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»ﬁ‘ 1agen noch nicht genau bekannt ist, was-die: Rhenanla
emit-oder obengenannten Untersuchung7b z‘ﬂckt -

. die Mlttellungen des Herrn Prof, Zerbdb gel“

“....Seines. Besuches im- Novemberfl941r'0bh' b
- punkt fﬁr die’ Formullerung des: Auftrags. Fest steht

‘f;stoffe zur Bereltung synthetlschen Schmleroels ‘han-.
f{delt und dass man dabei berelts an
fﬁjsogenannten "Ringanalyse" ‘und: ahnllch[
- .ein Bild der durchschnittlichen chemlschen Zusammen-
”vwsetzung derartlger‘ProdukteWergeben,“ :

Obwohl wegen Fehlén}der”betr;ffende

dass es 81ch u.a,. um die Charakterlslerung der Grund

erwendung' 3
Methoden; e

"ﬁ;mlt Destlllatlon,_Eytraktl ] . 4 _
methoden. komblnlert dﬁrfte man erhoffen,fDaten ﬁbe

¢7nachfolgenden Grossen, welche fHr die- technlsché Ver—.y

,ermltteln

DurchmAnwendun

g}&ﬁeser“Mefhod_w

Ty ng

T'dle

‘wendung. der Parafflne w1cht1g"Faktoren d“rstellen

'1. das durchschnlttllche Molekulargew1cht

‘ 2. der: durchschnlttllche Gehalt an Paraffinen, Naph-:

thenen, Aromaten und eventuellen ungesattlgten

“,;;mmKohLenw&&se@s#eﬁfen i

‘“"werte.“ E

3+ der durchschnittliche" Verzwelgungsgrad der Parafflne
4. die "Streuung" in Zusammensetz&hg und Molekular= = ° B
uﬂ.geW1chtv1n Bezug -anf-- d1e obengenannten Durchschnlttsjﬁ

Obwohl wir sorgfaltlg erwogen haben, welche

‘ fUntersuchungen nétig waren um far. feste. Paraffine. als

Grundstoff die obengenannten Grossen S0 genau wie. mog-*

~lich zZu bestimmen, erscheint es uns pramatur ohne vor-»"'”

herige Riicksprache mit der Rhenania jetzt ‘schon unser .
Untersuchungsschema auselnanderzusetzen.A Uebrlgens J;TM;;

'gibt es einige Punkte so allgemeiner Art, dass. deren

" Untersuchung jedenfalls jetzt schon motiviert ist undww
. die wir hier also etwas naher andeuten Wollen.,

1,1ar eW1chtes
der zun#chst in Betracht kommende Punkt. ‘Binerseits S
ist genaue Kenntnis des HolekulargeW1chtes ‘an- sich be- . -

des durchschnitblichen Molekue -
von Kohlenwasserstoffmischungen ist wohl

D1e Bestlmmun

relts von Bedeutung fdr die vorllegende Parafflnunter—_;j:

e



Wi ich as-—-genau
1fAnwendunp~derﬁRlnganalyse un
anderseltsA31nd:J i

Iargew1cht‘
4:Methoden,

\bestehend°

yMlt*Ruok51cht darauf haben wir vor kurzem
noch .ehe der Arbeltsplan”der Rhenan1a~e1,e feste For
2 _»angenommen hatt > ein usfi rllche Unter u hungﬂf‘b
die Verbesserunn dlese ”Iethoden angaStéllt -Die Resu
tate ‘dieser: Arbelt “die . bestlmmt auch fiir dle Paraffln
untersuchung von Nutzen seln w1rd : '

‘ugésétzt.i ’i

Als zwelter dér~obenerwah_ten Punkteuallge-
meinirer Art. sPrlngf$dle Methode -der Ringanalyse ing.
Aure;wble heutlge Form: dleser Methode zeigt” neben,der
: soeben genannten Unvollkommenhelt[der MolekulargewiChts
f i ’ 1 ;€3 )5 die noch ‘umso-
storenderwseln;werden ‘wenn  man: s1e'auf so "extreme"?!
wmmmmProdu emw‘ewﬁestewParafflnev"andenenW‘ n Ty pus: Kohlen—
Wasserstoff iiberherrscht, anwendeth;Elnwnotwendlger el
, Tell der. geplanten Untersuchunv wird denn -auch’ sein:
PFSREIREY & Y-S Verbesserung der~R1nganalysenmethod1k 51 4 llgemelnen
L ;und die Aufgabe die. Rlnganalyse ‘den besonderen
schafmen festen Parafflns anzunassen‘

'f>u- ‘ Elnlge Hllfsmethoden,idle mlt Ruck81cht‘auf __;m
die ReV151on dexr Rlnganelysenmethodlk besonders Ver- L
» besserung bedurfen ySind g L R ER

R ;“dle Elementaranalvse,"f15“““9*¥fw*“
- b) die Bestlmmung des Anlllnnunktes.

o elde Punkte 31nd von uns entamlert Worden,:ijA;
-und in. dem vorllegenden Bericht geben er eine Ueber- - -
-sicht’ der verrichteten Versuche zur: ‘genaueren Ausfith-

rung der Anlllnpunktbestlmmung.‘Dlese Untersuchung 1st  ;fi
::noch 1m Gange. o '

ety

- s T S I

R

“Die ,bis heute verrlchtete Arbelt zur Verbesse4
rung der” Elementaranalyse (wobei wir uns eine Genauld-
keit der Wasserstoff-' -und Kohlenstoffbestlmmung von - - .

fvwenlgstens +0. 03o als Ziel setzten) beschrinkte sich o

“hauptsdchlich auf-das- Studium der" ‘bestehenden” theraturw“ff
“und; die Ausfiihrung apparatlver Vorbereltungen.‘Es S
schelnt uns noch nlcht angebracht Jetzt schon uberA"

: _ _ : , S
) Slehe z ,B. G. R 'Schulze & J C Nlcolas, Oel und
: Kohle\él, 617 (1941)



nd:ral: meine Grundlag “fe
: : ﬂschaffen,gwenanroduxte md
~sch ereT Mo ekulargeW1é,ff 71
=ware also am Bl i

rodukt mlt w 1¢en
.stellt werden konnte.}Fu ,
‘kParafflntype konnte ‘dann die” Verlang
Llekulargew1cht durcl Destlllatlo'




. ur &g elner grossen;Genaulgkelt der
Aromat estlmmung 1n Paraffln und anderen'Kohlen.a

‘fahTen nach §VA.M.Buch WMethode. 101/38-1;*ma
'Qdene pr ktlschen Zwec e genugend genak €
ok Sl

SV ,.Was besdnders,ﬁél der Prufung"
= uster Schw1er1gke1ten m1t 51ch brlngen kann.;Fﬂwﬂ

Obenstehendes veranlasste uns. zu_elner Unter—ajyg
wobel w1r uns zunachst als Ziel: setzten clnen T
! guszuarbelteg :

, ,ung"des;Anlllnpunktés mit Hilfe klelnerﬂMengen
,‘-Substanz geelgnet sind; darauf wurde . systematischer ge-;f“

”~pruft- ‘welche Faktoren- besonders die. Reprodu21erbarke1tgjﬁ
- und- absolute auver1a331gke1t der Anlllnnunktsergebnlssem.f
Q;Jbeelnflussen. e g¢wv f«w~»w¢Agggﬂ e e e e

Mfsuchung,

'Zusammenfassung der Untersuchung. f' fA;j“’;*{ "

i 3 Der S A, M Buch—Vorschrlft analog und auf Grund un-:ﬁLsT
" serer fruheren “EXf#Elirungen machten wir einen- Entwurf fir-
- einen Eparat Zur. Bestlmmuna des. Anlllnpunktes, dex. pro, i
Bestlmmung nur--3 cm3 ‘der--zu- nrufenden Substanz fordert: .
' Ausserdem wurde. emnelvenau normalisierte Arbeltsmethode
< ozar Ausfuhrung der Bestlmmung festgestellt. Apparatur ‘m
‘und Arbeitsverfahren zeigen - grundsétzllch .eine:grosse - .
‘,Ueberelnstlmmung mit denen der S.A.M. Buch-Hethode . = .o
5101/38 Eine ausfithrliche- Beschrelbung wird zu ‘seiner
~Zeit. nach ‘¢ndgiiltigem Abschluss der. Untersuchung im oo
Schlussberlcht uber dle Anlllnpunktbestlmmung gegeben T
Wwawerdenvmi- : ; et
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,den Feuchtlgk a. ’:n.'beb angt. "
4c)uglelchze1t1ger Verd0ppe1ung der fur a e

fgffgestel" i i
e der Weise und Geschw1nd1gkelt des Ruhrens Wahfénd
=~%$der Bestlmmung..:- R GEEIRE e '

IR , ';-'»na_,rcbd_em Q;g‘gg d;; cb_Anﬁmarmen
*L;;uber dem Anlllnpunkt ZU e*ner homogenen Fluss*g-
s keitgemacht worden. 1st. e ’
.. g) der Temperatur, die: bei’ der unter—f) genannte'

"‘fﬁihelzqng'errelcht worden war (Erhltzung 5—3
i dem ‘Anilinpunkt, der etwa: 86°C ‘betrug). o
roh)dex Tatsache, daso_dle Bestlmmung in: elner Apparatur
“f_T'f'ausgefuhrt wird, die ZUutritt von &twas. atmospharl-
vt egeher -Luft (b?zw:*FeuGhtlgke1t~und“CO‘
S Luft) zum Oel-Anilingemisch, zulBsst. : '
‘“,.i),der Durch51cht1gke1t des. Oel-Anlllngemlsches (Zu—i

“.~fsatz minimalexr Spuren elner das Oel sehr dunke1~m

farbenden Substapz) L i o i3

vwwwlee vornehmsten Resultate dleses Telles der
\Untersuchung 51nd"‘“‘ AN R o ; ‘

o Gegeben e1n bestlmmtes Anlllnpraparat und ein auf
"?fabestlmmte Welse vorbehandeltes.: Oelpréparat, T ist,
”“Mfunter Beruck51cht1gung unsereriStandard—Vorschrlft A
:gdlekﬁeproduz1erbarke1t ausge eichnet (dle;Erveb-bﬁa;,7”
-nisse ‘der: Bestlmmung sind 'bis auf O, 1°C ‘reprodu=
#zﬁerbar, ‘d.i. ‘den Ablesefehler unseéres. Thermome—~ -
ters)i We1ter%stel1jeMs1chjherausLwdass“weltgehenwW'

e s S v




AR Dle Beobachtungen'ln'Bezug auf. dle$Yorbehand
Jlung des ‘Dels uberzeugten ‘uns ‘davon; dass :in diesem:-
-Fall die: Gefahr vor Fehler infolge: aufgelosfen Wassers
¥iel weniger gross 1st als_bei. Anllln, bei O0el hHat man

-viel mehr. Gefahr zu befﬁrchten won. Wasser, .das.; An. nicht

,-'7fgelostem Zustand anwesend i'st (z.B. ‘als mit dem blossen
- wAuge kaum wahrnehmbare Tropfchen) 0.1% VWasser. stei= -

wf%ﬂ-‘tuell nlchtgeldsten Wassers 1n Betracht.«$~~ww.wwwwawﬁ

gerte’ den*Anlllnpunkt um’. etwa 0,5°0C. Dass,»wenlgstenS»%uﬁ,
im: vorllegenden Fall, d1e Wasserlésllchkelt in Oel' béi .
- 20°C zu gering ist: um-. grosse Abwelchungen im Anllln-ﬂﬁ,”
punkt zu verursachen, ‘ergab sich aus der.: Tatsache,'”’
~dass das:0el- -sowohl nach Trocknen ‘auf- CaCl,oder: Ca S0,
g;w1e ‘nach Schiitteln mit warmem Wasser- mlt nachtragllchér Rt
Abtrennung dex Wasserphase,'lmmer ganz glelche Anllln-;uj;
punkte—aufw1es. Als nachster Untersuchungspunkt kommt
falso ‘in diesem. Fall vor: allem die Auffindung einer. ,
-schnellen, zuverla381gen Methode ‘zur . Entfernung even-@kﬁa@

3. SchlleSbllch war es W1cht1g, zu w1ssen, ob der.ﬂe-j“:,,
“brauch 'der aufs’ sorgfaltlgste vorbehandelten. Anllln-.;* g.
~pré@parate . tatsachllch .auch, zu’ Anllinpunktsergebnlssen’,ﬂ
fuhrte, die- nlcht nur: reprodu21erbar, sondern\auch in 0
absolutem Sinne’ ‘richtig waren.. Dazu wurde™ der Anllln-;_ '
punkt -eines-reinen n. Heptanpraparates, wie von Wibaut -~
c. s.)beschrleben, gemessen.,Das von uns gefundene Er—;;w

J P Wlbaut H Hoog,:S L Langedlak J Overhoff &







UNTERS UCHUNGSTHEL

.~ EINLEITUNG

"ﬂfbewahrt werden konnén ohne s1ch 1nnerhalb kufzer Zelt merk-”{f
‘~Q110h—zu Vcrandern.fgggy_¢- : e S e A T LN el

"ﬂ?ZUSAmuENFASSUNG DEZ }UNTEnSUGHUVG.Y_,“J";

’Lfalls mlt dem Zweck ein Praparat zu erhalfgn,;”f“>A r .
égenaue Anilinpunktsmessungen (in" dxesemﬁFall elnerfAnzahl?”':[
>V;Koh1enwassbrstoffe) g8 Plgﬂ“t 1sté' 1 g
wunter vnrmlndertem Druck nnd unter besondere
- ',(zur Verh;nderung von- Oxyqatiof+
;l) J P.WH ;'angedljk J Overhoff &_,, o
ST Smlttenberg, Rec trc chem. 58, 329 (1939). L
o ";Siehe fir: die’ Relnugun des_Anlllns besonders - 1
L seite 377‘,W ot G S : -
| i 1 = '




‘iééetmeﬁhode wurde. j tzt‘auch'von‘uns angewandev

Ansticz (von 0.0005) : i «
1 20% deszgn';;ns destllllert War) elnen VOlllg kﬂn,t'

" rem vorigen. Monatsberlcht beschrlebenen Weniger sorgfaltlg
1_ﬂgere1n1gten Pranarate zureinem - ‘Anilinpunkt fir" Heptan “Von-
ﬁff62 6° ”fuhrtpn””lst also ZU“sthlessen, dass d1e begogdere

< p 3 d 1 :
.beschrlebene,;trotz der” Tatsache, chS sowohl das Heptan- ool
praparatTW1e ‘die, Relnlgungsmethode den von Wlbaut CeBe
7 _ nen- ganzfgle&ch Waren, blelben unsere Ergebnlsse S
~ unterhslb der von-Wibaut c¢.s. selbst ‘gefunden n.Werte. - . .-
‘ Letztgenannter ‘Autor erwdhnt nl. als Anlllnpunkt fur n, .
" Heptan 70,1 (krltlsche EEaung JYERperatY) was hach’ uaseren”““”
Messungen mit einem Anilinpunkt (50:50 Vol.%) von. 70 .0°C.
yuberelnstlmmt.,Dass ‘der. gefundene Unterschied nlcht auf
ThermometerﬁL ler . zuruckzufiihren - ig't, wurde. durch genaue
Eichung unserer 1hermometer ,nachgew1esen._Auch machte eine .
L .w1ederho1te scharfe Fraktlonlerung’der obenerwahnten Anilln~;fi
fraktionen mit konstantem Brechungsindex den Unterschied nur -
' ‘noch grésser (Anilinpunkt von n.Heptan mit der dabei ‘erhal= = '
w._‘l:.enen_,Henslp’c,:f.‘rak.'b1.on 69 3°C). Dass  auch_ Veranderungen 1md"

- LB, o e e S 3 P S R L 1551
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«;Relnlgung des An;,lns das: so. er : e
-damit gefundenen Anilinpunkt élnes allgﬁmeln zugangllchen
,relnen Kohlenwasserstoffes "elcht" Ungere: Erfahrung ‘hat
‘uns.gelehrt, dass es viel leichter ist ein- Kohlenwasser—ﬁLﬂ
;steffpraparat mlt reprodu21erbarem und,konstantem Feuchtlgk

MAnlllnpraparat zu erhalten. Wir besbsichtigen. ‘denn auch, -
:-dle MOglichkelt dleses "1ndmrekten" Vorganwes zu‘studleren;:; ;

_—.-—-;--—-——-..- -A-—————-—.-—-.——-q..——-——------——-———r----;--——-—-..--—.- )

2) M.M.Hicks~Bruun & J.H. Bruun, -J.:Res, Nat.Bureau-
~Standards 8y 525" (1932) F.Shephard, "A.L. Henne
& .ilagley, J.Am, Chem. Soc. 53,1948 (1931) ;s , :-g,f
, G.udcar & G Callnpaert ‘J Am Ghem Socuﬁ_,lSAO G TR
: -,(1920), T N ST







"f?Ab51cat,
“entwerfen,

Cgsei erwdhat, aass ein d+ v twa -0
‘stoffgehalt fiir esattlgte Kohlen_asserstoffml
ﬂ;leferenz,von l% =% L ph : |

'g‘nlsse elnlgqr vorbereltenden Versucne benutz?r

_Apparatur

s '\_/.i\v-

1n der

Belm

;

'n 1nso—j;”7

'ss. : - n”



gungen der Luft mlt Kohlenwasserstoffen‘
S G Wy w1r&"d1ewLuft ‘vorgereinigt-unter-Umnstdnd
.denen.in-der Ve rbronnunasapparatur wshren '
brennunﬂ entsprecnen.§ :

4 ,4» Als - g , i Ko
L serstoffmischungen, ‘die " kéinen Schwefel_odeff”
enthalten, Kupferoxyd gewahlt.“; LT

fé; Zur Gewahrlelstunglelner ?lelchma351gén,bgut regulier~
T und kontrolllerbaren Helzung der Apparaturtelle erfolgt
- "‘dabei werden aufklappbare Oefen (e

6. »Um elne vollstandlge V rbrennung der ﬂuster zu 31chern
,_.v“soll dis Tbmperatur im- Verbrannunqsofen ‘bis zu’ etwa
""" ‘85000 gestelgert_werden. Ausserdem soll -die’ Verdampfung

~der zu. verbrennnnden ‘Substanz ‘sehr- langsam erfolgen
(z B 3 Stunden £ir 200" mg Substanz) : P




& ~’esent11che Fehlerquellv ar

“in ‘einem Raum mit konstanter: Temperatur und konstantemz
,Feuchtlgkéitsgrad“gearbeltet werden‘konnte»mNoc :
fprufen'lst, ‘ob'der Vorteil der ‘kleineren. Korrektu e

- infolge: Fullung der Absorptlonsrohrchen ‘nach:'de: nalj
“mit Wasserstoff dle Nachtelle dleser‘Behandlung ausal‘icht

'¥Sch11ess11ch. : : -
-\nungsrohres hlng v':Lesen, d1e es. ermogllcht ohne Unter-',
. braschrng des Luftstromes und mit. elnerb‘lnlmnmgefahr vor
%ég;;Elnoringung von Luft. und CO, aus. “der At osphare das

' Sehiffchen mit der ‘zu Verbrennenden’Sub ; o
erbrennungsroh e i :
" 'Durch ‘Benutzung von: Verbln&ungsrohrch n m
- Sehliffen wurde ‘der Gebrauch .von: 1nnerén-Sch11ffen anf_
'“;den Absorntlonsrohrchen selbst was er»Er21e1ung elnes—.
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DI . f EDEﬁiBEbTIMNUNG DE.
ANILINPUNKTES VON_ KOﬁLENwASbERSTOE
MIsCHUNuENDA"" ;

auf d1e Ergebnlsse be1 der Bestim g u

«:?n—Heptan. qu Resultate dieser. - Untersuchung erwec”ten

,;~ZWelfel An. Bezug auf d1e Zuverlasb;gke t- der- Literaturd
LWa .sto,fes.tJ

'Trigkeiten— aréh derart

“/,and Trocknung des. Anilins durc

'Z‘gungsundaTrocAnung n1cht fur regel"w

‘durchgefuhrt, " _
"xndlrekten&“reiatrven“”Bestlmmung;des Anillnpunktes zu__
~ priifen. Dabelmbeaﬁsiéhtigten :

fﬁuelnlgung 20 ersetzen, mit. anschliessender "Eichung@”

'  'm1t é:ch, ‘dass der” An111npunkm ‘des™ betreffen&

”erhaltenen"Annlz praparats auf den/AnJlidpunkt eines*rlinen

Dleses Verfahren bringt Jedoch.u.a.;

Kohlenwasserstoffes genau bekannt sein soll, Da n-Heptan
aus. verschiedenen Grunden ‘als btandardkohlenwasserstoff
empfehlenswert ware, fst es eine. unangpnehme Tatsache,dass'
-wir.auf..Grund. unserer friheren: Untersucnung unseren»Zweifel
uber die Zuyerlassigk eit der . .Literatirdaten .iiber de
punkt .dieses: Kohlenwasserstoffes aussprechen missen,
‘*dieser Hinsicht noch ndhere. Angaben Zu- erhalten, wurde noch T
eznmgl zur"Reznlgung ‘des: Anllips ubergegangen, A :
unter Anwendung elner ahderen Ré1niguﬁvsmethode

.......




3iSt>nur dann'zula351g Wunnjdie'varunr 1n1gungen dps Anllins

"*imm r eine gleachwgrOSSe~Abwe1chung im . Anlllnpunkt bewerk~
: ftz 1 "Produktes‘

Wurdu von cinar- Anzahl Oolay. , ‘
J &ulargew1cht verscnloden 31nd, der An1"

vfallgemelnbn ohn'e *BE
e -dur _'es%i&&u%wonqge@&éwig+.
raoaraten arbeJten ‘kann,y ‘unter 'der’ Bbdlngung,;dasswmw
'anquwendenda Anlll"punktsk r';&tur nicht mehr alS

“Unseré iel "duf Heptan,_ : ,
wasserstoffes ‘1isgt b8i einer-ge gneten Temperatur,;n—a
;Heptan 1st verhaltnlsmassig lgichtin>reinem. Zustande her-
zustellen, - fir'd: shisikdlischen: Konstantén (n2 :
_481edepunkt,’Erstarrungspunk%) s’nd in’der Litergtu
_genaue _und zuverlass%EB werte’ ‘erwshnat 'Infolge der- Anwendung

von n-Heptan als pri rén Standard ‘bei déen tanzahlmessungen

sind sogar sehr rein Praparate im Handel erhaltllch die-—- ‘
“unmittelbar fiir unseren Zweck dienen kOnnen. wir verfugten
-auf diese weise iiber das- von der Californian’ Chemlcal Co.'g

= als prlmaren Oktanzahl—&tandard verhandelte n-Huptan wovon."

7‘ m‘rm
! L . '\ : o B



einigé.phjéikalische Konstanten'#om'NatiﬁﬁéigBﬁféaﬁfof

S@andﬁrdsainuﬂﬁﬁﬁing@PPﬂ??F#???F?WPrden“?*ﬁgq:3“1;33775;~ ;

d:20/1;:76,68366,gSiédeﬁpﬁkt/ZCQiﬁm-:'98g59¢0;f3rstar{ o

 rungspunkt : -90,66°C.

-

Bei der Beantworfﬁng;def thégﬂﬁéiéﬁéfvﬁéyf‘fﬁfmdéﬁ'”’

Anilinpunkt von n-Heptan beil der Eichung des Anilins anzu- '

'ﬂ_snghmenfisq,_stossen.wir1iedo¢hﬁapffschwierigkeiten,:,obwohl,'

o.—stand.in._grossen Zigen au§”dem‘Prazipifiérenivon*nandqrs;wg~'

mehirere anerkannte- Autoren einen Anilinpunkt von.70,0 -

70 41PC .erwdhnen, fanden wir nach riindlicher Reinigung des
Li-i - € . , g -+ :

inilins einen Wert, der mehr als 1°C niedriger lag. Obwohl

.wir nicht garantieren konnen, dass unser Anilin absolut -

rein war, 'ist es jedoch sehp unwahrscheinlich, dass dieser - -

Monatsbericht).: . '

ziemlich grosse Anilinpunktsnnterschiedhnq:_auf Unreinheit

oder ungenigende Trocknung’2&fﬁdk2ufﬁhr¢n¥WﬁréVTVgl$ﬁb#igen"‘

":,fiﬁﬁAinjdiéééf’Hinaiﬁﬁﬁlﬁpch“hﬁhefé‘Ahéaﬁen"iu‘efhéls

ntanfffeinigﬁenjwirwnoCh,einé¢qéuekMQngeggnfLih,“jetzt7aber

aﬁfraﬂéeiem-w%géfals;frﬁﬁérmmUnsé#e*ﬁéiﬁiguﬂssmethodé35§=“f“"ﬁ

anilin”als_Aﬁilinoxalat (ﬁit"Hilfegeiner’geSafﬁf@ﬁéﬁ*ﬁﬁsﬁng@ff+

von QOxalsdure in Aethylalkohol), abfiltrieren des Prazipi-

_tatcs und Auswaschen mit Asthylalkoliol; Umkristallisierung
des Oxalats und Regeneration des[KnilinéVEﬁE”déﬁ”géréinigtenMWY

{Qxd;atWQprch”Déﬁ?fdestill&tion’unter_tropfenweisem-Zusetzen“

ciner konzentrierten NaOH-LEsung. Das ‘erhaltene Produkt -

die Hauptfraktion zinige Tage iiber NaOH getrocknet./Der

. warde darauf nach einer Trocknqu fraktioniert, und anach

Anilinpunkt reinen (nicht eigens vorgetrockneten)vn—Heptans””

~ &__,,k

:
|

- betrug bei Anwendung diescs Priparates 69,4°C, so .dass-sich .

auch in diesem Falle noch keine absolute Reinheit des Ani-

.Wlinswapneichpwwopgegwﬁg;:jy;g_z.B.\aqs einer schwachen
Neigung der Erstarrungskurve“é?ﬁi%htlféh)Tsollwdiewend~““W”~~q

giltige Antwort auf die Frage nach dem Anilinpunkt von n-
Heptan augenblicklich unterbleiben. AngeSichﬁs.der gemach-

ten Erfahrungen gelangten wir zu der Ucsberzeugung, dass die

‘Brledigung dieser Frage, d-h. die absolut zuverlidssige

Reinigung des Anilins, soviel Zeit und Mihe fordern wirde,

dass ¢s jetzt nicht zu verantworten wdre, sich in dieser
Richtung weiter zu bemihzn. Mzhr angebracht;erscheint es
uns, unter den gegebenen Verhdltinissen 70,0°C fir den '
~-Anilinpunkt von n-Heptan als Eichwert fir unser Anilin an-
sunchmen. wir wihlten gerade diesen wert, da wir aus der

Literatur den Eindruck gewannen, dass meistens mit Anilin-

priparaten gearbeitet wird, die einen Heptan-Anilinpunkt
‘von etwa 70°C ergeben (so sind Zz.B. die meisten reinen
Kohlenwasserstoffe mit derartigen Praparaten gemessen wor-

den); sobald der Heptan-Anilinpunkt‘definitiVAbakannt_sein_

wird, kOnnen alle Messungen und Graphiksn, die auf der, ‘
Basis von 70,0° erhalten worden sind, mittels einer kon- -
stanten Korrektur auf den richtigen wert reduziert werden.

e S — o — s = T

auch hier eine Abweichung,vqm,L1teraturﬁﬁ?%‘vvff@nﬂT—Baf-——~*4
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: D;V verrlchteten Messungen Zur: Prufung ob bel ‘der
Anlllnbgraltung cine e¢infache Relnlgung mit anschliessen-
der WEichung" des tnilins ‘durch ‘Bestimmung. des: Anilin-
punktes eines-reinen Kohlenwasserstoffes genugt,‘ergaben~
'befrledlgende Rusultate.» . e

‘ Als re1nen KohlcnwaSberstOff “wird zu 'qissen Zwecke

-Heptan vorgcschlagen; vorliufig wird der gangbare: ‘Lite-
raturvert fir der Anilinpunkt dieses Kohlenwasserstoffes
" 70,0°C als Eichwert (Volumanerhaltnls antan'} Anllin
S l) ewngghélten.,, _ o L , IR

o el

GEPLANTE WEITERE UNTERbUCHUNG.

_ Es.soll uberpruft werden, 1nm1bme1t “es empfeﬁlens—
. wert ware bei Anwendung der Rlnganalyse den Aa}};npunkt
_bei einem Volumanvbrhaltnis Oel ¢ Anllln ="1¢{1 durch die
“max1male'Los'ngstemperatur" von 01 und - Anilln.odpr aber
h durcﬁ d1e ,1rkllche krltzsche Losungstemperatur" zu er-'




R Wagung"der*ﬁbsorptronsrohrchen—bzwu—der Mengaﬁzuwverbrenneﬁ:;;

:UVTERSUCHUNGSTHENA DIE GENAUE ELLMENlARANALYSE VONguqi

c 3

i1 A. ANALYSE_UND. KENNZLIGHNUNG vON_FESTEN
e PARAFFINKOHLENWADDERSTOFFEN.ﬁaw,@,m

(Dr J J Lbendyrtse)

XKOHLEN: ASmebTOFEMIDCHUNGEN.

vu;:‘;flri ” 'E;j? | (Fortsetzung von Sgltu:I A 15)

| ElNLmITUNG.

. Dvr vorige Monatsberlcht ub=r ob ngananntys Tnuma
nth1 lt die wichtigsten Punkte betreffend dle‘untworfvne
Apparatur und Arbgitsweise zur Bestimmung des uass=rstoff-

und Kohlenstoffgehaltbs mit elner G naulgkvlt von. etwa
+. 0, 02 - 0,03%.

le'zu die sam -Zweck in Bvrultschaft gebrachte Appa-
ratur wurdu ‘im vorlgun BurICht SLhamatlscn dar stellt.

'?fhﬁéﬁh"1942:;,- e G

A Elner der wesentllchen Telle einer genauen Bpstlmmung .
¢ sgegKohlenstof £~ und Wasserstoffgehaltes ist die ‘genaue. .

‘der. Substanz. .Es.lag-denn auch auf der Hand, uns vor der -
Ingebranchnahme der aufgestellten_kpparatur einer’ genugen-

TrdenTT Genaurgkeat—unserer—wagungen—zu_slchenn‘_Mlt .Rieksicht

hierauf entschlossan w1r uns zunachst E1° S
a)v’enner genauen Elchung der gebrauchten Gew1chte,ﬁqr< ‘
bl_ einer, Kontfolle der zu benutzenden analytlschen Waage,und

¢) ‘der Feststellung. der richtigen’ Behandlungswelse derv”
- :Absorptionsgefidsse” vor derer Wigung, letzteres mit: Riick~ |

!

-sicht auf die Feuchtigkelts— arid Betﬁ“HautEhén ar ue;'

’Glasoberflache, usw. | o .

e e e

ZUSAMVENFASDUNG DER UNTERDUCHUng, mwm f”W w,:LiTvrwﬂw;:owliwwwm

L‘:..

Unsere, fagungen .sind einerseits dadurch beschrankt,
dass uns- mom=ntan fur die’ Untersuchung nur eine 'gute ana=-
‘lytische waage des gewohnlichen Typus Zur Verfugung ‘steht,
andererseits dadurch dass zur Erzielung einwandfreier ’
Resultate eine sehr langsame Verbrennung erforderlich ist,
dis. nicht mehr als 200-300 mg zu verbrennende Substanz zu-
lasst, da sonst die Verbre nnungsdauer—v&4%e—b%undenhbetragent
wurde. L o,

|
. s At

Aus den nachstehenden Zahlen durfte ein Elndruck der
erforderlichen wdgegenauigkeit zu gewinnen sein ¢ Ein vidge-
fehler von 0,1 mg beim Abwagen der zu verbrennenden Substanz
(200 mg) bedeutet ‘bereits einen Fehleér von 0,05% im’ gesam—
'ten C- + H-Gehalt; ausgehend von 200 mg verbrannter Substansz
entspricht ein Fehler von 0,1 mg im Gewicht der Absorptlons-
gefdsse fir wasser, ciner lefer nz, von etwa 0, 005p im end———
A . \
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giiltigen H-Ergeb. is; fur ein CO ~Absorptionsrohrchen bedeu—
_tet dies pfb;ogl,méfétWhﬁO39l%7§§hl39$t9ff:cP&bei soll man
_dann noch beriicksichtigen, dass:das gebildeta wasser iber 2
“bis 3 Gefdsse, das-CO iiber 2 Gefdsse, die jedes an sich zu
wagen sind, verteilt I¥st. Jedenfalls ist also zu fordern,
dass die Gaenauigkeit der wdgung der Absorptionsgefdsse

-O;l‘mg[bétrigtsAbeim?Abﬁﬁgenngr'Spbstanz'soil;mangﬁguygb;V
 Anwendung, von  Unkshrpunkten) die Genauigkeit moch weiter - -
stzigern. Von wesentlicher Bedeutung sind in diesem Zusammen-

hang die Zuverldssigkeit von waage und Gewichten, sowie die”
Bshandlung der Absorptionsgefd@sse;, z.B. mit Riicksicht auf -

die Fett- und Feuchtigkeits-HHutchen, beim letzteren Punkt »
‘noch abgesehen vom Einfluss der Verdnderungen in Temperatur, .
" Barometerstand .und Feuchtigkeitsgrad der Umgebungsluf't wdhrend
der_ Wigungen. B e o R o

a) Die_Eighung der Gewichte. . = - | o
~w o . pis- Bichung der Gewichte dist von zwei Personen einzeln
durch*VergLeiCh‘dér;StﬁCke;mitxdqn;antsprﬁchandengstﬁgkeni

. eines Standardgawichtensatzes'(PrT.R.4Eichﬁhg)“Vbrgenbmmenf

'“HwadenyﬁWobei~alle;ﬁblichenLVorkeﬁrungen getroffen wurden.

* Der ‘Verglz:ich der Gewichteferfoigtamit_Hilfafeiner;Mikrowaagea

b)wigiefzuveflﬁgsigkeitTﬁnd*ﬁapfihaiichkeitfaer analytischsn

S e e e s e ot i e 2 s e et e i s . s e i e ke i Y D e e i i e N S Y P S S P D o e Ko o @02 S B8 2 =

3,
i - : PR ¢ - . R

: Um cinen Eindruck der _Zuverlissigkeit unsérer Wasge

uzu~gewiﬁnen;*WurdcnzZWQiﬁGemichte$von;SO;gfvigle;MaLg;aqgvere_
schiedenen Zeitdunkten und unter sshr verschicdenartigen Um-
standen von Temperatur ‘und Fsuchtigksitsgrad verglichen. -
Auch wurde fortwdhrend die Nullpunktseinstelliung der waage

— <vor. und nach dissenund andersn kagungen vefglkichen, ;und "

—  jazs—Konstantsein—dieser—Einstellung—an_schr. varschiedenen
Zeitpupkten‘kontrolliert. GleidhfalLS*wurde:derQSdhalenwert-
wiederholt mit wechselnden Belastungen bestimmt. Aus diesen _.

'M’“Kontrollmessungen~isthumschLiessen,mdassmeineuwégegenauigrm”wN"
keit bis zu 0,03 - 0;05 mg‘hu*arzielenwistw~;-¢¥ﬂ~~w~i-mm :

or zu verbrennenden Substanz und der

‘c)  Die Wigu
.A....LA.b's“o"'"-Qﬁ’iié.n.‘sr'o'hrbhe'ﬁf;:i; el e e e et ..; : T

e e i o e e i s o s e e e o s

‘ " Es bedurfte einer umfangreichén Sa=rie Versuche,;bevor
¢s uns gelang eine wagegunauigkeit von -etwa 0,1 mg beim
.kHdgen der Lbsorptionsrdéhrchen zu erziclen. Die Schawierigkeit
lag dabei hauptsachlich in der Anwenduhg einer richtigen:
Vorb:handlung der Gefidsse, bevor diese einer Wigung unter-
..worfen werden. Unsere Untersuchung hat gelehrt, dass beson-
_ders zu bzsachten sind : - T
. 1) die reproduzierbare Einstellung des Feuchtigksitshdut-
= chens an.der Glasoberflache dor Absorptionsrdhrchen;
'2) die-reoproduziérbare Entfernung..von Spuren Fett, .die.
wahrond “der -Handhabung-baei der hAnalyse-die Glasober-
fliche veruareinigt haben; - T A

— - - S S 0 SO
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3) die Verﬁeidung clektrostatischer Ladungen an der Glas-
oberflache. - ’ , '
husser diesen Punkten‘ﬁben'ééletvéfétEhdliéﬁ auch o
Unterschiede in Barometerstand,‘Temperatur.und‘Feuchtigkéit
einen bedeutenden Einfluss aus; wir mochten diese jedoch

~am.liebsten spdter bei Basprechung der Berschnungsmethode

des C- und H-Gehaltes aus den Ergebnissen der Wdgungen
* behandeln. ' ' ‘ : ‘

-

wie aus unseren Versuchen deutlich‘hervorgihg, kon~-
nern die unter 1) bis einschl. 3) genannten Punkte leicht.
Anlass zu Fehlaern mehrerer Zchntel mg geben. ’

_Es wurden von“uns'verschiedene-Methodeﬁ*Zur'BehAhd;w -
-lung der ROhrchen tersucht. Schliesslich konnte auf Grund
der dabei gemgdhtegnﬁFfahrﬁngen eine. wigemethode aufgestellt
‘werden, die bis heute sehr befriedigende Resultate ergeben
hat. %ie zu erwarten,. fordert diese endgiltige Behandlungs-

methode ziemlich grosse Sorgfalt._Sie besteht hauptsidachlich

darin, dass man die Gefisse grindlich mit einem reinen,mit

Aether angefeucht . Tuch reinigt und danachmiteeinem ' .
trocknen Tuch abreibt. Darauf werden die Gefdsss zur Ent- 77

fernung von elaktrischenfLa&ﬁﬁéﬁﬁ“ﬁéﬁ?@ﬁami%&ﬁfﬁv

auf einem Kupferstander in-cinen Exsikkator iiber Wwasser ge-—

. hingt, danach eine halbe Stunde in den waagenschrank ge-

stellt und schliesslich‘géﬁpgéﬁ;:Di§”Eiﬁiélhéitéﬁfdieser““““““W
) Bshandlungsmethode Werden im emdgiiltigen Bericht liber dieses
Thema erwBhnt werden. e e oo

Genlante ﬁeitere Uﬁtersuéhung{

19 ' ausarbeiten der Berechnungsmethode des C- und H-Ge-—

haltes in Bozug auf dis anzubringsnden Korrekturem umd— Be=
stimmung dér Volumenzunahme der Absorptionsmittel bei der

Absorption von H,0 und GO,.
20 Studium der VOrJ”uﬁafNéchteile-der Fillung der. Ab-

sorptionsrdhrchen mit vasserstoff nach Ausfilhrung der Ana-
lyse. S ' ‘ : '

° Ausfihrung eineg,pmfangreichen ‘Serie Versuchsana-
‘lysen mit einem Xohlenwasserstoff unverddchtiger Reinheit.
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ethoden versucht die Zu°°mmen°et2unc

.14 ANALYSE UND &ENNZEICHNUNG VON_ FESTEN c——
PARﬁFrINKOHLENWLSSERSTOFFEN ‘ : a5 A
. (Allgemeln) L P |
§ (Dr.w.u, Mazee) 1;7}'””"T”
Neben der Xennzeichnung nstiirlicher °~r'fPiﬁp'”‘»;lzﬁ x
durch Yethoden, wie z.B. die Ringaneslyse, ist grundsszte~ ’////i
“lich- eine =ndere- Arbeitswelse denkb-= r,'vobe1 ‘m~n nicht :1b6‘3

" aines

durch- st- t1rti rche

'&onl*nwgS¢Pr§uo?fe bekﬁnnter,

cromplexen Gemisches featzulevnn, sondern dagegen

)hV°1K 1lsch°n “onst=aten’ 1noividueller rpinér'
tru&tur'etudlert _Den-cech

gor:de die

- konn mon vnrsucaen durch Stuﬂium von W1=cnunoen der: rtlger‘z
'~Kowwonent°n nrhere Finsicht in dia-nﬁturlich vor{ommanden .

-kom)1121erteq :eni"che zu gew1qpen.

~wert eins
v Jrn e ae-im - Labor~torium- oes»nmelt "orden

rpluer R o PPlnkohlenwsﬂserﬂtoffe

1

______auma;meaxﬁrgeﬁs&nLmte- D*”,“.

Y

.n.

. E

,sind'f

dit Ruckalcht hicr ‘uf und wegen deq groqsen Inte-"
res:es, dns«d*°ﬁﬁhenan1m“fur*einewUntcrscheldunvw wischen“““”’““”
nornslem und jiso-Pars ffinen ‘h=t, erscnien es uns. der:’ Midthe '
Anze-hl Drten zu ordnan, die im L-ufe der letzten: _
D:Les° Deten- wurden—
2iner. ﬂu°fuhrllchen Unt»rsucnuna iiber die P1gen°chﬁften'q.ww.
nrhﬂlten -Eg wmurde .dabetl :
eine Anzohl hohermolekul- ror,;norﬂ ler und vorzwelater ”n-”'
r>ffinkohlenwess retoffe berecitet "und s2hr g2nsu ~uf ‘ihre
nhysit»lischen Xonstrnten untersucht, ‘¥erschiedene: Kon-
stenten h-ben wir mehrers inle bsstzmmt oft unter fnwen-

bei

bl e B

/

Die bereiteten und untﬂrsuchten Kohlenw sscrétoffe' -

'Honeikoqvn 'C,.H ' .
n, Irikos~n C§§H2§ b 1
n, Tetreskosen C.7H 0
O¥tskossn . BRI -1 ¢: £ S
‘n. Triekonten'. R | CBOng | ,
n, Hentricr%kont-n 031H64 |
n, Tetratrickonten _ 034H70 , e
"N.t Pent-tri-kontsn b ' 035H72 j
n.'H@rﬂtrlﬂkontﬂn' a“ ) CB6H 74
Ry Tritetrakont-n- A 043 23 . \
22fethyltrikosnn 'f 024H50 , "
2s2,Dimnthyl-n-Dokossn. o c 4H50 ' '
13<Methylpentskosan ' T 26H54 \ !
10-Nonyl-nonadekrn ' T ‘ C?(q58
'7.12,Pimethyl 9.10. di-n-hexyloktrap{pn C52Hzg
l-Cyclohexyl-n-oktrdek~n 024H43 ~

1~ Cyclohoxyl.<°he¥=throbenzy1hcate-

\ ,
B oekdﬂ,”m”-3gH5g [ SR



¥»~~Di nnchfolvende‘
immer von rl*en obenﬁufgefuhrt%n Kohlnnwesserstof en)
bes tlmm : s

.1y Biedesunkte bex”D%uC& »n ‘variiercnd’ von 1 =~ 7 mm

" 2) Verdamofungswnrmﬁn, berechnet sus l) ..

3) SChmpl Dun]{‘te ;..\'v Colo T o ‘,..‘_‘_ .
- 4)#;SOezA Gew1cht°'de%”KohlenﬁaS' rqtoP e in fl,q g1 cen

~

xoaiis Zustande (bsi 2 verschiedenen: Temoernturen

o mit Riicksicht auf dag Auftretsn eines Uebcropnvsaunktes
(dleses spez. Gewicht . j‘wurde nur. be1 einigen Kohlen-. -
quserqtoffen Db stimﬂt) S T ,

S 5) 'Soez, Ge%idhteﬁdér.Kohlunwae*or ttoffe din Testem. Zustsnde

L Nk
"—-—1

6) .. Rrecaung51nd17e bel ﬂenluntar 4) %nce¢~ngten Temoerﬂtu--j
rcn . . ‘v‘:.:’_, DR v L R T o PR T

7). Visk0°1tnten bPl ve;schledenpn Temaer turen

. 8). - Aﬁillnﬁgnt+e : . ; , |
Y:Q):'erzl' {¥msn bhei vnrschlcdenon Tem*erkturnn in flussiger—
m““‘5undﬂf°°tpr I S

GRS, o

?Form‘“~ﬂ n," o

“1

“Schmelzwgrment_fbf,;;;fm

V_'Weitor wurﬂen noch ywei Kohleansg rstoffe (n Co H 4
“““"‘“‘u‘nd‘”c-‘“ﬂ‘“"‘)—b —eTner—Tenper=tur—zvischen—200Cund—den— Lk VA
Schﬂeféogn&t einer Rontgenuntersuchung unterzogen. ‘Diese f
o Untersuchung'wurde suf unserem ¥unsch wvon Prof, Dr,.J.¥,Bij-
i yoetawsgefihrty mite ‘Riicksicht »uf bestimate in- ‘derr Litera= -
- tur vorkommende Daten (Milller), - die nicht mit ‘unseren Beob-
achtungen ubarelnqtimmten. \ _ S e ,ul
_Qchliesqlich wurde eine An2pn1 orientierend° Messun-,
gen »n einigen Gemischen reiner Xohlenw=ss erqtorf° verrlch-
tet um festzustellon, ob dnbei Yieschkriats llﬁllﬂunu oder
sber ein’ Vutnktlkum ~uftrat, - TR : .

er hzben Jntzt ~us den bei den obensngefuhrten Un-
tersuc hunoen erh-1ltenen Daten eine Wahl' gemacht. und verrich-
ten ﬂugenblickllch noch ztw-s exaerimentelle Arbeit zur Er-
h“ltung einiger feéhlenden Anguben und . zur Beseiti?ung eini-
ger' Ungew1sshe1%er. In kurzem weéerden wir damit fertig sein.
und das Ganze vv. einem zusnrmmenfrsseaden ‘Bericht ver*rbnlten’

konnen. R : S el

-----
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“”I‘Aj ANALYSE UND KENNZEICHNUNG VON FESTEN
| PARAFFINKOHLENWASSERSTOFFEN |

‘f,L ‘ (Dr Tude Leendertse)

UNTbRSUCHUNGSTHEMA s  ' '{ff'“" h ,;': 1',” -;Vf "' il i'-ij¥ ;

D1e gensue Elementaranalyse von Kohlenwasserstoffmisch gen.

(Fortsetzung von- Selte Ia 22)

EINLEITUNG, R

s PRE o . . - :

‘ Nachdem wir in vnserém ersten Monatsbericht uber dleses
S —Thema (Siehe Mirzbericht I A 12) d1e wichtlgsten Punkte : betref-

fend Apparatur und-Arbeitsweéise ‘zur genauen Bestlmmung des A
"Kohlenstoff- und. Wasserstoffﬂehaltes angegeben: hatten,‘
~Besprachen: wir: 1m Aprllbenlcht (I A 20) die ‘Wagungen, - und zwar
 besonders diex Eichung der Gewichte; die Kontrolle der- Waage und - A

“W*~"dle“Behandlungsweisewder “Absorptionsréhrchen—im- Zusammenhang*f“*~~w~w

T mit euchtlgkelts- und Fetthautchen und dgl._ﬁ(f; S ﬁ#.%w;j; c

Y -

';~““?“W*"~Sorgfalt1ge Behandlung der Rohrchen und_genaue Wagung w%fff

sind “j&doch nicht- genugendv_dlewiaxaachb, dass. die Wagungen*In
sicdershiuft s ausgefuhrt werden, ‘macht es erforderlich  eine, Anzahl 7
Korrekturen anzubringen.. Unsere Untersuchung richtete ‘sich nun-“' o

2

wehr auf dlese Korrekturen, die im folgenden kurz besprochen S

werden.. - : A . S . IR

--~_—~————Neben~dep—AMﬁ#ﬁhpung—einep—Sewée~Be@echnungen—und~Be
stimmungen, mit dem ‘Zweck die-Bedeutung dieser-Korrekturen fiir
unsere Analysengenaulgkelt kennen zu lernen, bzw. die. Korrek-

-~turberechnung-zu .ermdglichen, wurde die- Verbrennungsapparatur
der grundllchan Vorbehandlung unterzogen, die notwendlg 1st
’bzyor ‘man zur elgentllchen Analyse schrelten kann. '

ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG. oo
a) D1e Korrektur der Beobachteten Gewichtsdlfferenzen.

o Ay A L W i vy D W s Y . — D UL D g SEm =D

‘Zur Er21elung der verlangten Genaulgkplt der Analysen-,
=rgebnlsse .von etwa 0,02 - O, 03% ist es notwendig..alle Gewichite
.und Gew1chtsd1fferenzen auf Vakuum zu beziehen H o
1. Belm Abwagen der Menge zu analy31eronden Stoffes, was  in der
Regel derart erfolgt, dass man gleich nacheinander das leere’
und das gefiillte Schlffchen wigt, gilt, dass
das Gewicht des Stoffes im Vakuum = dle beobachtete Gewichts—
differenz vorn und nach der Fullung des Schiffchens,abgliglich
des Aufwértsdruckes, den die bei dieser -Differenz gehorlgen
Gewichte empflnden und zuzugllch des Aufwartsdruckes den .
der abgewog:ne ;le 7L em:y) laded.

W

T U



Dess dlesekhorfekturen nlchtwvernachl"ss;gb r sind,,
~deutlach aus der - Tatsache TV , ‘beir W
300 mg Stoff die Dif ferenz.iin’ Au?wartsdruck der Gew1chte
(Gewichtensatz aus Aluminium) etwa 0,13 -- 0,15 mg be trégt
(abhdngig von Temperatur, Baroneterstand und Feuchtlgkelt),
N .~ wihrend der. Aufwirtsdruck ‘des abgengpnen Stoffes: sogar
T e 0547 0y 5 mg betrigt (spez Gew.. des toffes etwa O 8) e

geh%

Lon2u o Fdr. die Gew1chtszunahme ‘des” Wasserempfanvers ‘ung - der Wasser—
‘und~Kohlenssure-: Absorotlonsgefasse koLmt man zusder’ folgen
den 2llgemeinen Gleichung s - S
Gewichtszunahme der Gefdsse (im Vakuu@l Buobuchtete Ge— .
-~ wichtszunahme der Ge fisse, abziiglich der Zunahme imi; Aufwarts—j?”
- druck der benutzten Gewichte ‘und zuzliglich der Gewxchtsab-
/‘wnahme des 1n den GeLassen Vthandenen Gases. “Wﬁpr»:

,-Dlese Glelchung trlfft nur zu, wenn das Aussenvolumen

Jy;gmgggprptlonsgefasse und der ‘bei der: Wagung ‘benutzten: Tapa—ai -

pefasse glelch-'st (mit Ruck31cht hlerauf und auch raufi: eventuelb

‘ 1 éuchtlgkelushaut wurde‘auf dles ﬁGl=rchhelt¥w- SR A
Yoo DEe Gleichung lehrty-dass der: Eln-nuwhw.

-und::Fedchtig——

S

e L SR

v . ‘e ometerstand-Temperatur

kst sgehalt der’ Lufﬁ“ n”Wagungen vor und nach der Verbren=""
.nung, auf die Korre ktur fur dle~Aufwartsdruckd1fferenz der Gew1chte

ine: *Mlﬂlmum ‘iz beschranken 1st~~1ndem man--auch:: dasdGe- S ——

mmgllchst_j

, bsorptlonsgaﬂasse und. zugehorlgen Tararohrche
Y oogle - 1t.....(Auch -in dieser Hinsicht trefen wir die ndti .
”/LMaSSnahmen );Dleée Korrektur betrdgt dann bei ‘Bildung von 350 mg -
o H.0 etwa 0,1 = 0,2 mg; bei Bildung von 1000 nmg C02-etwa O 5th- i on

025 mng (alles berechnet fur Alumlnlumgewichte) : . T e

-~——ﬂ~—-—¥an~4e¥haLtn}smass&g_gxassenenﬁﬂ1ohf1ak91+ iqt dle

_ Korrektur fir die Gew1chtsabnahme des Gases in-den- Gefassen.
" Bei der. Lareghnung splelt §9wohl eine .eventuelle Veranderung S
a5 11 spez Gqucht des -Gases.-. (Barometer, Temperatur and. Fauchtig= '
keit) wie ‘eine Veranderung des Gasvolumens: durch UVolumenédnderung

‘der Absorpt*onsmit%el bei Aufnahme vsn H20 und 002 e1ne Rolle.

’““”@"Dle“benﬁ%lgfén D“Tén fur d1e Volumenanderung e Abs,rp-
tionsmittal’ wurden Zundchst der. Literatur:” 1) “‘entnommen: und#~“' -
durchwelnlge ‘n"éfaﬁre Messungen kontrolliert. (Die Volumen=—
ainderung deées Magne51umperchloruts betrigt O, 60 ccm/g H20 dle_;
des Natronasbestes’ 0,45 ccm/g C0,.)  Die Bedeutung dieser Kor-, 
rektur leuchtet ein, wenn® ‘man bpéenkt, dass bei ‘eineT normalen
Analyse z.B.’ ‘200 - mg GO, aufgefangen wird; hierdurch, nimmt des
Cegvolumen "des” CO -Absorp ionsrdhrchens um 0,36 ccn ab), was be1
Anwzsanheit von- Lﬁft elne G°w10h+sdiffer é von’ etwa 0,4 mg
\bedeutetc - : , .

S RS P e

S Das Ber chneh- des Gew1chtes des 1n den Abs rptlﬂns~ f
rohrchen beflndl1chen*Cases~impliziert dle Kenntnls des Gas—

) Slehe z. B F. D Ros 1n1; JaRes Nat Bur Standards [ 1939(1931)

T b et e s ons v S s s et s s ¢ e e b e e N SR L e o p :




Jhg,fvolumens der Rohrchenzwle auch der in den. Rohrcheh herrschenden
. “Temperatur und des Barometérstandés im Augenblick “dass ‘diege~

‘geschlossen werden. (Betreffend d1e Bestlmmqu des Gasvolumensf’w'
.31ehe uﬂten ) : e : c o

i i "Wahrend be1 der Messung des Gasvolumens eine Genaulgkeit
_ vnn etwa 0,5 ccm-geniigt, soll - dem Barometerstand und der: Tempe-i{ﬂg,,;
—— ' 'patur mehr Aufmerksamkeit: gew1dmet werden, falls die Rohrchen . -

mit Luft gefilltsind : das Gasvolumen unserer normalen Absorp-,'”

" tionsrohrchen betragt ‘-normalerweise 10- 15 ccm, "so “dass eine.

,speu.Gew1chtsd1fferunz der Luft: von 0,1 bereits eine ‘Differenz
‘vonetwa- X -.1,5 mg . .in Gewicht mit 31ch brlngt.'Ausreiner Anzehl
diesbe. 'gllcher Messungen ‘ist zu schliessen,; ‘dass ‘man nur: dann o
zuverlass;ge -Ergebnisse. erhdlt, wenn die Absorptionsrohrchen' o
-gleich vor: dem Schliessen: langere Zeit (z.B. 2 Stunden) auf kon-.' ,
stanter oder nur sehr langsam ‘verindernder Temperatur: aufbewahrt .
. orden sind Schnelle Temperaturwechslungen der Umgebungslufty, :
-ebenso ‘wie Warmestrahlung (Brenner ‘in- der: Umgebung, Sonnenllcht)
vor dem Schllessen, sind’ VPlllg zu vermelden,’- R

e ie Bedeutung dermAnwendung der ﬁbengenannten:24:, . I
‘““““”norrek e -1 deutl;chmausmdemwnachfclg ndeanahlenbelsplel S
einer fiktiven Analyse er51chtllch ::ausgehend von 300 mg Stoff —
~ (in Luft. beobachteths Gew1cht spez.Gewicht des Stoffes 0, 775) .
--wurden—aufgefangen ¢ -400-mg- Wasser- {Gew1chtsdifferenz beobaphtet
.~ insLuft -wnd’ vertellt uber den Wasserempfanger mit Volumen
,(360 mg). und das: erste MgC"-Rohrchen ‘mit Gasvolumen 14,5 mCS
(40 mg)) ‘und 1000 mg co; éw;chtsdifferenz in " Luft, alles dm
-ersten’ Natrrnasbestgefass—aufgefangen) ‘Wir berechneten_darauf
_:ale korrlglerten Wasserstoff- und Ko hlensaure—Ergebnisse der:
hnalyse-bei verschledenen Barometerstanden, Temperaturen und - _4;1'
-~—~ewﬁueh%igke&$sg@aden~mahnandudez_ﬂagnnggnA‘D1e Regultate s;nd
in: untenstehender Tabelle zusammengefasst. B i

e et W TABBLLE. T

- o | Boi casfaltung dor| < Boi Gasfalluig dor
© Spoz. Gew: > dor Luft bel Wigung Rohichen mit Luft | ~RShrchon mit Wassorstoff
VorV"rbrennung Sl e “Naich Verbrennung =~ » <} HHL % Cc oo R, R G
‘Extrem niedrig (740 mm,30°C ~ {  Extrem niadrig (740 mm,30°C, 14,93 | 90,86 14,90 | 90,84
. 100% Feuchtig: = * " 100% Feuchtig~] , | :
= ,.' keﬂ) keit)]. N O : . »
Extrem hoch(780 mm,10°C.0% " ).} Extrem hoch(780 ‘mm,10°C,0% * )| 14,92 | . 90,87 /14,90 | 90,82 s _
o n1edr13(740 mm,30°C,200%") {. " (780 mn,10°C,0% " )} 14,79 |"90,69- - |- 14,89" § 90,827 ..
| " hooh (780 mm,10°C, 0% b n;edr19(740m,30°c 100#)| 15,06 1 91,07 | 14,91 '} 9084 -
---“i ------ e —— - - g i - ————— |
Ohno Anwendung von, Korrektur'en ) _ o o 14,83 i 90,95




f:mﬁ den Absorpt’ongrohrchen d“rch Wasoerstofwa~#w

L NN ok i Sh omd o oh A ) ame oo 3 oy -.—-.»._‘.-—...-.-—-.

: EORY Ersa+" von Luft du¢ch Wasserstoff lasst das Gew:cht der
e anLullung pis . .zuw ungeiahr 1 mg szuriickgehen. Es ;st klar, dass

:adie: Volumenveraﬂdprung der Absorpblonsmltﬁelfund“even ielYe ™ Ver-M"L“

ande ung. ins Temperatur und. Barometerstand’ keLnen»wesentllchen
Lln luas mehr aui dleses Gew1cht ausubeﬁar‘;* con e T

Da es in Bczug auf die LEVerlas51gkeit der Ergebnisse
Jedoch;von wesentllcher .Beédeutung ‘ist, d&ss’ die: Luft immer -voll-
~:st@ndig..durch Wasserstoff yerdrangt wird ‘und unsere Versuche .
‘zedgten,: dass etwa 21 Stunden nétig-s ind-um- ‘edin H
wicht: der Rohrchen zu. erz:elen, erscheint ‘uns diese’ Behandlung

-ﬂwenlger geelgnet,-umsomehr als 'sie ‘d'sch dle Korrekturberachnung
nicht: ganz: in ‘Fortfall: kommen lasst,‘und die Wasserstoffb: \

-lung zwelfellos elne Quelle experlmenteller Fehler bleiben”
wurden~:».z yun,« SESEUN R ST T : =

Das Arbe*ten mlt elner Luftfullung der Rohnchen ve~d1ennff9i
denn auch ‘u.B.. den Vorzug. Durch Berechnen und” Zusammenstellen :

einer: Anzahl: Tabellen ‘haben wir” aie” norrek-urberechnung
de tend verelnfachen und beschleunlgen konnen' :

des?Volumens der Gasfullﬁng ger -Ab

—" e g 4 > e > . s’ cam 25} W

SRR Dlese kann grundsatzllch dadurch erfolgen, dass man*die‘V
Gefasse nach:Fiillung mit Luft eines bekannten spez: iGewichtes"
- Twaghy . daranuf. die-Luft- grundlich durch. H*verdrangt und wieder

constantes: Gef,.gf

i n 0 Ch“»‘f‘“b et_.;,‘qv.. S,

wagt. .siecher auch unter. BT DiE uéwivhts i mg~i

- das gesuchte Gasvolumen x. (das spez.Gew, ,der” uuftfullung bel der'-w~

Vﬂersten Wagung, abziiglich des spez,Gewichtes der Wasserstoff- I
fillung). Auf’ diese Weise wurden die Gasvolumina Laller-2u -bDow .ol
.nutzenden, Geiasse bestlmmt._gmu,xx e e

&

d) Emlge Vorbere_3@:;.‘..'....f..;;....,f?:93-%,9?;2;121%9221}ehen Ar_l?,}.s,rﬁe!l{;_’.‘..__,_

— > TS

'gehen e e

e s T ey - — iy oy < e[ e

‘ Bel der Ingebrauchnanme der neuen, mhgllchst gut gerel—
nigten Apparatur war es ndtig alle Unterteile .vomn Feuchtlgkelt
Kohlenstarf und" organischem: ‘Material-zu befreien‘ Dazu wurdéen
alle Unterte11e,71n3ﬂfern die -Konstruktion si ch dazu’ elgnete, “f;
léngere- Zeit’ auggegliht. ‘Adch mys 'ste das Kupferoxyd im Verbren- -
nungsr:hr wiederholt radu21ert und neu oxydisrt werden zur’ Eﬁth“““
fernung von elngeengbem K= shlenstoff. Die Relnheit der Apparatur S

B s

w1rd durch o it Rl pprgins Gnmire T TEari v i



~mmwmit einem Kohlenwasserstoﬂﬁw

,LSCHLUSQFOLGERUNGER

B S S SD

Zur Ermlttlung cenauer Ergebnisse 1st5es notwendig dieﬁj

Wagungpn zu korrigieren mit Riicksicht auf den Aunfwdrtsdruck - -
o.der Luft und die Veranderung des Volumens der‘Absarptionsmittel
bei Aufnahme von H,0 und $0,. ;Da:u wurde e*ne”ArzahI”Berech~fﬁp
i nungen ‘und Bestimmungen ausgefuhrt und ‘wurden - zur - Vereinfachung
‘@der K)rrekturbervchnung Labellen zusammengestellt.v B

]

Es hat 31ch welter herausgestellt dass es’ schliessllch

‘von Wehlg Nutzen ist vor der Wagung die Luftfullung der Absorp-:

.]tlonsrohrchen durch Wassersto“f zu ersetzen.,”‘ o

‘ kelt K;hlenstoff ‘und organischen Verblndungen befreit und auf
: deren Abwesenhelt kontralllert.. R CH S ‘ S

LfGEBLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG

D1e Verbrennungsapparatur wurde grundllch ‘von Feuchtlg-

Ausfuhrung elner umfangrelchen Serle VersuchsanalysengL[ﬂ N

e

unverdachtmgerwRelnhelt (Hexadekan,,,‘“ﬁ
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e A NAmiSE UND . KENNZEICHNUNG-VON‘FESTENU

————

e s e oK ARAFFTNKOHLENWASSERSTOFFEN.~w&

UNTEfSUCHUNGSTHLMA DIE. BFSTIMMHNG DES. WASSERGEHALTES VO OELEN
' _UND ANIL*N e ey T

INLEI“UNG :‘fiﬁ‘a_,A;'

, Aus uﬂserer blshevlgen Untersuchung betreffend d1e ge- .
‘naue Bestlmmung de's Anilinpunktes- (Mﬂnatsberichte uber Februar--. . . .-
Aprll 1942) .geh't hervor, dass - ‘Anwesenheit von Feuchtlgkelt im
fur die. bestlmmungen benutzten Anilin von:grossem:Binfluss: auf
die Aniliripunktsergebnisse" 1st..(E1ne”Differenz yon 0;1% im -
‘ Feuchtlgkeltsgehalt entspricht.einer Differenz von etwa 0, 5°C
“in den - An;llnpunktswerteng) ‘Da~ ausserdem eine grundllche;' ,

nung des ‘Anilins sich'als sé&hr schwierig: erw1es, ‘macht 51chfein-7<“;;
Bedirfmis -fithlbar an einetr Bestlmmungsmethode furadie Wassermenge, L

-

’afeiﬁff'ﬁ“ﬁ7f?" _ v ock
“”"~An111ns in unseren*Praparatenﬁzuruckgeblleben'war.»5;'“””A”

, - Bs ist: Jednch*auch aus- anderen Grunden nutzllch, eine et
gute Wasserbestlmmung ‘ausfindig zu” machen,” ‘bescnders- fur die-'v*~www¢
~jenigen Produkte, die-als Grundstoff fir die Erprobung und Ver=: ..~
besserung’der: Rlnganalyse -dienen sollen-und deswegen:sehr. genau AT
A analy51eren sind. Die Anwesenheit-von Wasser wird nl, bald" S

-die genaue Messung verschledener physikalischen Konstanten un= -
- ginstig beeinflussen. Als Beispiel-diene, dass man wvon O, 1%

. Wasser einen Einfluss von etwa 1% im Molekulargewicht: (wenn das-”
seTbe*QﬂO*betragt&—und~vwn#etwa~¢%~%wenn—e&~?90—&€%J~erwavten
‘kann; auch bei der genauen Bestimmung der Refraktion, des spez.

Gawichtes und des H- und C- Gehaltes 1st eln derartiger Wagser-
um“ugehalt meistens- ngch storend R — e e e et e e

~

~ Fir- unseren Zweck wird eine Genauigkeit der Wassergehalts—"
werte bis auf 0,01 - 0,02% reichlich geniigen; in den meisten
- F&illen wird man sogar nur wissen wollen, ob in den Pr'dukten .
nlvht mehr als O Olvw 0 02%,Wasser_énwesend ist. o

Zum Obenstehenden ist zu bemerken, dass, wie ‘die Litera-‘
tur erwzrten lisst; die LS5slichkeit von ‘Wasser in den meisten
nuhlenwasse“stoffen und deren. Gemische 0,01 - O, 02% nicht -uber--
steigt. Dass wir trotszdem in einzelmen Fallen ddch fir diese Pro-'

"dukte eine Wasserbestimmung ausfuhren m3chten, hangt -damit zu-"
sammen, dass. bpSﬂnde“s nach Behandlungen, bei denen das Oel mit
Wasser oder wasserhal -igen Fliigsigkeiten in Berihrung kommt S
,(z.B‘-beim'Auswaschen‘190& Extraktion) bisweilen winzige Wasser- |
trspfchen zuriickbleiben, die sich dem Auge leicht entziechen.
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ZUSAMMENFASSUNG DER;UNTERSUCHUNG @;QL;Q;;W;aa;;;;$ﬁj,

*Zur qusfuhrung der Wasserbestlmmungen wahlten w1r die>
Methode von. Flscher :f)».aie nach - dlesem Autor grundsatzllch :

b
J;van dlehxolgende Re*ﬁthQ beruhen soll

R 2 2 4

ZuSatﬁ von Pyrldln verlauft dle Reaktlon ganz nach rechts ")
1tr1ert den zu. antersuchencen Stoff (nach Losung An: quser—"

‘:“ﬁNethypﬂkohol) ‘mit ediner; Losung  von- SO und- Pyrldln
in, Methylalkohol bis die. Farbe der Flu331gkelt geutllch 1nsvv*f
Braune umschlagtr;‘f--" SRS ELEE L Lt

2 H,0 + so~»+ I, 5-~~~ H,S0, + 2 HJi§ v~»h

, : Be1 Anwendung dleser Methode 11essen 51ch Jedoch ver- “-v",v
,1sch1edene Schw1er1gkeiten gelten .die uns: nach einer- orientleren-gﬁ“
.den_ Untersuchung veranlassten, Qle Ausfuhrungsart abzuande'n._;‘ '
Dle Abanderungen bezogen 51ch auf SR e ST e

| “) dlélBer*ltung der T1terf1u551gkeit,

s Mit Rucksacht auf:das -in: der Elnleltung uber die Genau—,,
1gke1t Gesagte versuchten w1r_n;cht,genauere Ergebnlsse als

a) Dle erste Abanderung bezog S1ch also auf'dle Bereltung
der. Tlterfluss1gke1t und Zwar bésondérs auf die Art und Weise:.

von Trocknen| des benotlgtenwfyrldlns. Es. stellte. . 51ch“heraus, -
dass die grosse Wassermenge, die im‘als Ausgangsprodukt be- .~4a~‘mv
__nutzten Handelspriparat vorhanden ist, schnell und zweckma881g R
entfernt werden kann durch’ azeotroplsche Destlllation mit" LT
Benzol ‘mit” nachtragllcher;Fraktionlerung des restierenden Benzol- -
Pyrldfh Gemlsches.~ ST . S e o

'} K.Fischer, Angew Chemie 48, 394 (1935) ,
") Nach eingehendem Studium der: Methode von- Flscher kamen

« Sm1;h Bryant und Mitchell, J.Amer.Chem.Soc. 61 2407
(l939$ zu elnem anderen Reaktlonsschema.;

¥



"b)*—v —Ein weﬁtn*ei w1cHtlver,ﬂunkt ‘war. d1e Abanderunge»f‘”";k
bei den Titrationen benutzien Lésungsmittel fir die: untersuchm' '

: ‘ten Stoffe. Fischer riet. hierfir auch Methylalkohol ‘ebenso
oewieldn der. Tlteﬂf1ﬁ351gke*' selbst Wir ‘stellten’ Jedoch s“h"”
‘bald fest, dass gegen 4l esen Stoff” viel - einzuwendeni<ist

trockner Methjlalwoaol zieht sehr schnellgrosse Mengen Feuch-

__tigkeit aus cer Atmosphare an, '‘wodurch die Tltratlonsergebnlsséf'$f

" stark wvon der Titr 1onsgescnw;nd1gkelt beeinflusst. werden°v'“
auch. ist ”ethyla*k¢hol ein. 'schlechtes Losungsmittel" fur die
. schwereren. QOelfrakticnen. Nach einer Anzahl Versuche 1n“éinerf
anderen:- Richtung entschlossen ‘wir uns- zum- Gebrauch von, Bé*zdl,

“deém Anilin Jugesetzt worden- ‘war.Benzol an ‘sich “ist” nicht

genugend ‘da mit diesem Stoff als Losungsmlttel in menchen - -

- Fallen~ Wahrend der Tltrat;onen éine ungenigende Mlschbarkeit

der: Tlterflu351gkelt und: des’ Kolbenminhalts" herVOrtrat. Das. Ver- L

A’W.haltnls ‘Benzol Anlllnﬁkann nach. Umstanden gewahlt werden”
meistens: benutzten wir ‘fur-die’ Wasserbesﬂimmungen 10. g Oely. -

geldst in einer Mischung von 25.ccm trocknem Benzol und 10" cémﬂuwlw

_gross wahlen (bei-der Analysemvon ‘Anilin an’sich: ‘benutzten wir’

- Anilinj ubrlgens wird man vor7ugsweise ‘die - Anlllnmenge nlcht zu;V'

Téelbstverstardllch nuC'Benau* als: Vcrdunnungsmittel\llm--~~

: ‘ Wle auch Flscher fur Methylalkohol vorschrelbt'wirdlder
Einfluss der im Ldsungsmittelgenisch- vorhandenen Feuchtlgkeit
durch elnen Bllndversuch ausgeschaltet.;;_

- Dle leher nach der'éo apgehnderten Methode erhalte
Ergebnlsse waren sehr zufriedenstellenﬁ So fanden wir.z.B.

fur:

den Wassergehalt von nicht eigens getrocknetem n-Heptan O, 01%,

fiir durch vollst&ndige Hydrierung von, Erdolfraktlonen erhaltene”
0érﬁ“ﬁ“ﬁﬂ%—~1m0h~&er«W&&sepgehaltmdanm&ahaiwxgn uns_fur, Anilin-~

punktsbestimmungen benutzten- Anillnpraparate erw1es sich als
L etWa 0, 05% eﬁer nledriger.f ‘ . : :

Um - elnen Elndruck der Reprodu21erbarkeit der Titrationen
zu geben, entnehmen wir unseren experlmentellen Daten die nach-'
folgenden Serien Ergebnlsse Ty R #




A L S T S S S e e =

Y e e
“-.—:."".-========:==~====‘—"—;==:’,—==='_‘:====:========= : i:"- L
- “Tltrlerte e : ;Anzahl ccm verbrauchte - '::;ccmﬂ i.”‘
uuFlu531gke1t e ;Titerflissigkeit bei ‘1. dureh- i
,u(25 ccm) e 'funf aufeinanderfolgen '*{ schn1tt-”A;_
R " s D f den Be St 1mmungen e . ,!,:,g..:.;»llch e “
-"ll.._'_.'- o s e e o i Vo T e o e ,\-,_n T oyt g o e s i o e e i ) o 4 i L o i i e i e i
_ul Benzol, chemlsch reind u."'_,.”‘ U h LT x"{\ SN f}{
o getrocknet auf “wnl1;Q;37~'0}4'~“Q,3‘-'O;3;—f053v== 0,32 HE
il MgCLo : BRI S e L S o
t 4 i . V o , | B 1
"2.Mlschung von 400 ccmf T o S LT R it
-l ‘Benzol (w1e I) wnd 11,5 = 1,7 - 1,7 - 1,6 1,7 4 1;64 - i
T R B o
."3 Mlschung wie unter s e ”“
2 genannt in der ! T R "“f);“ifrkm '””
%{ PI‘O 25 ccm 7 6 mg : 4"9-5 ’l - 4’9 R 4’9 T : :
e Wasser gelost word n i o ' BT i
ENIE s;ud = e ; B }
S Co E . L ¥
: 4 Mlschung wie- unter 1. o N
*ﬁy "3 genannt,in der proj. o e '
25 cem 16,37 mg 19,6 -~ 9,2 =.9,2--.9,2 H
I Wagser gelost worden;ﬁ . ” A =
“ Slnd . . é 1

Aus den untur 2 und 3 genannten Serlen MeSSUngen 18£  1f

'01e Starke der Tlterlosung abzuleiten : 1 ccm ist aqu1valent:'
mit 2,29 mg H, 0; in gleicher-Weise folgt aus 2 und 4 ¢+ 1 ccm

iét;équivalen mlt 2,14 mg H,0. Der- Wassergehalt des Benzols

v'istvalso,0,00B%, der des. Anlllns 0, 06%,.

SR T =Bs- treten Jedoch neue. Schw1er1gkelten auf,»sobald dgr

‘teln und darauf 3§£ﬁ¥'
beﬁé%i%%ﬁfoben s

"teile hat, n sich in diggeli Falle "besonders g’/
geltend? Ricksicht darauf - pcu#ééﬁkﬁii-dle M3glichkeitsdas

Wassergehalt dunkelfarbiger Produkte bestimmt werden muss.

Fischer rdt die ‘Ocle mit wasserfreien Methylakohol auzuschitt=_
alkgholschicht zu titrieren. Wire

sé“ﬁ ebrauch von Methylalkohol che

MNT

Wasser aus -den dunklen Produkten durch azeotropische. Destilla—
tion mit Benzgl zu entfernen, mit nachtréglicher Titration des .

gestillierten 'Benzols in-der iiblichen Weise.
ie Ergebnisse g>ur befrledlgend-‘elne Genaulgkelt der Werte

“bis - auf o, 01 - o 02% war: gut er21elbar. R ) _ /**f‘j’

_ ' Nihere Einzelheiten betreffend ‘die” Methode werden im
_endgﬁltlgen.Berlcht ‘iber dieses Thema gegeben werden.A~

\

i



02 Mlt Ruc 51cht auf-dle_-at ache, dass klelne Mengen
Wasser manchmal die genaue . .Andlyse. von.: Johlenwasserstoff-

mlschungen stbren konnen, wurde die Tasserbestlmmungsmethode T

+nach Flscher in btudlum genommen und der ‘Untersuchung. von
Erdolfraktlonen und verwandten Prcodukten angepassbt. ot :
= - Die von uns angewandte abgeanderte Form. ermogllcht ,
~ge1ne schnelle Bestimmung. des,‘assergenaltes mlt elner Genau—.‘
i lgk“._lt «von t 0, Ol - u,OZ% SR :

=G5PLANTL WEITERD UNTERSUCHUUG

elen 'wvnd Anilin st mit daesem Bericht abge'
'ischlossen. Wir werden dle beschrieben

e Bestimmungsmethode Zur -
,Aantrolle des ﬁassergehaltes in den Fall‘1

anwenden, wo. Gefahf
-VOT Anwesenhelt storender Wasgermengen in den Produkten besteht.

; : , Dle Untersuchung betreffend dle Bestlmmung des Wasser4v ..m
T geha1tes ven [0




fDIE GENAUE ELEMFNTARANA ¥
' KOHLENWASSERSTOFFGEMISCHE

EINLEITUNG.’

o Nachaem wir. uns blsher mlt de
' ta,analysen voranzugehenden ‘Vorberei-
. ~(Entwerfen: und Bauen deT Apparatur, '
”5 Behand1ung und Tagung der Absorptlons ‘ rolle’
"Waage und -der’Gewichte, ‘Feststellung der Korrekturen,gwl'""”
Cedme Zusammenhang mit: dem ‘Aufwarts ; Lt =
-,”51nd Zubereitung ‘des. KupferoxydsAlm ‘Ofen oh )
wir nunmehr durch Elementaranalyse elner“relnen Substanz mlt
- bekannter. Zusammensetzung: zur. Kontrolle der: Brauchb”rkeit
~~~~~~~~ ~unserenwApparatun&und Arbeltswease schreiten.h; ‘ ‘

'.ZUSAiMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG ﬁf

1._;u In Anbetracht der grosSen,Genaulakelt (0 02 blS O 03%),~4
die- w1r bei unserer Elementaranalysenmethod1k anstreben hat '
in unserem ‘Fall eine Kontrolle dieser Methodik ‘durch Analyse'*
‘eines® Kohlenwasserstoffes nur ‘dann® Zweck, wenn dieser Kohlen—

—*—*gwasaenefnff elnenrsehr hohen Relnheltsgrad be51tzt.;M1t;~-
‘jRuck51cht ‘hierauf wurde .ein an. ‘sich” berelts é“hr gehdrtg*~——~—~
“reines’ n-Hexadekanpraparat (von Herrn Prof Fibaut c.s.berei-

. .tet 1). ) durch,dreimal w1ederholte scharfe Rektlflkation
‘unter- vermlndertem Druck einer weitersn” Relnlgung -unterzogens
Der auf diese Woise erzielte BErsterrungspunkt: war 18,08°C.,
‘wahrend 'die hGchsten in der theratur angegebenen Schmelz—

- ‘punkte fur songfiltig gorelnigte Praparate 18 13° 2) und

*”18>145°C 3) betragen.g- s R ST

1) TP Wibhut H. Hoog,S L. Langedlak I, Overhoff en T Smlttenr
‘berg,: Rec. Qrav chim. ﬁ_,/329 (1939) o e

g 2) G.C.Carey & J.C. Smith, J. chem Soc.l933 346
3) R.J.Deanesly & L.T. Carleton, J. phys ,Chem. 42,1104(1941)

.I'\




,jAusfuhru g el
"wohl die Mehrzahl der Bestlmmungen.

g SV
‘gute Resultate- ergab . WOob. ;;der gefundene Wasserstoffgehalt 
e B, nicht..mehr. als 03
: ,i

) ] gse des Kohlenstoffgehaltes zum - -
“Ausdruck kamen, “in den meistShSF8ilen fiel der Kohlenstoff-
gehalt zu nisdrig-aus (z.B. 0,1 - 0,3%). S s
o _ Bei nidherer Betrachtung stellte es s1ch”hvraus dass
. -Gies. fir einen wesentllchen Tedil auf unvollstandlge ﬁer—j :
'brennung“zuruckzufuhren wary' ausserdem war.es. ‘sehr. schwie+_g,'
-nach .derartigen: Analysen mit zu: nledrlgen Werten d1e Ver—' '
L ,ennungsapparat:r;ganz von organlschem Materlal 2u befrei-
“en (die Eontl >sti ngen ergaben: z.B,merst nach 3 v24
..:.Stunden befr edlge d 1ednige Hzo-und Co ~Werte M3 ] B
sicht. hlerauf entschlousan.w1r Ons zu, den folgen en _Mass- -~

) die Ofentemperatur (1n_
Mff"w~850°C aufrechterhalten~

.;:.fz)

er M‘ift:te: d‘es--~-0f_é_n“s;=~g‘:eme-'_s"'sgiﬁ‘?ﬂ.f;éjﬂﬁff. :

die”Verdampfung des zu. verbrennenden Stoffes ausserst , -
. ahgsam vor sich gehen lassen (w1r brauchten~etwa 3 Stun- S
den fiir 200 ng Substa z) - e

i 3)}den Zeltraum der ﬁAuSg&uhﬁng“ Aer-Appaiatur naéh deru'm”mﬁh;
S elgentllchen Verdampfung und:: Verbrennung der Substanz
Jverlangern (auf etwa 5: Stunden), R S

:'Vlj”dafur Sorge tragen, dass"clch an Stellen‘lm Ofunrohr wo

Coodies Temperatur nlcht ‘hoch genug. ‘ist fur: eine. genugend

..oxydierende_ erEﬁﬁE“HEE“C 0“‘E€TifKﬁ§f€f6§?ﬂfﬁ€fiﬁdét*‘“***‘
“(Mit Ruck31cht hlerauf wurde die CuO-Fullung im. Verbren- N

;nungsofen 'I.- siehe . Abb.1,. Marzberlcht neben Seite ‘I.A

15 -2 "iden Enden” uber éiner. Lanve ‘von etwa 3 cm ent-j”:“

' ..,fff._fernt ) P LIRS T T AR TS PP ST T T |

. “’Dle Beruck51cht1gung dleser und der in fruheren Monats--
-berlchten genannten'Massnahmen ergab eineﬁenxscheldende Ver-
besserung der Resultate. Ein Bild der endgultig erzielten
Zuverla3551gke1t der Ergebnlsse .stellt_ Tabelle 1l :dar, "in der
die Resultate unserer letzten sechs fir . die Beurteilung
,brauchbaren Hexadekananalysen und d1e w1cht1gsten Versuchs-

- bedingungen zusammengefasst sind.

: . Die Ueneuigkeit der Resultate entsprlcht durchaus;
u unseren Anforderungen. : _;v,;4_¢ R STy T e i .
. Wegen ‘dér vielén zu treffenden Vorsorgen betrigt die
gasamte Zeit, die zwischen dem Anfang und dem Ende einer
_ Analyse verliuft, wenigstens 15 Stunden. Da das Nachgliihen
und die Abkuhlung der Oefen in der Nacht und ohne Aufsicht

«—. stattfinden kann, kann. pro. Arbeltstag eine Analyse pro Appa-

rat ausgefuhrt werden.




3
standlgen Verbrennung von Hexadekan. uberwunden_

‘Die" Tatsache, dass dle SCtherlnglten b;1 der v01l-;J:’j
yarden, U

schliesst jedoch neue Schw1er1gke1ten bei weniger flichti-

" gen Stoffen nicht volllg aus._Um-ln dieser H1n51cht ndéhere
‘Daten zu erhalten, wurden- e1n1ge~Analysen vcrgenommen von -,;,3
“bedeutend hohermolekularen Produkten, “@ie~durch- vollstandlge
Hydrierung von Erdolfraktlonun erhalten waren:. (und die also

. praktisch ganz 'schwefel- und: stlckstoffrel waren)

Auch in diesen: Féllen waren ‘die Erge bnlssewzufrleden- :

'stellend, sowohl was die Reproduz1erbarke1t wie die Summe
des gefundenen Kohlenstoff~ und Wasserstoffgehaltes (wp£ur
w1r bei diesen Produkten 100% ‘erwartén durfen) anbelangt.

Die Analysenergebnisse der wenigst: fludhtlgen der .. .

untersuchten Produkte folgen untenstehend

ﬁMolekular—id

Ty gew1cht
- --—-—------—-—4‘-“—_-—.!:—-.- ———————
~ Penna.Fraktion nach . °1
M‘vollstandiger Hydrle-”}
rung s
--;-------u_--_---_d;_+-¢-¢__-_e-
. Tarakan Fraktion nach;{m
: vollstandlger Hydrle— '
=
e i — —— ——— — — — T S g Vi Gl S —— f— -!.———

..............

SCHLUSSFOLGERUNGEN. AT T S i’;g,“

- Elementaranalysen eines’ scharf gerelnlgten n-Hexa-f

dekanpraparates nach der in fruheren Monatsberichten, be—-
schriebenen Methode wiesen: aus,-dass die  zur Brzielung einer

"'vollstandlgen Verbrennung des Kohlenwasserstoffes getrof- S
-fenen Massnahmen nicht ganz genugten. "By warden” einige
kleine Abdnderungen vorgenommen, ‘wonach die Reproduzierbar-

_ ,keit und Genauigkeit dem _gestellten Ziel (d.h. der Bestim-

mung des Wasserstoffgehaltes ait" “giner Genau&gkeit von-

-+ 0,02--70;03%) geniigten. -Einige. Analysen. von, bedeutend .. . .. .
wenlger fluchtlgen Kohlenwasserstoffgemischen ergaben glelch—

falls einwandfrele Resultate. : S R

-GEPLANTE WEITERE UNTERSUCHUNG : “ﬁ,';"ﬂrfjjf'

1.

Ausbau der Erfahrung mit der. beschrlebenen Apparatur und
Arbeitsweise durch Analyse einer grosseren Anzahl Kohlen-
wasserstoffe und Kohlenwasserstoffgemlsche, elnschlless—.

_ 1lich einlger von ‘der Rhenanis gelleferten Paraffine.
'Ausbau der Analysanmethodlk solchermassen, dass mit der- .

selben Genauiskeit auch stlckstoff- und-schwefelhaltige

.Kohlenwasserstoffgemlsche analy51ert werden konnen.
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(Dr J Leendertsgl;fw Crgiagn

UNTERSUCHUNGSTHEMA D METHODIK DER BESTIMMUNG DES

R T ANILINPUNKTES VON KOHLENWASSER-“
o STOFFGEMISCHEN. e
'f“fiT‘[T'“*f (Fortsetzung von Selte 1 A-l9)

EINLEITUNG . j. R

‘Die in frithéren’ Monatsberlchten beschrlebene Unter-
Isucnung iiber dieses Thema richtete sich- hauptsachllch auf
"die Verbesserung der Methédik der’ Bestlmmung des Anilin-"

punktes mit einem ‘Mschverhaltnis: Oel :- Anilin ='1:1 (Vol, ),

weiter mit A.P. begsichnet. Man kann 31ch Jedoch fragen,

'ob dleses Mlschverhaltnls Tl mit- Ruck51cht auf das:’ geste11-=~~

te-Ziel, ndmlich die Analyse von Kohlenwasserstoffgemlschen,ff
das melst ratlonelle 1st. Einerseits ist. der A.P. wegen der.w
GeschW1nd1gke1t mit der er: bestlmmt werden kann ~sehr .
begehrt andererselts 1st Jedoch das Mlschverhaltnis S
80 W111kur11ch gewdhlt , dass. es uberhaupt nicht:sicher.: 1st,

flnsbesondere flir - die Rlnganalyse, einige$Schwiégfgk

dass die mlttlere Zusammensetzung der. Kohlenwasserstoffge“
‘mische nicht. wesentlich ‘besser gekennzelchnet -wipd-durch s
dle Entmlschungstemperatur be1 anderen Mlschverhaltnlgsen.

jaddltiv aus” dem A.P. der Komponenten Zu’ berechnen,*”"'

,SICh-brlngt-‘, LT

Belm Suchen nach neuen~Mogllchke1ten llegt der Gedanke
nahe, dass man die maximale Entmlschungstemperatur (welter

~e1n gemelnverstandllches Bild-

als - M B. T.buzelchnet) ausflnalg machen sollte.“A“

wnqﬂxnnhﬁllnken-

Daneben 1enkten dle Herren ?~oL

"berg unsere Aufmerksamké&it auf die "wirkllche Kritische”

Entmischungstemperatur® (W,K.T.), der eine:grdssére physi-
kalische Bedeutung beizumessen ist als dem A.P.. .Eine-woll-

. standlge Beschreibung der theoretischen' Grundlage .dieser

.Grosse. wiirde uns . hier. zu weit: fuhren, untenstehend folgt e

i

. .. Bin Kennzelchen der W:K. T ist, dass beim Anfang der
_Entmlschung der Fliissigkeit das Volumen der Oelphase dem
der Anlllnphase gleich ist und dass man n1chty-w1e im all-
_gemeinen bei der M.E.T. und dem A, P., bei Erhitzung in_ der =~

~ Nihe der Temperatur -der . volligen Losung eine-der - Phasen‘ -

immer mehr in Volumen abnehmen und schliesslich beim Ldsungs-
punkt ganZ}verschw1nden sicht. Es versteht sich: also, dass
.der A.,P, und die M.E.T. mehr durch die im Oel befindlichen
Komponenten mit extremen Eigenschaften beelnflusst werden.

dls die W.KH: T., die. W, K.T, ist eine Konstante, _die -mehr mit
der mittleren Zusammensetzung zZusammenhingt als der A.P.vnd

i.die M.E, T. (Vgl.auch die A.S.T.M. Destillation,. bei. der - man
quur*Kennzelchnung des-untersuchten -Produktes.cher.-den- 50%- i

Punkt nehmen wird als z. B den Anfangs ledepunkt.).
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ﬁfnwieweit;es angebracht wire bei
’ a‘sersté??gemlschen die

der WatermathnaI'f S
~oder ‘der M/E.T.

"ﬂkﬁ}Messung des A. P;q“
. 'zu erganzen,. ode
ggalten dabe1 -

welnlgen Mlschunge
Rt it Ru rauf;bestlmmten wir - diese 3 Grossen‘j‘l:
vor }Lr/?@ A«EP«uMleT', 1 : | o

Q“/')’Ve:n.nem aromatlschen Oel mlt Molekulargew1cht;étwa 300(T V)EL

einem. stark naphthenlschen Oel.: mlt nahezu dems;lben= c
(TfV volllg hydrlert) . L

) S 'ﬁberw1egend parafflnlschen Oel&m'thJ:
J(Penna Y : - - : B

Als Kr;terlumfm‘Q 

o Mlschungen aleser Produkte zur Verfugung

”“1*1“-M thylnaphthallnl- Hexadekan
22y Tetrahydronaphthalin - M. o :“*jx“=**“
3% Dekahydronaphthalin -. '"***w*“” s S
L. Resex TMC 7513 - hydrlertes Seria Keros1n
5, Kerex TM(G 9057 -~ : on v E‘ T
i~ -6, Spinex TMC 697 = hydrierte ‘Tarakan &chmlerolfraktion
'wr7;.Rect1flowraff1nat TMC 679 —-hydrlerte Tarakan:' :

Abcﬁmlerolfraktion

L R N

¥ zﬁs Verfahren ‘zar- Bestimmung der W K T,

- 5 undsdtzlich bestokd—dieses in ‘der Bestim—

: ; } mung der Enimi hungskurve: von Oel. und-Anilin; wobelf'aus-'

oz ... . .. gehend von verschiedenen Mischverhdltnissen von OGel und‘

' ~ Anilin,~ausser der Entmlschungstemperatur ‘auch-die- Volumina

- der Oel- und Anilinphase bei einer Temperatur: geradeﬂunter—

: . halb der- Entmlschungstemperatur ‘bestimmt werden; und zwar
- _ solange bis das- MlschVerhaltnls, bei dem diese- Phasenvolu—

— -~ mina ‘gleich ‘§ind, gefunden ist. Die 1angsame lrennung ‘der .
i{. .  Phasen-bei Temperaturen bis*<2-3°C unterhdalb der Entmlschungs—,,
;» . -temperatur ergab Jedoch przktische Schw1er1gke1ten, trotzden

{ - -+ ‘-gelang“esums ein Verfahren- auszuarbeiten, das verhaltnis—’ "
; : mégsig schnell zu der W,K.T.fuhrt. Dieses berulit- auf:Bestim~

‘« - ‘mung ‘der’ Entmlschungskurve Oel-Anilin unter gleichzeitiger
/ TfBestimmung der Phasenvolumlna von etwa 5 der vorliegenden

i~?n1°driger ist als d1e gefundene Entmischungstemperatur .
“‘wohl die Entmisehungstemperatur wie das’ Verhaltnis ‘desg Vo~ -

e e gt J— - T S S gy e i

e Iumens:. der Oelphase zum_Gesam%volumen Oel +_Anilin werden‘~,;WMmL
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4 ”pais'Funktlon des Volumenprozentsatzes ‘Oel in der Oel---“

'ﬂ;¢erg1bt durch linea:

‘15gundﬁwzh.T,,Vauffallend gross 31nd die leferenzen belm

'QAnlllnmischung graphls ,

e vInterpolatlon ‘dasOel: An llnverhg ‘ o

" wobei die Volumina der Oel- und. Anilinphase. gleichosind. .

S Mit Hilfe: des letztgenannten Wertes ist dann-aus der: Entuu_ e

‘.‘,ﬁmischungskurve dne W K'T{abzule1ten~;auch der A, P.,und o
v Mo B Y L .81 ekt .

- ,

ch ausgesetzt.. LetztgenanntewKurve

S '-v.lee P;hférgebnlss;fif”f”. , d W;K:T:;bei.
;jden in der. Einleitung unte B s-elnschl.'e) genannten %
. Oelen und: Mlschungen , e : e ;: ag-en -

2 A -3’?1;: -96 Aromatgehaltk/
‘auch die Differenz ‘zwischen M.E. T, A, Py

, ] g NT .
iﬁln dlesem Falle welcht die’ Oelkonzentratlon “4in’ der U‘l-%:
,v_jAn111n~Mlschung bei: ‘der M.E.T.’ erheblich.vom. 50 5Q. Verhalt B
:».nls Oel.: Anilin be1m A E.ab Dleﬁstarkemﬂelgung dexmLosungs-:ﬁgﬁ

. o ; " ~ zeigt auch die-

grosse Bedeutung elner g3 nauen Elnhaltung des Oel An111n-'

bel der. Bestlmmun% des—A.P. . il
' von 1% im erhaltnls*Oel-

, jﬁ.“f’";: - ~', il
A. P., noch ""dle M.E.T. oder: die ¥, K T.
‘Add1t1v1ta, nabhangig davon, ob die Add1t1v1tat auf Ge-

 “w1chts— .Volumen=- oder. Molekulargam;chtsbas&s gepruft. wird.

H54Von einer- elnfaehen Ersetzung des A.P. “in der heutlgen "Aus-~

i 'quhr

~ fordern. als

der Ringamalyse durch M,E.T, Hoder W.K.T, ist
1ﬁ€“étﬁ§?éifende Verbesserung zu erwarten, We

-besser“ware es, wenn man den A.P. fur die Ringanalyse 4firch
eins ganz andere, fur den Aromatgehalt mehr ‘charak rlstische,
und . besserﬁaddltlve;:ghysikallsche Konstante ergefzen konnte.

- Solange diese -jedoch micht gefunden ist, werder wir die .- - e
_A.P.-Bestimmung auptgn und .auf die M.E, P und W.K.T.-
_Bestimmung ver chten, da letztere 1mmer viel mehr Zeit
ie A.P. -Bestlmmungr

In der unteren Halfte der Tabelle 1. 51nd noch die Qel-
__konzentrationen in der Oel- Anlllnmlschung erwahnt die.zu.
der M.E.T. und der 7.,K.T.gehdren, um zu prufen, ob—dlese
Konzentrationen eventuell zur Kennzeichnung der Produkte
z2u vérwenden waren. Tatsdchlich scheint -die #dditivitdt der
- Konzentrationen besser zu sein als es bei den Entmischungs-
temperaturen selbst der Fall war. Da Jedoch besonders bei
aromatarmen Oelen die- genaue_Bestlmmung ausserst schw1er1g
ist, ist das ebensowenig von praktischer Bedeutung.
/ Unsere Schlussfolgerungen wurden, wag den eventuellen -
--Vorzug-der-M.,E,T.vor-dem-A,P.anbelangt;ganz-durch-die-Meg=- S
sungen an den in der Elnleltung mit 1 bis einschl.? bezeich- e
,bneten Prvdukten und Mlschungen bestatlgt.;, - -
MRS T

| , . S . L




_tandpunktﬁdes heutigen Rlnganalys n
“un@ W K T kelnen Vorzug

: ceg” 1stﬂwun f““- _zur Ersetzungmde .
einefandereAﬁonstante oder Kombination: von  Konstanten zu
suchen. Solange diese nichf‘gefunden ist,- “werden. wir .den .
bbib‘halten,_da dies im Vergleich”zur der VjE T ‘and o
; ine f_Bestlmmung ermogllcht. AR




Boobaohbet o or o ET
Berechnet (Volumen additiv)
o (Mol Gew, = ™o )

Beobachtef R v
“Berech et (Gewicht additlv)

1°b) (T v vollig‘ hydrlert):%’ SR
C50 "oy (1) A
‘6. Mischung von b) und a) ook
- Beobachtet - . ' SR
Berechnet3+(Gew1cht addltiv)‘“f“

e e S e e e e e
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fgewfnnen, n*mentlich-

: ung “zu- ‘ 1
.ydiefFestsetzung des- Vstionellqtbn bcnemﬂ'

ive,Unte“suchwng-

, :
weite Fraktionen 9

-?*2) Ist dle.Fluchtigkelt derert dqss eine oventuelle 2 epi’

\

-Nbestlmmt.mnusserdem wurdenvon einigen, Destlllﬁten“daawV_“;,“;;w

14) Enth 2lten die Derafflne ungesottlgte Kohlenwasserstoffe

‘”}legung An_Frekiionen. stottflndﬁnﬂkann -durch: Frn&tlonier— fwm
ung bei einem Druck von einigen mm Hg oder- miissén gndere 2
Methoden 9ngewendet werden (z.B. molekulqre Destlllntion)° o

: 3) Wie ' hoch ist ungef#hr der. Gehﬂlt an nicht-peraffinischen

'‘Bestnndteilen in diesen Produktea ? - : S

wie~ z—B'iuromnte und - Olef1ne ? - ’ e

5) Sind die,velleferten Muster genugend homogen oder 1st _; 
vor der Anczlyse und Verarbeitung eine besondere qomo-,
genlsierung des genzen Musterq auszufuhren ? :

Frngen l und 2 versuchten wir zu bes ntworten 

" durch die. Lusfiihrung enslytischer Dampfdestillationen . =

(Sundry Methods Book Methode E 12) und durch Vakuumfrok-
tionierung in Kleinem Maszsteab; Frege 3 durch die. Wntermqn-
Analyse; Frage. 4 durch- Best1mmung der Bromzahl nsach. - -
McIlhiney und -schliesslich Frage 5 durch Bestimmung des

,Brechungsindex kleiner Muster, verschledenen Teilen der-“
Rhenania-Psraffine entnommen. ‘ N

&Zur weiteren Orientiertng wnrde—auch der ErstarrungSDunkt

Molekulﬂrgewicht und der Erstarrungsnunkt ermlttelt

L e

o
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ZUSAMMENFASSUNG DER UNTERSUCHUNG:

, einlgen “dep’ rnnlytlschen Dnmnfdestzllnt1onfrukblonen (350° ,
fiﬁ .siehe nuch;édos Molekulargewicht und ‘der Prst”rrungsnunkt e
-+ angegeben ‘8ind (letzterer bPStlmmt nach der Methode mit ) el
dem rot1=renden Thermometpr, Sais .Buch 19b/36)

: N ‘ Bei der ausfuhrung der W'termnn-Annlyse wurde .
noch dnr Vorschrlft von Methode E 18 Sundry Methods Baok‘
gefolgt° u,s. .wurde dos Molekulﬁrgewncht noch’ xryo<£oozsch
~miteiner Gefrlernunktserniedrlgung von etwe - 1°C bestimmt,
(Fur unsere verbesserte Arbeitsweise bei dleser Moleku—“””“

‘Februar 1942, Anlage,. Selte 4=14, h1ngew1esen—werden ) Y
Augserden wurde von: 1187;18 eing. vollstondlpe Molekulor- S e
-«_gewichts-Konzen%rrtionskurve bestimmt, sowohl kryoqkoo1sch--?a
‘wie -ebullioskopisch. Beide. Methoden ergaben ungeffhy die- :
selben Werte fiir des Molekulqrgewzcht bei XKonzentrrtion 0, < -
“Die’ Neigung ‘der Konzentrstionskurve in Naohtbaligulst gehr . -
gross | .Die Ergebnisse dieser Anslysen sind in. Tﬁbelle,gz” S

zusammengestellt .Bei der- Anplyse von. 1187—18 ist Zu be-;?iﬁ
















~'J.eder,’voraus,
Abbauréufgetretenm

steXIt; “ha cte
‘ bchiedenen,#ehanﬂungeh uqterzogen wurden, mlt nachtrag’ :
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glelchsmethode, a
‘Ausarbeitung’ der: *arachormethode x) gupstlge Erfah ungen

‘gemacht-haben; der Vergleich-der- Resultate der: stalagmo—~~wwi~*

’T metrischen Messungen: mit- denen nach der Sugde“methode war’ }f ¥€

';%) Siehe u.a. Hq I Naterman und Juqueende tse,j e

i _ PetrcTeChnn ___ﬁ) 24 (19)8) = Wl » ‘ ‘
7$$) '$.Sugden, The parachor and valency,:Londpnqlggo;~“x"jﬁf e
~“Sé:ieﬂ209 ffLMWh‘wn - ;Tx S e e

umso 1nteressanter<als damals auuh berelts e1n Verglelch

e e g1 3 o S et s et et .

x)f Man siehe. auch % J.J. Lbendertse, DiSséfﬁéﬁiQn béif;f
*-~;_1938 Seite 132 ffe_: S O



Lo u~;wDie VerglelchsmeSSungen haben w:r-mit_ unfuparaf-
“-f1nlschen Kohlenwassarstoffpraparaten mit 16- 0 Kohlen—sfu;ﬂ

Apparatur fur die stalagmcmetri—'f‘
fbr in- Bere:tschaft zu b L
dle, wie ‘sich auch jetz
wlchtzg 51n 'z

T Mit Rhck31cht auf Punkt b'ﬁ
'lattchen aus. V,A-Stahl . benutzt,

o etwa 2. mm hattej: der

” 7Messm1kroskop gemessen wur ‘Die. Zﬁvérlass;gkezﬁ des

. Mikroskopstwurdé hinwiéﬁerum mit-Hilfe von Endmassen und-
. e1nemA0bJektmikrometer geprult. D1e bei den“Bestimmungen -
 'angewandte Geschwindigkeit: der.. Tropfenblldung"betrug 1 .-
f:eropfen~ﬂe~2~MTnu¢eu. R s b e e e ES =

. "TN@éh der Herrlchtung ‘der stalagmometrlschen Mess—
wapparatur ‘wurde--die-Apparatur- nach- Sugden--in-Bereitschaft -
fiﬂgebracht aund . gepruft, fiir die. Beschrelbung der Apparatur
".und Arbeitsweise kann auf . d1e Literatur verwiesen wer-
,den.**) Es.'sei nur bemerkt, dass wir n.Hexadekan als. Ma—ﬁ“
A;nometerfluss1gke1t benutzten;. das ganze- Manometer var_in -
. ein Bad von konstanter Temperatur getaucht (20°).. Fiir digﬂfl
direkten Messungen wurden die Halbmesser der: beiden Ka-
pillaren  genau gemessen auf dieselbe Weise wie bei der e
Tropfenplatte des: Stalagmometers beschrleben (Halbmesser '
10,0483 bzw. 1,925 nm). 1 I
zur. Feststellung der gunstlgsten Vérsuchsbedlngun é',’”‘ :

"‘_f;gefuhrt- T T

*) Man 81ehe auch J J Leendertse, Dlssertation Delft :;
- 1938, Seite 132 ff. R . :
ftt) S.Sugden; The parachor and va}ency, London 1930,

Seite 209 £f£f. e Lo




X 1: ] ,
,unreinigungen in derYFlussigkeit hat:(Verstopfung’der'Ka—
‘ 4 ,usw.) und_dass sieé eine langere,:umstandlnche'

’Methode“und;der_Methode hachHSugden.










fpez1fische;"
Wert ‘milsste : o A g' ‘ :

tar 02000025/°C haben wir der Literatur éntnomme :
w-~istmfufidzewvorllegendenﬁFallewnochwgenauerﬂzuvbestimmen,
‘so‘dasgs die ‘Resultate -dieser Produkte als vorldufig. zu.
‘betrachten sind.
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5den Grossen,v , “jedoch etwas von dem Zusammenhang zwiscnen
sPez1flscher Refraktlon und Wasserstoffgehalt, wie ‘er der.

‘-;1) Da es fur dlese Untersuchung von grosster Wichtigkeit

' * ist, dass dde- Produkte ‘absolut-aromatenfrei - -sind, - wird
‘die. Abwesenheit ‘von- Aromaten b‘sonders nachgewies
;werden mussen.w_ e : :

P2) Genaue Messungen'des;Temperatureinflusses auf d1e _spe-
o zifische Refraktlon.;-‘_' . I T
'xjﬂ ) Prufung\einiger mit dem Refraktomete” “;””\
.- denen- Brechungsindexwerte ‘durch ‘Benu -8 N
Refraktometer (Pulfrich—'oder Eintavnhrefraktometer -

Joo=

f;*) Siehe betr. dieses Thema auch J J Leendertse, J G Vlug-

“ter, H.l.Waterman und H. A.v.westen-them.Weekblad 22,
: 282 (1942), in ‘welchem" Aufsetz u.a ‘nachstehende Ab—-
o bﬂndlangen verarbeitet worden sind : o

B.JsMair: und Ce B,Willingham, Ind Lng.Chem 28 14461\

o Ww,(l9 36) und. ; L
"Bo.J.Mair, C. B nillingham und A. l.btreiff,_J Res Nat
Bur.Standards 21, 572:-(1938).







jchung-umfzsste. i ,
;geeignetsteanohrfullung

ﬁgung*sﬁ" enden. frhheren7Erfah

wﬁnaigen Analyu nappa

; ' ¢ i vorhandenen

: "<K”hlenwasserstcffmischungen '

zwei T : igen_Apparats »1eichtert%die;Arbei
‘lich und erhoh,”@i‘ Leistung ni 3 :
: DI eue’ An alys enapp ara.tur
o _ ante fTemperatur aufgestellt,_
deutlich”herausgestellt hatte,?dass‘ein

erbringung: unsererprpar{
h demaelben‘Raum it










1 ' : : ngewend pen-Mengen
&msttel und%andere‘Einzelheiten aufgenemmen. '
“hatt 1. :

> ward T Elne hochmalige
erselbeg_\else hatte Tohl eine ger; ;

'f Senkung deswﬂgc u,lg‘
uber dem Wert von’l» :

.“gehﬁlt erst nloht,oéer'kaum”anSteigt,'m
tengahaltwviel starker zunimm

g “ e 4) ]
endet, in Uebereln,tlmmung mit,dem¢belkd6n defi
Phraffinmustern—zu .

P g e W e AR B Snthatbadh, »'_._. brfirapertat < Eoeottsldo et i
if?eieﬁzﬁinpwaseérstofﬁgéhaltr'or undhnac 5lliger
Hydrierung deea Paraffing, und den’ Naphtengehplt. us der
elemen aren%Zhsammensetzung nach® yd'lerung abzu—,g;;“w
leiv,n.;A ¢h wurde mit Riickeichth )
: wandung der Perachormethode dle'Oberflachenspannung
A 70°C bestlmmt.mw'ﬁ L B L R RN A o

S 'Die analytlsche Hydrierung des Parafflns wurde 1n Ge-,
ﬁgenwart ‘vonietwa 25%: Nlckel—auf 21eselguhr“al” Katalysator -
- ‘mdurchgefuhrt und-gwartin elnem_G’asgefass,;das 1n“denaW\ e
B “~eigentlichen: Hydrierautoklav ‘gestellt: worden waTs (letztereu,
T LT .’zur Beschrankung -der Verluste mit Riicksicht’ ‘auf. die geringe
SO Menge des verfugbaren Produktes). Die erste Hyd ierung wurde
" bel 250°C ausgefiihrt (eLno‘Stunde auf ‘diessr” Temperatur bel |
einem Druck von.170 Atm. Wasserstoff); um sicher zu sein, - .
dass dic Sattlgung vollkommen war, wurde nach Katalysator- -

bel

%




e 300° C, ) s Arbeitsdruck
. Die’ Produkte wurden mogl quantitati 5
vfﬂﬁ(u a..durch ‘Extraktion:des ! oT
5 ﬁLosungsmltuel

vom
Analyse un-7;¢
argestellt.

stellt siah heraus, ‘dass
tarke: Seﬁkgng im- Moleku :
“auchru1e nieur

tes dea.zw imal ‘hydrierten:
T 111npunkthnach Hydri %
ﬂ,errund der speziflschen Refraktlon
; ‘kommt die.

A

‘b'fiubflgens nichter-;f ;
t. Degs enungeachtet geben die~

;n auxunft ‘besonders auf. die’
' “';;g,.der Paraffine

 ffVerm'tung 58
. klarte Weise. verunre;nlgt
'jErgebnisse un eden: Anlq

‘1 derldr ebnisse-ge tattet die Schluss-—
das- entolte:Paraffln durchschnlttlich

ls,etwa 1 Rlng pro Moleku1 enthalt,,wahr §
n2% ier C-Atome in Aro-

i Wasserstoffgehalt”
ot d IR

~i~*£olgerung, da
'~“h1cht wenlger:

Elne klelne Meﬂge elnes der olhaltlgen,Raraffln “wurde

entolt'faabel wurde im grossen ganzen der: RheLanla-Vorqchrlft*~ *
yei erhalitene "dlfreie- Paraffinph-wie-

o e 2% ) ‘ 5
’“f“das parafflnfrele Oel" ‘wurde..analysiert. Das. Wgifreie. Parai-; “”f
fin": enthiPlt noch: bedeutondr Mengen Naohtene und War ‘auch . T

wmwnlcht ganz aromstfrei. ;;kwgawWﬁMM@mwwwwm~r P

T 7W"“-‘5D35Tvon ‘der Rhenanis noch¢zu erhal~.n én“-entolten .
;Mj~Pn‘affine*—und—die Qdazugehdrigen Oele- werd ungefdahr. nach SR
" .obdnbeschriebenem Analysenqchﬂma untersur e

erden.‘Der“Ver—zﬁ‘;

Co meidung won Spaltung. wahrend der vollstﬂndi en}dydrlerung
‘“w“derfProdukte w1rd besondere Aufmerksemkeit' :

¥#Die Hy lerungsprodukte werden’ mlfﬁauffVerlangen des
Profs Zerbe durch Destillation. ‘und“frak tlonlerte Kris--" -

“jHerr rof
;,gtalllsation zur Bestimmung des’ "Rln wertcs" und-des:TAsym-—
'wmetriewertes" ‘nach Gross &_Gro&de L An enge 13‘:::9.1:‘1‘1 n ge- s

"tnepnt werden,

ook 4 e et b 5 St S o e e
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cm3 Losungs.‘
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Die Oberflachenspannungsmessung
: t.ers ist. ohne- besondere




"maSSeh von

;Abanderungen siehen je och in 3 i
‘terschied.in S< und N -Gehaltvder zu angly
: e

'fVermeideg storender Einfludse desfvarhandenen‘Schwe els
'itw es-Elnf¢uqses des
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ropfer ber '.erStsn;Qe‘
¢MidentischwmliudsnvOefenwf tmﬁlewAv"

" Der Zweck dieser Aufstellung war
“Verbrennung ganz iber. C*O{statfflnuen zu‘ﬂ. 3 o
-~ PbED, nur fiir die Besd jgung dew Sch :““27‘Nﬁﬁg€ﬁﬂﬁﬁ RS
g_vprwénden. Dle‘brauchbarstewTemperatu 20X nnudg iber . -

eignetete“"empe as. Bleie] !
teiluna dieser beiden iiber zZwei verccnledere Oefins. ﬁ—_
gen “~gtellte -aich- heraus,wdass -eine—zu-niedrigs ~Temperat
‘'des Bléichromats zu vermeiden ist, da dasselbe dabei nicht
_ unwesentliche M@ngen CO0, und H, 0 aus dea- VerbrennangsgaScn an
' absorbieren vermag (65030 war Z.B. zW niadvlg,‘als Arpeits~
_temperatur wird vorlaufig 775°C elngehalten werden,. Die
.Epden _des Kuoferrohres, das das Bleichromat umgibt, erstrex—j;”
ken ‘sich bis™ gn die Enden_des Ofens iv, wo-die'Tnmperatu ,
nied“ig genug ist um event. geschmolzenes PbCr0 , wieder er—- -
_starren zu lassen, bevor dasselbe mit dem Quarzéunr in Be—'.;”‘
_riihrung kommen kann, - R B

Dle Pru;ung dlecer Aufstellung 1st nocn Am. Gang@.mwr ‘

R ——-———— r T \

 ;§. Die Abborption der geblldeten geugpn CO und H 9: ; S

....<m—.-.—.-—.--——-—-—---— —~ - —a w— b e bt e R X L) - VL

b " Der Gebrauch von Natronasbest fiir die co ~Absorption Ui
,»f fihrte trotz mehrerer Vorkehrungen fortwahrend zu. Verstop— '
~ fung. der Absorptionsrohrchen wéhrend der. Analyse. Mit Rick- -

“sicht hierauf wurden Versuche zur teilweise uraetzung des 3

Matranasoespes durch Natronkaik angestellt., Dazu wurde der

“f“””*eit» chenxe’ ‘des 002 Absorptlonsrohrchen3“631ehe Abb 2 im-m~?
. L : . g B - ) - ;-\_,»1 1 / !




.4Vflndllchen—ﬂpvaratur_zur Kohlenqtoxf-ffgfk 28861
étim*ung in S— und N— altlgen‘Prbdukten




tpind Spur
Astruxtur).

; fdelt wo,den wap, bif
‘de: Um’fesﬁzustelle'

"ur Entfernung eventu Llar §puren pAltprodukte
vonatsberlcht uber Jull,vbeite I A :J).,




ermmschn‘;en A Komponent
entfernt sind. Dass_'es_




3 C ,
aromatfrelem”'yclohexan mit nachtragllchérrgr1‘
'bdampfunvgde_ ~ _

in- Vakuum “in'dsr: ubllchen }eise
abgedampft). Durch dlese Cyclohexanbehandlung wirde zwelfel-;
los das Benzol aus. dem. Oel'entfernb sein; es-'stellte H51ch
~-fjedoch heraus, dass die Fo: leehyd—Schrﬁfelsaure Reaktion
Sovor und nach der Cyclohexanbehqulung'glezch starL‘war
. .Der: melstens in’ den Pydr:ebprodukten naturl:cher Oela
zuruckbleibende Aropatgehalt.von 0,2 ~0,5% ist: fur unseren
: Zweck zZu: hoch.»DlegEntfernung der unvesattlgten Produkte :
"mit konzentrierter Schwefelsaure bletet 1m~vorllegenden‘
~Fall auch keine. Vorteile.: Esvstellte ' fvaedocn heraus
. dass " auch - Perkolat:on einer: LoSﬁhg‘der Oele in Cyclohexan
(etwa 30 Vol % Oel)' durch Silikagel (Bandelsp odukt,
Y ‘Stuckchen von etwa 1 x' 1 mm verklein_rtlwguie1ﬂekdltat .
ergun. Nach Abdampfen es Cyclohexsns bese s ‘das’ Perkola—







,,_;"Tail des Leitrohres des The”u-..:a _
awasentlich die Annassung der Appqratur anﬂd”

menstelHung_"er Tiissigkelt A ig
truktion der- Fall war. Bir s

den darf;
S den” Kuhldr'leicht eine Oelanhan’nng. :
f.fs*edegefass pnts teht,. 1i~\erst nach langerem Sieden verschwan'

”qet nd\grosse Bestimmungsfehler verursachen kann. 1;i~afu







:.cht h_ydr).erte o o
‘Penna Frakt1on o

Penna Ocle berechnet:







""f‘f‘?wUNTERsuc HUNG‘*THEMA ’

 ‘e1ner Anzahl Vorversuche gemacnten Lxr fahrunge : _
v d@ie  Apparatur besonders Seits I 4 79 unad’ Zelchnung N
1fl9035—A

). Die;B uchbarrent dlpser Apparatunfwar;da_nsgx;”;f:"”

gAnbetracht aneereL Erfaarungen_De;Qder~Entw1eklung'
- : atur- zur"Analvse von-gtickstoff:
Len: Produkten war. die. Gefahr. yon anollstandlger VcrbrennungJ

jﬂﬁeln Faktor,-der: besbnders—beruck31cht1gt werden :solltse.:Da-

gtehenden Schwefeél- und Stlckstoffoxyd durch d;e Rohrfallung
T‘vollkommen unschadllch~gemacht werden.(h_ R T

»und s c hW efelk fre 1_./,..:“-4 _ .

. . neben-sollte gepriift werden, ob tatsfcklich die bei.der. Ver—Tfﬁﬁf
_u.brennung von schwefel- und st;akstoffhaltlgen Produkten: ent-;gv~

1. Die VollstandlgkeAt aer Verb"ennung l~e:1. Analyse von Ver-;Q ‘

oindungen des &ohlenwasserstofftypns mit Hllfe ders nenen :
~;;Apnaratur wurde durch‘&onlenutoff— und ﬁasserstobeOSulmmung

in drei Produkten bekannter Zusammensetzung uwerﬁruft, nam—fﬁwww”

’lich in e : <
‘einem (nicht. ganz relnen) Hexadeganpraparat, :
‘einer vollstandig hyarlerten Tarakan Fraatlon (MOl Gew etwa'
Aelner tei%weise hydrierten Tarakan Fraktlon (Mol Gew. etwa
230 S SR

Der Kohlenstoff— und Wasserstoffgehalt dieser fbdﬁkte
:1war zuvor, durch Analyse in <der. Aaparata*‘fur stickstoff- und .
,'schwefelfrele ‘Produkte bestiunt (lie Oele waren durch ihre

|

;ﬂVorbehandlung als schwefel- und stickstoffrei zu betrachten). _

_ “Die ersten Re sultatl. dex ﬁontrdllanalysen 1n 3er neuen
”VApparaﬁnr waren wenil Def;ieilgund insbesondere’ was’ “den Koh=-
- “lenstoffgcshalt- betrlpft “Die Schwierigkeiten konnten- Jedoch
- “dadurch beseitigt’ werden, daes die Gés@hw1nd1gkelt\der Ver—
5brennungsluft abgeandert und die\Varbrennungsdauer bis. 'zu
‘etwa 4°Stunden verlanvert wardej ‘die Eohrfiillung und dle',
““‘Ofentemperatur konnteén unverdndert beibehalten werden. Die

i *nach der abgeandertenwﬁusfuhrungsmethode erhaltenen Resul—~~«w74w

© i Ame Sxm e e

fate folgeq nachstehenaof.»-

B



2 8. der Brauchba*kelt der Rohrfiillung zu
W:;,stanﬂlgen ‘Bindén von bei “der’ Verbrennuﬁb,sch elh ,Mlger
¥ gJVerklndungen .auftretenden- Schaefeioxvden verbrannten wir
g%w%ln“aermneuenwApvaratv-ﬁ T ~iibI-

© 10 mg Schwefel und kontr_llferten, '
'“iAbsorp 1onsrohrchea fur Co, und

e swurde.ein: e1n21ger'Ver ach durchgefuhrt,a_ S
der von Burger vy beantragten Weise ‘einer: Unschaillchmachung
- der Sticksto?foxyde gefolgt wurde, Dabei wurde ein kleines :
““““ka@FﬁfTﬁﬁ?FﬁﬁFﬁﬁEﬁ |t einigen cw3~kcnaentr1erter Schwefel-. . _ .
“f'saura zwischen den_Wassgeir- und Kchlenqaureabsorptionsge-j; LT
fasspn angebrachts; dis. Stvckstoffoxyde solltén”na'h Birger - .
dier Wasserabsorptlonbgefas<eunbeh;nde”+ bassieren un“1n R ,
.der uchwefelsaure quantltatlv gebunden werden. Bei- dleser, R
Aufstellung»kann ‘das' métallische. Kupfer im Verbrennungsarohr AR
in Fortfall Xommen und’ durch Cuvergetazt werdenj -letzteres ,
- ist wichtig, da . sich das. Kupfer w8hrend. dar: Analysen glem~—i- oo
"—liech. schnell in CuO. -verwandelt, wes einz periodische- Redu-*>' R
‘ zierung eines Teiles der nohrtullung mit Wasserstoff not-
. wendig macht , e s ‘ :

L Bel der" Prufung ave ser Aufstellung nach Burger wirde, B
moglichst_arbeltend unter den Béding unoen eifer” gewohnllchen
~Analyse,-eine-Menge- NO,; - (etwa 30 mng, durcn "Erhitzing von = Co

’qlelnltrat entwickelt und. dleae‘durch die . Rohrfullung \jetzt»

.\oestehend aus -Cu0 .und B1eichromat) und . 4ie Anso:ntiansrohr-_
\chen hindurchgefubrt. Nach Ablauf des- Versuches' etellte\es
.sich, -heraus, dass. die. Rthchen,slnlge MllTLgraamc in. Gew1cht
zugenommen hatten, dies gilt ‘'sowohl fiir dge Wasserabsorptlons—-
gefass wie fiir den GO, —Emnfanger. Nach\d»:,Farbe des Fettes
.auf den Schllf en der Gefasse zu. urteileu, war. dle Gew1chts- R

,veranderung der GOfasse filr einen. wesent’ichen Tell ~auf NO LR

T Aufnahme ‘durch das benatzte"ﬁahnfezt (Vacolin) zuruckzufuhren.
_____ \ |

") K Burger,,Chémie 55, ?60 (1042).,:Tfug,_u_  ‘”Vu:#{H,fm,gggi%y
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, xedrigere
den” Verbrennungsgasen, die im allgemeinen bel
ichen’ Analysen auftreten werden, weniger_S
in . dieser Hinsgicht zu ‘erwarten-sind; machen ‘

eine gang" befrledigende Losung?in der angegebenen Richtung
‘Tfsehr«fragllch / “ : HIENES T ;
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o ESﬁwurdénw;‘ , , :
,'aor Brauchbarkeit der Apparatur Zur. genqueu Kohlenqtoff‘
Cloands Tasse;stoffbestlmmung in- schwefel~ und stlckstoffhalf‘
o tigen organischen: Verbinduangen. Die bisher dabei. erhaltenen

“Resultate ‘waren zufriedenstellend; nur ‘soll noch ‘nachge-
.ﬁfwiesen we*den, ‘dass eventuelle Stickstoffukyde ‘durch die.
fg;benutzte Rohrfullung genugend uns cnadllch gemacht ‘Wwerden;
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1gen Staffe

,xi” ';w Analyqo elnesfstlckstoff- und schwefclhalt
'] m~t,genau bemanrter“Zusampensetzung.&,m~v 5




dass dle Muster olfrcles Paraffln,‘ _
suchung des Parafflns von”der Rhenania elngesandt werden‘sollte
g VWurde“bcschlosscn diese" Unte suchun
Hand von dre1 Paraffinen fortzusetzen, :
~~einigen WOchen T Spaltzwecke zukommeﬂ l:Leq

.  fkr1t1scheh Bétrachtung ‘zuunt n; Hia
”]elne Vorstellung zu maqhe’ von;der Reproq' oy ; .
der die AusfuhrungSVOrschrleen

7(genaue blementar nalySe‘
kulargewicht und Parachq
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”THRev131on der vaterman Aﬁalyse fur Parafflne zu benutzen.wgyv,
: Mlt der experlmentellen Arbelt fur Punkt l..haben wir bereltS“*

o angefangen. “Zunschst wurden die verfugbarcn. Mengen dexr: obenerwahnfen

. Produkte V 1207 -V 1208 - V 1209 (Je etwa 100 kg) homogenlslert wo~_

_Bommen werden konnte.fﬂ

Daneben wurden d1e fur d1e Trennungen nacn Gross & Grodde beA'
notigten Mengen chhlorathan,‘wovon uns nur ein- technischesnProdukt
zur; Verfugung stand, durch Destlllatlon gerelnlgt. Auch die frakt;
nlerte Krlsta ation forderte elnlge apparative Vorbereltungen, diem,,,
uns Wegen Waterialmangel 21em11ch viel Zeit. kosteten. o L

g ‘ﬁ - fuf Grund ciner Mlttellung des Herra Prof Zerbe,_dass dle S
‘ in. degLErax1s ‘erhaltenen Parafflnfraktlonen ohne weitere: DestillatlontWJQP
s genugend eng' seien- zu- “fraktionierter Xristallisation mach: G.& G,y .~ -0
B .verzichteten wir. zunachst ‘auch.. auf. weltere Destillation. und schritten...
W}f\gleiCh zu den. Krlstallisationen. Bei Muster V- 1208 wurde dle Trennungfﬁfyt
" "pach G.& G. auf wvier verschicdene’ ‘Mengen angewandt, zwei.davon ‘wuarden ..
-ohne welteres der Xristallisation ‘unterworfen, bei den-beiden. anderenuﬁ'
‘liessen wir jedoch die wvon G.& G. genannte Terrana-Behahdlung des . '
‘Paraffins. den Krlstalll atlonsversuqnen vorangehen. Auf diese ﬂelse, :
-wollen wir einen Eindruck von der Reprodu21erbarke1t und vom Elnflu.;ii*
“der. Terrana—Behandlung gewinnen. Eine eingehendere Berlchterstattung—gawg
folgt nach Beendung dleser Bestlmmungen.} T SR
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