Uksung der veredhisdensten Kol
wasserstoffarbeiten ist e gwecks Ausy ertung der erhai tene
Ergebnisse notwendig, eine. Ho".i:hddb der "Kéhléﬁﬁ&!séfréfc £
Untersuchung o beherrschen, d1e die Uﬁtef@éyéi
schiedenen Isomeren, heuptaiichlion niederen. Ko ]
fraktionen im Bereiche der C4= u nwa;

mdglicht. Als Gi'undlage;_ dera rtig . Ut

geschwindigkeit, ﬁie wie 8e -gena
80 da8 mit sehr hohen Rucklausfmbi1tn
kann, Bekanntlich ist

rekten Tauchsfeder, te r in dor Verbeasenmg des
in dem 'Vakaum-Schrgtznighgg; der Kolonne -dur,
Ausiriergefuges, das mit sktiver Kohle xa

der Temperatur der. rlﬁdhige;: Imf

5
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Kolonnenmantel hsuptsiéichlich. aus dem ale strafhli?n:g_asdhutz“
verwendeten Aluminiumblech entwickeln kdnnen, sbsorbiert,
Ferner erscheint wiohtig die im Anschlus an dle Peindestilla.
tion entwickelte Untersuchung des Kolonnenriickstandes; der
die Cg-Praktion enthiilt. Eine weitere wichtige Verbesserung,
die eine gewisse generelle Bedeutung hat, besteht: darin, das|
die fUr die Messung der '81edetempera*@mcrwendet§§x,;les}'zf‘hé'-; |
Elemente mit ihrer 2. LStstelle in siedendem Wasser gehalten
werden anstelle des sonst iblichen Eises, Da die Siedepunkt-
erhdhung des Wassers durch Barometersftanda&ndémﬁé praktisch
genau gleich den EKnderungen der Kohlenwasserstoffe sind,
gelingt durch die Anordnung der 2.Létstellen im siedenden .
Wasser eine vollkommene Komp/enéienmgf der Bardlnjété_rtéﬁpéz'af'
tur fir die Siedepunkte. Vorsussetzung iet debei allerdings, |
da8, wie das bei unserer Apparatur der Pall ist; die Destilld-
‘tion bei Atmosphirendruck stattfindet, Als ganz wesentlicher |
Punkt sei noch auf diekphonﬁehfﬂliux;é durch eine ‘besonders -
gearbeitete Spirale hingewiesen, die im Bericht niiher be-
sohrieben ist. Ee sei noch erwihnt, da8 eine dhnliche Appa<
ratur fiir die Untersuchung hther siedender Bengine in Bnt- "
wicklung iet. - : : [

Apparatur.:. (s.zeicm, Schema I). | 3
‘Die Feinfraktionierkolonne (1) (Schema I'und II)
beateht aus dem Vakuummantel (a) mit dem engeschmolzenen /

A-Eohlegef8 (b). Der Vakuummantel ist am oberen Teil dewar-’
gefHBdhnlich erweitert, In dem' Valuummantel befindet eich -
‘ein Reflektor (c) (Soh.II) aus polierteh"uuihipﬁﬁleohi-:i o
- Zur 'E'rreic;m:.ig -eines abs_oit;?:én Vakuums. wirdda 2
A.K.-GefB (b) erhitzt, wobei der Mantel und die Aktiv-Kohle
durch eine Vakuumpumpe iauf das hﬁchstgerreiéhng}éf Vakuum® -
eusgepumpt wird, ; : RIS Y
Die letzten Gasspuren werden dann durch ein gwi-

schen dem AE-Ge?HS (b) und der Vekuunpumpe eingeschaltetes
tiefgekithltes AK-GefS entfernt und das AR-Gefds (b) an der
kapillar susgezogenen Stelle (d) gugeschmolzen, Das AR-GefdS |
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(b) wird wihrend dee Arbeitens der Kolonne mit tlussiger iurt
gekiilhlt, so daf ane spiter von den Glasw&nden abgegebene L
Gasspuren adsorbiert werden und danit stets e:t.n haohetes l
Vakuum gewdhrleistet ist. T
Diese" Vakuumiaolienmg ist ein wesentlicher Fa.‘m:ér :
fir eine gute Trennsch&rfe der Kolonne: B
Das eigentl:lohe Destillationsrohr (2) (Sch.I ug I)
besteht gus' einem Prézisionsrohr von 3,8 mm 1.W. wnd 1 m '
Lénge. In dem Rohr 18t eine Spirale beaonderer Konstrukti
angeordnet, und gwar wird um einen Stahldra.‘nt von O 5 'bia i
0,6 mm @ ein Aluminiumdraht von 1,7 m @ auf dexr Dreh‘bank .
fest aufgewickelt. Der Gesamtdu:chmeseer der dabe:l. entste en-
den Spirale betr&gt 3,9 bis 4 mm, ot a.lso etwas grtiBer | :
der in dem Durchmesser des Pr&zioionaglasrohres. Man sc’ :
gelt nunmehr vors:l.ohtig, mglichst guch &n der: nrehbank, : Ax'i
der Spirale soviel a‘b, des sle genau achliaaend in .das. Gl s-
rohr paBt. Die W:I.ndu.ngen werden 8o gewickelt, dag 226 Win< i
dungen pro 1 m genommen werden. :Beim Einaatz der Sp:!.ra.le
das Pr&zieionagl,srohr bildet sich eine Wendel. In den k L
pillaren Riumen zwischen Glaswand und Aluminiumdraht flie t :
der RuckfluB nach unten und wira t.n eazsgezeiohneter Weise -
mit dem aufsteigenden Gas in Beruhrung gebraoht. : S FE
_Das Destillationsrohr endigt unten in' einem SOhlitfé-f
konus, der an der einen Seite eine stibchenartige Verldn- |
gerung und euf dexr gegenﬁberliegenden Seite aine Uffnung voﬁnf
ca. 3 mm ¢ aufweist,
Die. Verliingerung geetattet eine gu.te Beobachtung i
der Rﬁoktlusgeachwindigkeit. withrend die’ aeitliche ﬁfrnu.ng
die aufsteigenden D&mpfe ungehindert 1:1 dae Destillationa-
rohr eintreten lassen., Mit dem Destillationarohr (2) ist’ dE:
Destillatiouak&lbehen (3) (8ch. II) mittels SOhlitf verb\md 7, :
Die Ver‘bindung von dem K¥lbohen (3) zum Destillationerohr (2)5_'3
. ist mbglichst kurs gehalten und 1iegt in‘ der unteren Er |i -
weiterung des Vakuumantela. Dexr verbleibende Zvv:l.echem,-aum-
wird mit einem Wattebauaoh versohlossen. An dem xtilbchen
befinden sich eine Zu:tﬂhrungakapillare (a) und ein Einﬁlh\_
rungsetutzen (v). Dae Ktil'bohan end:lgt 1n e:lner Verlange :
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(c) von ca, 2 om: I.Bnge und 10 mn 1.'. Daael‘blt wird e:lnr:;_.
!Eauehaieder eingetuhrt. Exr bestoht aue einen cekae-:brah "

von 10 om Lingo und 410 ma ﬂ. Dor Drebt. et auf einem I "9- 4.'}'

verbunden unter Zwischensohaltung einea Schiebe- oder ]
widerstandes von 25£L und eines: Multevi-Anpermeters  (Soh.I)
An der zutuhrungakapillaz‘a (a) schlicPameich das AK-GezhS:
(4), ‘Prockenrohr: (5) und Menometer (6) an, In der ober e
damrget&ﬂ&hnnohen Erweitemng des Vakmmantels (1) :Le der}}i.
:Dephlegmator (1) (aeh.xn) eingeaetst. S
Pr:lnzip:l.ell ist der Dephlegnator rolgendems n
konstruiert: ! RS R R B -:‘f‘

. Er beeteht aus einem ml.t mnbmtenf.veféehenbn S
Metallhouzylinder, durch den gur Kihlung ein tiofgekiil tes :
~ Gas geleitet wird, und gwar haben wir stickatotf gew&hl ,' '

erwahnt, wi:-d der Dephlesmator autonatiech geateuert, >
'zwar .eeohieht d:le Steuemng vom Dmek der :Dest:lllat;o

Dumpre entw:l.okelt. ‘dale im :Dephlemtor sekuhlt und kond n:
xeiert werden und - dadurch den ﬂir d:le haktionierung, ,n :

".:bar ,angeordnét, daa ‘der xontakt gehau i-bei m‘reiehuns de




-5

‘ &useren I:uttdmekes 5eaohlousen und bel Unteraohre:ltung .
entspreohend gev:tfnet wird, Wird also in der :Deat:l.lla.tio f-
kolonne der &uBere Inftdruck uberachritten, so achliest e ch
der Koutakt und entsprechend wird tibex ein Relais (10) un ',
ein lagnetvent:l.l (9) Stidkstofz durch das Kihlgefds (8) in
den Kondensator. (13) geblasen und: die xﬂhlung veuturkt.;
Bei Untereohreiten .des I.uttdmckea acheltet a:l.ch die
eug. Die SOhalt\ms ist HuBerst emptindlich und arbaitet b i
Drucksdhwankungen vén etwa ¥10 - 2/10 mm. (Es sei ‘noch an
dieser Stelle eingefiigt, des die eisemrtige Konstruktion
diesea/nephle@ators es auch emuglioh‘t, die Apparatur -
Dempfdrucknessungen ku verwenden. Man hat lediglich nBtig “l
den beweglichen Kontskt nicht auf! Gleichdruok, sondern
Unter- oder U‘berdruck in der Apparafur e:lnzuatellen. Ent-|
sprecliend stellt sich dann automat:lsoh die Temperat'ur des
' Kondehahtora ein 4nd es ist jetzt ,mir nétig, dle zuaa.mnen
gehurtgen !I.'empera.turdruckpunkte su notieren, Besonders VOors
teilhaft bei dieser Art der Damptdmckmessungen :lat, daB i
man sie in siedenden Plussigkeiten durchfiihren kann. und in.
folgedessen die MBglichkeit der Beeinnussung duroh :trend
Gase klein iab, weil man laufend die Reinﬁeit/der zu messen
den Substans durch Abnahme kleiner. Mengen dber das- Ventil
(17) aufrecht erbalterr kenh) Der Dephfegmator ruht unten :
auf einem mxttepolster und ist’ oben gleiohtalls mit Watte
abgedeckt. An dem Dephlegmator schlieft sich die Ihemoa- E
flasche (8) an, Die mhemoeflasoh’e wird mit nﬂ.eeiger Lu:tt
beschickt. Des Zu- und Ableit\mgsrohr :lst mittele Gum:l. i
stopfen in den Kopf: der Vereohlualmpsel eingesetzt, wobe:l. :
der Gummistopfen mo: eingepast wird, da8 der Rend der. Thei-
mosflasche beim Au.tachrauben der. VBrsohluSknpaal gegen de'
Gummistopfen drilokt und dadurch eine-sichere. Abdichtung ‘ere
‘mBglicht. Es ist widhtig, dag das Ableitungarohr 'bia 4in d/:l
Haache hineinragt. de sonst eine Vereisung des. Gumi-'-.._' :
utoprene und der xapael erfolgt und. damit: Undiohtigke:l.'e
Verstop.f\mg gur Folge hat. Die: Stickstoffmleituns Bur |
' Thermesflasche ist an einem Magnetantil (9) angeschlouen.
o 6.
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das speziell fﬂn(me wvon der Fim ' Haage, mm:em. gntwiek 1t
warde, das die Schaltung des Stioketotzstrbmes susfithrt. |-
Das Haage-Ventil wird durch ein ‘Relais (10) 5euteuert, des
wie oben beachnieben mit dem Kontakmnoneter (11) in Ve
,’bindung steht. me zugefiihrte: n2 uenge wird duroh e:Lnen 1
Strimungemesser (12) ' angezeigt.. :

In dem. Destillationarohr (2) ist ein Eiaenkons 14
tanclement (13) bis in die Eitte des Dephlegmatorp e:mge st2t,
Das Thermoelement 48t in dem: Einﬂhmsntutnon der Able’ ur
kepillare (14) mittels mastop-.cen und Pidein eingedicht b
Die, Verbindungstellen zwischen Thermoelement und Zuleity
drdhten werden in dem elel:trisoh geheizten I)ewargeféa (1
dee mit der A‘bmoaph&re in :Dmokauaslei.ch steht, euf. +1007C
gehalten. Die Anwendung aiedenden Wassers ha.t, wie e:l.nle Lten
orwdhnt, den Vorteil, da8 damit autonatinoh eine Korrektnr
der Siedepunkte der eingelnen Gaae bel veohselndem Barom‘ete'
stend’ erfolgt. Die siedetemperaturen werden duroh Ablet
der m.V. em Millivoltmeter (16) sua der 'renperaturkurve
des Thermoelementes ‘entnommen (s. enblatt 1) Die A
leitungskapillare (14) iat mit B\maschlmh mit- dem Dea
tionsrohr (2) dem xontaktmometer (11) und noterventil (17)
verbunden. An dem Boter-Ventil echliest s:l.ch ein Valmum :f ) '» "
meter (18) an. Ei.ne Abgweligung ‘oberhald des Vak\mmeter 18). -
stellt eine Ver'bind\mg gir-den Gasumelﬂaachen (19 . A
der Vakuumpumpe her. Der scnst abgeschlosaene SQhenkel es e
-'Vakuummeters (18) ist mit einem) AR-GaLH8 (21) verbunden_ ‘das
durch Tiefkithlen mit ﬁ.ﬁssiger Tuft atets aut. ‘h¥cheteR ak\mn
gehalten werden kann. Das: ‘AE-Gerhg (22) adent ‘zum Entfer "
der letszten Gasreal;e aus den mittela v:kmznp\mp ev' ruie:

¥ ; he f'(19 un 20)-fsm

gerian suf 2000, 1000 bew. “euf 750 uid 500 ‘om’ susgemesdan
‘und zwar so, daa' ;n den tlaeohen “je nas 'de'm. verlgng' :Inhalt
gen Waaser hereingegeben"und der ve ble'

t}gefﬂllt wird[. Der Inhslt der . n
'sangsgasﬂaeohe (23) 151: gleiohfalls g.m, m 'beutim



etwa voivheadenerco.‘,- oder H,0
des x@;@ﬁ§EMantels‘_'imrd mit £1y ot
Probeflasche (23) it nun ;_aﬁ@égh};‘gﬂgzﬂ_; Le

achten. go vy serette
oifer Pfeiffer. gaer mplex-Val
1 mm Druck ‘eusgepunpt -dabei ain,

go’fér.v{énti;;f(]]‘);' gedfinet. Dig ~tichtigke1t o







seateut, dann tiuoha:l.'ten der xiihlungaregelung des I)ep‘ ag-‘ E
mators (7) du:oh dn Re.laia (10). J’etzt wart :

Be:l de: Abnahme der 1 l'rakt:lon iet beaonders.;_
darauf zu q.chtan. '
den;

nd- em. Gaue 1n geringeren uengon an ‘Dex Siea
punkt des Kthylena liegt bei -103°o und von Ithan 'é
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n&chnto Gsumeualsohe ei.ngeeehntot. _»Ist Frak
reatloa a‘bde.tnliert, 80 ist e hne weitereu
. Rolonne mit 100‘133:1 Rnomuaf;su-
uengen pernan. Gase vorhaztden,/ so entoteht
- nem’ Roter-Ventn ein. U'berdmok ,
l'alle aind die 1etlten Spuren’ abmnehnen. ]
automatuohe mhluns der: ‘Dephiegnstor_ ‘gut de s:lede unkt | 3
"oetreftenden ‘Gases henmtnrgekﬂhlt wird. Bs . in.
ral'.l.e ‘dareuf zu achten. daf der. aiedop\mtt der. n&chst .
A rrm:lon “erreicht wird: In. dexr “nachfolgends Bptriebmrf
schritt iat der geaante Deatillationsablauf'mzj:msm -
/Gefast. : o RS

14) Die geeante Apparetur bia mu' Pro'benaache e:\;mohl:l
der- Ganamelﬂanche ist auf hﬁchstee Vakuum za bringen.
(prifen auf 'Dichtigkeit) A.K.-nﬂhi"che,n;_,g:_\}rr Au_!nnhm

S-Eraktion ‘4ut vorher entgaet, gewoge{

2.) Ansohluﬂklemen des Themqelementea

3.) Dephlegmator bis 11 mv (ca.-11o ) 'kuhl

4.) Destillationsgelss. nit fitissiger Tuft:
enm xintrittsehztzen schlieBen. N

5 ) Hoter-Ventil schliesen. S

7 ) mrch verutchtiges bf
o atillationasetue ‘das”
. pis- Druckmusleioh erf
Ast. (Kontrolle an,;llanone ;
hel 0 pemanente Gamen- g
I.w. zu: 'ondensieran.

dann Bt :lner Geechwinﬂigkeit Vo
_,._siahen ;b‘.
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8.) nalm am zintrittntutzen _
9,) Druek und memperatur d.er‘rrobcmsehe

10.) Das ﬂuesigo I.u:ttbad dea De':_‘:l.nationaga aaes
und wieder einsetgzen. .. P U
11.). Heigung euf 0.2 A einstollen. o

-12.) Nach Druckausgleich ist dae Hoter—?entn;:au_t
© 8- 10.0m /Min. Abnahie- einmstenen 'anclldi 1§
‘bis 7,8 ¥ ;-4e.o°c abzunehmen (pem. e
. neimg = 0, 2 Amp. >{ : '5 : -“'
"13.2) pie Z.Haktion wird von 7, e - 5,9 mv = -4e° 1»1."‘
.abgenommen.

. Abnahme=5- Gon/llin (csﬁg«bcs
_ ’Heizung = 0,3 Anmp. -
" 14.). Die 3.rrakt1on4v1ra von 5,9 - 5.4 nv3
) abgenommen.; '
15.) Die_ 4.Fraktion wird von 5,4 - 4,8 mv. = -3 ,,bi

’ a‘bgenommen.
16.) ‘.Der in-der Apparawr verbleibendo Rﬂoksta.nd,‘wi
das’ AK-Gef&B gezogen \md sewogen.

17.) '.D:\.e Ablee\mg der” I)mok und m.v.
S A‘-’* den mickpunk‘hen alle” -3 M
ié.)-

a2 Py



, "a'bgne sina aie npfwendigsten hysikali-
achen Konatanten der in:rrago komn ‘den Gas zus \

“Stickitoff .
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ne‘ben den pemanenten Gaeen nur 01 und,_ vz 0
.kvnnen, ist die. Baatimmg dieaer ‘beiden xonponent ; ol
,aohwier:lg. lthwlen w:lnd in Silberschwefela&ure beatimt‘

' pie 2,haktion, ale 'beaondera sorg:t&lﬁg he'v asge=
_—achalt wWerden mub) enthlt O4Hg + O3Hg. Zur ‘Trennung ;aij
beiden Gaao Bewgt die nest:l.mmng von' 0336' 5 G4
-bekannter Weine - Orsat-Appara:e mit B'Wer 32804 beat:l.mt o
werdtm. M, P. Matunak hat 1n Verbindnng se:l.ner Arbe:lt :

. in den Ansganglgasen gegenﬁhe:fg
.2 -Prektionen bis.







g 880 cm Gemiéch. R P
; cs-rraktion = 34,1 ‘Vol $

Eine orlatmasigb Mumg der 05310 ist ohna
nicht msglioh," da. vmu- be' i ‘:einen mtordmck von 300 .

_ . s §
A Die_vAuswertung dbr gesamte Ana:l.y
be:lgerﬂgten ‘Vordrucken: eraicht‘.l:lch. A
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