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Tr.%¥., den 14. Januax 1943.

Herrn
Dir.Dr. G r 1 mm e

Hiermit Uberreihhe ich Ihnen einen Entwurf von Arbeitsvor-
schriften fir die Synthesekontrolle bestehend aus 57 Seiten.
Abschriften wurden an folgende Abteilungen verteilt:

1. Gaslabor - z.Hd. von Herrn Dr.Laymann

2. Kontrollabor - z.Hd. von Herrn Schmiegelt

5« Synthesekontrolle - z.,Hd. von Herrn K8ppelmann.

Beschelngen h1erm1t die Abschrift - einer Arbeitsvorschrift
fiir die Synthesekontrolle erhalten zu haben. )




Moers, den 22.9.1942

Zntwurt
Xr./Rk.

Arbeitavorasciuriften filr die Synthesekontrolle.

Prcbenahme.
I3 werden regelmissiy folende Froven genommen:
A l. Ofen-Proven I. Stufe
a) Eingang (= Synthesegas I. Stufe)
b) Ausgang (= Endgas I. Stufe)

2. Ofen-FProoben II. Stufe
2) Eingang (= Synthesegas II. Stufe)
b) Ausgang (= Endgas II. Stufe)

Zur Entnahme von Ofenproten sind in Synthesegaszusiedrre und End-
Sasahbierleitungen in unmitselbarer Nihe der Kontaktdfen Gas-
entnahmerdhrchen (@ lo mm) eingebaut. Als Gassammler werden 35 1
Tubusflaschen nit geeigneter Vorrichtung gebraucht (vervesserte
Gassamiiler nach Krah X3). Die Proben werdén in der Kontakthalle
genommen, indemn man die GaSsammler direkt an die entsprecrende
Gasentnahmerﬁhre anschliesst. Zur iondenSataufnahmeAasﬁ—eine—Ah
scheLQellascne einzuschalten. Das Gas befindet sich in denpﬁasenty
nahmerdh un eréﬁferdrucﬁ‘ Die LasabnaamebesohW1na1nke1t ist
durcn A@%ﬁ%ﬁ%@éﬁﬁsamza”¥éféln, dass die PrOuenanLe von Ei%EdAus—
gang zu rlelcaer chu-gescnlant uhd auf eine ZeltSyanne von cae:
einer Stunde ausgedehnt w1rd. Die OIenprooen dlenen zur Kontrolle
einzelner (fen. » - Sl
v? B ITagesprobene. ' R -
Zur Entnahme von Té*eoproben ist . in der Sammelleitung des. End-
sases II._Stufe nach dexr kon;ensatlon eln Gasentpaameroarchen
éingebaut, -an welchem éin Fernleltun ‘sTohT angeschlossen ist.
Dieses endet- im Leboratorium fur Syﬂthesekontrolle. Bin. Gassamm-~
ler (35 Ltr.—Lubusflasche wie bei Cfenproven) ist direkt im -
Labor au;éeguellt Zwischen Gassammler und ernl°1uuncsroar—srnd
ein Druckregler und ein lianometer elngebaut, die: dle Gasabnahme‘,
progortlonal dem Gasdruck in dexr Fefnleltung ermbglichen, d.hes ™
_Proportional dem Gasgesam wes'atz 1n der: Hauptleltung elnzustelien
Die Abnanmegeschw1nd1gke1t ist so zu regeln, dass der Gas‘amme:—*
behilter in ca. 22 Stunden gefullt iste ‘ ¥ b

..

:X) Krah, Exaktedrrobenahme aus_Gasstromen wechselnder Zusammen—’
seuzuné und Gescnvlndldkelt ’ Dle Chemische Fabrlk, Ged. 1940,

S. 126. \ .
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Um Absorption von Gasbestandteilen in der SperrrfliUssigkelt mig-
lichst zu vermeiden, wird der gnorrwaseeruufnahmebchnltcr von
Luftzufuhr abgoschlossen, und ﬂ%gﬁ das Sperrwasser oin Teillstronm
des liberfliissigem Gases geleitet. Wihrend dor Kondensation wird
dor Gasaustrittshahn des Sperrwasserbehiilters geschlossen, da-
gegen bleibt der Eintrittshahn getffnet. Das Gas wird bei Unter-
druck durch die Kondeneations-Destillationsdeetirdatiensapparatur
geleitet; bei dieser Anleitung wird 1. das Ansaugen von Sperr-
wasser in den Gassammler durch den Gasuberdruck'und Spaerrwasser-
behiélter erleichtett, und 2. kommt das S8perrwasser aguch wihrend
des Kondensierens mit Luft nicht in Beriihrung.

C . Dekade-Proben. ” CE

Zur Entnahme voh Dekade-Proben sind in den Saﬁmelleiﬁungen des

) ﬁndéasiiag_ Stgie‘zuy der/Kondenéatlon,

3 ) dgases II. Stufe nach der Kondensatlon, und i
9;] Restgases zum Gasometer (nacthk$}v-Keh%e-An%ageig%;;+_
- Gasabnahmerohre eingebaut und an den Fernleitungsrohren,
die in der Versuchshalle enden, angeschlossen. Das Bas
ist in-den Fernleltungsrohren unter Uberdruck. Dlé‘Pbeenahme ge-
schi‘ht in 35 Ltr. Gassammlern (35 Ltr. Tubusflaschen), dhnlich
wie bei Tagesproben. Die Abnahmegeschw1nd1gke1t wird so regullert,
dass in 2§ Stunden der Gassammler gefiillt ist. Es wird von denm
Gassammler eine aus fur rsat-Analyse entnommen, von dem Rest
wird eine dem Gasugz tz im Betrieb proportlonale Menge in den
Sammelgasometer elngedruckt Die Uberleltunc des Gases geschieht
in-der ﬂélse, dass 'in der Sperrwasser-Aufnahmeflasche mittels
elnes‘Druckbaiiégmigiverﬁorderlicher Hahnstellung Uberdruck er-
zeugt wird, und das Sperrwasser durch ein Stelgxghz;ln den Gas=- '
aufnahmebehalter gedriickt wirds Damlt ist der notwend;ge tber-
druck & robeentnahme in die Gasmaus und fiir Uberleiten der
Probe 1n‘1§lockengasometer vorhanden.(Als ‘Schutzmassnahme wird
die Sperrwasserflasche mit einem Drahtnetz umgeben.ggf we€29n |
in 1o Tagen in. glelcher Broportion zum Gesamtggagt ddn Sammel-
gasometer—elngedrﬁckt. Als Sammelgasometer wird ein mit Sperrwasser
gefzb Glockengasometer gebraucht. An diesem ist eine Fernlei-
}&gge im Labor fiir Synthesekontrolle endet, anggseh&eesa&._
‘Dle auf diese Wéise entnommene Durehschnlttsprobe wird als Rekade-
Probe bezeichnet und der Gaszerlegung unterworfen. Das im Labor

PHT Synthesekontrolle endende Fernleltungsrohr wird dlrekt an ai
=3
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Kondensations-Destillationsapparatur angeschloasen, und das
Gas,aus dem Sammelgasometer mit Unterdruck angesaugt.

Gaszerlegung.

Anwendung: Auf komplizierte Gasgemische,

Im Rahmen der Synthesekontrolle werden regelméissig die im Ab-
schnitt "Probenahme™ erwihntenProben ausser Ofenproben Eingang
I. Stufe (Synthesegas I. Stufe), von welcher nur Orsat-Analysen
gemacht wird, der Gaszerlegung unterworfen. Unregelmdssig werden
untersucht Gasol, Sfbpfgas und andere Proben. Von sdmtlichen

Broben wird vor der Zerlegun% d1e Orsat-Analyse gemacht,unter beson.
derer Beachtung desCO. ~Genol -

Zweck: Da die vollstiéndige quantltatlve Analyse eines komplizierten
-Gasgemisches durch aufeindnderfolgende: systhematlsche volumetri-
sche Bestlmmung der Xomponente mit geniigender Genauigkeit nicht
--durchfiihrbar ist, weil manche Bestandteile, deren génaue Bestim-
mung oft ganz besonders wichtig ist, in klelnen ¥onzentrationen
enthalten sind, wird das Gasgemisch dhirch Kondensatlon und daraufs
- folgende fraktionierte Destillation in eingzelne Fraktionen zer-

' legte. Kondensatlon und Destlllatlon werden in einem Arbeitsgange

- ausgefiihrt (Apparatur siehe’ Abblldung). Jede Fraktion wird fir
81ch analysiert., Dle Zusammensetzung des Ausgangsgages erglbt sich
-dann durch Kbmblnatlon der Analyse der einzelnen Fraktlonen unter
Berucksmchtlgung 1hrer mengenmass1gen Anteile. ,

Masse1nhe1toa° ccm—Angaben in Vol.%

oo | Prﬁfgerét.v
fGasometer.:'f‘h R A

‘Zur Probeentnahme werden mlt geeignerer Vbrrichtung versehene

35 Ltr. Tubusflaschen (verbesserte Gassammler nach Krah) gebraucht,
«Dekade-Sammelproben werden in Glockengasometer-auﬁgespeichert

(ca. 250 Ltr.). Als Gasvorlagen zum Auffangen von. Fraktionen bei
der, Gaszerlegung werden je nach Bedarf 5 bis 25 Ltr.Tubusflasehen
mit gleicher Vorrichtung wie i zur Probeentnahme verwendet. ";f‘;i

Glasfilterwaschflaschen.

Zur Absorblerung von 002 werden nit Kalllauge gefullte Glasfilter—
waschflaschen gebraucht. Zur Orientierung sind in der Tabelle Nr.di

einige Werte der vorkommenden Zusammensetzung elnzelner Proben
_ -4—-
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(2 l}rio ceir CO,, (riewbesmetrer—37T03). iuu an_ugovenen Dasen :
L=

iut die jeweils wn_ellilr voriommende Coo—udq“ut”(-du =0 enbtnenmoen

Wil dic erforderliche KOUI=Men_gce zu crrecuncen, dic rur dic Grissen-
wal und Anzanl von bendtigten uasfiltcrv¢schrlaac“cn bestimmend

iruck ;durcih die Apparatur (Aeitet w1rd,

Pedfer kann/an zvwel/Usen

wzfden.
% Tagbelle Nr. 1 '
Einige Angaben Uber die zu kondensierenden Gasmengen und vorkommen-—

den ZusammensetzwlzZen.

I'enge des ’ ' Beispiele Por ¢0,- |Erfor-
T e Al . zu xonden-—| - : T Zusammensetzung ~ Liefize |derl.
Bezeichnung sierenden =in KOH-
. . . S
Gases 002 Cnim .Ozv co Hz) CnH2n+2 Nleccm higie

Ofenprob,e,E;r ca. 30 23,0 2,0} 0,0{17,0(31,9 | 8,5 [17,6 6900 | 173
"B II| ca. 30 |31,9| 2,2| 0,0| 9,7[18,4 | 17,2 [20,6{9570 | 240

Tagesproben ' - L . S N R .
- B II ca. 25 31,0 2,1] 0,0 11,5 |17,2 15,2 23,0177%0 194

Dekadenproben T ‘ ) _ , )
E I ca.l20  |20,7 1,9} 0,0{18,533,2 8,5 --17,2124840| 621
2,2

. . B II cae.l20 30;2 0,0112,0|17,9 14,2 23,5 ({36240] 906
‘?estgas zum .. . : : “ o 1 - '
tasometer- ca.l70 |31,0 0,21 0,0112,4}18,3 13,1 {25,0{52700; 1318

l
t. b s
. - \

Schutzkastens. »
Die mit Kalllau~qﬂ/gefullten Glasz 1lterwaschflaschen 31nd in

einem vollkommen ab>escL;ossenen Lasten anzubrlnben. Un die Gas-—
stromung beobachten zu kinnen, ist es eriorderllch, den Kasten
an beiden Seiten mit Glassoheiben ZOo versehenﬁ

-Zrockentilirme. E o L S B

Unm Elnfrleren der DestlllaulonS£olonne bezw. der Zuleltungen zu .

verhlnaer?, ist es erforderliich, das-Gas nach der KOH-ﬁasche zZu

trockneni_ werden mit Chlorca101um gefullte Ronren gebraucht.5"

4
i
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Die Zahl ( 1-2) und Gr¥sse von TrockenrBhren ist so wiihlen, dass
die Geschwindigkeit ded trocknenden Gases im richtigen VerhHltnis
zur lienge des vorhandenen Trockenmittels steht. Um das Gas mdg-
lichst in Beriihrung mit dem 03012 zu bringen, ist auf eine glelch-
miissigkeit feine K¥rnung des Trockenmittels und gute Fiillung der
Trockenrdhre zu achten. Bildung von Hohlriumeg ist zu vermeiden!
Um Ritreissen von Staubteilchen zu verhindern, sind beide Enden
der Trockenrdhre mit Watte abzuschliessen.

Kondensationsgefigse.

Als Kondensationsgefidsse werden Rundkdbchen benutzt. Ein- und
Ausgang des ersten Kvlbchens (fir Trockeneiskiithlbad) sind mit
Haéhnenversehen, wobei der Eingang als Kithlschlange mit ca. 10
Windungen ausgebildet ist, die den senkrecht€ stehenden Ausgeng
umschlingt. Bei kleineren Modellen endet der Ausgang mit einem
Rohrchen, dagegen schllesst bei- grmsseren m1t 11/1o Schliff ab.
Die Verbindung mit dem Destillation n§z§§w1rd durch eine
Briicke hergestellt, die an einem Ende mlt einem ROhrchen, an den
andern mit 11/lo Schliffkern endet. Das zweite Kolbchen (Destilla~-
tionskdlbchen) hat eine seitliche Einleitung, die mit, einem Hahn '
versehen ist, dagegen endet der Ausgang mit 11/1o0 Schliff, der

zum Aufsatz auf dem unteren Schliffkern derx Destlllatlonskolonne
dienen soll, Der Eingang hiindet ca. 10 bis 12 mm oberhalb des
,Kolbchens. Er verlaaft nach einer kurzen Biegung in elnem Abstand
von ca. 12 mm parallell dem Ausgang und biegt unterhalb des Schllf .
fes ab. In dleser letzten Biegung 1st ein Hahn vorﬁesehen.

.Die zur Konden51erung vorgesegene Gasmenge und Zusammensetzung
bestimmt die er¢orderllche Xolbengrosse. . In der Tabelle Nr.2 Slnd
'dle fiir regelmasszge Probén gebrauchllche Grossen angegeben.,A§79~

das erste Kiihlbad (Kohlensaure?ropyl&lkohol bis -78°c) dle als
Elngang dienende Kiihlschlange aus 6 mm Glasrohrwder Ausgang aus
[,4,72 mm Glasrohr angefertigt. Ebenso fir. samtllche Kolb eng:rossen :
fir das 2.Kighlbad (Flu331ge~Luft4Kuh1ung). Die Einleltung w1rd
aus 5 mm Glasrohr angefertlgt dagegen endet der Ausgang, w1e
~ schon erwahnt, mit 11/lo 8chliff. Dle Lange des Ausgangsrohres
einschliesslich Schliffaufsatz betragtu 200 mm.



Tabelle lir. 2

Die zur wonddision ein

z.:lner Prouven arrford.rlicnen Kolben—

griéssen:
1 l
Bezeichnung llenge des Kondensations— Destillations—
konden- gefiss mit Kihl- kolben
sierenden schlange cem
Gases Ltre. cem
Ofenproben E I cae« 50 —— T lo
» II ca. 30 7 lo
Tagesprooen v
B IXI ‘ca. 25 T lo
bDekadenproben
: i 21 ca.l20 25 50
E II ca.l20 50— loo
Restgas zum
Gasometer 7 loo

ca.l7o
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Destillationslkolonne. (Frulktionierkolonne)

Das Desotillationsgeridt besteht aus:

a) Eigentlicher,mit einem Vakuummantel umhillter,Kolonne und dazu-
gehorigen Aktivkohlegefiss,

b) demt XKolom:enkopf—-Aufsatz und

¢) demDestillieraufsatz.

Der Xolonnenkopfaufsatz wird aus Kupfer,alle anderen Teile werden
aus Jenaer—GeréteglasL2O angefertigt.

Die eigentliche Kolonne besteht aus einem Rohr mit 6,7 mn Innen-
und 8,4 mm Aussendurchmesser. Es werden bel Xgleichen anderen
Abmessgungen 2 verschiedene Gesamtléngen gebraucht, n&xmlichs
2) 765 mm, .

b) 2915 mm. .

Die Mitte der Kolonne wird in einer Liénge von 500 mm bzw. 650 mm
von einem glasmantel;'der an seinen Enden mit dem Xolonnenrshrchen
festgeschmolzen, in der Mitte mit einem fbpumpzapfen und am unte-
ren.  Ende mit pinem Seitenrohr (80°) versehen ist, umhiillt. Die

Bei beiden Kolonnengrossen blelbt eine wm Mantel nicht umhiillte
Klsnge unten von 55 mm, oben von 2lo mm. Dle beiden Enden des
“Destlllatlonsrohres sind mlt 11/10 Schllffkern versehen; der un—

. tere diengt zum Aufsatz des Kondensations— (Destillations-) ‘K61b=

' chens,auf dem oberen Rohrchen wird der Kolonnenkopf-Aufsatz auf-
gesetzt und an dem Schliffkern der’ Destlllleraufsatz angebracht.
65 mm unterhalb des oberen Mantelteiles’ (d,h. 275 mm vonm oberenﬂ
Ende der Kolénne entfernt) ist die Destillationskolonne mit einer
vatropfvorrlchtung versehen. Der Mantel wird von innen bis auf
einen schmalen senkrecht: verlaufenden Strelfen zur Beobachtung

- des Riickflusses vers;lbert, Dann wird ein mlt Aktiv-Kohle geflilltes
‘Gefsidss (Gesamtlinge 220 mm, @ 45 mm), welches ebenso in .8 mm ‘Rohr
endet, an das. Seitenrohr (Z 8 mm). angeschmolzen. Die Gesamblinge
dem Rohres betragt 290 bis 300 mm. In einer Entfernung von 200 mm
vom Mantel wird das Rohr unter einem Wi Winkel vun 90° nach unten *r
abgebogen. . o S “.‘ : SR ’y, e

3

~ Das Aktivﬁdele—Gefass w1rd in eéinem hochszedenden Olbad erhltzt
und Luft und Feuchtlgkelt aus dem Mantel durch den Abpumpzapfen
mlt einer Vakuumpumpe sorgfaltlg abgesaugt, der danach zugeschmol—

zen wird.: .
-8
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Die Destillationskolonne wird mit L}nmtntumsptrutvq)gofullt.

Um das Durchgleiten der Spiralen zu vermeiden, wird durch das
untere Ende des Destillationsrohres ein Platindraht gezogen.
(Die zuerst vorgesehene Einkerbung hat sich nicht bewiljbt, da
sie sich auf den Rickfluss stdrend auswirkte.) Um den Rickfluss
gut beobachten zu kolien, wird die Fillung der Kolonne 80 vorges
nommen, dass die Erweiterung der Abtropfvorrichtung von Spiralen

frei bleibt.
Kolonnenkopfaufsatz.

Der Kolonnenkopfaufsatz besteht aus einem mm langen dick—
wandigen Kupferzylinder (Innendurchmesser mm, Aussendurchmesser

mm). Der obere Teil ist von einer Kupferkiihlschlange -
(Durchmesser mm?) umgeben, die von einem Kupfermantel (Durch—
nesser mm) umgeben w;rd. mm des unteren Teiles des
Zylinde®ss bleiben von der Umhiillung frei; sie dienen zum Aufsetzen
des Gummistopfens und zum Einklemmen beim‘Zuéammensetzen der
~Apparetur—In-der Mitte der Zylinderwand istpine — mm tiefe, !
parallel der Achse verlaufende Bohrung zum X Einstecken der: Lot-
stelle des Thermoelements eingebaut. ’ :

Destlllatlonsaufsatz.

Der Destlllatlonsaufsatz dlent zur Abnahme des Destlllats und
besteht aus einem Rohr von 48 mm Lénge, das mit 7/lo Schliff
endet. Dieses Rohr wird oben von ‘einem elngeschmolzenen Glas-—
réhrchen” (unten zugeschmolzen) von 75 mm Linge und 4,5 mm Durch-
_messer, das zum EBEinstecken ‘des Thermoelements dient, vollkommen
abgeschlossen. Zur Abnahme des Destillats 1s1ﬁichj am oberen.
Ende(%aéuﬁg§r7 mm Kagpillare) angeschlossen. Das Seitenrohr
ist in ‘einer Entfernung von ca. 35 mm von der Mitte des Aufsatz-
“Tohres abgebogen worden, BS’ verlauft ‘dann 1n einer Lange von.
220 mm parallel dem Aufsatzroh;g und wird - dann wieder abgebogenw ’

. In elner Entfernung von 60 mm ist ein Dreiwégehahn eangeschmolzen.
Elne glelch lange Kaqpillare verlauft in derselben Richtung, elne

"9f§



weitore, welche senkrecht nach unten verliiuft und zur Abnahme
von Benzinfraktionen vorgesehen ist, ondet mit einem 7/lo Kern,
der bei Gasdeatillation‘;on einer Hille abgeschlossen wird.

llanometer.

An dem Seitenrohr des Kolonnenkopfaufsatzes istfein Quecksilber-—
manometer angebracht. Um das Uberlaufen des Quecksilbers bei
Drucksteigerung in der Apparatur zu vermeiden, ist das offene
Ende des U-Rohres mit einer Glaskugel zur Aufnahme des Queck-
silbers versehen.

Verbindungsstiicke.

Zwischen Manometer und Destillataufnahmebehdlter ist ein Ver-
bindungsrohr angebracht, das mit einem Hahn endet. Um bei Unter:
druckbildung in der Destillationsapparatur das Ansaugen von
Wasser aus dem Gasometer zu verhiﬁdern, istein Sperrventil

eingebaute.

Gasaufnahmebehilter.

Als Gasaufnahmebeh#lter werden 5 bis 25—Liter-Tubus£laschen
mit derselben Vorrichtung wie bei Probenahme gebraucht.

Sperrwasseraufnahmebehilter.

Zur Sperrwasseraufnahme werden geelchte Flaschen und Messzy11n~
der gebraucht. Die abgelaufene Sperrwassermenge dient zum Aus-
rechnen des Gasvolumens in dem Gasaufnahmebehalter. Wernxdax
fax Wahrend der Destlllatloq# lauft des Sperrwasser frei aﬁ,
Ebensc“bel der Kondensatlon, wenn das Gas mit Uberdruck durch
—dle Apparatur geleitet wird. erd dagegen wahrend der Konden-
satlon das Gas mit Unterdruck durch.die Apparatur geleitet, '
‘so wird der erforderllche Unterdruck in der Sperrwasseraufnahme-
flasche durch Anschluss an eine. Wasserstrahlpumpe erzeugt, "
In diesem Falle ist*dle_Flasche m1t einem Gummistopfen abge-
schlossen und mit erforderllchen Zu~- und Ableltungsrohrchen

versehen.
. “)

—.1o -
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Thermoelaement.

Zur Xessung der Tomperatur wird ein Thermoelement angefertigtsp
als +Pol dient 0,5 mm Chromnickeldraht, als - Pol 0,5 mm Kon-
stantan. Um gleichmiissige Temperaturilbertragungen zu erzielen,
werden die zur Aufnahme der Schmelzstelle der Thermoelemente
dienenden Uffnungen mit U1 gefiillt und nabh dem Einstecken der
Thermoelemente mit Asbest abgedichtet. Die Drihte sind mit
Isolaetionsrshrchen versehen und von einer Schutzhillle umgeben.
Die anderen Enden des Thermoelements werden an ein®Billivolt-

meter angeschlossen.

Zusammenbau.

Zum Zusammenbau der Apparatur wird ein Brett (> mal y cm)
mit drei senkrecht stehenden Stangen und einigen Querstangen
benutzt. Zuerst wird die Xolonne auf dem Stativ befestigt.

Das von einer Schutzhiille umgebene Dewar-Gefiss wird unter das
Aktivkohle-Gefédss geschoben. Ein mit entsprechender Bohrung
versehenﬂér Gummntopfen wird iiber die beiden Enden der Kiihl-
schlange so'weit #bf den Kupferzyllnder des Kolonnenkopfauf-
satzes geschoben, dass dieser Platz zum Emnspanneﬁ&&et’Klemme
ubrlg lédsst. Auf den oberen Teil der Kolonne wird eine Kork-
scheibe bis zum Glasmantel und anschl;eEEEﬁE_der Gummlstopfen
cmit dem Kolonnenkapfaufsatz geschoben. Der aus dem  Stopfen
herausragende Teil des Kupferzylinders w1rd in einer Klemme
eingeklemmt und am Statlv befestlgt. =

"Auf dem Schliffkern der Kolonne wird der Dest1111eraufsatz
aufgesetzt und mit 2 Splralfeéern an den beiderseiis angebrachten
, Haken befestlgt. Das Seluenrohr des Destlllleraufsatzes wird

-in: eine Kerbe des Gummlstopfens elngelassen, ebenso belie in
Schutzhiillen elngeschlossene Thermodrihte. Auf den Gummlstopfen
wird ein Dewar-Gefiss gestellt, dasg den ganzen Kolonnenkopf
umhﬁllt und vor Elnfluss der Aussentemperatur schutzt. L

i

}



'Luftverd;ag ,
fschlossenen Hahnen zusammengebaut.
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Arbeitsweise,

Verfahren.

Vorbereitung: Die gut zusammengebaute Apparatur ist mit
trockenem Luftstrom sorgfiltig zu trockmen und auf Dichtigkeilt
zu prifen. Die zur 002-Absorbierung erforderliche KOH-Menge
ist in geeignete Glasfilterwaschflaschen zu fiillen, die in

den Schutzkasten eingesetzt werden. Zum Trocknen des Gases
werden je nach Bedarf 1 bis 2 Tiirme mit gleichmiasig gekdrn-—
tem CaCl2 gefiillt, und an Waschflasehen angeschlossen. Das

als erstes Kilhlbad dienende Dewar-Gefidss ist mit gestossenem
Trockeneis (CO ) und Propylalkohol zu fiillen. Das zweite
Kiihlbad (das d8n Destillationskolben ungibt) ist mit flissiger
Luft zu fiillen, ebenfalls das unter dem Aktivkohle-Gefidss

gich befindende Dewar-Gef#ss und ein weiteres, aus dem fliissige
Yuft zur Kuhlung des Kolonnenkopfauﬁatzes angesaugt wirde

Die Destlllatlonsapparatur, an d1e beide Kondensatlonskolbchen
angesChlossen sind, wird mittels einer Wasserstrahlpumpe

Asatzes‘w1rd an einer Wasserstrahlpque, das zweite an einﬁmJ

in fliissige Luft eingetauchtéa'Rﬁhrchen angeschlossen, und
der Kolonnenkopfaufsatz auf die notwendige Temperatur abge-

. 8
ku.hlt m V =-/#)¢ Die Glasfilterwaschflaschen mit den ange—

schlossenen Trockenturmen Werden_m;t.dem zur Kondensierung
3’?Z'irﬁ- raptixt bis zur vollsténdigen
. oM wird die komplette Apparatur bedl ge—‘

dienenden G

Kondenstlon.

Sobald alles vorbereltet 1st, d.h. Kolonnenkopfaufsatz auf

- die erforderliche Temperatur abgekuhlt, Dewarg“fésse mit

flu531ger Iuft bzw. gestossenem Trockeneis und - Propylalkohol
gefullt die Luft aus - Waschflaschen. ynd Trockenrohren mit dem

- zu kondensierenden Gas verdrangt(s;a@) wird die evakulerte

‘in

: chen.

Destillationsapparatur an der. Gaszufﬁhr~8eite an dem 03012
Turm, an der anderenageggs nit Sperrwasser gefullten Vorlage
zur Destlllatabnahme bei geschlossenen Hahnen angeschlossen.
Durch vorsichtlges Offnen dér Hihne wird der Druckunterschied
der - Destillationsapparatur und in den Waschflaschen ausgegli—

—12—
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Un das Gas durch die Destillationsapparatur leiten zu kdnnen,
ist es erforderlich, ®berdruck im Gesometer under Unterdruck in
der Sperrwasseraufnahmeflasche zu erzeugen.,

a) Arbeitsweise mit Uberdruck.
Der untere Hahn des Gasbehtilters wird an die Waaserleazr & ange-—
schlossen und durch vorsichtiges ‘agulieren des Hahnes zur Uber-
wigdung des Widerstandes des Destillationsgeridtes notwendige Uber-
druck aufrecht erhalten. Die eigentliche Kondensation bzw. Destil-
lation verléuft bei einem Uberdruck von ca. 5 mm Hg (der Wider-
stand von Waschflaschen und Trockenrﬁhren wird nicht angezeigt,
da das Manometer an der Gasabnahmé“‘er Xpparatur angeschlossen ist)
Das Sperrwasser aus der Flasche zur Aufnahme des Destillats wird
bel dieser Arbeitsweise in einem Messzylinder oder in einer offe-
nen gradglierten Fldasche aufgefangen und gemessen.

b; Arbeitsweise mit Unterdruck. :
Der mit erforderllcher Vorrichtung versehene zur Sperrwasserauf-
nahme dienende Behdlter wird an einerwasserstrahlpumpe angeschlop-
sen. Durch_Regulierung von Zusatz-Luftzufuhr wird der zur Uber-
windung des Widerstandes des Destiiiétionsgeraétes notwendige
Unterdruck elngestellt- Bei dieser Arbeitsweise befindet mich die
ganze 'Apparatur unter Vakuum,und das zur Gasverdrangung au-8 dem
Gasbehiélter dienende Sperrwasser—w1rd angesaugt. Wahrend der Kon~—
densatlon zeigt das Manometer einen Unterdruck von ca. 80 mm.

Das Gas w1rd glelchma331 durch die Apparatur geleltet 002 wird
in Wasdhflaschen absorbiert, die bei gegebener Temperatur konden-
slerbaren Anteile werden in beiden Kithlbédern konden51ert und die-
im Restga® noch vorhandenen verflussigbaren Anteile werden beim
Durchstrelchen durch die Kolonne und den’ Kolonnenkopf zuriick ge-
halten. Die unkonden31erbaren (bezachnet"Inerte") werden in einer
mlt Sperrwasset gefullten Vorlage mit einer Abnahmegeschw1nd1g—
»kelt von 200 bis 250 ccm in der Minute aufgefangen, das verdring-
te Wasser gemessen und das daraus gomessene entnommene Gasvolumen
auf Normalverhaltnlsse umgerechnet. Wéhrend der ganzen Kondensa-—
tlonsdauer wird der Kolonnenkopfaufsatz auf konstanter Temperatur’
“gehalten, ﬂ%?.--—/fo C) ebenso-muss geniigend Trockeneis-?ropyl-;
alkohol bzw. fliissige Luft in den.Kuhlbadern vorhanden :sein. Wenn
die zur Kondensation vorgesehene ‘Gasmenge kondensiert 1st (1-5 Ltr
20 Ltr.Flaschen Inerten) wird durch Schllesaen der Hahne die Appa-
ratur abgestellt.’

13-
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Durchfithrung der fraktiongerten Deatillafion.
Die in §£8Q eatiggggggﬁgggg kondensierte Mischung enthHlt zum

Teil auo nerte. im Festworden ociner Gasphase kann ein nicht -
kondensierbares Begleitgas in derselben geltast bleiben. Die Mi-
sci:ung muss in eine geteignete Zahl wvon Praktionen zerlegt und

in e+ fUr die gasfrmigen Destillate Beatimmten Vorlagen aufge-
fangen werden. Die Vorlagen werden gewechselt, wenn der Siede-
punkt gewissma vorher bestimmte Temperaturen erreicht. Fir die
regplméssige Synthesekontrolle geniigt es, die Mischung in Inerten
und die einzelner C-Zhhl-Bereiche von €1 bis 04 zu zerlegen. 05

und andere bleiben im Kolben als fliissige Phase und werden zurilck-

Al
!

gewogen.
Da in einem Arbeitsgang reine Fraktionen nicht zu erzielen sind,

ist es erforderlich, gegehenenfalls Zwischenfraktionen zu nehmen,
insbesondere bei Gasolzerlegung in einzelne Bestandteile. Im all-
gemeinen genﬁgt es'jedoch nur in einzelned C-Zahl-Bereiche zu
zerlegen und die Zusammensetzung durch C~Zahl-Bestimmung zu er-
»mltteln Bei der Zerlegung oh@ne Abtrennung von Zwischenfraktionen
ist besonders darauf zu achten, dass eine Entstehung von Gemlschen
aus-3 C-Zahl-Fraktionen vermieden w1rd. = '

Die phys1kallschen Elgenschaften der wichtigsten Bestandtelle

sind aus den Tabellen Nr. 3 und 4 zu entnehmen.-

~14—



Tubelle 3

Pnysilkalische Hienscuarten ver
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wicihiti_sten Lostandtulle.

- e - — - - .
Stoft Pormel| Mol- | Dyg /40 Schmelgz—~ .Sicde— lassoerldslichkelt bei
; L Gow. ! o punkt ~C !pkt.°C 18°C

! m | : 'looo a¥2) Absorptiom
—— ! i koeff. a'
Wasser- : i f x3) <
Stick~ | m, |28,016 | . -195,8 | 17,58 0,01649
g;;gen- co | 28,000 | -190,0 . 25,5 0,02402
2%3;;' 0, 32,000 ( ;-183,0 é 34,6 0,03263
‘Kohlen- ; § o
dioxyd CO, | 44,000 | ;- 78,5 987 0,928
= | vio | 3259 |25 | ororsor
Me thanreihe
Methan 16,035 | 0,415(-144) -184 |-161,4 36,7 0,03vY8
Athan c2ﬁ6 30,05 |0,546(—- 88) -172 |- 88,3 | 53,2 P
Propan 44,06 0,585(=44.5) =189,9] - 44,5
n-bButan lo 58,08 o,600( o g -135 + 0,
i-Butan 04 58,08 0,603( o) =145 - lo,2
n—~Pentan C5H 72,09 0,631 7| =131,5i4+ 36,2
i-Pentan 05H12 72,09 0,621 -159,7 + 28,0
n-Hexan ' 6 14 86,11 {0,660 --94431 + 69,0
—n-Heptan |C 16-100,12 0,684 —-=-90,0| + 98,4
"n-0ctan 1s B14,14 0,702 ~35655 +124,6
n-Dekan qﬁa 142,17 | 0,747 =732,0 +174,0
Athylenreihe o ‘ ,
Athylen 02H4 28,03 | 0,566(=162) =169,4 —-103,8 | 137,5 0,129
Propylen|C 3 6 42,05 0,609(—=47 ) =185,2 = 47,0 230 0,22
n—Butylenc4H 56,06 {0,668( o/ ) =130 i+ 1 :
i-Butylen 4H 564,06 . - e i= 6
n-Amylen csﬂlo 70,08 0,651 -139 + 3654

1) PFliissige Iuft ist ein blnares Flilssigkeitsgemisch Sauerstoff-Stlck-
stoff und hat demnach keinen konstanten Siedepunkt. Von der frischen

Plissigen Luft betrigt er etwa — 192°C und stelvt nach dem Absieden

des Stickstoffs auf ungefdhr — 183°C.

2) at ist ‘die- Ostwaldsche Ioslichkeit, dle das Verhaltnls dexr Konzen-'
. tration des Gases31n*der Flissigkeit und in der Gas
?Wasser) gelisten cm” Gas unter dexr

‘ Versuohstemperatur mrgiktx bei einem Gasdruck von 769 mm Hg anglbt.
Ww3) Siehe Schuftan, Gasanal rse in der Technlk, 1931, S.73. e
«4) Siehe Briicknee, Handbuch der Ga81ndustr1e,Bd 6, 1937, S 30. - 15 -

also die von 1 cm

Flissigkeit

ghase darstellt,:



Tabelle 4
Die wichtigeten Gasbestondieile nacih gteijgendem Sicdepunitt gJecordnet. |
Fraktionen ! Atm
Bezeicihnung toff Formel éiedepkt.°c -180% 4170%} —-150° —130° | =120°
Inerte ! ;
(bis 170°C) |Wasserstoff H, - 252,8 ;
Stickstoff N, T 195,8 4,7 Atm i
Kohlenoxyd co - 190,0 3y 2 Atm §
Sauerstoff 0, - 183,0 1,6 Atm | §
qgrgiggt%gg ethan CH4 - 161,4 135 mm |350 1720 ’7410 11050 -
-120°C)
Cé—Fraktion Athylen C2H4 - lo3,8 1,2 17 120 250
(=105 bis ithan C H - 88,5 5 lo 50
—-809C) Kohlens&dure 002 - 78,5 B B |
c ‘—Fraktion |Propylen CHg - 47,0 2 5
- [+ ' : |
(250 bis ~30°)p oran C5Hg - 44,5[33) 2 | 4
C,~Fraktion Isobutan (CH ) CH - 12,2
(=12 bis +Llo°)Isobutylen gg c_cH2 — 6,6 ]
IButen-1 CH.£H,-CH= - 6,87
’ 1; t c é T2 ’5'- '
n-Butan 2516 - 0, .
Buten-(2 H-C—~C-
mﬁafl?fgri HECCEs L+ 0,3 (—of4) \
CHB—C—H
Buten-z H~-C-C-H
leis-Form H-g-CH 53 .1+ 3,73
)
~Fraktion i—Pentan C-H + 28,0 - ’
(glelbt in ’n;Pentan ﬂ C5H12 + -36’2
fliss.Phase : 5712 24 5
im Dest.Kolben) . §




t_geordnet.

Dampfdruck in mm H

~609°

=150° —1%0° ] =120°% | —110% | =100% ' =90° | -80° | =70° =40° -20° ©° i +20°
3 I
| | |
| t
z | |
: : i ;
! § !
| } - :
1720 T74lo flo50 -|16400 23loo 331750 ?
i7 j 120 250 | 470 956 1606 2698 } 4020 '57Qov.10868 18580 125050 ; 30552
5 | 1o 50 loo 300 | - Too | 1212 | 1969| - 2880 | 5926 Lo678 117936 ! 23230
1 ’ 1 h
: 35 | lo5 | 280 675 | 1429 ! 3268 7463 14668 26068 42788
- 5 1 14 33 69 | 134 | 241 411 | 1108 | 2280 4460 To3o
f 2 4 12| 28 59 | 115 200} >300 | '91o | 1966| 3750 6688
3 T 16 51 | 57¢{ 1oo | 2641 596 1192
- . é
1| 2 5 12 25{ 46 | 141] 355) 1769
. | 0,2 1,5 8| 32| 00| <61 <600
! - | o1 0,8 | 5 21| 68| 184{ >4co
§ B - N . | ) B R
£ : | AR
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Der fir oine gute Fraktionierung notwendige Riickfluss und die
Abnahmegeschwindigkeit des Destillats werden durch entsprechende
Anwdrmung des Kolonnenkopfaufsatzes und des Destillierkolbens
reguliert. Die Kolonnenkopfkithlung wird mit zetiweiligen Upter-—
brechungen durchgefiihrt, und bei 04vFraktionen das den Kolonnen-—
kopf umgebene Dawargefiss entfernt. Die Fraktionierung der kon-—
densiexrten Anteile erfolgt so, dass die Kolonnenkopftemperatur
mit zeitweiliger Flussige-Luft-Kﬁhlung und die Temperatur des
Destlllierkolbens durch Heben und Senken des Kilhlbades (Dewarge-
fass mit fliissiger Luft) auf die erforderllche Temperatur gebracht
wird.
Wenn die 01—Fraktion zum grossten Teil liberdestillkert ist, wer-
den die Hihne geschlossen. Das fliissige Luﬁt Kiihlbad wird so hoch
gehoben; dass @a.3/4 des Kolbens von fliissiger Iuft u@geben—isff“
dann das CO2—Propylalkohol—Kﬁhlbad entfernt und das Kondensat
durch mass1ges Anwirmen des Xolbens aus dem Kolben des zweiten _
Kiihlbades in den Kolben des ersteanﬁhlbades zum .Teil ubergetrle—
ben, sodass ‘zum Taﬁlkgch flussige Anteile (Pentan) iibergehen. .
Die Abnahme der 017Fraktlon wird fortgesetszt, bis bei einem guten
Rickfluss die Temperatur des Destillieraufsatzes auf -120° ge-
-stiegen ist, und in dee Gasvorlagen nur selten vereinzelte Gas—
blasen ubergehen. Dann werden die Hihne der GasabnahmeéKaplllare
geschlossenrund die Gasvorlagen gewechselt Entstehung von Uber-
druck in' der Apparatur wdhrend des Wéchselns der Vorlage wird
_durch Heben des Kiihlbades vermieden. -
Wenn die neue Gasvorlage angeschlossen ist, wird dle erforderllche
_‘Kolonnenkopftemperatur eingestellt, mit Senken des Kiithlbades der:
T estillierkolben angewdrmbt, bis der erforderliche ﬁberdnnck ent—
standen ist _und - m1t-Abnahme—de%—ielgenden Fraktion begonnen werden‘
kann, Die Abnahme der Fraktlonen wird in folgenden Temperaturbe-
relchen ausgefiihrt: ' o : '

Inerte (wihrend der Kondensation) bls —170 %%

01-Frakt10n von -1600 bis -120° o

i

. o] (e}

2 :": " 1g8° :: - ?80

3 W r 350 T 270
C u - 12 " & 10

- +hoh$re_KW-Stoffe ,
05/51e1bdm1n fliissiger Phase im Destlllierkolben und wzrdazurﬁck-\

gewogen. Bei den letzten Praktionen wird das Kiihlbad entfernt .
undjﬁ'%:ganz geringer Flammg\ggr Destillatlonskolben erwarmt, so-—~
dass auch 05 zum Tbll in Dampfphase iibergeht. und zur Verdrﬂngung
von 04 aus der Kolonne diengt. Nach der Abnahme der 04-Fraktlon '
T




' Bes ung 1cht zZu, err chnen ist. Ebne
%'JZ ﬂﬁ% Flede. b

Agewahrlelstet. I
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wird unter den Destilliericolben wieder ein K{{hlbad gestcllt, um
Kondensieren der CS—D&mpfe zu bewiricen. Die im Kolben kondensier-

ton Anteile werden z=urickgewogen.
Bei PTrennung der Praktionen ohne 2Zwischenfraktion “%k8nnen folgen-—
de Gemische entwtohen:

1l.) Cy-Fraktion mit Beimischung von Co

Cz_ n tt 1 n C3
- n " 1 n
04_ n n tn n CS
2.) Wird eine Praktion, z.B. Cq und die darauf folgenden

—

< " " "nicht sorgfiltig ausdestilliert und mit Abnahme der
folgenden Fraktionen begonnen, so konnen folg ende Li-
schungen entsitehen:

2/ 01—Fraktmon ohne Beimischung von Czy‘dagegen

Ca— Lo mit " C 0n [}
2— .

03_ n " n n C;

C - " n T on n ¢ ‘
4 3

- und in flissigen Phase blelbt etwas 04, was mlt Stic&stoff,Durch-

spulung abgetrieben und mt# einer f&tra-Vorlage aufgefangen wer-
den kann.

— |

3.) Wird die vorausgehende Fraktlon, Ze B 01, nicht restlos
ausdestllllert dagegen die Destillation der folgenden Fraktion
80 weit getrieben, dass auch die nichste z.T. ubergehen kann,

80 bekommen wir Cz-Fraktlon mit Belmlschung von C1 und C3, also.

ein Gemisch von 3 Frahtlonen, dessen Epsagzensetzung durch C—Zahl-

eines Gemlsches

nen _
von 3% . Jeden Fall zu vermelden. Nur bei °
'sbrgféltig eing ehaltener Temperatur aes Kolonnenkopfaufsatzes

und geelgnetem Ruckfluss ist eine saharfe Trennung von Frakulonen

Es sei noch - auf elnlge Unstinde hlngew1esen, die- be1 angehenden
Labord%en Schwierigkeiten veruraachen.”— :

Es ist darauf ‘zu achten, dass die Thermoelemente des Kolonnenkopf—
aufsatzes und des Destillieraufsatzes die glelche Temperatur an—’
zZeigen. Wahrend der Kondensatlon (bei gle1chm2s31ger Durchfuhrung

vorr Kuhlugg) slnd die Temperaturen.ubllch,glelch
Lot N N

Bei der Abnahme von Fraktionen komm%¢ folgendes vor:
Die Kiihlung wird-abgestellst ‘und die Destlllarlon fortgesetzt,

~18-
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bis die Temperatur des Destillieraufsatzes noch im zullssigen
Temperaturbereich liegt. Wird so liingere Zeilt ohne Kithlung des
Kolonnenkopfes destillicrt, bis sich die Temperatur des Destillier
eufsatzes der Grenztemneratur niithert, so kxommt es vor, dass die
Temperutur rapide steigt und die Grenze {{berschritten wird. wWird
nun mit heftiger Kithlung begonnen und diese soweit fortgesetzt,
bis der Destillieraufsatz die erforderliche Temperatur anzeigt,

so sind ziemlich grosse Temperaturdifferenzen zwf€ischen Destillier-
und Kolonnenkopfaufsatz (Kupferblock) zu beobachten, dq&ﬁr den
Temperaturausgleich eine gewisse Zeit erforderlich ist. Nach dem
Ausgleich der Temperaturen ist dann aber der ganze Kolonnenkopf

zu sehr abgekiithlt. Die Schwierigkeiten konmen vermieden werden,
wenn wihrend der ganzen Destiilationszeit die fliissige Luft-Kiih—
lung, soweit sie erforderlich ist, oft und kurzzeitig angeschlossen

werdean.

AAnwérmung des Destillierkolbens.

Im ersten Abschnitt der Destlllatlon wird darch Heben und Senken
des Kiihlbades die erfog&iyllche Erwsirmung erzielt, wobei zum Bei-
spiel bei der Abnahme ven'C1—Frakt10n im Anfang der Destillierkol-
ben éEE—E;IIWEEEE;EEEE_ln der fliissigen Luft befindet. BEs ist da-
rauf zu achten, dass wdhrend dieser. Perlode der Kolben &uubh Ein-
wirkung der Zlmmertemperatur nicht so stark erwdrmt wird. Es ist
notwendig, aus dem Dewargefias so v1el flussige vat zu entfer-
nen, bzw. ein anderes Gefass mlt einem wen1g¢f1u331ger Luft zu
nehmen, so dass beim Senken des Kuhlbades der Kolben noch immer
vom Dewargefass, nicht von der Zimmerluft, umgeben ist. Bei wei-
terer Destlllatlon wird das Dewargefass entfernt, und  durch vor81ch
tiges Erwdrmen mit eihem- Bunsenbrenner die Destlllatlon aufrecht

erhalten.

| - e

Riickfluss.

'Belm Elnstellen des Rilckflusses 1st vor allem elne Stayung in
oberen Tell der ‘Kolonne ' (Kolonnenkopf) zZu vermelden. Folge elner
Stauung ist nicht nur eine schlechte Frektionierung, es kann so-
gar vorkommen (besonders bei Zerlegung ven Gasol) dass fliissige
Phase iiber die Spitze des Destillieraufsatzes in die Abnahmekapil-
lare eingedriickt wird, dort plétzlich verdampft und sich durch |
stﬁrmlsche Gasstromung im Gasbehilter bemerkbar. macht.,‘ S

-Bemerkilin, g Nicht beschriebene Einzelheiten der Apparatur eind aus
beiliegenden Abbildungen zu entnehmen. _
o /‘?“1:




1. Gosaufnahme

S<erﬂwass T
5. Gasleitung
. Leitung von

Das Gas tomm®
von dort durch
Lllesot durch

wasseraufnahmer®

tung angesciiless

das Sperrwasse

behalter

. ) o . -
wien eincacaute Vorrichitung ZUr Gesauvinehmebehilter.

2bfiuss-— Jorrl ntung..
zum D:ucxregler.
Drue zrepler zum Gasaufnainmebenidliter.

Gzsoneter.

> Teilsvronil.

. . T I rd
au nanmebhehilter mit Drairtmetz (atrs Scthutz).

Stelle wird ein Gummiball zun BEIDGTUCIen des Sperr-—

dem Gasaufnahnmedehi lter eingebaut.

aus de“.Fe°11°luuﬂ” 5; geht zum Druckregler 3 und
6 1n'aen Gggaquabweuvnhlter 1. Das Sperrwa sser
dlc Sperx I&SSSTab;lUSSVOTTLOYﬁUﬂC 4 in dﬂe Sverr—

lasche 9. An der Fernleitung ist eine zweite Lei-
des Gases iiber

en, -durch die #in Teilsprom, 8,
i
r geleitet wird. Dadurch blvlot das Sperrwasser

i
b.\ -



~-90-

vom Iuftzutritt vollkommen abgeschlossen. An der mit einem —
bezeichneten Stelle wird, wenn der GasaufnahmebehHlter mit Gas
gefillt ist, ein Druckball aingebaut. Bei erforderlicher Hahn-—
stellung wird Gas aus der Teilatromleitung in den Sperrwasser-
aufnahmebehélter mittels des Druckballes eingedrtickt. Durch das
Steigrohr steigt nun das Sperrwasser in den GaMsaufnahmebehHdlter
und wird auf die BrforderlicheMarke eingestellt, die Hihne werden
geschlossen. - Das Gas befindet sich im @ausaufnahmebehilter un-—
ter Uberdruck. Fiur eine Orsatanalyse wird eine Gasmaus mit Gas
gefiillt, das Uberschiissige Gas aber durch ein Sperrwassergefisg
bis zum Druckausgle ich ausgelassen. Der Gafsaufnahmebehélter wird
nun an den Glockengasometer (Sammelgasometer) angeschlossen,

dann wird wieder mit Hilfe des Druckballes Gas aus der Teilstrgm-
leitung in die Sperrwasseraufnahmeflasche gedriickt, bis die a.l;i-i
gemessene Gasmenge restlos aus dem Gasaufnahmebehﬁkter in den
Gaasammlet ubergeleltet ist, d.h. bis der Ganaufnahmebehalter mit

Sperrwasser gefillt iste.



und Gloc&eﬂ casoneter.

Gasaufnahmebehilter (Tubusflaschen)
(Iubere Beschreibung siehe Bild 1.)



N

RS

¢y i

-3

aiviepclifillter

Livr.lodovorricihwun
|

!




.93~

Das Gas wird durch 4ie Pernleitung ttber ein Manometer und den
Druckregler in den Gasaufnahmebehlilter geleitet. In der Hbhe

der Wassergbscheideflamsche zweigt eine weitere Leitung ab, die
einen Teilstrom des Gases tlber Sperrwasser leitet. Die elektri-—
sche Heizvorrichtung, die sich‘automatisch auf 50° einstellte

und zur Vermeidung 3%? Absorbierung der schweren Kohlenwasser—
stored ‘ELenen s0llte, hat sich in der Praxis nicht bewdhrt.

Wenn der Gasaufnahmebehdlter gefiillt ist, was ca. 20 Std. dauert,
wird der Gasaufnahmebehiilter an die Condensations-Destillations-—
apparatur angeschlossen, und die Probe einer Gaszerlegung unter-
worfen. Es wird mit Unterdruck gearbeitet (siehe S.12). Bei er-—
forderlicher Hahnstellung wird das Sperrwasser aus dem Sperrwasser
aufnahmebehilter durch das stelgrohr in die Gasvorlage ange-w,
saugt. Uber das Sperrwasser wird Gas aus der Teilstromleitung '
geleitet, und damit das Sperrwasser vom Iuftzutritt abgeschlossen,



e



S

Ssmadam
‘ww..>>>!. )

3

A

T
d ﬁ.mc{ o+

X8
v
)

'







R |

BIL({

Ne

et
R
[
-
¥}
e
o
w
}J
cl
-
(o)



- 98-

: } m L L
H N
H t
:
!
H
{
¢ L
! . .-
v N
: |
! :
= H [
v
; ~ Y
! 1 {
1 '
v 1
; |
‘
: ; ﬁ i
L w
' : |
V H : 4 4
¥ : H ;
' ¢
- ' . ¢ ,
: : . .
. 1 |
X ; , | {
: e S i
i : . I -
. ! i
: ; |
" ;
: .
¢ N 1
R T N
M , !
: ! | '
; i !
i i ‘-
; ‘ i :
: t . ODLICR M
1 ; ! X
?
w
+
; !
i i .
! ! :
i i .
i |
o M
H P
| !
; ; |
R S S S
k . . {
: : } |
: : ! i
‘ : . i
: 4 :
! .
| i R
; H R
H '
H .
! H
C P
i ! H :
. 1 :
. { [ !
: {
; oo
1 ! ! |
B b i
u +
H .
j
i

anr |

b AP




-99 -

Vollstlindige Volumetrische Gasanalyseéen.
(Orsatanalyse)

Prifgerit.
Es wird in folgender Reihenfolge von links nach rechts (zusammen-
sebauter Orsatapparat) verwendet.
1) loo cm” Blasche fiir Sperrwasser
2) Eine mit Kithlmantel und Niveau-Flasche versehenen ca. 5OOCHP
Biirette zur Gasaﬁmessgng fir Nz-Feinbestimmung.
3) Einemit Kithlmantel und Niveau-Flasche versehene loo,0 cm
lMessbiirette mit o,'l.“.cm3 Teilungen.
4) Absorptionspipette nach Dr. Tramm (fiir KOH) zur Kohlen -
sdureabsorption. '
5) Absorptlonsplpette mit Glasstében (fur rauchende Schwefel-
sdure) zur schweren Kohlenwasserstoffe—Absorptzon#
‘6) Absorptionspipette mit Glasstében (fur 87 d-ige Schwefel-
siure) zur Butylen—Propylen—Absorption.v ‘
7) Absérptionspipette mit Glagstében ( fiir Silberschwefel-
- s#dure) zur Athylen—Absorptlon.J)
8) Absorptionspipette mit Glasstidben (ftr Pyrogallol-Losung)

(

3

zur Sauerstoff-Absorptlon. -
9) Ab§orpt10nsp1pette nach Dx, Tramm (£ir Kupferchlorﬁrlbsg.)
' zur‘CO—AbSOIPtién.
"1o) AbSorptionspipetfe nach Dr. Pramm (fiir B-Naphthol, - cuzo—
und H,SO,~Losung). - ‘ =
11) Dann folgt der Verbre en, bestehend aus einem mit
L Kupferoxyd gefullten Ngko ‘ﬁohrchen(2o cm lang, Innen-
durchmesser 7 3 mm, Aussendurchmesser lo mm), Gas oder
. elektrischer Heizvorrichtung und Kuhlvorrlchtung
12) Absorptlonsplpette nach Dr.LTramm (fiir KOH) zur COa-Absorp-
' . tion nach der Verbrennung. : . !
13)»Eln mit Drelwﬁgehahn ‘und vaeau—Flasche versehenes Aus-

t

welchabsperrgefass PHT Sperrwasser. _ s

. Zusammenbau der Apparatur. ‘ e
Belmqusammenbau der Apparatur sind, sowelt wie mogllch, schid-

llche Raume zZu vermelden, d.h. das Volumen der Verblndungsleltun—
. gen ZW1schen Mess-und Absorptionsraum mit Absorptions—- bezw.
Sperrflu551gkeit. Es ist darauf ‘zZu achten, dass in den Schlauch—

._2;_
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verbindungen Glas an Glas st¥sst, dass. m¥glichst enge Kapgil-
laren und T-Stticke fiUr den Rechen verwendet und zweckentspre-
chend zusammengebaut werden. Falls die seitlichen Kappillar—
ansitze nicht in gleicher HBhe sind, sind die Kapyillaren

durch Unterlagen unter den Hahnhiilsen in die gleiche Hohe zu
bringen, da dadurch erst éin Areinanderstossen der Kagpillaren
in den Schlauchverbindungen erméglicht wird. Die unteren Kappil-
laren miissen fest (ndtigenfalls durch Unterlagen) auf der
Schiene des Stativs liegen, andernfallgvﬁﬁgvKappillaten beim
Aufdriicken auf die Hiéhne leicht durchbrechen.

Brforderliche ILosungen und Reagenzien.

Sperrfitissigkeit. _
Die beste Sperrfliissigkeit (nach Kobe) besteht aus 20 % Natrium-
sulfatlésung mit 5 %=xxmx Schwefelsdure. Ebenso geeignet (nach
Hoffmann) ist einc Kochsalzldsung, die aus 22 Gew.-Teilen
Kochsalz in 78 Gew.-Teilen Wasser besteht. Eine Zugabe von

1-2 4 Flusddure in das—Sperrwasser fiilr Niveau-Flaschen soll

das Fettigwérden’der Messbﬁretteh vérhindern? o !

Kalllauge zZur. Kohlensaure—Absn‘ptlon.
Dleybrauhhllchsten Losungen sind KOH in Wasser im Verhaltnis
3:1 oder 2:1l.

1 cm3 eineyLs sung (2: 1) absorbiert sicher 40 om” 002. Nach
Bayer besteht die beste Absorptlonslosung Fir 002 aus 28 Gew.-
Teilen KOH und. 72 Gew.-Tellen Wasser.,

Absorptlonsmlttel fur ungesattlgte Kohlenwasserstoffe.

a) Rauehende 'Schwefelsiure mit 15-20 % So3iabsorbieet die
Olefine ¥ollstsndig. Niederer 803—Geha1t vermindert die Absorp-
tionskrafte. Hoherer begunstlgt Angriffe auf Paraffinkohlenwasser
“stoffe "~ Hinweise, dass r rauchende Schwefelsaure unter
Umstanden etwas Sauerstoff abgibt.) ‘ N
b) 87 %—1ge Schwefelssure zur Absorption von Propylen und Butylen
87 %—1ge SchwefeldZure absorbiert die htheren Homologen schneller
Athylen langsamer, und kann daher fiir ungefahre ‘Trennung dienen,
In lo Minuten werden mit hinreichender Vollsténdigkeit die =

-3 -
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hheren liomologen (Butylen und Propylen) absorbiert, aber
Tast kein Athylen.
o) Silberschwefolsiure zur Absorption des Athylens.
(Ein ausgezeichnetes Absorptionsmittel fir alle ungestittig-
ten Kohlenwasserstoffe).
Es wird konzentrierte (94 $-ige) H,S0, mit 0,5-0,6 % Silber-
sulfat mxxaxrkimxxt gebraucht. (Konzentrierte H2804 mit 1-2 %
Silbersulfat absorbiert ausser Athylen betrichtliche che Mengen
an Kohlenoxyd.) Die Wirkung des Silberkatalysators wird noch
erhSht, wenn man Nickelsulfat (es 16st sich sehr wenig) hinzu-
gibt. Diese Schwefels#dure nimmt keine Paraffin-Kohlenwasserdof-—

fe auf.,

Pyrogallol-Ldosung zur Absorption des Sauverstoffese. |
Es wird alkalische'nyogallol-Lﬁsung (Trioxybenzol 1,2,3)
gebraucht.
Pyrogallol entwickelt bei der Absorption von Sauerstoff etwas
Kohlenexyd. Diese Koh@&noxydentw1ck1ung nimmt zu mit-der
1. Sauerstoffkonzentratlon in dem zu untersuchenden Gas,
2. Erschopfung des Absorptlonsmlttels,

3. Bei langsamer Absorppion..
daher nicht bei Temp. uﬂtar 18

Die Absorptlonggeschw1nd1gke1t ist abh&ngig von der Temperatur
vom Hdl.-Verhdltnis Pyrogallol zu Alkali und vonm Alkaligehalt.
Die grosste Ahsorptlonsgeschw1nd1gke1t wird errelcht, wenn
man auf ein lol.-Pyrogallol 4,8 ‘Mol.~Kaliumnhydroxyd nlmmt.

Bis zu einer bestimmiten @esamtkonzentration némmt das absolute
‘Aufnahmevermogen fiir Sauerstoff zu. Die helle Losung w1rd nach
~ Briickner hergestellt aus: :

' lg Pyrogallol + 1, 5 g Kallumhydroxyd + 5g Wasser.

Diese Losung*absorblert 264 normal-mll Ltr.Sauerstoff/g Pyro-
» gall\1“- L : ~ 7
Es werden von vefschiedenen Analytikern verschlédﬂene Messvere
haltnlsse angewandt. Als gut ausproblerte Losung wird angegeben’
a) 1 Vol. 25 % Pyrogallollosung wird mit 5-6 Vol. konzen—
trierter KOH (l 2) gemischt. 1 cem Losung absorbtert

12 ccm 02.
b) 3<4 Vol. KOH (1: 3) werden mit 1 Vol.Pyrogallussaure

. 125 gemischt.

-4
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Zwookmissig 1st es, die LUsung kurz vor Gebraunch zu mischen und

vor Luft zg sghiitzen. Noch besser orfolgt die Mischung in der zur
[ ) b
Absorption voaw&ggiun.Gaapipette.

K 8sungen zur Absorption des Kohlenoxyds.
Die gebriuchglich#ten Lisungen zur Absorption von Kohlenoxyd
sind Kupferchloriirltsungen. Kupferchloriir und CO verbinden sich
in neutraler, saurer und ammoniakalischer Losung unter Bildung
von schwerldslichem Doppelsalz CuCl,.2C0 naghezu quatitativ.
Die Losungen werden nach sehr verschiedenen Vorschriften herge-—
stellt. (U.a. werden auch Zusitze von 2Zinn (II)-chlorid empfohlen,
welche nach anderen Angaben meistens von geringerer Bedeutung
gein sollen.) Nachstehend sind einige Beispiele aufgefiihrts
a) Neutrale Kupferchloriirlsung. .

265 g Ammonchlorid werden in 750 ccm Wesser geltst. Die ILosung
wird erhitzt und nach Zugabe von 125 g Kupfer (I)-chlorid unter
Iuftabschluss iiber Rupferspibalenaufbewahrt, bis die Losung
wasserklar -ist. Die Konzentration der Ldsung kann noch um 50%
herah-gesetzt werden, ohne dass ihre Eigenschaften geringer Werden.
Die Absorption geht rasch vor sich und erreicht hohe Endwerte.
In besten Falle kann je Iol, Kupfer (I)—chlorid ein Mol.Kohlen-
oxyd absorblert werden. : :

‘ b) Sa1zsaure—Kupferchlorﬁrlosung.
Mit steigender Salzsaurekonzentratlon nimmt die Absorptionsged
Schwindigkéit fiir Kohlenoxyd zu, dass Aufnahmevermtgen hingegen -
ab. Das meiste Kohlenoxyd nimm? eine LSsung mit 10 g Kupfer {I)-
chlorid und 150 ml 20% Salzsiure auf. Diese Lfsung nimmt 850 ml
Kohlenoxyd oder 0,38 Mol. Kohlenoxyd/Mbl.Kupfer(I)-chlorld auf.

.Nach Biebesheimer (B. 47) erd die wirksamste Losung folgender—
mﬁssen hergestellts : '
In eine 2 Ltr.Flasche w1rd als Bodensatz eine 1-2cm hohe Schlcht
von Kupferoxyd der—-gleichen elnlge Kupferdrahtnetzrollchen
oder Kupferdrahte gegehen. Die Flasche wird mit HC1l 1,125 gefullt
und mehrereTage bei ofterem Umschiitteln stchen gelassen. Die an—.
féngiﬁch bréunliche Lésung wird Ffarblose. Entnlmmt man der Flasche
~ von der ILoésung, so Pii1lt man sofort wieder von i, 125 HC1l nach,
eventuell gibt man auch Kupferstabe ZUe '

 ¢) Ammoniakalische Kupferchlorurlosung.
200 g Kupfer(I)-chlorid werden mit 250 g NH,Cl und 750 ccm Wasser
"in elner verschlossenen Flasche geschiittelt . Auf 1 Vol. dieser _

=5=
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Lésung wird 1 Vol.Ammoniak von der Dichte 0,900 zugesetzt. Die
Lisung ist (tber metallischem Kupfer unter Luftabschluss aufzu-
bewahren. Die LUsung absorbiert langsam und gleichmlissig das
Kohlenoxyd. Pro Mol.Kupfer(I)-chlorid wird ca.0,22 Mol, Kohlen—
oxyd absorbiert.
Es sei bemerkt, dass Salzsiéiure—Didmpfe durch einfached Ulberleiten
in Kalilauge entfernt werden, wihrend ammoniakalische Loésung
meist einen doppelten Arbeitsgang durch Einleiten in rauchende
Schwefelsdure hmnd Kalilauge bendtigt.
Laut Literatur-Angabaikann im besten Falle je Mol.Kupfer(I)-chlorid
absorbiert werden:

a) in neutraler Ltsung 1 Mol.Kohlenoxyd.

b) in Balzszure-Lsung, 0,38 Mol.Kohlenoxyd.

c) in ammoniakalischer Ldsung 0,22 Mol.Kohlenoxyd.

‘Der Ablauf der Reaktion Cu012 + 2C0 s CuClz.ZCO'erfolgt unter
Unsténden aber auch von rechts nach links, indem sich das CuClz.
200 in seine Bestandteile zerlegt. Diese Unkehrung tritt haupt-
sdchlich auf, wenn das Kupferchlorir lénger im Gebrauchﬁnd der
Teilddruck des Kohlenoxyds der Addltlonsverblndung so gross ist,
dass es wieder abgegeben wird.’ ‘
BEs ist zweckmissig, das Gas nach der CO-Absorption in Kupferchlorﬂr
noch durch B-Naphthalldsung zu leiten, da die Absorptlonsverbln-‘
dung C@,80, .2C0 ‘stabiler ist. : '
8-Naphtholltsunge. o :
200 ccm H2804 (chhte 1,84) werden mit 25 ecenm destilllertem
Wasser vermischt und abgekithlt. Das cu20 wird in einer Porzellan-
schale mit der Siure unter schnellem vollsténdigem Verreiben
.versetzt, bis alles Gu20 suspendlert ist. Hierauf wird in glei-
cher Weise das B—Naphthel damlt vermengt und das Ganze durch
Glswolle filtriert. Es wird empfiohlen, nass hergestelltes cu20'
-zu verwenden, da dieses besser absorbiert. Diese Sulfatlosung
bindet je Hol. Kupfer(I)-sulfat 2 Mol.Kohlenoxyd. - -
Laut theraturangaben werden Grenzkohlenwasserstoffe nicht merk-
lich absorblert davegen wird Aethylen beglerlger aufgenommen
als Kohlenoxyd. ' :
Kalilauge zur Absorbierung der bei der Verbrennung geblldeten

" XKohkadnssiure.
Siehe Punkt 2..
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Verfahren.

Vorberueitung:
Es is8t zu priifen, odb die Gesamtapparatur einwandfrei sauber ist.

Bei Verunreinigungen in den Kapillaren der oinzelnen Pipetten

ist die Bricke mit Wasser zu spiilen und mit Luftstrom zu trocknen.
Anschliessend sind alle Hihne sauber zu machen und cinzufetten.
Dann werden die Absorptionsflissigkeiten hochgesaugt.

Das Verbrennungsrshrchen ist gut mit Kupferoxyd zu fiillen und in
die Apparatur einzubauen. Gebrauchtes Kupferoxyd muss wieder oxy-
diert werden. (Die Wiederoxydation verldauft am besten hei einer
Temperatur von 400°C unter langsamem Durchleiten von Luftemem.)
Die vorbereitete Apparatur ist auf Gasdifchtigkeit zu priifen.
Dann leitet man Stickstoff einige Minuyéﬁ"ahrch, bis die Luft auf
den gegémten Totraum verdringt und derselbefﬁit Stickstoff gefiill?

ist-. l

Wahrend des Durghleitens von Stickstoff sowie bei allen darauf
folgendén Agiesungon werden das Verbrennungsrdhrchen und die
Messburette mit. fliessendem Wasser gelkiihlt. BEs ist darauf zu ach-
ten, dass in den Vérblndungskééplllaren keln Uberdruck bzw.Unter-
druck entsteht, dah. die Sperrf1u881gke1t muss immer auf einen

Bestimmten Stand gebracht we rden.

‘gysfﬁhrung‘der Analyse. (

An die ¥orbereitete Orsafapparatur wird ein Gasbehdlter (Gasmaus
Gasvorlage u.dergl.) angeschlossen. Durch -Einleiten der Sperr-
fliussigkeit in den Gasbeh&dlter wird ﬁberdruck erzeugt, Die Zulei~
tung zur Messbiirette erdldﬁrch mehrmalige Durchspulung ‘von ande-
ren Gasen frei gemacht das zu witersuchende’ Gas in die Biirette
elngeleltet und auf 100,0 cem elngestellt. Es sei bmnerkt, dass ,
bel Anwendung wvon 100 cem die 'konstatierten Volumenverinderungen
in ccm gleichzeitig auch Vol.% sind. Bei Anwendung von anderen |
Gasmengen ist elne Umrechnung erforderlich. In der Tabelle Nr. 5
sind die im Rahmen der Synthesekontrolle regelméssig zu analy-
sierenden Proben aufgezihlt. Die Bestimmung von Bestandtellen,
die in den genannten Proben praktisch nicht enthalten sind, wird
nicht durchgefiihrt. In der betreffenden Rub®ik’ ist ein -, dagegen
bel den zu bestlmmenden Bestandtellen ein + Zelchen. : .
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Jezeichnung Ungesitt. XW (Olefine) - | Ges#tt. ' ‘
der Prode £0 in H2§g4 ' (KW _g- - CnHm
Paraf-} - Fé&in- - Titratg.
rauchen4 87 %| Silber -0, co H, flneO Ny | vest. | Zahl
de H,S0
274

Ofen-Prode

I.S%ufe + + - - + + 1 + + + + - -
Ingang(=Sy Ig + + - - + + | + + 1+ + - -
Ausgarng(= B I)|+ + - - + o+ o+ + + + - -
0Zen-Probe | ~ ‘ )

II. Stufe i .

S{ngang(= y II)+ + - - BRI B I S + 1 + - -
Ausgang(= B II)+ + - - TR 1 RN A + | o+ - -
Tages-Proden ?

“*’5588 II.5t, l .

c.1,Zoxdans, + + - - + |+ ]+ + + + - -
Detadern-Proben : ‘ A

%isaﬂ I.Sﬁ. - N v
v.d.Zonderns, + + - - - + R + + T+ - -
Zndgas IX.3t. ‘ i

a.4.Zozlens. |+ + - - U TN AN R + | o+ - -
Restzas s.3asof ‘ | : : K '
zeter n.i.Kean)t * - - A N v A i *
I;ere - + - - + + | + + + - .+ b bei Resfgas-
C}-Frakiion - + - - + |+ ] + + + - + + proben
Cz-’* ction + + - - + -1 - + + - + +)
Cy-Priciion + - - + + =l-1] "+ | + - + -
C‘-?r axtion - - - + + - - L+ + - + -

| : ,
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CO,-Bastimmung.

Das Gas wird wiedorholt in die Kalilauge eingeleitet und zuriick-
gofihrt, bis die Volumenkonstanz erreicht ist. Erfahrungsgemliss
ist nach drei bis vicrmaligem Einleiten das 002 vollkommen abser-
biert. Die Volumenabnahme ist gleich 002—Geha1t in der Gasprobe.

Gemeinsame Bestimmung von ungesédttigten Kohlenwasserstoffen.

Ahnlich wird des Gas mehrmals in rauchende Schwefelsdure {15%
803) eingeleitet, zuriickgefiihrt und die SchwefelsH#ureddmpfe mit
KOH absorbiert. Der Unterschied zwischen der Ablesung nach der
002 Absorption mit KOH und der Schwefelséuredampfe-Absprption
ist der fehalt an schwefen Kohlenwasserstoffen.

Da rauchende Schwefelsdure auch Paraffin-Kohlenwasserstoffe an-
greift, sind reproduzierbare Werte nur dann zu erzielen, wenn
die Schwefelsdure~Einwirkung auf die Gasprobe bei Parallelversucher"
von gleicher Dauer ist. Es ist gebrduchlich, das Gas 3 mal mit
gleicher Geschwindigkeit durch rauchende Schwefelééure zu leiten,

Getrennte Bestlmmung wvon Kohlenwasserstoffen.(schwere)

Es ist erforderlich, Propylen und Butylen getrennt vom Aethylen
zu bestimmen; dann wird das Gas nach der COz-Absorptlon in XKOCH

in 87 %1ge Schwefelsaure (nicht in rauchende Schwefelsaure) ge~
leitet. Volumenabnahme ist #» die Summe von Propylen-und Butylen-
Gehalt. Anschliessend wird das Gas. in Silberschwefelsaure geleltet
‘und Aethylengehalt bestimmt, ;

Sauerstoff (0,) Bestimmung.’A ' ,
2- (bei- Temp.nicht unterf§’).

Das Gas w1rd mehrmals in d1e alkalische Pyrogallollssung geléitet,
bis Volumenkonstanz erreicht ist. Die frische Ldsung ist farblos,
die gebrauchte braun. Sie schlmmert bei-der Aufnahme-von-Sauer——

' stoff schwach violett. Die Volumendlfferenz ist der Sauerstoff-

>

gehalt. ‘ S o

;

Kohlénoxydbestlmmung.

Dlé Hauptmenge des Kohébnoxyds wird in Knpferchlortrlosung ab-
sorblert die Kohlenoxydreste in B-Naphthol.
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Bestimmung von Hz und Paraffin-Kohlenwasserstoffen.

Im Gasrest bleiben noch Wasserstof!, Paraffinkohlenwasserstoffe
und Stickstoff. Die brennbaren Bestandteile werden durch Uber-
leiten {lber erhitztes Kupferoxyd zu Wasser und KohlensHure frak-
tioniert oxydiexrt. Der Rest ist Stickstoff.

Ho- Verbrennung.

Das mit Stickstoff gefiillte Verbrennungsrohr wird auf 270 bis
290°C erhitzt und durch Heben und Senken des ievargefasses das
Gas Uber das erhitzte Kupferoxyd hin und her geleitet, bis keine
. Kontraktion mehr erfolgt.\man lésst abkilhlen, wobei sich der
entstandene Wasserdampf als fliissige ser niederschlégt. Die
eingetretene Volumenkontraktion 333’ asserstoffgehaltes. Bei der
selektiven Verbrennung ist aufk die Arbeitstemperatur genau —zu—
achten. Am geeignegdtsten ist eine Tegperatur von 290°C im Innern
des Rohres. Wird aber das Gas zu schnell iiber das Kupferoxyd ge-
leitet, so kann die freiwerdende Verbrennungswéruéaine lokale
gggé'Temperaturerhohunglervorrufen, und dadurch kann elne Ver-
brennung von Parafflnkohlenwasserstoffen zustande kommeh. (Belm'
erstmaligen Uberleiten darf die Geschw1nd1gke1t 20 cem/min. nlcht
iibersteigen,) Nach der Verbrennung des Wasserstoffes ist es er- ~
forderlich, durch Einleiten in Kalilauge zu priifen, ob sich Koh-
lensiure gebildet hat. Die entstandene Kohlensiure ist dann Je
‘nach der Natur des untersuchten Gases in Rechnung zu stéllen.
Ist die vorherlge Absorption des CO unvollsténdig erfolgt, so
kann die bei 300°C entstandene Kohlensiure .ganz oder zum Teil
aus CO entstanden sein. Dementsprechend wird dieser Betrag zum
CO-Gehalt hlnzugezahlt. Bei dieser Temperatur verbrennen auch
merkllch _hohere Kohlenwasserstoffe G3H8, C4Hlou.a.,rderen Ver—

brennung mit Volumenvergrosserung erfolgt. Gegebenenfalls ist
es erforderllch, durch 002-Best1mmung die reine H2—Kbntraktion
auszurechnen. ‘

-

'Verbrennung von Paréffin—Kohlenwassefstbffén.

Die Verbrennﬁng von Paraffin—Kohlenwasserstoffen erfolgt iiber

Kupferoxyd bei Temperaturen ﬁber.?OOoc;-Zur quantitativen Ver-'

brennung des Methans ist helle Rotglut und héufiges Uberleiten

des Gases notwendig. Das Gas w1rd gleich in die Kalllauge ge—

leltet, um die entstandene Kohlensaure zZu entfernen. Tritt keine

vclumenkontraktion mehr ein, so 1st die Verbrennung beendet, und
' ’ ‘ -lo-
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man hat nach dem Abk{ihlen in der Volumendifferenz direkt com GH4,
(bzw.Paraffinkohlenwasserstoffe) der Rest ist Sthokstoff.

Da bei dentiohen, zur Verbrennung des Methans erforderlichen
Temperaturen Saucerstoff merklich abgespalten, dagegen bei tie-
fercn Temperaturen wieder gquantitativ absorbiert werken kann, ist
es erfordxrlich, widhrend des Abkiihlens, das Gas ilber das Cu0 zu

leiten.

C—~-Zahl-Bestimmungen.

Un die Zusammensetzung von Gemischen aus 2 Z C-~Zahl-Fraktionen

zu ermitteln, evtl. um das mittlere Molekulargewicht der Kohlen—
wasserstoffe zu errechnen, ist es erforderlich, die C-Zahl zu
bestimmen. Zur Bestimmung der C-Zhhl wird das durch Verbrennung
sich bildende CO, gemessen. Das Gas wird mehrmals du® iiber Kupfer-
oxyd geleitet, bis konstanter Stand bzw. Volumenabnahme zu kon-
statieren 1st Erst dann wird das Gas in Kalilauge eingeleitet.
Die Differenz zwischen tiefstem und Eaehstem Stand sind ccm des
entstandenen 002. Die Differenz zwischen dem Stand nach der H2
Verbrennung und zweiten (Rotglut)-Verbrennung ist der Gehalt an

' gesattlgten Kohlenwasserstoffen. Der COz-Gehalt, dividiert durch
. den Gehalt der-gesdttigtén schweren Kohlenwasserstoffen/ ergibt
dann die C-Zahl. Die’ C—Zahl—Bestimmung wird.durch/ﬁ%ﬁen—und nach-
. einander verlaufenden Reaktionen erschwert. Es ist notwendig, ‘
die optimalen Bedingungen mit Béinén Gasen zu prifen. Es ist
~besonders darauf zu achten, dasswwidlirend der Verbrennung die
002-¥erbrennang- Absorptlon wegen unsauberer Kapillaren und der—
gleichen vermieden wird.

~N2— Feinbéstimmung. B

- @Pases direkt verbrannt. Das Gas wird iber das bis zur Rotglut
erhitzte Kupferoxyd direkt in Kalllauge ‘und zuriick-in die Mess-—
biirette geleltet bis zur Volumenkonstanz. Gefundenes N2-Volumen,
d1v1d1ert durch angewandtes Gasvolumen mal 100 ergibt: N2-Gahalt
in ¥ewr %- : : :
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Berechnungsbeispiel fiir Stiokastoffeinbestimmung. *

MeBSeinheit: om” Angaben in Vol.%, abgerundet auf 2 Dezimalstellen.

Wird das fUr die Verbrennung abgemessene Gasvolumen mit V und das
gofundene Stickstoffvolumen mit '&2 bezeicmet, danm 148t sich
der Stickstoffgehalt durch folgende Formel in Vol.% ausrechnen:

x“q%z- «loo (1)

Wird in einer Gasprobe, welche urspriinglioch keinen Sauerstoff
enthilt, bei Vollanalyse Sauerstoff festgestellt, so ist das ein
Beweis, dass widhrend der Probenahme bzw. bei der Aufbewahrung der
Prabe Luft in den Gasbehiilter eingedrungen ist. Der Gasprobe ent-
asprechendes Stickstoffvolumen ist

HN?. = Hm’a" gNaI‘ (2)
wobei vﬁa nach der Verbrennung abgelesenes Stickstoffvolumen

und HNZ aus dem ILuftgehalt errechnetem Stickmtoffvolumen ist.
Zur Verbrennung angewandtes wahres Gasvolumen ist
\4 = vV, - VII (3) ) .

wobei V, Volumen der Messbiirette, dh, zur Verbrennung abgémesaenes
rasvolumen €& zusammen mit Luft und

Vi dem Sauerstoffgehalt entsprechendes Luftvolumen date.

Gesuchter Stickstoffgehalt der Gasprobe lasst sich nach folgenﬂer
Formel in Vol.% errechnen:

, HNQ;___;EEQEL_; loo (4)

. . vc - va »

d.h. Stlckstoffgehalt der Gasprobe in Vbl.% ist gefundenes
Stickstoffvolumen mei- abziiglich des dem ILuftgehalt entsprechenden
Stickstoffvolumen mal— 100, dividiert durch abgemessenes Gasvolu~-..
,men_abzdgllch-auS—dem gefundenen Sanerstoffgehalt errechneten
8i Luftvolumen. .

Da Vi und 'Uﬁz unbekannte Werte 31nd, ist es erforderllch, sie
-aus dem gefundenen Sauerstoffwert zu errechnen. Fﬁr technische
Zwecke wird tiblich angemommen, . dass Iuft rund 21 % Sauerstoff

und 79 % Stickstoff enthalt.”) -
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x) Zusammensétzung der Luft (nach Ullmann, Bd. 7 1931, 8. 386).

Gas Vol.%¥ Gow.%
Sauerstoff 20,93 23,1
Stickstoft 78,03 75,6
Kohlens#ure 0,03 0,046
Wassergtoff 5,10'5 3,5.10"
Argon 0,932 1,285
Neon 1.5.1072 1.1072
Helium 5.10~% 7.10™°
Krypton 1074 3.10~4
Xenon 102 4,107

Daraus isf zu éntnehmen, dass das dem L&E%éehalt entsprechende
Stickstoffvolumen gleich Sauerstoffvolumen Vbz mal %% ist, #uf-

wobei Sauerstoffvolumen der Gasprobe gleich abgemessenen Gasvo-
lumen mal gefundenen Sauerstoffprozenten, divzdiert durch 100

Nach Ausrechnung ergibt sich folgende Formel'
¥m,® = o.037619 v,0, (5)

Luftvolumen als Summé von Sauerstoff— und Stickatoffvoluman
lasst slch durch bekannte Werte in folgender Weise ausdriicken:

0, . ey
Vg = voz * HNz = v'lgo + L 1§o 3 il vl ¢! + 3,7619) =

= 0.047619 v. 05 | R—
Vy = 0.047619 ¥ 02' (6)

werden die Werte der Formeln 5 und. 6 .in Formel 4 - alngesetzt,v
dann ergibt sich folgende Endformel:  — ;

1 L
x N, - ]{N__ _H_v — 0.03761 ¥,0,_ _
? = 2- « loo 2—-—2;3T9—-l-6_ 0.04T610 g » loo =

A Diese Formel gilt als allgemeine Formel, wo V. abgemessenes Gaa-_
volumen, Na gefundenes Stickstoffvolumen ist und 02 gefundene

Saueretoffpronente sind. Es ist leicht zu errechnen, dass fiir deﬁ .
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Yall, daso dor Sausrstoffgehalt gleich O ist, Formel 7 sioch in
Formel 1 verwandelt.

Da zur Durchfithrung einer Analyse in ein und demselben Orsat-
apparat zur Stickstoffeinbestimmung igmer dasselbe Gasvolumen
gleich dem Volumen der Messbiirette angewendet wird, l#isst sich
die Formel durch Einsetzen des bekannten Wertes fiir. die Blirette
noch vereinfachen. Zur Zeit werden in der Abtl. Synthesekontrolle
in drei vorhandenen Apparaturen Messbiiretten mit folgenden Ab-
messungen gebraucht: a) 470.2 om3, b) 461,0 om> c) 454,0 om°.
Fir die genannten Vojumen ergeben sich folgende Formeln:

_ lN¥,' - 17,69 0

x 470,2 = ]]T?O,Z— 23926 « loo
-1

gi—’?—:ziﬂ.—_.loo

| UN, ' - 17,08.
X 454,0 = =781 5= 5"’3’— - loo

Anwendungsbeispiel:
a) Stickstoffgehalt einer Sauerstoffrelen Probe.

Das eingemessene Gasvolumen ist V, = 470,2 cm3
- Nach der Verbrennung gefundenes Stlckstoffvolumen ist 48,3 cm?.
_Der gesuchte Stlckstoffgehalt des Gasgemsiches 1st laut Formel 1

E—%z——. loo = f%;—?? . 1oo = 10.27 Vol.% | |

‘b) Angenommen, die Probe enthilt 0,8 % Sauefétoff, dann kommt
Formel 7 zux Anwendung.

HN - 020216 [y V| 3 o —

Dieselben Ergebnisse werden erzielt, wenn die Formel fiir die Biret-
te mit 470,2 cm? angewendet wird. Die konstanten 17,69 bzw. 22,39
‘konnen auf 17.7 bzw. 22.4 aufgerundet werden. Diese Anderung hat
keinen Elnfluss auf die ersten zwei Dezimalstellen des Ergebnlsses:

_IE Bal 5 17,7.0 -48:3 217,70 . 08

=T, 55 %

X 461,0
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Fohlerquellen.

Es ist besonders darsuf su achten, dass die Temperatur des in

cine Messblirette eingeflihrten Gases bei slimtlichen Ablesungen

im Laufe einer Gasanalyse konstante® bleibt. Es ist zweokmlssig
die Blirette mit fliessendem Wasser zu kithlen. Ebonso ist hei

allen Ablesungen daw Verbfennungsrthrchen mit fliessendem Wasser
zu kilhlen.

Das konstante Zusammenlaufen der Sporrflﬁesigkoit ist bel sHmt~
lichen Ablesungen bei genau gleichen Bedingungen durchzufiihren.

In der Priaxis wird oft beim Einmessen des Gages und nach der
Absorption der Stand sofort abgelsen, dagegen’ findet nach der
Hz-Verbrennung wdhrend des Abkiihlens ¥ollkommenes Busammenlaufen
der Sperrfliissigkeit statt; dadurch wird die wahre Kontraktion
vergr6$sert. Bei CO-Absorption in B-nghfhal verursacht die Ein-
stellung des Niveaus in der Regel einé Verzdgerungs dadurch kdnnen
dhnliche Fehler vorkommen. Es ist auch darauf zu achten, dass die
Pliissigkeit in den Kapillaren der Pipetten vor und nach der Analy-
se auf den gleiéhen Stand gebracht werden.

Es ist besonders darafif zu achten, dass Absorptionsfliissigkeiten
nicht ih die Seitenkapillaren (Briicke) gelangen konen. Wird zum
Belsplel das Gas bei COz-Bestlmmnng mit grosser Geschw1nd1gkeit
durch Kalilauge hin und zurick geleitet, so werden sehr leicht
kleine Kalils#d %geiiggfchen in die Kaplllarénmltgerlssen. Damit "’
besteht die é&%&:jzeéiang,@éas ‘das wihrend der Verbrennung von

Kohlenwasserstoffen sum-Beilt gebildete 062- zum Teil schon in
den Kapillaren absorbiert wird, und die C-Zahl-Bestimmung feh-
lerhafte Werte ergibt.rEntstandenes Karbonat kann lelcht inddie
Messbprette gelange und mit S perrwasser in Beruhrung kommen
oder ‘beim Elnlelten vén saurem Sperrwasser in die Kapillaren ‘i
tuﬁkﬁha'Kohlensaurenntw1cklung zergsetzt werden und so zu Fehlern
Veranlassung geben, - : : |
Undlchtigkelten von Verblndungsschlauchen oder Glashahnen sind
-Quellen hgufiger. Analysenfehler. Vor Benutzung einer. Orsatappa-.
ratur ist eine Prﬁﬁung auf Dichtigkeit durchzufiihren; am ein-
fachsten geschieht das dadgwch, dass man die Biirette bis zdr
oberen Kapillare mit Wasser £iillt, den Xusgangshahn schllesst,
und dann das Niveaugefiss so tief wie méglich setzt.. Uhdlchtlg-
keiten machen 51ch am Absinken des Wasser 1n der Messbiirette,
bemerkbar., - ' ' 1

Eine unvollstandlge Gasabsorption ist auf ungenﬁgende Beriihrung
zwischen Gas und Absorptlonsf1h351gke1t zurudzufuhren und ver-‘
ursacht ebenso Fehder. ’

-
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Es ist auch dlie M¥glichkeit der AufsHttigung des beRandelten
Gases mit Diimpfen von Absorptionsfliissigkeiten zu beachten, z.B.
SO3 u.a. In dieson Fillen muss der Absorption eine Nachbehandlung
des Gases mit Lauge (803) bzw. mit SHure (NH3) folgen.

Bestimmung des Gasolgehaltes im Endgas durch Titration der Olefine.

In eine mit zwel Hdhnen versehene Flasche von genau bekanntem min-
destens 1 Ltr. grossen Inhalt (Sauerstoffbestimmungsflasche Ruhr-
gasmodell) wird das zu probende Gas eingefiillt, Falls das Einzie-
hen des Gases durch Abfliessen von Wasser aus der Flasche erfolgt,
ist darauf zu achten, dass kein grosser Wasserriickstand in der
Flasche zuriickbleibt., Man lisst nun dmrch den einen Hahn eine ge~
nau gemessene lMenge n/10 Bromid-Bromatlésung etwa 10 ccm eintre-
ten, erforderlichenfalls unter gleichzeitigenm vorsichtfn Uf;neh

. des zweiten Hahnes. Die 1/10 n Broml&sung.wird hergestellt aus

50 g Kalﬂiumbromlé 15,9183 g Kaliumbpomat auf 5 Ltr. aufgeftllt.
Darauf werden 20 ccnm Yerdunnte, ca. 2 n HpS0, ( nicht HCl1l) in
gleicher Weise zugegeben. Nach dem Einfiillen der Losungen wird
durch kurzes Uffnen des zZweiten Hahnes Druckausgle ich in der
Flasche hergestellt. Han bringt jetzt die' Flasche fiir die Dauer
von ¥2 Stunde auf die Schiittelmaschine und lésst @éen Inhalt kraf-
tig durchschiittels., ' Wehrend der ganzen Zeit soll die Flasche

,vor iﬁ%gtgeschttzt gehalten werden. Der Inhalt der Flasche muss.
'nach dieser Zeit noch deutlich gelb gefédrbt sein, andernfalls )
ist nach Zusatz von mehr, genau hestlmqéter qumld-Bromatlosung*

1
: |

weiter zu schiitteln.
Nach dem Schutteln setzt ‘man ca..lO cem lO%lge Jodkallumlosung
zu, schiittelt um uhd titriert das ausgeschledene 'Jod in der
'Flasche selbst mit n/lo Thlosulfatlosung. '

= ccmfn/lo"Bromlosung“““1‘10 ¢cm CnHm (mit4boppe1b1ndung)“_3ei
der Flasche mit Schllffstopfen ist darauf zu achten, dass bein

‘Petten: keln Hahnfett bis ins' Flaschenlnnere dringt, da das Fett
Brom verbraucht. ‘
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Berechnungsbeispiel.
Inhalt dor Flasche 1520 com
Volumen der Bromidldsung 10 ¢
" i Schwofelsiiure , 20 ¢
angew.ccm Gas 1490 ccm
Barometerstand 755 mm
Temperatur 18,0°
Wasserdampftension : 15,5 mm
Reduktionsfaktor =§Z§g-l§,g) o« 273 = 0,9128
760 . 291
Reduziertes Gasvodumen = ~ 1490 . 0,9128 = 1360
Verbrauchte n/10 Na,S05  3%50 ccm
Verbrauchte Bromldsung 10 - 3,50 = 6,5 ccm
entsprechend 6,5 . 1,10 = 7,14 ccm CnHm

.Prozent Olefine im Gas 7,14 . 100 = 0,625 Vol.%.
' f 1360 .



Bild

N2
Vit




— 46—

P.Kxr/Re.

———— o —— o —— . — ] ——— - w  — ——— o et s B s e s s e

©1ner Gaszerlegunge.
Seite ist ein Formblatt fir Bintragung aller s gelesenen und
errechneten Werte einer Gaszerlegungsanalyse.
Masseinheit: Liter.Angaben in Volumeng.
In der ersten Linie werden die Ergebnisse der Vollanalyse der Aus-
gangsprobe (vor der Gaszerlegung) in dem Spalten 8-17 eingetragen.
Es wird weiter eingetragen in:
~ Spalte 1 die laufende Nummer der PFraktion.
Spalte 2 die Bezeichnung der Praktion und Volumen:\(Dea aus dem
Gasaufnahmebehilter verdringten Sperrwassers) .
n 3 Differenzdruck (Uberdruck oder Unterdruck) in mm Hg in
der Gasvorlage.
4 Temperatur des Destillieraufsatzes.
5\Temperatur des Kolonnenkopfaufsatzea. (Kupferblock)
6 " in der Gasvorlage.
7 Barométerstand.
8-15 Die Ergebnlsse der Vollanalysen der einzelnen Fraktlonev
16 Litergewisht (Wird nur bei der Ausgangsprobe bestimmt).
17 Die Ergebnisse der C nBp—Titration (Wird nur bei Inerten-
- und Cy-Frektionen von Restgas bestimmt)
" 19-31 Das auf Grund der Orsatanalysen errechnete Volumen der
‘ elhzelnen Gasbestandteile. ‘ ,
" 32 Gasvolumen\in ulter umgerechnet -auf Normalverhaltnissel
- (0/160). | ' ‘

In ahnlicher Weise werden alle folgenden Fraktionen der Gaszerle-
gung eingetragen. Nach Abnahme und Eintragung aller gasformigen'"
Fraktlonen wird der flussige Ruckstand zurdckgewogen und eingetragex
“(siehe Nr.12) und auf Gaszustand umgerechnet.

2 3 2 3 2 a

Die Volumen von verschiedenen Bestandteilen werden zusammengezahlt
ebenso die Ak Spalte 32 eingetfggéﬁﬂﬂySummen der verschiedenenﬂ;'
Fraktionen. Falls in 1rgendeiner Fraktlon iuft eingedrungen 1st,
51nd alle . gefundenen Werte einzutragen und dem buftgehalt1entspre;'
chende Sauerstoff- und Stickstoffmengen von den Endvolumen abzu-:
zzehen. Dem . so gefundenen Gasgesamtvolumen wird dass der Ausgangs-
analyse entsprechenden co -Volumen hinzugezdhlt. In dieser. Weise -
wird das in der Gaszerlegﬁng verwendetechlumen errechnet, und f; f
daraus lassen sich die verschiedenen Volumenﬁ der einzelnen Besfan\?
teile ermitteln.’ e
2 .
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Um das nHher zu erlHdutern, sind einige Rechenbeispiele angeftihrt.
Z.B. 1n der ersten Gasvorlage "Inerte" ist durch Messen des vom

Gas verdriingten Sperrwassers ein Gasvolumen von 21,ul1 1 festgestalit
Uberdruck in der Gasvorlage + 2 mm Hg, Gastemperatur 23,5°0C ( ange-
ze1gt von dem im GasbehHilter eingebanten Thermometer) Barometer—

stand 771,9Y mm.

Alle Praktionen befinden sich in der Gasvorlagen {iber Sperrwasser.
Wie bekannt, nimmt jedes Gas abhHingig von§aer l'emperatur einen
ganz bestimmten Betrag an Wasserdampf je Raumeinheit an und ist
dann gesdttigt. Der SHttigungswasserdampf besitzt Druck und Volu-
men im Gasgemisch, die bel der Umrechnung beriicksichtigt werden
miissen., in der Tafel Nr. Seite ~ist der Sdttigungsdruck des
Wasserdampfes fiilr dem Temepraturbereich von 15-34,4°C angegeben.

Es ist angenommen, die Gasvoltmina bei 0°C/76u mm Hg trocken umzu-
recnnen. vie Umrecnnung, die durch die Anwesenheit des Wasserdamp-
fes notig 1st lédsst sich aus den Gasgesetzen ableiten. Fiir trockene

Gase gilit: oo

273 + t .
Pt'v ------

Auf feuchtes Gas angewandt, wie- in erwahntem Beispiel, ist in die-

{ . J

ser Glelcnung
= gesuchtes Volumen o°/760 mm Hg
Py = 760 mm Hg . ;
Vi = festgestelites Volumen = 21,u1 1. _
= abgelesene Temperatur innder Gasvorlage = 23,5° C
Pt = der abgelesene Barometerstand gﬁzﬁgllch Uberdruck oder
abziigiich evtl. Unterdruck in der Gasvorlage der ver-
minder® werden muss, um den jewelllgen Dampfdruck %k
: bex der Temperatur t. N " ST
rt = 771,9 + 2 = 773,9 . BN
P e P0 23,5 oc:: 217 mm .. . . o :
Vi o Pt - ij 273

ot
!

Vo 760 mn Hg trocken 1 = =4 - 7{0 -,f 373 + ey =
= ,21,01(771,9+2_21,7) o7 ‘ -
- ) . = 20, 794 . 0,9207 = 19 145
760 273+23,5 - ’

Zuaur Bestimmung des Reduktlonsfaktors von Gasen fiir die Umrechnung
eines bei beliebigen Bedingungen feucht gemessenen Gasvolumens"

auf Normalbedlngungen 8ind in der Literatur Tafeln angegeben.(Brudt-
nér, Handbuch der Gasin&ustrle, Bd.6 1937 8. 4 5. -
Dipl. Ing.R Michel, Gastechnlsche Rechentafel, Verlag R.Oldenburg,k
Munchen—Berlin, usw.) ~

3
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Aus errechnetem Gasvolumen bei 0/760 und Ergebnissen dexr Orsatans-
lyse (CO = 18,8%, Hy = 24,6$,CE4 - 3?95, N2 - 52,74, 0~2ahl = 1,0,
OnH_-Fitration 0,029%) 53 die Volumina der einzelnen Bestandteile
wie fo0lgt zu errschnen und in den Spalten 19 bis 31 einzutragen

Vo0 "= -21145766181§ = 3,599 Liter
19,145_. 24,6 . 4.710

100
omy = 122183539 L o741

Ve . 19,145 . 52,7 "
Zusagmmen: 19, 145 Liter

19,145 . 0,029
C = —2lo2Z =122 = 0, 0056 Liter (Wird in Spalte 19
P 160 eingetragen).

" In gleicher Weise werden die Fraktionen Inerte und 01 (2-8) er-
rechnet, falls C-Zahl = 1;00—ist. -

Bei Errechnung weiterer Fraktionen wo aus der C;Zahlbestimmung l
zu ersehen ist, dass es sich um ein Gaagemisdh_vbn 2 C-Zahl~-Prak-
tionen handelt, muss man die Kohlenwasserstoffe der C-Zahl ent-
sprechend verteilen. :

Z.B. Oﬁ-Fraktion Nr.9_ Cc-Zahl = 1,98

Aus der C-Zahl = 1,98 1st AV entnehmen, .dass verbrannten KW—stoffe

2% der Gf-und 98% der Gz-Fraktion enthalten, d.h., gefundenem

Ki-stoffe = 95 6% ist wie folgt zu verteilen:
1= 1565 = 199
Cp = 221?06-2§=93’59% ; , v |
Die Volumina der einzelnen Besténdteile sind wie folgt aus dem' Ge-

semtvolumen = 1,965 Liter zu errechnen.

v, T1,965.. 1,5 '
e 62H4_ =$A:;7—f?cc—;— ) =? 0 029 Liter

R A 1,965 . 0,2 . o
92 = -Lff_TGc-z- 'gj;m 0 004';'?'
%) Voo = 1,965 . 1,0 = 0,020 n
) v 1,065 20052 _ oens .
+) i . e ‘ |
- GH4 = =22 fTﬁG-l--1 = ,0’038 n

v L 13965 . 93,69 _ . . age o n
'0236' = f‘?f—fcﬁ——l-f. = 198411 ?

1,965 1,5 3

P50 = 9;,029w "
Zusammen: 1,965 Liter.
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+) 2u Seite 3
In der letzten Zeit ist die Bestimmung von 00 und 82 in der 02-

und in folgenden Fraktionen unterlassen worden, da in diesen
Fraktionen kaum CO und H2 enthalten sein darf. Die geringen Werte
welche in der Orsatanalyse gefunden wurden, haben keinen Einfluse
auf die Endergebnisse und sind meistens auf Ungenauigkeiten der
Orsatanalyse zurfickzufiihren.

C,-Fraktion Nr.10
c2zahl = 2,95 d.h. das Gas enth#lt 5% C,— und 95% C5~Fraktion und
dementsprechend erfolgt die Verteilung der geséttigten KW-stoffe.

Da die ungesiittigten K@-stoffe vor der Verbrennung absorbilert
8ind und nur die gesdttigten KW-stoffe verbrannt werden, igt die
C-Zahl nur fir die Verteilung von gesdttigten KW-stoffen anwend-
bar. Die Verteilung von ungeééttigten K@-stoffen sollte durch
getrennte Bestimmung erfolgen. Da die absoluten Mengen von unge-—
sdttigten KW-stoffen gering sind und die exakte Yerteilung nicht
von besnderer Wichtigkeit ist, wurden slie zur Zeit gemeinsam ab—.
"Sobriert und auf Grund der fir die ParaffinéKW-stoffe ermittelten,
C-Zahl wie folgt verteilt, obwohl das grundsatzlich falsch ist.

-5

- CoH, ® 2212%06' = 1,18 % )
_ CyHg = PPE2 93 o 20,30 4
Collg = T4224552 = 3,73 4
| CsHg = 222,292 = 70,77 ¢
Die Volumina der einzelnen Bestandteile werden errechnet wie
folgt. ' A ! L
IR 7 ogm, - 0,857 562218 = 0,010 Tater
0336 r~9185716 22,32 _ 9,191
Voo = GBI 04 Lo,005
VH, = 98502 L oo,002 "
Voo = Q82T 2.3.73 _ 0,032 =
vééga\,= Q;§21f5619111”= 0;507 n
Vw, =837 .1:8 . go010

7 |Zusammens

0,857 Liter
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C,~Fraktion Nr.11
Um ein Rechnungsbeispiel :u nennen, in dem ein Gemisoh von 2 XW-

stoffraktionen und Luftsauerstoff enthalten, sowie Stiokstoffspil-
lung angewandt ist, ist die Bereochnung der Fraktion Nr.11 (C -)

angegeben,

V,.P
Vo = Yt t . - 0,52. ~25-1 . -
0 Shhr, = 22.T12,7225m19:2) - Zh3 L o462

Aus der C-Zahl 3,53 48t zu entnehmen, dass die verbrannten Paraf-
fin-Kw-stoffe aus 47% C3~ und 53 % der 04-Fraktion bestehen., Pro-

zentualer Anteil von: :
OsHg = =255~ = 4,89 %
10,4 . 53 .
- Caflio= —*15p== = 5,51 %
Die Verteilung der ungesdttigten Kw;stoffe auf Grund der C-=Zahl

erfolgt wie -oben:
4,3
03H6 = .z__TGG__ = 2,02 %

C4Hyi0= 223 5522 = 2,28 %
Daraus sind die entsprechenden Voluming wie folgt zZu errechnen.

- o 462 o 2,02

0,462 . 2 28 - o
Caflg = 222 ==150-+== = 0,010  n

v

v

v

¥ oo ’=”in§2765912 = 6,Q61i_
v

v

v

= .

-

0,462 . 0,2 ;
Hy = Z2=22595p-2= = 0,001

' 0,462 . 4,89 U
C3Hg = =22=S15p=2°2 = 0 »023- n-

: 0,462 . 5,51
_ C4Hq0= SE2=S45p222. =—01025———n—

= 02402, 84,1 = 0,389 "

Zusammen: 0,462 Liter )
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gs-graktion Nr.12 ,
Absohliessend wird unter 05 die aus dem XKondensations— und Destil-

lationskblbohen zurtickgewogene fliissige Phasme (OST und h8here XW
stoffe) eingetragen. In angegebenem Beispiel wiegt die TflUssige
Phase 0,19 + 0,21 - 0,40 g, was auf den Gaszustand umgerechnet
werden muss, Gesuchtes Volumen in Liter ist gleich g Auswaage x
22,4 dividiert durch das Molekulargewicht

Ve B Auewaéﬁe . 22,4

Die aus den Sammelproben ermittelten mittleren Molekulargewichte
der mit 05 bereéhneten‘flﬁssigen Phasge sind fir Endgaa I. - und
Endgas II.Stufe = 84,03 fir Restgas 95,0. Die entsprechenden
Litergewiehte tiir mndgas I.- und il.Stufe = 3,75, fir Restgas =
4,24, T . :

Wird in angegebener Formel das mittlere Molekulargewicht des .
Restgasés eingesetzt, bekommt‘man das gesuchte Gasvolumen, das
in de# Spalte 29 und 32 eingetragen ist. T

Die Volumina der einzelnen Fraktionen werden addiert (§pal§gﬁ§;Liﬂ
ebenso die errechneten Voluming der Bestandteile der eihééihen;
Fraktionen (Spalte-19#31)mDienErgebnisseJder.1etzten Addierung
- milssen dieselbe Summe ergében, wie die Summe der Voluminagder
einzelnen Fraktionen in SpaltefNr.32. Die Addition in dieser

Weise dient zur Kontrolle eines richtigén Reéﬁiéﬁé,

Da die'Ausgangsanalysé kginen‘Sauerstbff enth&lt, dagegen’in der
Cz-wund 04-Fraktion Sauergtoff gefunden.wurde,‘ist es e;n Bewg;s,
dass in genmnnten Fraktionen Luft el ngedrungen ist, Ausserdem zur
Spiilung der ¢ g-Fraktion Stickstoff als Fremdges eingebracht wurde.
Um zerlegtes Gasvolumen zuwermitteln,;istfes;erferderlichi*denfvi
‘Sauerstoffgehalteentsprechendes Luftvolumen, - sowie zur sﬁﬁlugg,ge-‘
brauchtes Stickstoffvolumen vom Gasgésamtvolumen abzurechnen; sowi%
das Stickstoffvolumgg_gég,folgt zu korrigieren. o : f
Ermitteltes Sauerstoffvolumen Vb = 0,008 Liter1.Bemrsauerstoffge-
halt~éntspg§ggggdes-Stickstoffvo umen, ausgedriickt durch bekanntes
Sauerstoffvolumen ist: : ' - ' h
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-E . V02 L 3'76 . VOZ
und Luftvolumen
L= Y0, + n, = Vo, + 3,76 . e, =~ 4,76 . Yo,
In angegebenem Beiapiel.

VHZL = 3,76 . U,008 = 0,030 Liter

I~ 4,76 . 0,008 = 0,038 =

Da in der Praktion 04 kaum Stickstofr vorhanden sein darf, ist

68 zuldssig anzunehmen, dass das zur 8pﬁ1ung angewandte Stickstofs
volumen VN2 Sp gleioh dem ermittelten Stickstoffgesamtvolumen

der ¥raktion Gi; N2 abzﬁglioh dem Saunerstoffgehalt entsprechendeg
Luftstickstoff N2 L ist.

V. Ve - VW
N2 sp = N2 - N2 L‘ ausgedriickt durch- bekannte Werte

Ny 5p = Wp = 3,76 « Y0, = 0 1389-3,76.0,004 = 0,574 Liter
Es ist in Abzug zu - bringen. '

a) von ermittelten Stickstoffgesamtvolumen aller Fraktionen =
61 148 Liter.

f

VN2 L = o,o;o’mter

N 'y
Ny gp= 02374
Zusammen0,404 Liter ' : :

Stickstoffgesamtvolumen nach der Gaszerlegung ist:,

61,148 - 0, 404 = ‘60,744 biter.
b) Yom zerlegten Gasgesamtvolumen = 144,570 Liter
Vi‘= ; O 038 Liter : o R

_VN s = 09374 n o
Zus, ’412 Ilitero

Nach der Zerlegung ermittlltes Gasgesamtvolumen
V,‘= 144,570 =70, 412 = 144, 158 Liter.

Zur Zerlegung angewandtes Gasgesamtvolumen Vo ist rechnerisch

aus V1 und 002—%-Gehalt vor der Zerlegung gemachten Orsatanalyse
zZu ermittdln. — . . : - - T
Vo = V, +-‘V002 : - B o
Das nach der Gaszerlegung ermittelte Gasvolumen V,,entspréqhende;
CO,~Volumen ,Vco2 1st gleich dem ermittelten Gasvolumen V, mal ge—
~fundene CO,-%te dividiert durch 100 = 002-$te. L T
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Y0, = v, 983 0, = 14 122-57%319 - 87,607

Vo o v, o+ vboz -
321:1§¥°6_2119 = 87,607)

(Zur Reohankontrolle 8ilt: v602 -

Aus dem zur Zerlegung angewandten Gasgesamtvolumen V, 231,765 1
sind dio,Yolunen—fte der eingelnen Bestandteilo wie ®™lgt Zu er-

rechnen
X = gg . 100

Geauchte Volumenpﬁte 8ind gleich dem Gasvolumen V der einzelnen
Bestandteile mal 100, dividiert durch zerlegtes Gasgeaamtvolumen

VQ ..

(wird eingetragen: Volumen %
co = aus der Orsatanalyvse = 37,8
2 ¥
: d.Ausgangsprobe)
39.

CoH, = P2 . 10 =

OzHg - = 222800 ,o5 0,086
e '_833{765 — T
c = 92010 . 00 . =' 0,004
4y g 0 = o
;fcoff-.7?‘§3*'76 L1000 oo 10,096,

B = 28,704 Lo o
H . = 23#-765 +100 = 0, 659_5

10,017

100 wﬂgf,ha 997,,

cE, =3 f‘vss o 10
CoH = 12873 . 400 = 0,808
:  2 6‘ : j231,765 vo - '~fif:gﬁt
_f;]'?37°755 s
OgHy = 0,025 . 100 - n g 1
A0 237-765 P e e e
B ) -l .-:;“ 094 . , : : v' S
CgHy, 592038 D460 0
2T esiges U0 T
:Nzgffj.a 60*144 100 = 26,209 v
S 75 Zusammen- 1oo 000 Vbl.%§ 

1100 ,. "‘ .j _‘:.

S
<;VE.
il

)i




- 5%.
9

Qnlin-ye3nbestiamung

Bedi ddr'ZQriéénﬁs des Rostgaaeq.-ind‘zn alien rraktionen gsringe
Mengen von OnHm festzusteiien, deren Yolumenproszente in Inerten
und O4-Fraktionen duroh Titration (81ehe OnEn~Feinbestimmung
‘Seite ) beatimmtlwttden, dagegen 1in Cp=s 63- und 94—rrakg
tionen durch die vrsatanalyse dem gefundenen Progzentgehalt ent-
sprechende Volumina wie bei anderen Bestandteilpn errecnnet,

Die durch die TAtration ermittelten Werte werden in Spalte 19
.diqburoh die ursgtanalyaé, in Spalte.19 -'21 Qipgetragen und alie

errecinneten Voluﬁina;aadiert; in angegebenem Beispiel'dugén die
Titration ermitteltes Volumen ist = 0,0412 Liter
UurbhndienOrsafanalyse der weiteren irak- . o
tionen o ' T .Q2H4 = 'O;QBQf’ "
S C3Hg . = 0,200 m
g iy = 0010w
oo . Zusammen: =;AO,2902kLiter

Cam - BEE - tow = omm

| 3 Kontrolle der Axbottagenanigrost aina ats
'?1ésuhsfssfundén§h-YblﬁiénprbzﬁétéTmit¢4€hé 8
=8 vergleichen. Zur Ubersichtlichkeit stn

| ‘féfin;eingrgtgfeI;auffaégfrdrmp;éft“":““"'

Stellto S
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] o st
Sittigungsdrudk des Wasserdampfes Hber Wasser’ vqn +15

bis +34.4 o

mm

t!O

mm

t%0

mm

t°0 mm

%

12,788
12,870
12,953
13,037
13,121
13,205
13,290

13,461
13,547
13,634
13,721
13,809
- 13,898
13,987

_14,622
2 14,715
- 14,809

15,092

15,871

13,375

14,076
14,166
14,256
»8' 14,347 °
2 14,438 »
14,530

4 ,14,963 ;
5 14,997

"'15;188»,
f15’284(1
15 380
15,477
- 15,575
15,673 2
15,778 2

2, 15)971fvv
”“ilG,OTlff
7. 16,171 22,6 ‘
16,272 22,7 205690

18,9
19,0
19,1
19,2
19,3
19,4
19,5
19,6
19,7

16,374
16,477
16,581
16 685

TR

16,999

17,105
17,212
17,319

17,427 .
17,535 .

17,644
17,753

17,863 .

17,974

22,8
22,9
23,0
23,1
23,2
23,3
23,4
23,5
23,6

23,7

23,8
23,9

-2430-

24,1
24,2
24,3

20,815
20,941
21,068
21,196
21,324
21,453
21,583
21,714
21,845
21,977
22,110
22,243
22,377
22,512

22,648
22,785

26.271
26,426
26,582
26,739
26,897
27,055
27,214

26,7
26,8
26,9
27,0
27,1
27,2
27,3
27,4
27,5
27,6
27,8
27,8
27,9
28,0
28,1 .

27,535
27,696
- 27,858
28,021
28,185

28,514

27,374

28,349

30,6
30,7
30’8
30,9
31,0
31,1
31,2

31,3

31,4

31,5

31,6
31,7

31,8
‘31,9
32,0

32.934
32,122
33,312
33,503
33,695
33,888
34,082
34,276
34,471
34,667
34,864

.35’962'
35,261
355462

35,663

28,2 28,680

32,1

35,865

18,085

- 18,197
18,309
18,422
18,536
18,650
189765’
-18,880
©-18,996
19,113
19,231
> 19,349
19,468
19,587
19, 707
19,827
119,948
: f,2°’°79if
3" 20,193 -
4 20,316
5 20,440

24,4

24,5

24,7

24%8

24,9

125,0'
25,1
25,2
25,3
25,4
25,5
25,6
25,7
25,8
25,9
526,07
26,1
726 2d
26,3 .
26,4 25

22,922
23 » 060 i

23, 198
23, 337

235476

23,616
23,756
23,897
24,639

24,182

v24;326
j24;47l;

24,617

24,764

:?49912

25,060
25,200
L25’359
425,509
25 660'*

»xgésiséij s

28,3

. 28,8

29,3

28,847
29,015
429;184

28,4
2855;
28,6
28;7C;29”525
28,9
29,0Q
29,1 _z3o,217
29,2 30,392
30,568 |
29,4 30,745
29,5 .
’29”6“5
29,7 31,281
29,8

v29‘9fﬂ31;462

31,824

26, Gi?ff?f?if 3

29,354
29,697

-29 870

30’923
31, lo2-

31,461

32,2
32 3.

32,4
32,5 -
32,6 -
32,7

32 8
32 9
3390
33 1
33,2

33,5

33,4
33;5'
33,6
33,7
3308

33,9

A_ 34)°r

36,068
.36,272"

364,477
_36 683

36,801
37,099

1375308
37,518'

37,729_.
37,942f
=38 155,,
38,369
i389584fz
38, 8015

39,018f 
139,237
39 457 .

39,677f

39,898

sy,



Probe: Restgas zum Gasometer Datum: 6.2.42 Zze1t
1 2 3.4 B 6 7 8 9 1011 12 13 14- 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24
Ne. Fraktion - Temperatur B‘:°' CO, |Catim, 0, | CO ! H, | CH, POHEC-ZabI 'é::’ ?th”T co. | et | cH, | e, | o, coI H,
. { Obe¢n | Untea | Gas meler 375 Q2 o0 10’1 10’1715226‘) 1’11 4532 Q'{.é‘:{ l
| /
......... 1 | . Inerte . 21,01} +2+170 -170,23,5071,9 - |0,0P0,018,8 246|3,9527 11,0 0,02.9l0,0056: &599 4310\
........... 2 e 21,64 | 01170 170122,0| | - 10,0D,0 [18,9247 13,5529 1.»..9..!,. 0025 .......,...,!42(205.0 b B S9SN
............ 2 i 223229 | #4170 170 123,0/ n | —~ 10,00,0 18:3@4’7 4,0540 11,0 e SOORE ’9,0058 e b BO04S 369K
........... A 20579 #3770 2170 122,0] m | = 10,00,0 18,4242 14,9525 11,0.]......10036. Loouso 3,9174626
.......... B 21248 | #1170 170 24,0 | = 10,00,0 181324614,0532 11,0, 009 ... 0005%|......... 3,549 4796,
.......... 6. C123:16 .......Tf..z"1 50 1150 122,5072,7..= 0,0 »Q 16,01,31549278 11,0 0,031(),0%6 3,3980,276
S A - ..20,99 07150 -150121,0! " | — 10,00,0.]8190,6/780965. 1,0\ . 0035 00068 16440116
' , - 00008
..... 8 o g 3590 | =141120 120 122,0] n | _ 10,0p,0.].323025]965%:9 1,0 po%s|  BowR . .. 0049 10909 p.
.9 Co 2,17 .=11,-80 80 |21,5/ » 10,011,50,@.].1,90,2956/1,5 1198, | 0029 ... 0004 0020100040
'1o Cs 0,95 | =14/-25 Lo5 [21,5/ ' 23,50,0 0,40,2 745124 295 : 00400491 00030002,|.
mit Stick- o o - S . :
11 04 stof?f ;]z-esp. 72,52____-22 +10 #10 21,5/ n |5 o4,30,2 | 0,230,211 iz — ,009f0,'040-0,001r(200'/-0;00%
| 95 17 68,59 : _ : : R :
12, |.Go #Hoa.schwere/=T74,76 | 7 68,30 | =040 g | P —
7 KW 0,12 | T 0,21 I : : e S
A - ST NS e B S — : 003910200.10,010,0008 2339924 70%3
............................................................ dn Vol.—k| 1. | 0425 57, 8004#/0086 1000% = M0096106594;
ST e : - e e e /%P7 Iy
1 Vollumen irat] C0s Co by |CsHe G, 8] 0, -CO | Hy
- . r— y__
: ?\\?t 5!' ll/acé ......... dél' .................................................................
o+ Orsaltanalyse 0424378 021 |00 |0/ U0%,
............ gd.a woh..._ller 0125(3%8 ot 00ss oo 00 0096y
ol 1| Gasker ('e‘gy,/z’t]
\

. T.W.932 IX. 41 150 K asess GJosor - . ' ' .



Datums 6.2.42 Zeit: 16 - 20 hn
4 B 6 7 8 9 1011 1213 14- 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 2627 28 29 %0 31 1312

~170.1170123,5071,9 - | Q.,,QP,.,,.Q.?l@._:.?.. 24613,9521. 1."..9........,,...0,029..............!qo.as.cs ............ ! ....................... 3522%’.?.@.?!?‘. .......... | R N .. {f0089] 19,145
170 =170122,0( " [ =1 9..'..9?3..9...1.5.3...’...9?.‘.‘?,2...f?'..r..S.’é.%?...l.a.Q.! ......... 0025]......... !42(205.0.:.............' ............... B E895.069% | L e 10484 19,818
1170 £170 123,00 .| =.|0,00:0 18,3247 14,0540 1,0 . 00a#| . loooss|..| .| . 500452690853 | |\ | 4309 21,333
1170 =170/22,0] w | = 10,00,0 [18,424214,952P 11,0 .. Q026..............[[0,005.Q ........................ BT L60937 | tﬁ&i’i 219,115
T170 170 [24,0| .n. | = 10,00,0.118,2246]4,0532 11,0.........p029|.......0005%]....... 3519 7960980) .. Ll ] 1037 19,997
17150 150122,5772,7..—..19,00b,0./16.,Q1,3 549278.11,0 | | DOF|....... 100, K N 35.93.@23(6.1165& ............................................................ 0. 21,236..
17150 +150121,0! " | = 10,00,0.181:50,6]780065.11,0. . 0035 00068 16440416 15084 2495 19,338 .
1120 120 122,0| | . 10,05 0.1.1210:5]9655,9.1.0.|. .. D0%s|... OHE..... 0043 10009 649 SR I R 0033]...1.709...
—-80 80 121,5| » . 10,0(1,50,@.].1,90,2]956/1,5 (198 0029 ... 10004 002010,004.0038 1844 A 00291 1,965 .
|=25 Los (21,5 w |  23,50,0.|0:40,2| 74514 295 _ nofolosos 0003000z | — 100320607 | | Dos2|. 0.857.
1+10 110 [21,5] % 10,014:30,2 | 92302 1onnea msn L+ 1009-0040-0004'000¢0004| = | — 002300g5| | 1389 0,462
_gg_,:_zz:q____fgkc e o . - , - SR S N S S 009%..........|. 0,008
SO T S SN O N N P = 003910200.0,010 0008 S5RIREIONT 11 8510,63010,0250094] f4481144, 570
O e | S P R . | 0;412
S RS N Vole=hl... 40 | 1425 57, 800110086 000% .= 100%065945.9990808 024210041 0041, ... 4209187, 958,
R o | ' S N N . L Y N ‘.'...5.'1.,..6.07:...,,,,

. | | RO EOR N T I s 1 K

] . Viollumen % | [indC0,|CHI|CHICH]O, 100 | Hy [CH,|CH|CH|CH Q@Ql{, I

— - — — . Feinb

I»Lf)t - Nach. ... dél' .................................... — V I et : 2.1,

gl Orsaltanalyse | 0/43%81 1021 100 |07 WQ%#] 52 | | 26a .

ol 908 Wach.....oler|........... (UESIEEI00LE\008% 000k 0.0 WORAUSHEIS0E0ZI2001 00t AT, ..........

- | Fasrer ('eggng ‘ : : | . 45729 ‘ ' .

................ 34’12 :
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