Hauptleboratorium; 14, Mirs 1920,

Fiir ‘die Darchf\ihrtmg der verschiedensten Kohlen—
waBSerstoffarbeiten ist s zwecks Auawertung der erhaltenen:
Ergebn:.sse notwendi-g, eine Methode der %oﬂenwasserstoff-' B
Untersuchung zZu behefrrschen, die die Uhterspheidung der’ ver- L
schiedenen Isomere i hauptsﬁchlioh niederen KohlenWasserstoff-

. fraktionen 1m Bereiéhe der” C4- }m S -Kohlenwasserstoffe er-
mogllcht Als Gru.ndlage fdr derartige Untersuchungen gilt
bekanntlich die Auftellung der ‘,orliegenden Kohlenwasser—- »

, stoffe 1n mdglichst scharf- geachnittene Siedefralﬁtionen. :Die
Methoden dex Teindeet:.llation sind beaonders von. Podbieln "k
beschrieben worden. In Anlehnung a.n diese*Arbeiten .von f’odl-
bielniak ‘haben wir. eine Apparatur entwickelt die weitgehend
automatlsie_r‘gmlst und aehr gute Destillaticmsergebnisse 1ie- -
fert Gegenubex; den

‘liche. VerbeSSemngen enthalten, els t bei unaerer Apparatur die
~Kondensattonstemperamr automatlseh konsta.n't geha.lten -wird, '
Bel mnstellung einer—bestimmten Heizung der—Kolonne ist' '
-das Riicklautverhtilinis’ lediglich. -abhéingig von der Abnahme-
geachwindigkelt, die_ wiederum sehr genau eine’cellbar ist, )
\80. _daB mit" sehr‘hohen Rﬂcklauﬂmﬂltnissen gearbeltet werden
kami."*'Bekannti:Lch ‘ist: aber (gerade das beJ. den-meisten sonst

-gebrauchlichen Laboratoriums—Apparaturen nieht sehr e1nfach.

rekten Tauchsieder, ferner irr der Verbeaserung des Vakuums[ o
in Jdem—Vakuum—Schutzmantel der Kolonile ‘durch Anbringung e:mes
Aus;rlergeféﬁes,i das mit e.ktiver Kohle gefﬁllt ist,«die_bei
der Temperaturl exr: fl'uss:lgen I.uft ‘alle Gasreste,‘ die sich 1m

_9-



-Kblonnenmantel hauptaﬁohlioh aus dem—als Strahlungssohutz )
‘verwendeten Aluminiumbleoh entwickeln kbnnen, abé*“bieng
Ferner: erscheint wichtig die im AnsohJuB—an~die Felndestilla-

__tion_entwiokelte Untersuchung desmkblonnenrﬁckstandes;der L
die CS-Fraktion~enthalt._Eine weitere wiohtlge Verbessez'ung1

- die eine gewisse generelle Bedeutung het,’ besteht darin,: daB
die. fur die’ Messung der SiedetemperatuﬁVerwendeten Thermo-v
_Eleﬁénte mit- ihrer 2, Lotstelle in siedendem Wasser gehalten‘f
Awerden‘anstelle des ‘sonst: ublicﬁen Eisesd, Da ‘die Siedepunicta .
"erhthung .des Wassers durch Barometerstandsénderung praktisoh
“gehau gleich den Anderungen der Kohlenwasser—befe sind, i
gélingt durch d1e Anorénung der 2. Lotstellen im siedenden ;'
Wasser elne vollkommene Komp§n81erung-der Barometertempera-

wtur u ;mxﬁledepunkte. Voraussetzung ist debei allerdings} _

e das bei’ unserer Apparatur dex- Fall ist, d1e DestillaQ
tion bei Atmospharendruck stattflndet. -Als. ganzAwegpntlicher
Punktsei noch auf'dleKohonnenfﬂllung durch eine. besondera %

tgearbeitete Spirale hingewiesen, die dim Bericht naher be~ ,?

sehrieben st Es sel noch erwahnt - dag- -eine- ahnliche“Appa- F

"ratur furgdie Untersuchung hdher siedender Ben21ne in Ent:;~?

fwicklung ist, 7

Apparatur.. Cs Zeichnung,'Schema I) |
: T Die. Felnfraktionienkolo Y- (Schema.l_und II)
"“Sésteht aus' dem V&kﬁ“ﬂ“antel‘(al;ﬁi’fdem angeschmolzenen1~~4;

A-Kohlegefaﬁ (b).}Der'Vakuummantel 1s££am-oberen~TetiJdewar-
-mgefaBahnlich~erwei . In dem Vakuummantel beflndet snch

ein Heflektor (cﬁ“iﬁcthI) aus poliertem Aluminlumblech -

- Zur Errelchung eines absoiuten Vakuums w1rd das‘I-

T'_-A—.K«-Gefaﬁ"—(b) erhitzt; wobei der Mantel und-die’ Ak '
f eine. Vakuumpumpe auf das_gggggj_erreichbare Vakuu%
- ausgepumpt wird, T e e

TR Die letzten Gasspuren wefaen dann durch e1n ZW:
sohen]dem AK;GefaB (b) und der Vakuumpumpe eingeschaltet\s**“
tiefgekuhltes AK;GefaB entfernt und das AR~GefHB (b);an~d}r
kapillar ausgezogene? Stelle d) zugeschmolzen. Das AK-GefaB




-'7,3'.; .

_(_) wird wg.{u-end e’ Arbeitemr—der“Kolonne mn.t flﬁssiger I.uft
gekﬁhlt,_ ¥:1) daB alle! spater von den- Glaawand_en ab“gegebenen—“
.Gasspurenre.dsorbiert werden and damit stet "ein hbchstes

by P

.ValcuunL gewhhrleistet ist. ] 2" .

besteht ‘aus. einem’ Prazisionsrohr von 3 8 mm 1 Weund T m
,:Lange.. In dem Rohr ist eine Splrale besonderer Konstruktion o
angeordnet,_,u_nd zwar wu:’d um einen stahldraht von’o, 5 bis
0,6.mm g eln,.Alumm‘umdraht von 1,7 mm ﬁ,auf derA.D:nehbanlg
fest"}*aufgew‘ 3k esamtdurchmesser der dabei- entstehen-i
den Spiraie betragt 3, is 4 mm, 1st also etwas_groBer als .
der 1n dem ':Durchmeas des-Praz:.sioﬁaglasrohres. Man schm:.r—
1gy" mogl;\.chst- ‘““h an der Drehbank von _

der Spirale sov1e1»ab-, daB ‘sie; genau schl:.eBend— in das Glas-
“.z'ohr paB‘% I)ie Windung'en werden~ 80 - gewickelt da3—226 Wln- -
dungen pro EN m genommen werden. ‘Beim Elnsatz der Splrai—e“ln
' razisionsglqzerohr blldet BJ.Ch eine_.Wendel. In den ka- i

.Das- eigentliche Destinatioﬂ'rohr (2) (Sch I.:u.. I,Z -

konus, der an dér einen Se:gte_eine 8
gei'ung unad. auf der gegemiberli‘ rend

, oot o3

DJ.e Verlangerung gestattet eine gute Beobachtu.ng
der R}ckflu@geschwlndlgkelt vfahrend d:Le selfllche Offnung-
die. em‘.f’st.en.genaen.I Damp @ ungehindert in dds” Destlllatlons— !
‘Tohr. eikntreten 1assen. Mit“dem- Destlllatlonsrohr 2). 1st das*

Destillationskolbchen (3). (Sch II) mlttels Schllff verbu_nden. )
_Dle Verbindung von dem Kolbchen _(jj_zum”Destillatlonsrehr (2)

mngsstutzen (b).».Daa Kolbchen endigt in—~e1n 3




und mit Picéin eingedichtet. "B
die Heizwic lung in: die Verlan
hineinragt daduroh wird: errei‘

- An aer Zuftth;'_qggskapillarer_g(a \schliESEensich das‘ AK-Gei’aB
@, 1 2

grgethahnlichen Erweiterung des va_
'jgglggm'atér;(?) (_th'.III)'—'e'ing'e’s’étzt '

~ R A

zwar geschie_h_t die Steuerung vom Dru

einnchtung mrch den: Tauchsieder erden in ‘dem Kolben (3)

' i*e*im“l’)ephlegmat gekuhlt und, konden-‘.,
s:.ert werden und: ¢ adurch den fiir-die raktlonierung notwen-" i
-digen Rﬁ_k:fluB erzeugen. Ein klelﬁer '.[‘eil der Dhmpfe wird

-gber-iibér des - Véntil. (17) in die Vorlagen
-gleichfalls vorher erwé.hnt-w-'herrach% in'y

.abgenommen. Wie
‘r Ap ratur immez

‘ 1). P ﬁnd’iicne Lcher Queck :

“2 Kontaktatellen die If%l;uff“’“zﬁ dem Dephlegmator ein- und
ausschaltet. ‘Die eine Kontaktstelle llegt—am tietsten, Punkt :
‘des Manometers, die andere Kontaktstelle 1st ‘80" einate.’f
bar.. angeordnet 1t ,- daB der Kontakt *genau bei Erreiehung des

25 .
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auBeren Duttdruckea geschlossen und.hei_Unterschreitung

entspredhend gedftnet wird, Wird also.in der Destillationg~
-—kolonne der huBere Luftdruck tbersohritten, BO sehlieBt sioh
L de# KOntektrund entsprechend wird—{iber - einﬂRelais (10)., .uiid
Magnetventil C9) Stidkatof? durch das KﬁhlgeféB (8) in
tdEn Kbndenaator (13) geblasen-und die_Kithlvng versf&rkt

pei Un erachreiten dea Luftdruckes—schaltet sich die Kuhlung

aua. Die Sohaltung ist huBerst empflndlioh und arbeitet ~bei
‘DFEEksdhw gen von etwa Y10 - 2/10 mm. (Es ‘sei noch an © -
dieser Stell éingefugt -daB- die elgenartige Konstruktion‘L
3dieses Dephlegmatora.es auch ermdglicht die . Apggggjggaggg:
-Dampfdruckmessungen -Zn verwanden. ‘Man hat 1ediglich notlg,

den beWeglichen Kbntakt nlcht auf Gleichdruck, sondern auf

. i
Unter- ‘oder.. Uberdruck in der Apparatur einzustellen. Ent-:
o

'sprechend ellt«sich dann automatisch die Temperatur des "
.andenea T8 'in unid- es- 1et- Jetzt hur nstig; dlelzusamme =
gehorigen Temgeraturdruckpunk%e zZu notieren. Besonders' vor-
teilhaft ,eljdieser Art der. Dampfdruckmessungen ist, dag
‘men-siesin-siedenden- Flﬁssigkeiten durchfuhren kann ‘und in-
folgedessen.dle Mbglichkeit der Beeinflussung dureh fremde
Gase klein ist, ‘well man laufend die Reinhelt der zu measen
den Sibstenz dureh Abnahme kleiner Menge )
- aufrecht erhalten kann) Der Dephlegma_gg_zuht unten
auf ‘einem’ Wattepolster und ist oben glerchfalls mit- Watte o
abgedeckt An ‘dém Dephlegmator schlleﬁt sich d1€ Thermos-
-flasche““(a) an. Dis mhermosflasche-wird m_fg fluss1ger Tufy.
beschicktj as Zu-.und Ableitungsrohr ist mittels. Gummi-,.
tgpfen in den Kopf dexr. Versohluﬁkapsel eingesetzt, wobe1
den Gummistopien 80 eingepaBt Wird;  dag" der-Rand ‘der Ther-'
mosflasche beim Aufschrauben der Verschluskapsel gegen den
Gumﬁiatopf‘ ﬂdrﬁckt und dadureh eine* sichere Abdlchtung er-
moglicht Ee.ist widhtig,_daﬁ das Ableitungsrohr—bis>1n—die
Flaaehe hineinragt' ‘da sonst eine- Vereleung des ‘Gummis

stopfens und der- Kapsel erfolgt und damit Undichtlgkelf und

Verstopfung zur Folge hat. Die stlcketoffzuleitung Zur

Thermosflasche ist an elnem Magnetenfll‘(Q) angeschlossen,
-6.. '
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-das speziell fﬁrﬁns von der Firma Haage, Mulheim,_entwickelt
wurde, das - die Schaltung des stiokstoffstromes ausfihrt
Das-Haage-Ventil ‘wird -dureh ein Relais: (10) gesteuert, -das

“wie oben- beschrieben mit dem Kontaktmanometer (1) in Ver-
blndung—eteht 'ﬁIe‘zugefﬁhrte rz-Menge wird. durch einen
'Stromungsmesser (12) angegeigt, . — L

~o—— - Indem Destillationsrohr (2) 1at ein Elsenkonstant~—
_tanclement (13) bis‘in die Mitte %es Dephlegmators eingesetzt._
Das Thermoelemen% istﬂin dem Einfﬁhrungsstutzen -do¥ Ableitungs-
kapillare (14) mittela Bunastopfen und. Picein: eingsdichtet*
Die Verblndungstellen zWischen Thermoelement -und Zuleltungs-
drahten werden-in dem -elektrisch geheiztenwbewargefaﬁ 1s5),
das mit- der Atmoaphare in- Druckausgleich staht, Jauf +1QO°W}IJ'
gehalten. Die Anwendung sledenden Wasaers hat wie einleltend

stend erfolgt Die“§iedetemperaturen werden Gurch- Ablesung
der m.V. am Milllvoltmeter (16) aus*der"Temperaturkurve

des Therméélementes entnommen . (s Kurvenblatt AY Die- Ab- -
1e1tungskap111a:e (14) 1st mit Bunaschlauch mlt dem Destlmla—
tionsrohr (2) dem Kontaktmanometer (11)—una Hoferventil (17)

verbunden“rlﬁ=ﬁ§ﬁ_Hofer-Ventil schlieBt sich ein Vakuum—j-<w

metex‘(ﬂBY“EET_EZHE—IEEWEEEﬁng oberhald. des Vakuummeters “(18)
stellt eine Verblndung zu. den Gasaammelflaschen (19 w. 20) und’
der—Vakuumpumpe her. Der sonst abgeschlossene Schenkel des 'd
.‘Vakuummeters (18) ist mit" einem AR-Gefug” (21) verbunden,- dasv*
Cdursh Tiefliiklem mit £17 '_1ger_.Luﬁt_stets_auf—hdchstem—v%guumﬂ

gehalten werden kann._Da .AK;GefaB (22) dient -zum Entfernen
“ider. letzten Gasreece aus den mittels Vakuumpumpe evaku1erten
‘Flaschen (19 una 20) Die Gassammelflésdhen (19 una 20)° “sind.
'ugenau auf 2000, 1000 bzw. auf 750 und 500 cm3 ausgemessen, N
qund_zwar so, daB—in ~den: Flaschen Je nach dem verlangten Inhalt
'genau gemeeaene Mengan Wasser herelngegeben und der verblei-

: bende Raum—durch Zugabe von G;ggggr n.bls zum Stopfen aus- ‘

gefullt wird:l Der Inhalt der‘zur Verwendung konmenden Aus- -
gangﬂgasflasche (23) ist gleichfalls genau_zuubestimmen.

m_7ﬂ-
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Die Flaschen mit den Glaskugeln werden nach vollaténdiger
”Trocknung'durch ‘einen’ mit Picein eingedichteten Guomi-
'stopfen oder~zweckmaBiger mit Schliffstopfen verschlosaen.
Das Hofer-Ventil (17) ist, gegen Undichtigkeit die durch -
die Stopf‘buchse entstehen “karn, durch einen, di& gesamte. -
,Stopfbuchae umfassenden Mantel mit - Glfullung gesichert.

Vorberei

der A aratur.ﬁ o
. » Vor Inbeffiebnahme—sind samtllche Hihne und
_Schliffe gut zZu entfetten und mit einem guten Hochvakuum=",
fett. schllerenfrei abzudlchten. Ftr alle—Schlauéhverbindun-
gen ist atraff schlieBender Buna~Sch1auch ‘2u verwenden.‘qu
L Die A.R.-Gefasse (21 und: 22)“"sind bei-300°¢
mittels Vakuumpumpe~zu entgasen (ca. Y2 Std ), ‘Darin ‘werden
:beida Gefasse abgeséhlossen und mit- flussiger Iuft gekuhlt.
: aé‘Vakuummeter (18)—w1rd'ﬂnrch die. Vakuumpumpe_weltgehendw;
evakuiert und dann auf‘das %iefgekuhlte -Gefds - (21) ge-
schaltet, wodurch hbchstes Vakuum erreioht wird. Dag.
A, K.-GefaBm(4) ist’ inzw1schen in:eine lektrlschen L
bei -350%-im Vakuum entgas s ﬁach?defiAbkuhlung gewog nd
‘mit geschlossenem Hahn 1n d1e Agpa :
Schliff des A K.-Gefasaes (4)

R Zur - bsorpt;oﬂkzg
-etwa vorhandener 002- oderMHéo-Spuren-ng§~VakuumgefaB“1b)“
des Kolonnenmantels wird mit—flu551ger Iuft: gekhhlt Diej‘ﬁ

Probeflasche (23) ist nun anzuschleEEET_Dle Thermosflasche
(8) ist. big™: zu:;j/%;ﬂghe mit Ilus51ger Tuft: zu‘fullen und )
einzuschrauben. Dewargefaﬁ (15) -wird mlttels eines Tauch-'
szeders (e). auf 100°C geH_IfEﬁT*_~f _“%en Kontakt ‘dexr” An—
schluB- und Verblndungsstellen des’ Thermoelementes ist’ “zu
achtenL_So~worbere1te€“;1rd .die gesamte Apparatur mlttelSj
elner Pfeiffer- oder Slmplex—Vakuumpumpe ‘auf mlndestens '

-1 mm Druck ausgepumpt dabe1 sind die Hahne I bis .IX und

Hofer-Ventll (17)- geoffnet . Die :"chtigkeit der Apparaturf



wird. Dle’ ‘Diohtigke tsprobed.st zwe"kmaﬂig “Ubér Nacht zu
machen, Ist die Apparatur d.‘ﬁ:ht, 8o wird Hahn II a.ui’ die
beiden Flaaohen (19 und 20)—umgeechaltet \md gleichfalla
-evakuiert:- Dann Schlieeen de?”ﬂo:fer-t’entils, .Umschalten
-des Hahnes (I) 'aui’ die Plaéehen (19.u. 20) und Adsorbleren
dé?c "Letzten Gaq‘gpu:cen ausm den "Flaschen (19 w.20). durch das.
tiefgekﬁhl_tg__A K =GofH8 (22) ~Pann_ wird ‘Hehn (11). auf -das’.
‘Vekuummeter (18) und Hahn (VII)- wahlweise. auf die Flesche -
19 oder ‘20 geschaltet. Jeétet wird Hahn. (Iv)- geschlossen. -
Zur Tlefklihlung des- Dephlegmators (7) ‘gibt man- jetzt einen
N,-Strom durch die Thermosflasohe (8), ‘deren” Menge am--

~'Stromu.ng:smesser (12) gemessen wird.~ oS .
: vi_t De.r Dephlagmtor w:Lrvd blB 3}&110 C herunter-

. des Einziehens des- Prcbegases gehalten werden. Dann wird...
das Kolbchen (3) -mit :flﬁssiger Luf‘[: gekﬁhlt. So vorbereit_ t
~kann’ mlt dem Einziehen dex” Probe begonnen Werden: B

ist das Pr?begas zur ungefé.hre HOrientierung 'U.ber AZLund
Zusammensetzung im: Orsatapparatﬁu ‘hersuchen. :Man- gewinnt

Canf diese Weise einen thherblick: \iber

ten vind. Unges!itt—:i.—gten—»und—der—zu~erwaiz;t_eten_Menge_an-,pen-
) manenten Gasen. - Dementsprechend ist: dann der: Einsatz_*u_;-‘":-,
bemessen. Gleiehzeitig*’i*s‘t die GroBe dexr zukr‘ ‘Aufnahme dex
Fraktion verwendeten Gassammelfle.sche bestimmt “Das im:
Ausgangsgas vorhandene_i—Butylen wird naoh der u.nter Nr. 60—
der Analysenvoreohriften beschriebenen HCl-Methode ‘bestimmt.
L F i Nach dieser Orientierung wird “Hahn (X) geoffnet
und"Druck und Temperatur -am Mangmeter (6)_,abgelesen. Sl
" Hak# ™ (IV) wird nun - langsam gedffnet “und-der :Druckabfall '
TE8m Manometer (6) beobachtet Das Eingishen: der I?rohe_ bei .
Anwendung von ca. 3 1 Gas nimmt_ungefahr 1/2 St';l. :Ln Anspruch

-_-9
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eich'in der Kblonne und er Probeflasche‘éin DruckausgIéIch._
ein, 80 -das es nioht gelingt die erforderlichen KW auszue-
kondensieren. In diesem Falle werden die. permanenten Gage
" durch Einstellen des Hofer—Ventile (17) mit einer Geschwin-' ;
‘digkeit von ca, 8 - -_10. cm /Min. in die Gassammelflasche—4499——
‘abgezogen, bis die Zur Destillation erforderlichen K.W.
-kondensiert sind. Ist" ‘dieser Pﬁnkt erreicht, so wird déE”f'
Hofer-Ventil uﬁa'Hahn (IV§ geschlossen-und der Druck an '
Menometer: lﬁJ und die Temperatur abgelesen. Mlt dé.mDestllla-_

~tion. kein - nun: begonnen—werden.vDas flussigq;Luftbad des

_ Kblbchens“13) wird entleert uqd das waargefaﬁ.wieder einge-'
'setztr~Di§DHeizung 468 Kalbchens (3) wird auf 0,2 Amp. ein~
.mgestellt dann Einschalten—der Knh1ungsregelung des Dephleg-'

- rrscht und nlmmt
_dann durch Einstellung des Hofer—Ventils auf 8
o Min ~dde- gt Frakxion ‘aby IHTdieser
.‘Hz, Nz, 02, CO,‘CH““‘CEH*_‘*H_C2H4

Bel de¥ Abnahme der-1. Fraktiop 1st besonders‘f:

'darauf_zu achten, -dag--die Thermosflasche (8) e1nen ausrelchen
‘den Vorrat an~f£ﬁsaiger Luft enthalt. Da die Hauptmenge """" ,'"”

der nicht kondensierten,Gase berelts”bel dem. Einzzehen des: j

] Probegaaes abgenommen worden-slnd sy fallen 1m—wesentllchenf
2n4, 2“6 und perm Gase in geringeren Mengen"an— Der’ Slede-

zunehmen. Sind grdBegp Mengen dleser
-+ 80" erhH1t men bei 10,7 bzw. 9,8 m. Vi Haltepunkte
Ubergangspunkten Zur nachajen Eraktion- stx'
'so weit AR drosseln, dass kelne Uber- odér Uhterdruckefent-
_stehen. it dieae Weise erhalt -man die Knlckpunkte der
: zelnen Fraktionen ziemlich ‘scharf; . Der Ubergang zur” nachsﬁen4
. Fraktion macht sich: immer'dadurch bemerkbar, das. bei glelch—-’
'_bleibender ~Abnahme Unterdruck entsteht. NIRRT
: ~ I8t dieaerrPunkt'errelchtﬁwso w1rd das Hofer-Ventil
7fgeschloesen. ‘Dureh Umschalten des _Hehnes - (VII) Wi d dle




‘rv1ol-f,

,vist' es ohne weiteres
Kolonne mi'tr 100%igem luiokflue ‘z i’ahren. \8ind no
“Mengen permen. Gase vorhanden.,“‘so entateht bé 3
nem Hofer—Ventil ein U’be?&mck in‘der- Kcrl'csrme. In diesem ’

_"‘Falle 8ind: die letzten Spuren abzunehmez;

) automatisclfe_ I_I_\{hlung der Dephlegmator ‘auf-den ¢
'betreffenden Ga ',su heruntergekﬂhlt wird—v;\ Es 1st also in. Jedem
~Palle” darauf zu achten, daB -der Sieﬂspunkt .der nachsten -

- Fre.ktion erreicht wird.: In dér nachfolgenden Betrlebavor-‘
_schri:t’t ist der gesamte Destlllationsablauf kurz zusainmen—

. gefaBt i

: Betriebsverschrift «zur Feindestlllatiq_*

=1, ) Dig” ge 'a.mte Apparatur bis zur Probei’lasche einschlieﬂlich
der Gassammelflaache ist. auf hdchstes Vakuum zu bringen. .
(Priifen auf Dichtigkeit) A K.-Rohrchen zur . Aufnahme-dex-:
Cg—Fraktlonwivst v&r - entgast, gewogen und e.ngesohlossen.

"rmoe em tes auf-‘ 100 aufheizen.

°) ktihlen.

) : Hsgeféﬁ vit flﬁssiger Luft kihien und -den Hahm
' am Eintri%tsstutzen——schl:.eBen '
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"8.) Hahn .am mnunwesmtqen xut Hofer—Ventil schlieBen.

9 ) -liruck u.nd '.I.'emperatur der Probeflaeche ableeen. ) "

u.nd wieder elnsetzen. e
114 ) Heizung auf o 2 A einstellen.‘ ‘ :

T12.y Nach Druckausgleioh ist das’ Ho_re_;fVentn auf oa. .
T 8<=10 cm /Min. Abnahme einzustellen und di‘e : .Fraktiéﬁ'
bis 7,8 oy = -48,0% ebzunehmen - (perm Gase + 0236, 021-14

'

,_Helzung O 2 Amp.___ v.,.‘_, - . ; R
: 13 ) Die 2 Fraktio‘n wird von 7 8 - 5 9 mV_.. -48° bis -12 0--C—~
' abgenommen. ' — - S
- AbnalmeT= 5' . 6 om3/M1n.' (c H6 e HB).- L
o Heizung"OBAmp.-' _ :
"'14 )'Die 3.Fraktion wird von 5 9
abgenommen. ; :
(i cH10, A= 4H8’ 1- 458) Heizung -*o~4 Amp
15, ) ’Die*4—Fraktion wird™ von s, 4 - 4,8 mV ‘E -3% bis +8°
-abgenommen,” . LT fL
—(i‘c aHgs 2-CyHg, n-c4a1o) O
16 ) Der in der Apparatur verbleibende Ruekstgnd w1r<l J.
| des, AK-GefaB gezogen ung. gewogen. EE T

17__)‘Die Ablesung ) mck~und—m*that“a1Ie“5"M zu‘

A

18 ) An den Knlckim.nkten :Lst—da.e Abnahme auf 2 --3 cm3/Min.' v

‘-‘~»;:-'zu reduzreren"bzw ganz za drosseln, daﬁiit der End'-“__‘,fi__;
punkt einer Jeden Fraktion schari’ erfaBt w1rd ' |

0 { ¥ “Der. Endpunict- einer—jeden: Praktion macht s1
durch das»in cIer Apparatur. auf'bretende Vak-uum vbemerkbar.,
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; Den Destillationsverlauf u.nd die Trennscharfe der Kolonne . _
veranschaulicht- die. Destillationskurve (s. Kurvenblatt (2)) :
In der folgenden Tabelle sind die noxtwer;d,igsten phys:.kal’:i;_

schen Konstanten der :m:frage -;;p_gun_end'em Gase zusammenges_tell'»

— e ST e e

B Y e . - vt
7;“@““.".: ol R o K e [T ai:c;r‘z’l:omg: | L5 ]o:F:::f—z,g
- oodress S SRS Ceen o0y iz
| Sttt " V o, cese7 ‘
: 5t,‘,°éi°ff__ _.‘- X 2505
i _séu;‘*‘ : 1,628 o )
| o e | Y (o2l
| |||l
Kthylen e hiass ; ol
2. "meaf- -
P"Onylen A | I 91,15
g ) l-puty!an - N Sm
~f Tgityn oo o [
"":5."'?2'5 2,608

g m‘j {

|- neButan .
(. 2-Butylen - . I
n-fontan.

_neo-antan . :

‘_Z-Methy_lbuten (,, o

| Penten (1) -
Z-Mefhylbuten (1)

Fenten (2) trans

: . Penten (2) olsa;

- Z-Methylbuien (2)

s

: wifd in*das_:ciefgelmhlte AK-GefaB (4) A sorblerf und das

ST
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- Gewicht des adsorbierten Gases ‘bestimmt,
v Die Vorarbeitung der anfallenden Fraktionen ge-
schieht auf folgende Weise:
‘Dle 1.Fraktion. wird in’ beka.nnter ‘Weise in dem
Orsat—Apparet untersucht. ; T
: D&abei Borgfaltiger Destillation in dexr 1. Io‘raktlon
: neben den. pe_rxpgnenten -Gasen nur—0—~und 02 enthalten sein. -
kormen ist-die Beetimmu.ng dieser ‘beiden Komponenten nlcht
- schwierig Athylen wird: An_ Silberschwefelséure bestimmt,
Methan an_und Athan .durch Verbrennung uber Cu 0. In jedem‘Falle :
ist die Fraktion auf C3H6 zu- priifen,.- da 1mmerh1n Spuren der o
niachstfolgenden Fraktion darin enthalt_en_sg;n konnen.., o
v Die 2, Fra.kt:i.gm1 die besondeﬁ's sorgfaltlg herausge~
_Bchdlt werden mus, enth' lt C He + G.H g+ Zur; Trennung dieﬂer =
"beiden Gaqe*gemigt ‘_fle Bestimmung v CaHG‘ ':C»3H6 kann in" ..
“bekannter ige: ‘}izso béstimmt

’ werden. M P Matuazak hai: in Verblndung se1ne£z- Arbe:.t iiber

) die’ Bestlmmune von i—Buten mlttels Belektlver Saureabsorption

'"'darauf hingewieeen, daB - dle Bestlmmung der: 01efme '1n 87%1ger

: ergsmdzw;nnit‘*der 'ubln.chen Orsat-Methode Lmit erhebllchen Fehlern,

" besonders. bei Anwesenh,elt von hoheren gesavt .gten KW., in -

-:_"'deren Isomeren beha:ftet 1st Es, wurden “von- :uns leferenzer

. Ausgangsgasen gegenuber den Olei’lnwe:::ten :m den -'{’—

: Fraktfonen ‘bis’ za, 154 -gefunden " . WA

R Nach Einfuhrung der. Piin. mp ﬁ-Butenhesf}immlng"‘

. nach Matuszak (Anal'“jsenvorschrift ﬂNr—54) vorgeschmebenen :

V Ab: orpf:mnrmit ste’cs frischer Saure—erh:r.elten w:.rngut uber-u

*einstimmende Werte. .

' f;man nicht sicher, ob in der 2. Fraktlon Spurer

Fraktion vorhanden aindr_ao wird suf i- Buten

und CnZahl gepruftf——zsobuten u.nd i—Butan wez:den nach der
Fraktlon zuerst abgenommen, so ) .daB - n*u' dlese Gase evtl.‘.i

~in der. 2, Fraktlon vorhanden- sein kénnten,' Auf keinen Fall

_derf ein Gas der: 2. Fraktion in der 3. Fraktion enthalten—se:m

.;.da eE_H}LQsem Falle nlcht mehr erfagt werden kann,*

Ly Lt
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Wie aus der Destillationskurve ersiohtlich»~ist
“eine ssﬁarfe Prennung, der. 04-Fraktion nicht mdglich. Zur
analytischen Erfassung der einzelnen Komponenten~genﬁgy ,
Teilung der- 04-KW in zwai Schnitten——in die Fraktlon»III"
uncLIV C R L PR P . R )
o " Die Fraktion 3 eénthily ,,‘Bfu;l;én,-‘!@{But'en_tihd i~Buten:
;Die Bestimmung -der Ungesattlgten geschieht éuf der unter der-
2. Fraktion angegebenen Weise~ Die-. Bestlmmung de ’1-Butens,ff'
erfolgt nach der HCl-Methode. Da in der Fraktion_ .pur i-Bute

und 1-Buten enfhalggg‘sein konnen, 80718t der Aﬁteil beider'

Gase aug den angegebenen Bestimmungen gegeben.  Der Anteil

en i—Butan erglbt ‘sich’ dann nach Abzug der Ungesattigten.
,Die Fraktion 4 enthalt—den Rest des i—Butens, .

-auBerdem z-Buten und n-Bute'

Dle §.Fraktion besteht‘éﬁﬁ;aem ‘an_ AiK. adeorbier‘i_
Destillationsrﬁckstand .Die- IééntlfiZlerung des -Riickstandes —-

T arfolgt euf’ folgende Weise-3~ : ,

BT Ll - Dag AK-GefaB 4 wird in’ der in Schema IV ge!

83350 (fgehalfbn. Die bei . .
_dieser Temperatur aus dem.AK»GefaB entweiehenden Gase werden
fwiﬁ dem- AusfriergefaB—(2)~mittels flﬂssiger Luft kondeqsiert

“Das.kondensierte Gas wirdunach gcﬁlieBen~des=AK?‘GefaBes in =

,den Kolben. (3),der vorher auf hochstes Vakuum ausgepumpt ist
‘Vergast und. -dér Druck. am“Manometer—(4fwgﬁéeiésen.’Aus dem .
bekannten Volumen'des Kolbens, dem Druck und dey Temperatur ‘
wird dann das ﬂasvolumen immnormal~Zustand~besttmmt Das,;wféf
_AK—GefaB ‘wird “VOF und nach der Entgasung gewogen und das - Ge- -
wicht des Gases damlt bestimmt Aus dem Jetzt bekannten Ge-

. wicht und Vblum ist das thergewicht des Gases Zu . errecha .

R nen. Das Litergewicht gibt bei: sorgialtlger Ausfuhrung der_‘;
Bestimmung zuverlassige Werte, so~daB*man,ohne wﬂlterss er- k

kennt, ob ‘eine relne Cs-Fraktion vorllegt, oder ob’ noch C,

vorhanden ist. Da be1 der Bestlmmung von i-Bu+an im Ausgangs-
- 15 «

f
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i ’verfaBt swira, muB_aucb._in de¥r cs-Fraktion
das i-l’enten nach‘ der HCl—Methode Bestipmt werden, L. ‘
“Die. Bestimmung dex. Unges&ttigten geschieht j:n—der -

Welse, da der cs-Frak:!;:Lon die doppelte Menge'Wasseretofi’ zu- ,
_gemiséht wird, "Das, Gas-Wasserstoi’f—Gemiech wird durch ‘ein’
magnetisches Rﬁ.hrwerk;-(a) -gut ca. Y2 Stunde’ gemifcht. Von dexn 7
Gasgemisch gibt man ca. 50 em”, in die Hydrierungsappara‘tur
“whd bestimmt die Oleﬁne durch Hydrierung. '

Bo‘ ﬂbi
' cs-Frakti, 3oo en .@9}760
Hz-Zusatz.hv— 580 om> 027760

1

p davor; 300
Zur Hydm.enmg _-«50 c:m3
““davon-34,1 csFrakt. - 17,
E Kontraktion
T f = 58 7 Vol % Olefine.,

Elne orsatmaﬁige Erfassung de:r C5H1O ist- ohne Vérdunnung

nicht mogl:.ch da hur bel ei ( erdmclc von. 300 “mm. gear.
as Gas kondens:.ert. Durch”
Zum1schung von Wasserstoff Wird der 'Partiaiaruck der. CS-KW.
Bo. weit erniedrigt -dag - die“Hydrierung bei normal_DmclL

ausgefhhrt werden Kann, ~ L . . . .
= : 'D:Le Auswertung der geea.mten A.nalyse iat aua den

beigemgemVQMmekeneraieh%%sz. -
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- Datum: 26.2,1940:

L N
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Bezetcirong e Prabe: 1640
-fElngm der-frcbe ; 26. 2. 1940

oy Ibblhng Ulpl.-lnu. Stv.hlpfmr

- Dustilathons-hr. 0w

TERsf itnde a_'"'f.f'l latio n-:

. fertigateliung der_Analyse: zs.z.m.
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