eerésxaxnng
von Msthanol mit Chlorwasserstoff -~ L

Im Anschluss an die Versuche Zur. Umesterung von Tetrachlorathan mit
FMethanol wurde noch ein ‘langerer: Versuch uber die Veresterung von Mea}i
.thano} mit HCL mit dem Aluminiumaiga-Kontakt durchgefuhrt und hierbei_"
_besmnders die. Veranderung des KontakteSW1Gewighiszunahme bzw. Verkohn

lung) festgestellt -
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l‘ In einem ebenso beschaffenen, ab§§ kleineren Apparat ’wie er

fur die Tetraversucheaverwendet worden wai‘\wurde bei 500° eine Loa'f‘
iy o _ . :

T\/ 5
Kontakt 75 G0 g = 120" " e
DurchsatZ’ 90 - 100 -3 des Gemlsches pro‘Std ;fwgirjwfw .
R 1o 20 kg | des— Gemisches in 111 Sta. (3,25 kg des im Ge=v
i"~f Vﬁ’ ff‘Jf 2 ;31-f4 mlsch enthaltenen Methanols entsprechen’

Ji‘ stochlometrlsch . dem gelosten hblrw 1»*¢"

"Umsatz- aus Abgasanalyse:ergab sich ?lvp_ﬂ_Th¢AChlprmethyl und
,°5,-'_.‘5. G e T 1xﬁ} f’“B\ﬂ’d Th.. Dimethylather *)

byl

: : ’ St R rf:W ,;\ bezogen auf HCl.
tKontakxzunahmeL;o 5OWg,;Farbe des Kontaktes- grau,’ L
Ergebnls. Fur élewzum*eingesetzten Chlorwasserstoff stochiomet=

“U”« R trische Methanolmenge ergibt, sich pro_Krlo_Methanol
R S
S B ‘ R .eine Gewichtszunahme von nur 0f154 g. Dem)gegenuber
frreze s ““",'wurden bei- der, Umeséterung von' Tetrachrorathan mit.

] ethanol erhalten- bemeetr :wasserdampfdest..,n7,45g
e o b ‘:‘~"-»;, ___.,"._; - .‘wassergewas cnen e _L9 ')‘378
‘~,-~——"" I T L B o n entgast I . [24,58

'*{Ai i S als Gewichtszunahme pro Kllo durchgesetzteerethanol'
' .. ' Die geringe Veranderung des Kontaktes bei. der:
Methanolyeresterung lasst eine sehr 1ange Haltbarkeit

fdes Kbntaktes erwarten. yj“‘

;\ s T PR e

uberschuss zuruckzufuhren.

: \ — . . . - : . i
. N R Lo . : . o . e

Anmerkung betreff Haltbarkeit des Kbntakyes
. fiir die Umesterung. A .

——Wahrend der Versuche uber die Umesterung von.: Tetrachlorathan mit Me=
thanol hat sich beirgelegentlichen Unterbrechungen gezeigt dass der
schon 1angere Zeit verwendete Kontakt beim Wiederanfahren nach voraus=f?

1 T

tgegangener Beluftung mit Stickstoff besseren‘Umsatz ergab als vor der
iUnterbreuhung. Es sollte deshalb’spater‘im—Betrieb gepruft werden, ob .4
{ es: moglich ist, “den Kontakt in gewissen Zeitabstanden kurz .zu beluftenf,

dieMLebensdauer des Kontaktes 2u verkangern.
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Nachtraa zu dem'Berlcht4""e1tere Versuche zur katalytischen R

—Herstellum g"von—mmfd ureir Umes sﬂ:ernng-varrTe trachi or.—-%f'—'
“_athan mln blmethylather—bzwf~ﬁethanol ﬂvom %2 9 42 Arch Nr._11255Lﬂ
\ .

e . - v I

NN uuﬂ—Gnund—xon—ﬂbmsuchen_ln.Hochst_uben_dLe_Umesjarung_yo- yff
‘Petrachlordthan - mit metnanol“bzw. Dlmethylather uhd gemass der 1n
Rheinfelden getroffenen Verabredung (51ehe Notizen zu dem Besuch
Siin! RnTPam—B , 10+ 49)'soli$e gepruft werdenf 1nw1eweit sich das: 1n nh.‘
hergestellte Roh Tetrachlorathan durch fraktlonlerte Wasserdampf—
destillation relnlgeﬁ'lasst, &£ﬁ1t es aen kontakt und die Aufarbei—
tung zZu Trlchlorathylen nlcht ungunstig beeinflusst ungd’ das—hierbei—

gewonnene Trlchlorathylen bel der Verarbeltung zu Chloressigsaure :

e1n moglichst reines Produkt erglbt S Il L 5;11'3]£L‘

!

whlne unmlttelbare fraktlonierte Destlllatlon kommt nach- An=
31cht Von Rh/ aus materlaltechnlschen Grunden nicht 1n hrageu Well
das Rohprodukt mehr oder Weniger Chlorwasserstofﬂ enthalt”und“wah—
i-rend der Desmillatlon unter, Normaldruck Chlorwasserstoff abspaltet.\
_Wlne~Wasserdampﬁdest&ilataen—warewdagegenwwegenmder_niednigerend""_f
‘ Temperatur, einfacheren Helzunp mlt dlrektem Damnf und: lelchten Zu—[:g
‘ruckhaltung des Chlorwasserstoffs verhaltnismassig lelcht durchzu—'
= fuhren vorausgesetzt daSS ein genugender Trenneffekt erzielt wer= 
i den kann. Daruber sollten: elnige orlentierende Destlllatlonsversu—

%che_nufschluqq ﬁpgen “ W‘w" e fn\‘,’“ e
F = it e s e o it . A s )

— Ausserdem wurde durch fraktlonlerte Dqstlllatlon elnargrosseili,
,”ren lenge des Roh- Tetrachlorathags (Lleferung vom 18.10,42, ca. 60’
, Kilo),»welches verabredungsgemass ein gutes‘Durchschnittsmqster"f
'zdarstelllen 'soll, Art und llenge . derfniedr1g51edenden Verunre1nmgun=
:”gen &AL O ermlttelg versucht weil hilervon.: evtI“—abhangt—-ob—drese———h—
'niedrlger siedenden Verunrelnigungen abgetrennt Werden mussen oder

“iim "hasserdampfdestlllat" belassen Werden konnen.
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Iu) Fraﬁtlonierte Destillatlon des Roh Letrachiorath "-,w_a»..u b

:vuruck\an deR“W1dmer—bchenk Kolonne,_bo cm Lanve (Innenrohr ¢
‘iflj mm,‘mit va mm-Rasghigrlngen_geiullil_und_Depblﬁgmvtor‘ Lutter

ffiFrakt. Destlllatlon 

o e R i Q-0 [
\, ‘ 5 s R T SR T frektion ;h Tetra

'ﬁ_etwa'2 1. "; ! -_: *_.\_ o

N »,:‘ — . S

Ausgangsprodukt dunkelbraun 'séuer (lOOcdm erfordern Zur Neutra-
e llsaiipn 14 5 ccm n[lO NaOH 's> l 5995 / 20°

- . . | L N Yoo L
[Raa i . g P !

“von 9OQ cem— - ;@ S n

: 756" mm. . ' Normaldestlllatlon v.”l®O~ccm

s ] . “ | ' Ot I
e |Tropﬂen - 158 . I e NI “‘“I\”ittel— S ROh— PR

"‘.v. lo-’o«v! L ‘_‘1 . | 1
.n'i("‘ qu'l: ‘_.,.“ 2 LS : g O 100 - 850 99"@” ’

WA g Re B

Lm0 Y rropt. 14,50
..n - o 144’5 (U Lo 5 cem 145 7
oo T AB,E S o 90 185,88

e e U !"15'{»“;c‘”"14539.‘;;
' Yo . Qi ‘147;9"’v-'. -

5w Clgels o 0 Lo TLEG, 0‘“"“*w146 4,
ew Tl A0 T 146,2-- Wﬁ146,7
n” S Sped s 8.=:1,5944 " 50 o 14'6 3. 147,0°

c7o00 "
806
650"

8O0 o (50 —comr=—— 60 % l46~4*—**-]147,5
Bl 85,5 w-von .70 - 8 140,5 “‘yl47,?

SN »900 ccm) e 180 vj“y'ff 145,6. v 148 ,2
Wqug 2 i 2 90 " “Exgler ~laslg
. ul

;o855 w7 15_,6_;;wklelner %t
BBO M

- 880 " ABYME ldert t . e e s e
iggs. "o 170,08 =1, 6480 T T R T IR

ey
' 15%,7 Kolonne in "' o 4' Sl ST o
870 - S 199,8 kleinem: Kol— L H =950 = XRY4R

890 M ——25450- o e : - e

 mit B.P.=105% B R : -
: Destillatlonsruckst L T ' o 5, ,_“
' schvarz'—f,ﬂ g o o T ' '

mo o 2h9,0 .
lm KUhlPr Kristalle. \., e T e

BAG rget R
34133 29/1%; b




II*) Fraktionierte \asserdampfdestillatlon”gqg Roh Tetrach pra nans——»?

P
- gn_dei—wldmer—schenk»Kolonne——60—cm—Lange_Llnnanzohr,_¢ 25 mm,?
‘ mlt 7 mm Raschigrlngen gefullt) und Dephlegmator-\LutteB etwa

T G)..l—. .‘ ‘ o ‘ "',' 1,‘,'4‘.' '{ B . N RS . Nk
RN T i ! L i
W'Einsatz: 2500 g 1570 ccm- . Temveratur im\holben 96 -a lOO°‘U
I . . <y ! ) ‘
)1 “cm——J%ﬁé%a~%é55° f s =1 ,5726 R .
2.) 1§80 "o G5,5 - 94° | sv= ;5914 L
. 88 7 V.- 1570 cem Co “%_“'

. —1‘ - ; " 5- ) . 59 Ccm 9‘-{- —/Udo———AL_,:',¥s l b24q——~—__._ ﬂ*‘"’.m ”

o

R A A
~Fraktionen:
P ! i

el T
X y . . . ot
b o .

: N'FJ—

;|, g;r5m;¥w,,‘.”,»4,) Blasenruckstand 27 g, dunkelbraun, fest.: )

’ .. ‘ E . i - o -
P ; B Normaldestlllatlon von . :

“u

K o i

*v";ta : Fqutlon l ) J rraktion|2 ) “_ FraKtlon 9 )
b, = 752 mm‘ 'f' ‘o= 729 mm R b = 759 mm’ ‘j}

- '* - 1l.Propfen 1000 o 1am4e o, . 147,00
5 Teem TN ? w b Lo 145,60 T : 148,55 ¢

soapoom v 138,50 ¢ o 145, 7T 1487

o A5 e '140§§T"; T I4579 — 1%9,4' :

T 20 W o IAL,5 o T 146,28 o 149590
Lo 30 M LAB2 46,3 . 152,h
: - 40 " er L4H,2 2 146,50 © 162,5

1) n——— = LSS —— I¢€7€—*;———~¢5cem 4Q_EILS$§lJH

Sl B0 M 1as,h U 1sgp. -, .ol 'Rickstand . g

S 45,8, &>«‘.v4"3"l4o7 S 7. 'schwach' gelb g

w0 e, 2T SIS o IR
M RE 6 e 1 Y e

5 o ,_147,1“ S 1482 BRI SR

P e . ; .
N . . D)

_ S PRI SN S 5-95° =2, 60 ;

.I;i.)‘“raktlonlerte wasserdampfdestlllatlon des Roh—Tetracglorathansf

- . an der Widmer—-Schenk- Kolonne, 120 cm Lange (Innenrohr,¢ 25 mm,f

ﬁAf G mitv 7 mm ﬁaschlgringen gefullt) und Deohlegmator' Lutter °twa
7.‘5 1. . , _ SRR . , Dol
vhinsatz 2500 g = 1570 ccm*

Fraktionen-”jl ) 1110 cem 92 5 - 05 20

2.) 1335 " - 93,2 =95,5° s =1,5926 -
v 5 0 @ v. 1570 ccm} S :

Lo  4.) Blasenruckstand 27 g dunkeiﬁfauni’fést;7¥

— : ST Lo {

. BAG r rg; 5 . | “ o




! ! . 1 o \ 1 T
: e e - ! . . “ . .-‘ N ;h J f
: . | ; . - i . ’4 - _ 1“’—_5’ : - -
. B ‘ o - o i SRR - N :/,' LY ,,\,
: Vi Normaldestillation von Fraktion\z ). b o= 746 mm
NN TR T < N SN oo
T A l Tropfen 142, 40 N R
‘ Vo R ceem 145,00 ‘ \ R ; | !
E 100 T 1453 ! N i -
L I 149’4 _ T =
T s0 o L5 E . . |
T 40 oM 45,8 b
TR ‘DO Lo - 145,9 - b i "
' : = B0-- 7_jr‘, \14631 - - NS
B 70 14,2 7 l R ‘
' o 80“,A>" 1#0 4 [
- N Y I n— ]46 2 K ,
G 9 e | . !

f-d5.- 95° = 2529

|

—————iNL%—Wasserdampfdes%ti&a%&en—&eszeh-Qe%}aehlepathans—ohne_besondere
‘ ,AFraktlogierung, mlt 60 cm-Kolonnenrohr (Innenrohr, ¢ 23 mm,_ohnei
iRaschigrlnge) ohne Dephleamator. s ' E

t

"Llnsatz. 9500 g 1570 cem; - ] .
e rraxvianen ,,L;)~‘IIG“aﬁm——§2=5“==9§—7°‘——TS*=—1—5?66——*“*”"*"**%
e 2.) 1400 " 95 7 S gu,40 ls=1 59367 |
B TR 299,00 L
o ‘ “4.) Blasenruckstand 28 g, dunkelbréun;_fest.,“. ’
'J = ‘1 o R oo
Wormaldestii&atio* v e

“'dener Tetrachlorathane,

—5. -95° = 2 9°

im Verglelch hlerzu ervab der bledeverlauf der belden Hhe1nfel=‘
Wasserdampfdestllllert (51éhe ‘Vorbericht™
Seite 1, unter 4,) bei 1 a und—ibﬁ ein d5—99° = b,,°

VR

~.zum Vergle1ch°

Fraktlon l ) _ Tetrachlorathan
l. Tropfen l49,5° ) ‘144 5°' ' ;
v 5. ccm 14554 00 ,145’5 T
100 v 145,70 - 15,7
15 . " o 45,8 e - 145,90
20 - " 45,9 - 146,0
50 L 14,1 . 146,2
50 mo 146,53 146,35
50 " 146,55 < 146,45
60 " - 146,77 “1l46,5
70 " 46,8 - - 146,6
80 - n 47,1 0 - 146 Voo
90 . 1" ; 14_?,5v e 11_*,_7_,0 -l - -
95 ",', 148 5‘_ R R L YA T L

%5-950 .= 1,9°

;einjydﬂ Rh.

U 6 4.0, -




V—W—UMTubexmdle_lm:%oh—TetrachlorathanmvorhéndeneﬁLniedrigers1Pden=
| den nntelle Aufscnluss zu prhalten wurden 22 kg des Produktes
brs zum Sléigfﬁ nkt des Tetrachiorathanq fraktioniert destilliert;ﬁ%‘
rrd gie HLELUUL cluaite&en—Voriaufehmehfmals—ﬁpgxggggiertwﬁhis__
praktlsch s1edepunktsra1ne_)estillate vorlagenn Diese Bestimmung
rvab dass' die von Rnh. gelleferte doh-Tetrachlorathanprobelan :

lya;q 'niedrm051edenoen Bestandtellen Exknixx enthalt° ST ( |

ST ca, O l i3 1,2 chhloratnylan (trans) Kp. 48°
0 L \";: .0 2:; l 1, Trlchlorathylen hp.|o6 7°,J+)
| ‘ | P L, 1 2 Trlchlorathan hp.»llj-— ll4°\" f S

£ RN Das Trichlorathylen. kann moglicher=—
S e o . weise erst wanrend der Destillation -
S SR W 4. 7. durch geringe Zersetzung -des Tetra-‘-'
T T (chlorathans gebildet wordenm seim.
! ’ B S S b . .
\ o - : | o LR -

S — I‘-V .
\fv'*fw uas 1m Vorberlcht (Seite 1, \unten) schon erwahnte, "vei der Des= |
tlllatlon von ﬁhelnfelaener Tetrachlorathap, Wasserdampldestll—

L _'_riiat TST e
mlt F.F. 104 - 106 o' wurde auchlbel dlesen Unteréuchungen erhal—
, " ten und als dauptbestandte;l des be1 der uasserdampfdestlllatl— |
L5. on vom Rol= TetrachlorafF@ﬁ’ZﬁfUEKﬁleabend—*—f”stén ﬁuc arrdes:
ermltfelt (Antell im noh Tetrachlorathan ca. lp)‘ ASnlst schwer
Wasserdamnfﬁluchtlg,_durchAwasserdampfdestlllatlon aber cut Zu
relnlgen und ervab nach zwelma11cem Umkrlsta11181eren aus Sprltw

: s i ) P
- bal srende! oduk

N

folgende analysenzahlen' ‘ - o ; . .
LTTe, 7 6L, T, E 5 T, 20 TH, _:to‘l"iGéﬁi“i"‘aﬁf'21’5‘"’"‘"’“
rur ein’ Lexachlorbutan durch Anla?erung von bhlor an. Vlnylace—

ety;en, berechnet 51ch folgende Auqammensetzung
:¢f—*.'80 4 s cl _l&,l i Cy 1,5 % H, olguew1qptf265;
. N R B o o ' I . -

;f*—W" Zucammenfassung der Versuchsergebnlsse-

Schon durch eine prlmltlve fraktlonlerte wasserdambfdestlllati=\v.

v

“on des nheln;eldener uoh TetrachlorathﬁnSAlasst 51ch mlt elner
Ausbrlngung m1t rund 90 S0 e1n Tetrachlorathan gew1nnen welches

schlechtere Qualltat aber im Verglelch Zum Tetrachlorathan,
’wasserdampfdastllllert yon Bh,_elneverheblgone.Qualltatsverbes

serung aufweist. S
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}u1unruh|L.

T
e
ade @ux\nt Lnt(’rvwxllxw ‘}A;L“,O
hrﬂdelt S Abselinttt 1) . 10'%0;*
1iert;'hw.~‘(1v) RO

nlu*‘

ach, [ v“dxuh T uc‘S l‘
R L -
"Uizgn-Tetrachlorathan, 3 S\tlonlelt quswrdwmnrm I
. TR kS o de S&llller ,lLutter ow.h..(ll) -:,uu
a r - I R | \ o
oo B 1“ );_'~# ,~*r°mt1ﬁn1prt “q\serd\mnlu i ' |
— — — oeerlllltrr ttfer ca. (111) : 290
SRR L 1 - p . ’ i
v T ohne beeonder ) Lutterung -
| o ey :’ '\HSS“’l‘d my ﬂest;lllévf (.IV)
et n’ I rahmlonlert ae\tilllert
S - iutter Ca.‘a.l.(I) S
o g Lmia : A T
- '|1e’n—'etrg Bl o:atnan‘von‘“n (IV) “ vy
P [NEN B ‘. 1’ e v ti *
R IR RN :
 Fur 4die W rwer -des Uet:acnloratnaps zur
~ Sl . .
'bzw Jlmeur_;‘ _ zwecxmassiyg sein, das niedrl ersiedende
: : . .l
TrlchWOrat an, w elcheS*aen :°uombe<tathe11 Qes Vorlaufes‘bi]det
i

eéerfséﬁbn Alumldlumoxbd Kontakt od@r

'abzutreﬂnenﬁ*ve11deq~eﬂgw
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.Jle &Dtrennu. fd“ hufers1edenden Aptelle aus dem hothetra--.
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- L S N B ER SRR SR 5
) T n na 1t q i b e r 5 i’ c h t' zu dem Bericht R {,_r»n.n .h:‘ﬂv'

_._....._.__...__....__._._._....____.___...--_.._—._== N -

L—H——vuber alelechtchlorlernno von hemhan ChlormethyL, metbylenchlorid B

1 T
. ol

‘ L 0 und Chloroform" 'h;,*;, ,*fw»
L . ' . N T

S : P S L e SN - P - e
O P e v T \[ ',; S Seibe

».f‘“ ‘ .

o ey e T = R
o Fruhere Arbélten uber Llchtchlorlerung von Methan und B
/ Chlormethanen C o L N o P o 1. -

. i A . | -
! | Lot

- . ‘ “ﬁ_ s Lo ‘7:7. TS .‘L_ﬁ o 5 IR ERE T l‘, : =

i A Lrster Abschnltt Uberprufung des,. Einflusses der Temperatur_‘w:‘
: v .auf die ChlorlergeschW1nd1gke1t von ot L

,‘;' . _” ethylenchlorld und Chloroform sowie - . '

RN der 'Lichtintenditst auf. den Chlorumsatz.“[“f.  SER
; “_‘ o \ Versuchsergebnlsse ‘~,\¢ o223
‘.;, IR . i o S . J}]_ . /.

Zwelter Abschnltm ﬁberprufung des mlnflusses der Wels= .- '
‘-.gn i T .;“u lenlange des Llchtes bel der Chlor—v e
V"' “fL' S "ff ierung. I - VT RN S \
R Lo Vbrsucqservebnasse | "~ﬂ~ ’ ff‘f PR T
fe Dr;tter Aﬁschnltt Vensuche uber die- Blldung und ArtJ RRAN
Ty hohermolekularerChlorverblndungen .
o BT '; " bei. der Llchtcnlorlerung von l.ethan,
T Chlormethyl WV Hf ig und~

ANt ﬁ”;‘ in methanchlorlden.f:~r

[
mcha'l'ln n'hnv- com-l-'l'nnhn iChil onr= : B

TS T\t

Dl e SR Vﬂfff,methyl Chlorierungsversuche: 8
Lo e e e g Chlormethylchlorierun gasform...9 -

- e b"ur‘C : dito . _in:Tetra. 9-11 . =
I o ukthanchlorlerung ‘in-Tetra . 11412 5
e P S fia ! S u._vasformlv;'
) o v_;f,u-;gVersuchsergebnlsse 'W" L RO 15-14

’

"Vlerter Abschn&%t Versuche uber dle kontlnulerllche_f
: Chloroformchlorlerunp dm Méaretufen— ‘ —

”verfahren unter Bellchtung.» LT w157l6 N
Versuchsergebplsse ‘ ‘ R T 1) S TR

t : Lo

Anlagen: . . . “g*“Apparaturskleen I und II e ""5j‘:‘»"- L
» A ) ﬁlnlge Berechnunwen uber dle Licht= S N
L , nchlq;;erung von Chloroform zZu - Tetra. L N

(vom 14“9 4z) S e e

: - . '
. . R . e
i . - N ; ~ —
R N T -~

BAG Target .

—__ﬁ \ _34:1 3 """" 2 o /19 | h_
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ﬂber die Lichtchlorierung von Methan, Chlormethyl Methylen= {‘bﬁ

E——— = ‘_.===3=!—‘-—' S= == ====—
> N T ! L

'”,S" ‘A_. ,7 f:g-hlorid d Chloroform., \:fﬁi{_U'J \‘~ 1,v: L

s l'. M‘ '\ l A
. Died M

S ﬂTM- Ans den nachstehend beschrLebenen Versuchen sollten sich Ar-l«
| beitsmogllchkeiten ergeben fir eine technische Lichtchlorierung VOn
Chlormethyl unduhoﬂbren Methanchloriden, insbesondere von‘Chloroformﬂy
Uber dleses Arbeitsgebiet liegen bereits folgende Versuchsberichte 8

.....

vop+T¥-,~J herstellung von Chlormethyl aus Methanol und Salzsaure -
. Y und ‘Uber die Lichtchlorierung von Chlormethyl zZu. Methy= R
e lenchlorid‘ :

e ’_”" ' Bericht Dachlauer vom 20 8 54—Arch Nr 10569

0t

!L;w4 ,V 2 ) Zusammenfassende Notiz ﬁber die>Lichtchlorierung von
o flus31gem Chlormethyl zu Methylenchlorid Sl o
_ “w " Bericht Dachlauer vom 4. 9.34 \w‘_{ ;;ﬁ_, -
[P "iﬁ ) Lichtchlorieruno von' Chloroform zu Tetrachlorkohlenstoff
o 2 S ! Berichh Schnitzler vom~28.2.55 Arch NT. 10633
HEAR .J~Lichtchlo:iezung,yoanhlormethylmzumMethylenchl ,,,, i
L ,flussiger Phase. o
B AT Bericht Schnitzler vom 12 12 35 Arcg.Nr 10702

I

) Prufung der Wirkung“von Licht verschiedener Wellenlange:

?i_fder Zw1schenzeit erhebliche Veranderungen im Methylbetfleb ergeben'
‘haben, weltere E§§§ﬁ§§§§553ezuglich Materialfragen gesammeit wurden

:Vgund vor allem starke Nachfrage nach Tetrachlorkohlenstoff aufgetre=

3413
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Erster Abschnitt Uberprufung des EinflussQa_dar_Tempgrajur_anf_die_;'

ERNEN _-:,x~: Chlorlergeschwindlgkeit von Methylenchlorid und .
" - < Chlovoform qnwie_der Lieh%iﬂ%eﬂsita%—auf den :

,  m7 "'h]‘”f"f*5 umsatz.u,;-‘*~ﬂ SRR A“”.” R M*T‘Qf‘;ﬁ“'”
_;g;f;;m___Eura%}ese~Vemsuehe~Wurde—ein—Teti—thiUrierer*F—und—Ruckfluss—ﬂg»

nuuLeL n; In—der- Danze I wtéﬁérgeg‘bénen Apparatur verwendet. Als R
. Lichtquelle diente eine_500 Watt~ Vitaluxlampe mit Reflektor. Dem ‘f"
| Chlorierer‘%us Thuringer Glas liefen stundlich 500~ g des .zu chlorie:gf‘
fuuf:renden Stoffes_be1m£‘3ﬁfch~den~Ruckflusskuhler ZUy] Die”Zusammenset--*i
‘rw~—zuno—der aus dem Kiihler K I entﬁeichenden Gase\faggtemperatur 8-10°) @
' wurde dur@hrcfsanalyse ermlttelt S f.__,l b L v‘u~«~w4ﬁf7~fvr

} Loy ! ] . . - ‘r : N e

! 1 ) Chlorierung von nethylenchlorid 500 g = 5 2 Lol pro Std -

' 1M ST e e ; Lampenabstand 50 cm ’»n "y”‘

Chlormenge‘ Chlarier— Zusammensetzun des Ab‘ases . vChlor— ' = -
—DTo” Stde T Temp, ‘——Chlor'; —HCYL = -uhlormefhane . Umsatz ‘ T
.8 a) 53 Ltr.: 2200 ' 1,5 % 73,0% 25,5 %, 98 oo o
M“F“mk 55 Mo 320 o "' 1,7 % 67,5 %| 50 8 %J 97 m L
55 ,.  40° BE 5,7 o 65 5 - . 50, 8 ﬁ 94 % m“ L

— : T .‘ —
WX

Fh_mu2 ) Chlorierung von Chloroform, 500 g = 4 2 Mol pro Std.‘-vf)f =
Lampenabstand 2Q.0m 1 i

~ a) 42 Imr.~—22°,,*"} 4,2 %'v;}88 o % s 95 % SRR
“b) 53" 22°.. 15,3 y: *;65,4 p. 2k 3% 80
o). 53-wm~ =3 -:.ﬂt:;~12,5 Go7 66,45 % r*@f2l“0*%i‘]‘falw%g,'f f
- ..d) 53 e 15,6 % 67,2°% . '19,2°% - 83.% .
e) 53 22 5 %‘ w]58 0 7 o 19,5 %>-+‘ 72. %“

) Chlorierung eines Gemisches aus 70 % Chloroform hnd 30;%fTétr

500 g = 5 9 Mbl pro Std RERE Lampenabstand 25 em o
&) 55 Itr. eee L 22,5 p,f 60,0 5 17,5 m '“73 ﬁ,f 7“
ﬁ,b) 55 " . 70%.. 123 0 o 45,0 Jo.. 25505 - 58

bei b) Zusammensetzung der Chlorierungsflu581gkeit-57
ST e : 20 % -Chloroform und 80 # Tetra.
e Q ) Lampenabstand 50 cm N

c) 5§ Ltzr, 62° \1;; 26, 4 % o, 0% = "19,6 % 55 % % ,mfm;,‘jﬁ

~Die- Ergebnisse dieser Versuche bestatigen die fruher (Berlcht

;7;;;~ Beobachtung, wonach die Chloriergeschwindigkeit bei ansteig

der Temperatur zunachst praktisch gleichbleibt, aber bei wéisvl

+;;fff_” ]' 9 d” ————— " ﬁmz hﬁm(dw*z o %oauwnhf v~   __€ﬁAHfﬁ'



Zunehmende Lichtintensitat beschleunigt den Chlorumsatz, wie eben= {,
falls fruhere Versuche schon gezeigt haben. ' ‘

I i v
' . . ) - |

Zwelter Abschnitt Nachprufungldes Einflusses der Wellenlange des

““'7“7““’7*ff"" Lichtes bei der Chlorierung.‘ R o

die gute Wirksamkeit von Wellenlangen ‘mit B?S'A‘450‘Mu und andere =
.—~~~-—seits eine gleiche_gute Beschleunigung durch Wellen.mit 300 [ j/b _
o “mﬂgu festgestellt worden,.doch erschlen letztere Beobachtung nicht

'v“ e als ausre1chend sicher, ‘weil" seinerzeit das*belichtete Chlorierge= :
s fass aus gewohnlichem Glas bestand dessen Durchlassigkeit fur“rki
kurzwelliges Licht nicht bekannt, aber vermutlich sehr gerlng war.‘fi

' i

_ Fur‘die neuerdlngs aufgenommenen Versuche wurde als Licht—‘,
quelle einanewohnllche 500—Watt-Metallfadenlampe und zum Vergleich

nal Hanau, 500 Watt) verwendet und ein aus Quarz hergestelltes :
Chlorlergefass (siehe Skizze II) benutzt bei welchem das binleis

. mit_dem’ mitgelieferten—
. wendet, Es muss vermerkt ) ‘ :
vyTeingebaute Wasserkuhlrohr die Belichtung-de
“ Flussigkeitsséule- beeintrachtigt. 5

‘“"'Beischreibung;der Qpecksilberlampe 1n"U1traviolette ;
“Strahlen”™ von H.: Meyer und. Seitz; ‘Seite 247 . u.- 58,

. Uber relative- spektrale IntensitatsAVérteilung von Hg
“Hochdrucklampen siehe dortselbst Seitecyz; -

~Uber” Verteilung der Gesamtstrahlung verschiedener. Lic ta
_.quellen: euf die. einzelnen Spektralgebiete siehe dort= :

‘ _selbst Seit9254. R L e : ‘ '

R i Versuche°" R
_,‘Dul‘Chsatz—BWO—g Chloroform pro Std, e e

o 31 Ltr. .Chlor " Pl e

v'q‘Temperatur im Chlorierer. 59jb ,

= mpenabstand‘25 cm




— SRR : £
- : T | ‘- ’ e LB
1 o © . ‘Zusemmensetzung der Abgase Chlor ﬁ’ﬁ‘““wa
R L S Chlor;-‘Hc;y‘~0hlormbthane Umsatz .
a)}Metallfadenlampe«{ o LN R e R
' ~ 200 Watt . 35,7 % 40,0 % _2Hy3 % Bﬁ /SRR | - |
. b) Metellfadenlampe . R R o n( RS
SRR 300 Watt 27,0 % 54,0 % 20,0 % ‘57 Gl b e
- . e) Quecksilberlampe R 'r-j“' BRI R T ‘
S 300 Watt o 14,0 %' 6435 % '21,5.% 85 ”/o.-
Tooa) Quecksilberlampe e T . :
R —500—Watt ‘ s s e s e
‘mit Fensletglas- g - N .- =
~ Scheibe (3 mm) .- - o B L i
, vzwischen Lampe .o e i TRt R
,“Chlorierer 7‘18,0 %g_sz,O}%*;gzoiov%e e P8,07 % B

_qur Katalyse der Chlorierung ist keineswegs kurzwelliges Licht erfor
"derlich Inwieweit’ kurzwelliges Licht die Chlorierung tatsachlioh fﬂi
 starker beschleunigt als’ langwelliges Licht"kann‘aus diesen quali=é
,ffftativen Vérsuchen nichtggeschlossen werden denn Jdie Ausstrahlung i :
aus*den—beiden verwendeten Licntquellen mit zwar gleicher“Stromaufw** f
‘nahme wird bei der ganzlich verschiedenen Bauart ohne Zweifel ver=§ ;
‘.schieden und bei der Quecksilberlampe gunstiger als bei der Mbtall= i
- 1 : f ,,rung—wurden—er§¥zeh}&r _'ﬁfi -
suche ergeben, bei welqhen die Lichtquelle zentral 1m Innern der %? !
Ghiorierungsflussigkeit eingesgjzt—ist~—Da~die—L1chtausbeute~bei der
Quecksilberlampe—betrachtlich hoher ist als bei einer Metallfaden= ”

‘_lampe und wie die Versuche im nachsten Abschnitt erbracht haben,

'  §rem Masse bewirkt als langwelllges Licht ist dle Verwendung von
;'Qpecksilberlampen vorzuziehen,'id I

Versuche uber die. Bildung und Art hétrmolekularer - K
GhlorVerblndungen ‘bei: der Lichtchlorierung von: i
Chloroform, Mbthylenchlorid‘—Chlormethyl und Me-~ é
than mit kurz- und 1angwelligem Licht. &

_;“;}Dritter A 3
1

‘];Fur diese Versuche wurde—daswChloriergefass—uus—Quarz (Skizze II) ;
.“f_verwendet*und*im—ﬁurchlauf eine ‘grossere Menge der zZu- chlorierenden :
-  Flussigkeiten chlori?rt (durch;Erhohung des ﬁberlaufes Wurde;diej ;
vl auf 400‘», O] ch Dieﬂgasfor 1gen “Aus angsmater allen
f;(Chlormethyl und Methan)»wurden entweder 1m,leérenqﬁbhr oder,xjé',
nach ihrer~Loslichkeit in Chloroform bzw. Tetrachlorkohlenstoff;




\ - e

. Versuch I a Chlorierung von Chloroform mit Quecksilberla@g__s 300‘-f
T Lémpenabstand 25-cm” T e N L
TR - - nurohsaxz Q5_Ltrﬂ Chlor pro.Std, ' ; o .
SR ;;- 500.g Chloroform pro Std. ;

S o Temperatur im Chlorierer 4j° im Kihler (eisgekuhlt)
S U Tam Gasabgang 8 - 9,
2 : i Versuchsdauer % 75 - 6 6 = 14 $35 Std. AR '

. E wahlbiI. HCl ';Chlormethane‘ Umsatf;‘
1. Tag 6% . 75, 8/0‘ 18,5% 92%
, “2- T ,7 3 % . 69,5 2552 % ' 90 %. e
In 14 55 Std. durchgesetzt 7252 g Chloroform, aus welchen~mitﬁ‘l

14,35 4% = 616 Ltr. Chlor ‘bei 91 pigém Umsatz +) thed=
tetlsch 5850 g Tetra entstehen, - g R

Erhalten wurden: 2814 g Chloroform +))
S 3563 g Tetra ‘ o e

‘ 68 g hohersiedende Produkte = 1,9,%vv.5565g

. C ) ) .
AR L - . . . :
% / ' . - e
Lo,

Versuch I b Chlorierung von Chloroform mit Metallfadenlamge_BOO W

Lampenabstand 25 cnm : T Chlof
Durchsatz 1n den ersten Stunden 43 Ltr. pro‘Std.,
N - weitergefahren mit 31 " - " =
v o A ChlAarnnatAan - 1. ]

A=A~ Y vu..l-va.va.v m - - E——
Temperatur im Chlorierer anfanglich Lyo dann 420,
Versuchsdauer insgesamt. 24 Stunden, wobei 11879 g
Chloroform durchgesetzt wurden.

TS Zusammensetzung der Abgase‘
SR S - Chlor . HCIL, 3 Chlormethane

Bei 43 lor 47 % =32 % ’f 21 .
51 " 16,7% 59% - 24,3%

Lo e Erhalten wurden- 5659 g Chloroform +))
P L _ L 4583 g Tetra S
oo 8l g hdhersiedende Produkte o 1 8 ﬁ :

- Die ungefahre Zusammensetzung der hohersiedenden in= _
teile wurde durch fraktionierte Destillatiion und Bestimmung
des spez, -Gewichtes der Einzel-Fraktionen ermittelt ‘Zu :

15 p sym. Tetrachlorathan./

PR 15 % asym. oeoom
e B0 % Pentachlorathan
© 30! %v . Hexachlorathan

~des~Chlordurchsatzes -von 31" ‘Ltre-(Seite & Versuchwb)

. auf 43 Ltr, pro Std. eine Erhohung des Umsatzes von.

- 83 auf 91 %, : S
_iew o #)) Die mit dem . Chlorwasserstoff entweichenden Chlorie‘

e oo o s ies ungsprodukte, -hauptsachlich Chlorororm, wurden bei;

s ‘~’.-diesen beiden Versuchen nioht erfasst. ' ‘

Anmerkung-'+) VerdOpplung der Fullhohe erbrachte trotz Steiggrung




i N .. .
S 7““ e , R ' gl "
o . - L *ﬁl.\»' . “\ ,{'\,\ Lo
. VerSuch II 8 Chlorierung von Methylenchlorid mit Quecksilberlampe iR
S 'j‘ Lampenabstand 25 cm. 3:='_'~< - I 7! N
o — Q Q‘Versuchsdauer J4—8td Temperatur im Chlorierer 44° |
TS SO -Durchsatz'~4 mal 95 Ltr, = 380 Ltr, Chlor; wovon 97 % {
o palBo 369 Ltr. = 1170-g unge=:
el > . o . setzt wurden -
Ry R 4 mal 19, g 1675 g Methylenchlorid

'f - Die aus_dem eisgekuhlten Kuhler abgehenden Chlorwasser'
i ‘ :'f‘fstoffgase (8 - 10°)wurden in einem Raschigringrohr ‘
- *ff*f4‘ a“3'i mit Wesser absorbiert und die dabei verflu551gten
e . U'HChlorlerungsprodukte mit den aus dem Chlorierer qblau :
A  fenden verelnlgt und durch fraktionierte Destillation

1 'getrennt L ' L _

- DT "ZhSammensetZuﬁg,der\Ahgasé Cthre ‘
- “Q'Chlor HC1 = Chlormethene - Umsatz
v"jf’,* - 1,6 m 70, b‘“‘- 28 4% - 97,0 ﬁ

" Aus dem Chlorierer liefen ab . 1838 % Chlor Produkte S b
i . . , L 100_g_enthalten
T T "0, 09 g HCl bei44
. o laus Abgas kOndensiert' o *228 g ‘
[T e o o ... .. . .2136 g Chlor, Prod._
e er—4iufarbet ﬂg—durchffréktionier%e—Besttitaﬁ%o&=
wurden erhalten: - 480 g Methylenchlorid S R
R e o X L TTE09S g Chloroform SR
ot 548 .g Tetra o
‘ SR S T K Hoher51edende<
21%6 g N

_}Mphlorbilanz.M i@gixgxﬁhinxmxmimxauax&ﬁ§81§
1,n 1095 g CH013 aus. caéc1 erfordern . 653 g Chlor

S 548 & col,, g"': R *v”*V“{; 505 g :_ﬁg‘,_
.:”‘.“”_‘; “‘“; 13 g Hohersiedende, als 023201 _ [f"
RSENEC IS I gerechne‘b aus CH.ZCla, erfordern 2.2 g

i - = S 116358 Chlor

15 g hohersiedende (Kip° ?6° F l59°) auf erzeugte Chlor
. ierungsprodukte (1095 + 548 = 1645 g) gerechnet, sind |
_ davon 0 8 %.

o~

Versuch II b Chlorlerung von Methylenchlorid mlt Metallfadenlampei,

E e > 500 Watt, Lampenabstand 30 cm° : _
R - .- Versuchsdauer 4 Std. = Temperatur im Chlorierer guyo
o ar*,‘ ““Durchsatz 4 mal 68 Ltr.'= 272 Ltr. Chlor——wovon ‘89,5
e g xianxxuxxxxxxxxxgizxg aleo 244" Ltr. e 772 g umge='.

“.\ = A  setzt wurden
el 4 mal 410 IS CH201 = 1640 g.




r o R . PR T

I
N

’-—7-— A:W S

'y - I\l'\f‘

N jé”g13w_ 4/1%

4. 4% chlor HeX—Chlormethane - Unsatz
L ’”T'i"fTLliié"ﬁ‘-~' 5978~#L, 45,2 ﬁ’flrl'89 > 0

f_hus dem Chlorlerer llefen ab 1458 g Chlorlerungsprodukte

SOMR NN N Yy T

N .
Zusammensetzung der Abgase ~ " Chlor-

aus Aogas kondensiert S . élo-g : : S
S T 1768 g Chlorierungsprodukte 1
Be1 der Aufarbeltung durch fraktionierte uestillation o
. Db5 g Methylenchlorid C
952 g Chloroform -

- 940 g Tetra Eeo N
R ‘ 15 g nohers1edende N A _
S * 1765 g R < S — i
: Chlorbllanz o ‘ "‘ ' ‘; | S ‘,_,“”;J'_
“_ 9528 CHClﬁ aus CH2Clq erfordern ““fw7576,g;chlor :””
S 240lgCCL, Mmoo e 22l‘g”§ "

lﬁ g HoherSLedende ,»"“;F'. g 'gﬁ 5,58 "
_ : LT ' 795 5 g Chlor

13 gt ohers1edende (hp. 76°‘4 1990) auf erzeugte uhlor—~;” 
: "1erungsprodukte (952 + 240 --1292 g) gerechnet s1nd.davdn~
CogeEx 1,0 %, e o

) o . . : . . - \;.\

; “Versuche IIT- Chlorlerung von . chlormethyl eur sicn und in Losungsmlt—

““”s11berlampe bzw. ketallfadanlampe.”*\'\. L

e teln (Chloroform bzw° Tetrachlorkohlenstoff) mlt guec =

"'\

f-Bel dlesen Versuchen wurdd im Zusammenhang mit der Pru=

!

'mfung des--EZinflusses: der~walleplange -des-Lichtes—auf-die
- Bildung hohermolehulara'Chlorverblgdunaen auch der ‘Ein=
.fluss von Losungsmltteln ‘auf den Chlorumsatz untersucht
. bie ' Bestimmung der’ Losllchkelt von thormethyl in den
~-hoherchlorierten llethanen’ ergab: : C

'7b61 20° losen Iﬁﬁ—cvm—MEthylenanorla 5,4 g CH,CI
‘ - " " Chloroform 9,7 g - é ’
S " " Tetra ' - 5,7 g "
oder 100 g . Methylenchlorld 6,4 g "

: A .. " g .Chloroform . 6,5 g .. "
it R L - Tetra s 3,6 M
Ber“50°—iosen"—"_ioo*ccm—Tetra B 0,6 8 "
no40 "o \4‘73‘--‘ LI T 8 g n
" » 500_ woe ERE  ||_ SRR LR | B . 1:5 g "

‘In der nachstehenden Tabelle 31nd alle Versuche

uber die- Chlormethylchlorlerung zZusa mengestellt-‘dleJeni-

~gen, bei denen.die.Abgase '‘durch. Tiéfkuhlung: ‘kondensiert -

und die Zusammensetzung der Chlorierungsprodukte insge=
samt ermitteXt wurde, sind mit (K) gekennzeichnet.

, Nach Abschluss. dieser Versuche stellte sich heraus, dass

das fir ~die Versuche verwendete Chlormethyl durch. Tri= - .if
}chlorathylen verunreinigt war, ‘wodurch der unverhaltnis= g

massig hohe Anteil an- "Hohers1edenden" zu erklaren ist. = F
Die ubrlgen Versuchsergebnlsse werden jedoch dadurch




T S TR L Zusammensetzuno der ;1;3Q5‘f

S o e 1 ‘ g Abgase\ T //"

Chlor="  Chilor - Temp. thpr ~HCI ChIoTrs Chlor=

.methyl -, Ltr./h im0 : Prod‘°l methyl
‘“utr./hv _ﬁ\' S bhlor—'ﬂ B ! ‘insg. - 1

TR RO tlerer - v % e R

e |
Nr. LOosungs-
nittel/h

; —+)J‘,

o

_%5QAJ
25¢

g I o N
oL

"_ 1 ! ..
ohne.

[
L]
N

+ |

RoRRNY

-

g
. 45' 510
80 _*__290 :
' 27
e

z\N"-l: W
-

S e
oV I\ g

)
- -
\S Y
\n. o)
Ul e
- -
N Ar
B I AV
SRR AN 5
-
\U
}_l
D \O_

o = O 0y

-

500

e

o TS

310

.

\CSEIN
2

410

60_5‘@‘- L

'ﬁ5l°» 

51,4 42}5ff*

. g8o

S i
W oo~
o -F

.ub 5

‘#lbm
<l ‘I :
a0

~-

47 5"1
'—25—0—*50—5———19—1—
.,.v,92 6 52,4

24, 8’

- .
i .
— |~
[

26°

35,0 @0

38,5

29, 4"68 ,6 50,5 }
I40 080 ,O, W24 100 T
18,7 59,7 29,8 46,4 § ‘
. -24 5.,,,:;1:”15’ P60y 055, O 3954 (
' 11 0.°.°52,7 75655 '-55"8'_ 75, 0.
2,6 44,00 55,4 32,3 oa, 5
456 045,0 50,4 27,4, 90,8 |
15,1 38,8 46,1 22,2 72,0
1,0 46,6 52,4 32,3 98\0’1
~2,0  46,0 52,0 31,0 4 96,0
6,7 55,4 59,9 7 85,5
&4 40,0 51,6 >,-?»\'. 63,0

o o<c>-prw o oo o vl

20 260

Pl

[

SHNNCTRCIC R Y

R ﬁ5° T
Loase
) 50,

. 500 g
40° -

AV}
>
(9}

a "’(K)L\ .
‘(K) | s
@t K) 4,50 3556
A b' (¥ 500 - 33 RECAN
”f Anmer]z(ungemr +) Bei CHCl3 flossen 450 g, be1 CCl
‘ “den Chlorlerer.- _ : ,?f

550 g pro Std durch

++) Zwischen Lampe und Chlorlerer war eine ﬁ mm starke Fen—97

- sterglasschelbe gesetzt,,; E :
“'+++) Bei Versuch 27 Wurde mlt Letallfadenlampe, 500 Watt

im
Abstand von 50 cm . -0
~bei-allen:lUbrigen Versuchen (1-26) mit Quecksilberlampe»~
“im Abstand von 25 cm voum. .Chlorierer: belicbtet. e } :

= =

~ a

- 1
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ER ) . ' T e !
s i T - N

T N Sy & vl ] - 9,~._ ) . o i : L
— ITI- a'unIor1erung von unlormethyl Qasformlg, mlt QuecKs&I—»*
R berlampe Lampenabstand db\cm.x (—,Versuchlﬂr.,l4)‘ _

o ey Versuchsdauer g)ysta. . Temperatur ic Chlorierer! 688 R
'v'Durchsatz-' 8 mpl’ 20 160 Ltr. Chlor,vwovon»ob G = 141"

- =) ‘, T e EIR Ltr. = 445 gﬂumoesetzt wurden,'

v I
s Im Tlefkuhler wurden erhalten' 547 c,‘hlervon

CE mal-ao Ltr.’, 240 Ltr, Chlormethyl =540 ‘gs

N

[

M--~Zusammensetzuncfag;~26§;;gﬁ;1ehe Tabelle. Hv

0
- oot 2058 Chlormethyl -
I ’1 x ;' ' "]‘* g 144 g £1, Chl. -Produkt

T e

T i - - y-v'/(a_'g 11
Bei der Aufarbeltung durch fraktlonierteiDe tillaylon

wurden erhaIten 221 g LKethylenchlorid !’
oy I ‘.llo'g Chloroform - _‘ﬁ“‘v

S Y6 g”’Tetra r

24 g Hoher51edender3 T
7lg ' SRR “"v S

- - Foi

N , o v
‘Chlorbilanz: -~ - | L < 3

TP S ,.I,.‘..J'.ﬂ.. CRP— P B
M f

“221“g~0h2012'aus CHBCl erfordprn 185 g Chlor -
oo

110 g CHOly . T - ‘151

=L L

i

24 g nohers1edende alsC H., Cl

e g CCl T e fffﬁf'"{l‘ S5 Itmi”yﬁjmm;m
250 R

; _‘ - , e aus Ch5Cl ,7 eI‘for d.e I'n ..... R ;,I.q_‘l. ‘gﬂInﬁ ..,,

L ‘%"_'fa' 390 g "
24 g Honer31edende (z{p° ?6°v-;l6l°) auf erzeugte Chlor=

: 1erungsprodukte (221 + 110 + 16 347 g) gerechnet S
s1nd davon B, 9 ph'. _ . ,

; ot

III b’ Chlorlerung von bhlormethyl m&$ Tetrachlorkohlenstoff
':als Losungsmlttel- m1$ qpecksilbermampe, Lampenabstand
.25 cm. (- Versuch Nr. 26 a und b; a = Beginn, b ;‘gnde

N

des Versuch es) o "I

Versuchsdauer 5Std Temperatur im Chlorlerer 54°

Durchsatz: 5 mal 95 Ltr. =175 Ltr,, wovon 97 . = “170. :
. o L Ltr. 558ﬁg umgesetzt wurden,

5 mal pO Ltr° 250 Ltr. Chlormethyl =564»g
. . sow1e 1755 g Tetra o .,.-A’  ‘ e Lot
Zusammensetzung der Abgase siehe Tabelle.'

N

wu;tal.nangg;,‘;_;Z'5f3ﬁ&(}:vfipittgyet;;i; o




T i N [ S \ '\ .
ags dem ChLorlerer llefen ab 1980 g ChloriSIUHgprOQ.
v (100 ‘g, enthalten 1

e . S j"*Q 02" g HC1 bei p4°k
 aus ‘Abgés kondensiert : "588 &, wovon . e ' .
e '\‘_|'-~ :.:  -B. ,52 g Chlormethyl R I
' RPN A S 2147g 1. Ohlorierungspro-f"'

L Sy aukte oo

er Aufarbeltungldurch fraktlonlerte Destillation  ' 

l
214 = 91')/. n-\ warden c.z_hou.mcu.'

Sy i R . . S i -
[— X 1

139:A»Af

S T T 120 g weshylenchioria

1804 g' Tetra ~ “ T

TR -ﬁ“,ﬁ 50 g HOhersiedende
o - AT 2194 g B . R
Chlorbllanz "ﬁ'f DR L Ul

120‘3 CH2012 aus'CdBCl erfordern 1oo g Chlor = =

N

oteYall g fahsFal] LA PO L I " Ve e

— O CIIvE . ; — Oz &7 -

49-g CCl, (1804 -1755) ’;" ‘67 & f "ﬂ,' ' ﬂw'

'ﬁf_TV' 50~g HoherQiedende als 02H2014

T T
A . 5
i . .

8‘** —
\‘ 5148 V“_'n
50 hohers1edende (nach Xp. und spez. qew1cht der bln— ,
zelfraktlonen ist -Zusammensetzungs: 49 % 1,12 Trlchlor—

gerechnét”“aus”CH”Cl erIu>
! e
"A | .I Il_‘ : N

Q ;athan, %5 % sym. Tetrach;orathan,‘EO Pentachlorathaﬁ
‘auf erzeugte Chlorlerunvsprodukte (l20 + 220 +,49 =‘589
verechnet s1nd davon lj p._ I ‘

EAT7 I

IiI c Chlorlerung von- Chlormethyl mi-s Teﬁrachlorkohlenstoff o
‘ mlt Metallfadenlamoe*fBOO Watt ‘

als Losunvsmlttel

penabstand jO cm. (— Versuch Nr. 27 a und b->a = Begénn‘
-"b = Ende_des Versuches) I

"f' ; ]

Sy o N

o Versuchsdauer 6 Std Temperatur im thorlerer 5607

Durchsatz 6 mal Bj Ltr,_= 198 Ltr. Cklor,- ‘wovon 85 % .
SR 165 Ltr. =:523. g umgesetzt
‘ 6 mal 50 Ltr, 500WLtr, Chlormethyl = 876 g
§%1e 1993 g Tetra S
Zusammensetzung der Abgase 31ehe Tabelle.\:ﬂ' N

- Aus dem Chlorlerer llefeg ab 2212 g Chlorlerungsproduktei

aus Abvas konden31ert

bj2 g, wovon

'  %7 g—Chiormethy¢
- 185 g fl,

Chlor.Produkte -

s g e 3 : B A LI G




! o | lll \‘—’ 1 — s \H N —
o R MWJ A I H_ -.‘wy e va”jt%fm}._”mﬁ_wJ.”M:
; s ooEe ‘ durch o S
N T _ , Bel der’ Aufarbeltung AEX fraktlonlerten Destillatlon \\;
cant T N St (2212 +: 185\—<259? g) wurden erhalten"] St .

S . .7 123383 g Methylehnchlorid .

S U 2903%% g Ghloroform | Lo i
N o o7 2000 o g.Tetra L Srpass 650 0

R P e T : " g Hohersiedende _'Q;‘._%xﬁ‘J P
o DR RN ";359? .8 AR PR
P R . i c Lo | / 5r. l‘lzl T A
"'v‘—_'l . ) ’ L . 1‘ Chlorbllanz" ' | - ‘ ’ . } é:)‘ _‘ A /’ ! __,z_..‘;‘-l :
e ‘;3-“kQ; 125 g CH 019 aus CH Cl erfordern 102 g.Chlor e
‘\ = 1 : RN ’, 2.&2|€ CLIC]-5 o ‘n -i' : n } »: " . 269 g \‘*”[‘ »“I "
S el 65 g 6el, (2000 -1995) inlg0gE g n M-
g L L o, 52°g Hoher51edende als Cgﬁé 1 A . ‘A”"”rh
e _" ff*_jJ"lf;?"". - bgrechnet aus CHBCl erf g L
'ij?u‘: S ‘52 g noher31edande (Siedeverhaltep wiefbel‘Versuch ,

k&1L b) auf uLacugbu uu¢u1;uxun6bprouu&te \ldj + ddd“f

S ﬂ o 05#410 g) gerechnetJ 'sind davon 12 7 p . / ,
‘[ .“ L ! . - T 7 = ’ r! = J.‘ »_.1 T T o :!‘.
crsuche—{V*ChiDrIerung von“Methan.fur_slchﬂund_an;Geaenwart—ven
‘I;]‘WT‘ ﬁ | 'g, q Tetrachlorkohlenstoff m1t Quemks1lberlampe\ . S
Lo ’ﬂ_, (mlt der. ¢etallfadenlampe Konnten Versuche nmoht mphr
e ,‘ B durohaef‘nhr-l- werden: ach ‘den b cen—dreebnisse
S .J;}ﬂ‘n« erschelnen sie, abcr auch uberflu551g ) BT

e j,',“,[ In nachstehander_Tabelle_sind_dLe_wenLpen_Vers =
B P “che’, von Welchen nur-einer mit Kondensation- samtllcher
e Chlorlerunpsproduhte zwecks Ermittlung der. hohers&e—
e o denden durchgefuhrt Wurde izus ammengestellt.,

PR i N .'\‘ o
SO ’ -

T - i Zusammensetzung ‘der ibgase . :
AT Losungs— Nethan “Chlor . Temo. ‘bhlor CUHCI Chlor.. ’Chlor-.””Chlor—
SR mlttel/h Ltr. /h Ltr /h Amo o ~ - Prod. methyl‘f Um="
+) o _Chlor= ' - - 1nsg ~ . satz

| =

<

: c,014 50‘ L2001 o250 2% 0

" 500 20 --,47°H 24,2 &4, o
. ohne’ S50, 20 0 430 9 5 o3ty g
o (X ) . §0 ,.'20‘ - 88° ¢ e 55,4

.

.w~"2
)
o

-0 H’ —\?vO

s ? 8.1

ngnmerkuno Ls flosuen 950 g Tetra pro btd durch den Chlorlerer.

... _ . Die ausserordentlich‘geringe Loslichkeit von -kiethsh in Tetra= -
S chlorkohlenstoff (Loslichkeltszahlen sind nicht bekannt) und
die dadurch bedingte geringe Verweilzeit des lethans 'im Reak=

\tlonsgefass sind die Ursache fur den. sehr gerlngen Chlorumsatz

i ~Bei--fruheren” Versuchen will" Dr. Hilpert bei “der lethanchlo
1erunv in Tetrachlorkohlenstoff ve:rhaltnismass:l.tr guten Umsatz
er21elt haben. Schriftliche Aufzeichnungen hleruber liegen lei=
~der nicht -vor, . Auﬁ—Grundavorllegender —Versuchemissenallers B

“Tdings die angeblichen mrgebnlsse von br. Hilpert angezweifelt |

- Werden.-w = e '

,_A—|_/__~.. R S
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: \‘\,‘. ‘ Chlorlerunglyon hethan ~obne Losunosmlttel mit Quecksmlb
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L Versuchsdauer 1) Std

" N -
o L .
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Wemperatur im Chlorlerer vermutl

e

1ch

LR ' R unterschleallcb Thermometer‘zelgt
h v A b L . B | o 680 A — ! ~ |
e ﬂf“qupchéaﬁz:ql2;mai 20 Ltr..=,240.Ltr. ‘Chior, wovon 85,5
S A . 200 Ltr. = 65¢ & umqesetzt._r
o T - mal 90 Ltr. = goULtr.‘Wethan o [ R
'L SR :
s Zusammensetzung der Abgase siehe Tabelle oo . e
ol A bgase nach Tlefkuhlung = 189 Ltr. Hethan mlt 0,67% dH501.
l ' :‘IL,“&; “ - ondenéat »»»»» . . | =. 568 Jg ‘ R PR
o0t Bei der aufaroeltung durch fraktlonlerte bestlllatlon wurden
‘ » erhalten : ' 92ﬁg;6hlormethyl 25 e,
ey . 124 g - lethylenchlorid -153,7 % AT
127 8- Chloreform =S4, 5
| ‘ ’ | - . 25 ‘.g .Tetra '= ! 6’2 el‘) 4
‘ L 28 Hoher51edendes = 0,6 % .
3 DR ; T (¥p." bis 100° B RS SR
' - ! ..___Spur:. dexachlor— S L
- AR , T athan) o A TR
I A S - - " Co v ' 568 gl‘. b ‘.”1"" | a o ‘ -
' g hlprollanz'- o AL | ‘T e

N gw[,a‘ 93 CH 01

5&&5;034 erfordern l°9 g thorfj”:”‘

& e N W 1] - u -
R : :,127 g CHClﬁ_ m
25 5C0L, LS B N
.na g Ho hers1edende ,
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Versuchsergebnlsse ,‘} R

EA

"I’)'Bezugllch blldun" von“hoher31edenden Produkten"“ . B
Dle hoher51edenden “Produkte: sind Chlorathane, dle durch Verei—;
nlgung von chlorhaltlcen Lethylradlkalen entstnhen. Unabhanglg
von 'der Nellenlange 'des die Chlorlafuna Kataly51erenden chhtes

L % e '_ ':‘ o

'-.entstehen beL der yhlnxlerqnﬂ o yﬂ‘.n.v~fwm9‘ﬁ’ L
7 ‘ » Von 1 Ub[‘dll : - — S —05, 6 Gewsi " - ) - : =
K | ¢ R T, : o R oo
‘ — ‘ - ‘r ﬂ,,,:,} Cl—llormethyl . Rl ? oy AR . R R
S - : (TR | R ~.“1 ‘ - ,’f‘ AR ¢
RN w0 " Eethy lenchlorld '; "0, 8 - l Gew.w S = 'j‘”
B3 - i g N
e R L Chlproform ~;Q,"¢Hl“8;A~l‘9 " % berpcnnet auf erzeug
PR LML P EENUPS PN IS VR - S te Chlorleruncsnro—
i . .‘ O T A J.‘“,; : .t e R R ‘1. . . | ‘, ’ .. . \‘ N dukte s ! ! }
i " » . . : ! : 1 i
N : Wle schon erwannt, 31nd d1° bei den auL belte 7 = ll beschrle—

[

f benen cnlormethyl uhlorlerungsversucnen enveveonen Werte—fur—dieT
‘5Qf.;«ﬁ"h haltlven thormethyls v1el 24 hoch., Dass bei der Chlormethyl=>~”
\\gglorlerunv‘ebenialLs T TETHNEe. mbﬂ?énﬁﬁn hvhérgredenden*fro-
dukten‘entstehen (wahrschelqllch zw1schen O,o und 1 O‘N), folﬂt
aus ‘den Lethanoblorlerungsversucnen wobel Chlormethyl als erste

-fff“ , ’1 hoher51eaenden hntelle 1nfolge Verwenduna elnes Trlchlorathylen—

1

Chlorlerstufejvorhanden 1st. PR v y‘ N} ”: v

L
\f :

. 2 ) Bezugllch Zusammensetzunv dgr Chlorlerungsprodukte und Raumzelt
ausbeute lassen dle auf Seite 8- zusammengestellten Versuchey

A a) im leeren Rohr wurde mLt elnem Gemlsch‘von 2 Volu'Chldf un

j Vol. Chlormé%hyl €in Verhaltnls von CHZCl CrICl5 CCl
2 1:0,1 enhalten und ein Umsatz von 40 ther-anor pro Lt'
Chlorierraum und otunce erzlelt (Vers. 14) -

! 13

i‘) Im mit Tetra relullten Roqr wurde: mit einem. Gemlsch von 2-
Vol Chlor ungd 2 8; Vol thormethyl ein Eerhaltnls von ;o

7. GH,01,iCHCL:CCl, = 1:2:0,4 erhalten und ein Umsatz von 80
Sl ~+ Liter Chlor pro- Ltr..Chlorlerraum und Stunde erzielt (Vers.‘

Chlorelrunvsprodukte blelben im Losunvsmlttel und konnen

". weiter chlorlert werden.‘

c) Im mlt bhloroform gefullten hohr wird auch Chloroform_mlt—l
‘1chlor1ert weshalb pro Ltr. Chiorlerraum und otunde i?; LET.

{)'I . Chlor umgesetzt werden konnen (Vers. 11). Bei dem gleichen

‘ Versuchwohne—Verwendung von—Chlormethylmnur 88 Ltr. Chlor—

' :umsatz (Vers. l);fﬁ.; L T ' L




B T ST f
e Cole g o ol I

- 0d) zam Vernlelch evcao die e thaaehlﬁfier&ﬁg*i %@T@ﬁiﬂﬁﬁf_ﬁlt—v'
R ;"M"elnem uemLsch ‘von. b«Vol Chlor und j Volh~kethan eln Verhalt—'

2 nis von 01,01 CH?Clz.LELlj.CCl 1 1W9) 1,)5 o ,25 ”und elnen"
" Unsatz von 98 Ltr. Chler pro Ltr, thorlerraum und“btunde

75M'b-‘x+“(VeTS- S..12)," lso unter olelchen Verhaltn1ssen~den glelchen
ff';'f-{ﬂ'f Chlorumsatz wie bel Chlormethvl — :"»»_ . x'

- B l L g

— ____Q*_777,,n, doel

L) Bezuollqh des Temnera ure1nf1nqqoe bei—der—Ch

a
R

P methyl in‘ChLororlorm bzw Tetra zelgen die éuf Selte_a—zusam—:
' ‘ menvefass%en VersuQnaT_dassﬁbel Verwendun0mvon_6hloroform éer
«rw——L—Aﬂder*CplorumSatw bei T emueraturerhohun gerlnver w1ra (Versuche
. A |

§
By
k
v

;» S _—5 ? 5 und. ll lj);‘oel Verwenaung von Tetra abér zunimmt
TN (Ver o 20—55)I° Ule Arglarung hlerfur 1st Wohl darln vu such
e dass 1m ersten Fa lle vorw1ecend elne‘ hlorleruno in flus§ig

éucn durch Chlordform) und hlerbel
i T

ter‘nbschnltt)V'wahrend 1m,zwe1ten alle Tet*a als nicht

e cploracroares LosunasmLttel vorhanden 1st—unﬁ—&I€—Ch16f1érang
_w;,~w~’v!' vorw1ecenu 1n “der uasnﬁase erfdlct also 1n erster L1n1e tem—.v
- K Deraturabhanclv 1st ! L e T

. . . i
e s 1 ! g . N

" . N (A o ey ) M i

gﬁ}' C 4y ) Bezugllch der technlschenJLlchtehlorlerung von bhlormethylhw1e

R S

i auch der von methan ervlbt 51ch 1n Anbetrachther ﬂuten Raum—‘
'~~ze1tausbeute und‘der mogllchﬁelt‘ die: Chlorlerung in der Gas=
. phase bel niedrlver Heaktlonstemoeratur (1m Chlonergefass fln—
. det. kelne Verflus51gunc von Chlorlerungsorodukten statt) durch
"fuhren zu’ konnen eine  sehr elnfache Cplormerungsapparatur-‘ ‘
emallllerta?oder ausoaplattelter Kessel “noch besser ein eben—
solches Rohr. mit Innen— ‘oder Aussenbeleucntﬁﬁg. Zufuhr von. War,
-mé und\Verwendunr von . Tlefkalte sind nlcht erfoiderllch Ule‘
ﬁeaxtlonsgase werden n'ach Verlassen des Chlorlergefasses durch
Waschen mlt Waseer vom- Chlorwasserstofl befreit und nach Neu—
tralwasche und Trocknunv‘komormiert wobel ethan und Chlormef

thyl wie: ubllch zur\chlorlerunv ruckgefuhrt Werden ~HBine Ver=

russung, wie sie bei der Jet210en Warmechlorlerunc bei: star—‘?
erer: Anrelcherung von thoroform elntrltt kann bel*dleser .
Chlorlerung nicht stattflnden

o . ot ) -
Fur vroseere Versuche mlt technlschen uasen Ware elna?der .Vor=
:f

handenen 50 Liter Iassenden von aussen‘zu bellchtender Glas-‘E-
kolben von Schott & Gen. mit 35 cm 1.W. und. 90 cm Mohe ohne

welteres geelgnet Lelstung ca. j cbm thor pro Stunde.
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“I>was dle weltercnlorlerung von Cblormethyl unter Bellc:h‘t:untT 1n flus—.

g s1ger Puase betrlffﬁ so erglbt\slch nach den vorliegenden Versuchen

die- wogllchhelt ohne Verwendunc von Tlefkalte in der Weise dle

i
1

+}fef;—chlorierung‘vorzunehMEn dass man - hoherchlorierte uhlormethane alsf
, PT i

PR T T W Per g g sy
o5 uu.buu-a. G

, .
— tel IuI,quULmenuyI verwenaet und be1 elner von“Raumtem—\
’ peratur nur}wenlo verschledeqen Cblorlertemneratur arbeltet - Aus L

Ly

den Abgasen werden bei der AuSstcnung des uhlorwasserstoffs‘ﬂéthy—

lenchlorldT_chloroform undwTetra~wentsprechendfder—Temparatur des

_“Iw___RuckflussKuhlers, flusslg"abgeschledeh ‘wahrend das” thormethyl

mit germngen_hengenVhoherchloraertergnethanewln‘den‘thorlerer zu—'
ruckgefﬁ}t w1rd r : L oL

S 5 N 1

”¥4%;“fI@QI ';% Géld /1%

s ; ) ‘ E ".‘_;

l ) In dem in Sklzze I geze1chnetenw0hloriergerass r wuraen 1m .
, Durchlauf 420 ‘g Chloroform mlt 50 ther Chlor pro Stunde unter

’ .
ohne aussere Kuhlung chlorlert Dle flu331gen Chlor1erungspro=

w‘dukte verllessen den” Chlorlerer durch“den-ﬁberlaufsiphon He—

o Die Temoeratur im, Chlorlerer stellte sich auf 58¢ ein. Die Abu‘

. gase mit 18 5 % Chlor, '66,0 % HCl und~15,7 % Chlorierungspro-- :

' f[j dukten aus. dem auf. +10° gehaltenen Ruckflusskuhler gingen in j?

' den mit der Queck51lber1ampe im Abstand von 25 cn bellchteten v

N in- Sklzze II gezeichneten ebenfalls nicht gekuhlten Quarzchlor
ierer, durch Welchen445 g Chloroform pro Stunde llefen. Reakt1=

dukte llefen aus dem Uberlaufsiphon ab die Abgase verliessen N
_ den auf + 10° gehaltenen Ruckflusskuhler mit folgender Zusam=
mensetzung 0,4 p Chlor, b5 [¢] m dCl und 14 6 p Chlorierungspro-
o : S , : . dukte..:
- ) Bei einem welteren Versuch Wurde dle Chlormenge auf 80 Liter er
hoht und die Vitaluxlampe auf Abstand 58 cm gebracht ~sonst wie
_bei Versuch 1 gefahren. . .




e Vlerter Abschnltt Versuche uber dle kontlnulenliche uhloroform—
N - _i==ff%==?==f===ff chlorlerung im mehrstufenverfahren upteng%elich=
T e RUE RS L A ung. .

B fIn dem auf elte l unter Nr, b3 amgezogenen Berlcht 1st dle Llcht—

_ chlorlerunv von: bhloroform ‘zu Tetra im Yaskadenverfahren beschrle—

_ ‘f *ben wobel durch Aussenkuhlung ein” Tell der Chlorlerungswarme abge_r
S  fuhrt Wurde _um eine’ gunstlge,ld h. nlcht Zu hohe’ Reaktionstempera—;
- bur in den Reaktlonskesseln elnhalten ‘zu konnen. Bei 'diesen Versu—‘

P chen hatte sich- selnerzelt an den R1P1+9i1pns$a£ke_KgpLos%gn_epge—__

, 3 ben und bel Vervrosserung elner solchen npoaratur Wurde elne Aussen-
e oder- ;nnenkuhlung grosse—""”‘“” chw1er1gke1ten mit siéh bringen.
Sieht man von einer‘Khhlung des: Ohlorlergefasses ab, K bleibt nur
; die Moglichkelt ’einen Teil der. Reaktlonswarme in geeigneten Ruck=

flusskuhlern (Steinzeug oder Porzellan) Wegzunehmen ‘wobei sich die
Temperatur‘im?CthIiergefass-h5hér\alsgerﬁﬁnscht (bis zum Siegepunk1
' des Reaktionsgemisches) eingjellen wird, was eine Verschlechennng‘

des Chlonumsaxzes_zun_Eolge_hax‘_aber evfl in Kauf"génommep,merden;

i [ - g - " 7
,muss. ; — _ - i

wh o : T

o _ Um hierbei elnlge Zahleﬁunterlagen zu erhalten weﬂden folgen
 ?   de. Versuché durchaefuhrt

SN

l ) In dem in Skizze I gezelchneten Chloriergefass F wurden im E
_ gDurchlauf 420 g Chloroform mlt 50 ther Chlor pro Stunde unter
wfﬂellchtungwmit einer 500 Watt-Vltaluxlampe Am Abstend von 27 em;

1;M*-ohne 8ussere Kuhlung chlorlert,ﬁble f1u331gen ChlorierungsprOE :
va’"fdukte verllessen den Chlorrerer durch ‘den Uberlaufsiphon HY

~ Die Temneratur im Chlorlerer stellte sich auf 58° ein, Die ib=

‘gase mit 16,%°% Chlor, 66,0 % HCL und 15,7 %- Chlo:pierungspro=

»“dukten aus . dem auf +10° gehaltenen Ruckflusskuhler gingen in '

, den mlt der— Qpeeks&iberiamne im: Abstand von’ 25 em - belichteten,

- in Skizze II gezeichneten, ebenfalls nicht gekuhlten Quarzchlor:

x . derer, durch welchen445 g Chloroform pro Stunde liefen, Reakti

f onstemperatur im Chlorierer 31°, Die flussigen Chlorierungspro=.

‘dukte liefen aus dem Uberlauf81phon ab, die Abgase verliessen
- den auf + 10°. gehaltenen Ruckflusskuhler mit folgender Zusam=
"mensetzungv‘0_4 p_CthT b5 O % dCl und. 14 6 Y% Chlorierung_pro-f

| Lt dukte,. '

~-hoht und die Vitaluxlampe auf Abstand 58 ‘cm gebracht, sonst wie§
bei Versuch 1 gefahren. A :

'”../f;:,;'ﬂ ”~;gf;v jj;,;L, f-”;} i'b:



- ;~ 16 _- ) ‘ : “ ) 7 : \v _ »;_

© 45, 8 e Chlor, 91 7 p HCl und 22 5 p ChlorierungsProdukte. Tem—
} ‘peratur. im‘*ﬁIbrlerer II %, Abgase aus Chlorierer II 5 p Chlor
75,2 * HCl und. 19 8 p Chlorlerungsprodukte.fnz &;.' ‘

PN MR

j ) Versuchsdurchfuhrung Wle be1 2) “Um aber den Chlorumsatz im _
1 Chlorlerer II zu erhohen wurden diesem noch steigende Mengen

‘Chlor hyl. rt.. : p@*

\ \

- a) Bel lO ther Chlormethyl pro Stunde war- Temperatur im Chlor=
I‘_fierer 450 und Zusammensetzung der Abgase 2,6 % Chlor, 73, 3'ﬁ
L HC1l und 24,1 p Chlorierungsprodukte.. . ,“ ’ -

R HCl und‘2b 9 y Chlorierungsprodukte,I SRR ﬂ
. ﬂhlc) Bei, 50 Liter Chlormethyl‘pro Stunde ‘war Temperatur im Chlor=
. '1erer 45° und Zusammensetzung der Abgase 1 5 % Chlor 64,5 %

HCT und 54 2 %0 Chlorlerungsprodukte.

. 4 CERE I
TR e o I S
to ' ; : Versuchsergebniss T T R

I
'

i ¢ e !

’Bel guter Belichtuno und zweckma331gee Gestaltung der Chloriergea
a55¢ “'g A erreichen sein, ~dass. man mit zwei Gefassen (wobei
_die zu chlorlerende Flussigkeit entgegen dem Chlorstrom gefuhrt

;w1rd)vausk0mmtr—auvh dann , wenn 1m é%ten“Chlorlerge

‘werden besonders dann -nur - gerlnge engen Chlor enthalten, Wenn das
'dem zwelten Gefass zulaufende Frlsch Chloroform etwas Methylen='gi
chlorid enthalt welchesmam Vergleich zZu- Chloroform etwa mit dop=
’pelter Geschw1nd1gkeit Chlor aufnimmt Llae\eventuelle Mitverwen='

dung von- Chlormethyl im zwelten Chlorierer wurde einen weiteren ‘Efa
~fekt bringen, wie:die Versuche 3) gezeigt haben doch muss man danh.
im Abgas auch mit Chlormethyl rechnen -was u.U unzweckma531g ist.

Anmerkung In diesem Zusammenhang 1st éin Versuch von Bedeutung,
bei welchem gepriift wurde, wie sich Gusseisen gls Gefas
bzw, Kihlermaterial beispielsweise bei der Chlorierung.
von letliylenchlorid verhalt., Es ergeb sich einmal ‘ein ..
auffallend starker Verschleiss, namlich 1290 g pro qm u
Tag im Chlorierer und 645 g pro gm und Tag im Kuhler,

.~ ausserdem aber ging die Chloraufnehme schon: nach’kurze

e Zedts erhebliehrzuruck; “wohl ‘infolge” Auflosung von Eisen

o T . chlorld in der Chlorierungsflussigkeit.

Ffm.quchst den 9 l 43

] Zentral—Archiv

Dr. Elsenmenger
Dr, Rothweiler

/ .
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AN A § Tetnanhlorkohlenstoff ;_; e s ,?'Q'T

T G [ S SO S |
[ L ° . . - r Nl - '\ B ' N

foens L S

, Fur die Durchfuhrupg 1st das bereits fruher ;m halbtechnischen 1 .
'Versuch durchgefuhrte Kaskadenverfahren (siehe Bericht Dr,Schnitzler B
vom 28.2. 35~Arch Nr.: 10633) gedacht.;y, T )
: " Den Berechnungen ist die Erzeugung von 508 kg Tet&a (- > kg\Mol)”
pro std, = .7;4 Tato = 222 Moto aus 238 kg Chloroform (= 2 kg Mol) _ ‘:
pro Std. zu Grunde gelegt Worlr 44, 8 cbm- Chlor,\flussigt (u 2 kgMbl);,ﬂ
pro Std. zugefuhrt werden mussen./ TR PN C - LR }
- Da eine restlose Auschlorierunglvon‘Chloroform zu Tetra prak=‘ “i
tisch ‘nicht’ in: Frage kommt .is%, auf Chloreinsatz bezogen, 100 %1ger :
,Chloroform-ﬂberschuss vorgesehen,‘d h es soll die ‘doppelte- Menge
Chloroform zum ETsatz kommen, also 476 kg = 320 Ltr. PO Std. oder
,34 Ltr. pro Minute. In Praxis wird manJ ein Roh—Chloroform ein=' g
' setzen, etwa mit 20 Y% Methylenchlorid 70 % Chloroform und 10 % Tetra.?;
1uiewfruheren-Versuche*haben"ergebenj*ﬂass*manﬂ"mit“B"jﬁ"SO“Lfrg‘i
) Gefassen 20‘~ 25 Moto Tetra erzeugen kann. Far diq vorgesehene Pro=‘ :
duktion von 222 Moto waren 3 je 500 Ltr.-Chloriergefasse erforder= o
_lich——man—wir&—aber—zweckmassiger lOOO‘Etr.-Gefasss—nahmén—finj:- ra
ung, grossere Deckel, Stutzen usw.) ¢ \‘ ’
- . Das ablaufendeChloriergemisch mit ca, 546 kg pro Std. wurde
ca. 57 % Tetra enthalte?, ein 8 =1 54 haben und pro Std. 554 Ltr.
oder 559" Ltr. ‘pro ‘Winute ausmachen.‘ : - o
S Wenn moglich"sind far Jedes Gafass 3.2 = 6 Stathecksilberlama @.f%
pen Je 500 Watt (oder .auch 3 Je 700 Watt) vorzusehen, Eine 500 latt-.;:,

: Lampe erzeugt etwa 400 kal., pro Std. ; 1 cbm Chlor rund 1000 kala,\»llJ
L die abzufihren sind, AM%# o 44,8 obm. = 44400 4%% o ; . :;H>;
- Im ersten Chloriergefass, dem das Friach-Chlor zugefuhrt wird Ok
" und” das Chloriergemisch aus’ dem zweiten Gefass zulauft, soll ein .
(.75 miger Bhlorumsatz erfolgen und eine Temperatur von 500 aufrecht
~erhalten-werden, Im zweiten Gefdss 20 %%mEE Chlor-Umsatz und 40° -

Im dritten Gefass Unsatz der restlichen 5 p Chlor und 30°

——r ‘Dementsprechend 8ingd. abzufuhren~-ﬂ o \“**“’v

Im l. Gefass 33600 k (Ghlorierungswarme) + 2400 kal, (Lampen) O

‘ . D , _ . .= 36000 kal, [l
. _-2. \ f-" - 8960 o La)’.i._ I o + 2400 _"_ . 11360 "  ‘g

~

o - 8413 2259



o . U o ] a
2

S S ﬁ;,a;ng,rj-w»v5m - T ‘ffﬁ»”,-w.“ wvww¢M~Wff; -
An N | ! : \
s “—Ibgasen—und Dampfeh—(der Linf chheit halber auf Chloroform be-

: g\ |
rechnet) entweichen pro Std,._ IR ~——>Y S——— = J_,;;Al
aus dem 1. Gefass 33 6. ‘cbm HC1 + 11 2 cbm 012 + 104 8 cbm 1560 kgz). -

: ¢ CHC].
: .I”' . | 2. G "o 42 2 } }n‘ 2 61 \“.‘» ““ + 45 2‘ ]" . 240 k )" "
; : . " " |
" ‘" 3e. 7 RGN mltodem Hel-Gast 22,0 " (116 " )“

Um den Tranaport von Chlorierungsprodukten von einem Gefass
;.:::‘:; i== tehs ein a 'l BIT, ‘o en d 81&88‘11 uc:" uss:-}

kuhlern auf 50° und im letzten Knhler auf 10° gekuhlt werden, wobei r

B
_|fur die Chloroform-Verflussigung und -Knhlung (HCl-Abkuhldng wurde ‘f;;.
} vernachlassigt) an Kalorien abzuruhren sinds e ”1’§f’

Im l.‘Knhler (50°auf 300)“ 560 116 - 444 kg,entspricnt 28000+2050 7;
, = 30050 kal, '

34 ST

Cam 2. e (40° " 50°)z 240 - 116 =128'm, m 7800+285" K

coom 5;‘ u"J' (30° " 10°) 116 - 54 =i 62 v',’ R 3900+ 285 ?
o ” o e s | ‘ ‘ - '= 4-185 Ral.\‘,-v "
,\%3? 5Um.,die__gewunsehténwfl'emperaturen—-inw—denWChlor:I:ergefassen*-'aufu ’fﬁ

thacht zu erhalten ,muss aus~ diesen noch Warme abgefuhrt wernen, und
o zwar aus dem ersten Chlorierer 36000 a-5650 = 5950 kal, pro Std
Cw o zwaiten " : 112.ﬁn - 8085 = 3275 n -IL—n——_T : == lv

Jﬁ”hv*, dritten M 440 - 4185 = 455 W o a
Ein geeigneter Umpump unter Anssenkuhhung ware demnach nur im 1. und
'"2. Gefdss erforderlich beim 3, nicht, - ‘ T :
- Bei Ausnutzung«der Verdampfungswarme des. Chlors konnten im ﬁNMl;*T@QL

BENGE U Gefass 2" .'7v \;62 8800 kal weggenommenAwerden.

Anmerkungen. _ ‘L, : L ShE
1. Siedepunkte belschiedener Mischungen' Lt Tl - i
20 % Methylenchlorid + 70.% Chloroform + 10 % Tetra ' - 54 -
S , .80 ﬁ' _ + 20 %‘ n - 6490 .
S 60 % "v.}’ 40 % " .. 669 . =
. _ 40 P M +60% " . 69° g
2. Dampfdruck von. Chloroform - 'bei1 10° 101 mm ' ; %
N e _ o " 209 1l60_mm . - g
I o : ,' L ‘" 300 248 mm BRY
T T O T 'Y 1 369 mm. — |
i 2" 50° - 535 mm . : ' ' o :“‘(}\;7 ‘
5. Verdampfungswarme Chloroform = 63 kal.\ Tetra = 48. kal. bei 40°§§
‘ spez. Warme - o= 0,235 oo = .0,206 4
: o Chlorwasserstoff=0 18? L ff o o
Verdampfungswarme ‘Chlor: - 075 ?:?i‘w”7'7“§7““7
— . ‘ - . /w . : f’-ﬂ"":).
Ffm.iHoehst den 14 9 42 ‘ : _ : tﬁ ?Lb'lff;ﬂ’iikf”?-
BAG lazg‘ L. _
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. Einfluss.von S@'éiétoff Eﬁff&ié:mgxhaﬁchlofiérhng"lim'leeren'RauﬁLgﬂ“'”

i Lo T s R N i e ; — = L
HT A S Zussmmenhang mit der Deacon~Chlorierung deg Methans, bel der
' -.geringe lMengen Sauerstoff,im~Gaafxsrblaxnen,;1n;er§§§T€rﬁ% Py
- fluss des 'Sauerstoffs auf die Methanchlorierung im ‘leeren Raum,. Nach-
.~ 'Pease und Walz, -J. Am,chem.Soc. 53,"5?28'(195¥'WhemmpfSauérstbff:die

P S Chlorie;ung'stark; wobei aber nur Temperaturen bis. 285° beriucksichtigt

" wurden,. (Z.B, Methan:Chlor 2:1 bei 250° und 255 Sekunden Verweilzeit 'k
.  ohne Sguerstpff“63;9—-+66,6 %‘Umsatz,,txz,iu”‘Sauerstdff - 5,8 % Umsatiy
“‘Bei;hoherég‘Te@peraturen,wurden_jgtzt“Messungéﬁ_durchgefuhrt, wobel [
wir uns dariber klar sind, dass, die Ergébnisse nur als orientierende
b Zahlen zube eI S 33 nsbesondere 7';“ alyt sche Wandeinflusse i
@*”_"dabeiwnigh:glim&niqrﬁ5u L S S R
fW”"f"‘Llppﬁraturz*SupremaxéROhr—mit~lQO-ch4be#heiztemflnhalx—ih—cp-ﬁlockL
~ stindl. a) 25 Ltr. CH,t6 Ltr. Cl,+ ohne Seuerstoff ' ' = o T
Lt p) 250 M T TG M T4 0,5 Lir.  ® 23,1,6 BY. oL
o ey 25 3 mae om0 moom (=6,85 %)

WfDié}Ergebnisse‘sih!fgrapﬁfiéﬁgiﬁfg?stellt.qu zwar qas»Verhﬁltp;sﬁﬂ’

ghlor esetzt . .= o ! SRS :
Chlor moch vorhanden 1n{Abhaggigkeit.von:der\Tepperatur.,Da bei: der .

. Umsetzung die’Kanentrétiqqfder[dur¢ﬁfbﬁiéi7éfﬁéféﬁé&éﬁ?HQQtoméfsivh*}f
-1 . nur um weniger als € % verringert, ist das angegebene Verhéltnis prak=:

" tisch ein Mass' der Reaktionsgeschwinhdigkeit, Wird die Reaktionsge=

- ‘_échwindigkéit*derfsaﬁéfﬁtbff’;freiehjgmafﬂnﬁrﬂﬂd°—=4106+gese%ztp S0—
ff-—vsind*&ie—RegktionagegéhWindigkeitenriunrdié;uhxenénchxeonischpnggnz
. N DA ST s Coe e o O . 1 T

,zlﬁffhéif°*c‘un&<;0*%"0éy7-wl;6ﬁ%ﬂOgrff6185J%“OQWf*fwl.‘~vc ‘
ST T T go0 0 100, € eB T M2 S o
B, & - T - U
" Die hemmende Wirkung des Sauerstoffs ist-also-deutlich zu sehen, sie.
wird mit steigender Temperatur geringer; unter ‘Betriebsbedingungen .- -
-¢5:~¢nmussqsieas1chraber7nbchrbemerkbar:machén77£allsrni3h§¥durch:d§neﬂﬁghf:
g ‘kontekt das Bild verwischi wird.- ;“ s e e
. Bei der Kontektchlorierung des Methanstiqtﬁnach,frﬁheren'Un%eésﬂa :
-—chungen—(Dr;Dachlauer,-Dr.Schnigzler) Saue stoff bei. 450° ohne Wir= 1¢

I

. kung,.- Bel: Temperaturen bis zu, 400° wurden”’jetzt ganzlich unrepmodu= -

;zierbare;Wertejgemessen,jams.denenjkeineﬂii;kiiixxn RﬁcksChlusSevéichﬁx
 -ziehen lessen, . ' - 0 o '~ mit steigender Temp.,

. < -—Die Abnahme der hemmenden Wirkung des Sauerstoffs ist yverstandlichiy
- “da hierbei allmahlich die  Kettenreaktion durch elne Hormale;thermisqﬁﬁf

‘ - 32,

“'bimolekulare Reaktion abgeldst wird. Fir die Chlorierung des Eaxhmmx
_ Kthans ist reaktionskinetisch nachgewiesen,.dass die unterhaldb von

270° reine. Kettenteaktion oberhalb von 270° allmahlich durch eine

:“*;tggrmischg‘bimqlekulare-Reaktidn]ergetzt,wirdg_ Lol S

el 7 [ T T - :

8413 229 T
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FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT FRANKFURT(MAIN)-HOCHST,,_ 1

— - Zentrai«kabbratbrium B , B B
- 5”’f<'f'tv [y - v "jgmw”“denfisf;4;%1943;?“N;y““‘
""' ‘~ R . . | . ST T . . ,'_ L e . . - ) ~—
’;4AW1ssenschaft11cheeretko~Austausch 1943 ] L o
1 Dr,Secherer.. =~ . - .. RREREE RO Aﬂ“;féﬁziingr ‘

" Fluorderivate des Propans und Butans, i'fiw Y

N

)

i . [ —

N . . I

Im Rahmen der Arbelten uber allphatlsche Fluorverblndungen als Arbelts=é'
mlttel fur Kilte— und Warmekraftmaschlnen——als Warmeubertragungsflus—n-
51gkelt fir tlefe Temperaturen9 .als elektrlsche Isollerstoffe und als

AusganBSmateplal tiir Synthesen wurden 6ﬁch dle Fluorderlvate des’ -

Pnopanq and Butans beavbelte+ __" " R A e

C

“4) Fluoﬁdérivatemdeé Propans.

Ueber die'Fludrderivate‘dés\Propans llegen bereltsvmehrere Veroffent-f 
1lohungen von Selten aer Amerlkaner vor. Es w1rd nur- uber eigene Be— :
‘obachtungen berlchtet Dle Arbelten llegen tellwelse mehrere’ Jahre zZu-

'ruck, so dass das e1ne oder andere - Ergebnls 1n der Zw1schenzeit von
den Amer'kanern publlzlert wurdeo_‘ U E

>Dle—Darste11ungsmethode lst im Pr1n21p d1e glelche wie be1 den Aethan—l
{ derlvaten, also Anlagerung von—Fluorwasserstoff an die Doppelblndung,
TEPsatz von“Chlor durch Fluor mit Hllfe Von Fluorwasserstoff-alleln ,

‘und sehllessllch Ersatz von Chlor durch Fluon_mlt Hllfe Von Fluopwas—[w

sepstoff bel Gegenwart von Antlmonkontaktok '\:’ — ; ;_ oo
1 ) HF. - Anlagerungo“ ,   ; S :é —‘ ___;;». R o . “f—4?
_.\\’\,—" PN - . : _ ) ,i "—_.-.-‘ . o ._,.‘ "l' o A (

. o : ] CH _' CH o .. -_-—'-'—-.-_.«.7.‘; — e - . ) _ vo VT
_ 3 Y CHz I . ‘CH3 CHF CHB( .... Kp 10

Durch Chlopleren erhalt -man’s CClB = CClF -r.CCl3 / Kp 233 2 BP + 6°

1I, ) Fluorlerung m1+ Fluorwasserstoff ohne Kontakt°j ‘~'- L -

Ueber das Chlorlerungsprodukt erhaltvman daraus Trifluorpro-;uf

o a—— ’ e

DL , T — "3 ' :3‘-

S . J



e frm e mn =

\‘ RS

-
4

CF3 f’ CHZQCHB *“) CFB CH2 aCH aCl '—“- “-~—- -l ,\ B . |

o o NaOH ) [T
) o oCH .,OOC CH3 - 'A"“"" CF3°CH200H200H : ',v ST e

OXYdatlon = ﬂ R
TS CF?,CHO,COOH

'/'v - - — . it

3.c01=0012 -*'CF3900140012 7~ Kp-87°, EP L1is

b)“CCl

. Durch Chlorieren erh&lt‘man 9F37C612;CC13W\/:KPQ 15&9?E9f;;f

Durch Oxydatlon erhalt man’ Tr1fluopess1gsaureo,

A e

. - = Oxydatlon:‘ B N
CFj:CCI‘?’CClz — = CFsQCOOH_

: chlorldov' S

3”;4;_WH;J;Z;;Lt;g;f@f:fiif;;

Je—nach‘Versuchsbedlngung erhalt man durch Fluorlerung°

: o Ausgangsmaterlalo_',:
‘ »a) CC1y - CClF ~ ccL

: b)fCHg‘- 601 -~ CH,

)
i

001 F—cch«cm3 7 Kp 105 EP = 50°

CF2,01 CFCl~CFCl / Kp 11205 Ep, qg, 5_129 .

Be1 der Fluorlerung erhalt man CHB,,CFZOCH3 / Kp. ~ 1°

Durch Chlorleren ist daraus erhaltlloh° S S

R 1 ) CHA - CFn = CH201 / Kp. 550 R  ,’ ,\ﬁ”,¥‘f

'
-y

N_v-‘Das Produkt lasst s1ch zum’ D fluor rbpylalkohol vepse1f€?f’“1'

~CF, mcn o1 H4000K

CH NaOH

3" CH3~CF2wCH,~ 0060H3-;.“5»

- v g . B —

CH QCF2°CH200H —hj‘ . | - 7"’ . " ‘




| b -..’ ez
T [ /4
- R gid :"%
~ 3 = ’ ' ?
\ | }*f T . |
- “ | . ) ! o :A ' ‘ ]-‘\ ) . [7 \ N 2
i, 2;;-0013e0F2de3.,~ Kp 1020 EP + 490 . ';,p S
_ “Es. ist iberraschend, “dass die’ Chlorplerung des 2. Znleluor—ﬁf
. . . . ! .
I R propans elnseltlg verl'a’,uft° BRI S IR v i
o Serng atna e
-4 “(‘/ Schw1erig verlauft d1e Welterchlorlerung Zulm - L o
. % , : y o . Ao . L N ] . . B | .
3 ) CCl aCF aCCl Kp. 395 - EPR. = RE — -
‘ o . i
. N Dleses Produkt wurde weltepfluorlert zum’
™ . ] ' : S
001,F - CF - 0013 . Kp. ¢53_5 EP -80° -~ \
In der Patentanmeldung HOo 7831 wurden folgende der hler be—,
schrlebenen Verblnduﬁcen als Kalteubertpagungsmlttel fur sehr’
tlefe TemperatLren geschutzt° R EE
R GFC1 °CFz,cm3 =~ Kp. 154°, EP ca. -85° |
" CFC1,,CFC1.CFCL, = .ﬁ;‘i540: w » -80° - L
,qupLspbblobBbiz CRE TN & v R R VT P
g‘B)'Fiuordgrivafe'désAB££éhs@;

' }Anlagepang von Chlor in le entsprechenden Butane ubersefuhrt werden

'yskonnen (Anmeldung Ho° 8115) o S {" =
5 i 7 A S -
T} C clobutane° S R e ;. ke
4.) CFy=0C1,  Kp. 22° "_599-> 'GPy ~.0Cl,  Kp. 131%7FP 82°
< ' Ty AN A NG ;
S e T ST e e _CFé e_CClEf _f9O%TAu§beute._
EE’% __”.\ . “ — A_ R R S L e : 4 el

lwassepstofffAbspalthg zersetzt w1rd, Es konnte aber e;ne neue“SyntheSe
jzur Darstellung von Fluorbutanderlvauen ‘gefunden werden° Sle besteht
davln9 dass men Fluor~chlor~athylene unter Druck - auf hnhere Temperaturen
erhltzt Dabel trltt eine Dlmerislerung des’ Molekuls e1n und man er-.
hE1t je nach Ausgangsmaterial Cyclobutane oder Butylcne, dle durch

o \ 1", "

Der Konstitutionsbewels ergibt_31ch aus folgendem Reaktlons-_f
ehemag o e T e e




i Ay - 4 —« =
—_— 1 - ] , . S
: Rt R T it : e
i —-— ~ ‘ . ‘ / ' . N
! I : A x S .Iv"l'>'> B . “
SURCGITEEI Ly e " CFy = €01 - . .nu
IR CF2 CCI -—4E§%;f> 14?¥-mnt';"?gp5669;”EP~:489
N 1 . = . | P ‘ el
' R CF y- cc12 Alhoho - CFy —~cCC1 . ' G
! /“ / o i L L -
| S CF, - - C00H Do
[ T R o FPy120° =
e m e L CFn - COOH . L e O
T gy deentie . é‘él 200° VCF CFCl‘ — e
‘ 5 = 1 Kp. =2% -
Dot ‘1" \ N . v | ’ . L CF HCFC]. s - . N
) ‘ - - br _:" o . p—— T
. ‘ Belm Behandeln mlt 21nk erhalt man Hexafluor-cyclobuteno_
' i . . '
N\ . | : . . o . i . 1
. GF,~CF 2 B
,. - DR 612 ¥ Kp, 3 ’ EP -60 ey das be1 der Oxydatlon ebenfalls Tetpa
N o ‘CF2=CF | | s fluorbennstelnsaupe glbto
T e LR
. : ‘ ; o Sy s
| . C D R ’:4_7.__‘:’ s P ; ' J \ R
II ) Butene .‘:" : ff‘“fmfiiW7t'.   T T o
EEREETO R CFCl=CFCl (Kp,v 1°1'“2so°- belééFHCFCIJCF012"  oder '
EOE A NS R CFC1~ CCl=CFCl~CF201 Kp.133- 1280
T e T L T BT R eal 1008 -

v Ausbeute“ 85%.8
:g Mit Zlnk und Alkohol behandelt ephalt man°" e i

Tetrafluorédlchlormbutadlen CFCl CF CFm
Kpa 800 ' L |

CFCl oder CFCl CCleFnﬁ

Durch Elnlelten von Chlor in Tetrafluormtetrachlop»buten entst

ST Tetrafluor=hexaehlorbutan Kpo 208°, EP unter ~80°, - e

AR A CF012-0F01~CF01~CF012 oder CF012~0012~CF01=CF201°, T

- Als Nebenprodukt be1 der Polymerlsatlon ‘des 1, 2~D1f1uop~1 2=d1
ehlorathylens erhalt ma

n noch 1n elneP‘Ausbeﬁte von njO? das
.I;_ Hexafluor=hexachlor~hexen Kp 12 mmw 94398?;f

f2 ) 0012a001F Kp.: 72° glbt bei der. ]

- fluorbuten, Kp, 210.215° s das bei;aéf%génandldﬁg:mit:chlor ibef
B ) geht in Oktachlormdlfluorabutan Kp° 10 mm 130~ 132° s EE. ca. “80
~.3%) CF 9=CHC1, Kp. ~17° lésst’ 31eh nur se

. Tetrafluoradlchloeruten Kps -

hleeht dlmev1q1ereno Neben:

75=80 entsfehen Pecht erhebliﬁh

hlornbutane e auf 1hpe pPaktlsche Venwert'
abgeschlossen° o I

’

} barkelt 1st noch nlcht
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, Der Chlonumsatz 1§t.selbst_be1 den starksten angewandten Lichtln— o
. tensitdten unvollstandlg. ~ N R
. Bs ist klar zu ersehen, dass ein partieller Umsatz des Cnlors mlt
gerlngen Llchtlnten51%$en zu erzielen ist: Die Soffittenlampe mit
, T als 1/30 des akti= -
LA fnischen Libchtes. des S-500 Brenners trotzdem verhalten 31ch die.
IS RER Um&&ze igder 4-Ltr Kugel bei ... : T
T 200 .Ltr, bhlormethyl + 50 Ltr Chlor,wie 98 89 co e o
o oo M T %150 m T 1e-Q2J' 81 T U,
Unternder Annahme gleicher Absorption“der Lichtenergle und bel aN=
rechnung von 1 Latt(s1oher zZu-—hoeh)-nutzbarer Lichtenmergie der .
Sofflttenlampe bzw, 50 Watt des S-50d Brenners verhalten sich d1e S

'.ff'f-guantenausbeuten der unterstrlchenen—ZEhlen Wle 1 BH @rosser als gg“,-

!
Bei der starken. Inten51tat des S~500 Brenners war .der'hemmends .

o Eln—fluss‘des Sauer'stoffs nlcht zu*beobachten dagegen deutlich ‘bei L
. der Sofflttenlampe‘Im>ubrigen war' bei Anwendung des S-500 und Xem - -
‘Sadersto ffzugabe ein kleiner’Témperaturanstleg bemerkbar dessen.Us:
sache noch nicht bekannt ist, (Chlormethyl bzw.wMethan *Sauerstoff b
geben 1m Licht der Hg-Lamnejkelnen Temperatur anstleg-) S S

Betr. Tabelle ?————* T ey et Ll el

:wf zur welteren Untersuchuna .der Abhanglgkeit des Chlorumsatzes von
derALichtinten81tat\wurden noch Versughe mit einer Anordnung entsp—
rchend Sklzze 2 durchnefuhrt Zy indrlsches Reaktlonsgefass von 250"

o o? bzw 0, oo? Watt zur Elnstrahlung gelangten.‘ T
gl ‘__Ergebnlsse siehe nebenstehende Tabelle 27) R T :

I : . “’| .l,,':_1'1¥‘|. L

e

R S

'*W‘ Dlskussion der. Tabelle 2 ). : -
‘Bel gleichen. Belastungen von loo_Ltr. Chlormethyl +25 Ltr. Chlor RN
verhalten sich bei einer Proportlon.der_eingestrahlten Lichtenergin )

v;‘veniven—l~*—ioA*ioo*dieIChlorumsatze—w1e 62:77:86. ~ Gleiche Licht= = §
— ahsg OTausge das diesen Zahlen entsprechende Verhatt-_;;L
: )nis de:_guanten-ausbeuten etwa 72' 9‘: 1. Sl ey B . |

o & Bie Umrechnung des 62%igen Umsatzes -der- 25 Ltr.Chlor/Std beLx N

fo oo? Watt und 250 ccm Reaktionsraum auf die volle Leistung des =~ -,

- -Soo-Brenners(jo Watt) (und entsprechend ca.l cb-m Reaktionsraum) . '~

ergibt - rumd 62"% von loo ebm . =62 echa. Chlor/Std umgesetzt.Das ist.

B grossenordnungsmas31g die aus der Quantenausbeute von_Coehn u, Cor- -
‘ides’ errechnete Kenge, S —
Da ein 86%iger . Umsatz von 25_Ltr. Chlor/Std. erst mit o,? Watt er= —

reicht'Wurde betragt bel diesem %-Umsatz die- mogliche Belastung fur, -

deh gesamten. S-Boo‘_rund 1.cbm Chlor[ Std. . R IR

Dle vorstehenden Wertefsollen nlcht als absolute betra&chtet

werden 31e geben aber 81cher dle rlchtige Grossenordnungﬁer Ab=——=—f7

 1nang1gkeit der Quantqnausbeute von dem Grade des. Chlorumsatzes wie-':'“

der:: elne Annaherung des Chlorumsatzes an loo ﬁ kann nur mit unver—J

' haltnismassig grossen Liéhtintensitaten erzwungen werden...""

Die ﬁberwindung der hemmenden erkung des Sauerstoffs durch Stei~
gerung der Lichtintensitat ist bei .dieser- Versuvhsreihe deutlich.-zu
sehen: bei 2o00. Chlormethyl + 50-Chlor +L Sauerstoff und einem. Ener=

gieverhaltnis—von—i o—*—iobhxnx—betragen die Chlorumsatze unter R
1 p,bzw. lo %, - bzw. 50 ﬁ. - — L BT

./
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wvand UeEgegnets, e
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o v»afmgngAan"Chlor%und-digidadurch hedingté“geringéreALichtabsorptidnff-'
1Y zurlekzufihreh sei.Ih, dem Apparatinachlskizze~2,Wurden'bei 0,07 q
Do ’WattwnutzbhrerfLichtenergie Jje 6o Ltr./std. Chlormgthjl.mit4ab§ih¥:;'f

.. 'kenden MéngcnfchlorVZyrEReaktiQh?gebnaGht:M'7T» _ .
... Pabelle 3 TR R R S S —
L Mter/svd. o dionlor- ' Volog onlort . - | ‘
7 Chlor HCL . . Umsatz Uy&‘”Beginn4éEnd§;;‘ B
. ' T e 82‘]_ . i o | | TR
g3 e T e e
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L_Diéwarsubﬁéﬁéhléh”beﬁéiééh*d€§éWauch”bei klefnsten'Anfangé—chldnsgwi_,
'konzentrationen'noQh;ain”Chionumsatz~§¢at%fgnget;dte‘V€r§rmung an ' H
Chlor kann also nicht_diewal;einige U;sacge,fur das Stehenbleiben' § °

. des Chlorumsatzes sein. ' S e I TR P
auffallig ist,dass‘allefMiSchunggnwChlormqihylnghlor,(60.:15-1;25) _

: einem‘konstanteg;IerhEItnis,vonLPChlor‘UmgeSGtztﬁ:ﬁChlor?éingeSetzt"_n,
wdn(étw&»o,a-ggf§t:§bewaas‘deutet darauf hin,dass HC1 die ketten= . L

_ abbf&éhehde*Kbmgonentei1St3DieseiYermutgﬁg Wird;ng;ggg_Qgiggn;iexzsi:?i
.- Versuchen -der Tabelle 3 nicht'ganz beétaﬁI§f?Da§yon der Chlorwasser—

1te ﬁggﬁgeﬁéhenfbeiée§V$?3ﬁbhcwdemwUmsgizjvonf6OTChldfméfhﬁl““_‘
”“7*315"Chlaf@Qntsprechen;solltaléigegﬁliphfbél-allQiniger,Hemmung SOV

;‘durchwchlorwasserstoff ‘injbeiden_F\allen—-;,s“,mol'_%:KEXJCthr im End="

" zustand v°rliegen;7E§ne”geriﬁge-He@muﬂgMQBEQQ;HCl;istMsieher?ver—mw@“

handener~hemmenderiStqggASIChh;m Verhaltnis zum Chlor anreichern,
- Nach den genannten Autoren konnen MEthylenChlorid\u.»ﬁﬁloroform ‘
dieses.nicht seip;TetrachlorkohienSthf;zeigte im Experiment bei -
"2 Vol-% keine hemmende Wirkung, -~ . . ol 70T !
s DiéowéiterevUnterSuchuﬁmj‘f : _
die technische Aufgabenstellung und andg?rseits.auch die z,2, ver= =
ﬁﬁgbarengMittel,sodags davon abgesehen»wurdeif;.g,. B A L

e 4o Deép Einfluss den\Tempérafﬁf‘Wufdc‘ebenfalié?in der Anofdnghgﬂ
— 'nach Skizze 2 gemgssen;fig_z;Q_LtL¢Chlormethyl‘f50 Ltr.Chlor bei -

- Byafx. 0,07 Watt %-Uas,

S o gkes B 78 J(66) - per Temperatur-Faktor der Lichte -
s " lgo. ‘ ;;8%{."" chlorierung ist nicht gross;teilweise” '
200 83 - - ~ beruht @iéfErhohung-des-Umsatzes\wohi.f. o
o Bpe gt . Buf einsdlzender thermischer Chlorierus. | .
= f;f?52750wff~fff87ff ffjW:fT'””-ﬁ'\”'ﬁ'wwr.<‘“' AN : :
o 300 89 ° SR v . v v
- JEféﬁhzend”ééi'ﬁégh_bsmegk;1ﬁaSs—diése4Véfsuche*sﬁmt1Ich:mit'v
Chlor flissig aus einer schon langer gebrauchten Bombe durchge= - -
fuhrt wurden.Chlormethyl stammte vom Methylbetrieb;beim Einsatz

‘einer neuen Flasche fur die Temperatur-Versuche'wurde'ﬁbrigensxder
‘“AnschluﬂS“@anie alte MésSungﬁverlo:pngder alte Wert 66% ist oben
geklammert%bgggqgugt;' I A :
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Die- Chlorlergefasse zeigten: manchmal ‘einen hauchartlgen UberZug,
-der sich nie bis zu isolierbaren liengen vermehrte und - schelnbar
- auch zuwelﬂen ganz verschwahd — - S —
- = s : 5 ‘k IR EECI _:.Jf._»-‘ . \_ -
_.~Zusammenfassung - o s ST SR N -

- Die Llchtchlorlerung von Methan und Chlormethyl in der Gasphase !

wurde experimentell bearbaltet«\und die daruber vorhahdene Lite-
n;ratur gesidhtet. S RIS o . :
: Ao 1ntern n
AlS entscheidende Grupdlage die bei allen bisherigeh Bearbeitunge
‘entweder nicht erkannt oder nicht klar -heraus' geéstellt: wurde:
. Die Photochlorierung von' Methan und Chlormethyl- dtartet mit .7
' einer Quantenausbeute von etwa lqooo‘,diase fallt aber. mit ablau=
.fender Reaktion rasch gegen Null ab, - ! —
. .. Das bedeutet dass ein partieller—egimrumsatz mit" 5nr1ngen'“ o
‘ Llchtlntensrtqten“erzielt werden kahn,wehrend eine-Annaherung des B
—Umsatzes-an '1oo%; . nur. durch“elne_unuerhaltnismassig grosse~Steige= <R
~rung der Llchtenergie erzwungen werden kann._u i _ﬁ , :!;i,f,m

‘ Hemmung ‘durch Sauerstoff 1st vorhanden- 51e wird bei grosseren;z

. 'Llchtlntensitaten uberwunden., e . N Cw

‘.‘l‘ C g

' v IR NN ! o : i
P P e ! Sl . ’ ) S, . ‘ ; It
N . .

Technische Schlussfolgeruggen s ' o

Die Katalyse der— Gasphasenchlor1erung~Von Mbthan bz Chlormethyl
‘durch-Licht kann nur zum;Start‘der Reaktion verwen t werdeh°-

‘chlorlerung angeschlossen Werden. . L
‘. Diese ‘therm., Nachchiorlerung wird imx beim Umsatz von Methan
wahrscheinlich keine Schwlerlgkeiten bereiten, ,dagegen 31nd solche
~nmach’, dem*ﬁaborbefund-fur—den—Umsatz von Chlormethyl zua erwarten" g
~ 'Chlormethyl'+ ‘chlor. (.4 3.1 ) neigt oberhalb 360° stark zur Ver— bl
B "_russung"und Verteerung. Das zeigt sich auch dann- noch,wenn die- '
‘ thermi'sche Nache¢hlorierung mit einer schon .zl 90 % umgesetzten
L =Jischung " Ch;Cl“+“Cl‘“kﬁ*von—ursprunglich G g l__durchgefuhrt wirde="f§"
~ Andrerseits~kann die-Temperatur nicht abgesenkt .werden,denn dabei )V
T sinkt die Reaktionsgeschwindlgkelﬂ auf technisch unzurelchende 0
..Grossen,. e SR T
Da die. Llchtﬁhlorlerung durch Sauerstoff gehemmt wird darf’ in’ dem
ﬂ,ﬂRundlaufgas keine 2x%x: Anrelcherung eintreten beim Arbeiten mit -
“*Chlormethyl kann durch totale Kondensation' und Fraktlonierung -die= -
“ses vermieden' werden mlt lMethan liegt drése MOgllchkeit nicht vor, B

A

Nach dem.aetzigen Stand der Uhtersuchung muss d1e Lichtchlorigang R
- von Methan ‘und Chlor-methyl in der Gasnhase _als technisch nicht - 3
durchfuhrbar bez1chnet werden. T T A IR -

”1943 T gezMilcken
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D1e Produktlon der Methanchlorlerunv zelgte.erstmals selt lo Jahren e1ne
e ﬂiﬁﬁ%@ﬁ?ﬁkﬂﬁgﬂﬂ@"ﬁle glng von 10 YR Jato (1941) um 632 t (= 6%) s i

'_du¢ 9 810‘Jato (1942) zuruck Dleser Produktlonsruckgang 1st dle Folge‘,”

—

»verschledener kllegsbedlngter Ursachen.’f:”' b T ‘v-»‘ ,ﬂ ST
qo.g)! Ferngasmanrel durch haufléere otorunéen bel den 1n dle Westfalen—.-
o ‘Sud Leltung aroeltenden Zechen,

b) vermlnderte Zutellung am Chlor durch dle Relchsstelle}"Chemle" undw_,;
‘_voruoergehende Chlormanéellagen durch erhthte- Repraturanfalllakelt

i der’ Chlornatron—’Eléktrolvse g ,vﬁ,,Mf; S T o~ “Q“

 7¢9ferhohter Fremdgasgehalt im Chlor, ‘der zwangslauflv zZu e1ner verm1n--~

derten’ Ausnutzung des Methans durch dle Herausnahme wrosserer Abgas— 2
. mengen fuhrte.w"‘ y - N
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‘vuleLtrolyse S 27 (— 58’2p ihrer Jahreserzeu&ung von. 24.842 t) verarbel— !
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Dle ereugu.nCr von 3 225 Jato Gnlormethylxln den 4 Kbntaltgefassen,‘r

zelgt fm Vexulelch Z U VorJahr mlt 3. 376‘Jdt0 elnen Ruckvangyum 151 t_
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Tabelle 2 '_h\; L ﬂ:;(t‘ R fv;ﬁ‘,]- e e
= . T T TTT TS TR -’ T

1

) Verbrd Regen. Verbr Produkt i Welterchlorlerung von , . .
‘W . Jahr| CHs0H| CH3OH’ “HCY1 | CH3Cl.ﬁ’CH3Cl‘wClg--, CHpCls - -30% . HCl
[ BRI Lo V7 |''Verbr| Produ t Anfall
BN I jato,”M“Jat@.w#jatda-pugatolu-jato '''''' +jat0fw~”jat0m* “Sato ¢
- 1 w2, ,""3“ 4 4 . 5., 6 1, T 8 R ) Ry
1935 UBTLL - 10367, - 461 o 24 |- 42 4o, 5 )
H 0 1936 635 R 655\‘; 803 § 45 |- 1'79,- 75,‘-' 135"
19371 0989 '66| "974 1 1201} 67 | 117 =133 . 202
1938 =296 —1.93-|-- ‘19421 23747177267 Iloo | 1loo - | 1953
11939 72307 | 219 2561 | 3089 |} 882 | ‘1208 1208+) | 2178 -
19401 2497 ¢ o 312625 & 3142 | 893 -~1392-. | 1358 . 2445
) 12697 j. L | 2867:) 3376 {1189 | 2035 1962, | 3474. -
‘fﬁl942 . 2649} - - 2746 .3225 1075.1:3817 | 1692 | 3159 . .

“+) bis 1938 ausgedruckt in Jato CH, Clg‘bvon 1939 ab gerechnet als. dle‘i
Summe des. antelllb entstehenden_CHQClz,fCH013uund COLgmere o

Der Vernleloh der Kohlenstofibas;s_LMBxhan,zu,Meihamol)wblelbtwgegenw-
das Vorgahr praktlsch unverandert cohn Ty
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' Tabelle 3 !whgul P EETE R e R G e N
I [ o

o D R Chlorierungsprodﬁktev f Kohlenstoff 1n‘dénJPf6ddkfen :
\V-Jahrr%~fe - -ausCHy T aus CHzOH | .~ "aus CH4 ~] - aus CHs0H - ...

... 1935 i;;f___2466w;;h;";417;%;w,mﬁ,fgw334 1110 | loabe
1962676 T 833 361 C191F 34,6
SA93T 34520 T 1247 0 | 498 | 2851 " 3654°
' 1938) ~ . 3935 | 274 o | 4ol 54T | BT, T
A,:lg 59. e vt ..«.h43 39~W~ 341 6~ ,M,_. ,,,\.,561._,“\ . . 6’8]-.-w - 54 8 e
19410 1 76295 | 3149 800 -769_;e:f49,o3¢;
1942 R 5966 3844 758

~787~ »_46,1;m»
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Tabelle 4 ja—” ;1 5' 'lf ,71-3, ﬁ-

s1ehe nachste Selte. T e LR T s T
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DerﬂAusbanJ war mlt Zklbo Jato (1942)_um _So- tmgeringe;

mlt 2. 210 JatO. Das ist alle1n|du1 den\“uck ang des Verorduches 1n der
16 von 1. 976 jato (1941) ‘auf: l 848(3ato (1942) zuruokzufuhlen,,da dle L3
Verkaure an:-die Aunden von 234 Jato (1941) aui 312‘gato (1942J_um 78 t

“sls—int vorJanr ek

(" .33% )zunahmen.:ﬁxf SRR L T

B
|

Tabelle 5 #Jll '” - 3  L Hf‘yY e

*ahr—*Blebrlcn ‘ Leverkuben Grleshelm-. Ludw1gsndfen o Gesamt .
19331 73 .| 36 36 L 160 g ~'. 155
1934 ). 126 o - 26 0 | TE8+) L) 12 7 202
.1935 1 345 o 31 Coope T ER X B L IR Ly I
-9 .i_f‘ 516 B 711 R e 1 K O ;v* 1‘“*“***‘:*' 708: ’M_ .
'1939~”..1838"‘. 75 »59““, 4 1 | «1982 R
: 1940 | .. 1897 | {. 80 - ‘ 29 S DOPER 1 12021
- 1941 + . .1881 '} 42 ;.J.ﬂ”“%42; i

. N R | : 1 11 "1 \“. TI976 .
1942 1735 'y 7j 33 | 7J dds

) [ - R ! . o P R N N SR i ,'7; -
T+ eihscnliesslicn'la t fur‘Hochsf L ML) ’33*“-1" L

Die Verkaufstatlﬁkelt nach den; nordlscnen Landernwerhohte s1ch von &

30 6 Jato (1941) auf 58,7 Jato (l942),,we11 dle Zufuhr von Kaltemltteln
‘aus der USA durch dle Elockade praktlsch aufhorte.
;Berglen und dem rrotektorat zog starx an.;;ﬂj{}*>~”

AuCu das uesc aft mlt




Tabelle 6 = .

. Chlormethylv— Fundenverkaufe

Mengen in kg B

Y

1937

1940.

1941

1942

-

B u T 0D a: :
: Deutschland +)
Osterrelch,a'p
'Sudeﬁtenldnd .
‘Danemark - .
Schweden_('””’
-~ Norwegen

92807;
-"—5667

771939

1137475

141270)

186310)'

A -

172425)

3990v
3353
165!

- 3172
7022
2903

L 750

974
14068
5175

| 22048 |

" Baltilum u. Flnnl
" Folen . - )
~—6+S.R. (&b 1939
L Protektorat)

’ Unoarn T
Rumanlén -
Bulgarlen

_ . ..Serbien wu. Kroat
v Grlebhenldnd
Schwelz,4

N

'f“é7687

6831
6060
142

8o~
365 -
300. -

i Wy oy 2 |

“1_00 : PR

LT . .
o ua.LJ_cu. A VR

Spanien”

|- 1153

iy Al

T 2od |1

174
616
ﬁ,26298a
21411

780

N i

4o

4524
1848
;62“

599..
266

‘=é7¢2

I 1706 |

- 80

670
867
<A28847
1300

140

133.‘

5221
“3069A
‘400

'—9528
1740
260
S 132
}T -520'

5100
1160

R s
~L )
45446
17298 \
| coms
a3
| sed
16152 L
3568

1297
“ 255,

10176

~1540
- 800 - -

r———

_ Prankrelch R,

“Holland -

~ Portugal - C
: Russland- ‘

‘¢A S A6 R . fﬁ#;“
LKlelnas1en i
f"hlna e S : -

. Straits Settlw
Japdn :

‘Belglen-uvLuxembg

England- warf**

7626
—5536—

2890_'m
304 |

‘t4239,

~ 1l |

_.1892k’

1703

A 7-0)

3516

) —
4592 . T8

IUU

Kanada
T USA. L
Mlttelﬁperlka '
-Mexiko - ;*
“Brasilien - -
La Plata |
(Argentlnlen)
Ubrige Staaten
=;v Sudamerlka

SO
L3

u's t r a1l i en.

A mer ik a.“ffw

,f_ 10085

3302

| Afrikoa:
‘{VG € 's am t. v

L& I

\ 6639

| oseer |

540 =i r =
P 4 e - 500
! 560 looo _Sig;;{ e
_ Lo | 875 R e P
10674 f"‘_.‘;';" R
SR 2740 e = ' - " —,
4o 506 - R
8320' .8530 - - e

T; §§3\ 1osoh,,_108c%v{_ R B St
8708 | 12800 | 5168 - B
660 | 1080 920 .= = -

to | 222392

2042457 |

233840

:‘Dav f Kalteuwecke.
Vheenfy and Zwecke.ia

-163326—
3453§7fi~'

1 173816
| 48570

159150
45095-

“210630| 282530 |

B T Kaltezwédke.f

ffDeutschland+)"" ﬁ1”

76585
16222

f and Zwecke

117847

Ai;#2414o

126705‘

160000

%:15539 .

179247

l%Aﬁﬁ?}{

T063 . -




‘Methylenchlorld ::] SR . R . . )

Der Gesamtaussang an Metnylenchlorld reln und technlsch vermlnderte
‘sieh-von 62755 jato’ (1941) um 328 % (_ 4, sﬁ) anf6:327. jato (1942) .
Der‘Ausgang von Methvlenchlorld rein glng Von 3. 349 jate (1941) um L;;j_
613 't (=18,3%) auf 2, 736 Jato (1942) zuruck aer des Hethvlenchlorld ?'“
technisch stieg dagegen -von j 406 Jdto (1941) um 185 t (— 5, 4%) auf o

2590 gato (A942). T e e

Belm Methylenchlorld reln hlelt d1e Stelgerung des Umsatzes bei dep

Auslandsverkaufén_innprhalb des gesamt—europalschen ertschaftsraumes
- von. 205 Jdto (1941) auf 2j4 Jato (1942) Welter an (vergl Tabelle 7)

Ighg;;g_z SO e o |
‘Methylenchlorid rein S P Y 'Mengéﬁéin‘kg{“

Ixport mech U958 19391 1946 [ 1041 | - 1942

1

E ll\ rr O p a: ‘vfr o ,: o ’ : ....‘ _ - S v
_, Usterreich "' 7= . [in Deutschland enthalten . .
_~Suaentenland e $ - AR, . _Tjﬁﬁzwn S e

. Dinemark SRR B {o P T o = o
~Schweden """ o1 I4257 1 6335 | 14370
g Norwegen ST 2400 | 59411 3600 |- 5030
o Finnland o - 134 MR 975»“f{q, 6201_‘ -
Baltikum: ..’ loof . cdood .o

T TRUSSIEng S 150¢ - doo 1000
coePolen oo b2 300- ;WWT
i . C.S.ER. (gmqtékt;)u',~ 800. 1916 b 2121 o bob
(o Umgarn ¢ "260' 1836 oo | 265 i
Rumanlen‘“'“'"“""’"“‘"‘" _A - , ’..v ‘ 4 DO o - >
Bﬁlodrlen/Jugosl /)~ ESNEE o 12;,«“' S
- : Grlechenl [EECREN SRR S
‘.M~Sohwelzw,m" NG 21 Ly ,ngggzoiﬁ*
— Italien - % v | 13000 4815 | .
~ Frankreich - -~ T 11894007 127822 I
Belglen— - - 7113820 165736
. Holland. . - . . | = 00l 13585
©England” - - {203200" 193598 L
‘Spanien . o T o T Al

:A me r i k a. S F
UsSa: S
Bra811 U, Uruguay
Cuba e N

TAfr i kva}~;,
*Sﬁdafr“UniOH”

A s st rali en:
~Australien - - i
Neuseelandﬁ;‘"

G e 8 a-'m t&




Der ulsenoedarf der IG an’ Methzlgnghlarld_reln_clnw von 1 Jato—-des—g
Vorgahres (Worln 56\t fir Lager Doberltv enthalten waren)’aqf;},552'j“,”:
(mit 114" . Elnlagerung in Dobefitz) zuruck i : * ) : S
Der Absatz an Methvlenchlorld technlsch 1n der IG stleg von 698 t (1941)
» auf 1. 590 t (1942) ausschllessllch wevea des grossen Beddrfes van

1

: ﬁandsberg—Warthe. Die. Verkaufe von technlschem ethvlenchlorld A der,_-,
- IG-Werke ‘Wolfen-Film und- Land sberg-Warthe sind von 961 Jato (1941) au
? 1 199 jato- (1942) gest;egen, sodass-sich der Gesamtabsatz an- techn

] hetn lenchlorld von' 4:%07 Jato (1941) um 483 t auf 4. 790 Jato (1942)

erhthte. Dle Verkaufe des hethvlenchlorrds techn A zelgen folsende Bnt—
WJCklung : » : ' :

CTabvelle § 5, '? f T *' "ff;;;- "“  *fl"yf ff. -
Janr[1955] 1956 11937 1958 [1939 | 1940 | 1941] 1942 | —

] jato f,17 . 41] 220 408 | '844 | 702 goi,’llgg;f;f,q

a Tabelle 97 Ve L e T e
Lvthyl 1LLLULLU‘AUb3Fu in den IG=WerKen_ E——— Mengen-anmt
T T —LY) E - 1940 : 1941 7~ 1942
: techn. ‘rein ~ | techn] reln technl rein | techn reln -

Hochst +) §111;4 | 71,8 [166,2| 82,7|166,4 167,2,3 124,7 | 206, 9_ffr“
Wolfen-Fllm) 245,0 1035,8 § 276,91.923.0 247,81 952,6] ' 48,5 | 519,35
Wo-Farben R | B R : o Lv,,f Jw,.o,l”;g“

%Bltterleld”*‘ff“ff
"Eilenburg T

= Ludw1bsnafen 13 L6 10,2 71 23,0
Leverkusen - i R T S S N <
pettal |- Sof ol T 2,0
(i s O 4 T ey 9T

“GTies eImfff ol = 0y 4: - L 095
Merseburg 3 St TN AR SR Sl Ruputs Sit e
Landsberg - ~=4279,9| 115,8} 1407,4 | 116,2 °

2 Doberitz ++)| = [T LT B - B AT 2 R S
o Sonstige |l . =] 2520 0,1 4yo0f — 6,6
?'Gesamtl,“- 1«362’7 ~463‘1' 466,1 1527~o 69850’1796,5f 1589'9"1551;7N3

+) elnschllessl Verbrauch—rur Solaestnln Perdurol und. ab 1939 fbr
Nethylenchlorld an .

j ) Lager Mltteldeutschland

_Als neuver Veroraucher fur MetthenChlorld}gst 1_7ﬁp_hst (ab II/41)~d
T Pabrikation des Peuerloschmlttels CB- (Chlorbrommethan CHzclBr) au
; ten, die’ 1941 54 Jato und“19¢2 92 jato- beanspruchte.v

An techni -hloroform—Rucksténd (von der
L7 im Frankiurt. unterider unzutreffenden Bezelchnung Methy e
technlsch C" auf den Markt- vebracht) wurden im. Vergleich  zum
‘mit 1420 jato nur 1066 jato (1942) verkauft. Der Verbrauch  von Wolfen
‘F*lmulst Vor 361 JateT (194I) auf 1%8-jato (1942)—stark—zuruckgegange
wobei er sich zum. klelnen_¢§;;fgg§:@_, Tochterwerk Landsberg/Warthe
verlacerte,”dessen Verbrauch von 11 jato (1941) auf. 44 Jato(:
~stlegenmlst~~5er Bed rf—von”BItterfela ¥a) techn CHloroform zum Gefrler.




i -
festmach@n des~ metrachlorx«:ohlenstoffes als Feaerloschmlttel (87p 0014
v I3% Ln513) nahm von 108 Jato (1941) auf 160 Jato (1942) s%ark zu.

Tabelle 1o ' 54?' y >‘~-‘»ﬂ "'“”_,”-"_"ﬂ« ﬂf‘f,.“ L g\~- L

S et

Absatz an technlschem Chloroform in den: I1G~erken ' ’ (Mengen in- Jato)

Terk 1937 3938 | 1939 | 1040 | 194T
T T o5 | -; .>‘.343,>ﬁ:73?.;
128 250 188 | 361

hv 3

I_.J
\Ne)
I~

12
+
Q!
Q
fay
1]
ot
'¢
~
ho
N
~
'_l
-
O
.

=
9.9
&
'—l.
N
=
T_/
~
)
2o
DOARN

‘Ludw1gshafen
. Merseburg
|  Leverkusen
T Bitterfeld
' j.Landsberg
onstlge
GeSamt'; {: l‘“l20‘ .203 368

i _ ) Y &
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- Der- Gesamtaubgang an harkose Chloroform (Hochst und Gersthofen)betrug.,Q

'Tabelle ll R L e (B*engen 1n Jato)
J ey -Aus&dn' an Jarhnqp—(h1ornfnvm . - =
P in Hocﬁgf ‘ ir Gersthofen . Gesamtverkduf ;%_fﬁf,4ngt:;;we
1933 - .1974;w;;;4mw;w;157 e ;;‘f,;:354;: B
1934 . ° 195 - cod220 o SR
21935 L. .-209 oLt o R E A  e
‘1936 . N 167‘ ‘.‘: W
937:1 _217:,;m_m” .
) S #;;JUﬂw278mi
19397 T 370
" 1940 |- 216 SR Ee
1941 - 1o 202, +) R
1942 4 0 337 ﬁ+)

+) elnscnllessllch 15 ¢ fur AN ' -ri¥f¥ f_f'f5§'*fjf"'"" 30
++) B ] - 7 t - HN e LT ,~,4.v
Der Gesamtexport ‘an Erodukten zog von 420 Jato (1941)

//"_, A

Tabelle 512 ‘7f.”‘ﬁ”g,5va*'f;-x*?ﬂ-‘ o -f ffL"wf‘~sf11_ﬂ£"ff“%f“i'xjﬁfﬁ
; 81ehe nachste Selte “,h]77ﬁ4fV¢H 51\< e et b “‘.:vh_.;"~‘ B A

| DAG Td_ rgg,&




 Tabelle 12

Inland, J ,=

Auslanm

LG o=

Gesamt)

1939

'\_1940
%~“ :

L '.t

TI94T
% 7%

3 %

1942

/a

~_Ch‘]_"_o_rme't:hyl fI
el
‘Methylen-

"‘ghlorid .
rein-

Methylen—
chlorid

=

--2127Af96 4

79 3,6

- 63

2162

975?
26

9149 97 2]
61 2 8

116

2044 Ve 94 Gvif

5,4

'2206 loo o

2025:-76’7
615 23,3

2225

2498n

100,0.

94,9
5f1

2216‘1oq,

5144 93,9
205 6,1

‘“2160.

234 .

2502~,~9l,4 Q

100 9 O Ll

8,6

lbél_.
3.

e
1883 99,4

11, 0,6

2632

3168
B4

lco,0

98,9

'3346';98,2
'f60fi»ly8

3349 JUmlen

2736

3544

VA

47

;@oo,O""

techn.

T294

1894 1oo,0

3202

l00,0

_3406 100,0

;3»5_91»,'

1oo,0

ChIoroform
techn, -

| Tetrachlor- -
Xohlenstoff .

224

2.2

97i8"

391 99,2-

3"’ 0,8

54,

822"

93,8

C'6,2

4o 99,3

1o

'f999]”
'ﬂ6$74

92,9

229 -

62 oﬁ

loo,0

‘334“l0Q’0

j;876

 100;0142b'1éQ’d

5,0 149 6

DN

69»6

118, 58 4_gg§ﬂ

JLyU‘

oW
B4

q._l_,()

274

,1Qo,om”’5

'?izgj;

216 loo o

202 1oo o

,_:7Q_loo;o‘

fw4flqdr0}‘:

- v -

{-129 1

;TlGesémt-Lfﬁb'
¥ Produkte . - -

1873

84,0 |

6797 89 4

8869

T 70 100y0]

96 2

kﬂ7l 95,0

9390

1.9%Z6.

1650

808

Jo
A

I~
4

R 1~

,

2L

JTU

%20_

4 O“

:5003 ;u

'5;1}

5809

100,0.

7605 loo o

9221 100,019591 loo o

9890

loo,Ox




Leuchtgas7Verbrauch G _' lo 471 500 cbm
~>

Methan—hrzeuoung /‘,'F, SR -1, 756 900 v"l/"f' 16 8%
Wasserstoff-Erzeugung . N “, 5.375.900 " 1. 51, 3%, o
) Restgas-Erzeugung : : Lo i3.343. 700 M 31, 9/“”’

BRI .1 _ 7 10+476.500 cbm ' ‘= loo % .

. | [ N . sl . ‘:_ . '!. ;\ . ;;--I“‘
 Wasserstoff-ibgabe 2 T . -

. Losungsmittel-Abt., - . 135, 500, cbm - _
Generatorgas - - S 2.147.906% "
. Gaswerk S pesi 31002000 M

Chlorverbrennung oo .2.265,600 M

~ Napatol. T L "%gglagg tw o
Re§orc;h . 1:_ T . 22.Too 7 N

n

2y 4% ‘ )
40,0%*_ . CE T
’ 5_8%\\\Jﬁ\* T
42,1% - -
.9,3%
, = oyag .
Restgas-Abgabe '  -xf‘-> \ :11,’{:‘ e 1i' 'Igff-

"

!

Gaswerk - BT -_  L 3102100 ‘cbhm - ;9,3

W(reneratorgau ' : ian 17991.760 w - 597, 6% B '

- Naphtol -~ .o L 996,700 ‘29;8%’:"W,1“fr’1‘
Resorcin = - e e 75,200 M ~ 1,3% 1o e n
ST e 3.343.700 cbm = 1o0'% e
Dle ‘Anlage war- (von 8. 760 Jahresstunden) 8 330 Stundenrln Betrleb._:""
lble—mrttiere*stund¢1cne Belastung betrug (bel lo, 5 Mlo cbm Rohgasm
T 24 Mlo cbm Ruckmethan) 1 250 cbm Rohgas alleln bezw. 1. 280 cbmg

Rohgas ¥ Ruckmethan B S S o RRAEEY .

¥

A
JHI

——Die Zusammensetzung des Rohdases war schwankend Das Mlttel aus
52 Analysen ernlbt folgende Werte. "

‘;coéw 2 3 Vol % 1nnerhalb 4. Gredzwerte. :1;7;f‘ Vol %

D SRS

{

: 3

 4§hH2h §2 31 ‘ i’tﬁﬂj }-f*"‘f{-lnxf‘v  117“ ﬂ3

C0p ko,l 2414*  S f; fh‘}7-pr;o ;‘[o

E 590-3‘r§6 AT LW e s g
5

1

~7ni,.ﬁ.du

752,38" ;3> L L e

TR L ‘ U T

TCQHGi 1, 14—

LN L - Ry S
“fcﬂj*"_23!55}:f;hfﬂ*”f;4} e 2o,oqfv25)7"l"3~i |

B

e

N2 11,80 L neo ‘,n‘ -9, 2 _,.}42~ wli

. Der Trennapparat wurde_nug z¥e1ma1 getaut D1e Verlaoerunven 1m Ro
ra

;M;,gastell (warmer Astf/und Adm- Hochdruck—Ng—Tell durch Els1und Olrest:,




I ld -;JWWW"f”m..

i M

‘Rohgas—

%

durchs.}
"Mlo cbmc

Mlttlere
Belastgﬁ?
cbm/Std‘?

SEITIS

swandg-.'
.stunden

TR I 1942 i —
1190 230 0 179,72, warmer Ast. m. Sprlt- ,
'"‘f.wi*]"‘g;mmﬂw'-» Toluol getaut .o N

- s 12y 3 HDr.—NQ—Helzsplrale %
+ 0 Tgetaut u. gespilt =

; e 4 1.4 HDr ~No=Teil ‘getaut
T A S "“_ und gesplilt. S h--3~-
5,48 145 {13, 67;
B N . ‘V., —— - 15 7 )
s 11.9.) , .
S 15.7%) HD—NZ—Tell getaut
S oo L 1174090 ) und gespllt =~
. ' ‘>J ‘ RN R ) B 13 6_) 1 ata—Ng—Tell

N A IR R 8.8.) getaut _

BICAR

warmer _Ast mit -

Nethanol gespult S

-‘15422 !2?7?_“ b‘¥§l?95;. o ;) warmer Ast mlt',:
: . - > : g";13;4_§ ‘Methanol - gespult
‘ 17i5ﬁf‘-, r

sl

e

,1»at§fﬂzj£ell gqﬁaut}\ﬁ

e -vcH~4g 149,450 cbm
~Ng. (002,H2)17 825, -
CH3Cl ©19.925 8 1 %

: 247 200" cbm - % T s

'  Von dem 1m Ruckmethan enthaltenen uhlormethyl warden (8 l - 3,0.—)

5yl Volﬁ durch’ Kondensatlon in der Ruckmethananlage w1edergewonnen v

v_und in den Betrleb zuzuckgegast 3Vol % =T, 400 obm bezw.'16 700 kgguﬂ

ECH3Cl glngen 1n ‘der Druckwasserwasche verloren.:"‘ :

Rt
N . "_“

“ .Methano1veresterung .
»w'In den 4 Konﬁakt efassen wurden

1nsgesamt 3 225 Jato CH3Cl erzeugt St




ethanolveresterung >‘f{'*7"i5§ AP :‘;ﬁfﬂ~:: ﬁ;  };‘. ‘.?15*\;-
A N ST l \ SR TR
; Zelt Eian s at zp,lnjt 1 Ausbeate t Ausbeute bezmgauf Verbr;aannGl‘
v +.'| CHz0H loo%{ HCL.loo% | CHsCL - . |- .HCI %]. CH30H 7 a.100! kgca301
'\'I'-';_' I'_“5'_9‘7'. el e20 _!*,74\1_‘ el 86 ,31 ~.78,66 11,31
II. 0 ;658 L ess REE - | 83 63 | -176, 27‘@ : 0,867
_ . [N T o ’ 1 e
- ITI. 687,‘ j-:.""725 | e4r 0 183,927 |77, 65 | . 1,05
LV 689 - Ti6: |- 851 - |ss,89 .. 78, 19{'- i) 116 .
1942 ,, 2631 | 2746 3225’_'[ ‘84'90 77 67 S L,07

1073 CH3Cl ( 33 3 )wurden auf 1692 t Chiorlerungsprodukt we1terver—1 
'arbeltet, 2152 % wurden ver¢lus51gt S - S L
+Die Metndnolausbeute ist. von 79, 91p (1941) auf ‘77, 67A (1942) zuruckge—w i
ganven. Aasser den 1m Jahresberlcnt 1941 BII4y erorterten Ursachen,lvi;i
»;denen die, plotzllchen Chlorelnbruche und damit. auch der Aufwand ‘an

' Chlorz1nk (1941 noch l 78 kg ZnClg, 1942 nur noch 1,07 kg ZnClg auf :
loo~kg dHBCl) zurucktraten, 1st die:" Nenlger aufmerksame Bedlenungjdurch :
krlegsvexangene Lranzosen und 1nsbesondere dpr hﬁqu11ﬁn—b}5—mﬁﬁqﬂﬁfﬁr—
20% erhohte Rcstgasgenalt des aus. Abchlor erzeuﬂten Chlorwasserstoifes
der Chlorverbrennun ;sanlage S 29 Iur den welteren Aasbeuteruckﬂang ver—»d;
 antwortl1ch zZu machen Dleser Rebtgqsgenalt w1rkte s1ch Ain zwelfacherfL T
ﬂ1n81chtlaui d1e Ausbeute des: uhlormeuhyls aus.¢~

R —’7\.4_/

a) D1e absolute Hohe des Rescrasvehaltes~ls%-d ‘ES_StCh‘jE_um‘efﬁ;ﬁ ]
uwan“der &eaktlon.nﬂmbetelllgtes Lemlsch von Inertoasen hdnd@lt bes%&

:;schlechtert dle Ausoeﬁte.‘ 5‘ﬁwx‘-f“”-‘jﬁ~ w'

'b) :Durch die" Luftelnbruche Am Chlor treten aach i Chlorverbrenndngs-
""ijhlorwasserstoff starke Schwankunven des Restgdsgehaltes auf dle es

.. der: Bedlenunu sehr erschweren, dle Methanol—dengen dlesen Schwankun—
fk*gen anqudssen. 3:f B TR Tt S v" ~.w“.,-'~ ,
Von den. 1nsuesamt elnﬁésetéten 2746 t HCl wurden ab Jull 1942 stelgen
de Mengen von Trlchlorathylen—haltlgem Chlorwass@rstofI aus der Mono'
‘chloresslgsaure—ﬁabrlkatlon in:s 58" elngearbeltet 1m gdnzen 237t
(= 8 6% der uesamtmenge) Der ChlorwasserstOIf wurde mlt‘q:ile elnes
— Kapselgeblases—duxgn elne elserne Rohrleltung ndch der Methanolver—'
’ eSuerung &efordert Zur olcherunw des Geblases veeen Uberdruok wurde
~ die Leltung nach b 7o (HCl—Absorbtlon) welterrefuhrt und- an elnen mlt
.fkonz Schwefe“‘“ e gefil teh Verschlusstopf (Bullertopf) angeschlossen
'Tuber den der zuv1el geforderte Chlorwasserstoff s1ch ‘dem Rundlaufoas

jvvor Elntrltt 1n den l.HCl—Ahqoyptlonsturm belmlscuen kann




) S AN : . ]
Dle schon 1m’VorJ¢hr oeschllderten Verstopf noen der Nachchlorlerungs-"
SCthﬂt der Oien traten 1n alesem Janre in er whtem habe auf Das

|

' 1
;\I_nangt mlt dem erhohten ﬁesﬁbasuehdltldes Chlors zus mmen ‘In der Zeit

vor~der rwelterun» Ger Chlornabronelektrolyse von 1800 auI 2700 moto
Chlor Produgtlon ldg der Resvéas”ehalt des Chlors 1m Mlttel|be1 ca., ‘
‘3ﬁ, ndoh der: nrwelteruna im. Sommer 1942 $t1eg er- auf c 5 6ﬁ. Dleser

Anstleg erkldrﬁ-31ch zumﬁ”eil ans: dem Verhaltnls des; verflua51vten

L ZU dem asformle abgeéebenen Chlor, da mlt steluenaev Chlorproduk 1on
eln% 1mmer érosserer Antell deg Chlors verflu5515t und das nlcnt ver—l
flu551gbare Rest ds (Luft beaw. ’asserstoif) der “im Verhaltnls dazu
k 1ner werdendcn Menge des‘ga rmi' bgebebenen Chlors 4uuemlscht

wenden»musste.vj‘ . T s e :

| . . N i

..... ,‘]‘ . ' )
‘Die darvber hinaus’ aufbetretenen T":r'hohmq»en des Restgasgehdltes im’

K-Chloruduf loﬁ (und daruber) wurden durch plétzlich in-der: Gummlerung‘
scnaahafte ohrleltungenlund undlchte Sto“fbuchsen des rauf derwAn—
)" sauvselte mlt gerln em Unterdrucl arbeltenden”Chlorkompressors verur--
sacht \J1ese Laftelnbruche waren: sehr heftig. Sle konnten tagsuber»w
melst lasch beseltlbt werden hlelten chOCh 1n den Naohtstunden
OIte s sehr lang% an, we11 dle LuiuelnbmuchsStellen bei. der Verdunk;ﬁ>
lunp nar schwer geIunaen und durch Analysen erst muhsam elngegrenzt -
' werden muqqun,~Qevep—51e—oehelIsm3551g ﬂealchtet’WErﬂen konnten Be*
 4denfLuite1noruchen s*leoen di‘er Onenuemperaturen 1nsbesondere d1e im:,
Nadhchlorlerer, VOI 420 blS éuz uber 500 Cc an, wobel erhebllche thl‘
'sioffaoscheldun»‘n (Russblldung) elntrateng«Dle Ursache‘dﬂeser
Tomperaturstelberung ist: noch nlcﬂt elndeutl geklﬂrt.kps kommen
hlerfur zwei Moullcmkelten in Betracht._”j"’fﬂ;gw?’*‘

‘-1)¢piydatibn destethansﬂdargh.denfmitTdeﬁ:Chlor7eingébraghtéhisauéﬁ'
stofI unter Russbildung. nach derrstdrk exothermen Redmtlonsvlel-ig
,cnung CH4+ 0y "c + 2 H0 gasf '+ 97 5 Kcal x) '

~fx) Anmerkung Bllduanwarme vonCH4 aus den Verbrennungswarmen der
Komponenten berechnet (ng\Ghem'Kal 1936 III 358)

'.Verbrennunéswarme .G = 94,27 Kcal/Mo _ ‘-«v' :
o 4R = 136 136,64 .ot o )

= o S = 212,80‘;; o i
I rn -

.ﬂBildungSWQrmé“b“**u'

Die Chlorlerungsreaktlonen haben im: Verglelch dazu gen:-::.ngerf2 o
;;Warmetonunéen, sodass dlese Oxydatlonsreaktlon bevorzugt ablaufenf




i A".:‘ . . '. S Co . : ) ) 1 ) ‘. ‘ R A i‘ " 4,:‘,, R ——
e | CHg+Cl, o= CH301 + HCl +23 Kcal/Mol. o

3 » CHBCl # Cl2 = CH2012+ HCl + 34 B " ! \.‘ -~ o ; ‘.\ y», o \
S CH2012 + 012 = CHCJ_3 HCl + 57 -v.f RO e !-‘ R - \-
o ’ cHu13 + Cl 7. = 0014 K + HCl + 26 P | B ! - ‘ ' l b . N "o 'n : K.

Sl

.2)/D1e Verarmung des Rundldufgdse$ an Methan durch den bei’ LuIteln—n;ﬂf"
~briichen 1m Chlov rasqh dnsteldenden Inertgasvehalt des Rundlauf— o
gases bew1rkt eine Verschlebung des Volumenverhaltnlsses Methan ' !

: |
| 5

zu Cnlor zu Un»unsten des hethans. Methan hayt unter .denn Bestand-—~—f7f
tellen des Rundldufvases dle hochste spe21flsche Warme'” STERR g;q

"_ﬂ;; Spez Warme Cp 1n‘Kcal/cbm pro C hei +4oo C Ofentemperatur

- und konstantem Druck L  ‘f‘f’- t~:\ . . : ,w \; 
S ’325 . R A R B R
o . ' CO L o , 330, 7. Lllit 0,3.30 N | ; Ea

_ Dlg“Abnahme deanonzenxraxlonvanwmethanﬁbestteLwendem-{ner$gas-
ST gehalt 1m Rundlauf hat. Aur”Folge, ddSS be1 glelchblelbender Chlor-'
belastuns der Oien (d h. glelchblelbendem Volumeqverhaltnls Chlor‘

"zu Rundldufgas, aber nlcht Chlor zu Methan)\dle Reaktlonswarme der :
methanchlorlerung zu elnem umsQ_thérem_Ansxleg_der_Temperatax—dep—;,J

mlt‘héher spe21f%scher Warme 1m Rundlaufgas zur Aulnahme dleser o
;;_Reaktlonswarme zur Verfugung steht Dle normale Ofen—Hochsttempera—

aoer, 1nsbesondere bel Temperaturen uber +450 C trltt thermlscher :
ZerfalL der Methanchlorlerungsprodukte unter hohlenstoffabscheldung>
'eln. -Die X ohlenstoffabscheldunb im Nacnchlorlerer verstopit dle éeé'
‘lochte Betonplatte—und d1e dariber aufaesc uttete ca..l m hohe Ful—
- lunb aus 25er Porzellanrlngen derart dass ‘die- Bullun6 mlt dem
Kohlenstoff zZu elnem festen Konglomerat zusammenbackt,fdas verschle'
dentllch nur mlt der Sp1t4hacke entIernt werden konnte. Der schnellf
wachsende Wlderstand in der Nachcalor1erungsaone/vermlndert den e
Durchsatz an . Ghlor und Rundlduf bei dem: Uegebenen Vordruck des- Ge—‘
blases, sodass d1e Lelstuno des Ofens standlg_zuruckgeht.wDeraQﬂﬂL_ﬁ
L MUSS- dann ausgeschdltet ~au8feraumt und mit neaer‘Rangfullung"f'~”**

(manchmal auch mlt neuen Elnbauten) versehen werden.

Dle verelnzelt beobachtete starke Erwarmung der Mlscher, dle zur3~f"

uAbscheldung von- grossen-Mengenulocker-ln denmRaschigrlngenfsxtzen-
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- o S S - e e sl e e e oy D e
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nicht\fesflos geklart, scheint aber darduf zuruckzufuhren—se1n~ dassv—f4

. in. d1eben_hallen_d1e~b1en—wegen—e1ner Faischanzexge der Chlor— bezw.

vdlaul Stdurander mlt elnem zu hohen Anteil . Chlor im ofenfertléen V'j ‘B
Gas gefahren wurden D1e Reaktlon sprlngt dann berelts im: Mlscher S
_(statt im Ofen hlnter der Nlc&eldvse) an,

Asodass dle Chlorlerung 1m’;r
;gera&en Durchoang mlt grossen Varmestauun"en (statt bei- verglelch»—~*f

mass1ﬁ@n Temperaturen dm Umlaufofen)stattflndet

Dle Warmeentw1ck— 3
be1 der. Chlmlerung im gerdden Jurchnang ist aber so' Crross,‘dass : ﬂ‘”
Lﬁle“ﬂben r)et,c:hllderten Vorgande 1m Mlscher elntreten konnen. ‘ ;, LR

8 [
.» . G i

 De1 nicht—im HdCﬂCﬂlOTlerer iestgehaltene Russ w1r& Von dén neaktlons—;:
gasen durch den Lu¢tkuhler und d1e Hostalltrohre 1n dle HCl-Absorptlon -}
:S 70 welteruetragen Awo er 31ch vor&utswelse im lﬂHCl—Absorptlonsturm .
(Umpump mlt 30p1g HCl) éus dem Gdsstrom abscheldet und‘dle 1n~den Laver—

kessel ablau ende Saure (wahrend der Zelt dleser Luftelnbruche und
noch lwngere Zeit d nach blS zum'l

annsamen Abkllngen nach Tagen) verun—L~
gxelnlvt Da dle Salzsaure uoer Heber von der Pumpe dngesaunt entw§der
‘Oem&schtwoderwzuwdenwAbfullsteil

fur bross— und lelnbahnwagen gepumpt

w1rd kann s1ch wahrend~d1eser krltlschen "Russﬂ-Perloden der Russ in, -

der Saure nlcht absetzen,_sodass dle iortscnreltende Re1a1gun4 des

aureweges durch russlrele, neuproau21erte baure aboeWarteu werden,muss,
st mehrere

Ta.ve dauern kfmn Tn einem 7_1.,11

é , > 5 1€

, "on; durcn dle 8 Turme.der Neutra»wasche und
‘dds GeblaseMb;s—an~den Vor—'und Mltte7kuh7er der Ausfrlerun5 getragen
worden.: RPN : o

oot == L ‘( .

..... g

2§5er>1m Restgas des Chlors enthaltene.Stlckstoff relchert 51ch 1n.dem .
Rundlaafgasuder Chlorlerunv lan; Wenn der N —Sp&eoel auf 20ﬂ N2 gehﬁlten
Werden soll muss ldufend~5—mal sov1el ;undlaufgas wie neuer Stlckstoff 
hlnzutrltt dls ﬁuaiﬁgfhan herausvenommen ‘werden. Dleses Ruckmethan kann
“‘bls pAYR 6o cbm/Std 1n der Ruckmethundnld 24! (Komnress1on auf 15 atd Aus—
frlerung bei -40 C unterADruck zur tellwelsen Wledergew1nnung de¥ chlo-
rlerten Lohlenwasserstoife,,.vqrzagswelse des Chlormethyls)“verarbeltet
und bis -zu. 80% seines CH4-thaltes in-der Leuc1tgaszerlegﬁﬁgsanlage

zuruckéewonnen werden. Was- uber dlese Menge hlnausgeht ‘muss mit. dem
ddrln enthaltenen wertvollen Methan als Helzgas nach S 93 aboegeben

_werden. xx) (S 17) ‘JJ_V ~ f, B

&

). vgx,»daza‘: |
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W A _
jYX) Anmelgg§g5zu S 16 J-A’” Co Q,‘  ']‘ o . — B
,Rhcﬁmethan_Men enﬁbe&—steigenden mg*&ehalten 1m—Chiorm(H und O2 nlcﬁff‘
'berucfsicht1~t e N A e , L -
.Betrleoszustand.4 2400 cbm/btd' Rundlaufgas R "' : jl_;',
Do Y Boo toe Chlor 'fir die, Chlorleranv'w SRR
U et s 130 Chlor (= 260 cbr HC1 féir. die - - U v
T T IR MethanolvereSuerunv) S
e e 3 oo
Bel 630xcbm élg/atd L : Vol G Ng'- Vol % Ng L Vol Np ; o z
cbm Np/Std. i Chlor *{ TU63 ) 12,60 | ‘1859#\ s
cbm' Ruckmethan/Std '\r~ o . R N Gl
ot (—20%—N2 im~—Rund1o.u.J., B T 31,‘5 " 99’-9 ' 94,5
Bis zu 60 cbm/Std zur | . 31,5 00 60,02 ' 60,0 | =
SO LZAf.aa—w"‘;" B T SN R
Rest als Helzgas nach S 93 =s= i B,0% 34,500 :
J;e dle Verhaltnlsse 81ch 1m Jahre 1942 im Verglelch zum Jabre 1941 ﬁﬂf
1verscnlechtert haben, zelgt fol ende Tabe’le' o
Jahr RUckinethan] Vol. 7. o Jahreqmwftelmvaax— Miu. i
'cbm/Jahr ; Mittelwertcbm/24 Std O cbm/Monat ! ; a
%»194lw,315 too 19,2 ] 865.  F'37.600 | 16.900| ¢
1942 [ 431,400 | 22,5 “"7,1"1184 ‘ { | 48:300 | " 27.500.] -;v~}
Im 2 nalbgdhr 1942 errelcnten elnzelne“Tagg‘opltvenverte von 2000—2200

'bijg?—ais—folke aer Luftelnbruche im: Chlor.

Wenn man den w1rtschaft—'
.llchen Nacn eid- betrachtet ~der: demuBetrieb—&arﬂh—die~nur‘caior1S’ —
BewertunO des als uel gas an- 5_95 abgeg:

ist 80, erﬁlbt 81cn}¢olbendes Blld‘

cbm Ruckmethan - an L A_ 
1941 4~ L " 283000 - |
1942 Q;;fﬁix'4 246 ood“‘ Lo 184 700 S

Tdes Ruckmethans llegt 1n belden élien:zugfuﬁaei"

1

o CH4 o Lo = 60 'Vol % » R o
.:Nz O 20 ‘V-ﬁ_"\ - ‘: ) r“‘

*i————~co (02,H )—_1of 7“3 7f

CHBCl folgende Menuen verloren._n_ e o
Janr T Helzgas § 93 ] 60% OHy. . — T To7 oE; 01
“5*cbm/3ahr :.~“cbm/J :ﬁ;—tcbm/J

32, R 19.300 | 3,210 | _Te4oo . |-
‘_wllo 000--%).|~—-18.470. '«M--w~42~500m+)«f
gu v'lj757 000 cbmgCH : L =
5 v.3.225. ooovkg 4GH30
‘18 S
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xx) Fortsetzunv d Anmerkung. L';fh\;;f;.”“*””““” S :

Daraus errechnen~s1ch—1algenae Verlusiwezxp

T agaT o T Cigqp
fﬁr lethan 19? x RN 17. =v3281?f1“ 1loo x R I7.- = R 18.700.-. " §
_" ﬂHzCl .74 :L“__BA, = 2516.= [, 425 xRN 34.-'= " 14. 450‘.--’. N
P E T Lo L
- R “ A RM 5797 ST RM 33, 150. .
Vérg@t .ue125as N . ER T : :
) : \ 521 47, x. éw"« 4. 987.—x» b
: - o D - RM 20 163
< 3 T '\j",_ ) i S
ochwerw1e ender als der Verlust des_huckmﬁihans_aﬁ~sacq-s&@ﬂ—d&e—zwanﬂs

' lauflv damlt verbundenen Prodaktlonselnschrankunwen, well dle bfen aus
s N v ,
] Manbel an\ﬂemhdn zuruckoefahren werden mussten~~' = o5 .

 e) Neutralwascnex Geblase, Ausfrlerung. e e ,f,f; b f%y~-fmmg:=ff¢f

o}

Im Betrieb. der\Neutrdlwasche»tratf ceine Storung eln ~Um die 1n die.
'Ansaugleltung éer GebLase darch den GaSSUrom mltrerlssenen Laufetropf—__"

cben abzusche1den, wurae unm1tteladr yor den ueblasen eln Aoscheldﬁr

fa;nbgodut.vder TPQPWmaqqnd 1n.gedey_aeﬂ&ehtwentleertww1fd-w@lewGeoiase*v’5
selbst herden bel Jedem Stlllstand durch Llnblasen von vasserdampf ce—rf
relnlbt In den den ueblasen ndchbescnalteten Rohrenhuhlern ist der‘]}*§'
Vlderstund der dem‘uasdurchtrltt entgegengesetaf w1rd,,1n stetem‘Wacn- 8
sen, well 31bh sehr v1ele neue Rosthellchen bllden, d1e dbolattern und
den naum um dle (vom Masser 1nnen d,rcn¢lossenen) Kuhlrohre«verstonlen.
nlne grandllcnene Relnlguné dleser Kuhler lat techﬁzgch _cht mogllch

Bel«elner Neuberohrung, dle weéen Panbe‘ an hohren zunachsEAuntcrblelj

~ben™ musste,'lst vorgeseh&n,f

die deaktlonbuase der besseren Relnlgung
der Rohrenkuhler weven - durch—dle hohre zu‘fuhren und dlese von
aussen mlt Wasser Zu. kuhlen. f}'-' --_' Loy - :

<

Es haben w1ederholt Storunoen In.denm CH2012—Sole— relslauf stattgefun‘

den,‘dle sich darln ausserten, dass dle umwepumpte oole (gemessen
durch RlnﬁWdave) von ca. 12 cbm/Std in kurzer. Zelt auf-3 cbm/Std
abnahm. Dlese Storung konnte 1n den melsten ballen aubenollckllcn
durch nusschdlten des Ammonlak—Tlefkuhlers der” CHgClg Sole behoben
werden, davin’ dlesem Kuhlexelne Verstopfuno durch. Ausscheldung von bls
bezw. Hyaraten vorlag Durch Umpumpen von Methanol konnten dle Hydrdte

a) Belm Unalchtwerden der Kupferrohre des Vorkuhlers trat wasserhaltl-:

‘ges Kondensat. gus dem unter hoherem Druck ‘gteh nden Aasoenraum des

. Kilhlers in die Sole iiber, . = - - - , : :

b) wenn durch einen Bedlenungsfehler bezw.,ein undicht gewordenes Ab—uw
sperrventll das’ Hochgefass fir die Methylenchlorldsole statt mit/

¢trockenem“Methylendhiorld mit. feuchtem Auftaukondensat aus der”ﬁus-

: frlerung aufgefﬁllt wurde. S / o

_— LonT B -
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'Dle\Betrlebsmessabtellunu
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i

hat zur Verbesserung und Vervollkommnung der\,
Rebelvorganée einige ‘neue, Apparate elnvebaut°“‘7”” L e

L. v T e R
L ; . )

In d1e Helzdampfleltunv der Chlormethyldestlllatlon warde ein denf—
erlln, eingebalt, damit d, ‘Heizdampfmenge,

mengenmesser der Pa.Dr Arober, Treuenbrltaew, mle se;ther nurglndlrekt
an der henge des im Lutterkuhlerablauf ﬂemessenen Gesamtkondensates
fesﬁgestellw‘werdep konnte dlrekt gemessen werden kanh, “Das Ohlor— W[
sretinyl wurde selther aus der mit’ 7 atil arbeltenden‘ﬁruCKkoléﬁne durch

PRV i

den‘Debt11ldtrevler'uoer danReuelveﬁtli kontlnulerllcn &n d1§"Chlor—~

methvlldgefkessel bel elnem verdnderllchen,'zw1schen 3 = 6 atu schwan—~
,kanden aevendruck abrevullert . Der: De tlllatre"1er“drbeltete~unter,
dlesen Bedlnvuneen sehr,unstetlb” well sich" dle Durchflussmenve—ber- ?
Jlelchem_”uerscnnltt des. Reﬂelventlls_ln_Abhanglg e&-~vonfden~jewe111gen.
»@EUEH7EEEk 1m3u@ erLessel in gewlsseﬂ Grenzen andeff@?_ka~ L -»,Wjjf

I

:
i

'wodurch der Regnlvorfané der Destllldtentnanme wesentllch Nergialch—i=

ma351ét wurde._',ﬁ ;i = T u”. e

-Der naen~dem—arunésa%z'eiﬂer~F1ass¢vkEItswaawe arbeltende E!uss1vke1ts—

;§§andanz&ige'

"mmermanometers (Baaartf

Slemens,,Berlln) als PlqulgkeltSbLdndanzeloer konnte w1rksame AbhllIe

¥ 2 ) Seltenkettenchlorierun

:In den belden Apparaten wurden f lwende Produkte Verarbeltet bezw.Aer—f
Zeﬁgt: R

o N K B N : s

,.kEinsatz B RPN | BRI - Ausbeute S
CProdukt: | Menge .l Produkt“_ll -] Menges -

o ke | T ke | -
HEp=Xylol T promg - p—Avlolhexachlorld Cbesd4lo H‘59,4o‘v_=_
Réinxlel ";ﬁg»g1459-;,f Xylylchlorld SIS I B A O S B 91‘8¢~'
2p=Xylol B I s T p;Xlelenchlorld s 1767 . L. 81,68
‘prChlortoluol 261 ’p-Chlorbenzotrichlorid 4355 - 91 57
i _22984Tq' m—Chlorb@nzotrlchlorld ~35654"7"; 85.32

_)7Acetvlchlorld-Apparatur'_Q‘ B ”1' ‘u i’;- ’ vf  kf c;;;;‘“:A/f
P‘Uﬁukt w_____Menge B
Elnsatz kg

'Es51ésaureanhydr 62199
Zhionylehlorid . 76801,
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QDle Verschmutéun de* bcbw1mmr°g;er deyr 4~ lJnﬂJ_J_Idghpfcr'duIbh den
: |

8schwarzen qlsenbydrOXstchlamm des Ilu581ven Ammoniaké hat sehr stark
T

nacauelas en, well éi@ Relnhelt des ----- verarbertetenﬁAmmonlaks 51ch we—'
. N o
Tt f Lo . i

| ’ '
;

~sentllch oesserte.»~w

,ln der NHB Tlefkaltemdschlne iur’ale ﬁn%?rﬂprunJ‘machte sich dle Quall—f““
tatsverschlmchterung des_ cbmlerols sehr anannenehm‘bemerkbarﬂwDas seit-

ner benutzte'flefkuhlol mlt einem otockpunkt von -50°C konnte nicht: .~

N
i hg

Jehr oeschaIIt Werden.‘Das mlt elnem S,ookpunkt von L-40 C ﬂelleierte'_
01 1uhrte zu Verstopfun gen der querscmnlﬁte der H3—fluss1g—Le1tangen'

/ durcn zahfllessende Olreste die sich ‘durch die Olabschelderleltupuen f;'w

1cat mehr reJelmassiu“updeOllstanalg entfernen llessen s

:stooxungen traten an den. verschledensven btellen des NH3-1luss1g—Systems

auf u. S...auch 1n den’N&3—Plu531g—uule1tunven zu_den 1eikuh1ern dermf-a—%

Ausfrleranla re. - Die Verdampfunv des flusslven NHz horte aus MdnJPW an

gneu zuflbessenaem NH3 auf, die. Auhlun setzte au SOddSS die Belastung
un- zu verhuten,

dexr. CqTOwlerungsofpw q+orx 7uruckoefdhren Wprdeh,musste »»»»» =
?dass 7u wenlv u$geLvorenes Rundlaufmethdn mit elnem zu Tnoqsen nntell
'nlchf verfinq31gter ReaktlonSDrodukte dn~ dle Ofen zuruckzehrte..’iﬂ”"“

Aurdh Anwondunb.f_ gendar Gewa7tmaBnahme 1n 1{urzerer

verden‘ Der»u ogesohal etey, zum auen ge%tellte fle"

1n 1hm dbgeochlosspn@n kTelnpn memaeu

3 lss10en ammon al wuf +25 untﬂr elnem NH5—dederuck Von CaL S

iNe) aia.‘V1rd nun . durch LLLnen des -1 IPB—ﬁluss15—venL1is des Luhlers dlegerb

Druch von. 10 aia ruckwarts auf die NH3—+luss1g Leltun gesetzt ‘so erd
@-melstens der die: VelstO)fung verursachende Olyfro fen 1n den- Hochbenal—,
{+er zurucxvedruékt und die ZuleltunL w1eder frel ele &t Tritt die Ver<
“stopfung an anderen Leltun\stellen duL, ‘80 mussen dlese durch Anwarmen"“

'izelgemdcht werden Be1 Jedem Mtélllstand wCrden die elnzeWnen Telle derf#

Ldnldge warm- éefanren und dle Olabscheloer vrundllch entleert

_lﬁLeucht asaerl°punosanlage 1 (Sud) ‘f,“”u  ; F-'>A>¥ff'f¥“

A Rohdasverdlchter mussten 1n das’ eussere-gchwunpradlager neue Lager-;
Schalen elngebaut werden. ‘Die Lagkrochalen de’s ausseyen Eleuella"ers :
TWHTER” helss 5elau1en und wufden auégéwéchselt“‘Dle Rohr@nkuhler der 2,

unad 3 Stufe wurden . von der Wasserselte her undlcht und, ausvewechselt

amrt—der Apparatefuhrer den Wasserstdnd 1n der Druckwasserkolonne
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My

turblne 1n dﬂe Nahe des,mr

Pnndpparates ‘gezogen. Die- Abwasserleltuné N
.7w1mcnen Druckwasserkolonne und ”urblne war wiederholt: urch das,-~f.w*
1 ) ‘

korrodlerende-002-nd¢t1ue yasser durcb“efressen wovdep and. maqstel_f

schvelsst Nerden.* Hine korros1onsfeste 511331erte Leltuna wurde ein-
N + : “ 3 .L‘_ L = H M _ > - — — .. - R ] Lo .
93 G T . BN R . . o A 1 o S . - S

Lo Ai‘“;<J‘- TIRA G SRS Lo .

o
fDerZMotOerer'Lauge— mlaufpumpe arm - Laugeturm l,wurde auSJebaut und
eln neuer Motor mlt verstarkter unplung elnbebaut

Zur Yuhluné der
‘aus S 55 epumpten, ca. 50 warmen hatronlduue wurde vor*dem 1nldai

1n das Vorratsvef&ss 1n S 56 e1n elserner in- der Lelstung :dim Sommer

.alleralnus nicht voll )efrledlgenﬁer, Vorhandener Rohrenkuhler elnse—.
b@ht ‘ i - ' ”"i | S e a

i > e et [ b . A

Im mrennauparat wuxoen 1m Laufe des Jahres (Vb_.qelttdiel ant’ S 12)
Verladerungen dés ‘warmen . Astes und des Hocndruck—N

o Telles Je v1efmal’
|aurgh Tauen und Spulen mit Methun07 beaw’ Netnylenchlorld—undrﬂeﬁ
oaseltlvt Dvr“l ata—N2-¢e11 wurde dielmal getalt. ‘V:m7.  V

= B R ’.
Dle‘beltung zum Ablassen des Fondeusates dus dem warmen Ast wurde ver- §

Jt ; mlu dlese in die hestvasleltunv hlnter der Messblende elnmunaeiu

vAm Hocndruck—Nz-Verdlcqter wurden nachelnander dle Auhlschlanéen aer 3
, i ,

~hanol‘
5o

alcht Sle Warden nachmeschwelsst s Lo e ‘<--¢

A 1
|

»Das N2 Vacuumceblase war, . dn Stopfbuchse and Antrlebswelle sehr undlcht
-=%kﬁf—fmdabb das LbdbéUGDLdbe elnnebaut werden musste,ﬁDlevbelden

._Résr@as— dmmelleltun»en -zum- Jaswerk beuw. zur Generauorgasanlage’wurden
Amlt ﬂuck51cht aurlden hoherenwhestJasdurchsatz ‘bei InbntrlebnahmeAder
“neuen Leucntga;zerlecungsanlage 2 (Nord)_von'75 auf 125 mmwl

starkt.

L '... . L o L

]

Der alte 50 cbm~uasometer Nurde abmontlert una dem F*lgenbetrleb F 18

i zur Verfugung gestellt..ﬁ:\,« - G qu,_ ,‘< n,“.jQ;T,'TJ

NS —— Lo i ( S T

 0) Chlorlerung ‘:i:‘f:\;;;:

<

i) lle—PQrzei&anringfulluna der—Mlseher und ¢en musste wegen starker

"Zunahme des Wlderstandeb durch Verrussen und Verbacken mlt abgeschlede—

et Kohlenstof? verschleaentllch erneuert werden.l “f’;'“?%;' :
'lMlscher 3 and‘&-wuzdan iunimal Mlscher -5 viermal, lecher 6 und e
';elnmal entleert die” alte Pullung maﬂgels neuer Rlnge vewaschen und- e
‘wieder’ verwendet ‘In den Mlschern 3,4 und- 5 tratein derartlver'fifﬁffu~

_emPe$&tUI%%HﬁHﬁF;ﬂﬁﬁP——&aSSFSIe_tGLLb i derr nosten, tells an elnzelnen.”*

Cbrannten und auSgewechselt werden mussten.-

Be1 den Ofen ,,A_Qnd .wurden dle Nachcthflererwgewells zwelma
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'Sger Rlngen Jefullt Bel cve en Ofen wurden a&ch elnmal die hesamten
Llnoauten erneuert dle e-w1e das. Kreu ,und das‘Dlrfusorronr—durch ﬁb—-
A latzen des Betons Von aer Llsenelnlg e und d
_stark‘bes hd"ﬂt waren nﬂpr Twie dbL‘me der oetonlerten Uienwand bezwh
der Auflage. durch hohlenstoxx festverbdckene Beuonrostax'dqrqh d}e bg;m(
Ausbau_elﬁordefiiehe—Gewaitanwenﬁung ZU. Bruch gingen. 7 oot

1

urch Narmerlsse dim Beton 1 

:

‘Bei. Ofen 3 platzten Betonrandstucke von der Dedkelunterselte ab Der'?f‘”
Beton wurde,canz entfernt und der Deckel ohne ‘Be'ton w1eder aufneset L
 Der Guﬁskunler von Ofen 4 wurde zZur bntxernund jder
\fuienaenﬂFlu:staubagianerunwenMaus_demwO

Wlaerstand hervor—

;en~m1tfwarmem“Wassermsolanvé
éaspult blS dleses klar abllef Dle chhtuncen des huhlefé lltten da—
: durch nlcht Not Ofen 8 wurde von den Zuleltunven des Ofens 7—abﬁehangt 3
und mlt prov1sorlschen Leltunﬁen und Staurandern dle nordllch der j"j1"‘

bcthttafeL montlert wurden. unabhanblg‘dazugeuc &t t

o
.LA_‘C LR

J .
RN B

sch gezlssen. Turm l

_) Alte Salzsaure—AbsorDtlon s' 55 ,
Am Turm 2 ist’ der Stelnzeuvdeokel uber dem Flan
wurde~m1t~$urm~5~kurzveschi """
ko-mte .

Dabei zelgte es: 81ch dass auch der obexe Fostalltschuss am . .  s

oberen Flansch auI ca. Y9 selnes Dmianbes gerlssen wér, SOddSS ein s %

ﬁeserveschuss elngebdut Werden musste. Am unteren Hostalltschuss wurde

dle obere Dﬂchtf1nohp'abvn v,hx———aﬁd—ﬁeue—ﬂes%afrtpiatt‘ na "geKi é 

otelnaeuascnldgemwarwam Llnlauf-Vertellungs "ﬂ
stuek undlcnt-’31e wurde mlt asplltlerten Blnaen regdrlert R

(O

Dle'nordllche, klelne 255, m

!\‘*

. . CO ¥
I . . .

_Neue Salzsaure-Absorptlon_S 7o.m' i 'M'" . ~  ' ‘5“W<i7*"f”” B

Am Turm A wurde ‘der durch elnen Rlss unalcht newordene Stelnzeugdeckel
ausgebaut und ein: StelnzeuOdeckel neuer Bauart mlt ‘einem zentralen'
(nicht mehr exzentrlscn anﬂebrachten)Gasaustrlttsstutaen elngebaut
Jagen starker Undlchtlgkelt zw1schen Sandsteln-Untertell und unterem
doscalltschuss~wurde der ganze'Turm_abvebau$+_Ls wurde—ea

langer’ Sprung 1m oberen, ndch Jdnnen aogeschragten Tell des 31la31erten 5
Sandsteln—Untertelles festgeSuellt 'ausserdem war der untere Hostallt—‘5”
schuss am unteren Flansch stark mlt Rlssen aurchsetzt Der: Reserveturm
aus he&em Untertell und reparlerten, ‘innen mlt Hostdlltplattchen ausge—i
kleldeten nostalltschussen wurde aufgebaut und elngeschdltet

= ,Der am 21 lo 41 zur: RGPETETUT_Uer undlchten Hostalltschusse ausgeschal‘
ete Turm A2 wurde w1eder zusammengebaut D1e reparlerten Hostallt—”

schusse wurden von 1nnen an 1hrer geme;nsamen, mlttleren Flanschstelle

- h ’
Well 1hrewTropinasen, welche dle én den Wanden herabrleselnde Flu351gkelt

von der Flanschstell fernhalten sol en,wso morschfwarenj—dass~s1e

~bei

et e nat A o ek pr A e, S
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B TR A L DU O BRSO R A A RO
2 Der Turm ernleltierstmals anstelle eines Steinzeu"deckels

'éinen*gegeﬁ"

‘ 'xn_uggmpr&néiichen*eAbelueu uecxeL,'der—aur der
Ipnenselte 51la81ef% und ddruber mit, Hostalltnlgitchen bezw.'am Flansch—
' rand - mlt Hostalltw1nkelste1nen dusg

emauert ist. Die elsernen Stutzen ;j f
_slnd durch eing ekittete HostaTl%buchsen saurefest gescnutzt '

N

:Am murm A 3 pldtzte trot4 der Isollerunv durch elnen Holzumbau be1=—13 C g

\wahrend elres Stlllstandes def Stelnzeugdeckel.uAuch der neu auﬂgeleﬂte :
Deczel ernlelt beim An21ehen der letZuen‘ chrdube'Infolée Tem1;>eratx,1r—""‘“i

spannunven 1m Stelnzeuzkelnen oprung, obwohl\er}%orher mit’ aller Vor— : .2
‘51cnt41n elnem Rdum von Qer Léoertemperatur 1m Frelen auf Raumtemperatur :
arwarmen konnte.,Der 2 brsatzdec&el‘hlelt dann der, BeanSpruonung stand
Qer btelnzeugdeckel des Turmes A4 rlss uper dem” 14“:Lemsch. Zur Vornahmefi

der &epardtur musste dle Iurmrelhe A abgeschaluet und’ dér Betrieb mit @
3 Ufeﬂ (5- 6 T) uhpr dTP Q1+QH mnwma

“in u.,5rwe1%Lrgeiuhrt~werden Da
?7Fﬁré'1sollerre vasserleltunb Von der Wasserpumpe in § 55-5d -iber die

- %‘Brucke nach S 70, durch d1e das Berleselunrswasser auf dle furme aufge—f

reben Wird, 1m scﬂdrien rostlelnfror, murde 51e mlt elner belgepacktenf
Uamn¢ie1tung versehen und1zusammen elnlsollert : ,,* o SRS

Nach Inbetrlebnahme der B- Relhe (2714 42)° ergab 31ch dle motwendlgkelt,a
f.dlese Jasserleltun -von 50 auf 80" mrd 1 W au erweltern, aamlt dle End-b'>;f

turme der A— und B—Relhe Vor allem 1n den<helssen Sommermonaten bei.

THAT S

!

R
Aachlassendem Druck im Wasserleltungsnetz mlt genuwend Wasser Versorgj el
warden ,,,,, konnten.@ywnmwwm; i i :

Am Turm, B 2 1st der: Saureelnlauistutzen des Stelnzeugdecxels abgerlssen.
'pr_wurde Wit Hohesan angeklttet -mit. Asplltkltt aassen aberspachteif'

und durch elme Eisenlasche . fest mit" dem ‘Deckel verbundena 'ff_" e
Der zwelte Sqizsaure LaJeIkessel Nord mit ‘Hbo ‘cbm’ Fassungsvermo en wurde. =
‘dn dle Saureauslaufleltung der’ B—Relhe anweschlossen Dleser kessel war @

4%

innen mit Oppanl/ORG:POllE_duSUeﬁlebt Vler llonate (l9q8h42} nach InbeQ}‘f

r,trlebnahme traten an der Oopanolausklelauné cchwere bcbaden auf. An etwa o

25 Stelleﬂ hatten‘ulch gro se BLasen 1n den Opoanoliellen neblldet ;:*5¥
3 Duxcn elnen'1 charbelter der Harzcr Achsenwerke ‘wurde- d1e Aaskleldung
reparlert Dle Blasen wurden auigﬂstochen, dle Obpanolreste bls zum Rdnd
entfernt dle blanken Elsenstellen mlt hlebemlttel bestrlchen und Fllk—'

vken aufgeklebt deren Rander mlt der alten Ausklelduné verschwelsst’

T r T s et

R

e e it b g

247—
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v hart auf ZWQI\GUSSLEﬁ§§I§?h;m_ cu_nlsseT_aie#auSéekreuzt**elektrrsch
~ngeschwelsst und glattgenobelt werden mussteé

en. Da das Motorlager gegen.
S Geblasestufe 2 Heultone hervorbrachte,rwurde das Geblase 1 gestellt
10M

: Ese—2" ;u ueurleb ‘genommen. . Dessen hotor—warbvonrss Nurnberg" _

'auI Olschmlerun| umcebaut worden, WEll slch dle ettschmlerung desf _
-

.u.Laﬂers bel dleser Beanspruchung nlcht bewahrt haute.h"“‘.p ' '

HE - I ST

: S e
oy N E 4, i I

‘Tyueblase pe warde Volixommen uberholt Das saugseltlﬂe L&ﬁer der Stuie l

'wurde neu ausbefossen, amellendlchtungen wurden von

_gggﬁﬂlrma Jawer uelp51&, 1n dle elnschidubbaren Reserveelnsutze neuw ;
3 elnoestemmt die Clyzerln—ﬁbdlchtunLen (Bucngen mlt &olbenrlnben auf1‘ 
derldelle)—und die qndab 1catun~eu

vu“den erneuert Das der augplun

.
— ! 4
‘**mlt ebldsestuie 2 banacqbarte hufeTIaoer des motbrs+and das daran an—

samtllcne Aupier—L

7msch11essenoegua11@n1

.hdbx,.x.

U.EIJ.

T

llef dds motorsoltlge Ldger,der
'#dber wurde elngepasot Beim
-den Jalzlauer waren

';BeluGeolase-

‘oLuLe 1 helss, e1n neuas ) i
Motov war das Lansslauer delekt Jle bel-~

kaum anbegcllLenwwddﬁegem~war”ﬂer‘Ké£1O des‘{ugel—; :
»la»érs‘ﬂebrocnen,.sodass blcb‘dle‘Velle ach81al ver5011°ben konﬂte. R
‘ _

B |
iDla den ueola en nac“)escqalteten oeﬂden~

v'sich 1, 20 m'VS) éusamnen 2, 40 m WS
"auz der?

Jaskuhler zeldten (Jeder *urzf o
Wvderstana, da dle hohfeqkuhler JE:xé
Josmuchllben brdeclt waren. Im' Ga selnjf" 5
waren-die.Sehilben- oesonders stark 1m;””fﬁ

qur Verrlngerunc dds ualederstdndes wardeg
uhler eln:ebaut Dle dlueﬂ kuhler w Qen neu berohrt

Die qauflgen Repuraturen ae*iu@olabe

usSenselte uoerall mlt

5 fKuhler A 1
'G&Siaum ausammen«erutscht
_7we1 neue kig

'uan wohl 1n ersber Llnle darduf

B

‘/ N ~".

“:zunucxzuiuhren, d“ss 51 m1t elnem upadruck von lo m Wo betr1>ben werder¢¢

 mussen, obwonl sie ‘nur. 1ur'e1nen Hochstdruc& von 8 m WS febaut 51nd o
'Dleser hoher endruck st durcn dle errlustunu der fen un ''''

d Aus—71 bl
'frlelunb zwangslaurlg heroe1 eIuhrt worden L

o]

. )Ausfrlerung T e e O P RTEE i
Der Vorkuhler A wurde in: der Mltte des FupLermantels an: verschledenen : %

'.;'FStellen undlcht und musste durch. AuIloten—ven hllcken aus'hupferblech e
_W1ederholt gedlchtet werden.~-,* N RSt “-" N P LE *v S

Der untere Mdntelrand\des Mlttelkuhlers—ﬂ—

unulcht eworden.”Der Yon- unten Uber .das: Dantalblech geschobene—ﬂala

;aus iupferblech,ader durch (Von oben elngelaafenes, flus31ges) Zlnn mltf
fdem hantel>°dsdlcht verbunden_wan

85

Sud 1st an mehreren atellen

r~1stﬁdurchﬁdie*Spren5w1rkung von
‘ WdSSGT/LlS “beim_ Taaen und Kithlen-an- vielen-Stellerd o
J:_‘Blasen ‘autgeplatst. Der 8lte, Paly wurde abgeldtet, die Zanl der Kupfer-i‘
 n1eten ‘im, Zargenrand zur Erhohung_der_mechanlschen—Fest 1tfvon78”

'duf'36 erhoht und eln_neuer verzlnnter Kupfersatz elngelotetf

T sl

'erbsbngrossen

ReE oy

e

SRR b caregt 7
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',Lm liantel des Plttelkub7QrS”A;Lov

'wurde dle mlntlcr%'nunanaht undlcht
7319 wurde mehrna7

nach*elouet und zuletztmzur elehﬁaht—awMﬂemertet-——’
band m¢t alnn ausbe ossen. Der Gaqelnrdnrsschxber zum ML—Nord erhlelt
" elne neue bplndeliund elne neue Fuhrunbsmuuter 1m DcnleberkeLI Dle

”UCLucu AulbduKOﬂﬂensat bdmﬂ@ltOp;G
 iJsse und'’ die- delzschlan‘

Wurden ganz erneuert _wexlﬂdle Ge~, .
en stdrk dn ebr1Lfen waren, ST

. Sy )
/ . 7/ A- i

LiDer'Helztopfwaam Anwurmen des Ilu551uen NHz Am! Tlé;kuhler-A—SudhmltteIS %
?ielzdampi (zum Tauen des AHﬂlEfS im Gastell) wurde uﬂdlcht,'sodass gex
,1ostes Ndj ‘im Helzdamrikondensat nachgew1esen wbraea konnte.
Bau beIlndllohenlneuen Ausfrrelun

Von der imQ

5 warde der ﬂelztopf von ””éjkuhler_3r
B- bad abgenommen and 1n fleLkuhlér—n4uud elngebaut - f.~'m

l."

SN
R

d mubste dle unlndel duséewechselt
werd n,‘well ‘sie 1m Sculebef{ell aogerlssen war‘

Im uas—AuSJaanschleber des\Thﬂa—N r

Dle beiden nllter i »
Lu Qen‘~ﬁldurieltun“en dés Ausfrlelsammelbeiassesvzur ﬁ%eSSgasp&mée————
. wurden 5eoi1net .slke waren mit Eis, Hydraten und, Rost verstogft Neue\

‘ Bronzedraht SlehagmLukuL@4Qgeb&a$4Aim—%ﬂ—ei*ASﬁie‘Kréiéiéu1 wurd““"“_
f7e1ne neue Anwarmschlanye elnoeogux+wdd-belmdenwde:nxten«waimenchnian—~

ge - Methylenchlorld mlt demJAondenswasser des Anhelzdampies Verloren—"

:Jlﬂg-~v ol e e ";- R

. R, L t - R - N
Lo . R

Der\clelne PreSSﬂdsuompressor mlt do cbm/Std &nsau*lelstung wurde

demontlert da daS :leuelldder aus chlagen undmdvr Kreuzkopfbolzen
oval aboenutzt war.mﬂer”letztere wurd° éb“edreht.und 1n elne neue'

)

Von 350 chnund elnem nach eschalteten ‘ca. 2 cbm érossean1ane sel
in Betrleb venommen (25.9. 42) :‘."'1_ ﬂ_ﬁ_w{ -;f~'>‘ L

— AN S e
N\

'ﬁm den Elatz Iur dle ‘noch neu aufzusbellenden neuen Ialtemasch;nen -
éew1nnen, wurde der klelne }ressguskompressor abéeoaut und no dllch

des gr0sseren homaressors w1eder auioestellt ,;f- G el ”k‘ff_i'

Eg) DruC{destlllatlon

 ;D1e ‘Blase der Cnlormethyl Kolonne A l wurde an 3 btelI%@ deb lo mm
starken VZA—Bodens,ln unmluteloarer Nahe des elnueschwelssten Helz—'

'3dampf—Blnleltungsrohres fUT dle 1nnere Helzschlange, durch Spannungs—
lrlsse undicht. Die Blabe wurde zur Heparatur agsgebaat and d1e~§i§E€
fder abbebdaten,_ehemallgen CHBCl-Druckdesulilaulonskolonne 2- (mlt i

. 1nneren Helzschldnge von 2 5 qm) elnuebaut w“s Wurde versucht
Vo4

"den,
Dabei
traten Jedoch neue Rlsse 1nrdem,V2A_NéLJualaui, soddssAnachmelner—
'LTB881Chtléun0 dea,Schadens durch Ingenleure der ﬁlrma Arupp, Lssén,.

_“beschlossen wurde{ ‘die Blase “in deren Werkstatt' zur_Reparatuxgzu»—fiﬁ




'veoen.‘DO”t "urﬂa‘ﬂpr waaoerechte~ -Fldche Te 11;aes'ﬁ2¢—uooeﬁs “aber
.S

. : !
ohqo rempe, erﬁﬁaert.-dn aer\Aolonne elbst uurd@ zwelm?l &er Aopf—,.
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‘Leuchtgas——-f-
E ._!.“‘.

schrankung
‘uns dazu 'z

-~ Verdampfern zur- zu

Die Erhthun

en ‘der NH
wangen,

~flissig-Zufuhr. nach
‘die Germanla-naltemasch
satzllcheﬁ‘“aer bei NH

g des - Kraxtstrombedarfes im Janreﬁ 1942 ist auf.- dle
Hochst auruckzuflhrenh die -
ine sehr oft:
—flus31g-Mangel_zup—dus——"——

Eln-

Neben  den I\IH3

-8chliesslichen! Kalueerzeugung—{CaChg—Adltesole) einzuschalten _Ausselff
'**'dem Tief von . Oktooer bls Jahresende 1e LZA 2 versuchswelse neben I{‘
- der LZAT 1 mit D L SR e

fdé) Aufwand an Dampf und _Strom fiir 1oo k. flu851ge chlorierungsprodukte
il LMethylenchlorld reln.und-techn. Chloroform techn;u.RﬁckstandJ_
. . ' 1938““” | 1940 21947 19427 i
" Dampf-:- kg 368 324 2T {T N
Strom kWh 41 8.“ 25,8 e 24,0. 32,2

,ﬁe) Jahrllcher

Aufwand ‘an Lohnstunden und

Enerﬁlen auf den Fabrlkatlons— fﬁ

konten 60101 60102 60103 - o
' T 1938 1940 | 1941 »
~Lohnsturiden ﬁ-{ 48864 . 60566 - . 67259 ,
" Measchinst.Stq. }‘ 28124 G+ 24567 ;- 25925
" 'Dampf t - 1 1923, 27747 - | " 28862
_ Kraftstrom kﬂhi4813000 * 5351200 5410400 | 4999600,
lechtstrom " i loX6oo 15900. | - ~I8Boo~
Luft " - cbm| 627000 1225000 791000 _; 1835000
.Malnwasser~ﬁ 2l4oooo 1648000 1772000 i 1867000——'H
- Reinwagsger " 4070 R 196Q0_Z§ -8880:-
- beuchteas. ..n. o 457600 . 634500 1 - 502800 : y
'Produktlon-JatO' 5981 'l : ‘9}75 ? 10442""' S

k R ’ - ' rvﬁ = -‘ |
- i N e S ISR
S U e N N ; . s
J'=c)<Rohmaterlalaufwand,und Spesenvolumen iin, den Jahren 1938 ' .jggo
3 - ! i ' i - ) o N
’ d = 1938 1939 1940 ! 1941 1942
I ’ T ] : - E—
L ?§§§° GETTon ,g-\5981“ S 9IS Toqaz 9810
! '”g.Materlali‘RM”- ' 903560. - 1307656 ol 1524916.-,1757555._ 2058165.
|  »§peseg o ; 889640, ~ J 1194725 - 1381861. -x1606197 Skl 1641738.— f T
‘ ‘wﬂ. Gesaﬁf .RM 1792600.-{ 2502381T-*—2906777T;‘3§63762 e—~3699903‘_fﬁ ;
o o . ' . E Lo .
) Aufwand an Lohnstunden und unerglememgen 'j' _ T R pa
fur Je loowkg “hlorlerungsprodukte‘ ' L B ’
v _ ! : - o "' L I -" - P o = -
‘w;'j‘ “x._ T T | ; ! 1938 » 1939 w1940 - 1941 v |f - 1942
: : — Ll
Lohnstunden I”'O 82 - ; 0 76 1 .0,66 4; ;.o 64 g § 0,66
o Maschlnlst‘std o 47 - 0,23 g 0427 0 o, 25_fwjhﬁ,0399.l
"' Dampf L 0,32 1 0728 2\_,7 0,28 1 olop
= T Kraftstrom kﬂh! 80 247 69500 ! 58 97 . ' 47,88 ' 66,03
ey Lichstrom Ty 7, I 02 o dT o ) 18, 1 o,22
Luft., ocbm 10,38 £115,80 " | Tglgn - 17,57 | 17,23
" Mainwasser "xv 135, 78 121,25 Coh19,31 0 17,88 nr@ 24,68
' Reinwasser " 0,07 gl‘ 10,09 ! .,nv12 0509 5,009
7"65 l 7,11 ‘ 6 92 4 82_- 5,61,
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- -v:MetnanoJ. _.-»..'%»-rs,bbi "-7:.6',27‘ 77 63 78, 19 77 67 179, 91 86,39 85,.-“ 85 72
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o Chlorwasser— - . _ . ; ;
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S e ‘@—leorafﬂ‘p-chlor— P=Xylol~ Xylyl—A‘b'p-Xylylen-‘f;
S S - @;benZotri—wﬂbenZotri-f hexa-.: chlor;d . Chlorid B
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;.,,?roduk%ion._'kg*f_fzéswi 435y i‘,f;i7q$‘_gf— 76—

Gestehprelse. : T » s .-;f{.» ‘§: L-"'; ] SR jf.; g
T Material RM 1182 55 107,13 . | 83,66 . 58501 '98‘ 29 . |
v Spesen [RM : 49, 59 _1 48,90 " i 46 65 i 94-’-66l — 4521 i
Gesamt— RN 43,4,14‘ [ 456,057 }39,,31,, 82,07 - 142 50 . -
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"betrlebe mit der 86 Q+unACMWUL“p'> = ;' ,' "}  — — I

E 1 fiir den Verkandbetrleb S 51), 24" dechselschlchtarbelternT—darunter*

\ .

D1e Belegschaft bestand auy 4. Vorarbeltern jdavon 3 fur dle bcnlchten,'

.

‘oeltenkettenchlorlerung, 6 Apparatefuhrern bezw Maschlnlsten in der LZAL}

2 nrlegs eiangene Franaosen,‘B Zlv11franzosen (Marokkaner), und.zwar Je
1‘Bed1enungsmann fur dlewChlorlerunbsofen, HCl—Absorptlon, NeutralWaschQ.
Ausfrlerung, Druck- undwdrucklose Destlllatlon, LZA Methanolveresterungy‘

‘3 masphlnlsten flr die Kaltemaschlnen und NH3—Verddmpier in’'S .55- und dleil

Chlormethylkompressoren 1n S 565 19. Tagschlcht—Arbelter (12 Manner,'

-7 Frauen), davon 6 (2 Mannpr 4 E*““cu; iy uduoratorlum, 13 (8 Manner,

7 saure in Gross—jund Klelnbahnwagen 1 AzbeltEr fir dlemBedlenungmderwvwvff
Acetylch¢uxlu—Apparatur (Stlchtag 1. 9 42) L e T ' |- ' '

- Arbe1terstaﬁaﬁiggﬂ_ﬁatlonalltaten "y Lo e

darunter 2, thauer und 3. krlegsgefdngenewFranzosen 5 ﬁrauen, darunter J;:
2 Slowenlnnen) im Versand S 57, I Versanddrbelter zumwAbfullen von Salz-|:

N

Stlchtdg { Vor—iDeutsche

j Cc lei__Kgf4

' ] N"- ‘ f Franzosen 7 T e
rb.; M| Pr, Ital.: Holl, Kroat.. %1t.z~Gesamtf

’l;"Krlegsgefangenen-Komplex"rund traten mit- dusgesprochenem'Wlderw1llen — 
““'und betont- zur_Schau getragenem Nlchtverstehenwollen den 1hnen ubertrage
f;nen—Krﬁ—iten geeenuber. S , , ST S . ,f

‘“_-“ 4;~ 26 1o ﬁ‘;l*f 1 \ 2 | 4 -
B4 8 - - :;,_' 55

’GegenﬁJahresénde‘wurden'we;tere To- krlebsgefangene Franzosen zum Anler—
. nen in den Betrleb herelngenommen, um die zu erwartenden Ausfalle an

»Auffassungsgabe und- Arbeltsfreude entsprochen, andere—besassen den

- l

deutschen Arbeltern durch nlnberugu g zur’ wehrmdcht ausglelchen zu kon— :
: 4 egsgefangenen -
nen.»Dle,neg;dazu.geknmmen /ﬁranzosen mussten—erst an “ein dlSlellnler—

tes Arbelten gewohnt werden Binige’ hdben den’ gestellten LrWdrtungen an-

»5ﬁh1n Vezgleich der Starke_de£—Belegschaft it der Produktlon erglbt fur
X?dle elnzelnen,Jahre folsendes B11d°:’  ;f. “.‘—1 




W \ B ‘.\v' 3 \ | l"" - -
— TR S - g ’
I EE— N -
ff”;kVA Vorarbelter, W —‘Wechselschlcht T\_ Tagschlcht) ‘
i . N Loy Tt A '
" *Jahrr rod. | VA | = T T 3 Ges._Maschlnlgj mstr.1Chem Bekg. jato/ -
F s 'l‘—r——ﬁﬂ‘*rVersﬁ*Lab"or{. JI+T‘7Ka1t EZA.IL‘a, .scﬁg I‘]{opf\
'“T'””‘ ERRU S A o R ’ ; L S
1932 1057 4 '-i- 1813 0 3T 2g o3ty :‘ 93- 'l 1 35 ‘r‘30‘.u
‘10?’5“1‘345 :4 283 e 135 44,2
“:1935] 2993 i4n-laarig )y 3603 Mo~z ) g3 69,7 |
" 19363610 4 12410 5 R . 37,11&L;ﬂ 8 .3 2 .'54 © 66,8
19374757 4 = | 27 6 5 T A i ey L 2. 2 58 88,1 '
193815981 1 4.r ~ 01 6 - (05 45 L R AT (U S S O TR 61. :.98,0"
o R2TIE LSRN T4 49 4 3,02 65 119,1
194619175 4 11 130 8.‘-5vr5 48- 3 & .3 P2 62 148,~ |
194171044274 11 .4 2713 4493 T 8 s L2 63 166,
194219810’ 311 (24013 ' 6. 047 (2 0 63 T 6o 163
y R = Z L L ‘ S G i L
.. Der Vorarbelter Georg Huck wurde Anfang Mai fiir den Monochlo;e551gaaure=_
betrréb—freigés%eiut und am 1.11.42 dort zum Betrlebsmelster ernannt. A

AVHG*J‘cuununeLubzustana der Belegschaft ‘war-nicht so gunstlg wIe 1n1

|
,—.

fritherén Jahren, obwohl alle Arbeltskameraden selt Krlegsbeglnn (un

__?
:dle Melster selt November 1942) d1e Lebensmlttelzulagekdrte fur Schwer— ﬁ

>7?;arbe1ter erhlelten, um:.den nie’ ganz auszuscnllessendenwphys1dloglsche‘"" f*

, 1
g. ,L1nflussen vder Methanchlorlerungsprodukte durch eine bessere Lrnahrung ;
';‘fentgegenzuw1rken.'- o ot ‘4~_w'~ L S T i

"Es erelgneten 51ch 5_lelchte Unfalle (davon 2 durch Quetschung, Je elnerAL
durch Aetzung, Zerrung, Relzung der Atmungsorgane),fvon denen_4 der '

=
<5Berufsgenossenschaft weltergemeldet vurden. Sie. betrafen—B deutsche und—_
w"‘.2‘awlslandlsche Gefolgschaftsmltglleder. JFZ ~‘**; : ‘ '

57[Pfe1ffer, Joh. 7. 5-09'_VBetr1ebswerker ‘ 4Qjﬁ ’ ﬁf;;;{"“g 9.2.42- 3

;;SIm Kémpf gegenASowgetrussland starb den Heldentod’der Drlffé'unserer im”

thaust Wllhelm 3 5 09;rfBetr1ebsfachwerker, g elngezog..am.15,1.42 Lf
”;Schmunk Karl. ' 23%.8.06 . -Betriebswerker R _ - 19,1.42
‘Meyer, - Wllhelm 29.8.09 , Betriebswerker - o e 9;2.42‘__
<. Albert, Julius 6.12.08 . Betriebsfachwerker - M 9, 2,42
‘uﬁKorthals Fritz 3o0. lo0.08 Betriebswerker. - dLome Lot 9.2042

TZur Nehrmacht wurden 6 Arbeltskameraden elnberufen Mﬁwm;wgv4wﬁmwvwmw“
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***“;f—VTTT**Zusammenstellunc dem fur den Methylbetrleb .

e Am Jahr 1942 genehmlﬁten Kostenvoranschlage
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A" 1127470 3. Ausbau. d.Methylbetrlebes o S
I rw%~ g Apparative Elnrlchtung S LT 847 500 _ 

190‘ 4. A?-——11469;;~50 Stck Chlormethyl Lelchtstahlfl
7. 5,_42x f 11493 | 1 2501 '—G-h—]:ermc u.LJ..y.L.L.Ld.bLIlBﬂ ‘ T
f“?B“S‘K?ﬁL,llSol “Lagerbenalter fiir Methylenchlorld““" ' 81.000.-

— v

schuta, 36" cbm Inhalt o ' 'i*—26*000“”" ffvx

M | 2 500-—' ‘
S13.000.= . =y

T ;.i ‘N'-¥ 3"j_  B ﬁ::-" S g:‘ul 995.000.-‘ 
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“j‘_39; 3;42’u 02575 Neuberohrung der belden Gaskuhler o L
75 D P . hinter- 4. Jagergeblasen in 5§ 55 L LU3i50040-

———-2845.42 ) 02618 Lagerbehalter fiir Chlormeth_l 3‘;.“Jfﬁ 212.000.= i

Pl 8.6.42 02678 | 11 cbm Kobleraschigrlnge fur u.ffv‘ R S
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IR R | | ‘Kesselwdgen Ffm—556688 zur Beforderung %“’

942 ‘05478 “AuSbAY des” Methjlbetrlebes fWTWfNJvI . -+
: o __Hmstelluné von Apparaten .“ T8, 000.—

f"029o9 erlchtaﬁéﬂelne Sp lltterschutzwand\v o }“f
R o Plr den- Kugelbehaiter 5765 SRS O 13 000.=

23.11;42_ '03037 ! 114 nahtlose Slederohre aus V8A— e e
R ‘ Extra—Materlal Lyl T e 6 ooo.
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»;ji‘igjz';‘ﬂv }'36,370;-_‘ L 2,160~ -

1934 o 5. 345.- ST 480290.= oy
19350 | 1.161.160.- | N o 0 SRR S
1936 ..":' 753, 375-'—‘ Mo '!8'],"‘-:'-].7_0“_‘_5‘ P
;1937 - -1 1,176y 535..= o . ”
193§_\‘J;' 525.850. = [ M 40~ |
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— 7 152v0004= | T 470075.-
529.325.- | . o0 92.160.- -,
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. Ausbau dar Methanchlorlqpung

.und dep damrt dusammenhanoen—
‘den Betplebe/|*\;
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~2— ¢<-~Ausbauvder#Methanchlorierung und der damlt zusammenhhngpndpnl7'
B . (e . _r-i"A‘T : oo s .

,‘Betriebe, e . o !, - ,-_‘*\;‘ o

.?‘iq- “ff/ " Lo R S s e T

S . L. . . |-

T

S, N Die stetige Steigepung des Bedarfs an: MethanchloplepungSej'
‘ L ;iproéukten gibt. Veranlassung, Ziel und Umfang des Ausbaues dieser -
w‘it" ;Betriebe ‘'und der’ damit zusammenhangenden Betriebe9 sowie die ,uﬂf
': il Versovgungslage‘mit den ertorderlichen Rohsﬁofren und den Absatz

iy

‘;der Ppodukte klarzulegen° Autgabe dep vorliegenden Austuhpungen  ”

L soll weiterhin selin,: Mittel und: Wege autzuzeichnen1 wie. dieser_w T
erhohte Bedani_gedeckt_wenden—kann—un%er—g}eichzeitiger—ﬁuswet————-—*

tung und Autbau der damitweng verbundenen Betviebec;»'

Die heutige Produktionskapazltat der Methanchloriepungs= o h

I

:‘f‘f‘T“PPOdUkte betrdgt 9 000 Jatos sie" konnte. durch_nbenhohtewBelastung
” .auf rolgende Leistung ausgefahren werdenn ;«1;1 . = R

! El

'.“,,_’; . Chlormethyl (auf Basis Methanol)‘ g 400 Jato - e
l ' Methylenchlorid L wy 6 500 (:”;“ L

| | -Chloroformxtechno.und‘~"Pein }J L .1_000'

N i

— ;vniorcrorm Tetrazﬂuckstanae ¥ ff:L;*hxvfmfjsooggwﬁ;jwbj;”;ﬂ;m:

o R S ";3*' r ’
. Insgesamt —— 10—100 .jato°
R - e : : v

, o . - o S

Nach Durchfuhrung der nachsten Ausbaustufe auf nominell ‘
B -12 OQO Jato’ Kapazitdt. im Laufe dieses Jahpes sowie durch Erhohung
fy[_ j.der Chlormethylherstellung um.3 000 Jato wepden wip voraussichta L

f"

i Alich in der~Lage ‘sein- harzustellen .-’ . T BT ~j _';"j
i ) Chlormethyl (Basis Methanol) s 400 jato - . |
: T ‘Methylenchlorid . e o= 9000 .m T

vl - _Chlorotopm L L “*'Q"“:;:‘ ‘¢ 1 400 ;fkfkh Ro

: v ?ij_ChlorororchetravRuckstande L R 6DQ__ T

- L - e e ‘ R

5 ‘.Insgesamt_ S VS 16_400.Ja§o°' LT

Der Ausbau auf nominell 15 000 Jato Kapazitat wurde_zuzﬁgerm‘f x 
lich der 3 000 Jato Chlormethyl rﬁr Biebrich eine Gesamtnproduk= C

tionsmogliehkeit von R T ST e A
I e _ _—;/". —_ ' ' - y B




! . P i . ‘ ‘. | N | i
‘ o ; \ B “:2 = \‘ : B ! ! :
- ]\j [ . . ) ‘7, vl 4 N | |
o .I"‘ Sl T - AT ‘ ‘ e IR = \
! Lo T N R P - -’1'-;1—-5
S j& T_ Chlormethyl (Basis Methanol) A '5 400 Jato _ ' .
' o Methylenchlorid S V"' ] ‘1* 000 - 1 e
% “Chloroform T ti L L, 2000w
) ' - ChlorotormaTetra-Rﬁckstande ‘ '54j‘ ‘1:0P0¥iJw S
-/ R _ o L — — | .
I 4 I . e - o ‘ . * e . .‘ .\‘
T Insgesamt LI N o TR 21-400‘Ja$0ﬁ e 3
brlngen° : A “'v,l S f_" *f1 L L ‘”‘ Rl
: ’ : Lo ” T | L
e ‘T ber Ansbau zu dieser Stufe bedarf noch elner Kreditsumme ;
L von ca. 600 ooo ma,“‘ o RERETIEEEEE ,
R -I S I-JL‘. . = ; : “H ' o T . : . 'J .\‘ o o r
) . EE ] ‘ I h " \J~ . : 0 h" . . L e \ . 3 : [ ) 3 ;‘ .
N f")A"g}'f” g Chloréésigééure;fabnika510n¢ < Triqplorﬁthylehujp R
Lo "”‘ R T ‘ 'p7‘" - 'Mk" e P T

; N o _ S S
o Durch den erhohten Bedarf an’ Monochloressigsaure ist es nota
wendig geworden,,eine ‘heue' Fabrikationsanlage mit 3 600 Jato in
H6chst‘2u erstellen, die als Ausgangsmaterial Trichlorathylen beof o
nﬁtzen soll° Die. beI‘dep Herstellung von Monodhloressigsaure an- "jf
tallende Chlorwasserstoffsauve wird bvei der.vepesterung von
Methanol Zu. Chlormethyl Verwendungfiindenv—uitﬁder—Menée—ven~can,
2. -500. Jato frei werdender Chlorwasserstoffsﬁure konnen 3 OOO Jatof*“”

Chlormethyl im: Rahmen des oben aufgezeichneten Programms herge—
stellt werden° S L :i“ 1Mmm.’_'mwmv waw

) An - Stelle des VOrgesehenen Bézugs von Trichlorqxhylen kann ,
dessen Vorstute, das Tetrachlorathan,‘von Rheintelden ubernommen .
'51' - werden, Wahrend in Rheinfelden heute. aas. Tetrachlorathan mit Kalk
"‘f\verseift ‘wird und das abgespaltete Chlor als Calciumchlorid ver—

loren geht kann naoh einem. Hochst/Oppauer»Verrahren durch Um--
eaternng mit Methanol oder. Dimethylather gleichzeitig Chlovmethyl
und Tpiohlorathylen gewonnen werden:

CH300 CH3 + 2 CH 012°CH Clz - 2 CH301 + 2 CH Cl = 0012 + H20 '

e

~

Biner Fabrikation von Ohlor9581gsaure . f.t“ '3 600 Jato
\ entsprioht ein Bezug von Trichlordthylen _ ’,5 400 ¢ »

‘\;'n- ‘ oder : g*w '~.»~‘ Tetrachlor&than .f, ,7 600 R P
S . J,;J,mA S e ST

- Durch Eineatz dieser Mengen Tetrachlorathan kann nach obiger :

R Gleichung erhalten werden an. Chlormethz va*—i 500 Jatoo’i.f

"‘ N n A/ . \ . ’_ L o % ) r ' P L . / - J .
/ ’r . {_ | . °*3—é”‘ S




se an - ‘f‘W o '*_-ffw“'=i;: ; ,; cnlormethyl o UtBlbOO'Jatcag;ﬂﬂ'

‘7 antallenlund/ gleichzeitig N  ' Tetraohlorathan 1% 200 , »

' zugetahren und ' oo L Trichlohﬁthylenvé_io_sﬂﬂ e
erhalten werden9 von denen dle Halft99 also_y”“” o 5~épo.j'n_f"’ :
auf Chlovessigsaure weiterverarbeitet werden, . } - '  .
‘die'weiterer Mengen = S Trichlorathylen - 5 4000 _m

1

r. t . d £ .
| B 0 Ce

o in den Verkaux gehen konneno,,-;“»- SRS B ‘,‘_' o .'J'

.nSollte nach dem Krieg unerwarteterweise d1e Produktion von
Chloressigsaure Pﬁcklauflg werden9 dann kann die dquivalente D

- Menge Trichlorathylen direkt in ﬂen Verkaut gehen9 was. eine wei=

‘tere Verlagevung dev Endphase der Iri=tabvikation untev Ver-

|

1 ,wertnng eines Chlors von: Rheinfelden -nach Hochst bedeuten wdrdeg“""“

‘Die Anlage besteht in einen_Dmesterungsappanatunwund—einer

!

Destillationsappavatur° Mengenm&ssig ist der Absatz gesicherto,y
s Diese Fabrikationserweiterung verbindet sinnvoll” die Aus=‘”'T'f‘
numzung billigep Rohstoffc und Energiequellen am Obevrhein mit
einer- Veredlungs« und Fertigtabpikation in Héchst im Mittelphein=”

SN

 Mprodukt fur Monochloressigsaureo"jxfwywwfw ’fwf,

'Verfahren ausgearbeitet worden, nach . dem aus. Hethylenchlorid und.
:LChloroform mit séhr guten Ausbeuten Tetraohlorkohlenstoff erhalten;‘
- werden kann° ‘Eine’ Anlnge mit einev Leistung von ca. 450 Jato ist ~

gebietV—A}s—EntschnﬂTgung‘fup dfé*V*rI“gerung~e1ner Perulg=‘£' o
tab"ikation von Rheinfelden nach’ Hochst erhalt Rheinrelden ‘8ls. ‘ .
Zuwachs die Fabpikation von 7 600 Jato. Tetrachlorathan9 das Vorc‘h

ol
J— P - r- L - N ' R R X b : !

N

  ‘@étraéhlbriéhieﬁétoff."_' 1 5 {5”3J{t'1;”

U
(R

Der Bedarf an Tetpachiovkohlenstoff ist zur Zeit 80 gross,~
dass Bitterteld nicht in der Lage ist, ihn aus seiner Produktion
zZu decken. Der Verkauf in Fpankfuvt trat schon mehrmals an Hochst

- heran, ‘ob. aus dep Methanohlorienung Tetrachlorkohlenstoft zusatz~-45[
‘lich geliefert werden kdnnte. Leider ist .dies zur Zeit nieht mog«"f“'T

lich° Die heute zwangslaufig anfallende geringe MGnge_wird an den
Baustoftbetrieb im eigenen Werk abgei’ﬁhrt° Eg ist hier jedoch. ein

aufstel&bereit vovhanden und soll baldmoglichst AlB Grossversuchs—,,

'—~Aanlage Jaufen. Hierbei soll die Produktionsleistung der Anlage o
- und die Qualitat des erhaltenen Produkts einer Prﬁrung und Kon- ,' “

trolle unterzogen werdeno

4




', y D1e depzeitige Leistung der, Bitterfelder Fabrikatlonsanlage o
fun\TetPa betragt cao 9 OOO Jato° Sie ist eingeengt durch die Rohm ;

e

iunzureiehendem Masse zur Vertﬁgung steht° Demgegenuber Uestebt
fur die Methanohlorierung xeinerlei Rohstoffmangel da- Methan, 1n ’
W,44_¥genugendem_Ausmass vorhanden ist—oder~hergesteiit”werden kanntff__;ffffi
- . Der zusatzliche Anrall von Chlorwasserstotf bei der Tetraherstelc, Ty
lung kann bei der Hethanolveresterung im eigenen Betrieb untergeé- /
bracht werden° ,1L_'- R SRR S S I
Weitqrhin ‘tritt ein Bedarf an Ietrachlorkohlenstorf durch
‘“unsere Produktion von Frigen im eigenen Werk auf, den wir nach
»Klarung der Qualitatsanfordarhngen hier decken wol],en° Da mit k { 13;
atner“gauz_érhebliohen Steigerung des Frlgenabsatzes im Frieden )
‘»gerechnet werden kann ist fidr: diesen Zweck und fir den Spitzen=_ R
bedarf der' von Bitterfeld nicht abgedeckt ﬁérden ka.nn9 in Hochstl‘ :
‘”die Erstellung einer’ Produktionsanlage von_cam¢2*000wdatemmetraewv—-—wwv
chlorkohlenstott notwendig und gevechttertigt Die Anlage ist in . '
Hochst auch ans dem Grnnde erforderlich weil e;n etwalger Uberd
‘lschuss an. zwangslautig hntallendem ChLorotorm, ‘der nicht abge=» _
; Jgsetzt werden kann, in’ Tetraehlorkohlenstott ﬂbergefuhrt werden ~
j'ﬁ_.-,..muss° Den_Bittepieidenzﬁesxehprei ér*heuté—béi_ﬁm_25386f% xg“_k ’
,wnliegt ‘kann- 1n Hochst “ohne" Sbhwierigkeit Q_ggight_nardehf_Ausserm ‘
dem 8ind. tir das Absatzgeblet in WestdeutSchland fnachtteehnische:;"

e ST RO RT——

Vorteile vorhanden° SR ,WWmW7 e

Y

"J? o ﬁeue.hfbéiten;f_

LT Mit- steigender Produktion maeht der vermehrte Anrall an ”“;“__
"  Salzsaure wachsende Schwierigkeiten, da die Salzsdure in unserem
Bezirk nicht mehr unterzubringen ist: undfﬁ§§halb vernichtet werden:
‘ musste° Hierdurch entstehen nicht nur wGrtverluste,~sondern auch N ;,
~ . .noeh Verniehtnngsunkosten° Es war—&aher unsére standigémSorge, o
dem entgegenzuarbeiten° Zwei Moglichkeiten bestehen~ hler Wandel
_zu_schartenuv~" : ‘

1) Vermeidung eines weiteren Anfalles trotz hoherer Produktion .,.f
_.von Chlorierungsprodukten R

2) Verwendung des Gh%orwass%rstofra zur Hevstellnng—von
Chlorierungsprodnkteno :

— Dureh die” "Einfithpung der Methanolverestemng konnte der Anfall
elnes Teiles der Salzshure vermieden werden° denn dnroh die Be=




: handlung von Methanol Wit Chlorwasserstotf entsteht Chlormethyl y_i‘
f——*T*ffT6hn- s wihrend ¥etis ‘ L

R Salzsaure entsteht° Bisher wurde der Chlorwasserstoff fur die’ L

t —————

‘*='  Methanolverarbeltung aus Chlor und Wasserstotf durch Vepbrennung _
;hergeste}}t Nunmehr wirdwderAaus der Chlopessigsaurehepstellung '''''' T
“kommende Chlorwasserstoff Vepwendung flndeno Er genugt tir die . '

Produktion von ca. 3 000 Jato Ghlormethyl ‘Da eine wesentliche

IR Erhehung~des—Bedarfs—ven—Ch%ormethyl~fuv+£iebrich—eintveueu,‘ ‘;‘

\\ wird ist es epforderlich'»weitere:Mengen von ' Chlorwasserstoff

1  ﬂ" zur Verfugung zu haben° Dxese konnen dupch ein hiep ausgear=

.1 peitetes, Verfahren durch Ausdampﬁen aus: Salzsdure’ gewonnen wer-

_”____“—EEﬁT_DEEIf_E€§f§Hf—31e Mﬁglichkeit, einen Teil demSalzsaure9

R der nicht_abgasetzt werden kanng_im eigenen Betpieb wirtschaft= ‘

“7=. ..  1dieh zu verwendeno,y _ :-j; S Lo L"~4 :
e Py o T ) - o
[ TE 0 i

‘ - Weltere—Arbeiten~habenmeinenwneuen~Weg~zur~Venwendung*von""f"?f

Chlonwasserstoff gewiesenu‘ hﬁ ,/YL - iz*ﬂ‘ ' T W

W Naeh der Chloriepung des. Methans vevlasst das. Reakt10ns= ‘_“'1
gemisch denHOfen in einep Zusammensetzung VOD f*' ’ '

St sy g g Methan T ‘
e ,“ *" %—Chl evierungsprcdukte . s
e ot 16 6 ,HLChlopwasserstoff »*%79@4fu,v3yw¢i
r‘””"rtsvﬂ_%_-Stickﬂ+n?P — ‘ — -
Tzi;‘Von den Vor dem Ofen" eingeruhpten 100 Teilen Chlor wepden nlcht
“”“‘ganz 50~ % in Chlovierungsprodukte und c&u 50 K1 in ChlorwasseP=TWw[i7

stoff ubergefuhrtakui, SR i

Bringt man in das den Ofen verlassende Gasgemisch soviel _
Sauerstoft eing- dass praktisch keine Verbrennung des Methans zu -
. Kohlens#ure: statttinden kann9 und: leitet das mit & Vol. % Sauep~ 
- stodfHSR SiRER SRl FS kontakt, dann wird ca. die HAlfte des .
L Chlorwasserstofts unter intermediarer Bildung von ‘Chlor zup .
‘ nMethanchlorierung—vepbpaucht pndwdie Ausbeute der - ChlorierungSQV'w
~¢—1<. r;produkte steigt um’ caT——‘}O—-%° Es i damit ‘die Moglichkait ge~==

;Lfrung—simtiichep Stufen n der Methanhalogene - also Chlormethyl

Methylenehlorid Chloroform und Tetra - zZu verwenden9 wahpend ,' **€
dies bishep nur. bei. Chlormethyl dupchfﬁhrbap wap, - : o
{<~ ; .ﬂ,f Von- 100ﬂ$e11en eingefuhrten Chlors werden nunmehp" 
:ﬁww;mm_ 75_%“1n_chlor1erungsprodukte und. nur 25/% in Salzsaure R A
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.ubergefuhrt werdenu Dle entSpPechende Menge Methan\muss zusatzlich

}f"”notwendig isto_Fdr den Betrieb bedeutet dles nach seinem vollwf«iff

| standlgen Ausbeu eine zusatzliche Erzeugung ‘von. ca. 6 OOO Jato !
ChlorierungSprodukteo;,v' e M‘V“"“ R L —

o 'Einen Ueberblick uber die aurgezelchneten Produkt10nsmog=*
‘_ﬁ.y lichkelten geben rolgeude Zahlen° ‘] 3' } ,1"'_‘.  ““-1 !

';;J_ 1) Produktionskapazitat von heute B “‘_‘ ] R I '

I a) Methanolverestepung {:,u'fﬂu2 400 Jato,. o ‘:i o

L L b) Methanchlorierung - }m .8 000 'm 10400 jato .. .
. S O - A [ T | PR ﬁl

T2 im Ausbau R L T B
T a), Methanolveresterung ——3 000t
S b) Methanchlorierung SRR wOOO .éw‘ ' ' | N

— S AT c) Monochloressigsaure : 3 600 '_110\600 _n T

) . . LAES—

-‘.(J fé)'.zusatzlicher Endausbeu und Planung o e et
i auf Grund von Versuchen e T

anfiJ' "f; a) Umesterung Tet.ra.chlyoiﬂa.than-= *‘5”_7 el e RS
- *»*}*;;,‘u; Trichlordthylen:Chlormethyl 37000 . » 0 © = 1
- L : b)*ﬂethanchlorlerung ) 999: m7;Hd; B :
T -7 c)ATrichlorathylen .rein ;;5;;5?KOOY-3W+QQ )
' ’ ' LoTay Tetrachlorkohlenstoff '7f' <2 000 » . 3 PR
. e) Sauers toffk on tak t= o . e e mww,—‘

" chlorierung ' i Q;Jf~—,w1_ R
ST ‘ 50% auf Nominalleistung LT e T R
et “von 12 000 Jato R 64000' 4w~» 20 400 »
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. wa*.; S ~zus° 40 400 ,jato°
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Die Gesamtproduktion konnte demnach auf L ' ‘V>A§gf',
40 400 Jat ChlopierungSprodukte erhoht we-rden9 von denen heute
schon als gesichert ca. 20 OOO Jato angesehen werden konneno.'

Hinzn kommen noch 30 OOO Jato Salzsaure, sodass in Balde mit

,gerechnet werden kanno»;‘, e , . S

‘ i." , . R : . B N » ! — . B ‘ - ‘—_.“"—‘\'2 o \ o ' ‘—“ [ N .
B A Bedarfsfra “;g;;gux;ﬁ;,_,,xgt,;;g%hgg..;,_H
= | B '\,AT- S ER - . R '

. ‘ Wenn das Programm durchgefuhrt sein wird dann stehen rol="
gende Mengen der einzelnen Produkte zur-Verfﬂgung
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- 1) Chlormethyl oo o Bag . 84000 jato L
7f‘f5ﬂ‘ 2Y“Methylenchlorid C ;"~"jf H] mzs 000 'w N
- 2‘ {"h'ln‘nn-?cvwm_ . : — Lg4‘z\3 : = GOO o — ' H
I LT 4‘9 SR R
SRS L 4) Tetpachlorkohlenstorx;,,-l3- e / g; 0co’ et
: /5) Trichlordthylen * v - 75400 _m

-6) Chloressigsaure L el SRS T 600 ”_~n, T
B T T S RN 0 zuws. 40 400 Jatoof
 Zu i)’Chidrmethyi‘:iL '_,~';r' T - {}' l“ R
L a) Kalle meldet folgende Bedarfsmengen° Lk T L .
' Derzeltiger Bedarf fir Textilhilfsmittel 2,400 Jato ' -,
© - .Ausbau tﬁp)xlebemitte&——Waschrohstoffe o é\OQQ o ¢

' Planung fir kinftigen Bedarf als; ' | L T

Kernbindemittel (Giessereién) | bis zu . 8'000 o

,w—:] - —_ o - _v.’ - )

b) Der Bedar? tunﬁKaltemlttel und Farbe Twuf‘ ' RPN
stoffzwischenproduktev_. ‘ 300 ]“‘”,“ _ i

o ! - ae o ", 4 . K . ; ‘.- [ "r‘

o ”””v_‘ : R ,u") -""\_ - . SR 14 700 Jato° N

i . . [ ' e g — - L . 1
!.7 Da die Entwicklung der Verwendung,von Methylcellulose rﬂv {
Kernbindemittel erst an ‘Anfang, steht ist mit einem, 80 grossen a;t;~. ;-

Absatz erst nach einiger Zeéit. zu rechnen, sodass die Kap321tats= G :
erweitevung An- Hochst yon. 2 éOO Jato*auf 8. 400 Jato zunachst auSn;w~¥i~

_ reichend sein wird.- Weltere Erhohuhg soll bei der Planung beruck=JTA
N sichtigt wepdeno‘ RS :

i e i ey “'f_“ . ']~ e e
oz i Re—— . ¥ .

_zu* 2) Methylenchlorid = -NVf’f,U* T ;4f»‘*—f‘.»- o

. — N\

Selt Jahren'béstehen Schwierigkeiten9 den Bedarf von Methylen= =
ehlorid lautend zu decken und sie gaben 1mmep w1eder Veranlassung '
2u vaelterungen der Pt*bduktionsanlage° Das in. der Anlage beigec" \f'f
gebene Saulenblld zelgt die stetige Steigepung der Produktion und -

N

nie moglich in wipklich intensiver—Ppopaganda das . Methylenchlorid\
auf breitep Basis zu vertreiben und neue Absatzgebiete zu er=—

-~—~schliesseno Wenn nach einem entsprechenden Ausbau die Moglichkeit i
besteht Methylenchlo:id An genﬂgender Menge Zﬁ‘produzieven, dann B ET
_kann voraussichtlichvein mehrtaches‘aes heutigen Absatzes verkautt |

x ﬁswerden°_:._f.

Zur Zeit betragt deP Absatz 6 500 to Vbn Seitén der F11m='i"\, §'
industpie ist bei einem weiteren Vordringen des gesetzlich vorge= - ﬁﬁf
sehenen Sichepheitstilmes ein MehrverbrauchNVOn ca, " 3 000 S angee‘”.f e

- - _— I . <y
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meldetou =Verbraucher sind. Wolfen=Film, i

—%——Afebenfaiis—ansteigend—setn—wird—“Dazu kommen Schering9 Gaevept 'fg.”

ffl Vorrdte zum. Ausgleich von Betriebsausfallen nicht angesammelt

und Landsbeng, sowie Dor gen. dessen cellul

“‘auch Frafikréich in steigendem Ausmass. S o
_ _“/ Der zweite Grossverbraucher 1st die Abbeizmlttel Industrieo,
. Es ist zu. erwarten, dass nach. dem. Kriege eine bedeutende Stei- -
gerung dieses Verbrauchs eintritt SGhon im Jahre 1940 st stleg ‘der , -‘*
i “Absatz von' technisehem Methylenchlorid in Deutschland von 1900_
.'g auf 3200 t° Der Export_yerlust durch den Krieg wurde sofort—auf=’

fgeholt, und es ist heute wieder Mangellage, sodass die’ notwendigen

.

et

werden—konnen° Bei—diesem‘Sektor—ist—ein—Mehrabs&tz—vcn 3000 = ‘,
4000 Jato ‘bei entspredhender Beavbeitung zu erwarten.’ = v :
} Andere Verwendungsgebiete—fﬂr—uethylenchlorid als Ersatz fﬁp ;;_f;i
‘ Benzin ‘und BenzoL—kennen bei genugend zur Verfugung stehenden- Men=‘}27'?

-gen Methylenchlorid und Chloroform noch erschlossen werden° Eg )
wird Autgabe~unserer Anwendungstechnischen Abte11ung se1n~—hier }v{‘;_[
' %noch weiter vorzudringen und Methylenchlorid als: Losungsmittel ;__;%__g
~ fir Lacke und als Extraktionsmlttel . fdr tempepatuvempfindllche T

“Giter- einzufﬁhreno.Unter dem_Hinweis,_dass die_Unbnennbankeit_desﬁ_;f

'w¢;wMethy1enchlorids gegenﬁber Benzol ‘ung-= benzin gposse Sichepheit

in dem es mit 28 % enthalten ist, wird es als Narkotikum rﬁr medi='

'-Verknappung vcn Benzin und Benzol dupfte hiep ein Eptolg sichepfwmiw;ml
._zu ervarten sein° Nach dem Endausbau_stﬁnden hlevfuv 5 OOO Jato JVJ.
Methyienchlorid zur Vertdgungo,- : ‘ ‘

b
Kl

glledern' ‘ . L . L
. o heute . nach dem I

\ BT ' T R Ausbau TR
T Cellulose-Acetat Film_und Folienw__ . 2300 . % 500 Jato ' 5
' Abbeizmittel : TR ]
} techn:“Methy{enchlorid e . ea. 3 200 6200hf?(200'.ﬁ
: .Laok-Losungsmittel”ﬂ ‘ — SR _;_Rw_ﬂ__ o e
Extraktionsmittel—"u‘aa .. _..ca. 1000} 5000 w ¥
Gesamtabsatz\; Methylenchloridf——”’caov 6 500 16700-17 700 Jat5°‘4f:

-

Soweit Chlorofovm nicht An das. techn° Methylenchlorid gehty “‘?wwﬁf

'-  zinische 2wecke verbraucht, auch vird/ea in steigendem Masse fur

i
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'Absatz von den im Endausbau VOrgesehenen

'”-technische Zwecke:aIS‘Losungsmittel verwendet° Sollte be1 dem'j‘r'

'Schwierrgkeiten*entstehen9 so—kann bhlovoform in Tetra ubepgem*
fuhrt und. als solches verkauft wevdeno s

/// ) ] A

B

Zu 4)

Tetrachlopkohlenstog

Fﬁv die Epstellung einep Pnoduktionsanlage und den Absatz

. von 2 000" Jato Tetrachlorkohlenstott sind auf Seite:3 und 4 ausm;~~ﬁ
.Idhrliche Eegrﬁndungen gegebeno\_ - e :

1

. |

Tricm'ora“t'hg’len e

f‘zl; 5)

_“;7 Die Bedartsfrage VOn Trichlorathylen steht hier nicht zur

Diskussion, da wir. dupch“dieWUebernahme von- Tetrachlopathan9 der g"“
Vons;uze“des IrichlonnthyiensﬁVQn~Rheinfelden—nach—ﬁechst—iedig

‘lich die” Endstufe der nTriwafabrikation und die. Destillation auf -
Rein-Tri . wegen der Vevweptung des heute uutzlos abgeschiedenen '\ﬂ
Chlors iibernehmeno Der Absatz des Produktes ist heute schon vor=ff,
- -handena.' o ’ ' ‘ ‘ ' :

' Zu 6)

Chlovessigsagr

s

'Monaten beginnen° Der Absatz von . 3 600 jato darf als gesichert

angesehen werden, da dep Beddbf fur Tylose fir: Seirenzusatz

ausseropdentlich gross’ ist und auch im Fpieden voraussichtlich

wegen dep guten Wipkung bleiben wirdoai_

 §6héioff%Vérsoﬁgnhg;;7

Fﬂn die Ausfﬁhpung des Endprogramms sind folgende Rohstoffe

‘fnotwendig°-"

B

Methan' 'W:: S '-}“}~ 5 ' f;ﬁA____f@.

Dureh Destillation von_Ferngas wevdsn;in zwei L1nde=Anlagen_:“

‘ stﬁndlich 470 cbm Methan erhalten° Das Ans&ugvolumen dep belden
,;Anlagen betragt 2700 cbm/Stunde Rohgas, sodass ein Jahresbedarf

yon 2 700 x 8 200 &= 22 i4 Millionen cbm Fepngas vorhénden sein‘j

T -0 s
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e :: fwirdeP Kann gedeckt werdeno Diese Nenge genugt fir die Erzeugung
.von )16 000 jato Methanehlerierungsprodukmeno Durch die neue o
sauerstoffﬁNachchloriepung mussen zusatzlich noch pund 2 Mllllonen :
) s <;;weedeﬁ%+3ie~fnr . ¥ rlenung von__«———
Kohlenoxyd belgestellt wepdena Da der. Wasserstoffanf&ll bei der”
Gaszerlegung und bei dep Chlorelektrolyse im Werk nicht unterge—
‘m«vbpacht werden~kannﬁ—steht selner"Verwendung zur Hydrierung von .
: Kohlenoxyd nichts im Wegeo,Der Bedart von. ca, 6 Mill.» cbm/Jahp
Wasserstoff ist 51chergestellt Dasg Kohlenoxyd muss erzeugt werden”
;;W;JT” es werden ca° 2 ‘Mill, cbm/Jahr Kohlenoxyd benotigt und hierfur wien
‘ ’ ~der 1 Mlll cbm/J&hr Sauerstoffo\ﬁggélelchen ‘werden  fipr die Sauermi:f
"stoff Nachohlorierung 2 Mill. cbm/Jahr Sauerstoff also 1nsgesamt
3 Mlllo _cbm/Jahr oder stundlich ca. 400 cbm Sauerstoff b-e_n,ojzigt.c
" Diese Mengen koﬁﬁeh von den Anlagen9 d1e in Hochst zur Aufstellung
L kommen, zusatzllch zu dem Bedapf fidr. Essigsaure geleistetgwenden

N : R e

2) Methanol bezw. Dimethylather ,"ﬁf'« S "4

‘Aéup Erzeugung von 8 400 Jato Chlormethyl sind 6 550 Jato

Methanol notwendlg9 die von’ Leuna geliefert werden_konnenQiAn
Stelle von einem Drlttel Methanol kann auch Dimethylather Verwendung

rinden der ebenfalls von*Leuna*ahgggEbEn_ﬂerden_kann

3) Tetl‘achlonathnn R - _ » l v

Es werden 15 200 Jato Tetrachlopathan benotigt die von Rheinﬁgwg

felden nach Fertlgstellung des Ausbaus VOraussichtllch vom—Januar*

1942 ab, gelletert werden konneno “Zum’ TPansport ist ein Tankschitf

L vorgesehen9 sodass d1e TranSportkosten nledrlg gehalten wevdene_
- - P ! -

' ,4) Chlop Chlopwasserstoff Salzsaure

o ,ﬁ' Dep Chlorbedarf Lir die Erzeugung von '

. Methylenchlorid ST TR B iS_OOO"Jato B
ChloI'OIorm R DR o "3 000 » ST
Tetrachlorkohlenstoff . = 2000 »n -
BRI [“Q "thopiepupgsppodukte zusammgn,‘:f 23 000 jato - |
i betragt IR EIRORREE e S 0 6QO_Jato Chlor;uig;__ﬁm
VMff4-dazu ----- kommen tur Chlorwasserstoff i :i; 'T‘“T; S . P SR
: L T T 1 ‘ : — S s B
: *!_also insgesamt *°'Vv~~“ .~ 32 000 jato’ Chlor,fﬂ‘“““

o . . o L “. - . /
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.die vom Chlorbetrieb nach Durchfuhrung des genehmigten und\noch‘

P geplanten AQSbaus gelietert werden konneno P S

: . Von dem, primar gebildeten Chlorwasserstoff den_

M_aq————{ur—Sauerstofbeachchiorierung‘verbpapcht, sodass nochr OOO

" jato Salzsdure tir: den'Vepkauf zur Verfﬂgung;stehen° Diese Produkc4‘}-

}'ﬁ_'LQ ‘tion" entsprlcht etwa dem Bedarr von:. Hochst und seinem Bezu'k° -\’{;ﬂ“
‘ ' Fﬁpﬂdre Herstellung von 8 400 Jato Chlormethyl werden an '
Chlorwasserstoff 6 700 Jato benotigt ‘Sie werden gelieferﬂ

» 1)Jdurch Chlorvepbrennunz { A~ - 440 Jat*‘
S ) durch Tetrachlorierung e ff‘5oo“':%»;
JH:' T ;” 3) durch Chloressigsgure ' ¥~A7”‘ J_~i;2m400~ n
C o= &) aGurch Umesterung B R B
T "“” ‘Tetrachlorathan»Tri - : .2 400 5 »
e M:_': o fv?*,, th-'»,‘f,7 6 §40‘ Jato,ﬁ S
*L-—'D1o Phlon,Chlorwasserstotf-und—SaTzsaubebl1anz ist demnach volle'
N kommen ausgeglicheno_3 heo L R —

Raumaufteilung der Betpiebea_

. ] .
| Zur Verfugung stehen die Gebaude 8 55, S 56 S 57 und S 58,_‘5._f
ferner 'S 71 tiip* die- Salzsaure° In_ S 55 stehen die LlndeAInenn_ ‘ -
”:fapparateu In. diesem Gebaudekomplex muss- die weltere Methan=*??']]f’f:;
Epzeugung untergebracht werden. Das. heute hier befindllche “Bo=" f .
x‘.trlebslaboratorium muss durech ‘einen Neubau9 ‘der: 3-4-Chemiker.- fur@w?qu
7 die Chlorierungsbetriebe und 1-2 Chemiker fir die. Nltrobetrlebe,\,.'_;
die ‘benachbart sind,'aufnehmen kann, ersetzt “werden. Das Laboram">

toriumsgebaudé kann im’ benachbarten Gelande der Gebaudegruppe ,
S 55 - 58 untergebracht werden@_f'-‘ 77777 :

o Die Methanchlorlepung Ast im- Gebaude S 56 aufgebaut und soll
Rl dort auch durch die Sauerstott—Nachchlorierung erweitert werdenc-
Dazu ist" notwendig, dass die Methanol—Veresterung und d1e ‘Reste |
cder Sal7saureabsorption aus dem westlichen Anbau entfernt werdenot'v
Fir die Salzsaure ist die Verlegung schon in der Durchfuhvung ‘be=
griffen, . - - . KRR ;
4 "‘f- " In dem Gebaude S 58 wird zur Zeit die Chloressigsaure=- L
;:“ Fabrikation aufgestellt° Im. gleichen Raum.soll die. gesamte Chlor~f%¥¥5&
IR methylerzengung, die~Tetrachlorierung und die Trichlorathylenz o
fé herstellung Anrstellung finden. Das Gebaude igt gross genug, um 7J“~T%§
- diese Fabrikationen autzunehmenuf_” T B - . " f
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| \\ o ,,::'bw‘ AJ_ _ N N - A ‘ : - — : - T = ,:A';__ .\ — .
T ~ L Fup dle gesamte Abfullung und den Versand ist das heu?ige {x -

Versandgebaude S 57 nach Suden zZu erweitepn° Die im Sﬁden des. L

_Betriebs s nach- W —va }eg%—wer&en——————
-——4—4——;und"ﬂufch 2‘3 weltere Kugelbehalterlodep andepe Reserv01rewer="v-’”
ganzt werdene' ’ !J‘ : - Qwv L e r’ o

"+ " Die Verladung in Gpossbahn—Kesselwagen fiin Chlerierungs—

v e pr&dukte -und- der ggi;éaure wird wie schon vorgesehen, im- Westen o
L ~der Betriebe durchgefuhrt Die Verladung der Chloressigsaure er=3 !

K . 1 )

folgt im- Osten des Betriebs S 68 ‘
L Das Tetrachlorathan wird durch Schiff angefahren und durch

. ,‘le

N

B LeitungIVQm Malnkai zum Betrieb bezwu Lager gefordert° ;_;MJ!»‘;”f
. ‘|‘ . . Lo o “ . . ) \. P ) ‘ » . - = |
T ' : ‘A.‘w‘_ . .;_',f‘ o ,;\ \-&&z o I .‘v L - , .
| | :_ S : .:_\,-r.\,‘ Iz S JKapitalaufwand_ P :\;‘ :_ L o :.' ‘ :".
- - w»]‘ . } g N ;:,1‘. 5 ] . : o ~v D “ ] ] ) ‘ »7 . I. . .

)

"'ﬁ oo Die schon genehmigtenwxpedite fur den Ausbau betpagen fur 3 rgkf

1) Methanchlorierung (12 OOO Jato) A T4 544 300 RM.L{f;%
o2y Methanolveresternng ' - T 3)Q 197 000 “m.. =
3) Chloressigsaure und Na- Salz e ; ! 497 700 T§A¢f

I

L ft‘ s . ‘;W-jf’j‘» EECEE C - 2239 000 RM——-——

. !

i

7\  AT Neulnvestlerungen ‘id@hiiianendénnfﬁrfx;;;“”;“wm;;wy_¢;;"”mk
1) Methanherstellung - '_-" i‘j'A?‘,5“.' e ECO:OOOIRM R
2) Sauerstoff—Nachchloplerung M’\”" } “[;Wﬁwgw¢350 ooom_”-mwm;:;

3) Endéusbau .auf 15 000 jato Methanchlorlerung S 600 000 &
_ 4l,Umesterungsverfahren Tetrachlorathaanri S o '?OO 000 » “;fu’
"“f "‘ ! ol und Umstellung Chlormethyl“' . 300 000 » >
-5 Tetrachlorkohlenstoffherstellung — : -.360 000« »- -

6) Destillation auf. Relntrlchlorathylen . -200 000 ®

7) _Abfillung, Lagep, Versand =~ RO ’f, 700 OOO'k»:
-.8) Laboratorlum e e ,-:.'v‘l ' _"5;;; : ;;400 000 'nf o
9) Tamksenife - . 0 T 300 000~ o
10) Allgemelne Anlagen wie® Stpassen9 Kanaler”;;_jif' i. |
: ’ Energlezuleitungenr etc° 1 000" OOO n = 0

\‘_  '] ;;@w,;“ ”’g'fﬁf' T | 7,~_'Vm 5 350 000-RM> |-
v C . i ' N . oy 4__ =
Der Kapitalbedarf Wind sich also auf_j_:_é_ﬁ;lllonen RM stelleno b

- -~ _ ;
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Welchem Wepk der. weitere Ausbau erfolgen -so0ll, erneut aufgeworten

e ) / | R - St
> | : B : o
i . ' - 13‘ ‘ .‘ - ; B : l.
o 7 ' " ey =
B \ ) SR Umsatzwerte » ol ‘
‘ ! i " .r\\ L t s
S " Der gesante ﬁmsatiwert'1ﬁ‘Géstehungspreisen befauft sich; - -
_wenn die. Anlage voll in Betrieb isty b '
- ~"'. ‘\\', —— A,i,_ ﬂv “‘Produktlon Gestehppeis ‘f:AFRMf T
o Chlormethjl e e 400t ' 30, M/Fkg - 27520 000
e Methylenchlorid B s ooo t 30 —M/?kg'fb“ 5. 400‘055f'” )
- Chloroform B 3,000t 30,-M/%kg " . 900.-000 . .
o Zetrachlorkohlenstofs ”;,_‘2“ooo’t L 26,-M/7kg | 520 000
] ! Trichlorathylen 2%7' B 400“£ < 22 —M/%kg‘? i 188 OQC
Lo Chlopsss;gsaure.”’fi 5‘ 73 Soo;t " 40,-M/%kg . 1,440»9904—5
- R I R R 11 968 000
' Salzséure DT 7g .,¢v33'ooo;t:"“ zg#m/zkgv“‘ _660 000
_}%f\_..'\'r ,- D “f "f W'ﬂ;;'“y | . 12 628 000
’ Der Gesémtumsatz (Einstandswertr betnagt demnach+12~628 Mill° Mark
B »"};1'v Darin sind Speseﬁ enthalten ;]1f°v‘ "‘" 5 i RS
I ~ChYCPEEthyT - 504 000 mM R \°“Mv,
T Methylenchlorld 'v ;d; 2 160‘009~\»»1 I el
ST . Chiorotorm ST 400 000 P:‘Q-" R
Y Tetrachlorkohlenstotf 100 000 - m LT e
: '_,Tpichlopathylen\ e ffi-“Vﬁziéﬁdqoi’a;fmff T
0 V‘ Chloressigs dure-.' - . - o ‘250" O,,Q'O:»". o+ 5 e e V«: :
R Methanherstellung _’J: 550;960g-n ' S ‘ o :
ff - R — e g 180fooo ““’“*T“* S
_ Das Gesamt Spesenvolum betragt dann 4 18 Mlllionen Mark 'ZuP Zelt o
;f_a  ist das Spesenvolum ca. 1,2 Millionen Mark ~sodass e1n—Zuwachs von . |
e 3 Mlllionen Mark Zu erwarten ist°_  L ‘_ ' Lt fff»f T
Bei der letzten Kredltgewahrung anlasslich des Ausbaues auf
. e QPO Jato wurde dapauf hlngewiesen, dass nach Durchfuhrung des
‘!;;_éggbaues auT 15" 000. Jato Methanchlorierungspﬂaaﬁffé die’ Frage, 'in, - 7 O

wepden soll Da d1e Erweiterungen, die- in diesem Berlcht aufgezelgt“"'
sind im engsten Zusammenhang mit— den Jetz1gen Produktionsaufgabenﬁﬁguif

,Stehen ung. - die enhohte Erzeugung an Methylenchlorid auf Grund ,
einep neuen Hochster Ertindung durchgefuhrt werden -s0ll, die neue
Chlormethylepzeugung auf Apbeiten Von - H8chst und Oppau. zuruckgeht
ﬁaunur 1n Verbindung mit ﬁnéeren h1er‘festge1egten Verfahren '
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: auszufdhren iSt’ stellenmwip den‘bepechtigtem Ansppuch die Aus— {
weiturg der- ChlorferungSprodukte EPzeugung in«Hochst zu belassen; Lo

“L:S‘\Da aussepdem sow0hl die Rohstoftfrage als auch dep Ahsab%—&er———————

-(vf,_‘ Proaukte, insbesondere des - Chlopmethyls, hierﬁgunstig llegt und

‘ “der Bedarf an Methylenchlqrid tir Mltteldeutschland auf dem Was=f_“

a 5; serweg dorthin gebracht werden kann halten wir die Festlegung—af
¢QLﬁf~?—~dep~Produktionsstatté“in Hochst auch tur wirtschattlich rIchtigo "

__?__A*——Sie bedeutet—tﬁr“ﬂochst einen beachtlichen Zuwachs an Fabrlkam
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: ___; Durch Ausbau der bestehenden Anlage und‘Einfuhpung neuerf‘ o
’dﬁi Vqrtahren‘kann—die-Pro&ukt;on‘Von thorierungsprodukten von ‘_? -
CU10s 000 auf 40 000 yato gebracht werdeno* B P R
A .‘v‘,,] i

————Dfe Rohstbftrrage wird' behandelt .wobei auf den Ausgleich '
. zwiscHen Chlorbedapt von 32 000 Jato und den Zwangsanfall von . "¢
;;;Agf——nur 33 000 Jato Salzsaure 30%ig besonders hingewiesen ist. "f*"fly

_ q’ Der—Bedarf an den verschledenen Chlorlerungsprodukten w1rd ‘
. erortertu e : —— - = Ny PR -.

e i i

- Es werden Angaben uber die neéu- aufzuwendende Kapitalsumme !
~_V9n‘5 6 Millionen Mark gemacht und§Vorsch1age tir die Raumaufm,.

11ung und Aurgliederung der neuen Fabrikatlonen unterbreltet

i Der Gesamt-Umsatzwert in: GestehungSpreisen gerechnet bee -
ff; tragt nach ;Ausbau der Chlorlevungsprodukte 12, 6 Milllonen Mark : ;
i das Spesenvolum belauft\sich aur ca° 4,2 Mlllionen Markovy+'; f" coT
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