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Im Zusezmenhong mit den Versuchen zur Polymazisation von
Huhrgasol und Ff&cherzasol wurde such die Iregs der inalyse der
grefdr.iyun raraffinkohlenwvasserstoffe ungar:uéht. o bichey
bekennten Trennungsmethoden beruhen simtlich suf frnktioﬁiartayv
Jestilletion bezw. Xondeasution qup Abporption mittels i-roile
und velektiver ufsorption . i:ie hebEh verschicilens i-nol:teileo ueT.
erfordern sio recht koetsplelize Apperaturen und die leuar einarxr
ginzelsnalyse iet sohr gros. | v '

b B4 unuqxsuchtun dias Frrge, 0b es nicht miglich ist, . die
Trecnung in Cang der normslen LGoasenalyse durchzufiihrane. teo .5o-
trernung von C3 and F4 aittels A-Tohle‘war m}t =2infachen Littgln
wegen mongolhefier | elektivitit nicht durchfithrboere “ei Lnter-
suchung flUseiger iboorptionnmittol, von denen bekannt 1st, des
sie Im Gang der Ureantanelyse duroh Aufnpkme hihervr Veraffin-
?6ﬁlenwnﬂrerttoxxe zu Vohlern Veranlasoung gobLeén, Sele o ilber—
culfat="chwalolatiure, rnaonenge Cohweilel o urc,ﬁlt 1lberasulftat
u} tiviorte rauchen:e J“Ino eldmurq UeBe 5 1o pimtlich . ropan und
futen nur ungen.gend nbsorbierton, randen wilr 1a einom zur Uie
;qafimmung vorgeschlagonen Fbdorpticns omitte], elner rufeellazcung
vonr odpentoxyd in reuchender . ciwefeleiure soir ° ‘1ttol, ropar._
und luten schnell und vollztindiy sug Segen zu ensfernen. '

Hoch dttrich (eTemngnwe Uhome 420153 ) 735 18t bee
tannt, dgl O 1u ~rwasonhelt Fﬁhorer¢:arn‘fifkﬁnl‘nwef~,rstoffa

fcht mittele uzgs- rauchenderA;chmefelshura bouticzt werden kann,
a sutan, Jropea und in kleinem Jnfange auch . than sbgorbiert
verden. i Verlaufe unsersr ¢ qtcruuCLunson srsé&hieon eine vel tero
irbeit von dMttrich (Girennstoffchenie 17 (1336)245) ivor gage-
snelytische & etHOLen. 10 dor auEdricrIich engegeben 1ut, dul
PN tg=rauchonds chwefelslure nicht sur Fectizmung der ersfiine
benutst werdon kidnnte, dn die “boorption bis gun ‘ndpunkt su
lange Teit orforderte. “ir stollten demgegeniibor fect, del es

.Aurch geeignete ®ohl der J Vg und £ -Ronzﬁ,mbblich 18tyBO. Ll e
~arbaiton, del uuten und Propasn in varh&l@ﬁynm&uig kurzer lelt sbe
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sorbilert werdon, vihreand man Jir «than durch gonstunthaltung
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' der ibsorptionsdeuer zu elnem konstanten Aiaorptxonnrhktot kormte
Yan ksnn daher, wieo bel dar 7 ’rOpylon-fthylon-xronxnng eittels
kong. Scohwefelsiiure euf den Anfengspunkt der Abeorptiou extrapo-
lieren und dio absorbierte . thnnmengs graphisoh oder rechnaricoh
ornittoln. Sel dex anschlisdanden Varbro. rung finlet aman die
tisup tmenge das .. than und das gogemta liothan, das sbenso wie “apn-—
aeéetotr voa Jodpentoxyd rauchonder Sohwefslssure nicht angesylid-
fen wird. An einem Beispiel wird wglter untea derx pgonsue Lang der
Analyse dargolegt. -

infolge dex Viskositit der Lisung 18t es nlcht mglich mit
dan normslen Fipetten zu arbeitsn, da dis Gess nlcht mehy . ‘ureh
dic engen ftnungen und ¥Yepilleren durchgeprest werden kinnen.
24> haben dahor. wie such rir din Clietertiumung vorgescht - gen,
=it ”laeperlen>~9fu11to Pipettqn ﬂngewandt. die vir in der in ?15.

~ 1 dargestelltsn iFform benutrone 1 ist ein blaufhahn, damit dia .
Lis .nngguggendlgung dor Analywen abgelusaenlwerﬂon kann, ds sie
boi %§:§21=ca-*tehen in der lipattaea dar !isstand haersusctellt,

daid dag Joupentox:'d sich co fust an die G1A s)erlon pnlapert. dag

die Llisung nicht mehr bewegtwerden Lonn. 9 trt dor infillstutgen
fir die Olasparlen. s 18t uabedingt erforderlich, dsi dle Clrte
parler den gagac ton lasus der xipettu enfilllen, de die Absorption
our bel Iorunrung mit fnstom ‘2 , nit coﬂu&andur ‘ehnelligkofit
abliiufts 3eim =Zinfilllen der »laaporlon mud daher sonnuestens
dsrauf geachtet wsrdon. dah dle blnqperien dio dichteste Lagerung

orhaltet. danit ole nichkt nncbtrﬂgliuh n: oh aunpuwenrutechon il

k8nnen.

Hrrodie Uurchf ihrung der inalyse hat sich als uaac}mbuig

“harnuagestallt. die Cesnenge in-dio fipotte hinninzudricken, zwel
}ainuton 1n mBruhrung mit uor “ldvulbkoit Zu hulten und dann wie-

lauge zur ﬂbrorntion von :AB-U apfene e eodpentoxyd-Aurachlhm-
mung hst folgende ! . nuentration: Y g .2', qu 250 5 265 = '_flgo‘
rauchsnde Ffohwefeloiiure.

.¥ir hdben such hbhare onzentration~n an rnuchendar
sohwafulaLw o untarsuocht, fandon debel” aber, dgis vermutlicr duroh
aktivierte ibsorption, hthan nicht glefochmidig nbnorbnort widrd,
‘gundern bei der snfangsaufnobma von rropan und Butan ebenrnlla in
_griiderem Umfanse_antgonomLen wird, sls-sich-spater bet demkongts—
Taktor erzibte Dadureh findnt asn stets gu viel Fyopan und Mmtan

“‘mwo\gnd entreprecliond “9"18ﬁ§"cthﬂﬂﬁ ‘Diopéd chxtarigknlt trat boi der
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. angogebonen Fonsentrantion nicht mehr auf. Die Jodpentoxydreng

»urde co gewhihlt, daf die Viskoeitit'dor L3pung nicht su. hoch wiru
Zur lierstellung werden 10 g feingepulvartes Jodpontoxyd mis 125 g
2,5 ‘iger reuchender Schwefelsiure ( pro 100 g 1 46 g 96 7 “ige
HyB0,4e 54 8 20 “ige rsuchende ﬁzuud) ic oiner Heibachele gut ver-
rieben, dann der ?est der FZure uugegoben und 1 ©tande gut 89-
schittelte

cseialeominn, Ly xabcllo 1 und 2 sind dio mit der begﬁgﬁ;n LUsung axe

upltanen i;eultatu znfam*engascollt. Jol D iechuangen der drei e
standteile !ru,an. i.thahy ethen wird 2ie Trernung in einem ‘na-
lysengang srreichte iie ‘borcinstiroung svischen asingegcotensn
und gefundensn Tongsn it gut. nthilt daz Gas noch uten, so

mud in eirper zwelten iannlryue Jis C=lrbl der L. clung ermittelt
'narden. derit guch Iropun und ‘atan setronat verden kdnnon. ¥ .9
man cient, 1zt dic ’bcrulnct'unuug vei den Vierer~Gowzlgchen uoch
nicht o gut, wie bel den ureierbuamircnan. dooch sollen dartber
noch einige Venautﬂ‘/aupgafdhrt weriens Ule Cenzuigkeit liut sich

_eteigarn.‘wann an ftelle der (=Zehl dlo nit der logwege vostimmte

{ohte tritt, die wezoantlick genauar zlc die Telpnl ormittelt

verdea kerne. Z¢i doar Deaoutsung der C=iohl mul der Vorraekturlek tor

boschtet worden, I sich sus” dezr verechlodenen Urile der oiyo—

luzen von ipohleucinre und bHuten, ¢ TOpaAnD Usw erglicte Leile onta't

spricht eine - T . : '
sefundene C=lohl 1 e*ner wahren Celahl 1,.01

o - " ? " . o 1 v 9(,2
" o " 3 " u ow 2 .*9 45
w r- ) L] A o n o 5. 9;-"4

bar die beil den Vérvuchen VQrwaggten zichgase 18t folgendss u
segon: : : o : :
, 1o Caso aothbn.>vro en und n"ﬁiﬁul“3°“ in :tohl flcsohen
vor, wihrend . thon aus.dam‘ﬁetriuggv. Yas Concordie - “athan ent-—
hiaelt 99 & Cd4; hihore V?-”to’"q waren nioht vorhanden; das Vtﬁan

~“genthiel' t as 3«4 <~ Propan-und 7= - "frOpylen ez thylefie - DOr-1aup te-

Al5a 50.000, X. 36

Iropan regtlos ontfernt wer; dngugen euthialt dre .. than iomeyr

tail der Ulefino wurde mit ullberbulfntachwarelsnure HoxBugZo-
waschen und der eat verflilssigte. ﬁ#r inalyceo vwurden nur die
von =35 bin co -850 ﬁborgehondon Anteild vorwnnat7~so das dss

noqh atva T=8 ‘ntbun. rfopén wnd Wutnn wurden direkt vorwundt;
die ‘palysen dar ylusnibkeitun prgabon.

o~
]
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Verbronnung: 99,2 ¥ Call,y, .
C=Zahl gefunden: 2,985

* . korxre 29925
Analyeo'mtthzos- roauche. d2504
. . -
\:‘3118 36,0 _
Cplig 2,7 7 honst. Caltor: 0,0
ot 095 F  —— .

C=Zahl Bus ‘nalysas 2,340
Mfrfoxenz 3 0,215

Eutan ~

S ————

Verbrennung: 99,2 . anZn+2
' CeZahl gefundent 3,038
T " korr, 3,350 -
Ahelyse mit Jzos - reqoh. ﬁzsc‘
I ] il

Cyqfigg 85,8 . 66,0
oty 11,8 L 11,8
Tylig Ce2 God
o, a8 v eB
Cefahl 3,855 3,548 -
5 § 5 g WG -2

-‘ie eincelnen Gaee wurden in verschiedonen reangen gu-
senmengamisoht und znalystert. loi der Analyse alnes unbekunnten
Gaegomioches 18t lolgendermadon zu vurfnhrano Das Yas wird aormel
enalysiert und dle Ce-izhl bostimate 'an Findot betapielewalse
€5 T gestittigte It-ltoffe mit Yorry. d=iatd 2,75%. In der sweiten

“trobe mird bis CU normel anslysniert, dann in die ”205°“2°°4‘

Lisung oingnieitet, bcvor Pz Vorbrannt wirde. ian. findet _nach _20.

Absorptionsn (js 2 ‘jn.) e Qat 35 Volumtaile in der L8sung sufge-

~nozmen wdrden sind bel oinem kom:te Paktor von u,15 (5 x fefunden),
d.h. ®r sind 20 x Ve 1S wm B Vol,. Teile Athnn sbsorbiort worden.

Ner Rect wird Gber Yupferoxyd verbrannt und H uné:die geuhttigten
~-K¥teitof fe.-die-nur-noch- ‘auns-~sthan-und" fthan bestahcn.‘bostimxt.
‘on findot eine C~Zanl {(korr.) von 1;633 beit einer Werbrennung

von - Vol. Teilene Jn 3! VoleTellen eind nlso e 83343 2540
A3a %0000, X, 36 . Durchschrift 1083 .45'_ - e
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Vol Tollo cz"ﬁ
samt ergidt sich also.

Ceishl

‘-5 -

7060146

.

enthal ten und deunnoh 5,0 Vol Teile vethan. Inego—

’

2,755 ?

baa.Onhzu*z 65 cﬂ’

davon lYropan + Lutan 32,0 om° (35-3) .
Athen 28,0 " (25+3)
tYethan 50 " .
55 o onigny = 172 o0 o0
- 28 % o H = ~56,0 " <O,
- " CH4 & e Davi d C,?
32 cm’ - 118,2
Meat C=iahl 3,69
dehe  Puten 22,1 cm> (v,59x32)

Sropan 9,9

insgossmt orgidbt 81 h slro

Cnil

65 om> onez ~C=zahl 2,755
davon Ratan 22;1 o’
Propsn 9,9
O «~than 28,0 "
#othan bgo "
*nthélt ein Cas weniger ale 15 < . then und eth»n. et o8
gwecknli§lg, bei der sbsorption in JZQS - 4250‘ mit & .2 LU Ver-e

dinnen. Der Verdinnmungmeffekt mepcht sich veniger Eemerkber ole
dio Vergr“uoruns dexr sktiven ubarfl-oha. -

e vorliasandon Yrgobniesae sind nooh azcnt endgul tig o
and sollen noch erbanzt werden. ‘inerseite bedurf as dazu niniger
~Analysen-mit Ursen von mi¥zlichet Lder 29 ﬁiger ”einheit. dentt
die elngegebencn “ongen noch’ gonouer anre,nben warden ktrnnen als -
es bishor miglich war, snderexreits sind noch - sinige Frugen hine
gichtlich der :sltberkeit dor L3sung, der “1edersewinnung des
dodos und les gegamten ieok tioncmeochanismue zu klirone tss Jod—
pentoxyd wird smehr rasch verbrancht wn! beiﬁépaltorten Ldtungen
18t 2te Abnorptionngescbwlndigkqit unter iUnmsthnden wesartlich 59—
ringer. s ipt noch ‘nicht ganz klesx, ob sioh die Alterung der
Lisung eve 'nrcp Jugsdbe von nsuem u205 oder i), vermefden liit
and via lsnge dioe l.dsung hrsuchber 1st. ‘in&iohtlioh des Rauktionl
mechsniscus _ist_noch_gu. klaxnnrdin welcher- veire--Putan- und*?rnpan

mit Jzos reagioren; dle Tese verden nbeurbiert ohne dsy die

A/8a $0.000. X. 3¢
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uquivniento Nenga 002 entsteht. Yahracheinlich werien sie unter.
intermediprer Olefinbildung sulfuriert; ale Gxydationeprodukt.
alste daun ‘urzer ontstelion und Jod suriakgsdildet werden. llepe
Frage 1ist fir die Aufarbdbeitung der L&éung.wichtig. d8 man wegen
des Proisse von -o0d und Jodpqhtoxyd versuchan kxxm sud, sus den
smusgebrauchtaen Lisungsn dze Jod wieclersugewnirnen.

uABCIOnLaas: .

s wird oine “‘ethode baschriaben, um die gasfirmigen
Teraffinkohlenwasserstofre ia dong der normslen Gasanulyse su be-
stimmene. line Aufschldmmung voa J?us - 1a ruuchender “chwefelsiure
abosorblisrt Zutan und 'ropan in verhiltnismliilg kurzer Zeit-wolle
Etindlg, sthen wird ec langesm nufgeno-won, 455 €n ibsorptionse
faktor bestimmt werden kran, w hrend “ethsn vad . asrerstoff tberw
haupt uwicht angegrifion werden.-

2_iulsyans
f}.g’zs- :V‘”
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~iAbolle 3
A M b2} - 5
Anslyse ... 1 2 5 s s
singese on’ 28,8 9,6 6742 85,0 48,0
C,Ha Cefund. 29.1 9'9 67.2 84,8 4{).2
DArT. + Uy3 +ie3 2+ O - 2 + G2
Zinges. 55,0 6749 25,2 1,9 BT 04
Colig Gefund. y 5442 €967 24,7 1143 373
DifL, - g8 = Uy2 - 0,5 ¢ -y
. \ g .
T'.i.ngas. 5'5 ) 7.(} R 2.7 1.3 3.9
Ck,  Gefund. bV 6,8 o | 1,1 3,5
: Dift. o - 05 = 092 o+ Up4 - g2 - ek
) “ingese - . 2925 F 72,0 2,675 2,856 2,496
g’fjw Gofund. 2427 29934 12,070 2,861 24593
TAff. R - gl r\.}'(_:u'3 Y - S CRr A, | 6-‘!.‘.(137
roncste i'sktor
fir C2!§6 , e 3l 9433 RS el U2
' %8hl der Absorpt. bic S : RN
gur >rreichung desn 7 4 10 8 711

konste cktore

. ; oA
Alsa 50000, X. 36 D_urchsct_lrift
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Anal.y_.o von Fatamny é’ropan;'.“ .‘.than-.' Hethane 'dschungene

-

Analyse 1 2 3

“ingen. 332 . """27:5 A_,l:25o5'

O4ltyy  Gofund. o 32,1 29,7 2346
7, § & o - 11 + 1,9 - 1,9

Zingese 33,7 39,1 L 32,4

C3ﬁ8 Gefund. 34,8 3645 34,9

Diffe ——'0"'1"1" - T - <2.6 - R 2.5

' “ingase 25,6 2546 88

N PN Sefund.. 27,9 . 24,5 - . Geb

: B'e o + 2,3 - 1,1 : -2e2.

Lingoc. 393 33 31,2
Cﬂ‘ - Gqfnnd. - . 1.3 - 4.8 3::"3 .
N DiLL. - 299 + 1,5 . - o4’
Zingeee B215 . . 29952 24531
¥ -dyyy Gofuna. 3,020 J 2,956 2,535
' nirt. L - uus, vl T4 +oprid

onst. Fektor fur Cylig 25175 915 ST

Z2ehl derxr Absoxpte. bis zur
“rretchung des konsteiaktors 9 ' 6 L 5

Arsa 50000 Xl 36 - Durchschrift
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