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Tankstadande

Tank Tanklager 244 cbm |Tank lanklager 819 stm
ﬁnr‘ Inhalt Nx. . 2halt
A 1 |Reinbutol o < | Reinbutanol - o
A 2 |Reinbutol - - 2 | Reinsprit/Reinbutol - -
A 3 |Sprit-Fachl./Reinmbutol | __ _ | 5 | Reimsprit/Reiabutol o
A4 Sprit-Vorl. /Riickbutol o
A 5 |Butol-Riickstand _ _ _ |Reinbustol :gsamt 0. .
A6 Rohsprit/sprit-Vorlauf _ _ _ |Rohbutol o
A 7 |Reinbutol _ _ _ |Reinsprit o
A 8 Reinbutol ___ _ |Rohsprit o
{3 1 |Rohbutol _ _ _ |Reinputano.l o
“~» 2 |Hexanol __ _ _ !Rohbutanol o
- B3 Schwefelsaure o }Butolrﬁcksta.nd ) o
B 4 |Acetaldehyd o
B 5 Reinsprit - EReinbutol-Abga.be an iU 240 .
B 6 |Reinsprit _ _ _ |sprit-abgave an dli 101 o
B T Kalilauge o { e — e ———
€ 1 |Reinbutanol - - ;; Tesseiwagen, [nhalt sbm
c 2 Butanol-Vorlauf o
¢ 3 |Rohbutanol/Dest.I hydr. | __ _ |
¢ 4 |Rombutanol/Dest.I ST o TTT T TTTTTTTITIIIE
. C 5 |Butanolwasser o
C 6 |Butanol-Riickstand o (,— -~ - T TS T TS T T T T T
g 1 |Robtutol D IIIIIICTIIIIII -
D 2 |Triol o
b3 |mickbatol T CITooTTooIIIIIIIIIIL
D 4 I (I
Vorl Zwischentanklager cbm 15---—------— _———_— - === -
Nr. Tnhalt @ e e e m - — = -
1 Hexanol feucht - U
2 Sprit-Nachl./Rlicksprit T U
3 sprit-Vorl. /Rlicksprit e e i .- - =
4 Reinsprit S
5 Acetaldehyd e et tm e e — - == -
6 Butanol-Vorlauf e e e e m i e, ——————— -
1 Butanol feucht u. Y e e
- Zwischenlauf miidiadi - T T
8 Reinbutanol o mm - m s - T -
9 Reinhexanol I el - -
10 Hexan e _mmm - =T RS5O - -
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Betriebsan lysen .er “utsi-.€8%Ti.22°Tin A -S.

(“ie Analyser sind, wenn nicht anders ar Zofe0en. ~agilch
auszufihren).

1, ~ohbutol:

Letan syl
L nosizscernentl.Gecantan: _yse) H

.2he fPchema '1nten

toian

. «ochenfll.Gesantan - tyse)

ar.e ten

wicherntli. audexrcen noch:
-~ Crosor nc _—ichte)l

A
I
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5. Kolonmne V

. Kolornnec VII:
TS

-y - u.:;l;..’ f
(Lickstand)

Retriewsaualyse

»

ol
ms

~y

-cetaLteny

retal

irer

ook i L

ych: Acezal 15“ :

H

1. dihrbehiilter

2., Kolonne Il:

a) pestillat:
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2. Kolonne I
a) Destil

1i:
lat:

R0l.IV nic in Zetr. s

1€ aclionnre

Triol

n _der Butanol Destillation A 20

. - ®arbzahl

2. Atlau? nach Testillation: "arbzahl

Fetriebsan-lyser._ der endiol-Destillation A0

1. lohbutandiol (Zulaur):

.38eY

1694



2aoK°lQEs :I .
Sump? f 1 wsser

3. Kolonne Il
Lo tillet:

yraldehyd

a8 1L

Rt et S e e e S et

1. #ejrnputol:

9
.5—0:. { %
_ =03 %
t0: a %
fasser: > %

e

AaXo b
haffenhe<1t: xlar ana ohne
. ang wagsser igs

20~ o3

‘iedevunkt -8v
- "0 mm
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2, Heginstirit:

Aceta’ icthyc: i <05=0ig4
Metrvylaman:

KQH '
Forbzahnl ‘ a
Salizyltest raune

Gewnichs-%
Fater
Acetal
Crocton
“iedepunk

}.08":}Q; R

gqs - - :3

a0 9

(~1kohol) 205 %

-~

edebeginn 279/c0 nm

wie del -<ird

4, Futano. 3
zusdtzl.re

natorobe mind. 20

5, Reppe-Butanol:

wie hei  e2inbuctanod
znsdtzlichr “asser uanc Dichte

5. ~einbutandiol:

rytutyrs_4-hyd: .+<=0s5 %
Acetal: i=1.0 %
ragger: a=Qad .
Gefrierpunkt: 1NA.18-18,5"
Siedeintervail -9
“iedebeginn I29/760 mm



7o Triol technisch u,d:

ehyd: BIPR 10 I
f5{r 10l technr.:
fur -‘riol 3d:

-~ <
-

4/\"05 .
2 ale Tiwiv. T t@n2-?

- -

VA
PR

WA

£, Hexalal A

xlar ucd ohne
Uung wasserlis
axX., ,Qoa 2°

PR v when P T,

lexanol:

.55=-0.1 %
- 2 %
“ - ‘Oiz % S
inter b g
1 <07 1;
5-0.1 % 4
10,54ufendl: {Eexznol <)
Croton = 9,2 % -
Harg-Test ax. .0 me/lPO0 ccezi
Siedeintervall 3% g
Siedebeginn 2 Vmey
- a
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/////Z:Ausfdhrungsvorschri’ten,fﬁr iie einzelnen
‘\q ‘ Analysen und 2éstimmungen.
l. Aldehyd
2. Acetsal
3. Brechungsindex
4, Butandiol im Rilckstand
5. Butol im Riickstadd
6. Croton ‘
a) Croton als Verunrein
b) Reinheitsgrad von O
7. Dichte
8. Ester
9, Farbzahl
10, Gefrierpunkt
11, Harztest
12, Methylamin
13. KNaOH-Zahl
14,
15,
16,
1T
18,
19, S
20,
21.
22,

g
onaldehyd s

23, KOf-Prote

-0698



1, Aldehyd.

Linwaoge richtet sich je nacn voraussichtlicnem deh- 18
an :lieh;d, (2z.2. 2Hir Scrit <O gJ. dan gibt 3romchencd
blau zu, neutrzlisiert mit Schwerelsdure n, and verse%
it 30 ccm neutr=zlisiert
%. Hieraur stellt aon L§
mit Netronlruge n >1 54

10

Hydroxylamincﬁlorhydratl?é?

Minuten in iis una <titriert &
Umscnlag zurick.

Berechnung:

verbrauchte Hﬁtronlf,‘? 00 . ctor

F~-ktoren: Acetalde

rd . J.0044
v a3 o) 10072

[}

A

I atet zacn ¢
R (z
Y

ol tecnnis.
roxylacincnl

¢

dexr vermutl
£).an zibt
dre.tl8sung

fat Fae T O RTLAL e WL UL P
T O MY e M A Ll B o

en yehelt
cCm neutr-
u, 2rrvdrmt

3
3
Z

lan;- sur ien
als Indikastor:

&  =svpad (ca - 20Y), xihl

u d 2. riert

by

')

nitteld Rerroktome

Y. Jle scnar? gzestallite é
Schattengsrenze mu8 iurch.

Fadenkreug zenen.
x)ienn schwer Sspelttare
(z.B.Hexalal A) verdi man das eingewcgene

und heutralgestellte P@bdukt mit Alkohol (1:%8

und kocht 2 Stunden auf® dem Fasserbad.Bereche
ung wie oben,

n - ‘1;-
(;9;‘ Von dem verwendeten 2lkohol wird in einer
1069

tale vorliecen

etrenn-
ten Acetalbestimmung der 31indwert srmitie t, der da
vom Hauptwert abgezogep w

Y

erden mus,

Fa

{
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4., Rutaniicl im "Hekstand: 1

tinwaage U0 g. Nen cestilliert .o Yafuum Ind macat vom
estillat laufend vefriertunktsbestimrungen, Jestilla-
tionsenfec, sobald der yerrierpunk:t unter _.°7 sinkt.
Lrhaltene Uramm:3 = %,

5, Butol im Rickstend. (Spifpf Kolomne ).

Finvaeage 300 g. Im Vaku
zur Ubergnngsieap raiu
Butol wird gewogen un
auf urund dessen 2us
in rrozenten festges
wultirpliziert man m
und zieht von der rdestillier=en 3ufflzenge ac.
diese Z¢kl éSurch 3 ‘
von Butcl im Rilek

(Clrumre. :est.iWficrt nan ovis
22C, .3 H:ozffestillierve
gvon der :Zreccoun
wrvenblatt Jcr
wvix»d., .le erng

Zouhlenteispiels

-

Linw:age 700 gojlis zu 1707 L mm
stunz vom Erec gsindex ..44¢0.
enisiricnt ei riclg.halt von 2

341t man o5 2
escn Brocnung

e 20 = 1700
g Uesamtbutol
: 7 t2, 0%

f

T Lz

_r101.

:rit‘

t.” Pazu gibt nrn

reine conz.oolge :
gibt solsnge Bromic .
Farbe deutlich desteh: .
s, figt ° cem Jodkaldur
rkel¥sung zu und titrie:
bis zur atfarbung 2u-

tinvaage je nach v
10 ccx destillier
sdure, stellt 3

Bromat-Ldsung 2u
bl ibt. Men ste
18sung (5 $1g)

mit Nastr.umthio

is die gel
wieder in

yiick e
Rerechnung:
verbrauchie Natriumthiosuif: tl8sung 10 . 00 . F.mi %
vinwaage
Paktoren: Crotonaldehyd: 0,0035. |
- g 1: -040036-- -
Crotonsdures - 9,0086 ;0700
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LetCXoe

v) Bectinmpung ies =elrnely sdes von Crotonalder-4.
Man wiegt in <in «liedl
ein, stoposell €8 wu. - t
cick 2CC ccam -=o.3llijfrtcs ..sser unc <0C ¢
rrozat-L¥sung velin una gertrémmert s i
vlesstadb, 1ia8t 1 Stiyffde stehen, :4gt <O cc

conz.Srlzsture 2. ./t ¥iedel 4 -.wewe C18L
titriert dern n1t gFseniger cAure 1 Iuric

-

Jeagensgias Q.3 -
;Y <& 1; 21De lilfcLlc

Berechnung:

Vercrouch der seniger. -iu

_.nwaage

Faktor: 0,00;

Ux neben Cr
fassen,
macht wer
sen stell

timmar: ze- 3

i

necs <ine 2
e 2o 23iffe

Finwes ge ©
Natronl:

Hie: uf

sasser., gzibt 2% ccd
enclonthalein <o,

flu8 (mit Siede. izl
zuy 'ntfiarbung zurd

SRR, A

9, Farbm H
Zu 5 ccw fProduxt gidvyffuan langsam unter Scnrdghalten de
fasscnder® lcagensglofles © ccm conz. Sehwefelsdure and -

telt gut um. Kach
F‘arbton j t .\3‘ o PAl

10701

BN

s
g
e
m&M@&’QX

I auf 2iner dinute verzieicht Tan
skal .
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10, Gefrierpunkt.

10 ccm Frodukt (z.B. Butandiol)
fassenden heagensglas, das sich fAin einer Xdltemischung
befindet, mit Hilfe eines Kiéltefhermometers zut geruhrt..
Sobald das Prodqukt zu kristalljfsieren deginnt una uie
Temperatur stehenbleidt, wird/fbgelesen.

yerden in einem 0 cocm

1l1l. Earztest.

100 ccm Produkt werdend¥n einer °igf zum Froiuktsrieged
vom Dampf umstrtmten asschale Jfnaer 1.3, (‘orm zer
schale 'am besten hal rchmegser 10 2X.
Hchstgewicht 50 g) i gfboa verdamutt, wovbei ein
Luftstrom von sole Stédrke aufffdas :roduk: aurgeblzsen
wird, daB es in ljfgestens 20 ruter. verocmygf ist. Ile-
rauf kommt die G}¥sschale ir ejhem z2u- 2107 heizten i
3 hdann ~a3+¢ :

man @ lten una orin;
zur Yagung. Dg 4 / fn nicht iber-
steigen. 4

d

In e ot nar 20 ccx Schwelel- |

SAUM Produkt (z.B./ hrit -aey f{ordensat )und :
10 ' {

biedesteine, def W ab una _33¢ ien tickstand

@ durch einern Iroortrichter
gestilliert iann bis aur einel

erkalten. Nun /

2% ccm iatronds

Rest von ca/$ (@Pelsoriage, :ie 20 cm alz- :

s.inre n , 4 vargeiegt e:.thiélt.

Hieraufl § e -rienmeyerxoldben um. spuls :
gt ' & Jatroniauge a1 zuruck.

—

- zurucktitr.lavu To . .00 . Taktor

a) Vorgelege Salzsiure /O
sinwaage

Faktor. 0,0031. /4

"

siure n - surucktitr.faOH n). .2.42 = mgsl

b)(vorgelegte :a
, To

, 40702
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- . Xolorne VI1:
zlpga bt 22S828EEA
o aa, .

. L C Folormuc VIT:
= l}] e {:\"/‘(U( F.l«( - 0 ~h4:.1;, s
(- dexstanl)
i .sd
s v Pr MllsaRacE TUE
-ni Ac=T&1 .- .rOo° 0N}

_crems (dr Gesamlen o )
- T . Cd..oenya
*Ttal
by
R
nyinmlin
.gerx
nte
- . Lé -1
= - i N ‘11-’ 7t 431 ez - : — '1'.~..¢.‘(—:' ‘,-3? -: '/—"‘ﬁ
“gtriendon i ayuael o r ST o
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“hrlehniilter ‘
1, -dhrle ter 1 e

2. XKolionne I3 |
‘ q) Lestilliatv: .sser
‘ztonsaure
ze. .Tag aulers
m =iol)
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Kolorne IT1I:
a) Destillat:
2aen Z.lag Gesamtanalyse
estehend aus:

3o

Jetaldehyd
cesal
2Lerxr
o ton
‘2sser
~otonsaure

~
P

~chte
‘wocnungsindex

Y~Zakl

b)) “umpf: siol
venn Ao0l,.lV 2icht in Zetr.)

/o Kolonne IV;
a) -€esiiiiat:
acionre 11

b) sum; f: ‘=10l

Betriebsanalysea der Butanol - Jestillation A 20

l. Einlauf von Hydrierung: arbzanl

2, Al:lau?f nach Testillation: ‘arbzahnl

¥etriebsan-lyser. der B3utendiol-Destillation A 2Q

1. Rohbutundiol (Zulaur):

.3ser

J694 °



2. _tolon-e 123
2a.Kolonnerd:
Sump? q iwsser
2, Kolonne IIt
LCZ T 8T
‘xybutyraidehyad
4o roiono < II:-
Tentiiiat:
xyputyreiieayd
cetal
\gcey 9
© . volomne IV
<Y Testiltlict:
-sgburyraldenhyad
2tTad
I8CY
sy ieTPUnLY
\:—," c. S
. ( iickstund) :tanaiol
{
sveraftrrende? Anzliyser 1w <einprocuxte eI sutol-~
SophidLtion (@it “renzuerten.s
1. ~<ejnpbutol:
Acatoisenhycd: e
Acetal: S5=-0.7 ®
~ster: =03 B
Croto:airdenyd: S
Rasser: <3 %
RE:10):8 ‘aXo. 3
duBé@@uBOscnaffenneit: ziar una ohne
4 1ng wasseribs-:
, Jicnte: sei 207 © 905
“dedepunkst

10695
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Aceta’ dckyc: WW9=Q.i
Metrylamin: ax,
KOH -
Farbzanl ca
Saligzyvltest :ogle.Xxeine bdraune
HArbung
Gewicht-% ‘=naste. 5%
vater .J2l %
Acetal s2-0,05 %
Croton oY %
“iedepunkt '~z mm

Z. seintutarcl:

Putyraldebyd: B=0.2 A
Acetal .S - S~
.ster .5 %
“rotyl (~lkohol} 05 %
Tarpzanl X -3,
~iedeintervail -
‘asser WD=Cei %
3iedebeginn -7 e pm
4, Rutano. wie Yei :einbutenoil

zusatzl.Permanganatprove mind. <0

5, Reppe-Butanol:

wie bel -einbutanod
zusdtzlich “masser anc Jichte

5, ~einbtutandiol:

rytutyra.d:hyd: 4=0a.5 %
Acetal: =10 %
Tagser: «=0.3 3
Gefriervunkt: ina.18-18,5°
Siedeintervail =9 '
"iedebeginn 229/760 mn

) =

.J69¢6



T7e¢ Triol technisch u,H:

“Acetaldehyd: a=Qy,2 %
vAcetal ir Triol techn.: 2 i

' v ir ‘riol 3H: =2 %
viEstes: 45-097 3.
LCYOtON: ale Dwldwmedcs - “{y < &hNol=3 %1 .
VWgaser: .
Vsaure: M{//\. i'-"‘b%’—h EPRAR W Mh -

H: p
vPicave: -e3=2.08
VBrecaungsit.uc £ INde Le%J20

O Siedepunkt AR P

b#~7 i S
%w > LC'@(()

8., Hexalal A (bzw.llexaial
Aceialdehyd: «=Q.2 % 1’
Acetal: ol SN .00 %
Ester: =07 %
Croto-.: N
wassoY: 3
B 2= 2W~c-« ““2nheit: clar urd ohne Tri-

Sieceintervsall:
Siedebeginn

9. Hexanol: (rein, hydriert;

Butyraliehyd:
Acetal:
Croton:
Farbzahl: 30gl.
P®j2deintervall:

. Ester:

Siedebeginn

10,5tufendl: (Hexznol <)
Croton
Harg-Test
Siedeintervall

Siedebeginn

10697
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\

-~

2,
.3°
4.
5.
6.

Te
8.
9.
10,
1l,
12,
13.
14,
15,
16,
17,
18,
19,
20,
21.
22,

l. Aldehyd

'Acetal

Brechungsindex
Butandiol im Rickstand
Butol im Rickstadd
Croton

a) Croton als Verunreinigung
b) Reinheitsgrad von . rotonaldehyd
Dichte

Ester

Farbzahl

Gefrierpunkt

Harztest

Methylamin

NaOH-Zahl

¢1 in Elmowasser etc,
OH-Zahl
Oxybutyraldehyd
Permanganat-Frobe
pH-Bestimmung
Salizyltest
Siedeanalyse

Triol in Rilckstand
Wasser

a) nach Fischer

b) mit Benzol

23, KO"—Probe

Ausfdhrungsvorschrifﬁ;g,fﬁr die eingzelnen .
‘ Analysen und timmungen.

0698
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i

1. Alcehyd.

Linwange richtet sich je naci voraussacntlichem genslt
an :lienyda, (z.RB. fir Scrit <0 gj. dan gidbt Bromphenol-
blau zu, neutralisiert 11t Schwerelsiure %, und versetzt
mit 90 ccm neutrslisiertver ﬁydroxylaminchlorhydratl@sung
%. Hierauf stellt mon 25 Minutem :n sis und titriert 3ann

mit Natroniuuge g %is zum Umscrlag zurudck.
' o

Berechnungd

verbrauchte Rntronlaggelé ., .00 . s8ktor _ ¢
nwsage

f~ktoren: Acetaldehyd: 10044
» Butyraldeh a: 3.0072 3

4

2, Acetsl.

I inwaage richtet sich je a&cn ;8T vermutiichen uenalt
(z.B. Tir Triol tecnnisca g ~;.~Man gidbt S0 ccm neulrs-
lisierte Hydroxylamincnlornyaratl&sung a zu, erwarmt

Jeine.Stunde lany sur iem sasserpad (ca 5 = 0Y), rthlt
"ab, setzt als Indikator Brominenoidlau zu ued z. -riert

bis zum Umschlag mit Notronleuge 1 zuruck.X/

-

Berechnung: . 9
verbrauchte Natronlauge Io . .00 . Jektor _ 4

—inwaage
raxtor: 0,0118

3, Brechungsindex:

bei 20° mittels Rerrcktomever. Jie scaarl gestellte
Sehattensrenze muf Jdurch das radenkreug geneno

X)7enn schwer spzlitere acetele voriiegen

""(g.B.Hexalal A) verdilnnt man das eingewogene
and heutralgestellte Produkt mit Alkohol (1:%)
und kocht 2 Stunden auf dem fFasserbad.Bereche

n wie oben . -
Von dem verweﬁdeten ilkohol wird in elner %etrgén-
e

ten Acetalbestimmung der 3lindwert ermitie der danr
vom Haguptwert abgezogen wnerden muib,




4, Ruteniicl im THckstand:

Linwaage 00 g Men scestilliert .o Veguum unc macat vom
_estillat laufend vefrierpunktsbesiimmungen, Jestilla-
tionsenie, sobald der Gerriervunki unter .SY s:inkt.
Erhaltene Gramm:3> = %

5, Butol im Rickstend. .Sumprl Kolonne 7).

Finwaage 300 g Im Vakuum (Clpumpes 1estilliert nan vis
zur Ubergnngstiemp.raiur .2CC, -.s Iverdestillierte
Butol wird gewogen und Iavon der arecnungsincex testimmt,
auf urund dessen 2us iem Kurvenblstt 1er Jehalt an Triol
in Prozenten festgestellt wivd. -1ie ernaitene Butolmenge
wultirliziert man mit Jieser -rogentzzhl teilt durca 10C
und zieht von der Uberdestillierven Butolmenge ac. teilt
diece Zekl curch ? und 2: v Zanm in rozenten den ¥chalt
von Butcl im Rickstand,

Zuhlenbeispiels

. inwiage 700 go Bis zu S0 L mm erndlt zen 5 g Sub-
stupe vonm Brechgngsindex 1.4460. ‘iesem Z2recnungsindex
entsiricnt ein riclg.nalt von O %.

20 = 7003

Y e

1700 . 100= 17 z Triocl R
85 g Wesamtbutol ¢ .7 & .ricl = 35 X ‘ednbutc
(¢ ¢ T = 22,.0 % Butol -.m -lie<ctama.

£. Croton.
2) croton uls Verunreinigung, d.. - .a corit, -10l1lg
Hexanol etco

iinwaage je mach vermutlichem ¢ehalt. Dazu gibt men
10 ccm destilliertes .asser, o ccm reine cong.Sqlg=
siure, stellt 2 Minuten in Ziis und gibt solange [Bromic
Bromat-l¥sung 2zu, ois die geibe Farbe deutlie besteh:
bl.ibt. Men stellt wieder in zis, fugt S ccem Jodkaliul
18sung (5 $ig), sowie etwas Stirkel¥sung zu und titrie
mit gatr;umthiosulfatlﬁsung a »ois zur -ntfarbung 2u-
rilcke 9

Rerechnune:

verbrauchte Ratriumthiosulfe ] 200 Tem %
sinwaage

Faktoren: Ctrotonaldehyd: 3.0035.
Srotylelikohol: 0036 - .
Crotons#iure: 1.0086 0700



t) Bectinnung des ketiheitsgrades von Crotomaldehyd,,

Man wiegt in ein «leines ieagensgias Q.8 - 0.2 g

ein, stipselt €s asue gilt <¢s :n eilpme :leEscae. A d:r
gich 2CC ¢cem usotiillicrties -<scer wnd 200 cem Sromdi.-
rrozat-L¥sung befinden und zertitrUmmert es it eipen
vlasstab, 1ld8t 1 Stunde stehnen. :Ugt 20 com reine
conz.Sslzsture 2., .4ft wilieder . -..Zoc stehern und
titriert dern mit arseniger :dure 23 suruck.

-

Berechnung:

Vertrrouch der arssniger. Ziure Jo . .00 Faktor «
. owaage

raktor: 0,0035

Ur nebven Crotonalienvd wao~ 1en Acetaldehyd zu :rw
fassen, ..u8 nocn c¢ine normcle ..dehydbestimmirs ze-
marht werden, Die lifferens :swi caen reiden E‘rzebnis:E
sen stellt den Uehzlt an .~cetaidehd liar.

Bo LetcCXe

Einws ge 50 g. Man verdiinnt 21t 0 ccm .asser. gibt 25 ecnm
Natronluuge n , sowie 1 paar Tropren ‘huenclonthalein zu.
o)

Hie: ‘uf kocht man ¥2 Stunde unter -icxkfluB (mit Siedesteiner

titriert dann mit Scrnrefelsdure 2 d21s zur :ntfirbung zurdch.
.9
Berecnnung: .
Verbrauchte schwefelsdure Jfo . .00 . faktor
rinwnage -

9, Farbmahl:

Zua 5 ccwn Produxt gibt man langsam unter Schrdghalten des 5C «
fasscnden lcogensglcses £ ccm conz. Schwefels8ure und schiis -
telt gut um. Rach Ablauf e¢iner #dinute vergleicht man den
F'arbton it der Yarbskal-.

SN

10701
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10, Gefrierpunkt.

10 ccm Frodukt (z.B. Butandiol) weraen in einem 50 ccm
fassenden Reagensglas, das sich in einer £4] temischung
befindet, mit Hilfe eines Kiéltethermometers 2zut gerdhrt,
Sobald das Produkt zu kristallisieren bdeginnt una uie
Temperatur stehenbleibt, wird abgelesen.

11, Harztest.

100 ccm Produkt werden in einer °1is8 zunm srocauKtspliegel
vom Dampf umstrtmten Glasschale JenaeYr slus) (form 1eX
schale am besten halbkug-ifrmig, Jurchnmesser 10 CD,
Hichstgewicht 50 g) suf dem Tasseroad veygamprt, wooei ein
Tuftstrom von solcher Stdrke au? ias rroduxt aurgeovlasen
wird, daB8 es in lingestens 20 Minuten veragmp:it ist. Jle-~-
rauf kommt die Glasschale ir einem aul 110~ zeheizten
“rockenschrank und bleibt 1¥2 stunae 3iarin, -odamn ;43¢
man.im Chlorkalgiumexsikkator 4% kinuten erxalten una drin:
zur Yagung. Der Harzgehalt soil 0 mg/ 100 zcm nicnl iber-
steigen.

12, Methylamin.

In einen 500er Fraktionierxolben gibt nan <O c°cu schwerel-
~ sgure % . 250 ccm Produkt (z.3. Sprit oder Kordensat und

biedeéteine, destilliert 250 ccm ap una 143t ien siickstand
erkalten, Nun tropft man iangsam aurch eipen froprtrichter
5 cem Satronlauge % su und destilliert :ant pis aur ‘eine!
o
Rest von cz2 5 ccm in eine fugeivoriage, Jie 20 ccm .Alz-
siunre n und etwas Methylrot vorgeliegt e.tndlt.
o

Hierauf schilttet man in einen rlenmeyerxoiben ud. spult
gut nach urd titriert mit ‘Tatroniauge 1 zurdck.

~

Rerechnung: A

a) Vorgelege Salzsiure 10 - surdcktitr.davH To . 100 . Faktor
' ~inwaage )

:

Faktor. 0,0031.

t)(vorgelegte salzsdure n - surucktitr.NaOH,%)° 12,42 = mg/l
- =5 ‘

0702



13, NaOl-Zahl.

10 ccm NaOH (20 %ig) werden mit .0 ccm srodukt vermischt,
15 Minuten stehen gelassen. en aurgetretenen fardton ver.
gleicht man mit der Farbskala.

14, 51 (in Llmowosser etC.y

Einwaage 1 Liter, oder bei geringen Ulmengen, < ~iters %o
cestilliert Uber eine kurze Kolonre an ¢ 200 - Q00 ccm),
ras U1 scheidet sich 213 obenschwimmende -chicht ab, Jm
sus dem ‘iberdestillicrtea “zsser nocn alies C1l nhersusgutre]
bei., szt mon nétige “Clls a1t so%ntasche aus.

15.  OH-Zahl.

ZunBclhist wird ein Gemiscn aergestelilt wvon Teile: -3s8ig-
sdurearhydrid (iferck) und 2 Teilen Fyridin (mit Bariumoxyd
getrocknet), I:. ein “inschmelzronr weraen vorsichtig 5 2
Triol eingewogen., Dazu gibt man 20 ccm von oviger Mischung
schmilzt das Rohr zu, schiittelt kréftigoum una erhitzt
eine Stunde lang im Kupferblock aur 120~ . fach dem Abkiih-
len spiillt man mit Wasser rn einen 250 ccm ¥eSlkolben und,
7311¢ mit ~asser bis zur iarke aur. Jach 3zutem Jurchschiit -
teln und nalbstiindigem Stehenlassen nipettiert man 25{ccam
heraus und titriert diese mnait ‘ztronlausgse - Segen Thymol-
phthalein bis zur Blaufiérbung.

Anschlielen ! mul noch ein= 3lindprobe semacnt yerien, von
den eingangs erwihnter jemisch :ineitiert 2an .J ccm hef
raus, fiillt im MeSkolbea auT 250 ccm aur ana titriervi voL
dieser Ldsung 50 ccm wie oben-:

Berechmang: a; verbraucnte 3atroniauge L 7on *liddversuch
b§ " " -an Hauptiversuch

a->o e | _
Trwasge = ¥ol % dyaroxy: O Zahl)

«  jem

e e e — e ——— .
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16 Oxytutyraldebyd.

—mr

Minwargo 10 7. Wird zegen Erompnenolblav neutval sestellt,
t 00 ¢em Hydroxylaxinecnlorny<rztldsung n versetzt, 20

a
[

Minuten tei Zimoertemperatur stenenmelasser -nd zit Na-

trinlauge n zuriickiitriers.
To
Serecinany: .
verhrauchte 'i1tronlauge Ts 20 . fak<or £
Cinmanee -
Fortor:: 90,0050

17. rermungsanst-=; rode,

"0 cca Trodukt werden w1t Q0.° tcm Serpanganatlisunsg
0,1 %ig rut durchgeschiittelt, .2 Zeit -is zur ¢elhWfdrbung
wir? mit der “topr-uhr Testimmv.

18, pl-Bestimmuang .
reolegt mittels "y han:o

zeei1gneter [ndikatorens

o
A
)
'
w
[y
®
"

19,- “alizyltest.

In einem 50 ccm fasserncen -cagensgics vermicscoat nanl 1 cem
crodult T2.T, Lprit), . com _.iizgildsuns (1 £ig), 3 corz
reinen Alkohol und gibdbt hieraur rorsichtiz unter Jmschiit-
telr: 20 cco conz., Cchwerels8ure su. «&an _E2t %2 *unde
stehen und bestimmt iie P=2rbe. :.7, nverdndert bis|leicht
gelblich: sehr gut, junkelbraun »1is8 schwarz: schlecht.

£0. _‘eleanalyse.

dan Tillt 100 g bzw., .00 cem _.abstang L s21-en 150 cem
fassenden Destillierkolben unda destilliert langsam idber,
Zauer ca 20 Yinuten von 2eginn (wenn der 5, Iropfen|in der
MeBzylinder gefaller 1ist) R{is 2%.ccem. Die Temperatur wird
beim 2.,5.,10. ccm, spdter alle 10 ccm abgzelesen und aufge
schrieben,

S, S

0704,

{
{
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2le Triol inm =ickstand.

binwasge 300 go éurn destilliert zm Vakuum ({lpumpe; bis
1709, “rhaltene iriolmenge : 2 = 5, /on dem Triol muld der
Brechungsindex gemacht werdén, :er mindestens 1.4700| be-
tracen muf,

€26 BISEYX,

a) nsch Tisches:

~inweage oder “inripettieruns e nach vorsussichtlicher .
Geraltoe ¥io- tltriert mit Fiscrerldsuns tis rétliche
Forbe pbesterer rleibt,

Berechnunz:

verbrauchte Tischerlésurz , .2C . loktor - %
~inwazge

Ist sehr viel ‘asser enthalten. 350 #1€5t 327 aul .ier Ana-
lysenwazge eine M¥enge anter L z eir,
\Y

' Berechnung:
verbrauchte Fischerldsung . faktor _ 5
Linwaage o 10 -

‘Ler Faktor der Fischerldsung wird ;eden Tag aur folgende

welse eriechnet: Man gibt zu 10C cem -einbutanol (aus

einem Kesselwuger) 0,5 com Fasser. pipettiert Herauf 'davor

Y cem in elren FTriermeyerkoiben una titriert mit ischer-

lgsung. ;penfall

Elirdprobe: 5 ccm vor obigem 2einbutarol werd +1-
triert.

Fakior = verbr,iischerisg.v.idoupititro-veroras.L6g.v.81inz;
T -3

b) mit Bengol:

Einwaage mi:destens 10 g, #an gidbt ca .50 cem Bengol
hinzu und erhitzt unter RickfluBd (Verwe dung des ansly-
tischen T"asserabscheiders). Jie im Abscheider abzuleser:
de untere wissrige Schicht zibt in Prozenten direkt dex
“assergehalt an,

- @3, EOH-rrobe.

, g ein Resgensglas eine 2 - 3 cm lange
Aetzkalistange, fullt Sprit darauf bis sie vollsténdig
verdeckt ist, 1#B8t “2 3tunde stehen und prift dem |Grad
der Tribung gegen Vergleichsproben. :

10705





