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Der vorliegende Vortrag oll ledlgllch die Aufgabe

thaben, elnlge tech.nlsche Verbesserungen zu schlldern, die wir

%(/34'(\4/1,
'.LO an e:Lner Gasfelndestillatzon angebracht haben, die nach dem
- / M
'_',' ! . Podb—ielnlak-rrin21 —arbeltet Die'"Apparatur 1st entw:.ckelt
: m P
//u&/ fiir- die-Untersuchung der Kohlenwpsserstofi’e -von G, bis CS’ :

/'?'z/./'ﬁ'.i/'v?. Der gesamte Analvsengang wird 80 durchgei’uhrt deB zuerst..

—I'f
: {E‘/CL{ ) v_ei;x_le Cz—Fraktiqn &bgenommen_ wird, in der'sich auch tlei’er

ﬁf’;’i’(“~ ~— 8iedende Gase befifnderi. Der Athylengehelt wird mittels rau-'
4__%.;%./,,_-“— : chender, bzw.v Silbersuli’at—échwefelsé.ure beétimmt der Mefﬁax;-—
) Kj}ﬁfl/i//% gehalt iin ib}'xan durch Verbrennung. Als nachste Fra.k"l;lon w1ra '

(f//; L( ' dle CB-Praktion abgenommen. Die Trennung zvuschen Pmpa,n_qmd-v

h \CJ/WM;,] Propylen, die etwa 5 auseinander sieden, wird nicht durch’

' f"/U//V;/V’w Destillnt:.onen bewlrkt, sondern durch Absorption® der Olefine

.'Z—X v'fv’wm mit 87 93 52304. If der. C,-Fraktion ‘werden 2 Des..lnate abge-
“riommen. In. dem bis -5° C-—ubergegangenen Teil werden d1e Gesamt~

olefine durch Absorption in 87 % H die Isoolefine durch -

: 2504
H Cl - Anlagerung nach'W.A\. Mc. Millan (Ind.Eng.Chem. Anal.

Bdit. 9, 511 - 1937 :) bestimmt. Die Differenz Gesamtolefin -
Iscdefin ist gle:.ch 1—Buty1en. Die ‘Paraffine sind gleich denm

anwesenden iso -Butan. .
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In der ubex —5 C bis +2 C siedenden C4-Menge entsprechen d:Le
anfellenden Ungesattigten dem 2- Butylen, die Gesdttigter dem
Ndrmalbutan. Sicherheitsha}.ber wird noch auf I‘soolefine ge-
prift. Der dann noch im Destillationskﬁlbchen ‘.verf]:e.ibendé -
Rest wird in ein mit fluesig r Luft evaku:.ertes Kolbchen ‘
hinelnkondenmert und gewogen Dann w1rd dle ganze Menge in
einen evaku:.erten 2'1 - Ko‘ibeq, dessen Inhalt’ genau be‘.kannt-
1st, verdampft u.nd der Druck bestlmmt So- ist die Gasdlchte'""’

f»wasserstoffen. In.dem.. entstehenden;oa.mpf werden die gesamten s
Ungesattigten durch Bromld-Broxqat—Tltratlon und deren Isoge-

,halt'nach Mc. Mlllan bestlmmt. ,er haben mit dleser Durch-—

‘fuhrung der Analyse sehr gute ] fiahmngen gemacht Die 'Trennung

—zwrschen—e——~—c 3 und—GZ-Kohlenwa "'"erstoffen_mt_nam_tla.ch_sehr__
elnfach die Trennung 1nnerhalb der C4-Gruppe dagegen setzt
—e:&ne—sehr—gux_ar_be:._tend,e_D :Lonsapparatur voraus W:Lr

haben uns grundsétzlich zu einem Aufbau entschlossen, der sich -

eng an die Arbeiten von Podbieln‘ ak anlebnt, auf die vollauto-
matische Ab#ahme der Gase nsdch P'dbieln‘i&k‘ haben wir verziciz—

tet, d» dadurch der :Aufbéu der ghnzen Appai""a—‘ﬁi'_”fiii' unsere

Verhgltnisse zu volumlnos wurde. :Die Bedlenung unserer Appara-

utur is¥® einfach daB 2 - 3 Ipparéturen von’ einer angelernten
Eilfskraft‘ parallel ge;ahren werd\en kdnnen. Die Apparatur sei
‘an Hand einer Abbilc_iung néher geschildert. Sie besteht aus dem

‘Fochklbchen, der Kolonne und dem. Deﬁhlegmator. Die Kolonne

‘ist durch einen doppelwandigen, ‘hochevaxaierten Mantel gut
. warmelsoliert AuBerdem sind noch K benapparaturen vorhanden.
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Das Kécﬁiélbchen ist hit einem Tauchsieder versehen. Es hat.
o T

&m Boden einen verengten“F6%tsati;—Enﬁagi'aer‘Iﬁﬁbﬁgf-aer

elntaucht. Es wird ‘dadurch erreicht, dae man die Flusslgkelt -

wel?geheﬁa sus dem Kolben verdampfen kann. Normulerwelse
i S .
befiﬂdet sic* in dem DewargeféfB etwas feste Kohlensiure, die

das Kolbchen an sich t;ef ku lt Durch .den Tszuchsieder, dessen

Stromzufubr min uber e1n Mllllampéremeter und elnen “1derstand

regulleren kann, wird eine konstante Warmemenge zugefuhrt

chhtlg ist es, e1n pa’ r Worte uber dle Kolonnrne zu chen. Dlese

N m N

-wurde--auf - Gruna -von- Angaben,-dle w1r-von«amer1kanlschen Ge— e

schaftafreunden erhielten, in besonderer Weise aqueblldgt,
Das KolénnenrohrvbeSteht aus einem 3,8 mm Prézisionsglasrohr.

Es ist gefﬁTlt mit einer‘AluminiumspiEQle, die auf einen Stabl—

 draht aufgew1cke1t ist.. Der. Stahldraht h't'Einen Durchmesser_

von 0,5 bis 0,6 mm, der Alumlnlumdrnht elnep DurchmesseP vor

~quﬂmh—ﬁer—st&hidreht—w&rd»a&f—e}ne'W feSt

-elngespannt und der Aluminlumdraht unter strammem An21ehen so

um den Stahldraht gew1ckelt daB 226 Wlndungen pro lfd Meter
kpmmen. Der Durchmesser dieser Splralg betrigt: 3,97 mm, des -
‘Glasroh:;hat_3184mm~£ieien;nurchmeséer.7ﬁ§ngs¢hmirgéltijetzt
mit feiném—Schmirgelpapier'd‘ié Spirale &b bis sie schlieBend -
in das Glasrohr pafBt. Hierdurch bekommt man eine sehr glelch—
miéBige Wendel, die’ durcb den in der Mltte 11egen&en Stahldreh$
geschlossen ist, so dag das Kondensat Uber dze ganze Lange von
_Rpen nach unten dem Drmpf entgegenflieet Wir haben mit dieser
Pullung sehr 5 gute Iraktlonlerergebnlsse errelcht Der Vakuum-
__mantel, der dle Kolonne umglbt _hat in selnem Innern ein auf
. N P
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Hochglanz poliertes Aluminiﬁmﬁiééi. Er ist sorgféditig ausge-

heizt. Da d: s Blech aber trotzdem 1mmer noch Gasreste abgibt,

haben wir- an dem Vakuummentel seitlich ein klelnes Gefau mlf‘

-AAktivkohle gggeschmolzen, a8 mit_eyakuiert_w;rd und bei Be-

trieb der Kolonne in fliissigen Stickstoff getsucht wird. Da=-

_durch ist immer hdchstes Vakuum "im Mantel gesichéf%. Neuartig

ist die Art der Kondénsction sowie die ATt derfGéSabnahme,'

Um gut—reprodu21erbrre Siedepunkte zu erhalten, muB- der Druck

~in der Kolonne bekanntllch elnwandfrel deflnlert sein. }uf

stante Helzung zZu haben und d1e Kolonne max1mal mit Dampfen

_zu beaufschlagen, damlt mlt hohem Rucklaufverhaltnls und ent-
»sprechend guter Trennwirkung gearbeltet werden kann. Die Ab—

,nahme der Destillate aus der Apparaxur erfolgt uber ein Nadel—h

ventil,.dessen stopfbuchse~durch eine Olkammer besondgrs_gef"A

'schﬁtzt‘iSt in evakulerte Probenahmeflaschen, ‘die mit Scbliff—

stopfen und Hahn vevsehenwund uber ~einen Svhllff an die Appa-

;ratur angeschlossen sindT—Dunch_Einsiellnng*des_nadglxentlls
“and Beobachtung des Drugkabfglles in der_vorgelegten-YakuuxFr_

flasche kann die Abnahme sebr konstent gehalten werdem.: Wir—
nermen in der Regel 3 -5 ccm Gas/Min. ab. . Da die Heizung und
37.gsabnahme konétant'ist; muB die Regéiﬁng der genzen Apparatur
ibér'dié'ibndensg£&6n erfolgen. Wir haben q;gse‘Aufégbq fol-
géfidermnBen geldst: An der Kolonne selbst ist ein Qﬁecksiiberf_
manometer é;geSChzossen, das 2 Kontakte trigt, aie 80 einge-

stellt sind, daB sle sich bei entstehendem Unterdruck in- der

Kolonne &ffnen. bex prtqtehandem thherdruek schlleBen. Un*e*

- 5'_
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" druck entsteht, wenn der Kondens:stor zu kalt ist, ﬁberdruék,

.

wenn er zu werm wird. Die Munometerkontakte bedienen iber ein

:Re}ais éih'elektromagnetisch gesteuertes Ventil, dzs zu einer
Stickétof’druckleitung fuhrt. Ist das Ventil geschlossen, so

‘stromt der Stickstoff iber einen Stromungsmesser in ein mlt -

‘TT“BSlger Luft gefulltes DeWargefaB Fr t“ucht h1er in- dle

flussvge Luft und kammx tlefgekuhlt du*ch eine gut 1sollerte

"so entwelcht der Stickstoff, ohne aurc* den Kondénsator zi”

—~geben,durch das—Ventil. Dle Kublung deS*Kbnaensators -igt-80-
fef‘—%u*lg, dag Druc“échwanxungen von nur elnlgen Zehntel
Mllllmetern im &olonnenkopf auftreten, so_lange ein und
~dieselbe Fraktion'desti}l;ert. Sobald aber‘diemFraktion—zu1

Endé geht -ist der iiuleﬁbrrat im Kondensétér soxgréﬁ daB

1n~der_Apparatur ein deutllcher Unterdruck entsteht. Dleser

Unteraruck der ch Le welteres aach auf e1n elektrlsches

Signal wirken. kann, ist’ fur des bedienende Personal ein Zei-

T

_chgn, doB’Hie Vcrlggen gewechselt werden massen.‘Dle Tempe~
fafurablesﬁné in der Kolonne erfolgt'uber ;;n Mllllvoltmeter.
Die Trennscbarfe de* Aolonne ist sehr gut. Es gelingt z. B.'
ohne weiteres, Propan - Dropyizg-zu trennen. Auch die Trennung
von Butan und iso-But;; 1st Teicht durchfuhrbaru Die Trennung
von 1-Buty1en und 1so Butylen, die bekanntllch nur um O, 5 c
auaelnander sieden, gellngt zwar nlcht quantltatlv, ‘immerhin

aber konrer hier wementliche An*nﬂcherunge" erzielt werden
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