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2, meﬂnmﬁmmmmxnrennunﬂ dor GJBOIkOhIJRWQSBLrBtOfo durch
Dostillation in\de:,Foinrraktionierkollbnnc aes B,V.

Bine weitarélmrwnnung der Gesclkohlenwnsserstoffe ist die
Deustillation in der Peinfraktizniorkclonne des BV, ciner abge~
dndsrten und vereinfachten Form écr Destillaticrskolonne nech
Pcdbielniak.

A
.Prinzip: Eine gencssene Mense'des gaafﬁrﬁigen»Gasola wird nit-
tels fliissiger Luft in einem kleinen Glaséestillati: nskslbchen
kondensiert und hierauf in einer hchen Kclonne unter Zwisohen—
. schnltung cines pit flllssiser Luftdanernd geliihlton Dephlegme-
tors. p@nau w1e ‘eine Tieftempcrrtursi»deanalyse destlllicrt.
Die Inerte und- die Fraktirnen der c1 wnd Co~K ohlenw%sserstgffe
. ¢ehen zw1schen -150 und =50 c, dle Fraktion der C,-K.W. zw1sohen
«50..— -20% und uie der 04-K... -zwisohen ‘=20 bis: +2 5%
iber, " o : o
ﬂu_gpgratur. Dle Vgrsuchs'nordnung*lst -aus- bc;ﬂefﬂfter Skiz"e
'pr51cht110h. Dze ;‘enaue- dlnh.ltunr der Siedcerens on Wird duxch
2 Thcrmoule ente ubgrwacht, welche die Dcstlllati\ns- and
l~Duphlegm.t'r-Tomp»r?tur resson, : e
Durchfithrungs der m;ggnngg_ Nach inschluss dur Probeflasche zn
"das Destillationskdlbchen. evekuiert man-die segante: npparatur ’
ﬁmlttels einer Vﬁkuumpumpe und - kondeénsicert undittabar dzg Ga~
“gel aus der euf den Kep?f stehenden Probeflasche in dern mit -
flhsslfof Luft pefiillten Destillutlonskalbohan. ZInnerhald
uwcnlrer Minuten ist das Lolbchen nit 15-20 g Fluss1 Ceas. gcfdllt
‘Die-Zuleitung zun‘DestlLlav1ouswolbohen wird nun: ab{cspcrrt
2ie Verauchsflesche abge comen und dureh’ ¢ uruckwdren die an.’ew"Wa
te. Gﬂuol*angu ermlitelt. Nun' ersetzt non das nit. flﬁsbiger Luft N
gc1u11tg Dewardgefiss durch ein zwcltes Dcwarencfass, das nit
einer Hclzspirale versehen ist, ‘heizt langszn in der gleichen -
-Wclsu wie bel der Tieftgupgraturalbde°nalysc an und re[ 1t den
Dustillqtionsverlauf entspruchund die Heizstrc'aturke -ein.’
Dic. Auffanrvquaue der ersten- Fraktion wird erst~be1 "uspo
Fllchenom Druck geoffnet. o : =~\h '
Ne ch.beendlrter Ruktlllziern" kuhlt men das Dpstill tiopskol‘—
chun "zur Lfndens"tlxn deriiber +2, 5° 31edpndon Bcstanutyllc
mittels ulkchnl.nnl fcstut Lohlensaure und walt schnell de
Ruoksttnd Hierauf brwérut mern lang 561 untur kraftlvem Ugscuﬁt—.
teln auf F 20 ¢ und baatimmt aberngs Qen Rickstend:’

O
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Die_in -den: Verlagen. aufbcfancuncn Frektionon- werdbn nach Be~

stimmung - des Volumens und der Dichte im- Orsetapparat ‘analysiert
und die clnzelncn Fraktionsvolumen auf Gow1ohtsprozente
umrurcchnet

Berechnuns:
1. Gowichtsprozante aer gasiormigen Fraktionen:
Gow,% = Eed. Volumen x Vol,%xTtr,
¢ ) e Einwoege in g——

-Gewicht

2, Gewichtsprozente ‘Riickstand + 2, sg 420% und

“ Rilek&tana ﬁber 20%¢:

. Rdckstand in £ x 100?
Gew.% = _ Finwaage in g
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;Bcstimmun:‘ﬁgr-ﬁbdf'QGL sielondsn Béut&ndfeiie‘im Grool; -

Zur Bestimmune der iiber 2¢” siedenden>ﬂusiandtaile in Gascl
ldost men eine beksnnte lienge Gasol sus einer Clasvorlage
abdcstilliérén und bustinmt don fiber 20° siédenden Rﬁckatand.

Ausfﬁhrunn: Mon schliesst elne vEllig trocken gewojrene G
_sclvnrlare, wie aus Gor aklzgg*ersichtlich, w1 lie Gasclprabe-
flagehe, ik nit den Ventil’ nach unien hingst, unﬁ an einc -
TrockenFasuhr &n, le Vérlrfc wird in ein nlkohol—Cuz-Kaltebru
von59°% ¢ gestellt und bei Aicser Tenperatur zu 3/4 nit Gescl
pefullt Nzch erfcl;ter Probenahne und Noticruns des Gasuhr~
vstgndcs erset&t nan das Kﬁltgbad durch e1n 0 kaltes Vasser-
bad und’ dgﬂjilllcrt das Gascl vJ151chtig ab. Jird bci 0% keln
Gascl mehr frei, 86 hangt mzn die V. rlage in ‘ein 20 waraes
Wasgserbad und wigt, nachlem such bei 20 e kqin Gasol nehr iiber_
deétil}iert daﬁ abyetrocknetc, oit den .'leichen Gummistcpfen
versehéné._ Gasolycxass mit ‘dea. nuckstand. e

Berechnung- Die itber’ 20 51edende Antelle in Prozent ergebdexn
sich aus-dem Piickstand mal 100, d1v1d1ert durch_ die angewand-
“te_Gasolmenge in"Litern mal” Litergewicht dés’ betreffenden

Trelbgases gem<ss folgender Gleichung- . g

ER Rickstand x 100 " =% tiber 20° siedende
' Dichte x 1,293 ther gasol [ Anteile.
Als’ Dichte setat man melut den rfahrungswart von 1 7;5 ein,
Beispiel: U Lo . )
- Vorlage leer: . 44,4157 g
Uhrstand, vorhmr. T 3369,6
Uhrstand.n¢chher:g : 3420 1
" Angewandte Menge: 50,5 Ltr. Gdsol
Vorlaggnd Rickstand 44, 5375 g , _
Ruchstund- C _O.J218 g‘uber 20° siedendc

Anteileg
7(f.

%¥%218 x 100 IR O 12%\uber 20° 91bdonde Antelle.
y "

55 x 1 1293 % 50 5.

7
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Ruhrchemie. Akticsnges ellccnaLt
Cberhaustn-Holten '

Bestimmufy des CO,~Gehaltes in flussigem Gasgol

Bei der Bestimmunz dee C0,~Gehultes im Gacol muss; wie bei-ullen Ga- .
soluntersuchungen, <ine-u rchecknittep rOb“»ul“ethuu rdern, die der
Zussmmensstzuny dLr FTiiseigke 1i=nha5ﬁ,ent=nr1cnu. Jig Lrobehzhme mull
»deO Fclgf—nd rnaie rfolben-w”m“,mnmgthk i "

»DlP tJhlorob“flacc‘c wicd. mit cem Ve in Qt"tlv
guso :nnt und neeh 4 Abblasen e 28t man
die Gaeolp“obn-”urcb. eringes 3 UQkomctcr

e&ﬂtrnten. Lo : : v T . )

et rorobc wWird eine Gassammelprobe entiiommen und.-in
m Orcatd parat der YOhl(HleXVGbeﬂle nrmlttelt

Aus dieser Gzeom
tekznnter is

(4]
-




Ruhrchemie Aktiengesellechaft

Oberhausern-Holten

Eesvimmung des Vasserpehaltvs im Gasol mit Magnesiumporehlorut

- Durcl zveld mit vollstidndig trockenem Kagnesiumperchlorat'gefﬁllte‘U-
ROnrchen vird Stickstof £ geleitet und ullsdann dos Gevicht des RShr-
chene zuf der quuntitativen Vaage fertgestellt. Xunmehr leitet man
direkt aus -iner klcinen~5tuh}flysche, deren Gewicrt urd . Inhdt be=
kannt sind, in lungsamen Strome das Gas:l iureh die U-ibhrchern, die
leere Stahlflasche. wird zurilickgevogern . Zur Entepannung deés Gasols
zue-denm U-RShrelzn leitet man Stickstoff liber und bestimmt, unvehlie-
"Bend die CGewichtezunubme der thﬁhrcbcg. T : : e

~Die Gewlchtszunahme mul 100 dividiert durch
cgelerygibt cen Prozentgeiialt Lugger, - der im'mreibgas"vorhandenhst: -
Auf dlese Weise -1liiRt sich neodh cin vassergehalt im Succl von G,02.%

cermitteln.’ -

ie "ungewandte Gusolmen—



Huhrcremie uk‘clens:scllech' 't
Obevh‘u=en Holte

f""“\‘

o . oA
4 2y Beetimmung dcs

5 st*rrungcuunkt fester buoct‘nzcr mlf Hilfs der
Urehmethcde (v“llzlccko 'noae), verflu sigt man dic Stoffe in eéiner
“leiner Yorzr l ncch e, und nimmt dann mit.einem Thermemeter, dessen
Guackﬁilb-_ ildet ist, eiren Tropfen. h,rdu..v'
“drehtrng cinen liundkolben oder Zrlenceye
“olben, d es vor‘Zugluf cchuizt Iet, Lll et ler Tre mfeP nicht.
mehr un Jer Kui el nack unien ab sondern bews. -t °Lch el der J4ehunv
wit, 2ibt die s fort abg elesenc Temprirutur dentn punkt ag .
" -

Die bethide nlbt sehr .ut rc s1cd u21c1bu fertes T *Tfs“l 2353 1 -2
. L . ]




muhrch mie nktlcrges 11=ctht
”’ Oberhdu=en Eol

Bei einem starrungepunkt nach humofLrverfol i
verlzuf:beim hlen‘der'gesgrmolzer~r aseel Am gLstarrung:nunA :
- wird die Schmelzwirme frei und verursséht dadurch bn% enteprechender .
Izoldsrun des GefaRes—einen Ha ltepunht der auf ,TO genzn . bestimmbar
ist. Uzs lrifgerit bettﬁht au, dg mit eln:m R ntel., Zs wird
‘beipahe‘vollstindig “Ilu. Due Thermo-
: ; i e Lueckseilberkugel
kunden 2b. Mizn kann

dn der it 3 SluZ unu lLSLt all‘ ,Cf“
auch’ vidhrond des bis etwa 5 oterhzlt des Zu erwurtenden

.Bretarrungspunktes ccnhutcln und-. dqnn orng v s Schiitteln die . Abs
Vleeunr vornrbmen. L - - ST o o SRS

uCl Tafelpgr ffiner: findet man meist sehr gut auegebrhbt— uqltnpunhte,
wihrend "die Zartp>raf¢1ne im _llgemblner nur einen kKeum sichtibaren-
l.m.c:lmtml\.t haben.- ) )



Ruhrchemie Aktiengesellschuft
' Oberhausen-Holten

N

Heetimmun;z des ESchmelzpunktes in d¢r orfencn ¥apillure

"I'

Der Schmelzpunkt in d-r offenen Kuplllere wird reict fir Yeichyporaf-
fine und Tafelpsraffine angewanat. lisn fullt dazu ¢ine 10C mm lunge
Glaskspillare von 1 mm Weite an einem Zude etwa 2 - 4 ma hoch mit
Paraffin, befestigt die Kupillare ar einem geelgneten Thermometer,
g0dafl dus Paruffin neben der (uecckeilberkuged -eitzt unu stellt. dus
Trhermometer in eirn Becherglus, in dem sich dus zunm lrviarmen siedende
Vasger befindet. Iie Trwérmen muld "llmhhllcn und unisr hédfig sem. Um-
riihren .des Vuesers geschehnen. Yuor VWirmegrad, bel den, das rctt aul-
chen durchsichti, vird und in die HOhe scitnellt, ist uls dur chmelz—
punkt unatisehen. o . : ' :




Ruhrchemie Aktiengesellschafi
Oberhausen-Eolten

e / 1 ) )eetlllatloncm .thode zur Bes timming-der vntsr 450° siedénden.
g Asnteile im Hari oaraffln

. B | e e

- Zur Bestimmung deér unter 450° ‘siedencen snteile und zur vurchfiihrung -
einer Gecartcledeuralyse.vom ‘Hartpargffin- dient die besiilluation Pei .-
elnem Vazkuum von j mm Hg ' :

Aggara ur .';“} e
Zur nuefuhrung ‘der Qleduanal”ce vird ein Fla*v,rdnctllllur«om«n der
Lblichen iue runtlvon 250 ccem Inhzlt. benuizt, durch dessen gerades

“Rohx elpe’Kup llare mit’ Schliffetopfen bis <uf der Boden des - Kclbens
—pné—-gureh—gesser—g krummvea-&ehr—eiw—aeewch$eQ—@hepmemmmcpumat—eanem-—
Liefbereich bis 260" g1=1chf°ll= it .einem Schliffstopfen eingefihrt |
iet. Durech dic Xapiliere wird wihrend-der Besiillation trockencr Stick-

stoff elng“lelt et, Das switliche Ansatzrohr muis durch eine direkte.
Flamme. oder. durch einen (limlsuf gehelzt werden kdnnen. An dag An-
catzrohr schlieRt sicl eine der tblichen Biurichiuugern an, die es ge-’
stattet, die- Vonlcgen unter Beibehaltung aec V;kuumk zu wecheeln. Dag
vakuum w11d durch eine ulpwm,e erreicht, To-Druck von 1 mm’ Hg wird =
. unter—"ﬂntrolle éurch ein hanometer rach  lier Lewd=Prinzip einge-—
stellt., Die Heizung erfolgt durch ein gesbeheisntes ‘Luftbad, descen
memperatur dsrart rerullert wird, @el. eine. konstunte be=t1111erae~
schwind kult ven ca, 1 mropfen jﬁ Sekund: erreicht vird. : :

P

'Ausfﬁhrunv der'uledeapal

Zur Bestimmung der unter’ 4500-siédenden Arnteilé werderi.cu. 120-1Z20 g
Parafiiy.é¢ingewogen und irp dem obern .beschrieberen Api.arat bei 1 mm H
bis 226 2bde stllllcrt. Jiese Temperztur entspricht rach den Nomo-
gramm .z - Umrechriung der Siedepunkte v, n :drafflnen vor Besle und
-Doekeey «(J.Inst.of’ I~irol.mhchuol 21,8 9%6). der memLﬂr,tur von
4507 bei 760 mm Eg, Rilcketznd und/Dc°u111du werdern. gewichtsnializ er-
fa Bt ‘und- der Vorl uf in Proz,nucn auéegeben. L R A

Ja

“Bei Aus;uhLur Siper: Ges umtanalJcc vird ‘das w 1tere Jestll, Lin
verschiedene  Fraktitnen . zerlegt. "Die blcdeounktc ‘cinzelner Fraktiohen
igin: dabéi entsprcccend nz cniol ende“ Jbell“ uuf LormqlaruCh umzu—“
rechnen.. . .. . Y

n Hg 7.6oi'omm Hy
¢. 300°C. .

‘350 _--

“4co -
450. -
500
550
6oo-

CYCRUICEN

WD R it
WO IO IO A 2

=3

9 ) Eectlmnung der xenetrom(t T

'Jhl T _
Die Bustimmung wird nach der im Pola ’ 7. Auflage 1922 5. 412 vertffent-
lleten Beschreibung der Ldthcéde von Richurdscu cusgedf hvt.c ne ist zu
bedchter:, dafl cie Lareffinprebe mindesters. % buunaun Bel c‘-/tempe—
rlert wercen muB hlc Penktroneterz hl zusgedrickt 1n uui aer ESka la




zbgelseenen Bogengraden, gilt des Fittel von zenn cur aesq #leichen
Yrebestiick .aueggefihrten Binzelbestimmungen.
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[EINLAGE]
[@_

Die quentitative Tre.nung gasformiger Kohlenwasser—.
" atoffe mit Hilfe der Tieftemperatursiedeanalyse.

(Von Dr. ‘Ing. ilanna Buscher, Betriebslaboratorium
der Ruhrben21n,A G Oberhausen—ﬂolten)

Eine schnelle quantitatiVe"Destimmung der Besfand-
teile einfacher Gasgemische geschleht-mlt Hilfe der Ab-
sorptlonsmethode im Orsatapparat Diese- Methode liefert
ebenfalls bei einer Trennung, wo es sich nur um eine Fest-
stelluhg von olefin~ und paraffinhaltigen Kohlenwassor—
stoffen handelt, gute Resultate. Ist jedoch neben der An-

- gabe der ungesdttigien und gesattlgten Kbhlenuasoerofoffe

noch eine weitere Trennung in die Homologen derselben wiin-

. schenswert, so- versagt die Absorptlonsmethode in der b1s—

herlgen iblichen Anwendungswelse, denn Schwefelsauxe dbSOT-
biert.. aOWOhl Propylen wie-Butyleny-und-die- Verbrennung e

biuber Kupferoxyd erglbt die gesamte Penge der Parafflne. -

Naeb Untersachungen der Ruhrchemle A.G. )1bt eine

-~Trennung -der-gesdttigten Kohlenwasserstoffe- 1n ihre Home-"""

loze durch Absorptlon in Jodpentoxydhaltlger Schwefelsidure

“von bestimmter- Konzentration mdglich. Wir haben diese ele-
'gante Trennungsweise . ebenfalls einer Untersuehunn unterzo-
‘gen und mehrere Trennungen von Propan—Butargen1gchbn und-

Gasol durchgefuhrt Der Nachtell dieser Trennungsart ist .

_der 21em110he Zeltaufwand fiir¥ eine vollstandlge Analyse de

ﬁelube;ueu nonienwasserstoiie, denn. neben der Trennung von

Propan,- Butan.und tellwelse Aethan durch Absorption mlt

‘Jodpentoxydhaltlger Schwefelsaure ist zur Peststellung des -

Verh#dltnisses von Propylen zu Butylen neben der Normalana-.
lyse noch die gesamte Kohlenstoff-Zahl (c.z2.) durch eine

. Verbrennung der gesamten Kohlenwasserstoffe uber Kupfer—
K oxyd zu ermltteln : )

Da die chemlschen Trennungswelsen der Kohlenwasser—
stoffe elnen fiir uetrlebuanalysen zZu groBen Aufwand ‘an Zeit

'beanspruchen, wandten wir uns .den auf phys1ka11schﬁr Grund—<
-'lage fuBenden Un'tersuchu.ngsmethoden Zu.

__-__.__ —

v1) Dr Velde: Bestlmmung der gasformlgen Parafflnkohlen-'

wasserstoffe.

S 20
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Bei der van. Dlyck—Analyse wird nach den Albu en von
'Engelhardta) eih abgemessenes Gasvolumen bei konstanter
Temperatur (ca,20° ) und 1 ata mit einem gasfreien, fllssigen
Kohlenwasserstoff (z.B.Toluol) in einem Absorptionsgefd8
gewaschen. Die einzelnen Gaskomponenten werden hierbei in
unterschiedlicher Menge absorbiert. Die erhaltene.Lésung
flieBt anschlieBend durch eine Rektifizier—Rohrspirale ab.
Letztere erfihrt durch die Dampfe einer Flilssigkeit von be-
stimmter Temperatur eirne AuBenbeheizung, die durchschnitt-
lich nur wenige Grade unter der Siedepemperaturuder Wascl~
fliissigkeit liegt. Es tritt eine weitgehende Dephlegmierir:
der absorbierten Gase ‘ein. Durch.Wahl der richtigen De-
phlegmierungstemperatur wird praktlsch nur ein Gasbestand-
teil, der am stédrksten absorbierbare, herausgewaschen. Die
*jVolummengen der entfernten Gasbestandteile und der dafir -
benotlgten haschflus31gke1t werden be1 glelcher Temperatur
_und gleichem Druck in glelchen Zeltabstanden gemessen und-
“1n einem hoordlnatensystem elngetragen. Die 30 erhaltene
' Absorptlonsllnle glbt an der Stelle, ‘wo die Absorptlon
..eines_ anderen Gasbestandtelles beglnnt elnen,scharfen_»~
Knick. b

) ) Naqh)den Untersuchungen von Engelhérat héﬁgt dié
‘Genauigkeit der van Diyék’schen>Analysé von dem Prozentge-
halt der: Kbhleqwasserstoffkomponenten des- Gasgemlsches ab.
Llegt der Gehalt elnes Gasbestandteiles zum Bc1sp191 '
unter ca. lO 7,‘so llegt dle Analysengenaulgkelt bei:

“¢ 5.%. {Telg+1v\ . . i

Be1 der Tleftemperaturs1edeanalvse geht der . Destll—

1at10n der elnzelnen_Gaskomponenten elnes Gemisches eine
Kondensation bei tiefér Temperatur (ca, -80°¢) voraus._—
Wir haben’speziell’diesg Tfennungéart auf ihre Brauchbar-
keit zur Trennung der Kohlenwasserstoffe 1n C3 und C4 im

‘F1u851ggas untersucht -

. — - n - '. - e % . . FOSEE ..,'-. ; »
2)'Dr.Enge1haxdt;jDie quantitative Bestimmung gasformiger

Kohlenwasserstoffe unter Benutzung der’ Abgorptlonsre—
thode (nach van Diyck).und der T1eftemperaturs1ede ~~~~

1yse (I.6.).
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Versuchsanordnung rur unsere Versuche benutzten wir den von
Engelhardt ‘bei seinen Tleftemperatur31edeanalysen anvege—"
benen kleinen Destillationskolben von ca. 8 cm3 InhaX¥t
mit anschlieBender Rektllelerkolonne, elnem"q;assplralrohr
von ca. 10 cm Hohe. Das Kélbchen ist voﬁ"gghéﬁ;Héiimantel‘

. (Widerstandsheizung) umgebén und befindet sich in einem
Luftbade. Letzteres steht nur mit dem Ableltungsrohr flir<
die. Viderstandsdrihte mit der AuBenluft  in Verblndung.

" Am oberen Ende des Spiralrohres, vor dem Austritt der de-
phlegmierten Dimpfe, befindet sich die Temperaturmeﬁstelle
(Eisen-Konstantan- odér Kupfef-Kbhstantan;Thermoelement).

‘ Die ganze Apparatur wird in ein K&ltebad - Deward’

- 8ches: GefaB -.von ungefahr -80°¢C elngesetzt. Die Tleftem— )
peratur ist leicht m;t,elner Ilschung von Aether-Kohlen-

: séuré zu erreichen. Bei der"Trennung eines’ Gemlsches;gdas
fast nur aus Propan—Butan besteht ist die Arbeitsweisef

~mit-einem. Ksltebad - von. Alkohol-Kohlensaure anggnehmérp¢

. Die h1erbe1 erreichbare Temperatur von-ca. -70 C geniigt
Zur Kondensation der Gaskomponenten vollauf..Vor dem ‘Durch-

~Jleitendes-Gases- -ist- -eine- Evakulerung der -Apparatur- zur-

schnelleren Kondensatlon des Gases ratsam. Der im- Kaltebad
fbeflndllchen Apparatur ist eine Gasauffangkolonne, die aus
fmehreren Woulff’schen Flaschen besteqt angeschlossen.
D1e Zahl ‘der Flaschen rlchtet sich nach der Anzahl der
.einzelnen Destlllate, dle man getrennt aufzufangen beab-
V51cht1gt ‘Durch Verwendung von Drel—xubus—Flaschen 1st
zudem“nach‘Ubergang eIner“Gaskompﬁh@nten elnb‘jéﬁerﬁéitlge .
' gasanalytische Untersuchung dieses ‘Destillates. gogllch B
= die in Zweifelsfdllen beim Anbrlngen der -Schnitte an. der -

erhaltenen Sledekurve e1ne gute FKontrolle, gestattet.

Durchfuhrung der- Untersuchung: 1500 b1s 2000 cm3 elﬁes Gasge-

) mlsches werden in 5 ther—vaeauflaschen iiber Kalllauge

. als Sperrflu531gke1t aufgefangen. H1erbe1 wird dié im
Gase. befindliche Kohlensaure absorblert Ds 1st empfehlenu
wert, die Kohlensiure vor der Kondensation dus dem Gase

zu entfernen, da. be1 der sehr hohen Ten51on der Kohlen-

saure: elne restlose Kondensatlon derselben nicht. mogLich
ist. Zudem gibt-mich bei -der Destlllatlon das Vorhanden—
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.s8ein von Kohlensaure durch ‘éinen unregelmaBlgen Verlauf X
der Siedekurve in ihrem Anfangsverlauf kund. Das Gasgemlsch
wird zur Kondensation in -das auf -70 bis -80%C abgekuhlte-
evakuierte Destillationsktlbchen geleitet, Nach Beendigung -
der Kondensation beginnt men mit der Aufheizung des Kolb—
chens. Sie richtet sich nach dem Destlllatlonsverlauf. Lin
zu schnelles Aufheizen, besonders im Anfang, ist zu ver-
meiden (4 Watt anfangs ‘bis 20 Watt ‘maximal). Die Destllla—’
tionszeit fiir’ ein Ruhrgasol besplelswelse betragt ungeféhr .
1 Stunde. Das -iibergehende Gas wird in ‘Woulff’sche Flaschen
'aufgefangen und die ]estlllatlonstemperatur bestlmmt Die -
mhlerbez verdrangten Khblkzentlmeter Wasser .werden 1n elnem
'MeBzyllnder gesammelt und’ abgelesen. "
) Die im MeBzyllnder aufgefangenen cm3 Wasser in Ab-
hanglgkelt von der jeweiligen Destlllatlonstemperatur wer-.

Sledekurve des untersuchten Gasgemlsches.‘Der Ubergang o
einer. Gaskomponenten gibt, ‘sicH . durch ‘einen Knick resp. Ab- |
fall An. der Siedekurve- 20 - erkennen und-gestattet-die- pro- ot
zentuale Angabe des ‘Gemisches an: 02, C3 und 04. Dexr Gehalt"
_an 05 ist aus dem Destlllatlonsruckstand feststellbar, da .
05 bei der bei unserem Versuch errelchbaren Hochsttempera—i
“tur: VOn ca. +20%" zum groBten Tell als F1u531gke1t zuriick-
blelbt. Die unter +20 % 51edenden Anteile ‘von C5 (tertlareh
Pentan, - Sp. +10 °G) sind noch der Siedekurve zu entnehmen. ..

er*geben—nachfolgend~e1nemﬂufstel1ung~der“gefunde=?
‘nen C-Werte verschledener Fliissiggase, d1e ‘mit Hilfe. der _’
T1eftemperatur51edeanalyse untersucht wurden, w1eder.
Glelchzeltlg wurde. zum: Verglelch von.derselben Gasprobe
eine vollstindige Analyse im Orsatapparat durchgefuhrt.
Be1 Angabe der Resultate, die mit. der Sledeanalyse erhal—
‘ten wurden,,’ 1st der Jewelllge Gehalt des Gases an Kohlen—’v
sédure beruck81cht1gt.

N



"Tieffemperatufsiedeahaler“ .Gésénalyse_im Orsatapparat

- Reinbutan gKg;venblatt'I)

Cp#Cy + Iperte. 3,5 % o Oy . 1:0 %
T 855 gnitn £3,0%
C'Rest . 8,8 % CoH, ‘ 2,5 %
0, 0,2 %

co T 1,0 %

‘CnH2n+2 31,8 %

c.z. - 4,08
i (korr.) 3,92
e s

Rohprop (Kurvenblatt II);j
4 ,

2-;-inerte“. 1, 1 %; o, 7;49% o

3 89,0 %:' qnﬁﬁ 39,6’%ﬁ’
o} ﬁest“ ,2,9;%; f i é2H4_. 1,3 %
R A 102__ ._Q;l )
55' 71,3 %
H, 0,3 %
CnH,, ., AQLg %

R c.z,<f - 432}84

(korr ) 2,77 ~ 

Ty ﬂ 0,87%



) 'Tieftemperatur’siedeanalyse ) - Gasaﬁalysé' iin, Orsatapparat ...

Gemisch Propan-Butan 70:30 (Kurvenblatt TII).

C, + Inerte 1,3 9% co, - 1,5 %
o, 45,0 & CnHm /53;‘3"/,.:_:—
Cy . o 48,5 % -'02;14 ' .  1,2 %
c _'Res.t 3,6 % 0, . v, 4
—C0 ” 0,9 7
By 0,5 %
Culigp 41,5 %
B »_ 354 4
' . (korr.ﬁ).,_ 3,36
o, T 10 ¥
Gasol (Kurvt;ﬁblaft_ )
oy merte 1,44 < o, - 11,9
03’\ “;21-,0 % : CnHn 47,2 %
-c;1—m~—-—~— ~5T307%" T, W
¢ Rest 5,7 1 0, 0,2 .
co 91,4'% '
S e

CnHanZ E 36y5 #

€.z, - 3,66
© (korr.) 3,58

Ny 0374

e T
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.. Die erhaltenen Resultate be1 der- Tleftemperatur-
““3iedeanalyse sind in guter Uberelnstlmmung mit den durch
die Gasanalysé im Orsatapparat gefundenen Werten, z.B, er-
glbt bei Reinbutan die Gasanalyse einen Gesamtkohlenwasser-
stoffgehalt + Inerte des Gasgemlsches von rund 99,5 Vol.%,
die Sledeanalyse den Vert von 98 8 % an. Addiert man hier-
zu noch 'die im urspriinglichen Gemisch enthaltenen 1, ,0 % 002,
die bei der Berechnung zugrunde gelegt, aber bei der Addi-
tion der Gasbestandteile nicht angefuhrt 31nd so erhdlt
man den Wert von 98,8 %. : -
‘ . Im Gemisch Propan—Butan war das Verh#ltnis von
Cjbzu CA mit ca. 70:30 angegeben worden. Die Sledeanalyse
ergab Jedoch das Ilschverhaltnls von rund T‘ 11*”‘ ;_—
Bei der Gasolprobe stimmen.die Resultate nicht s6
gut iberein, was auf den hohen COZ—Gehalt (11,9 Vol.%)
des Flus51ggases zuruckzufuhren ist. D1e Kohlensdure war .
von der Sperrflu351gke1t nicht restlos absorbiert worden.

Zusammenfassung.
"« Die mlt der L1eftemperatur31edeanalyse durchgefithr-

ten’ Versuche zelgen, “daB eine Trennung der’ hohlenwasber~'
stoffe -im F1u351ggas bei. e1n1ger Ubung mit-einer - fir die
Betr1ebskontrolleﬁgenugenden Genaulgkelt mogllchflst Der
Zeltaufwand fur die Durchfuhrung einer derartlgen Analyse
betrigt ungefahr 2 Stunden,- Die Gasanalyse im Orsatappa-"
~rat gibt die’ ‘lienge des Mlschgases an ungesattlgten und ge¥7
: sattlgten Kbhlenwasserstoffen an. )

- OverhauSen=Holten, den.18. Pebruar 1937.

:jAplagen:?ﬁ4’KurVén. e
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Mﬂ;th%'ﬂly&/t%/ ' _ N d ‘ o ‘
”"%@@,1 - Holten, den 22, Februar 1938,

Betr.: Trennun von Gaaol-Knhlenwaaa.arstof:ren.‘

Ver leiohaana.l sen, ¢ durohgefﬂhrt :I.m Betriebslabor bei .Rhein-
preuSen, im Hauptlabor dexr Ruh.rohemio und im Betriebalabor

der Ruhrbensin.,

‘Die angefilhrten Ergebnisse pind auf luft- vnd kohlensanrefraiea
Gasol bezogen. Die Proben wurden so aus der Produktion entnom-
men, daB eine-gleichmifige Probeentnahme und’ Gasolzusammenset—
gung gewihrleistet war. :

rie erste Vergleicheuntersuchung wurde zwisohen den Hauptlabor
der Rubrchemie und dem Betriebslabor I der Ruhrbenzin, die zZweie
-te unter Hinzuziehung des Betriebslabore von RlieinpreuSen durche
‘geﬁihrt. . ’

Die Ergehnisse waren folgendm

“Yemgleioh 1 U Vemgieleh i
‘ReE- RB - - RPr  ReH _'7', ' ®B
e TR mE . ee nE e
Oy 22,8 2,8 49,6 43,7 47,2
Coliyq 21,8 24,0 . 15, 15,3 15,5
Oy L4 09 0,04 .« 0,2 1,0
Oy . 182 18,8 23,2 28,4 19,8
CqHlg ALY 32,07 TIG95T 9,4 14,0
" Gesattigte KV 49,9 48,2 64,7 61,8 65,0
Unges, KV E 50.3_ 51,7 319 - 38,0 34,8
oy 67 33 0,08 43,0  3,3°
Gy . 41,0 40,6 72,8 . 72,1 6740 -
R 52,9 56,0 21,050 24,7 29,5

A5 30000 XI1'87 ‘ Durdhschrift
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"Detr.t G ;asoiénuljse -~ VérﬁleichSProbe'von 18. Juani- 1937,

L] - .

I ”Tn'dpv —nlage ubersen4en_m&rhlhnen die-Untersu v“ungser-m

ZebATSse; Gor Verglelchsprobe VoI 18.0.37 Die nach der abgeinder-
ten Podblelnlak—netnode béim Benzol-Verband und bai dnr Gewerx—-
~8chaft-Viktor- erhaltenen"""fertn velgen, w1e schw1er1ﬁ “es Tisty TmitT
elnunlderselben “ethvde uberexns*lmmenqe yrsennlsse Zu. e rhalten.
Dies. tritt .vor 3llcm Qeutllch hervon, wenn .nnen die ua¢1eq fir -
7034 und C4—bon1enwasserstoLfe elnander gegeéniiberstellt. Die von .
Ihnen und Uns-

‘urcngefuhr en Unuersuchunuen die nvch anderen
liethoden ausnniuhrt wurden, zeigen vor ‘allem bel der ucnnellme—,
thode Ruhrben21n starke Abwelcnungen, besonders bei der Bestim-"

*ﬁanv“ﬁés“?roo ST DT Vo hPr Gewerkschaft letor.aurcnge¢uhrte
chnellmeoﬁaﬁgf'dle als Probe IT in de “ﬂufstellung angefithrt

ist, ergidbt ebenfalls kelne mit den anderen Untersuchungsmethouen

ubevelnstlmmenden Herte. 1" O R ) L

?;_b “~ua wir jetzt in dér Lage sind,'nach den 3'biSherjﬁblighgh

Lethoden — Podbielniak, )1cntebes$iﬁmunn mittels nmg gnétis“her

'Gaswaage,”Schnellmethode - die Untersuchungen hler durchzufiihren,’

mdchten wir. vorsvnlapen, vorerst ven ginem weiteren AuSuausch

von. Proben .abzusehe Die r:eonlbse aer farnerhln ven uns urch—

gefuhrtan Verglelchsversuéne werden wir. Ihnen 2u- usgebener Zeit

- Ubermitteln. . 7

: - dit"Deutschem Gy/B

RUHRBENZIN AKTTEN

G AU /'G’///?
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‘Botret Gasolanaiue - Vergleichsprobe vom 18. Juni 1231' .

Versuchaergebnisae beiz

Rhgx' gig; ??ﬁ%:iz 1 Rme%l | Ruhrbenzin

(Gew.%) . _ﬁ ‘ R | ' ) ”
oo, 26 28 a5 - :
Athylen '_ 01 - . 0,3 0,05 - - } 400
‘Propylen 14,3 13,3 16,0 19,2 11,3
‘Butylen 5 25,8 26,4 24,0 22,4 23,
_Athan - 08 ogs .- =
.Propgn" | _'.lze,zl_ 26,9 31,2 _ﬁ_ 29,0 36;8'
»r'-B;tan- e :-28,-'8:;" 25",'8"""""" 26,1 2953 23’2
pentanBest 0,1 . 3,7 - - 1,7
Diohte T ."1.721 : J1,738 0 e e st 1,747
H, erreohnet _ .--10790 R o 113§d
—Hu—etperiment - 31:330-

,3-522%;gwag§er- 4.2.5""  ]46.# . '. ' '4"_7.2 ‘480 48.1

4-522};:18_8?6?._ 54,6 . -. ‘5‘2,2” 53 1 51,7 _“-«4%.;
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