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[ Zeltachrift fiir
angewandte Chemie.

Bestimmung des Vergasungswerthes
von Mineraldlen,

Aus den Laboratorien der Sdchsisch-Thiiringischen
Actien-Gesellschaft fir Braunkohlen-Verwerthung,
mitgetheilt von
Dr. Friedrich Heifers.

Im Handel ist es bisher iblich gewesen,
die Qualitét eines Gasdles nach Farbe, spe-
cifischem Gewicht, Kreosotgehalt und Siede-
analyse zu beurtheilen. Obgleich man nun
schon lange erkannt hatte, dass alle diese
Eigenschaften kein zuverldssiges Merkmal
fir die Vergasungswerthigkeit eines Oles
waren, sondern dass die Bestimmung der
Gasausbeute und der Lichtstirken des pro-
ducirten Gases das allein maassgebende sei,
behielt man doch oben erwihnte Bestim-
mungen bei, da sich der Vergasungswerth
eines Oles durch betriebsmissige Vergasung
nur Husserst schwierig und ungenau er-
mitteln liess.

Um die Bestimmung des Vergasungs-
werthes eines Oles in kiirzerer Zeit und mit
grosserer Sicherheit zu ermdglichen, wurden
einige Versuchsgasanstalten gebaut, welche 10
bis 150 k Ol fiir eine Vergasung erforderten.
‘Wenn nun auch diese Versuchsstellen zu-
verlissige Resultate liefern, so sind der-
artige Anlagen doch viel zu umfangreich
und kostspielig, um jeden Gasdlconsumenten
in den Stand zu setzen, die gekaufte Waare
selbst zu untersuchen oder ohne grosse Geld-
kosten untersuchen zu lassen.

Diesem Ubelstande wird Abhiilfe ge-
schafft durch folgenden von Wernecke
construirten - Laboratoriums-Vergasungs- Ap-
parat*®), der schon bei Vergasung von 40 g
01 absolut sichere Zahlen gibt.

Der Apparat besteht aus einem Ofen a
(Fig. 229), welcher auf Fissen mit Stell-
schrauben ruht und dessen genau lothrechte
Stellung das angebrachte kleine Loth & an-
zeigt. Die Ofenwandung, innen mit Asbest
bekleidet, enthdlt ausser dem oberen Ldcher-
kranz ¢ zwei Durchbrechungen, von denen
die untere zum Anziinden der Gasflamme
dient, wihrend die obere, mit Glimmerscheibe
geschlossene ein Beobachten der Retorte ge-
stattet; durch die am unteren Ende des
Ofenmantels befindliche Lehre wird der
Bunsenbrenner d centrisch eingefihrt. Uber
den Ofen hinaus ragt der Retortenkopf e,
welcher mit zwei seitlichen Stutzen versehen,
das Gasabzugsrohr f und die Fiillvorrichtung,
deren Dichtung durch Uberwurfmuttern ge-
schieht, trigt. Die Fillvorrichtung fithrt in

*) Zu beziehen von Franz Hugershoff, Leipzig.

das Innere der Retorte g bis dicht fiber
eine Vertheilungsglocke. Ihre Einzeltheile
sind folgende. Auf einem scheibenférmigen
Fusse ist ein U-Rohr % befestigt, dessen
einer Schenkel einen kleinen Glascylinder ¢
trigt, wihrend der andere Schenkel sich an
das in die Retorte fithrende Rohr £ an-
schliesst. Dieses in die Retorte miindende
Robr ist als Ventil ausgebildet, indem an
dem iHusseren Ende ein Stopfbiuichsenver-
schluss angebracht ist, durch welchen eine
Nadel bis zum entgegengesetzten, mit einem
Barte versehenen Rohrende lauft.

Auf diese Weise wird:

1. ein Nachtropfen in die Retorte ver-
mieden,

2. ein genaues Zuriickwiegen des unver-
brauchten Oles durchfihrbar,

8. ein Beobachten des Druckes in der Re-
torte ermdglicht.

Im Innern der Retorte hingt das Gas-
entbindungsrohr I, iber welches die Ver-
theilungsglocke m geschoben ist. Letztere
setzt sich auf einen Vorsprung der inneren
Retortenwandung auf. Das in die Rille ge-
nannter Glocke tropfende Ol wird also gleich-
missig nach der Retortenwandung gefihrt,
an welcher es herabfliessend vergast.

Um Verstopfungen zu vermeiden, oder
eingetretene Verstopfungen zu beseitigen,
ohne den Versuch abbrechen zu miissen, ist
der Retortendeckel mit Stopfbiichse, durch
welche eine Stange n mit Schaber fiihrt,
versehen.

Die in der Retorte gebildeten Gase und
Theerdimpfe verlassen letztere durch den
seitlichen Stutzen und treten in die Vor-
lage 0. Die Vorlage bildet ein mit einem
seitlichen Stutzen zum Eintritt der Gase
versehenes cylindrisches Gefiiss, an dessen
conischem Boden ein Ablasshahn p ange-
bracht ist. Der Haupttheil des Theerab-
scheiders o, ist, behufs Condensation, mit
einem gewellten Drahtgazekern ausgelullt
und enthilt im Deckel das Gasabzugsrohr g.
Ferner kann man die Condensation noch
zweckmissig durch mit Glaswolle lose an-
gefiilllte Kugelréhren 7 vergréssern. Das
Gas tritt von der Condensation nach dem
Gassammelbehilter mit schwimmender Glocke.
Der Gasometer wird mit einer Experimentir-
gasuhr verbunden wund das erhaltene Gas
dann in der iblichen Weise photometrirt.

Die Arbeitsweise mit dem Apparat ist
folgende.

Zunichst fiilllt man einen Hoffmann-
schen Tropftrichter mit drehbarem Glas-
stabe s, wie er speciell fir die Anthracen-
Analyse verwendet wird, mit dem zu unter-
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suchenden Ole und wiegt Tropftrichter —-
Fiillvorrichtung, ferner die Retorte einerseits
und Vorlage nebst Condensation andererseits.
Nachdem man dann den Tropftrichter iiber
dem Glascylinder der Fillvorrichtung in die

darin befindliche Nadel, soweit angingig,
zuriickschraubt, vollstindig. Hierauf dreht
man den Glasstab des Tropftrichters soweit,
dass das Ol langsam zu tropfen beginnt.
In der Zeit, in welcher der Glascylinder

m/gmﬂ
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Fig. 229,

dazu bestimmte Schelle eingeschoben hat,
beginnt man die Retorte zu beheizen, indem
man die Flamme 8o gross einstellt, dass die
Flammenspitzen etwas durch den oberen
Locherkranz des Ofens hindurchziingeln.
Sobald die Retorte, durch das obere
Schauloch gesehen, hellrothglithend erscheint,
offnet man das Zuflussventil, indem man die

sich bis zur Nullmarke fullt, hat man die
Tropfenzahl pro Minute zu ermitteln.

Um beurtheilen zu kénnen, ob die Ver-
gasung vollkommen oder normal ist, hat
man die Farbe des Gases und des Gastheers
im Theerabscheider zu beobachten. Hat das
Gas eine braune Farbe und ist der Theer
dunkel, so ist die Vergasung eine normale;
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ist die Farbe des Gases weiss und die
des Theers hellbraun, so ist unvollkommen
vergast. Der Olzulauf ist dann zu stark.
Ist dagegen die Farbe des Gases schwarz-
braun und der Theer sehr dickflissig, so
muss mehr Ol zufliessen. Die Tropfenzahl
pro Minute wird je nach Beschaffenheit des
Oles und Beheizung der Retorte zwischen
10 und 30 Tropfen schwanken. Um die
fir ein unbekanntes Ol zweckentsprechende
Tropfenzahl zu ermitteln, wird sich ein
Vorversuch empfehlen. Wéahrend des Ver-
gasungsprocesses sind Schwankungen in der
Tropfenzahl und in der Beheizung natiirlich
mbglichst zu vermeiden, da hierdurch die
Ergebnisse unrichtig werden kdnnten.

Ebenso wichtig, wie die Controle der
Tropfenzahl und der Temperatur, ist es,
darauf zu achten, dass die Flissigkeitssiule
im Glascylinder der Fiillvorrichtung stets in
der Nihe der Nullmarke sechwankt. Ein
Steigen des Oles in genanntem Cylinder
deutet auf eine Verstopfung des im Innern
der Retorte befindlichen Gasabzugsrohrs, wel-
che durch Hinabstossen und Hochziehen des
durch den Retortendeckel gefithrten Kritzers
zu beseitigen ist. Ausserdem lisst sich ein
Druckausgleich durchentsprechende Benutzung
von Gewichten am Gassammler bewirken.

Bei Beendigung der Vergasung schliesst
man den Tropftrichter und das Zuflussventil.
Erst wenn eine Gasentwickelung nicht mehr
zu erkennen ist, schliesst man den in der
Zuleitung zum Gasometer befindlichen Hahn
und 13scht den Brenner aus. Hierauf lockert
man die noch heissen Uberwurfmuttern an
den Retortenstutzen und stellt die Belastung
der Glocke wieder wie beim Beginn der
Vergasung her. Nachdem man dann das
erzeugte Gas, behufs Abkiihlungund Mischung,
mehrere Stunden der Ruhe iberlassen hat,
liest man die Menge desselben an den
Scalen bis auf Bruchtheile vom Liter ab
und photometrirt.

Die verbrauchte Olmenge ergibt sich aus
der Abnahme des Gewichtes von Tropftrichter
- Zuflussvorrichtung, wihrend die Zunahme
der Retorte die gebildete Koksmenge und
die der Vorlage nebst Condensation die
Gastheermenge angibt. Man rechnet dann
die erhaltenen Zahlen auf 100 k 01 um.

So lidsst sich die Gasausbeute und dann
die Lichtstirke des Gases durch Photome-
triren ganz genau bestimmen. Nur besteht
noch die eine Schwierigkeit, aus diesen er-
haltenen Zahlen den Lichtwerth zu berechnen.
Die bis jetzt allein ifibliche Hirzel’sche
Formel, nach der der Lichtwerth
Gasausbeute >< Lichtstirke >< 1000

35

ist, wobei 85 den stiindlichen Gasconsum
von 35 ! bedeutet, liefert nur dann fiberein-
stimmende Zahlen, wenn stets annihernd
dieselbe Gasausbeute erzielt ist. Wird aber
unter verschiedenen Bedingurgen vergast, so
dass z. B. in einem Falle 50 c¢bm und in
einem anderen 60 cbm Gas aus 100 k Ol
erhalten werden, so gibt diese Formel im
letzteren Falle eine bis zu 50 Proc. geringere
Werthzahl an als im ersteren Falle, da die
Lichtstirken in einem grdsseren Maasse ab-
bez. zunehmen, als es die Formel fordert.

Daher ging ich von dem Gedanken aus,
dass sich aus den verschiedenen erhaltenen
Gasausbeuten und den dazu gehdrigen Licht-
stirken unter Zuhiilfenahme irgend welcher
Faktoren fiir eine angenommene mittlere
Ausbeute durch Rechnung stets die gleiche
Lichtstirke fiir ein und dasselbe Ol ergeben
wiirde, und ermittelte durch eine Reihe von
Vergasungen ein und desselben Oles, die
bei verschiedenen Temperaturen und ver-
schiedenem Olzufluss vorgenommen .waren,
folgendes Verhiltniss, das durch eine grosse
Anzahl Vergasungen der verschiedensten Ole
bestitigt wurde.

Bei einem stiindlichen Gasconsum von
85 / und Anwendung von V.-K. beim Photo-
metriren verhilt sich die Zu- bez. Abnahme
der Lichtstirke (Z) zur Differenz zwischen
der erhaltenen (A) und der angenommenen
mittleren Gasausbeute (50 cbm) wie der
Rickstand, Koks —+ Theer (C—+ T), zu
100 Gewichtstheilen Ol.

Z:(A—50)=(C+T):100

oder Z = G 50)_(0_'*_’1‘_).

100
Nennen wir nun die beim Photometriren

beobachtete Lichtstirke L wund die auf
50 cbm Ausbeute umgerechnete Ly, so ist
Loy=L4+Z
L (A—50) (C+T)

100

Bei Benutzung einer Hefnerlampe lautet
die Formel, da 1 V.-K. = 1,2 Hfl. ist,
(A—50) (C+T)

100 -1,2.

An Stelle von (C + T) kann man natiir-
lich aueh (100—A.s) in die Formel ein-
setzen, wenn s das Gewicht von 1 cbm Gas
in k bezeichnet.

Zum Beweise, dass mit dem Apparate
und bei Anwendung der Formel gut tber-
einstimmende Zahlen erhalten werden, mégen
folgende Angaben dienen.

Ein Paraffin6l wurde von vier verschie-
denen Herren®') untersucht, die folgende Re-
sultate erhielten.

L50=L+

1 Dr. Henrici, Dr. Diamant, Dr. Eisen-
lohr, Dr. Helfers.
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Analytiker Hi. D. , E' Hs.
1] e 1 e 8 ¢ | 5 | s
| 1

Gasausheute in ¢bm pro 100 k Ol 55,7 63,36 | 54,23 | 58,90 ' 54,72 | 59,09 | 61,10 ‘ 48,55 | 54,93 | 57,17
Lichtstirke in V-K. . . . . 9,0 | 556 | 9,60| 7,3 9 b} 6,6 6,5 12 00 9,2 8,25
Koks pr. 100 k Ol ) 137 9,64 5511 870 5 15 9,20 | 9,66 ' 3, 84 585] 6,69
Theer - 100 - - 4 ,83135,15 | 41,63 | 37,60 | 39 95 | 40,11 36,38 42 88 | 38,07 | 40,60
Ly - . . 11 46 {11,48 | 11,64 | 11, 42 | 11, 62 11, 08 111,59 | 11 40 11,35 | 11,64

Selbstverstindlich ist, dass die Formel
nur mit Vortheil sich anwenden ldsst, wenn
die Vergasung normal verlaufen ist. Hat
lingere Zeit statt Vergasung nur Destillation
stattgefunden, was, wie schon erwihnt, sich
im Theerabscheider erkennen ldsst und in
der Regel anzunehmen ist, wenn die Gas-
ausbeute fir 100 k Ol unter 45 cbm ge-
sunken ist, oder ist andererseits eine zu
weitgreifende Zersetzung eingetreten, was
in der Regel der Fall ist, wenn die Gas-
ausbeute iber 70 bis 75 cbm hinausgeht,
so lasst auch diese Formel im Stiche.
Innerhalb der Grenzen jedoch, wie sie in
der Praxis verlangt werden, 50 bis 60 cbm,
und dariiber hinaus, liefert sie, wie aus der
Tabelle ersichtlich, gut iibereinstimmende
Zahlen.

Eine Reduction auf normalen Barometer-
stand ist nicht erforderlich, da der dadurch
hervorgerufene Fehler innerhalb der durch
die Vergasung selbst gemachten Fehlergrenze
liegt. Grossere Fehler werden durch Tem-
peraturdifferenzen gemacht; aber auch eine
Reduction auf normale Temperatur ist {iber-
flissig, wenn man als Normaltemperatur
etwa 20° annimmt, da Arbeitsriume diese
Temperatur stets annihernd haben werden.
Innerhalb 17° und 283° betrigt die Differenz
etwa '/y Lichtstirke.

Etwaigen Einwendungen gegen die Er-
mittelung der Koks- und Gastheerzahl will
ich hier gleich vorbeugen. KEs kinnte zu-
nichst geltend gemacht werden, dass die
Retorte wihrend der Vergasung infolge Be-
heizung durch Oxydation zunihme. Ein zu
diesem Zwecke angestellter Versuch ergab,
dass die Retorte, nach sorgfiltiger Reinigung
und Ausgliihen, wihrend zweistiindiger Be-
heizung 0,4 g zugenommen hatte. Hierbei
ist jedoch zu bemerken, dass jetzt nicht
nur die Aussenwand, sondern auch die
Innenwand der Retorte, sowie das Gasent-
bindungsrobr oxydirt waren, was bei einer
wirklichen Vergasung nicht eintreten kann.
Selbst angenommen, dieser ermittelte Werth
sei nicht zu hoch, so wiirde der dadurch
entstehende Fehler, da man doch mindestens
30 g Ol vergasen und (C—+ T) durch 100
dividiren, dagegen im ungiinstigsten Falle
— bei einer Ausbeute von 75 cbm fiir
100 k O1 — mit 25 multipliciren muss, im
Ch. 96.

Maximum 0,8325 V.-K. betragen. Ferner
konnte man einwenden, dass diese bei der
Beheizung gebildete Oxydschicht wahrend
der Vergasung abplatzte und dadurch Ge-
wichtsdifferenzen entstinden. Dies wird
aber vermieden, wenn vor Beginn jeder neuen
Vergasung diese Schicht gehorig abgeklopft
wird.

Ein dritter Einwand, dass dle Conden-
sation nicht ausreiche zur Absorption des
Gastheers, kann damit widerlegt werden,
dass das von der Condensation zum Gaso-
meter fiihrende Rohr nach 50 Vergasungen
nur Spuren von Gastheer enthielt. Ange-
nommen, es gingen in der That ‘0,5 g Theer
bei jeder Vergasung verloren, so wiirde dies
unter denselben Voraussetzungen, wie yorhin
erwihnt, eine Differenz von 0,4 V.-K. aus-
machen. Verlduft die Vergasung freilich
annormal, so dass mehr Destillation als
Vergasung vorliegt, so ist es selbstredend,
dass der Gastheer fber die Condensation
hinaus fortgerissen wird.

Ausserdem ist zu beachten, dass die
beiden bei normaler Vergasung ev. gemachten
Fehler, da sie in entgegengesetztem Sinne
auftreten, sich nahezu aufheben.

Ein Hauptaugenmerk hat man auf die
sorgfiltige Reinigung des Apparates zu
lenken, die sich leicht in folgender Weise
ausfithren lisst. Tropftrichter und Zufluss-
vorrichtung werden vor dem Gebrauche mit
dem zu analysirenden Ole gehérig ausge-
gpiilt. Den Theerabscheider und das mit
Glaswolle beschickte Kugelrohr dagegen
reinigt man sofort nach jedesmaligem Ge-
brauche mit leicht verdampfenden Olen, die
man durch Trocknen verjagt. Die Retorte
sammt Einhdngerohr, welches durch ein mit
Gewinde versehenes Stiick Gasrohr oder durch
einen eingepressten Holzstopfen sich her-

‘ausheben lisst, sowie die Vertheilungsglocke

werden durch Fraiser und Schaber von dem
festsitzenden Koks gereinigt. Das die Re-
torte und den Theerabscheider verbindende
Rohr ist mittels Drahts und Ausspiilens mit
obengenannten leichtsiedenden Olen zu reini-
gen. Ebenso sind die Gewinde durch Ab-
reiben mit derartigen Olen zu siubern. Be-
sonders hat man darauf zu achten, dass
nicht Reste alter Verpackungen die Dicht-
flichen uneben machen.
84
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Zur Beantwortung der Frage, ob dieser
Laboratoriumsapparat mit den eingangs er-
wihnten Versuchsgasanstalten {ibereinstim~
mende Zahlen liefere, wurden zwel verschie-
dene Ole sowohl auf zwei solchen Versuchs-
stellen als auch mit dem Laboratoriums-~
apparat untersucht. Die Resultate waren

folgende:
I. 100 k Paraffinél lieferten:
Vers;;s- Vzi Laboratoriums-
suchs-
gasanstalt A. gasan- apparat
1. | 9. stalt B. 1. | o
Gasausheute . | 52,0 | 53,0 | 60,63] 59,90 65,05
Lichtstirke
1L V..K. ..} 100 917] 6,7 6.5 5,0
Lso o vt v . 10,96 | 10,58 10,89 10,47 | 10,26
+ I 100 k eines anderen Paraffinils ergaben:
Versuchs- Ver- | I aboratoriums-
suchs-
gasanstalt A, gasan- apparat
. [ e [stalt By 4 | g
Gasausbente . | 52,0 | 55,0 | 61,21 56,43 | 66,48
Lichtstirke [
VK .| 917| 33| 62| 85 | 55
Lio v . 10,13 | 10,58] 10,55 | 11,30 | 11,02

Durch die Einfithrung des Wernecke-
schen Vergasungsapparates werden einerseits
die Mineral6lfabriken in die Lage versetzt,
ihre Ole zu trennen in Gasdle und in solche
Ole, welche anderen Verwendungen zuge-
wiesen werden milssen, andererseits erhalten
die Gasblconsumenten in dem Apparate eine
Handhabe, nicht nur das fiir sie geeignetste
Ol auszusuchen, sondern auch ihren Betrieb
zu controliren und so zu finden, ob an einer
zu geringen Ausbeute die Qualitit des Oles

oder die Bedienungsmannschaft die Schuld"

tragt.

Uber die Anwendung des Ebullioskops
und den Einflugss der geldsten, festen
Korper auf die Alkoholbestimmung.

Von
Dr. Franz Freyer.
(Mittheilung der k. k. Jandw. chem. Versuchsstation
in Wien.)

Die vielen Bestimmungsmethoden des
Alkohols in TFliissigkeiten, welche ausser
Athylalkohol und Wasser keine in Betracht
kommenden Mengen von anderen fliichtigen
Stoffen enthalten, also in erster Linie Wein,
Bier und Spirituosen, kann man in zwei
Categorien eintheilen. In solche Methoden,
bei welchen der Alkohol durch Destillation
von den nichtfliichtigen, gelgsten Stoffen ge-
trennt und dann auf irgend eine Weise im
Destillat bestimmt wird, und in solche, bei

welchen diese Trennung nicht erforderlich
ist, welche letztere dem Bestreben ihre Ent-
stehung verdanken, die zeitraubende Destil-
lation zu vermeiden und eine zur raschen
Ausfithrung sehr vieler Bestimmungen geeig-
nete Methode zu schaffen.

Als die genaueste Methode gilt heute
die Bestimmung aus dem spec. Gew. nach
vorheriger Destillation; die Vorziige und
Nachtheile dieser Methode sind allgemein
bekannt, sie wird immer dann noch unbe-
stritten anzuwenden sein, wo es sich um
Erreichung der grossten moglichen Genauig-
keit handelt. Von den iibrigen Methoden
diirfte wohl neben der indirecten Bestim-
mung nach Balling und der mittels des
Vaporimeters die Alkoholbestimmung
durch den Siedepunkt mittels des sog.
Ebullioskops amverbreitetsten sein. Dieser
Apparat, zuerst in einfacher Form von
Brossard-Vidal angegeben, hat im Laufe
der Zeit eine Unzahl von Ab#nderungen
und Neuconstructionen erfahren und eine
ganze Reihe von Fiursprechern und Gegnern
gefunden. Xs sind hier z. B. die Apparate
von Conaty, Malligand, Jaquelin, Pohl,
Amagat u. A. zu nennen. Die bekannteste
Form ist wohl das Ebullioskop von Malli-
gand, welches durch eine zweckmissige
Construction eine ziemlich gleichmissige
Erhitzung der Flissigkeit gestattet und bei
einiger Ubung genfigend genaue Resultate
gibt. Noch praktischer construirt ist iibrigens
das weniger bekannte Instrument von Ama-
gat, worauf ich spiter noch zuriickkommen
will.

Das Princip ist bei allen Ebullioskopen
so, dass man zuerst den Siedepunkt des
reinen Wassers bestimmt (bei dem Amagat-
schen Instrument erfolgen beide Bestimmun-
gen gleichzeitig), sodann den der alkoholi-
schen Flussigkeit; aus der Differenz beider
Bestimmungen ergibt sich dann der Alkohol-
gehalt aus einer Tabelle, welche aber fir
jedes System besonders berechnet sein
muss, oder die Scala gibt direct die Pro-
cente Alkohol an. Der Einfluss des wech-
selnden Barometenstandes wird durch die
Verschiebbarkeit der Scala aufgehoben,
welche Verbesserung zuerst von Conaty ein-
gefithrt wurde.

Es frigt sich nun, welche Fehlerquellen
kommen bei dem Ebullioskop in Betracht.

Der erste Fehler, weswegen die Methode
die meisten Anfeindungen erlitten hat, ist
ein principieller Fehler, nimlich der, dass
es theoretisch unmd&glich ist, den Siedepunkt
einer alkoholischen Fliissigkeit vollkommen
genau zu bestimmen, wenn, wie dies beim
Ebullioskop nicht anders thunlich ist, das



