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chen auf der ganzen Linge. Auf einem ge-
wdhnlichen Bunsenbrenner mit Luftregulirung
sitzt wagerecht ein verhdltnissmissig weites
Rohr, welches pach oben 6 Locher zum Aus-
stromen des Gases hat*). Dieses Rohr darf,
wenn die Flammen gleichméssig brennen
sollen, nicht zu eng sein. Von den ent-
stehenden 6 Flimmchen dienen 5 zur Er-
wirmung des Rohres in den nicht mit Asbest
gefiillten Theilen. Eine der Offnungen und
zwar diejenige iiber der Axe des senkrechten
Brennerrohres ist etwas weiter, damit die
entstehende grossere Flamme das Kupfer-
oxydul und den Asbest geniigend erwirmt.
Auf der einen Seite dieser Offnung sind 2,
auf der anderen 3 der kleineren angebracht,
entsprechend der Lage des Asbestes im R&hr-
chen. Durch ein Verschieben der Lampe,
bez. auch noch durch Auslgschen eines der
Flammchen kann man der verschiedenen
Linge der einzelnen Réhrchen Rechnung
tragen. Das sonst bei mangelhafter Uber-
wachung leicht vorkommende Verkohlen des
Korkstopfens kommt bei Verwendung dieser
Lampe kaum mehr vor. Die beschriebenen
Apparate sind von der Firma Ehrhardt &
Metzger Nachfolger in Darmstadt zu be-
ziehen.

Uber Paraffinbestimmung.

Aus den Laboratorien der Sichsisch-Thiiringischen
Actien-Gesellschaft fir Braunkohlen-Verwerthung
mitgetheilt von

Dr. Hermann Eisenlohr.

Die zahlreichen vorgeschlagenen Paraffin-
bestimmungsverfahren beweisen, dass es ein
lingst gefithltes Bediirfniss ist, eine fiir alle
Falle brauchbare Methode zu besitzen. Dass
eine solche bis jetzt nicht existirt, zeigten
Paraffinbestimmungen in Weichparaffinschup-
pen und Gelbparaffin, die im Sommer 1896
von mir ausgefilhrt wurden. Die Schuppen
hatten einen Schmelzpunkt von 40!/,°, das
Gelbparaffin einen solchen von 41Y, Die
Bestimmungen wurden mit der z. Z. all-
gemein fiblichen Methode von Zaloziecki
ausgefithrt, die auch fiir Schuppen von
Scheithauer') vorgeschlagen wird. Die ge-
nau nach den Vorschriften von Zaloziecki
ausgefithrten Bestimmungen ergaben fiir das
Gelbparaffin 79,13 Proc. Paraffin, far die
Schuppen 79,566 Proc.

Da es ausgeschlossen war, dass die beiden
Paraffine 20 Proc. Ol enthielten, wurde reines

*) In der Abbildung nicht richtig dargestellt.
'y Die Fabrikation der Mineralsle S. 206.

Weichparaffin vom Schmelzpunkt 43!/,° ge-
fillt und I. 86,98 Proc. Paraffin, I1. 87,59 Proc.,
Mittel : 87,27 Proc. Paraffin erhalten. Schon
wiederholt wurde auf die Unzulinglichkeit
dieser Methode hingewiesen, wenn es sich
darum handelt, Weichparaffine zu bestimmen.
Sobeobachtete Ho1and(Chemzg. 1893, 1473),
dagss Weichparaffine aus Braunkohlentheer
durch die Methode von Zaloziecki nicht
vollstindig entfernt werden. Auch in der
neuerdings von Holde (Chem. Rev. 4, Heft 1
u. 2) verdffentlichten Arbeit wird auf die
nicht unbedeutende Léslichkeit von Weich-
paraffinen in der Zaloziecki’schen Alkohol-
mischung hingewiesen. In der zuletzt er-
wihnten Abhandlung finden wir eine aus-
fiihrliche Beschreibung und Kritik der be-
stehenden Methoden, doch ist auch hier nur
im Allgemeinen auf die Fehler hingewiesen.
Genaue Mittheilungen iiber die Grosse der
Fehler, die entstehen durch die Léslichkeit
der Weichparaffine in der Alkoholmischung
und durch die Verdampfung bez. Zersetzung
von Weichparaffinen beim Abdampfen des
Amylalkohols bei 125° konnten in der Litte-
ratur nicht ermittelt werden. Zaloziecki
hat dieLégslichkeit von Paraffin vom Schmelz-
punkt 56° in Alkohol 75° Tr. und seiner
Alkoholmischung bestimmt und nur geringe
Verluste constatirt, die ich fiir harte Pa-
raffine bestitigen konnte.

Das Gleiche gilt fiir diese Paraffine beim
zweistiindigen Erhitzen auf 125° bei denen
Zaloziecki einen Gewichtsverlust voneinigen
Decimilligrammen feststellte. Zaloziecki
selbst sagt, dass seine Zahlen keine stricte
Giiltigkeit fir alle Paraffinarten haben kénnen;
mhichtsdestoweniger diirften diese Abwei-
chungen nicht allzugross ausfallen.® Diese
letzte Annahme konnte ich keineswegs be-
stitigen, worauf schon die eingangs mitge-
theilten Zahlen hinweisen. Gute Resultate
liefert diese Methode nur dann, wenn es sich
darum handelt, harte Paraffine aus Lésungen
abzuscheiden. Man hat dieselbe trotzdem
fir Braunkohlentheer bis jetzt bevorzugt,
weil sie Werthe gab, die sich anndhernd
mit den momentanen Ausbeuten des Gross-
betriebes decken. Eine gréssere Paraffin-
ausbeute im Grossbetrieb ist aber offenbar
nur eine Frage der Zeit.

I. Zunichst wurde der Einfluss hgherer
Temperatur auf die Paraffine untersucht.
Um zu vergleichenden Zahlen zu gelangen,
wurde das Paraffin in gleich grossen Wige-
glasern den verschiedenen Temperaturen aus-
gesetzt und annihernd gleich grosse Mengen
abgewogen. Man erzielt dadurch eine an-
nihernd gleich dicke Schicht und eine gleich
grosse Verdampfungsfliche. Die Paraffine
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vom Schmelzpunkt unter 38° erbielt ich aus
Ablaufélen von Weichparaffinen, indem die-
selben bei mehreren Graden unter O noch
einmal zur Krystallisation gebracht wurden.

Die grossen Verlustzahlen beim Erhitzen
der weichen Paraffine liessen es nicht un-
interessant erscheinen, den Entflammungs-
punkt verschiedener Paraffine zu bestimmen.

Schmelz- Bei 70 bis 7590 Bei 1009 Bei 1250

punkt Angew. Sub-| Abnabme | Abnahme [Angew.Sub-| Abnahme | Abnabhme [Angew.Sub- Abnahme | Abnabme

. 0 stanz in g in g in Proc. stanz in g in g in Proc. stanz in g in g in Proc.
271, | 09462 | 00180 | 1,902 | 09462 | 01522 | 16,085 | 09576 | 03656 | 37,019
291, | 1,0342 | 00052 | 0502 | 1,0842 & 01026 | 9,920 | 0,9580 | 0,2440 | 25469
38 1,4172 0,0014 0,098 - - - 0,9958 0,1850 18,578
38 1,3210 0,0014 0,106 1,2266 0,0158 1,288 1,0686 0,0884 8,272
38 1,0680 | 00010 | 0,094 - . - . - -
40 15440 | 0,0012 | 0078 | 2,0748 ' 00274 1,820 | 12356 | 00724 | 5,859
40 1,2356 0,0004 0,032 1,2746 0,0172 1,349 - - -
44 1,2908 0,0002 . 0,015 1,2908 0,0146 1,131 1,6784 | 0,0512 3,050
48 - -] 23732 | 0,0042 = 0,177 | 1,5514 | 0,0278 1,792
52 - [ - y - 1,4362 | 00034 | 0,237
60 - - - - - 20734 | 00010 | 0,048
60 - - - - - - 1,7782 | 0,0008 | 0,045

Die Tabelle zeigt die Verdampfung unter
vollstindig gleichen Verb&ltnissen, da die
Bestimmungen alle zu gleicher Zeit ausge-
fuhrt wurden; sie soll aber keineswegs An-
haltspunkte bieten, die man etwa bei Cor-
recturen verwenden ko&nnte. Bei geringer
Abinderung der Versuchsbedingungen kénnen
die Zahlen nicht unbedeutend schwanken, so
dass bei nahe aneinander liegenden Schmelz-
punkten sogar verschiedentlich der héghere
Schmelzpunkt mehr an Gewicht verlor, wie’
der niedrigere. In wie weiten Grenzen die
durch das Erhitzen auf 125° wihrend zwei
Stunden entstandenen Verluste schwanken
kénnen, zeigen Bestimmungen, die Herr Dr.
Helfers ausfilhrte. Geringe Temperatur-
schwankung, durch die Aufstellung der Glaser
im Trockenschrank bedingt, ferner verschie-
den grosse Verdampfungsfliche und verschie-
dene Dicke der Paraffinschicht verursachten
die folgenden Abweichungen:

Die mit dem Pensky-Martens’schen Ap-
parat gefundenen Entflammungspunkte waren

fir Paraffin vom Schmelzpunkt 291/,0 1580 —
- - - - 33 162 —
- - - - 38 168  168°
- - - - 46 182 —
- - - - 50 192 195

Es war mir bis dahin nicht gelungen,
Paraffine vom Schmelzpunkt unter 27° dar-
zustellen, und hoffte ich, auf dem Wege der
Verdampfung im Vacuum die ganze Reihe
zu erhalten. Eine Retorte mit Paraffin vom
Schmelzpunkt 29'/,® wurde zu diesem Zweck
in einem Trockenkasten auf die constante
Temperatur 125° erhitzt. Der Retortenhals
steckte in einer seitlichen Offnung desselben
und war mit einer Vorlage verbunden, die
evacuirt werden konnte. Paraffin, das sich
nach 6stiindiger Versuchsdauer in der Vor-
lage condensirt hatte, zeigte einen Schmelz-
punkt von 21'/,° und stechenden Geruch

Schmelzpunkt " s‘tﬁfi;?,; Abir;lnl;me } Abn}e)t}};x(x: in Bemerkungen
e I | T B
R IR i G R
oy oswr o e | 30
I LR Kb s IR
29, 1,0740 0,1730 16,10 ! ggllghglibbsxdjj:l\l?s?géolases 38

Bei einer Bestimmung des Verlustes durch
andauerndes Erhitzen auf 125° wurden fol-
gende Werthe erhalten:

nach Acrolem und anderen Zersetzungspro-
ducten. Das durch wiederholtes Umkrystalli-
siren gereinigte Priparat war geruchlos und

2 Std. auf 125° 4 Std. auf 1250 6 Std. auf 123° 8 Std. auf 125° Nach

Schmelz- . 8 stiind.

punkt g rew. ! Abnahme Angew. Abnahme Angew.!  Apnabme Angew.|  Abnahme ET“ZE[{

Subst. | Subst. Subst. | | Subst. | Schmelz

0 in g ‘ in g wm Proc| in g in g ’in Proc] in g “ ing 'inProc| jng | ing ’in Proc.] punkt ©
271, 0,9846;0,3636i37,019 0,9876; 00398 54,658 0,98(610,6684 67,679]0,9876 0 412 70 050] 34

291/, 10,9580, 0,244025,469 0 9080 0 ,3152 32 90110,9580 10,5160 53,362 0 9080 0 6944\ l? 184) 33Y,

33 0 9958 0 18 )0 18 D18 0 9958 ‘ 0,2416 124, 262 0 9958 | 0,2882 28 941

.38 1 0706 0 1034— 9, 658 1 0706 0 1732 116,177]1 0706 0,2730 23, 499 ],0406‘0,3808;36,03.’) 39
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hatte einen Schmelzpunkt von 24° Niedrigere
Schmelzpunkte konnten auf diesem Wege aus
den zur Verfiigung stehenden Paraffinen nicht
erhalten werden.

die Fehler beim Zusammenwirken beider
Fehlerquellen sein konnen. Fallungen aus
Paraffinlésungen in Amylalkohol durch Athyl-

Es wurden nun Versuche ] alkohol 75° Tr. ergaben folgende Werthe:

. 1 | |
Schmelzpunkt Angew. den I Gefunden I Gefu i funden I1
0 P Subfteanz Gef;l: gen ! in Proc. fiﬁdgn u ! G(i%um;)r?é. ’ Zusammen
! | i
271, 1,0950 0,6285 | 56,940 02522 | 23031 | 79971
291, 1,0325 0,685 | 61,549 1 1
33 1,0185 0,7345 72,115 01415 | 13,893 | 86,008
38 0,9900 0,7770 78,484 01110 - 11,212 . 89,696
40 0,9735 07990 82,074 0,0835 8517 | 90,651
42v, 1,0400 09060 87,115 0,0670 6442 | 93557
44 1,0725 0,9560 89,137 0,0503 4,689 93,826
48 0,9975 09065 . 90,877 0,0435 4360 95,937
62 1,0295 0,9920 . 96,357 0,0195 1,894 98,251
angestellt, die zeigen sollten, ob das bei Bei unter I zusammengestellten Versuchen

125° verdampfte Paraffin ein Product der
Zersetzung war, oder ob Paraffine von be-
deutend . niedrigerem Schmelzpunkt in den
‘Weichparaffinen enthalten seien.

Die Paraffine wurden mit siedendem Al-
kohol 94'/,° Tr. behandelt, der ungeldst ge-
bliebene Paraffinkuchen nach dem Erkalten
abgehoben und der anhaftende Alkohol auf
dem Wasserbade verjagt, dann wurde der
Schmelzpunkt bestimmt. Das bei 4 4°% und
— 18 bis — 20° auskrystallisirte Paraffin
wurde filtrirt und ebenso wie das obige be-
handelt. Bei dem letztern wurde zum Fil-
triren doppelter Trichter, wie ihn Holde be-
schreibt, benutzt.

Urspriinglicher Schmelzpunkt 380 330 291/¢
Schmelzpunkt des in Alkohol
. gelosten Theiles 38Y, 34 30,
Schmelzpunkt des bei-+ 204us-

krystallisirten Paraffins . 37 32 —
Schmelzpunkt des bei — 18°

bis — 20° auskrystallisirten

Paraffins . 341, 261, 24,

Aus dieser Zusammenstellung geht hervor,
dass in den durch die iibliche Krystallisa-
tion erhaltenen Paraffinen die homologe Reihe
eng begrenzt ist, und man zur Isolirung der
untersten Glieder einen anderen Weg ein-
schlagen muss. Durch die geschilderten
Versuche wird bewiesen, dass bei Paraffin-

bestimmungsmethoden von Weichparaffinen

moglichst niedrige Temperaturen zur Ver-
dunstung des Féallungsmittels gewdhlt werden
miissen, und dass alle Methoden, die zum
Trocknen Temperaturen von 100° und iiber
100° verlangen, fiir die Bestimmung von
‘Weichparaffinen unbrauchbar sind.

II. Wie im Vorstehenden erliutert, com-
biniren sich die Fehler bei den Paraffin-
bestimmungsmethoden aus der Zersetzung
bez. Verdampfung von Paraffin bei Anwen-
dung hdherer Temperatur und der Léslichkeit
von Paraffin in den verschiedenen Agentien.

Es soll nun gezeigt werden, wie gross

wurde das Paraffin in 50 cc Amylalkohol in
der Wirme gelost und 50 cc Athylalkohol
759 Tr. zugegeben. Bei den Schmelzpunkten
2710,°, 29',° und 38° waren erst bei Ab-
kithlung Paraffinausscheidungen bemerkbar.
Nach 12stiindigem Stehen bei einer Tem-
peratur von —+ 2% bis — 4° wurde filtrirt.
Das auf einem bei 90° bis zum constanten
Gewicht getrockneten TFilter gesammelte
Paraffin wurde im Wigeglas bei 90° ge-
trocknet und gewogen. Um die Verluste
zu reduciren, die entstehen beim Verjagen
des Amylalkohols bei 125° wurde derselbe
durch Waschen mit gekiihltem Athylalkohol
von 75° Tr. moglichst entfernt. Durch den
‘Waschalkohol fielen bei mittleren und weichen
Paraffinen reichliche Mengen Paraffin aus,
die wie oben behandelt, getrocknet und ge-
wogen wurden. Diese zweiten Fillungen
sind unter II angefithrt, wo auch die Summe
aus beiden Wigungen angegeben ist.
Durch die in der Zusammenstellung an-
gefihrten Zahlen wird die Unbrauchbarkeit
der Methode von Zaloziecki fir die Be-
stimmung von Paraffinen in den Olen aus
Braunkohlentheer erwiesen, da dieselbe nur
bei harten Paraffinen gute Resultate liefert,
in den eben genannten Olen aber die ganze

Reihe der Paraffine vorkommt.
[Schiuss folgt.]

Apparat zur Bestimmung des Schwefels
im Leuchtgase.
Von
Ferd. Fischer.
Der frither') beschriebene Apparat zur

Bestimmung des Schwefels im Leuchtgase er-
fordert gleichmissigeres Eintropfen des Ab-

1) Ferd. Fischer: Cliemische Technologie der
Brennstoffe S. 281 u. 293.





