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‘Fiir-die Durchtihrung der verschisdensten Kohlen- .
wasserstoffarbeiten ist ees rwecks Anﬂurtung der orhaltenon
"Ergebnisse notwendig, eine Methode der Kohlenwasserstoff-
_Untersuchung zu beherrschen; d ie die Untersoheidung der ver- -
_schiedenen Isomeren, haupts&chlioh niederen kohlemsaorstotf-:
~fraktionen.im_ Bereiohe deX.C - und C -Iouegmerstotfo er-
‘mbglicht. Als Grundlage LUy dorartige Untormohungen gilt .
bekanntlich die Auftoilung der vorliogmdon Kohlonwa-ur—
-Btoffe-in mbglichst scharf gesohnitteéhs- s:l.od-:mktionen. ame.;j,_
Methoden der Peindestillation eind besonders von Podbielniak
_beschrieben Worden. In Anlehnung an diese Arbeiten vor ;
blelniak haben wir eine Apparatur entw:lckolt, ‘die weitgehend:
‘automatisiert ist und sehr gute Deatillationaerge‘bniese lie-“
fert. Gegeniiber den wvon Podbio].niak beaohriebenen Apparaturen
‘gind in der von uns entwickelten -Apparattu- insofern wesentw. . .
1memﬁﬂ‘w ‘“'G“I‘”“"'serei‘“x‘p‘fa‘faﬁ‘r"di’a
Eondensationstemperatur automatisch konstent gehalten wird.
Bei Binstellung einer bestimmten Beizung der Kolonne iat also.
“das Riickleufverhiiltnis ledigiich abhiingig von der Abnahme-
geschwindigkeit » die wiederum sehr gensu einstellbar ist, .

8o dag ‘mit sehr hohen nucklauwltnieaen gearbeitet werden .

kann. Bekanntlich ist aber gerade das bei den meisten sonst ‘
'gebrﬁuchlichen I.aboratoriums-Apparahmen nicht “sehr einfac]
Eine weitere Verbesserung gegenﬂber der Podbielniak—Appara ar
sehen wir in der von uns angewendeten Heirung durch einen di-
rekten Tauchsieder, ferner in der Verbesserung deo Vakuumu ,
in dem Vakuum-Schutgmentel der Kolonne durch Anbringung ainea'
Ausiriergefiifies, das a:lt aktiver xohlo gofullt :lat, die
der Temperatur der ﬂuaaigen I.u:tt ‘alle Gasreste, die sich u:)_
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Kolonnenmantel hauptsiichlich aus dem als Strahlungssohutz
verwendeten Aluminiumblech entwickeln kinnen, absorbiert.
Ferner ersoheint wichtig die im AnsohluS an die Peinde.tille
tion entwickelte Untersuchung -des Kolonnenrﬂokotandel, ‘der .
die cs-haktion enthlt. Bine weitere. wiohtigo Verbesserung, .
die eine gewisse generelle Bedyutung ‘hat, belteht darin, daB
die fir die Messung der Siedetefiperaturverwendeten. !I!hemo-f
Elemente mit -ihrer 2, Litstelle in eiedenden Waeser gehalton
werden anstelle des sonst Ublichen Eiaea. Da.die Siedepunkt
,erhishung des Wassers durch Barometeratando&ndemng pra.kt:l.soh:[
genau gleich den Xnderungen der Kohlenwasserstoffe a:l.nd, R
‘'gelingt durch die Anordnung der 2. L!statellen im siedenden -
Wasser eine vollkommene Kompens:lonmg der Barometereempera- -
~tur fir die s:tedepunkte. VOrausaetzung det dabe:l. allerdings
daB. wie das bel unserer Apparatur der Pall 131;, die Deet:l.ll
tion bei Atmosphéirendruck stattfindet. Als ganz wesentl:loher
-.Punkt..sei -noch-suf dieKohonnenfiillung.. .durch. eine. beaonders
gearbeitete Spirale hingewiesen, die im Bericht nﬁ.her be= .
sohrieben ist. Es sei noch erwhhnt, daB. eine khnl:lohe Appa-‘
ratur flir die Unterauchung hti‘her siedender Benzine in mt- "
wickiung ist. - : ‘

A;ggsratur.. (s.Zeichnung, Schema I).
Die Feinfraktionierkolonne (1) (Schema I und® II)

besteht aus dem Vaklaumantel (a) mit dem angeschmolzenen . _
A-Kohlegef#8 (b). Der Va.kunmnantel ‘48t am qbéren Teil dewar--
v,,seﬂiaalmlich erweitert.. In dem Vé.lmummantel Yefindet sich
ein Reflektor (c) (Sch.II) sus poliertem Aluminiumblech.
‘ " Zuxr Erreichung eines abaoluten Vakuums wird das
A.K.-Gefl8 (b) erhitet, wobei der Mantel und die Aktiv-Kohle
durch eine Valmumpnmpe au:f da.s h&chst erreichbare Vakuum
eusgepumpt wird. Tl

Die letzten Gasspuren werden dann duroh ein zwi-
schen 'dem AR-Gef#8 (b) und der Vakmmpumpe eingeschaltetes
tiefgekilhltes AK-Gefi8 entfernt und das AK-Gef#B8 (b) an der
kepillar susgegzogenen Stelle (a) zugeachmolzen. ‘Das AK-GotS.B
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" (b) wird wilhrend des Arbeitena der Kolonne mit flﬁssiger Iuft
gekiihlt, so AaB alle spdter von den Glaswiinden abgegebenen
Gasspuren edsorbiert werden und damit etets ein hichstés
Vakuum. gewﬁhrleiatet ist.
. Diese Vakuumisolierung ist ein wesentlicher Faktor
fir eine gute Trennschiérfe der Kolonne. )
Das eigentliche Destillationerohr (2) (Sch.I w.II)
besteht aus. eilnem Prézisionsrohr von 3,8 mm 1.7, undéd .1 m
lLdnge. In dem Rohr ist eine Spirale besonderer Konstruktion
angeordnet, und zwar wird um einen Stahldraht von 0,5 bis
0,6 mn ¢ ein Aluminiumdraht von 1,7 mm ﬁ euf der Drehbank
fest aufgewickelt Der Gesamtdurchmesser der dabei entstehen—

den Spirale betrigt 3,9 bis 4 mm, ist also exwas groBer als

der in dem Durchmesser des Priizisionsglasrohres. Man echmirA"-
u“gelt nunmehr vorsichtig, méglichst auch an der Drehbank, von._ _—

_der Spirale soviel ab, daf sie genau schlieBend in das Glas—

: rohr paBt. Die windungen werden 80 gewickelt daB 226 Wln—__;”i

dungen pro 1m genommen werden. Beim Einsatz der Spirale in
das Prézisionsglgsrohr bildet sich eine Wendel. In den’ ka—

pillaren Réumen zwischen Gleewand und Aluminiumdraht flieBt
der Riickflu8 nach unten und wird #n susgezeichneter Weise

ﬂEfb*dem~eufsteigenden‘Gas*in*Eerﬁhrung*gebracuu."
" 'Das Destillationsrohr endigt unten in ‘einem Schliff—
konus, der an der einen Se1te eine stiibchenartige Verlén-—

'géfﬁﬁg“ﬁhd”Eﬁfvd@fwﬁégéﬁﬁﬁéiliééaﬁdgﬁmSéi%EME1ﬂ§m6ffﬁﬁﬁﬁfﬁbﬁ”““

ca. 3 mm @ aufweist. s

Die Verlangerung gestattet eine gute Beobachtung
der Rﬂckfluﬁgeschwindigkeit, wihrend die seitliche Offnung
die aufsteigenden Dimpfe ungehindert in das Destillations- - - -
rohr eintreten lasser. Mit dem Destillationsrohr (2) ist das

Destillationskilbchen (3) (Sch.II) mittels.Schliff verbunden.

Die Verbindung von dem Ktlbchen (3) zum Destillationsrohr (2)
ist mbglichet kurz gehalten und liegt in der unteren Er-
welterung des Vakuummantels. Der vdrbleibende Zwischenraum
‘" wird mit einem Wattebausoh verschlossen. An dem Kblbchen (3)
befinden sich eine Zufilhrungskapillare (&) und ein Einfith-
rungsstutzen (v). Das Kilbchen endigt in einer Verlangerung

' -4 - .
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(¢) von ca. 2 om Linge und 10 mm 1.W, Daseldst wird ein
Tauohsieder eingefifhrt. Er besteht aus einem Cekas-Draht .

von 10 om Linge und ¥10 mm @, Der Draht ist auf’ einem Iso-
lierrdhrohen gewickelt {a.th II). Der Tauchsieder (d) ist

in dem Einfithrungsdutzen (b) mittels Bunastopfen eingesetzt
unil mit Pioc&in eingedichtet. Ee ist darsuf zu achten, da8 '~
die Heizwicklung in die Verlingerung (c) des Klbchens (3)
hine:lnragt. dadurch wird erreicht; da8 die kleinsten Rﬁck-
stinde noch erfa.st werden k6nnen. Die Zuﬁihrungsenden des
Tauchsieders  sind mit einer SQhwachstromquelle von 8 Volt
verbunden unter Zﬂschensohalmg eines Schiebe- oder Drek~
‘widerstandes von 25l und eines Multavi-Ampermeters (Soh.I).
An der Zuﬁihrungskapillare (a) schliefemsich das AK-GefHdS - -
(&), Trookenrohr (5) und Mancmeter (6) —an; In"der~ oberen— ==
devargeféftihnlichen Erweiterung des Vakuumantele (1) ist der
_Dephlegmator (7) (soh III) eingeaetzt.

konstruiert- ’

"'Er bestehnt aud einem mit’ Einbauten versehenen -
Metallhohlzylinder, durch den gur Kithlung ein tiefgekuhltes
Gas geleitet wird, und gwar haben wir Stickstoff gewihlt,
der.in einer waachflaschenﬁ.hnlichen Anordnung durch flissi-
.ge.Luﬁ.sadnmkx,_nnd,_so‘_&kﬁhlt ‘wird. Wie schon einleitend
erwilnt, wird -der Dephlegmator automatisch. geateuert, und
zwar geschieht die Steuerung. vom Druck der :Destillat:lone-
-einrichtung.- -Durch-den-Tguchsieder.werden in _dem Kolben, ).
:Dampfe entwiokelt die im Dephlegmator gekithlt und konden-

y und dadurch den fiir die Fraktionierung notwen-
erzeugen.' BEin kleiner Teil der Dimpfe wird
Jentil (17) in die Vorlagen abgenommen. Wie
s_vorher erwihnt, herrecht in der Apparatur imper
fer Barometerdruck. Das wird dadurch erre:l.cht, da8 eine”

in dem Manometer (11) betindl:l.che Qaeckailberaﬁule iiber

2 Kontaktstellen die Ki:lhlluft zu dem Dephlegmator ein- und
susechaltet. Die eine Kontaktstelle liegt em tiefsten Punkt
. des Manometers, die andere. Kontaktatelle ist so einstell-
bar angeordnet daB der Kontak‘&** genau beil Erreichung des

. . -5 -
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’““'m M‘Mmoku ‘goschlosmen und bei Untersohreituns. :
.“*'Pr“hend&swtm'a wird, Wird . q.uo m,ae;- Destilistiony- %

Kondensators ein und es ict ;)etzt -0t nUt:lg, k
—_geharigen menperamrdrnokpnnkte - notieren. :Beeond
""te:l].haft “bed” dieser""m der*Damprdruolmeasunge
. me aie :I.n aie ,enden rl'uaaigkeiten dnrohxuhren
:tolgedeasen aie lwglichkeit der Beeinnussung
- Gese klein ist, weil man leufend die Reinheit der‘ zu me
_den Subatenz durch Abnahma kleiner Mengen ﬂber dau _Vent
T (17)- aurrecht ‘erhalten kenn) Der. Dephlegmator rul; ; ;
auf einem Wattepoluter und 1ist oben gleioh.falle mit 'g.tte
-.abgedeckt.. An._dem. Dephlegmator aohliest 8ich d.ie _Th,
‘flasche (8) an, Die Thermosflasche wird mit fllissiger: Tut
~beechickt. Das: Zu~ und Able:ltungarohr ‘ist mittele .
atopfen in aen Kopf der Versohluﬂkapsel eingesetz” ‘wobei
. 5 ! :

.Gumiatopfen druckt und— dnduroh eine ~eiohere 'Abd”:lchhmg -
n&gl:i.cht. u 151: widhtig, a8’ dan Ableitungsrohr_bia\ in d:l.e'



lw:le oben beudhr:le‘ben mit’ dem bntaktmonoter
bindung. ateht. Die- zugetﬂhrte lz-l(enge wird
’Strammgameuer (12) angeze:lgt..
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Die Flaschen mit den Glaskugeln werden nach vollaﬂkhdisef-
!l'rockmmg durch: einen mit Picein eingedichteten Gummi- E
atopfen oder zweokm&B:lger mit Bchli:ttstopten voreohlouen. '
Das Hofer-Ventil (17) ist gegen Undichtigkeit, die durch .

die Stopfblichme entstehen kann, durch einen, "die geaamte
Stopfblichse umfassenden Man‘é“el mit Olf.ﬂllm gesiohert.

‘Vorbereim der Angaratur . . i
: Yor Inbetriebnahme sind siimtliche Hilme und

Schliffe gut zu entfetten und mit einem .guten. Hochvak\mm—
fett _schliexrenfrel . abzudichten._artzrualle Schlnuohverbinduu—
gen ist straff achlieBender Buna-Schlauoh = verwenden.
 Die AlK.-Gefdsse (21 und 22) eind bei 300°C :
-mittels-Vakuumpumpe - zu -entgasen -(oa. ¥2-Std.) .- Dannrwerden =
beide Geféiesse abgeschlossen und mit tlﬂsaiger I.utt ge
_Das. Valmummeter (18). wird durch die.Vakuumpumpe. @!
evalmiert und dann suf das tiefgekithlte Gef#s (21) ge- '
’ schaltet, wodurch h¥chstes Vakuum erréicht wird. Das’
"A.K.-Gef#8 (4) ist inzwischen in einem elektrischen Oten
bei 350° im Vakuum entgast, nach der Abkiihlung gewogen und
mit "geschilossenem Hahn in die Apparatur. ein“&‘émm:
Schliff dee A.K.-Gefissee (4) ist muyém unteren Rande ‘zu.
fetten, damit keine Verschmutzung' des Rﬁhrchens erfolgt. .
Das Trockenrshrchen (5) wird zu gleichen Teilen mit Natro‘
kalk und Magnesiumperchlorat beschickt sur: Abaorption Lo
etwa vorhandener CO,~ oder Heo—slmren. Das Vakuumget&ﬁ (b) :
des: K‘olonnenmantels wird mit flilesiger Iuft gekﬁhlt'. :Die L
“Probeflaacha (23) ist ‘nun“anzischlieBen. ‘Die Thermoss he:
(8) ist bis zur 3/4 HShe mit flussiger Iuft su tu11en"un" ;
einguschrauben. Dewargefis (15) wird mittels eines Tauchs - -
sieders (o) euf 100°C gehalten. Auf guten EKontakt der: vAn-'
schlu8- und Verbindungaétellen des Themoelementea st
achten. So vorbereitet ‘wird die geuamte Appars tte
'einer Pfeiffer- oder s:lmplex-Vakuumpumpe auf’ mindeatena
1 mm Druck eusgepumpt, . débei sind die Hihne I bis Ix und .
,Hofer-Vent:ll (17) gebffnet. Die . chtigkait ‘dexr Appmtur
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mbB so gro8 sein, das 1 mm 12 Stunden lang sicher gehalten
wird. Die Diohtigkeitsprobe ist zweokmiBig Uber Nacht zu
- machen. Ist die Apparatur diocht, so wird Hahn II auf die
beiden Flaschen (19 und 20) umgescha}tet und gleichfalls
evalkuiert. Dann SchlieSen des Hofer-Ventils, Umschalten

des Hahnes (I) auf die Flaschen (19 u.20) und Adsorbieren
der letzten Gasapuren =us den Flaschen (19 u.20) durch das
tiefgekithlte A.K.-Gef#8 (22). Denn wird Hehn (II) euf das
Vakuummeter (18) und Hehn (VII) wahlweise auf die Flesche
19 oder 20 geschaltet. Jetgt wird Hehn (IV) geachlosaen.
Zur Tiefkithlung des Dephlegmetors | (7_) &ibt man Jej,z;g__einen
Nz-strom durch die Thermosflaesche (8), deren Menge en
Stramungsmesser (12) gemassen wird.

~—---Dor-Dephlegmator- wird bis-aug -1 10%¢.. herunter- S

dea E:lnziehens dea Pro'besaeesv gehalten werden. Dann wird .
das K5lbohen (3) mit fliissiger Luft gek‘uhlt. So vorbereitet
kann mit dem Einziehen ‘der Probe besonnen werden.

Ausfithrung,
___.______J)a_es_sich_.bei_den._zur-beatillaﬁ.on..komenden.__

- Gasproben meistens um komplizierte- Gasgen&ieohe handelt, -
ist das Probegas zur ungefihren Orientierung iber Art und
<~Zusammenaetzung im-Orsatapparat-zu-untersuchen.-Man-gewinnt-
auf diese Weise einen thherblick ilber die Summe der GesHttige
ten und-Ungesttigten-und der zu erwarteten Menge an per-
manenten Gasen. Dementsprechend ist dann der Einsatz zu '
beme’ésen. Gleichzeitig ist die .Gréfe der zur Aufnahme der . .
1. Fraktion verwendeten Gassammelflesche beatimt. Das im
Ausgangsgas vorhandene. i-Butylen wird mach der unter Nr.60
der Analysenvorachriften beschriebenen HCl-Methode bestimmt.
‘ Nach dieser Orientierung w:l.rd Hahn (X) getffnet -
und Druck und Temperatur am Manometer (6) abgelesen, -
Hehn (IV) wird nun langsam ‘gebffnet -und -de> Druckebfall
am Manometer (6) beobachtet. Das Einsiehen der Probe bei
Anwendung von ca. 3 1 Gas nimmt ungefihr y2 Btd. in Anspruch
Bei Anwes-nheit von gréB8eren Mengen permanenter Gase stellt
: ~9-
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a:l.oh 1n der xolonne und der rrobeﬂaache ein m-u.ckausgleioh

kondonsieren. In di.eaem m1e werden die permanante# Gase{,
duroh :B:lnstellen dea Boter-?entns (17) mit einer Geachwin-

»zunel?ﬁen. smd grBBers llengen .dieser 'bei. er
8o erhﬂlt ma.u 'bei 10.7 bzw. 9 8 m Ve Halt' punkt

zelnen ?raktionen z:leml:l.oh scharr. ]Jer Ubergaig Zur; nﬁohaten
Praktion macht aioh :Lmr dadumh 'bemerk‘bar, dag bei gleich-

vblei‘bender Ahnahma tmterdmck entsteht.
T st dieser Punkt erreicht, dso wird das Hofer-vent

‘geschiossen. Durch Umschalten des Hahhes (VII) wird die o
. - 10 -
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nlichste Gassammelfalasche oeingeschaltet. Ist die 1.Fraktion. o
‘restlos abdestilliert, so 18t s ohne welteres mbglich, die"'
Kolonne mit 100%igem Ruokﬂ.us su.fahren. smd noch gering
Mengen perman. Gase vorhanden, so entsteht . bei geschloss
nem Hofer-ventil ein Uberdruck in der Eolonne, In diesem-- ,
Falle sind die letsten Spuren a‘bzunehmen. da sonst durch. ate’ :
automatische Kilhiung der Dephlegmator auf den S:ledepunkt dea =
betreffenden Geses heruntergekihlt wird, Bs ist alec in jedem: ,'

- Palle darsuf zu achten, da8 der Biedepunkt der nichsten
Praktion erreicht wird. In der nachi’olgenden Betriebsvor~
schrift ist der gesamte Destillationsablauf kurz zusemmen-.
getagt.

Betriebavoi-a::i:;.irt _zur Ié:l.ndebtil}éﬂa -

1 ) :Die gesamte Appdratur“ bie zur Proberlaaohe e:l.nachliel!lich .

(Priifen auf Diohtigkeit) A.K.-Rbhrchen wur Aufnabme der |

csarraktion ist varher- antgast, -gewogen- und angeschloauen.?
2. ) Aneohluﬂklemen des Themoelementea auf 100° aufheizen. .

_am Bintrittestutzen schlieBen.
5. )xorer-Ventu echneaen. '

LW, 2
““denn’ m:lt eine
""die Gaaea.mme], ‘
Probeflasche naohgeaaugt 18t.



(1-c4n1°, 1-C,Hg, 1-0433) Heims = 0.4 amp. g
‘“) ‘D;vle 4 rra.kt:lon wird von 5,4 - 4,8 V. = -3 ble +°°°
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Gewicht des adsorbierten Gases bestimmt,

Die Vorarbeitung der enfallenden Prektionen ge-
schieht auf folgende We:lee~ -

. v Die 3.Fraktion wird in bekannter Weiae in dem
Orsat-Apparat untersucht. -

Da bei sorgfiltiger Destillation in der 1.Fraktion
neben den permanenten Gasen nur c und 02 enthalten sein
ktnnen, ist die Bestimmwmng dieser beiden Komponenten nicht

- schwierig. Athylen wird in Silberschwefelshure bestimmt, .
Methan und Athan durch Verbrennung iber Cu 0. In jedem Falle :
ist die Fra.ktion auf C3HG zu, prﬁfen, da imnerhin Spuren der
nhchstfolgenden Fraktion darin enthalten eein konnen, .

Die 2,Fraktion, die besonders aorgfﬁltig herausge-
schédlt werden mu8, enthilt C HG + 0338' Zur Trennung dieser
~beiden Gase genugt die Bestimmmg _von. ~c336' 031-‘!6 kann.in. e
bekannter Weise im Oraat-Apparat mit 8 er H2804 bestimmt
werden. M.P. Matuszak hat in Verbind\mg aeiner Arbeit. Uber .
die’ Bestimmmé von i-Buten mittels melektiver Sﬁureabsorption
dareuf hingewiesen, da8 die Bestimmung der Olefine in 87%1591'
H.,,_,so4 mit der {iblichen Orsat-Methode mit erheblichen Fehlern,'
besonders bei Anwesenheit von héheren gesttigten KW., in

-dez:en—Isbmeren—behaftet~i-st«——Es-wurden—von"un's‘Diff’“‘re‘ﬁ'z‘éi"‘*‘
in-den Ausgengsgasen gegeniiber den- OIei’inwerten in den . ..
Z ~Fraktionen bis zu 15 % gefunden.

e Naeh - Binfhvung der  fiur T die i-mtenbeatimmung
nach Matusgak  (Analysenvorschrift Nr.54) vorgeschriebenen
A’bsorption mit stets frischer SHure- erhielten wir gut iliber~
einstimmende Werte. ‘ 7

C .I8t.man nicht. sicher, ob-in -der 2.Fraktion Spuren
'der nchsten Fraktion vorhanden sind, so wird auf i-Biten
und C-Zahl ‘geprift. Isobuten und i-Butan werden nach der
2.Fraktion guerst abgenommen, so daB »mr diese Gase evtl. ,
in der 2.Fraktion vorhanden sein kannten. Auf keinen Fall :
darf ein Gas der 2.Fraktion in der 3.Fraktion enthalten Sein, B

s e e pne

da es in diesem Falle nicht mehr erfaBt werden kann.

- 14 -
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" Wie aum der Destillationskurve ersichtlich, ist
oi.ne .soharfe mreummg derxr 04—Praktion nioht miglioh: Zur

analvt:l-oiun Ertaamng der eingelnen Komponenten genligt eine ',-
' der 04-11. :I.n zwei Schnitten, 1n die rraktion IIL

‘ Ine E gg‘; enthalt 1=Puten, 1-Buten und 1-Bu.tan.
’ der Ungeoattigten geeohieht auf der uhter der

bt sich denn ‘nach Abzug der Ungeeattigten.
ni"_ Fraktion 4 enthélt den Rest des i-Butens, - .
auBerden ‘2-Buten und n—Bu.ten. Die Bestimmung der einzelnen
Eompononten ertolgt ,:Ln der bei dex. 3 Frakt:l.on angegebenen
4 Weise. o = R
' :D:Le 2 Prakt:lon besteht aua dem an 4 K. adsorbierten
Destillationeriickstand. Die Identiﬁziemng des micketand
" erfoigt euf tolgénde Weise: R
. . Das AK-Gef#8 4 wird in der in Schema IV gekenn-
zeichneten Aneordmung: entgast. Ofen (1) wird elektrisch ge-
heizt und mittele Regler euf ca. 350°C gehalten. Die bei -
.-dieaer-—Temperammem——AK-Gef&B«-entweiohenden-@ase—werden—-ﬂ
in-dem Ausfriergefés (2) mittels fliissiger ITuft kondensiert. !
Das kKondensierte Gas wird nach schlieaen des AK-GefliBes in

.......

vergaay und der Druck am lla.nometer (4) abgelesen. Aus dem
bekanrten Volumen des Kolbens, dem Druck und der Temperatur
wird dann des @asvolumén im normal-Zustand beetimmt. Das -
‘AK-GeﬂiB wird vor.und.nach der. Entgasung gewogen und. das. .Ge-..
‘wicht des Gases damit bestimmt. Aus dem-jetst ‘beka:nnt_en Ge~ -
wicht und Volumen ist das Litergewicht des Gases zu errech- .
‘nen. Das I.:I.tergewioht 3:lbt bel aorgtalt:lger Ausfithrung der
Bestimmmg zuverluaaige Werte, ‘a0 dag’ man ohne welteres er-
kennt, - o'b eine reine cs-Fra.ktion vorliegt, oder ob noch 04

- vorhanden ist.- Da ‘bei- der Bestﬁmmmg “von 1-Buten- im Auagaﬁga-'

= 15 -
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gas das i-Penten mit erfaBt wird. mu8 auch in der cs-rraktion
des i-Penten neoh der HCl-Methode bestimmt werden.
Die Bestimmung der Ungeanttigten ge-oh:loht in der
Weise, da8 der Cg-Fraktion die doppelte Menge Wasserstoff gu-:
gemischt wird. Das Gae-Waaseretof:t—Gem:lach wird durch ein
magnetisches Rtthrwerk (a) gut ca. ¥2 Stunde gemischt. Von den
Gasgemisch gibt man ca. 50 cm3 in ddie Hydriemngsappara‘w.r
und bestimmt die Olefine  durch Hydrierung.
Befopicels i ‘
Cg-Fraktion = 300 em3 0°/760-
‘Wy-Zusatz = 580 cm3 0°/760
‘ 880 cm’ Gemisch. ] )
‘ davon 300 " Cg-Frektion = 34,1 Vol.%.
Zur Bydrierung =" ‘50 cm3’ .
_daven 34,1 CgPrekt, = 17,05 cm3

Kontraktion = 10 cm3 o
58,7 Vol % Olefine. B

Eine oraatm&eige Ertaeeung der 05H1° ist ohne Verd\inmmg
nicht méglich, da nur bei einem Unterdmck von 300 mm gear-
beitet werden kenn, andernfalla das Gas kondensiert. Durch ;
Zumischung von Wasserstoff wird der P,grj‘ialdmek_dex:__cs__m._.
8o welt erniedrigt, daB die Hydrierung bvei normal-Druck
‘ausgefithrt werden kann.
RS | » X - 18 Auawez‘tung der. geaamten Analyse ist.aus- don
beigefﬂgten Vordrucken ersichtlich.
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