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Bestimmung des Gutsch-Vorlaufes und Lieferbedingungen fir Gatsch.
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Auf Grund der Beunstandung unserey Gatsohlieferungen im Uktoger %er-
gungonen Jahreé war unseér br,Dannefelser Lei Ihnen, um sich mit Ihne?
iber die ‘Anforderunson und die rrifweise zu unterhulten und um die b
Lhnen Ubliche. rriifweise cinmul gemeinscm durchzufiihren, ver dabei m;t
lhren Herren Dr.Helm und Dr.5toltenburyg gehnbte Gedankenauetausch,gqb

Veranlassung 2u eingehenderen Unterasuchungen fiber die Prﬂfweibe gur E»

mittlung des Gutech-Vorlaufes. Die Krgebnisse diesor Unterauohungen
aind 1m beiliegenden Untereuchungehericht niedergeachrieben.

'uie hieferbedingungen beziehen aich bekanntlion auf wahre Temparaturen.

ks hat gich jedoch gezeigg, dap trotz der einngemﬁssen Anordnung des
hNormul-Thermometers bei Ihrer briifweise keine wahren Temperaturen ane
gozelgk werddn. bDies hut zur Folge, daﬁ die Bewertung Jon Gatsch eine

wesentlich strengero . durstell: als ea die bieferbedingungen eigentlich

beabeichtigen. Damit ist erwiesen, daﬁ‘unsere aainerzeitigen Gatsch-
lieferunger den hieferbedingungen an sich entaprochen haben; daff die
vneanstandungen nach Ihrqp bisherigen Iriifweise. zWar berechtigt, nach
den Jetzigen Hrkenntniseen Jedoch unberechtigﬂ Waren.

nekannxlich fﬁhren wir normalerwelse Hormal-ﬂeatillutionen zur rmitt-,
‘lung dea Gatsch-Vorlaufes durch. bBi tingang lhrer eeinerzeif}gem Be- ‘
: anstqndung #nderten, wir uhsere Normuldruck-”eatillation derart um daa
annahernde Ubereinetimmung mit Ihrer rrUfweise unter Vakuum erzielt
wurde. d.h. dap ebenfalls eine etrengere Bewertung des Gatachea ge-
wéhrleistet war., uabei hat es ‘gich in der Zwischengeit erwiesen, :
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chnisch durchaus?;m Stande sing, Gatséhfauoh'nach, | |
80 wie er 1n letzte Gelt gupe 983
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In Bezug auf'dié;norMuldruck-Jeetillation lehren die gingehenden

Untersuchungen; dap sie mit 8leichen uigebniaeen ﬁie}niefyakuum -

ﬁbfigen Sypthésewérken im nahmen der’Arbeitageéeiﬁschaft fiip Synthae,'
'Hydrierung und Schwelung vop uns wus {jhep die’urfabrungen bei der

Bestimmung des thscp~vorlaufee “u Bérichtem und wﬁrden'es;begrﬁﬁeg,

3

Wemn Sie von sich gyg den Synthesewepken neué,Vorsbhlﬁgeﬁﬁberlﬂxﬁf£3

auf eolche'ﬁeise nicht nupy gy neuen Brkenntniesen gofithrt hat,
sondern auchEZu'giner, besonders’ heyute notwendigen, Vereinfaéhung
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i Ef_mittlung .von Gatsoh-Vorlauf,
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In Honat September wnd vor allem in Oktober ds.Js. wurden von -
den Pettskure-Werken, Witten, unsere Gatsch-ILieferungen bean-
Standet. "Witten" hatte gsum Tefl weit iiber 10% bis 320° ormite
~ telt, wihrena unsére laufenden Untersng{mngon fast durohwog'

~ Weniger als 5% ergaben: - 1T
Gatseh-Lieferungen in Oktober (vom 12. bis 24.10.42) 1n

. Hittel: | .Von "Wittem® bei "xheinprcnsun":‘
i ' ‘\' ermittelt \ . tt'lt
. i \leiﬂ _}gO"
Tankwagen - ‘10,0 % 41 % | 12,8 %
Ke]a'a‘elwagen 13,2 4 43 % | 11,54

Die}ét‘tsﬁure-’ﬂerke fiihren eine yollstindige "Siodamlyao‘ unter
Vakuum duroh, wobei uoh die bis 3200 siedenden Anteile ermitw |
telt werden, Unsere: lsufenden Untersuchungen werden hingegen

im allgemeinen unter Normal-Druck durchgefihrt; nar gogebenen- !
falls (zur Kontrolle, sun Vergleich usw,)wird. Vakuundeéstills-
tion angewandt. Zu einer Normildruckdestillation vormendetan
wiriin der fraglichen Zeit unter Angleichung an die Gbrigen: . |
hier durchgefihrten Siedeanalysen das bokannte Siedegerst naoh
Engler mit einem etwa 135 oem fassenden Siedekolben und einem |
auf 9 en Eintaiwhtiefe korriglerten Thermometer, dessen Nalle
+Punkt sich 9 cm Uber der Quecksilberkugel befindet. Auf Grund -
der vorgenannten Beanstandungen Werden nunmehr sandchst d.t./:
‘Hormaldrickdestillationien mit eigem 250 com fassenden Kolben
durchgefihrt unter Verwendung einoe Normal<Thermometers, welohes
ganz tanchend justinrt ist. Der seitlichs Augats des Siedekol-
bens befindet sich dabei nur etwa 6 am unterhald des Kolbenhals,
ondes, Mit diesem GerEt warden wesentlich mebr Anteile bis 3200
gofunder als nit dem Rnglergerit. Die Gatschbeurteilung exfolg.-
te also ‘strenger, aber in annihernder Ubereinetimmung mit ‘

"Witten", | .

“Un den Einfluss der verachiedenartigen Siedekolben fir dlese |
beiden qorma;drugkdeatillaﬂonén festsustellen und zugleich den;
Einflags der beiden Thermometer ‘za erkennen, wyrden =
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%Vergléichnunterauohnngen durchgefithrt, dorart," dass die bei-
den Siedekolven einmal mit Yormal-Thermometer und gum ande. -
Ton nmit dem Engler~Thermometer gur Anwendung gelangten. Ver
gleichsweige wurde eine Vakuundestillation in dem hier vope
‘handgnonx Gerit durchgetuhrt.' ferner eine Englerdea_tuhtion

des uiiter Vakuum bis etwa 3300 abgetapgonen Gatach~Vorlauges,
Dle Ergebnisse sind in Tabelle 1 Suaammengeqtellt. Hieraus

ist gu erkennen: - ‘ . | - R

1.) Die Art des Siedekolbens hat keinen sehr wesentlichen,

keinesfalls einen praktigen bedeutsamen Einfluss aus das
Ergebnis, - ’

2,) Die Art des ,Tl}zermometeralr.,b‘adingt fast ausschliesslich die

lationen, ‘ o o :

5.) Die Destillationen mit Engler~Thermometey kommen dey
Bheihpréuaaeh&?_‘akﬁinﬂxdésﬂllation -am niichsten, welche |
ihrerseits reant gut foereinstimmt mit dew Englerdestil-

 lation des Vorlautes, - L, -

 Auf Grund diqseé Ergebnicees w‘nrdon nit den 3 verschiedenen
" Thermometern Siedepunktsbestimmungen von Hyd.i‘oohinon‘dprché |
geflhrt, Davei tauchten Engler-Thermometor und Thermoneter °
£0r die Vakuundestillation, ~Iétsteres hat den Null-Punkt
| ebenfalls 9 om tiper der Queckeilberkugol-, genau wie bei
I. ohflhrung der Siedeanalyse, 9 on in den Hals des Siede~
k~1bens bis zum seitlichen Ansats ein. Es warden folgende
Siedepunkte ermittelt: o

3

Siedepunkt von Hﬁdrocliinon

(1t. Iiteratur) = , 285
Hormal~?hermomete:"'~ o - 274
Englep- = 285 -
Vakuum- . n° o 28545 ..

_ Hioraus geht hervor, dacs das filr die hiesige Vakuundestil.
lation in Anwendung befindliphg - ‘Hhermonetor ebenso wie das
Engler-Thernometer bei einer Eintauchtiefe von 9 om walire ‘Tom-
peraturen anseigt, dass somit beids auf 9 op Eintaachtiefe
" Justiert sind. pgs Sormalthermométer hingegen, welches auf
ganses Bintauchen justiert iat, zelgt viel su niedrige Tempe-
raturean, Bei im ‘weaentlichen herausragenden Queokeilberfaddn |
mlasen die am Normal-Thormometel abgelesenen Temperaturen

~eine Deriohtigung erfahren, Andornfalls werden vel Dostilla~

‘lonen onteprachend: su hoe Destillatnengen efunden, 5o war- Qen -
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bei der l.Verguchéneihé (vgl.stellg 1) vis 320°Agemﬁén-don

~ wahre Temperaturen anzeigendon Thermometern etwa 4 - 6% gew -
~ funden, bei Anwendung des Nérmal-mhermomotera‘hingpgen etwa
‘ Die.giaiche'Prohe,'welche dieser Versuchsreihe su Grunde lag, -

warde anschliessend auch bei Fettaﬁure-ﬂgrko Witten untersuoht, .
Dabel wurden 11% Ubergang bis 3200 erzittelt, ein Wert, welches
bei unserer Englen-nebtillatioé und bei unserer Vakuumdestillg.
. tion erat naheszu bei 33(e wahrer &bmporntufgerreioht:wurdn. Yo. -
dureh sind nun diege Unterachiede bedingt und wie unte;;oheidol

1.

sioh die beideraéit;gen Vakuun-Gertite und deren Handhabung?
1,) Rein_ﬁueserlich'weichen die Gerdts darin voneinandofﬁab. '
dass die verbindungentbeim'w;ptener-Qeratﬂmitte1n.cummismqpren
‘hergestellt sind, wihrend das Rheinpreussen~-gerit nit Schlife
fen versehen iot. Besondere Differengen ktnnen dadurch aller-
- .dings nicht bedingt gein, Erwﬁhnenewert?iat dies nur deswegen,
weil das Sohlirfgeriit leichter dicht su -bekommen 1st, als das
Wi ttener~Gerdt und iy anzen einfacher su hapdhhben!igt, e
sich dae im Laufe der noch folgenden Vorauoh.re;hen,immar wigw
der erwiesen hat. | A
2) Beim Wittener-Gerkit ist der Claisenkolven so gestaltet,
dace das Thermometer nicht aug den Garit herausragt. Der peit-
11che Kolbenhals 1st oberhalb des Ablaufrohres go Wweit ver-
ldngert, dass das Thermometer ginzlioh eintaumcht, Dddaroh sol-
len, weil e8 sich um ein ganztauchend Juatiertes Gerst héndelt,
Wahre Temperaturen erhalten werden. Abgesehen davon, dess die~
- 8es Thermometer mit Rickeicht auf diese Vorbedingung sehr kles
‘gehalten ist und dass dadurch ein annéhernd genaues Ablesen -
nur mit Nilfe einer Lupe mbglich iet, gelgt das Thermometer
in dieser Anordning dehnpéh‘keine wahren Temperaturen an. In:
dem oberen Thermometgr-Anaatz des claisenkdlisns herrscht, gue
gl die heissen Démpfe in dem seitlichen Abrlnasrth;duroh'daa1
* Vaknum standig'&eggezogen werden, eine viel geringere Temperati
als um die Queckeilberkugel, welche sigh inﬁﬂblichﬁ;Aﬁeino 1n;i
der Ubhe des Abflussrohrea:befindét. Bel den’folgq; en Versue
:¢hen zeigte pich deutlicH®8eger obere Teil des Claissenkolbens
5§1t dem Thermometer wihrend des Ubergangen,bei 320° nooh ‘gut !
mit der Hand anzufassen war. Die Temperatur des_Queokeilber- ;
fadens dirfte somit keunm wesentlich oberhalb der ‘Zimmer~Tempew
i;atur liegen. Um wahre Temperaturen gu erhalten, igt élgo:';
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trotz der Anordnung des Thermome ters innerhalb dea Dgutil-;'
lationagerﬂtes eine Beriohtigung erforderlich. ] -

3«) Das Wittener-Gerdt ‘dient normalerwwise gur durchgehen- °
den Siedeanalyse von Gatsoh, wobei auch die bis 3200 tber-.
gehenden Anteile ernittelt warden, und zwar stets nur die
bisg 380° {ibergegangenen Anteile und niocht d%ejenige lsnge,
welche noch bei 3200 ﬁberdestilliert. Bekanntlich verfihrt -
man bei allen, aauh beiggormaldruck-naatillationon,qteta760,
dass als ibergegangene Abteile dfejenige Menge sngegeben °
wird, dié¢ man bei.Erreichen der béﬁreftenden Temmeratur~in
dee Voriage misst. Wenn ngn aber in Witten -nicht wie tibliechr
- das gesanmte Siadeverhalteznvon ‘Gataoh,~ -gondern nur die bis
| 3200 Ubergehenden Anteilefermittelt werden, 5o wird alles
i) ;fgefangen, was nach Errg chen, von 320¢ noch iibergeht und
-aus dem Kiihlrohr nachléduft, gIm Hachfolgenden mit Hachlauf
'vezeichnet.):

(,

In Hinblick auf alese Unterscheidungemerkmalo und Ubarlegungen
wurde unter Einbeziehung des Wittener~6@r§tes and der. dort
'ﬂbliohan Handhahung eine neue Versuchsreihe’ “durchgefuhrt. o
Zu den Unﬁerauchungen wurden 3 vernchiedene Gatnch-@rnbon ver=
wendet. : : :

Bel Vakaum-Destillationen wurde hierbei der voratehend unter
 3.)kritisierte "Nachlauf" besondere mithestimmt.Die Ergebnisse
der Vakuum-Destillationen mit dem Wittener- und dem Rhein-
ceusgen-Gerdt sind in Tabelle 2 wiedergegeben. 9ie unter-
~nheiden sich fiir die beiden Gerate ganz erheblich. In

Tabelle 3 sind die bei den eingelnen Untersuchungen Jeweils
ermittelten "Nachléufe" zusammengeatellt. Daraus geht her-
,vor& dass mit Auffangen des Nachlazufes die Ergebnisee im
Mittel um rund 0,7 zu: hoch ausfallen. Tabelle 4 enthidlt dle
Ergebnisse aus den Hormaldrnck~Deat*;lationen, bvei welchen )
‘ zugleich die bia 330° ‘ibergehenden Anteile mit bestimmt wur~
-den. Zum Teil aind hier Ranmprozente ermittelt worden. Die
meisten Untersuchungen eind jedoch unter gewichtemiiseigen
Einsatz wie bei den Vakuum~Deetillationen vorgenommen . worden,
‘wobel auch d14 Destillate gewichtemissig orfaset wurden An
sich sind die‘Ergebnisee in Geww? mit . denjanigen in Raum-%
vergleichbar, denn eine Umreohnung von Roum# auf Gew.~% er~
gibt kbinan wesentlichen Unterschied, da dio Wiochten von Gatsoh
“und soinen Fraktionen nicht so sehr voneinander abweichen,
Beispielswelise oind

5 Gomewh - 5.1 RaM
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"3n nuys nbor peachten, dass Gatsenproben bel hGherer Tempera-

d.h. bOl ca. 50° ein5eme°sen werden, die Deatlllate in der
Vorlage Jedoch nur anniéliernd Zinnertemperatur naben. Tatadoh-
1¢on ¢ind zum Teil grissere Abweichungen zwischen ‘Raum-'und
bewichtsprozenten eingetroten. is ehpfiehlt sich daher, die
Gatsch-Deatiilationen such uhtor Horxmldruck vewichtsmﬁeaig
durchzufﬂhron, zunal dadurch eine wesentliche Mehrarbeit nicht
bedingt ist, Zur Viﬁtelwertulldunp in der Tabelle 5 aind daher
nur die Gew.-%te gcuartet worden.

bie Mittelwerte aus numtlichen Vikuum= (L, Mormaldruckoneatil~
latLonen gind in Tavelle 5 4uammmengetragen¢ Daraus ist zu er-
kennen, daes die tiormaldruck-destillation -unter Anwendung des
Normal-mhcrmometcrs, Qelie alao ik B unberichtigten Temperaturen.
bel den tieferen Warten anndhcrnde Uboreinstikmung mit der '
ditvener-Vekuum-Dast111ation ergebens Lel hbheren Prozentan-
teilen muchbaich zin UnterLhiéd scnon deutlica bemerkber, der
dadurch bodingt int, ddSS fir die nach Wittenor Art ermittelten
“emperaturen eine Jeringere Berichttgung erforderlich 1st, da
diz un das Thermmeter herrechende, Temperatur ingerhin hbhex
dst dls Zimmertemparatur wie bel der Hormaldruck~heatillation.
Fiir die hiesige Vekuum~Destillation werden wiader weaentlioh
reringere Anteile armittelt, da hiar der Ubergang bis 320°
wanrer Temperatur .erfasst wird. Nocu gerlnger sind die unter
\ormaldrucwhach Engler, ebgnfalls big 320° waurer Temparatur.
gefundenen Anteile. Diesor Unterscaied gegeniiber der hiesigen
Vakuumdeamliiatiou ist nieat auf das engewenddte Tg%rmometer”“
zu:uckzufﬁhren, aoadern, ule wo;ter unten bewiesen wird, auf
dle Umrechuunb der Cledetemp erahur im Vakuam auf die bel ge-
wdhnlichem Drucke Die wnter Normaldruck nach 3ngler bis 330°
‘wahrer Temperatur uberge~angenen Aateile liegen etwa in der

' Gréussenordnung der pla 520° unberichtigter Temporetur (nach
"¥itten" und ml% norma1~Thyrmometer) ‘gefundenan Werie. Yan wird
also bei {iber 320° {wahre Temperatur) hinausgahender, fo;plaup
fender Destillatlon im hleslgen Vaxuumgerit uad im EngleiJGe~
rat ‘diejenigen ‘Temperaturgrenzen ermitteln kinsnen, bei, denen
Ubereinstimaung it der Wittener Vakunum-Deatillation 2u be-;
Kozimen iat. ' : -

-

Diesem Zweck sollte die nachfolgend beschrieﬁpne Versuchareih@}}
dienén. iiierzu wurdennaroben aus 3 Gataoh-Lieferungen verwendeﬁ;

Wo



Diese Gatsch-Lieferungen wurden auf Grund einer Vereinbg. - -

pung it "™yiitent beiderae1t< 4eprobi und.-die Froben gug-
getauscht, w feetzustellen, welene nbweichungen ‘dureh die
beiderseitlgc Probenahme bedingt sein ! sann, . Die Untersuphung
sollte im Witsener Vakuumuhezat ar¢oibea. DleSd°it8 wurden

die UntePsuciungen aus obigen . brunde auf die hie81ée Vakuun-

Destillation utld auf hlnn abge:anaplbe un-ler-oestlllanlon
unter Hormala‘uc& ausgoaenn Und zwar: viarde fiir die Nor«
maldruck~Destlllat10n ein nrodunrer 4ls dor xngler-Kolben:
verwendet, welcher zuy drhuuunb doy Fonuuigkelt und zZur
Anpassung an dle Vakuum-Destlllntion 200 g Binvaage ge= -
‘ sfattet, dabel Jedoch in Lezub auf Kolunnaalsldnge und Hohe
des AbkaufrOJreﬂ glelche AmeSJungen aufweist wie der Enge- -
ler-Kolben, sodass alexvinuauchtiere fiir Jag Thermometer L
.on 9 cm gewshrt bleibt, Beige rufweisen, die hieaige‘_
, akuum—Destallation und die uo*ualdruck-D"stillation wurden
der“rt ausgefﬁazt, daus ‘picht awr der Uper TZang bisg 320° {
wahre Temperatur ermittelt wurue, :ondern aucn die bis gy
verschiedenen hoheren lemperaturen bergehenden Anteile,
Die Untersucuumgen an samtllchen Uerdten wurden stets mehr-
fach minde&tens d-mgal durchﬁefuarm. Eine Untersuchung wurde
ferner in der zur Zeitl Tiic aie laufende;Ablleferung ublichen
.Veize, d.h, bei uormaldruck unter &nwendung des an und fiir -
sich zZu herichtigenden Horma1~1bermometere vorgenommen.

1e Probeg sind den Gat$ch-@ieferunuap im Tankwa"en-vom'
16 11.42, i¢.11 4z und VOii 19 11.1542 enfnommen wng demcnt-

.rechend mit 1611, 1811 ung 1911 be7eiohnet, wobhei! \ We lunad R.-

auf die betrvifende Probeuanueste]]e hirweisen, (1611 W= :
der Lioferun0 vom 16,11, in ¥itten entnormene Prove.) Dia
Untersuchu; sen, im ﬂlttener-uerat worden wiedep 80 durchge-
fihrt, daeq.der Jogenannte Nachleuf bei 3200 #esondert aufe .
gefangen wng Jbestinmt werden konnte dami t ein’ Tergleich |

ait den in Wltten ermittelten Werten mbglioh vars Die Ere
gebnisse mit dep #ilttener Vakkun-Goriit: (Uborgang big ynd

‘bed 320°, alse einsohlienslich Nuohlauf, unborichtigta
Temperatur) enthiilt die Tabelle 6. Auglolch sind dio wom
Wittener-Labor erhaltenen Verte in divmor Tabelle mit ein~
getrugen. Dig beideraoitagen uraspniuve stinmon in den.
neisten Pdllén gut uberein, bouondaru Lol den Proben 1611
und 1911 und gwar sowohl Vol don Rheinproussen-rroben alo
aush bel den #ittenar~Froben, In 3 Pﬂllen iet der Uhteraohied

2
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Tab o7

"reichende Grundlege fiir die beiderseitigen Untersuc

“diejenigen Werte, welohe in hier z.2%. tibl1
Hormaldruck erzielt.werden. ?

a0
-4 = . 4953 |
sogar kleiner als Q,2%, Bei den Proben 1811 w und R betragen
die Unterschiede zwischien den beiderseitigen Untersuchungen
allerdings 1 bazw. 2%, Auffallend ist, dass auch die Rhéin-

preassen-irgebnisse mit den beiden Proven 1811 ¥ iind R eine

-ungewdhnliche Differena aufyeisen, wohingegen ittener-Probe.
. und Rheinpreussen-frobe sowshl bei 1611 als auch bei 1911 in

befriedigender Weise Ubereinstimmen. Die We und R=Proben ‘unter-

; 8ciieiden asich im Mittel der beiderseitigen We:té hvohntenanQZ’
~Die Rheinpreussen-ierte fur siop unterscheiden sich au? den’

beiderseitigen Proben ebenfalle uﬁfﬁhr bis zu 0,3%. Bei den
Proben 1811 ¥ und R liegt der Unte?schied der baideiaoitigpn,\

Mttel béi~0p25%. bei den Rheinpreussen=~iorten tilr Cioh'Jidocﬁ}
- bed 0,87, lamerhin darf man gue diesen Ergebnlssen zwei Schltly. .

e ziehen; : o A )
l.) Eine sorgfidltige burehtilprung dor frobenanme ist eine ause
G’Nfsrlzzén; sie,
briycht keine nennenswerte Differens zwischen znel Untérsuchuny
stellen zu verursachen. Ein tellweises Auskristallisieren von, -
Yararfin wihrend des lransportes ist demmach qbegﬁplls;nicht 2t

‘beflUrohten. Beiderseitige Temperaturuessungen bel Abgang von

Tankwagen und Bingang in Wltten hatten ibrigens gezeigt, dass
die Temperaturen nur wy 50, némlich yoh 58. auf 53°faﬁgefallen
waren. ¢ ' '

2.) Beiderseitige Untersuchungen 1m'Wittoné;-Gor§t-ruhren im.
Mit;gl_von.mohreren Untersuchungen su recht guter Ubareinpti?y
mung.”(Die.UntersuchunghdezuProbhn 1811 ¥ und' R sollten in . |

: Wittep nochmals wiedéxholt‘wérdcn; Ergﬁbnieae'#och unbekannt, )
 In'Tebelle 7 sind nun die im Rneinprauaaénnmabor nﬁnh‘llttgnn:%
Priifveise erzielten Ergehnisse'zusammengeatqllt. Jodoch ohne

Nachlauf, so, wie sie als Grundlaga fir die‘iaitgran Untor-
guchungen bzw. als Berzugsgrisse fur die Erni ttlung dorddar}‘

Fittener Arbeltaweise eytsprecﬁénden Teaparatur—Giensqn ange~

nomnmen werden miissen, Zugleich enthilt dieaQBZnaamnenatqunng
cher Welse unter

\ e

: Dié Uﬁteréchiede zwischen den beideraéitigen Proben sind bei

1611 und-bei 1911 mit - 0,3 bzw. + 0y4% wiederum so gering,
dass die éntspreghende,'unﬁér Tabelle 7 gewmogene Schlussfolge~

rung zu Recht bestehen kann. Dié beiden Mittelwerte bei 1811

zeigen, dass auch mlt grisseren Unterschieden (1n diesem ra%lg;'
- g i '
X .
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zu rechnen ist. Doch ist auch diese dr¥seenordnung fiir 2 '2
verschicdene Proben noch.durchaus Waanehumbar. In Bezug auf o
~ die Normaldrucke-besstillation (nach unnarjvnligtor Tempera ur)
iat wieder zu erkennan, daas sie etwan hhere abor-otna An f
dor zlelclun wruxaenordnunb egGAda ferte orglidt ols nach\'
dor Wittener-Priifweise. In. heiden l“ailen vird gegentibex
\wanrer Tempexatur viel zun ma&ar’ berv:t@t.

€D
[ SN

Die 4m Vakuum~Ge¢at deo ulaa*&un Labors: efulumelhen hrgebe-

niase nit Uberganbpn bia o vcru041euenen steigenden (wahren)

Temperatiren sind in Tebelle & ’ﬂau&heanGLG¢lt. Die‘Tempe- . Tab.8
ratur-Grenzen unter Vukuul .Ltuyrechenden Norpaldruck-ien- _ :,_
peraturen sind dew Scheubild 1 Lnuuﬁﬁmen, de die wittener Schaube.l
'Druok/femp.~labeile dle hierfir ¢ criorderlichen .Zwischenver-

*~ nicht e thilt,’ Hlerzu‘uuzu die dex, iittener Iluobelle. en’
qnoxrenen Grenzwarte fir %20 und 56f -qormuidruon~Temperatuz

[t reh Geraden verbuhden. o -

Die Jrgebnisse der Untereuchungon mit dom Rheinpreussen-Ge-
rét sind in den Schapbildern 2 bis ¢ dargeetellt, und .zwar Schaub,2-4
die bis zu den versec iedenen memuarauuren ibergehenden An- |
teile in Abhiingigkeit von. den Normaldruck~Temperaturen.Dleae
Sphaubilder gestatten nun, diejenigen wghren Temparaturen
(Grenz-Tem%eraturen) abzulesen, bis zu denen ebenso viele
Anteile wie nach del iittener Yrifwelse {ihorgeher. Die er~
haltenen Grenrawowworaturen sind in Tabelle 10 anouaunenge-.

¢ 311t, L o v ‘
7 %elle 9 enthilli d: e aus der aorewandeltcn Engler~DeBtil- 7 Taba9

latlon‘unuer ﬂormaldruck erhaltenen srgebaisee und zwar ehen-
falle dle Ubergangc bisg zu\varechledenen itemperaturgrengeny
Auch hiermit iat‘in b¢bjcher ielse verfauren wie mit den Ere
gelmissen im hlesi»en Vakuum-uerht. Die entsprechehden Kurven
“gind in den Schaubildern 2-4 Tit enthaltoa uad ebonso sind in
:Tabelle 10 die daraus abgeleaenen Crenztemperaturen eingetra—

" gen. R S 3

: Aus Tabelle 10 gPht horvor, dass die Granztemperatur in Vbr- . Tab,l0
glaich mit 3200 nach wittener Priifwelse fiir Rhcinpreusaen~
Vakuum im ittel bei etwa 328° liogt; dehe 4m hieleigen Vakuum-
Ger#t bzw. bel Vakuum-Destillation auf wahre Temperaiuren
muss der Ubergang bis 32se¢ ermittelt wevden, um Uborein~
\atimmung mit der:Wittenexr Priifwelise ‘zu erhelten. Die ent-
‘sprechende Grenztemperatur 'fiir- die Arbeitsweise unter Normale
rnok (abgewandelte Engler-Destillation mit Engler-&hermo«
meter) liegt bei 351 ?00. e
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' Errechnet mun nuch der den Normal-Thermometern beigegebanon ’
ngt-t'z ‘

" Formel . ‘ ~ . -

=.. 6000 -
“worin n = Angahl der herauaragenden Skale?teila

¥ = abgelesene Temperatur1:< Y :

( t'- mittlere Temperatur des herauaragenden Fadene. ‘

dle Derichtigung fir dus Wittener Thermbmeter unter der An-

;nahme, dass um die oberen etwa 310 Slalonteile bed der Deatil.
;lationstemperatuf von 320° = 187° bei 15 Torr (mm Hg) eine

auasere Temperatur von etwa 50° herracht, so orhdlt man
. L

ug = = Tyl

Eine bei 15 Torr abgelesene Temperatur von 187° C entspricht

ulso einer wahren 4emperatur von 194°C, und diese wiederum

‘ luut Schaubild . " einer wahren Temperatur bei uormuldruok

von 328°C.

Nun 1at zuniichst auffallend, dues diesd Gronztemperaxur nioht
mit derjenigen sus der Normaldruok—Destillation (331;¥)lubor-N‘
‘einsgimnt, Aus diesem Grunde wurdd die w1ttenor Drutk/Temp,«~
Tabelle einer kritischen Betruchtung unterzogen. Zuidiesem
Zweck wurden im achuubild 5 die Normuldruck-Temporaturon 1n }7
“AbhHngigkeit von den Vakuun-Temperaturen gemigs der Wittonor
Tubelle gesetzt. Dabei zeigte sich, dass die Punkte fir 320

o und 36u° deutlich aus den Geraden herausfaller. Entnimmt man

dibeen Kwwven das kritische Stiick zwischen 320 und 3609, so
erhhlt man (Schuuhild 6)1019 dem Schuubild 1 entsprechende
Kurvenschar in berccht gter Porm. yaraus iat abzuleaen, daae
z.B. einer romperatur von -187° bei 15 Torr nicht eine Nornal-
druck~Temperatur von 32u°, sondern eine eolohe von 3220 unt-
spricht; desgl. einer Temp. von 194¢ (187 +T Fadanbarichtigun;
eine solche von 330,5°. Die bifrerens zwischen Wittener Prﬂth-‘

_weise und Bheinpr%uasen Vakuum-Dostillation von fiber ge wird
~ dadurch nicht. wesentlich beeinflusst. Aber man komnt mi}

330,59 der fﬁr Normuidruck-ueatillation gefundensn Grenatenne-~.
ratur von 331 39 schon erheblich nkher. §

‘Da die Literatursyelle. welcher die m&t&éner Tabello entnon-  '

men ist, nicht beﬁannt war, wurden dis hier vorhandenon Lite-: 

~ raturangaben vergleichswdise herpnéezogon. Das Nomogramm nech:.
' BRALE und DOCKSEY, J.Inst.of retrol.Technol. 21. 86U (1936) =i

4vg1. WALTHER, Vel und &ohle (1935) 5953=- war- nicht verwendbar,

W,



da dle Ablesembglichkeit fir das hier einschliiglge Dru(\'quo- - - 23593
biet zu ungenau ist. Beeigneter igt die nomografische Tafel 7

“vom Verlag Juliug Springer, Berlin, welche noch einer empi~ -
rischen Formel - von D.C.WILSON (Ind.and.Egg.Chem.,1363 (1928))

| fur normule‘Paraffinkohlegwaséeretoffg_uﬂgeréchnettund kop-,
struiert ist. Die diesem Nomogramm entnomnenen Temperaturen

_fir 10 bis 15 Torr ergaben' in Abhéngiékeit von den Normal-
\druck-Temperaturen zwischen 300 und 5QO°C eihwandfreie Ge-
raden. Schaubild 7 enthélt die dem Séhﬁubild.1 Qntéprpchen- R
de einschlégige Kurvenschar zwischen 320 und 3600g,

"s&hnng;7‘"
Un gie %egaéhiedenen Werte miteinander besser vergleichen A

zu kbnnen, ‘wurde Tabelle 19 aufgestellt. Sie enthlt fur Tab.11
dié Drucke von 10-15 Torr die den Hormuldruck-TemperaturenuY

, n 300, ?20, 360, 400 und'450°c,entsprechenden‘Temperatu- E

ren, / . R

1) aus .dexr Wittener Tabelle

2.) dlese gemies Schaubild 5 berichtigt
3+) aus' dem Nomogramm nuch WILSOH, -

Auch danach miissten die berichtigten derte eher richtig
aeiqhig die Wittener Zuhlen. Bei 300° sind die Werte nach
WILSON eher noch tiefer. Zwischen 320 und 400° stimmen die
Werte nach WILSON recht gut mit den berichtigten tiberein, _
wihrend e allerdings oberhalb 4000 hbher, 11egen. Die Wit~
te@er Kurven ﬁberschneiden sich also mi€~d8njeniggn'ngch ,
4LSON. Zwischen 320 und 360°, in dem hier interesaiersnden

7 biet ulso, sind"doch offenbar die Wittener Vakuun-Teipera-
turen su hoch, bz, die den abgelesenon‘Vakpum-Tompd?aturon"'

entebxecheqden Normuldruok-Temperaturén zu - tief,

Liest man, gonuu wie bel Sohuubild 6, inm Schuubild 7 nsch :
WILSON\dip den Vukuum~Temperaturqn 187 "und 194°C’ohtspréohén-A :
den Normaldruck-Temperaturen ab, go findet man 324 bzw. 331,505 .
deh. wiederum die Spanne von etws 8° zwischen ittenér Prif: "
weise und Rheinpreuéaen-?akuhm,nun,aber mit 3314Reneue Uber-

. einstimmung mit der unter Normaldruck praktisch ernittelten
Orenztenperature Das Gleiche wird man finden, wenn men #.8,

fur die bei 14 Torr ubgelesenen Temperaturen von 185' byw.

192° gus den Schuubildern abliest, - ‘

Der Unterschied sziwischen den Grenztemperaturen aus - Vakuume -

und Normaldruck-Jestillation berunt ulso zweifellos darauf, |
dase die Wittener Tabelle nicht den pruktischen Verhiltnissen ,
| B
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=6 { \

entspricht, 328@ 8ind gemigg Schaub;ld 1, alg naoh”Wi}tenerL%

Tabelle, 191,50 bei 14 Torr, Diese entaprechep aber naoh -

Schuubilg 7 tatsﬁchli_d__g einer Normaldruok-gTemperatur von 331,5¢

Line Weltare Erkenntny g lehrt nocn die Tubelle 11,'dasa_nﬂnliob
die ipm Einzelnep géfundenen Grepztemperaturen fir die Vakunm.

Destillatiop el méthotreuen.gle diejenigen fUur d1e Normal.
druck-Desti1] dton. Bie Vakuum-neatillatioHGﬁinegen algo

zielt, ynq eine solche Prufweise§kann auch’durchaua,angewendet'
werden. sofern_eq sich darum handelt, den'"Vorlaur" von -
Gatsch, g,p, dié#fﬁ einer unter 3609£1iegendgn Temperatur iber.

8ehenden ‘inteile gy ermitteln, yp das‘vollstandige Siedevérhal-"

B
' Schluésfol'erun en,
1.) Dep Wittener_Prufweise 1iegen,&eine wahren Temperaturen 2u

(Tabelle 8 §pg E) I - oo
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Vorlaufgrenze auf rund 330°

vereinbart werden, zumal die
‘bisherigen Bedingungen nach Wittenar Priifweige ohnehin eine

Wwesentliche Vereoharfung gegenﬂber der ursprﬁnglichen Vor-
feinbarung darstell&n.
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Tabelle 1

Yersugh sreihe

assy

tener Beurteilung sehr schleohtaa Gatsoliprobe.

Debtlllaulonen miu verachledeﬁen Gordten u.verachiedenen ¢normometern.

Y

éThermometer\ Siedekolven | Hiedebe- - --Sie teilq 519
: {ginn °C |, 3u0° 4310° 320o 330°G
: " \ T K :
Normal, 7 250 cen alte 293 11,5 13 1- 19 38
ganztaucaznd’ | Austihrung Y 1 i
justiert 1100 com~roba | 292 2 :735] 19 36
| nach Engler | . S
g 100 cem~Probe £94> :_ 2 2?’5.5 21,5 3
mach Engler, 250 cem alte 506- - 1 5 13
O-Punkt 9 cu |auefiarung 306 - - 5 13
pberaalt Hg~ |nach Englerm - - - 2 1745
Kugzel,auf 9 cnl 100 com~:robe ' v
sintaucitiefs - - - 4. ~1§
lustiers. . | {
mio In ler, Claisen, nit - Rheinpreusgsen=Vakuun- 6,5 13,6
nit Sehliff [sealiffen Destillation ! 2!
nach fnglex |n.ingler rit Jorlauf bio 330° aus | .
viie ovea | 100 cem Vor- -1 Ltr. Probe untor 6,46 -
lauf ave . Vakuum.
Vako"ﬂeoto ) ; C ‘
Normal, Cledgsen, im | gemeinsame Lostillé~
mangtauchend |Witsener tion in Witten (mit | 11 -
Jnstiort ! Vakuum-aer&t Uvorgeng bei JRu"ET L

mgbclle 2

e cwu-v-u-c

Ue) V%k%&n-neatiliationon inm Wiitener- wid im Rh@ingreguapnaaerut.

v N
- i : . ! .
If’if%ﬁﬁé‘éaﬁi{fgéin; Gadyiestss #1003 1 | Probe I1| 2robe 11t
Wiittencr Gerst 442 8,1 8,8 )
446 843 : 1012 : !
Lilttel 4.4 8,2 Q 45
heinpreussaii-Gerit \ a %QO e Z.g 2,6







Toballe 2

&
LFi)

2, Tersucherediha )
dusa sensielliueg aller lvve vertc BLS Vosuunene . rnnldruck=bestilldl,

: - ! !

Lner Januc Olu TeetC Je/elll T Leunperae

1 : By ulran selre

Y Treve T Brohe 11 ;robe\lll
326 530 530 1550 | 520 33C

Valiium Pl en” " it 9 4 . (3 ’ 2 _A X) 5 .

waaninpreucuent{ 1,0 Uy 9 GyC
SOﬁmgl~Lruoh Ui»d’wl"rzcxﬂw4,l 1G5 ) Uy | 25,0 Ley8] 25,9
L inglopm M Cad | Hy61 A0 |1Uy4d  :3,9] 12,9

viabqlle.e

i h gf | \

3¢ VYerasunclhlare

ait ﬂe 5 buidcrsciud

ae) A0

Y Ay
augd ual U

Ciredr LIQ

chlleioruqbun gerogenen Frqhiern.

\: ."'. .
sner ”zc'ur-p;lﬁi, von I'e’ tn“uro~u9“ke, qliien, uwnd von
nooen nit "lsenloauf? ofundené nerte.

¥

i"i’Q.h(.‘-

uew.

bie

52040 U

pocrlenblo

tc’ 'f(’":‘ ax tur

uxutuncr
: el t C]

L1oLe O
t von:

Cuncdng
‘ol

rauuwen-xrebo

calt vons

. L1l en 1o CinnT, YRR ;hﬂinﬁr
1631 445 4,53 445 44T
5 U - iy l"é : -4 ’1“
443 - "%’ o R 1
. - R 3 - ‘; 9,
C L Wiulel 4906 ¢ LG5 445 4932
- ‘ e : Ak 1
z L . o # ) . . .
REDE T - . 540 4014 595 2,44
; 245 457 292 5994
 p .l Lo . \ ) .
itvel Jynd iyes D99 N .)'1',/[':
b..-.....u..»... PO RR [ e R ..q,‘....-. [URURS—— ! ‘ - o
1721 505 | mess Lol 02
— Da5l | ie3B 530 L B0
i il | 5,5 N[ 4462 60 & 5t




Tabelle 7

3, | Versuochpsreihe

nit jo 3 dbAereestn

be) im fittener Vukuum-Gerit von Rheinpreassen ohno

gez0g

¢ofundene ﬂerte.

!

\

3869
enon Proben. 1 :
"Haohlauf"

Probve GeW.«% bis 32000 unberichtigte Bisherige Hoya ~
, Tomperatur -naldruck-leatil-
N 2 letion (unsere”
Witiener Rheinpw. Geeﬁm =] Ablieferungekon-
| Frobe Lroba: mittel trolleg
1611 3491 3494 |
o 4420 3456
Mtel | 4,05 3,75 . 39 |\ 4,0
811 3,60 | 2,83 co
o 3495 4 3,15
wliviel 5907 2499 544 440 -
1911 4,08 .| 4,48 g ’
3,82 | 4,02 - SRR
HLEtL | 3,95, [ 4,35 4415 60 |
. o | . :
™~ Tabelle 8
dse.Versuchsreih e .

mit do 3 m ﬁm“ftelz/éwaeuwenen Probon, 5&

c.) im Rnuinﬁreusaen Vakuum-Gerﬁt bis

zu verschiedenen (wahren)

Temper&’curgrenzen ubergcqem}? Anteile (ohne "Nachlauf "Yo

. L
Frobe Teup.-Grenze ;ew.% Temp.-Grenze Gew% Tomp, ~Grense Gewk |
D bei ] beil __Dbei
1> mhf Noxrm, . I V) mm| Norm, IB‘mm!Rorm.
e Hg | Druck Hg [ Druck He_ [ Druck
1611 | 183 | 320 1,2 1185 | 320 - | 1,6 {183 | 320 049
189 | 27,2 34251 191 327411 4,0 [185 322,3 13
191 1 329,6 4,7 | 193 | 329,6 | 5,9 |187 324,8 | 1,9
433 | 35,0 | 6.1 | 195 | 332,0 | 7175 180 | 327,2 | 2
1811 | 183 320,0 0,9 | 185 320,0 | 1,55
' 189 337 2 1135 191 327.1. 313
151 22 | 193 | 329,6 | 4,9
143 33£s0 4.4 195; 02230 | 6,85
19111} 183 | 320,0 | 2,1 | 185 | 320,0 | 2,3
| 1891 32752 | 3,8 | 191 | 327,1 | 4,2
1911 329,6 | 5,4 | 193 | 329,6.|" 5,6
C 1931 332,0| 7,25 A85 1.332,0 | Ty3




Zabells 9 .

ZQ_VareuchsreHhe 3051
nit jo 3 4&Maémwd&¢m”7,,,) @r‘g;f .

de ) unter flormal-Druck bis .au verschiedenen (wahré'xi) Témperétur-
Grenzen ube:ctchende Anteile (oh.ne "Nachlauf"),

" Probe gemp."- Gowe= Ubergany bis zur. Temp.=Grenga.
rcnze %‘xex:n reuasen-.?rose Wittener~ivobe
e ‘ . . M
L1611 | 320 000 | 0,0} 0,1 |- 0,0 0,1
! ] 335 ] 096 ] 0,5
' ‘ 328 -_11.5 “ 1'2 l,l 0’9 1’5
A4 330 2,2 ! 242 2,0 1,7 242
b s |3 - o e
— 552 . 4 L 2 540
- 1811 320 0,1 1. 0,2 0,3 Cg3-
. 328 1’6 ! 1, 1’7 , ]..6
- 3530 2,7 | 2 2,7 | 2,5
) i . 332 . 5.2 329 514
1911 320 Qy3 0,3 - G5 0,7 0,8
| 328 2,3 | 2,3 | 2,3 246 | 3,0
330 4,41 345 | 397 3,8 4,2
J 332 5,3 445 | 595 5,4 5’3




Zebelle 30 3@33

07 ot gy

.. Voroyo heoroi hd

mit,Je 3 baideraeita ans Gatsdhliéferungén £0%0¢8ney Prob@n.-

e,) Q;ehz&?hmporatqg L Vo ki (Rnginpr.-ceraf) e Hormaldrugke
DostiLléﬁiOu (vunve Temperatur), Y18 20 weloigp BOviel Anteile

Uderygenen e Yiaeh Gittenep Frifueiye,

’ -. . ) - . b ) - 1 - S
AUSRCT b L e g, Vakuuny . HormalhDryex | ;

:Jeweiligenyhﬁhtel-; (vehre Tenp,og) i vahre Te eratur og) |
wert der Lojden | Ruednpi,-Drohe . Bnolmpr o TIRT 8lere |
Probey; TonLe, L 4 : ; Probhe | -
Spalte 1 bpia’ | f

ML KL S P sy o W e

|
| |
B N L a0 3,0 | oggy g
|
|

Irobe

_ | .. .
11 ‘o 52645 832,85 332,
L L o 923,5 | 352,8
8l . .930,7 i 330,6

|
332,2 f
:
|
|
1
|

| I 20,5 L 331,0 .13- Rt

; ; f A ! — L. ! :
1911/1 - i 385,z [ OEEG,Y 329,64

! I 27,5 IEEES I B T4

¥ 11T L BEa,0 i '

s . ! : ;"&‘ . . A
Slttel o 325,1 - f L 331,¢ T 33,9 . |
e ~ — ' —
Puswertung anf deg‘Gesamt~Mittelwert aus beiden Proben:? ; f
Tub, G, Spalte Je : |3. ' vf
.( e o - bo. Y, : "TI"

Il : 326,3 [ETIN
j 11z C 329)7 : . ,’ 53531 il : b
1611/1 BT W 70 I 331,5
T YR 3274 T E31,1 352,00
1911/1 . T s,y 0| . 330,5, 7
1 R 4 ) : 327,06 j 531’5 . 330,1 |
; ur - 0 530,8. -

1611 S sags 32,2 | 55405
o : i 3 2,5'
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- Tabelle 11 . .
Do : Y
: P \
Rormalen biodetemperaturen entSprechende 3amperaturen bel 10-15 T,

Ver leich der Jitrener An"abon mit Bermout;gung>und Literatur.

oD

J

!

3Temperatur bel Bntogrechenda Temperatur bei Vakuum
; ormuldruck 10 = 15 Torr
l
!

0 [T TS T

T 300° n.Uitten 158 -160 | 162 | 164 | 166 168
berichtigy | 158 |160 (162 | 154 | 166 | 168
R LLBON ) 157 | 159 {161 {163 | 165 167[
3200 n.yltten (| 177 1179 1181 | 183 | 185 | 187
berichtigt| 175 |17 1179 [ 181 | 183 | 185
N« IL3ON 174 117G 1178 1180 | 182 | 184 .

3600 n.vitten | 210 [ 212 | 214 | 216 | 218 | 220
- veriohtigt| 209 |211 | 213 | 215 | 217 | 219
" R W ILSOR 200 1211 |214 |216 | 218 | 220

| 400° n.idive 243 | 5 | 7| 9250 -3

berichtigt| 243" 2 1 T4 491 1 3
450° n.idsien | -285 |287 |29 | 201° 31 255
. berichtigt| = 5 7 {78 | 293 | g ;zg

Do W ILECH 288 | 201 |29% |/¢

Die Temperaturangahen sind‘huf ganze Zahlen abgerundet.
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