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Hauptlaboratorium, | 14, MHrs 1940.

'Fdr die Durchfithrung der verschiedensten Kohlen-
wasserstoffarbeiten ist es zwecks Auswertung der erhaltenen
Ergebnisse notwendig, eine Methode der Kohlenwasserstoff-
Untersuchung zu beherrschen, dis die Unterscheidung der ver-
schiedenen ieomeren, heuptsdchlich niederen Kohlenwasserstoff-
fraktionen im Bereiche der 04- und Cs-Kbhlenwaaserstoffq er-
mglicht. Als Grundlage fir derartige Untersuchungen gilt

- bekanntlich die Aufteilung der vorliegenden Kohlenwasser-
——stoffe—in-mbglichst schaxt “geschnittene Siedefrdkticrien, Die
Methoden der Feindestillation sind besonders von Podbielniak
‘beschrieben worden. In Anlehnung en diese Arbeiten von Pod-
‘blelniak heben wir eine Apparatur entwickelt, die weitgehend
automatisiert ist und sehr gute Destillationsergebnisse lie-
fert. Gegeniiber den von Podbielnlak beschriebenen Apparaturen
sind in der von uns entwickelten Apparatur insofern wesent-
liche Verbeeanungen enthalten, als bei unserer Apparatur die
Xondensationstemperatur automatisoch konstant gehalten wird.
Bei Einstellung einer bestimmten Helzung der Kolonne ist also
das Riicklaufverhidltnis lediglich abhiingig von der Abnahme-
geschwindigkeit, die wigderum sehr génau einstellbar ist,
80 da8 mit sehr hohen Rilcklaufwihiltmissen gearbeitet werden -
kenn. Bekanntlich ist aber gerade das bei den meisten sonst
gebréuchlichen Laboratoriums-~Apparaturen nicht sehr einfach.
Eine weitere Verbesserung gegenﬁber der Podbielniak-Apparatur
Sehen wir in der von une angewendeten Heizung durch einen di-
rekten Tauohsieder, ferner in der Verbeaserung des Vakuums
in dem Vakuum-Schutzmantel Qer Kolonne durch Anbringung eines
Aus’riergeftiies, des mit sktiver Kohle geflillt ist, die bei
der Temperatur der fliissigen Luft alle Gasreste, die gich im
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XKolonnenmantel hauptstiohlich aus dem als Strahlungsschutz
Verwendeten Aluminiumblech entwiockeln kitnnen, absorbiert., .
Ferner erscheint wichtig die im AnsohluB an die Feindestilla-
tion entwiokelte Untersuchung des Kblonnenruoketandee,der
diqmgsfgégggggg_ggthﬁlt. Eine weitere wichtige Verbesserung;-
die eine gewisse generelle Bedeutung hht, besteht darin, des
dis fir die Messung der Siedetemperatunverwendeten Thermo-
Elemente mit ihrer 2. L8tstelle in piedendem Wasser 8ehalten
werden anstelle des sonst iUblichen Eisés, Da die Siedepunkt-~
erhthung des Wassers dﬁroh'Barométetetanddunderung praktisch
genau gleioh den Knderungen der Kehlenwasserstoffe sind,
8elingt durech die Anordnung der 2.L5tstellen im siedenden
Wasser eine vollkommenevampenaierung der Barometertempera~ _
tur~fir-die siedepunkte. Voraussetzung ist dabei allerdings,

daB, wie das beil unserer Apparatur der Fall ist, die Destilla-
tion bei Atmosphlirendruck stattfindet. Als ganz wesentlicher.. .
”Pﬁﬁkf“ﬁéiwnééﬁréuf'&iéKbhonnehfﬂllung durch eine besonders
gearbeitete Spirale hingewlesen, die im Bericht niiher be-
schrieben ist. Es sei noch erwthnt, da8 eine &hnliche Appa-
ratur flir die Untersuchung hbher sledender Benzine in Ent-
wicklung ist. S

Apparetur.: (s.Zeichnung, Schema I).
Die—Feinfrakttonf@rESlonﬁe,(1)»(Sehema I wnd II)
1bestehf;eua'dem'VaEﬁﬁﬁ@Eﬁfei (a) mit dem engeschmolzenen
A-Kohlegefi#8 (b). Der Vakuummantel ist am oberen Teil dewar-
-gefhBdhnlich erweitert. In dem Vakuummantel befindet sich
ein Reflektor (¢). (Sch.II) sus poliertem Aluminiumblech.

Zur Erreichung eines absoluten Vakuums wird das
AK.-GefHB8 (b) erhitzt, wobei der Mantel und die Aktiv-Kohlae
durch eine Vakuumpumpe auf das hSchst erreichbare Vakuum
aﬁsgepnmpt wird. ’ h

Die letzten Gasspuren werden dann durch ein swi-
8chen dem AR-GefB (b) und der Vaekuumpumpe eingeschaltetes
tiefgekithltes AK-Gefis entfernt -und das AR-Gefip (b) an der
kepiller susgezogenen Stelle (d) zugeschmolzen. Das AR-GefHs
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(b) wird wihrend- des Arbeitens der Kolonne mit fliissiger Iuft
gekiihlt, so -dad-alle sp¥ter von den Glaswiinden abgegebenen
Gasspuren adsorbiert worden und demit etets ein hichstes
Vakuum gewihrleistet ist.
Diese Vakuumisolierung ist ein weaentlicher Faktor
TUr eine gute Trennsechirfe der Kolonne.
Das eigentliche Destillationsrohr (2) (Sch.I u.II)
besteht eus einem Priézisionsrohr von 3,8 mm 1.%. und 1 m
Linge. In dem Rohr ist eine Spirale besonderer EKonstruktion
angeordnet, und zwar wird um einen Stahldraht von 0,5 bie
0,6 mm @ ein Aluminiumdreht von 1,7 mm # auf der Drehbank
fest aufgewickelt. Der Gesamtdurchmesser der dabei entstehen~
den Spirale betrdgt 3,9 bis 4 mm, ist also etwas grofer als
_der in dem Durchmesser des_Prigzisionsglasrohres..Man schmir-—
gelt nunmehr vorsichtig, mglichst auch an der Drehbank, von
der Spirale soviel ab, deB8 eie geneu schlieBend in dae Glas- .
~rohr paft. Die Windungen werden-so-gewickelt, daB8 226 -Win-
dungen pro ! m genommen werden. Beim Einsatz der Spirale in
-das Prizisionsglgsrohr bildet sich eine Wendel. In den ka- .
rillaren Riumen swischen Glaswand und Aluminiumdraht flieft
der RiickfluB8 nach unten und wird #n susgezeichneter Weise
mit dem gufsteigenden Ges in Beriihrung gebracht.
' Das Destillationsrohr endigt unten in einem Schliff-v

“konus;—der-an—der einen Seits einie stibohenertige Verlan-
gerung und auf der gegenuberliesenden Seite eine Uffnung von
ca. 3 mm ¢ aufweist. <

T T pie Verlingerung geétattet eine gute Beobachtung
der RiickfluSgeschwindigkeit, wihrend die seitliche Uffnung
die sufsteigenden Dimpfe ungehindert in das Destillations-~
rohr eintreten lassen. Mit dem Destillationsrohr (2) ist des
Destillationskblbchen (3) (Sch.II) mittels Schliff verbunden.
.Die Verbindung von dem KSlbochen (3) zum Destillationsrohr (2)
iet mdglichst kurz gehalten und liegt in der unteren Er-
weiterung des Vakuummentels. Der verbleibende Zwischenraum
wird mit einem Wattebausch verschlossen. An dem E&lbchen (3)
befinden gich eine Zufithrungskapillare (a) und ein Einfiih-~
Tungsstutzen (b). Das K$lbchen endigt in einer Verlingerung
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“(c) von ca. 2 em Liénge und 10 mm 1.W. Daselbst wird ein
Teucheleder eingefifhrt, Er besteht eus einem Gekas-Draht
von 10 em Linge und ¥10 mm ¢, Der Draht ist auf einem Iso-
lierrthrohen gewickelt (s.Sch.XII). Der Tauohsieder (d) ist
in dem Einfithrungsdiutzen (b) mittels Bunastopfen eingesetszt
,,,,ung,-,mit_rigéin eingedichtet. Es ist darauf gu achten,-dag --
die Heizwicklung in die Verlingerung (c) des Kslbohens (3)
hineinragt, dadurch wird erreicht; de8 die kleinsten Riick-
stinde nooch erfaft werden ktnnen. Die Zufiihrungsenden des
Tauchsieders sind mit einer Schwachstiomguelle von 8 Volt
verbunden unter Zwischenschaltung eines Schiebe— oder Drek-
widerstandes von 25.) und eines Multavi-Ampermeters (Sch.I).
An der Zufithrungekapillare. (2) schliedamsich das AR-GefHB
(4) , Trockenrohr (5) und Ma.nometer (6) an. In der oberen
devargefiBihniichen Erweiterung des Vgluummantels (1) ist dex
“Dephlegmator (7) (Sch.III) eingesetzt. ..
... Pringipiell ist der Dephlegmator folgendermaSen .. .
konstruiert: ‘
" BEr besteht aus einem mit Einbauten versehenen i
: Metallhouzylinder, durch den zur ‘Kithlung ein tiefgekiihltes
Gas geleltet wird, und zﬁar haben wir Stickstoff gewdhlt,
der in einer waschflaschen&hnlichen Anordnung durch fliissi-
_&e Luft gedriickt und so gekithlt wird. Wie schon einleitend.
—erwihnt, +~wird..der.-Dephlegmator-automati: :sch—-gesteuert;—und—
—zwar—geschieht-dieSteuerung vom Druck der Destillations-
einrichtung. Durch den Taguchsieder werden in dem Kolben (3)
- Démpfe - entwiokelt. die im- Dephlegmator gekﬂhlt und kKonden-
siert werden und dsdurch den fiir die I“raktionierung notwen-
digen RilckfluB ergzeugen. Ein kleiner Teil der Dimpfe wird
aber liber das Ventil {17) in Jaie Vorlagen abgenommen. Wie
gleichfalle vorher erwihnt, herrecht in der Apparatur immer
genguexr Barometerdruck. Dae wird dadurch erreicht, daB8 eine
in dem Manometer (11) befindliche Quecksilberstiule liber
2 Kontaktstellen die Kithlluft zu dem Dephlegmator ein- und
ausschaltet. Die eine Kontaktstelle liegt am tiefaten Punkt
des Manometera, die andere Kontaktstelle ist so einstell-
bar engeordnet, de8 der Kontakt genau bei Erreichung des
. -5 -
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-HuBeren ILuftdruckes geschlossen und bei Unterschreitung
entspreochend gelffmet wird., Wird also in der Destillations-
kolonne der KuBere Iuftdruok ubersohritten, so echlieBt sich
der Kontakt und entsprechend wird tiber ein Relais (10) und
ein Magnetventil (9) Stidkstoff durch das Kiihlgef#s .(8) in
den Kondemsator (13) geblasen und die Kithlung verstirkt.
Bel Unterschreiten des Luftdruckes schaltet sich die Kithlung
eus. Die Schaltung ist HuBerst empfindlich und arbeitet bei
Drucksdhwankungen von etwa ¥10 - 2/10 mm. (Es sei noch an
dieser Stelle eingefigt, daB die eigenartige Konstruktion
dieses Dephlegmators es auch erméglicht, die Apparatur . fiir
Dampfdruckmessungen zu verwenden. Man hat lediglich nétig,
den beweglichen Eontakt nicht suf Gleichdruck, sondern auf
~“Unter- oder Uherdruck in der Apparatur einzustellen. Ent-
sprechend. atellt sich dann automatisch die Temperatur des
~~Rbndenaatora ein und e8 18t jetzt nur nttig, die zusammen-.
gehdrigen Temperatnraruckpunkte zu notieren. Besonders vor-
teilhaft bei dieser Art der Dampfdruokmessungen ist, daB ]
‘men sie in siedenden Flussigkeiten. durchftihren kann und in-
folgedesaen die MVglichkeit der Beeinflussung durch fremde ;
Gase klein ist, weil man leufend die Reinheit der zu messen-
den Substanz durch Abhahme kleiner Mengen iiber das Ventil
_L;zl_auzzeqhx_exhalten~kanno—Der~Dephlegmator_ruht-untenr~
‘auf.-einem-Wattepolster und ist oben gleichfalls mit Watte
abgedeckt. An dem Dephlegmator schlieBt sich die Thermos-
flaeohe.(8)~an.wbie~Thermosflasche~wird'mit”flussiger'nuf
beschickt., Das Zu-~ und Ableitungsrohr ist mittels Gummi-
stopfen in den Kopf der VersohluSkapsel eingesetzt, wobei
der Gummistopfen so eingepaBt wird, deB8 der Rand- der Ther-
mosflasche beim Aufschrauben der VerschluBkapsel gegen den
Gummistepfen driickt und dadurch eine-sichere Abdichtung er-
mglicht. Es ist widhtig, daB das Ableitungsrohr bis in die
Flasche hineinragt, da sonst . eine Vereisung des Gummi-
stopfens und der Kapsel erfolgt und damit’ Undichtigkeit und
Veretopfung gur Folge hat. Die Stickstoffzuleitung zur
Thermoaflasche ist an einem Magnetentil (9) angeschlossen,
-6 -
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das spegiell flvGns von der Firma Heasge, Milheim, entwickel
wurde, das die Schaltung des Stickstoffstromes esusfiithrt.
Das Haage-Ventil wird durch ein Relais (10) gesteuert, das
“wie oben beschrieben mit dem Kontektmanometer (11) in Ver-
bindung steht. Die zugefiihrte ¥,-Menge wird durch einen
Strimungsmesser (12) angezeigt.,

In dem Destillationsrohr (2) ist ein Eiscnkonstan*
tanclehent (13) bis in die Mitte des Dephlegmators eingesetzt.
Das Thermoelement ist in dem Einfithrungsstutzen der Ableitungs-
kepillare (14) mittels Bunastopfen und Picein eingedichtet.
Die Verbindungstellen zwlschen Thermoelemeént und Zuleitungs-
drihten werden in dem elektrisch geheizten Dewargefis (15).
das mit der Atmoaphfire in .Druckausgleich steht, auf +100°¢ ,
gehalten. Die Anwendung siedenden _Wassers._hat. ,Jvie_einleitend—-
erwahnt, den Vorteil, dag8 damit sutomatisch eine Korrektur
der Siedepunkte der einzelnen Gase bei ‘weohsclndem Barometer-
stand erfolgt. Die Siedetemperaturenrwerden»duroh~Ablemmg T
der m.V. am Millivoltmeter (16) sus der Temperaturlmrve
des Thermoelementes entnommen .(s. Kurvenblatt 1). Die Ab-
leitungskapillare (14) ist mit Bunaschlauch mit dem Destitla-
tionsrohr (2) dem Kontaktmanometer (11) und Hoferventil (17)
verbunden. An dem Hofer-Ventil schlie8t sich ein Vakuum- _
meter (18) an. Eine Abgzweigung oberhald des Vakuummeters (18)

—stellt—eine~Verbindung zu den Gessammelflaschen (19 u. 20) und
der Vakuumpumpe her. Der sonst abgeschlossgene SOhenkel des -
‘Vakuummeters (18) ist mit einem .A.K-Gefﬂs (21) verbunden, des
“dur<h Tiefkﬂ.hlen mit fl'uasiger Iuft stets auf hSchstem Vakuum
gehalten werden ba.nn Das AK-Gef#B8 (22) dient zum Entfernen
der letzten Gasreste aus den mittels Vakuumpumpe evakuierten
Fiaschen (19 und 20). Die Gassammelflasdhen (19 und 20) sind
genau auf 2000, 1000 bzw. auf 750 und 500 cm> ausgemessen,
und zwar so, daf in den Fleachan Je nach dem werlangten Inhal-
genan gemessene Mengen Wasser hereingegeben und der verblei-
bendé Raum durch Zugabe von Glasperlen bis zum Stopfen aus-
gefilllt wird. Der Inhalt der gur Verwendung kormenden Aus-
gengcgesflasche (23) ist gleichfalls genau zu bestimmen. -
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Die Flaschen mit den Glaskugeln werden nach vollstédndiger
Trocknung durch einen mit Picein eingedichteten Gummi--
stopfen oder zweckmiiBiger mit Sehliffstopfen verschlossen.
Das Hofer-Ventil (17) ist gegen Undichtigkeit, die durch
die Stopfbiichse entstehen kann, durch einen, die gesamte.
Stopfbiichse umfassenden Mentel mit U1fiillung gesichert.

Yorbereitung der Apparatur.

Vor Inhetriebnahme eind sdmtliche Héhme und
Schliffe gut zu entfetten und mit einem guten Hochvakuum
fett schlierenfrei ahzudichten. Fir alle Schlauohverbindun—
gen ist straff schiieBender Buna-Schlauch zu verwenden:! ‘.
Die A.K.-Gefhsse (21 und 22) sind bei 300°C
~mittels-Vakuumpumpezu entgasen (ce; Y2~ Std; ). panin werden
beide Gefisse abgeschlossen und mit fliissiger Luft gekiihlt.
Dae Valkuummeter (18) wird durch die thuumpumpe weitgehend B
evakuiért und dann auf das tiefgekilhlte Gef4S8 (21) ge-
scheltet, wodurch h¥chstes Vakuum erreicht wird. Das
“A.Ki:=GefHS8 - (4) ist inzwischen in einem elektrischen Ofen
bei 350° im Vakuum entgast, nach der Abkﬁhlung gewogen und
mit geschlossenem Hahn in die Apparatur eingesetzt. Dex
Schliff des A. K.-Gefdsses (4) ist nuyam unteren Rende zu
fotten, damit keine Verschmutzung des Rthrchens erfolgt
Das Trockenrthrchen (5) wird zu gleichen Teilen mit-Natron-—
. kalk und Magnesiumperchlorat beschickt zur Absorption
etwa vorhandener. CO,~ oder . H 20-Spuren.. Dau—Vakuumgeth (b)--
des Kolonmnenmantels wird mit- f1ﬁ591ger Inft gekithlt, Die
Probeflasche (23) ist nun anzuschlieBen. Die Thermosflasche
(8) ist bis zur 3/4 Bbhe mit flissiger Iuft zu fiillen und
elnzuschrauben. Dewargefis (15) wird mittels eines Tauch-:
sieders (c) suf 100°¢ gehalten. Auf guten Kontakt der Ane
schluB8- und Verbindungsstellen des Thermoelementes ist zu
achten. So vorbereitet wird die geaamte Apparetur mittels
einer Pfeiffer- oder Simplex-Vakuumpumpe euf mindestens
1 mm Druck ausgepumpt, dabei sind die Hiihne I bis IX und
Hofer-Ventil (17) gebdffnet. Die chtigkeit dexr Apparatur

-8 -




g

mg 80 gro8 sein, da8 1 mm 12 Stunden 1ans sicher sehalten .
wird. Die Dichtigkeitsprobs st zwockumMfig iibexr Nacht zu
machen., Ist die Apparatur dieht, se wird Hahn II auf die
beiden Flaschen (19 und 20) umgeschaltet und ‘gleichfalls
evakuiert. Dann SchlieBSen das Hofer-Ventils, Umschalten
des Hahnes (I) suf die Flasehon (19 u.20) und Adsorbieren
 der letzten Gasspuren sus den Flaschen (19 u.20) durch das
tiefgekithlte A.K.-Gefd8 (22)., Datin wivd Hahn -(II) auf das
Vakuummeter (18) und Habn (VII) wahlweise auf die Flasche
19 oder 20 geschaltet. Jetzt wird Hehn (IV) geschlossen.
- Zur Tiefkithlung des Dephlegmators (7) gidt man jetzt einen
- Ny=Strom durch die Thermosflesche (8), deren Menge em
Strbmungsmesaer (12) gemessen wirad. -
h Der Dephlegmetor wird bis emf =110°C herunter—
gekuhlt,ﬁentsprechendwﬂ1~m-vr~Diese*Temperatur “muB - wHhrenc
des Einziehens des Probegases gehalten werden. Denn wird
das KSlbchen (3) mit flﬁssiger Tuft gekﬂhlt. So vorbereitet

-

Ausfiihrung.

_ Da es sich bei den zur Dedtillation komiienden
Gasproben meistens um komplizierte Gasgemische handelt,
ist das Probegas zur ungefihren Orientierung diber Art una
Zusammensetzung im Orsatapparat gzu untersuchen. Man gewinnt
.ﬂauf_diese—Weiae~e1nen~ﬁberblick‘ﬂber‘aiG'Summe der Geshttig-
ten und UngesHttigten und der zu erwarteten Menge an per-
menenten Gasen. Dementsprechend ist dann der Einsatz zZu B
-bemessen. Gleichzeitig 1t die GriéBe der zur ‘Aufnahme der
1. Fraktion verwendeten Gaeaammelflaache bestimmt, Das im
Ausgangsgas vorhandene i-Butylen wird nach der unter Nr. 60
der Analysenvorschriften beschriebenen HCl-Methode bestimmt.
Nach dieser Orientierung wird Hehn (x) gebffnet
und Druck und Temperatur am Menometer (6) abgelesen.
Hehn (IV) wird nun langsam geSffnet und der Druckabfall
am Manometer- (6) beobachtet. Das Eingiehen der Probe bei
Anwendung von ca. 31 Gas nimmt ungefiihr Y2 Std. in- Anspruch, '
Bei Anwesenheit von grdBeren Mengen permanenter Gase stellt
-9 .
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sich in der Xolonng und der Probeflasche ein Druckausgleich
ein, so da8 e¢s nioht gelingt, die erforderlichen EW. auszu-
kondensieren, In diesem Falle werden die permenenten Gase
durch Einstellen des Hofer-Ventile (17) mit einer Geschwin-
digkeit von ca. 8 « 10 om3/Min. in die Gassammelflasche (19)
ebgezogen, bis dig gur Destilletion erforderlichen K.W.
kondenaiert sind., Ist dieser Punkt erreicht, so wird das
Hofer-Ventil und Hahn (IV) geschlossen und der Druck am
Manometer (6) und die Temperatur abgelesen. Mit der Destilla-’
tion kenn mun begonnen werden. Das fliissige Luftbad des
KSlbchens (3) wird entleert und das DewargeféB wieder einge~
setzt. Die Heizung des Kélbohens (3) wird auf 0,2 Amp. ein~
gestellt, dann Minschalten deér Kithlungsregelung des Dephleg-
mators (7) durch des Relais (10). Jetzt wartet man, bis am

—EKontaktmanometer—(11) Druckeusgleich Herrs6ht GRA Himmt

.dann durch Einstellung des Hofer-Ventils auf 8 - 10 cm> per
Min., die 1.Fraktion 8b. In dieser Fraktion Bind enthelten:
Hé, N , 02, co, 034, CZHG und 02H4. -

Bei_der Abnshme .der 1.Fraktion ist besonders
darauf zu achten, de8 die Thermosflasche (8) einen ausreichen
den Vorrat sn flilssiger Iuft enthiélt. Da die Hauptmenge
der niocht kondenaierten Gase bereits bei dem Einziehen des
Probegases abgenommen worden sind, se fellen im wesentlichen
C2HI’ °2§6 und perm. Gase in geriggeren Méngen an.. Der Siede=..
punkt des Xthylens liegt bei ~103°C und von Athan bei -88,6°c.
Diese beiden Gase aind im Bereiche von 11,0 - 7,8 n. V. ab-
zunehmen, Sind griBere Mengen dieser beiden Gase vorhanden,
80 erh#lt man bei 10,7 bzw. 9,8 m.V. Haltepunkte. An den
ﬁbergangspunkten gur nlichsten Fraktion ist die Gasabnahme
80 weit zu drosee;n dass keine Uber- oder Unterdriicke ent-
stehen. Auf diese Weise erhdlt man die Knickpunkte der ein-
zelnen Fraktionen glemlich scharf. Der Ubergeng zur ndchsten
Fraktion macht sich immer dadurch bemerkbar, da8 bei gleich-
bleibender Abnahme Unterdruck entsteht, '
Ist dleser Punkt erreicht, so wird das Hofer-Ventil

geschlossen. Durch Umechalten des Hahnes (VII) wird die
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néchste Gassammelfaleche eingeschaltet. Ist die 1.Fraktion
restlos abdestilliert, so iast es ohne weiteres mbglich, die
Kolonne mit 100%igem RUokflu8 zu fahren. Sind noch geringe
Mengen perman. Gase vorhénden, 80 entsteht .bei;geschloasé-
nem Hofer-Ventil ein thherdruck in der Kolonne. In diesem
Falle sind die letgten Spuren abzunehmen, da sonst durch die
auntomatische Kiihlung der Dephlegmator auf den Siedepunkt des
betreffenden Gases heruntergekithlt wird., Bs iet also in jedem
Faelle darauf gzu achten, daB8 der Siedepunkt der néchsten
Fraktion erreicht wird. In der nachfolgenden Betriebsvor-
schrift ist der gesamte Destillationsablauf kurz zusammen-
gefagt. -

“Betriebsverschrift zur Peindestillation

1.) Die gesamte Apparatur bis zur Probeflasche einschlieBlich
-der Gassammelflasche ist auf- hSchstes Vakuum zu bringen.
(Priifen auf Dichtigkeit) A.K.-RShrchen zur Aufnahme der
Cs-FraktionAist verher entgast, gewogen und engeschlossen

2.) Anechluﬁklemmen des Therﬁoeléﬁgnfés auf 100° aufheizen.
3.) Dephlegmator bis 11 mV (ca.-110°) kiihlen.

4,) Destillationagefée mit flissiger Luft kithlen und den Hahn
aﬁ‘EIﬁf?If%ssfﬁ%iéﬁ“ﬁﬁﬁli‘Ben.

5.) Hofer-Ventil schlieBen.

: 6;)-Probeflasche~6ffnen'dnd‘Druck-und“Iemperatur'ablssen;

.7.) Durch vorsichtiges Uffnen des Hehnes dér Zuleitung zum De-
stillationsgeftif das Probegas langsam einstrbtmen - lassen
bis Druckausgleich erfolgt oder gentigend Gas ausgefroren
ist. (Kontrolle am Msnometer der Probeflaache).fBei An-
wesenheit von permanenten Gamen gélingt es' nicht, genﬁgend
K.W. zu kondensieren. Das nichtkondenaierhare Gae ist
dann mit einer Geschwindigkeit von ca. 8 - 10 cm /Mln. in
"die Gassammelflasche zu ziehen, bis genugend Gas aus der
Probeflasche nachgesaugt ist.
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8.) Hahn am Eintrittsstutzen mit Hofer-Ventil schlieSen.
9.) Druck und-Temperatur der Probeflasche ablesen.

10.) Das fliissige Luftbad des Destillationsgefiifies entleeren
und wieder einsetgzen.
11. ) Heigung auf 0.2 A einstellen.

12.) Nach Druckeusgleich ist das HoferBVQntil au! ca.
8 - 10 cm3/M1n. Abnahme einzustellen und die 1.Fraktion
bis 7,8 mV = -48,0°C ebzunehmen (perm.Gase + C,Hg, 0234)
Heizung = 0,2 Amp. .

13.) Die 2.Frektion wird von 7,8 - 5,9 mV = -48° bis -12,0°C
abgenommen.
Abnahme = 5 - 6 cm3/Min. (c HG + 0358).
. Heizung = 0,3 _Amp.

14.) Die 3.Fraktion wird von 5,9 - 5 4 v = -12.o°c bis -3,o°cj
abgenommen.
(1-0 10° -C4H8, 1-0438) Heizung =0, .4 Amp.
15.) Die 4.Fraktion wird von 5,4 - 4,8 ov. = -3° vis +8°%
abgenommen.
) (i-CBHa, 2-04}18, n—c4a1°)o — ) ! -
16.) Der in der Apparatur verbleibende Riickstgnd wird in
des AK-GefdB gezogen und gewogen.

i7.) Die Aﬂlesung der Druck und m.V. hat alle 5 Min. zu
erfolgen.
An den Knickpunkten alle 2 - 3 Min.

18.) An den Knickpunkten ist die Abnahme auf 2 - 3 cm3/Min.
zu reduzieren bzw. ganz zu drosseln, damit der End-
punkt einer jeden Fraktion scharf erfaft wird.

Der Endpunkt einer jeden Fraktion macht sich

durch das in der Apparatur auftretende Vakuum bemerkbar.
|
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Den Destillationsverleuf und die Trennschiirfe, der Kolonne
veranschaulicht die Destillationskurve (s.RKurvenblatt (2)).
In der folgenden Tabelle sind die notwendigsten physikali-

schen Konstanten der infraege kommenden Gase zusammengestellt

Der nach Abnahmé der letzten Frakti
bleibende Rﬁckatand,
wird in das tiefgekiihlte AK-

on im K6lbchen (3) ver-
der aus C5 und deren Isomeren besteht,
Gef#B (4) adsorbiert und das

- 13 -

Gosart — Forwel torat it ors- s.P. ei:;l‘:nmg. Lo fo, i
gegen 100 B
Kessorstoff i, 22,18 0,08987 |
1 Stickstos ) 65,8 1,2505 i
Sawerstoff 5 -183,0 1,6280
Kohlenoxyd ) 1915 15,3 [1,2500 1 (o2
| tiothan o, 1614 13,5 o768 :
Kthan Gt -8, 9,9___ {1,350 -
Kthylen oh, 13,0 1,° 1,265 ]
Propan ty -kt 7,30 {2,018 } E
| Propylen o s ) oonm fians |
{-Butylen oK 1 os6 Josw foen I
1-8utylen -GH - 61 55 12,50 Jo,6% }l 0%
1-Butin 2gh, -10,2 577 |2,668 [o,5%0
n-Butan mGHo - 01 5% 2,18 o,w7P 0
2.Butylen 2y s 1,0 53 2,50 om0
n-Ronten nGHiy * 36,2 3,3 10,626 1]
f=SoPontan { %HIZ : v 21,95 3,78 B 0,6197
0e0-Pontan mm%mz ¢ 9% 4,75 0,6130
2-tithylbuten (3) 26, 20,0 82 0,628 L5
Peiten (1)~ | mgu + 30,0 3,67 0,641
2-tgthylbuten (1) -G, 3,01 AR 0,650
" Penten (2) trans =G -C-CeC-t o0 | 3,3 0,650
Ponten (2) cis 2- ('SHm 0,6486
2-tiathylbuten (2) 264, t-¢- &3 ¢ + 38,0 3,25 o.6m0 J
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Gewicht des adserbierten Gases bestimmt,

Die Vorarbeitung der enfallenden Fraktionen-ge-
schieht auf folgende Weise:

Die I1.Fraktion wird in bekannter Weise in dem
Orsat-Apparat untersgucht.

Da bel sorgféltiger Destillation in der 1.Fraktion
neben den permanenten Gasen nur 01 und 02 enthalten sein
kdnnen, ist die Bgstimmung dieser beiden Komponenten nicht
schwierig. Ithylen wird in SilberschwefelsHure bestimmt,
Methan und Xthan durch Verbrennung iiber Cu 0. In jedem Falle .
ist die Fraktion auf 0336 zZu prﬁfen,'dé immerhin Spuren der
néichstfolgenden Fraktion darin enthalten sein ktnnen.

Die 2,Fraktioﬁ; die besonders sorgfiltig hérausge-
‘achﬁlt werden muB, enthdlt ¢ Hg + 03§é. Zur Trennung dieser.;

Mbe1den~Gase—genﬁgt*die‘BeBtiﬁmung von CSHG' C3Hg kann 'in
bekennter Weise im Orsat-Apparat mit Blzg§er H2304 bestimmt
werden. M.P. Matuszak hat in Verbindung seiner Arbeit tber

“die Bestimming von i-Buten mittels melektiver Séureabsorption
darauf hingewiesen, daB die Bestimmung der Olefine in 87%1gef{\
H,80, mit der tiblichen Orsat-Méthode mit erheblichen Fehlern,
besonders bei Anwesenheit von hiheren gesdttigten KW., in
deren Isomerqg behaftet ist. Es wurden von uns Differenzen
in den Ausgangsgasen gegeniiber den Olefinwerten in den
L -Fraktionen bis zu 15 % gefunden. I -

© Nach Einfhrung der fiir die i~Butenbestimmung
nach Matuszak (Analysenvorsohrift Nr.54) vorgeschriebenen
Absorption‘mit,steta friBCher,Séure-erhieltenwwir~gut"ﬁber~
'e;nstimmende Werte. '

Ist man nicht sicher, ob in der 2,Fraktion Spuren
der nichsten Praktion vorhenden sind} 80 wird auf i-Buten
und C-Zahl gepriift. Isobuten und i-Buten werden nach der
2.Fraktion zuerst abgenommen, so da8 n~r diese Gase evtl.
in der 2.Praktion vorhanden sein kdnnten. Auf keinen Fall
darf ein Gas der 2.Fraktion in der 3.Fraktibn.entha1ten sein,
da es in diesem Falle nicht mehr erfaBt werden kann.

- 14 -
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Wie aus der Destillatiodskurve ersichtlich, iet
eine scharfe Trennung der 04-Fraktion1nicht m¥glich. Zur
analytischen Erfassung der einzelnen Komponemten geniigt ei.
Teilung der C4~K¥. in 2weli Schnitten, in die Fraktion III
uand IV,

Die Fraktion 3 enthilt 1-Buten, 1-Buten und i-Butan.
Die Bestimmung der Ungesiittigten geschieht auf der unter der
2.Frektion engegebenen Weise., Die Bestimmung des i-Butens ;
erfolgt -nach der HCl-Methode. Da in der Fraktion 3 nur i-Buten
und 1-Buten enthalten sein kinnen, so ist der Anteil beider
Gase ous den angegebenen Bestimmungen gegeben. Der Anteil

.an i-Butan ergibt sich dann nach Abzug der Ungesdttigten.

Die Fraktion 4 entliilt den Rest des i-Butens,
auBerdem 2-Buten und n-Buten. Die Bestimmung der eingzelne:
Ebmponenten erfolgt in der bei der 3. Fraktion—angegebenen
Weise.

Die 5.Fraktion besteht aus dem an 4.K. edsorbierten
Destillationsrﬁckatand. Die Identifizierung des Riickstandes
erfolgt euf folgende Weise:

Das AK-Gefl8 4 wird in der in Schema IV gekenn-
zeichneten Anordnnng entgast Ofen (1) wird elektrisch ge~
heizt und mittels Regler =suf ca. 350%C gehalten. Die bei
dieser Temperatur aus dem ARK-Gefis entweichenden Gase werden
in dem Ausfriergefd (2) mittels fliiesiger Luft kondensiert. -
Des kqndensiezxe_Gas_w1rd—nach~§chlieﬂen—des-ﬂKﬁGetéBes‘inf‘f‘

den Kolben (3), der vorher euf hochstes Vekuum eusgepumpt ist, .
vergast und der Druck am Manometer (4) abgelesen. Aus dem
bekannten Volumen-des-Kolbens; dem Druck und dér Temperstur
wird denn das @asvolumen im:normal-Zustand bestimmt. Das
AEK~-Gef#8 wird vor und nach der Entgasung gewogen und das Ge-
wicht des Gases demit bestimmt. Aus dem Jetzt bekannten Ge-~
wicht und Volumen ist das Litergewicht des Gases zu errech-
nen. Das Litergewicht &ibt bel sorgfiltiger Ausflihrung der
Bestimmung 2uverliissige Verte, so daB man ohne weiteres er-
kennt, odb eine'reine CS-Fraktion vorliegt, oder ob noch 04
verhenden ist. Da bei der Bestimfung von i-Buten im Ausgangs-

- 15 -
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gas das i-Penten mit erfast wird, muf auch in der cs-Fraktion
das i-Penten nach der HC1-Methode-bestimmt werden.

i Die Bestimmung der Ungestttigten geschieht in der
VWeise, da8 der cs-Fraktlon die doppelte Menge Wasserstoff zu-
gemischt wird. Das Ges-Wasserstoff-Gemiech wird durch ein
magnetisches Rilhrwerk (a) gut ca. ¥2 Stunde gemischt, -Yon dem
Gesgemisch gibt man ca. 50 cm3 in die Hydrierungsepparatur
und bestimmt die Olefine durch Hydrierung.

Bef~piel: : o

— Cg-Fraktion = 300@01113 0°/760

H,-Zusatz = 580 cm3 0°/760

- 880 om” Gemisch. A

davon 300 C5~Frektion = 34,1»V01.%.'
. Zur Hydrierung = 50 cm3 '
davon 34,1 CgFrekt. = 17,05 cmd
Eontrektion = 10 om3
= SR 58,7 Vol.% Olefine.

Eine orsatmiBige Erfassung der 05H10 ist ohne Verdiinnung
nicht méglich, da nur bei einem Unterdruck von 300 mm gear-
beitet werden kann, andernfells das Gas kondensiert. Durch
Zumischung von Wasserstoff wird der Partialdruck der CS-KW.
80 welt erniedrigt, daB die Hydrierung bei normal-Druck
ausgefiihrt werden_ kenn. - i

Die Auswertung der gesamten Analyse ist aus den .
beigefiigten Vordrucken ersichtlich.

Fell1ei

<y /

r .









i
BN Su SN

{

!




Medstess: 27

AR P

.

Hiihier
Spiral= Gasfibrong

Aoglemer

gt
-Holten

"Ruhrchemis

{ Aktrengeseltsch
1. Oberhausen

P4

] m T GHS [y Aotk o - '}I/e:(}ya"v‘."an/a:/e’

e . B, RO A

4




(tammpspe

e ,’.

_Schema £

AT

l _ éa;sfe/'ﬂa’ef/i/ﬂ//bﬂ -
75 |

-KZ v

K}

A g0 -

s

Metz-

ansdhluss

=

HL 4



‘Ruhrchemie
Aktiengesellschaft
.Oberhausen-Holten .

i

Bemerkung:

O]
A4

MV
Y

'
b

5

: 53
e—3 —— — -
N

]

SH

SH

3"m Offrurig

. verldnge rung




AL T Bk S e e 303 8 65 55 Lt AT Al BT £ L LTIy s 82T R g s et e e by e

Ruhrchemie 222 | //.4 5

Aktlengesellachaft lpparafw' 2zr Bas'l//mmpg _
‘Oberhausen-Holten | der. 6‘, -A N - Molsled 1:

O==—>Zar L=Co-Ng - Beslrmmany.

Zur Hydrierang

T

r
[ (ewwrararen
TN




© Datum; 26.2.1940.

7 unter [aue- | o 1I 111 Iv v Bemer-:
.} sucht | gangs-. . v ~
W~ emf . .|gas- . ja [o.-lalb |a [b |[a [v |a |p |Fungen

; - :
4,0 3 ’
M
e :
X Y ] A%
- 61,6 |
154 cla |
> 1,4 13,3 8,5
- ey ]
B S N o i

s |

To0, - |

0 IO LN & LN

00t L ey ew | | I

LBy ] el g 0,9 B R B .

By 0l 10,
C.Z e - i 3_“

| _A.E. Abtrieb nach = 47,3160 g

= vor . ' & 4 6 10’6‘” o IR TR
netto = 0,806 g~

Volumen: 252 ,0. ‘o3




: : N S T e ‘;-._Irv_ 132.-’

qn i fe JavoiS o ta et vl-' i

- Jaes| o e ey |8, v oy
3o | o - last s fHug®ee |gal st |«
i XA ¢ 1 g fed] a0 | v Tagrl ¥lere! wal .
s
.

). sl lovlar (s8] 1y wWler sy 15 | o
A [ &2l a0 ] ol s [ane| 38 |0 [ae® ot o] a4 w’[ e fsael se] o
LKL 41 o L L S N A I TR M fsa v |,
12451938 43 | < Javrhas [aas] 39 v a0y [eas! wg |0 [0 a3 5. o |y
3 I A I U R Y R R P N I Y N L I I
A R A e A L P AT
_‘).‘!,O 9.8 a3 ] v wh M Sy [y [l 38 he | o v levelsr o wa |
S19- AN ] a0 v faw™faee faae] a6l o LS valea] ag | ¢ wWT|avuisa G ] o
Sk AL R U R A LA T P A L i N R TG R
L e Pt LN o w7 el RV B L A TR P 0 T
138 {ads)an [ o s aaa a’.“u BRI oot 59 ] v [asleny arkowy | ool
196 |08 [aa [ Ietharfaar] wa | ol fae LT A% [ o] . )
ST M AT TS | | e 97 53] sa | o u|eor
1o lamfas o Liselo v e | fat [analent] w5 |2 |
2 ebS{OV a0 Lassslaga |
W AR ERY O 710 S0 S AT R w3 ner| 53
ol [ 04| v [ty ] s a8 |0 LA™ [y lgar) g0 |
o8 AT PN PR 173 Y3 N AP R T Y (P )
O T AR TR L B 8 R A W T N BT T3 r R e e AR O

garl 35 {7
5

av | o7

e hafea | age| o [ w lwat) or |
08 Vet (X8 X0 DIPY N SO YL PP '
P er ] as | v [grr]va
- A% fuag
. 13;-'5_'t' ‘ Clat s fs | e | o 17 - _ R

L e foadsne [er [

S ' 1 AVt lser] a0 |

e [239C




540~

GAuhlndosH jlation.

Bezstctrang e frbe: 180 : Onsti}lations-r. 100
 Etageng der Frebe: 26. 2. 1900 Fertigetellung der Amalyse: 29.2.1900.
T Mtelleg Ofpl-ing. Stiblpferer ) oL eeiptiier: v.ea [ lopiboos
Frakt, 1 ? 3 & —- 5 Ges.Ergabn,
wi.3 | Wl L 4 olE "TR 4
. Yol.x v.Eirg. i3 v.Eirs. !X v.Eim. iz v.Eirs. Vol.x v.Eins.
e
1 tev.0,T168
15&"9.1.53 -
%&?-2-6‘9 | | 3.8 | 459 ) S LT s TS A
N N T — )
1&-“‘.“2.7(:; N aws [ vg o [ 23
[ ] o » _ S
1 &E!“z.m‘ ' A KLY —_jaxa | 9
19"53.. w96 62615 | 4y | o6 | o 31 13
_;_%3--:1.9115_.. SRS IR % NS § S SO B S SR (R — N T "”-3“"'“““}
1&.32,50. I ‘ 14 | 4L N o wL | we
208" - : ‘
1 Gov. 2,% : R R M |y | 48,F | a4b .-
1 Gov. 2,% 13 | &S &85 | 4t ' EN 83
: TR
%9% " My o 53 10,1 14,0
g4 ! . ] _[FSsHo ¥ U0
+ en, 1,9M8 : : o |
"“":gzsﬁ;o. e e e e e B e e :
9. _ ' 0 0.2
1 ton.1,028 3.5 03 : . 3 .
e -
1 Gow. 1,25 9.0 | 0,0 A M
i 1.2 .1, [%0.0 | 12 v — A | e
| N
:‘25... oM | 00 ( o0 ) | or r.c
:",_ * ase aoagr |- ed W L LA ) 4
Yol
v.E;:. 0 uwhl ik X1 434 Atk
.L!m 1,3pe ‘ _ 34 L0 J






