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fiir Braunkohlcnurteere von anderen Braunkohlentceren ergibt,. 
Man crhielt fiir die gcnannte Fraktion drr cnvlhnten Teere folgcndc 
spcz. Cicwirht.c: 1. fur Frakt.ion 200,:3u0° des Urtccrcs aus Schwel- 
kohlr 0,859, 2. fiir dir dcs  Urtcrrcs &us Irnionbriketts 0,890, 3. fur 
cl ic  tlcs Gcnerai ortceres der Kaliwerke I’rinz Adalbert 0,895, wiihreml 
tliti glriche Fraktion drs Schwcltcrrrs ails niitteldeutschrn Schwrl- 
kohlcri ein spez. Gewicht von 0,874 aufwcist. L) i e s r % a  h I c 11 b r - 
t l c u t c n  a l s o  k e i n  c h a r n k t e r i s t i s c h c s  K e n n -  
x c i c 11 e 11. Ahnlichcs gilt a w h  fiir dtw Riickrtand nach tlcm Ab- 
tlcsti1lirrc.n bis 3009 Es hattc. sich ahcr hierbc i gczc.igt, dnll Cntcr- 
schiedc in dcr Mrnge dcs in Petroliither unloslichen Anteilrs8) tler 
einzvlnrn Tccrc vorhanden sind, untl wir habcn daraufhin die vrr- 
scliiedcncn Teere, die uns zur Vrrfiigung stantlen, untermcht. 

c) U n t r r s  c h c i tl u I I  g d c r H I’ i~ 11 11 k o 11 1 I: 11 t c e r e a u f 
G u II tl d c’r i n I’c t r o 1 L t 11 e r 11 n I o s 1 i c h c n .I II t e i 1 r. 

Wir arbtiteten hierbei derart, (la13 wir zuniichst tlic ‘I’ecrcs i n  
h c i R c m IJrnzol losten und h r i B von tlcn bcnzolunliislichen Vcr- 
unreinigungcn, die haupt.sAchlich in  tlrr P’orm von Kohlrnstaub in 
den ‘reeren an\vcsend scin klinricn, f i l t  rirrt rn uncl clam erst die 
Behandlung niit Petroliither vornahinrn. 50 g dcs Teercs wurden 
in 100 ccm heiBem IJenzol golost, hriR filtriert und mit heiBem 
IJrilZdl nachgcwaschen. Die Benzoll6sung wurde eingedampft, und 
die letztcn ltcste ISrnzol auf deni Wasserhade im Vakuum verjagt. 
Voii den zuriickblribenden Tecrcn wurden 20 g in 20 ccni Petrol- 
iitlicr (Sidepunkt 85-65’) in einrin Hcchcrglase gut durchgeriibrt 
und tlurch cin ge\rogcnes Filt.er filtriert. Der unlosliche Anteil 
aurde dann noch mit 20 ccm Prtrolathrr gewaschen. Der Filterriick- 
stand wnrdr durch l’rocknen bri 100’ von noch anhaft,endcm Yctrol- 
Atlicr btfrcit uiid d a m  gewogeii. Wic aus der Zusa.rnnicnstellung 
Iicrvorgrht, schrint dies tatsiichlich, soweit die Cntersuchungen 
tlrr uns vorlicgenden Tcrre ergabcn, cine Moglichkeit zu bieten, uni 
cinen ‘ker  als Urtecr rasch zu kcnn7richnen. So ergab dcr Urteer 
aus Schwclkohlc rund 4So& petrolatlieruiilijsliches Erzcugnis, da- 
gegcn nix noch rund go&, nachdem er rinmal destilliert worden war. 
Dirs ist, erkliirlich, dcnn wie friihcr ringchcnd gczcigt wurde, werdcn 
tlurch eininalige Destillation die Urteerr weitgchend zersetzt und 
nchnien beziiglich der Konsistcnz, drs Gehaltes an paraffinartigen 
uiid an sauren Anteilcn den C‘haraktef der iiblichen Schwelteere an, 
da tlas in Pctrolathrr schncr lijsliche Jlontanwachs usw. dabci in 
tlas petrol~thcrloslich~~ Paraffin usw. iibergeht. Der technische 
Sclweltcer aus Rraunkohlc riithiclt nach der Bcnzolrcinigung noch 
5% I~troliithcranloslichc Antcile. Ahnlichrs ergab sich bei einem 
G‘rtcer aus Unionbriketts untl den1 einmalig destillicrten Erzeug- 
nissc, wobci brim ISrtcer die Mengc des in Petrolather Unlos- 
lichen 350/;, hri Clem einmalig destillierten Crtcrr 3%) betrug. 
Anf Grnnd dcr Ergcbnisse dcr JIenge dcr in Petrolather unlBslichen 
Anteile ist drmnxch auch drr untrrsuchte Generatorteer als Urteer 
anzusprrchcn. 

Piir cine tl(*r.artigcB IJcatininiung tlrr i n  l’etroliithcr unliislichcn 
-1. ritcilc ist (Y iiotwrndig, da13 uiitrr glcichen 13ctlingungt:n grarbritrt 
W I I Y I ,  untl voi’ allcni die I.Tiitcwuc~hring init glcichcn Mcngen Pctrol- 
iitlirr rrfolgt, dcnn die IJntcrsuchung beruht nicht darauf, tlaR in 
l’ctroliithcr viillig unliislichc Anteile von in l’etroliither lcicht, 16s- 
1ic:licn ilnt cilen quantita tiv gctrcnnt werden. 

Wir h;thcn, iim iibcr dicse Vrrhiltnisse cin IMtl zu gewinncn, 
noch vinigr Persuche itusgcfiihrt, wobti init bedeutcnd grijBcren 
Ahigen I’etroliilher gearbeitct wurde. 

So wurdrn ans 10 g Urteer aus Schwelkohle, tler zuvor init Benzol 
gcrcinigt wordcn war, brim fkhandeln rnit tler tloppclten Menge 
Petrolather (20 ccm) und Sachwaschen nlit writeren 20 con ini ganzen 
:35(l/o in Petroliithrr unloslichc Erzeugnisse erhalten. Weiter wurden 
10 g gcreiiiigtrr Urteer aus Unionbriketts init der 5 fachen Xenge 
Petrol#ther (50 ccm) bchandelt und ebcnfalls init. 50 ccm nachge- 
wa.schen. Es wurde hierbei i in  ganzen 1 5 O L  in Petrolather unlosliches 
I*hzcugnis rrhdten. Fcrncr crgab riu Vcrsuch niit 10 g gereinigtem 
Ccncratorteer dcr Kaliwerkc Prinz Atlalbcrt, der mt 10 ccni Petrol- 
i ther  1 Stunde auf dcr JIascliinc gcschiittclt wurclc, i m  ganzen 300; 

- in l’etroliither Unlosliches. .\Ian sirht also aus tlicscn Vrrsuchen, 
tlaR die Jlcnge tles in l’rtroliithcr Vnlii~lichen ahhiingt von tlrr Mcnge 
tlcs zur Hc.stimmung henutzteii l’ctrolathers. Doch zcigtc selbst der 
Vmuch, bci welchem nian R I I  Stcllc tler tloppeltcn JIvngc Petrol- 
;ithrr im ginzcn dit. 1 0  fachc ,IIcnge Pctroliither angowantlt hatte, 
tlnli aucli tlnnn (lie 3lenge dcr in Pct.roliitlier unlijslichcn Antcilc he- 

.. . . 
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deutcnd grokr ist, als z. R. die hfengr, die man aus einem einmal 
lrstillicrten Urtcer aus Unionbriketts, dcr in seiner Hcschaffenheii 
:twa eineni technischen Schwcltcer aus der gleichen Kohle gleichen 
wiirdc, erhaltcn hat. 

Fur die 1:nterscheitlung von Braunkohlcnurtcer von anderrn 
1Jraunkohlcnteerc.n hat sich deinnach folgrndes ergcben: 

E n  t Ii ii I t e i 11 B r a ii n k o h I r  n t e c  r IT a p h t h a  l i  1 1 ,  

$0 i s t  C F  k c i n  U r t c e r .  E n t h l l t  e r  k e i n e s ,  s o  p r i i f t  
n i a n  w i c  f o l g t .  J I a I I  r c i n i g t  d e n  B r a u n k o h l e n t c c r  
e r s t  i n  t l c r  o b r n  b e s c h r i r b r n c n  W e i s c  i n  d e r  H i t z c  
u i i t  B e n z o l  u n d  u n t e r s u c h t  n a c h  v o l l i g e m  A b -  
r l a m p f e n  d e s  B e n z o l s ,  w i e  a n g e g e b e n ,  m i t  P c -  
t r o 1 a t  h c r. S a c  h 11 n s e r r n 1: n t o r s u c h u n g  e 11 D r ~ 

g a b c n  h i e r b e i  U r t e e r e  a i l s  I S r n u r I k o h l e  i i b e r  BOO”, 
a. n d e r c R r a u n k o h I c n t c c r e  11 n t (2  r 10% i n I’e t r o I - 
i t, h e r  u n 16 s I i c h e s E: r z c b  u g II i s. 

/’ 

3. Untt.rucheidon~pmerkmsle des Urtceres ails Brsunkohle yon tlriii 
der Stcinkohlc. 

Urteere aus Hraunkohlc unt.erscheidcn aioh, wenn nian von tleni 
besonderm Fallc tlcs Crtreres aus lignitischer I3ramikohlc absicht., 
durch ihre Konsistcnz von den Urt.ceren aus Steinkohlen. Letztere 
sind infolgc ihrcs nur gcringen Paraffingehalt.cs fliissige Hrzeugnissc 
(St.p. f 3 , 5 O ) ,  erstcrc dagegen von halbfester Konsistenz (Stp. iibcr 
30°9). Weiterhin haben H e  n e d i k t und B a in b e r g e r und ferncbr 
P r a n z F i s c h c r und H. T r o p s c h lo) gezcigt, daB Steinkohlen 
bei Ausfiihrung dcr Z e i s c 1 schen Restiminung der Methylzahl 
sich als nicthoxylfrei erwirscn, wahrrnd Braunkohlen met.hoxy1. 
haltigc Verbintlungcn ent.ha1ten. IXcs spiegclt sich dann auch in 
der gleichen Weisc in den LTrt.ceren wider. So wurden z. B. dcr Urteer 
aus Steinkohle methoxylfrei, der Urtcer aus rheinischen Cnion- 
briketts nict,hoxylhaltig gefunden”). Es ist natiirlich moglich, dafl 
ini Laufc weitcrer Untersuchungcn noch feincrc Cntcrschcidungs- 
ruerkniale fiir Braun- i d  Steinkolilcnurtwre gcfuntlrn wtwlrri. 

[A. 1681. 
11 ii 1 h e i In ~ ltuhr. Mai 1918. 

Vergleichende Untersuchungen von Fraktionier- 
aufsatzen bei konst’anter Destillations- 

geschwindigkeit. 
Von ,J. FRIEDRIC‘HS. 

(Mitteiiung aus dem glastechnisclien Laboratorium der Firma 
Greiner & Friedrichs G. in. b. H., Stiitzerbach i. Thiir.) 

(Eingeg. 15.’9. 1919.) 

Me Entsclicitlung in drr Sorniicrungsfrage, dir die Glasintlustric. 
nenerdings heschlftigt, kanii nicht iininer vorurteilsfrei geflllt 
werdcn, da cs an vergleichorickn 1-ntersuchungen fehlt. Zur Aus- 
fiillung dieser Liicken werdeii srit riniger &it ini hirsigen Laborn- 
toriuni cinige Arbeiten aosgefiihrt, die unter Einhaltung g1cic:hcr 
I3cdingungen inittels t?inwantlfrcicr Nethoden ein klares Hild von dvr 
Brauchbarkcit dcr verschiedenrn Apparate geben. Glcichzcitig 
sollen durch die Untersuchungen allgemeine Sormcn fcst.gclegt wer- 
den, die bci Xcukonstruktioncn tunlichst Bcriicksichtigung findcri 
tuogcn, urn eincr weiteren unnotigrn Belastung dcs an  sich schon 
gcwaltigen Glasapparatcnniatcrials vorzubeugen. 

cber  die Praktionieraufsatzc herrscht noch vielfach Unklarheit. 
O h o h l  Iirreits TAehrbiichcrl) sich niit dicser Frage eingrhcnd bc- 
schiiftigcn untl sie ini allgemeinen richtig bcantworten, treten immer 
noch Seykonstruktionen auf, die a n  Brauchbarkeit hintrr gutcn 
alten Modrllcn weit zuriickstehen. Was die lltesten Fraktionier- 
aufsiitze bctrifft, so liegen bereits vergleichencle Untcrsuchungcll”) 
vor. Wcnn auch die Blethodc, die K r e i s anwandtc, nicht xlleu 

9, Vgl. hierzu nucli , ,Cw Abhandl. zur Kcnntnis c \ c r  Kohlc“, 

lo)  Ebenda 11, I51 [1017]. 
’ I )  Eknda  11, 153 [1917]. 
I )  .\.Ian vg1. L n s s ii r - C: o 11 1 1 ,  Ougittiibche ,~~I)citsnicthorlcti. 

:) K r c i s, Liebigs AIIII. 22.1, 25‘3 [1884]. 

-. . - 

II, :KN [1917]. 

Llllgcnteincr Ted. I 
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exakt war, da die Einhaltung dcr gleichen Bedingungcn dem Ge- 
schick des Exprrimcntators iibrrlassen ist, so stimmen im allge- 
mrincn seine Rmu1tat.e mit den meinigen iiberein. 

Es ist klar, daB eine Trcnnung von Substanzen niit versohiedencm 
Sicdepunkt um so besscr rrzielt werden kann, je langsamcr die 
nestillation durchgcfuhrt wird. Somit niuB rs bcfrcmdcnd erscheinen. 
daB nur wcnigc Autoren die Dcstillationsgcschwindigkcit a19 wich- 
tigcn Faktor berijcksichtigcn. Ohnr iSngahe dcr Destillationnge- 
sctiwindigkcit sind aber die gutrii U'rrte, mit dencn ein Dcphleg- 
mator manchmal tlrni Laboratorium empfohlen v-ird, illusorisch, 
(la sic nicht einmal zum Verglcich hera.ngczogen werdci konnen. 

Eincn zweiten wcsentlichcn Faktor der Leistungsffihigkeit stellt 
die Kiihlfliichengrijllc dcr Apparatr dar. Er fiillt. besonders bcim 
Fraktionieraufsatz nnch H r m p c 1 und seinen Modifikationcn ins 
Oe\\icht. Sollcn dalier solche Apparate rincr vergleichenden Z'rufung 
untcrzogcn werdcn, so miisscn ihtien selbstvcrstindlicli glciche 
Dimensionen zugrunde licgen, Zuni mindcsten aber dic Abnicssungcn 
angcgeben sein, um das Bild der Wirkungswrise, die der Konstruk- 
tionsart rigentiimlich ist, nicht zu verschlcicrn. 

Die Schwierigkrit, allc 1~'raktioiiirraufsiitzc untcr drn gleichen 
13edingr~uqcn zu untersuchcn, konnte durcli folgeridc Prijfungs 
inct hodc beucitigt wcrdcn. Die Anordnung tlet. Apprat.ur geht. aus 
Fig. I Iicrvor. 
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Fig. I. 

I50 ccm cines (kwiischw gloichcr Voiuriiitia Benzol und l'oluol 
wiirdcn dcr 1)rstillation unterworfcn. Die Konstanz drr 1)estillations- 
grschwintligkeit (Volumcn tlcs Drstillates i n  dvr Zciteinhcit), tlic 
tiatiirlich nicht. durch konstante, sondrrn nur durrh eine mit drr 
.inrcichcrung dcs hohcr siedenclrn Antcilh progrc,siven Wartnrzu- 
fullr errricht werden kann, lid3 sich (lurch Einschaltung rims Ilampf- 
tlruckregulators 1) rrzirlcn, dcr der, iiuI3eren Form nach rinem l'hermo- 
reguIat,or gleicht. Die Abnicxsungen der Capillare (1,02 nini Durch- 
iiicsscr; 25 mm Lange) C waren so gcwahlt. daB hei Atmospharrn- 
tlruck i t i  jeder Minute cine Dampfnienge durchgelassrn wird, die 
4,,i (:em Fliissigkcit entspricht,. Wird mrhr Fliissigkeit in Dampf- 
form iibergefiihrt, so t.ritt vor der Capillare Pine Stauung ein, dic dir 
Uarzufuhr abschlicBt, wodurch sich die I)estiUationsgcschwindigkeit 
aotomatisch rrguliert. I)a cler Frakt.ionicraufsatz G swischen .den 
Druokrrgulntor und den Kolben qrschaltrt ist, wrrdrn Reibungs- 
widrrbtande, die durch die verschictletiartigcii Aufsltze wcchselnde 
Iiot,rPge annchmcn, annullirrt. Zur Kotitrollc dcr Destillritionsgc- 
rchwindigkrit dirntc- tlir Ermittlung der Zeit, in drr 20 Tropfen aus 
tlein~ Kuhlcr n fallen (Kontrollzahl). Sach beatinimten %citeti 
wurtlcn Thermometer E und Volunien des in  cinem graduiertcn 
Zyliiider A aufgefangencn 1)estillat.es abgc~lesc'n. Drr tlurchschnittlichc 
1Lronictrrstaiic1 wiihrend des Versuchcs bctrug 715 nim. 

Dic auf diesc Wcise ausgefuhrtcn Versuehe sind in folgcntleri 
Tabellen und dem Diagramm (Pig. 2) zusammengestellt. 
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G I I n s k y 5, 
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3.1, I).= 3 cni, 
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I 
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1 U  0 4 ' 7  
1" .,1,0 I",, 
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31 1108,O 132,O , l5,O 
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I 
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86.5 36.4 

5,2 I 4 I 

I 
I 

I " 5 I H e m p e l  16)/ 
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124,7 ' 10,6 
130,O 

3) 1,icl)igs Aiiii. ?a, 100. 
4, Chetn.-Btg. 35, 706. 
5, Liehigs Ann..175, 381. 

Anal. Chern. 20, 502. 
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~ 22 96,O ~ 92:O , Kilhlfliissig- i .  keit entfornt 

4,0 I 6 
13,O 

23 106,O Y6,2 
27 108,O Ill3,O 
33 109.0 ~ 138.0 

I 

14,O 
Z i n n -  1 I 84,O 4,O 

G .  , s c h l a n g e  I 4 ' 84,O 16,O 
, i m  siedenden 7 85,O 28,O 

1 Benzol 10 8 5 3  40,O 

' 3 85.0 I 13.5 
5,2 ' 11 

1:3,0 
80,5 
80,7 
81:5 
s2,o 
82,G 
834 

' 85,U 
88,5 
94,O 

104,O 
1O8,O 
109,o 
109,5 

512 

20,s 
3 1,2 
41 ,6 
46,8 
57,2 
G7$ 
78,O 
88,4 
98,8 

104,o 
110,o 

10.4 13,4 4,5 7 
5 : 85I5 I 22;ti 
7 85.5 I 31.6 

12.5 1 Y,G 
l 3 , G  

1?,6,  
I 

i , Ktililfliissig- 
keit entfcrnt 

11,6 
13.2 

13,0 

25 105.0 112,j 
27 107,O 121,5 , 31 108,5 140,O 1 

Kuhlfluesigheit 
Druck Temp. 
(mm) (Grad) - ~ 

I 1  - , 
! I 1 81,8 ' 4,7 8 I 

' v e r c i n -  6 84,O 28.2 I 
P l d c k c r ,  , 4 84,O 18,8 :1:3,6 I 

I' I 
I; 1 ' 81,2 I 4,0 16,s 1 4,1 I 

I 3 82.2 ~ 12.0 i 

235 I 75,O 
I 237 ' 75,5 

234 75,O 
246 76,O 1 240 1 75,s 

295 1 82,O 

I 340 85,O 
338 I 89,O 

I 422 ' 92,O 
I 475 I 96,O 
' 475 96,O 

240 -75,5 

i 475 96,o 

5 82,5 i 20,O 16,O 
7 83,O 28,O 17,O I 
9 83,7 36,O 17,5 , 

13 84,5 51,7 
16 89,O 6Y,7 16,6 
18 90.0 71.6 

' Aufsatz 
Fig. 1, G, 

(Glasfhllung, 
~ m siedenden 
I Toluol 
i H = 30 cm, ;I 

Druck- 

nach Kraft) 

f a c h t ,  8 84,8 3 7 , 6 '  
Hernpelsches 10 85,6 47,O 1')8 
Siederolir i m ,  12 86,5 I 56,4 1 1;:s 

sledenden I 14 87,6 ' 6.48 

(Ah . -Dr .  , keit entfernt 
Benzol I 16 88,8 I 75,3 1 ' Kdhlflussig- 

Heizspiralc, I 17 98,O 79,8 12,0, I 
I Glasfullung, 19 101,3 I 89,3 13,8 I 
i 1T 2 29 cm 21 104,O 98,7 , 13,O ~ 

; 1) - 1,i  cmj 24 107,O 112,7 
27 109,O 135,O ~ 12,6 i 

II I1 , 

12. 
19 93:5 
22 101,5 
25 106,5 
27 108,5 
29 108,8 
31 109,o 

99,4 

116,2 , 
127,O 117,5 

_. . 

?) Chem. Intl. $5, 102 119121. *) Chein.-Ztg. YY, 1441 LlY13j. 9, C'liuiu.-Xtg. 10, S71 [1886j. 
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Tin 1)iagramm ist drr Idealfall, die quniititativc Trennung glcicher 
Voluinina Henzol und Toluol, durch die gestrichrlte Tinic angedeutet. 
,Jc mehr sich die Kurven der vcrschiedcnen Frnkt.ionieraufsiitze dicser 
idcalen Linie nlhern, desto besser arbeitct drr  Apparat. Die Reihen- 
folgc der Kurvcn gibt, qlcichzeitig die Reihenfolgo dcr Dephlcgmatoren 
in bezug auf ihre Lcist.ungsfiihigkeit an. Sach ihr ordnen sich dic 
Fraktionieraufsltze also folgendermaBen: 

. . .  . . .  ..- . . .  

I. Klassc , , IT. Klasse I 111. Klasse 
. . . .  . . .  , . .  .. . . . . . . . .  

Kiiblung I RUhlung 

Fliissigkeit Fliissigkeit 
durch stromende durch verdampfende Virkiing durch Luft- 

kiihlung 
.... . . .......... . -. - . - . - ... .__ .... __ ... - . . .  - - 

Wurtz (2 Kugeln) 
Commanducci 
Wurtz (4 Kugeln) I 
Glinsky (3 Kugeln) 1 
Linne ann 

(3 RIUge1n)lO) 1 
Le Rel. Henninger 

(3 KugeIn)11) i I 

Norton und Otten 
(3 K i ~ g e l n ) ~ ~ )  

Hempel I 
Golodetz (Hempel) 
Hempel IT 

I 

I 

Plucker 
Plucker (mod.) 

i 
Winssinger - ~~ !mpcl I 

Hempel TI1 

Dcr Fraktionieraufsatz C o m m a n d u c c i R (Versuch 2 b), von 
tlem der Autor schreibt., daO der Apparat sich besondcrs ,,zur Tren- 
nung von Flussigkeit,en eignet, deren Siedepunkte nahe hieinander- 
liegen", erschcint nicht in dem giinstigeri Iichtc, steht vielmchr in 
seiner Leistungsfahigkeit dem 4-Kugelapparat ron W u r t z nahe. 

Der Kugelaufsatz von G o 1 o d c t z (4 Kugeln) (Vcrsuch 4 b) 
unterlicgt in seiner Wirkungsweise dem kleinen Hempel. Die 
H e  m p e  1 sche Modifikation des Birektifikators von G o 1 o d e  t z 
(Versuch 5 b) ist besser als das gcwohnliche H c m p e 1 sche Siedc- 
rohr von glrichen Dimensionen. Die Behauptung, daB der Birekti- 
fikator einem Fraktionieraufsatz nach H e  in p e 1 von dcr doppelten 

lo) Liebigs Bnn. 160, 195. 
11) I3er. 7, 1084. 

Amer. Chem. Journ. 10, 62. 

Liinge cnt.sprieht, konntv keine Eestatiguug finden. Dic gleichi: 
Wirknng wird schon von H e  m p e 1 JI erreicht. Der groBe Birekti- 
fikatcr (Liinge 60 cm) entspricht et.wa cler Leistungsfiihigkeit cines 
HO rm langen H e  m p c 1 schen Siederolircs. 

Von den Apparaten, die auf Luftkiihlung beruhen, Klasbe I, ist dcni 
H c m p e 1 schen Dephlegmntor nnbedingt der Vorzug zu geben. 
Seiri einziger Nachteil ist der Substanzverlust, der durch die Fiillung 
bedingt wird. Durch gutc 1solat.ion 1aBt er sich auch zur Trennung 
hochsicdender Flussigkeiten verwenden. 

Eine besserc Fraktionierung kann erstens durch VergriiRerung 
rler Kiihlflache crzielt werden. Diese Anpassung an die groDen 
Kolonnen der Technik laBt sich beim Fraktionieraufsatz nnch 
H p m p e 1 lcicht erreichen. Eine Vermehrung der Kanimern des 
L i n n c m a n n when Apparates und des Aufsatzes nach G 1 i n s k y 
ist ebcnfalls noch dmchfuhrbar, stellt aber bei den Modifikationrn 
von L e H e 1 H e n n i n g c r und besondcrs oon K o r t o n und 
0 t t c n eine ganz erheblichc Vertruerung dar und ist init einrr 
wcsentlichcn Erhohung der Zmbrechlichkcit verknupft. 

Zweitens kann bei gleicher Kiihlflache die Wirkung dadureh 
erhijht werden, daO das Danipfgemisch auf die Tempcrntur tlc-: 
niedrig siedenden Antcils abgekiihlt wird. 

In  der ungenugenden Warmeentdehung durch Luft.kiihlunp 
licgt der Grund, warum die Apparate der ersten Klasse ein 7irndieh 
langes Rektifi~ierrohr besitzen miissen, urn gute Wertr bcsonders 
fur niedrig siedende Substanzen zu liefern. E k e n b c r g niriBtc 
dahcr cine 90 cm lenge Glasspirale anwenden, eine Liinge, dic: fiir die 
Gcniischc niedrig siedender FliiYsigkeitcn noch nicht einnial RUS- 
reichend ist. 
W i n s s i n g e r13) kiihlte das Krktifizierrohr durch v i n m  

Fliissigkeitsstrom, desscn Geschwindigkrit regulierbar ist., ab. Schr 
gute Werte licfert die Hempelsehe Modifikation des W i n s s i n g r r -  
Apparates. Fur Stoffe, dcren Sicdcpunkte unter 100' liegen. bri dencn 
also Wasser als Kiihlfliissigkeit, angewandt wcrden kann, ist., rr reclii 
praktisch. Man versaunie jedoch nicht, die Geschwindigkeit dcs 
Wasscrstromes mit. fortschreitendcr Destillat.ion zu verstarkcn, 
wodurch die Leistungsfaliigkeit des Apparates cine groBere wirtl 
(Versuch 9a) als bei konst,anter Wassergcschwiiidigkeit (Vcrsuch 10). 
Eine Komplikation tritt bei Tempcraturcn iiber 100" cin 

Fur schr hoch siedende Flussigkeiten gilt. die Methodc von 
E 1c r n b r r gI4) (Hcizung dcs Rcktifizierrohrrs ini Thcmiostnten) 
inimer noch als die exakteste. 

Kuhlung drs Rektifizicrraumes durch eine Plussigkcit, die den 
gleichen Siedepunkt wie der niedrig siedcnde Anteil besitzt, strebt 
2'1 u c k c r an. Die Wiirmcentziehung wird also her  durch die 
Vcrdampfungswirrne der Kiihlflussigkeit bewirkt. 

Dic Fraktionierung niittels des 1' 1 ii c k c r schen Apparatcs 
ist ganz gut (Versuch 7),  steht aber hinter der des Dephlcgniators 
von W i n s 8 i n g e r zuruck. Die Anwendung eines doppelyandigen 
Siederohres bietet gegenuber einem ctwas langeren einfachen H e m - 
p e 1 schen Rektifizierrohr (Versuch 8 a) keinc Vorteile, so daO der 
einfacheren Form aus Hilligkeitsgrunden der Vorzug zu geben ist. 
Kugelformigc Aufbauchungen des Siederohres konnen die Wirkung 
noch crhohen. Wiederholtes Auftreten von Siedeverziigen, das 
einerseits eine fiberhitzung des Dampfes zur Folge hat, andererseits 
zu so heftigem StoOen fuhren kann, daO das Arbeitcn mit diesem 
Appa.rat sehr gefahrlich ist, veranlaDte mich, den Aufsatz durch 
Anbnngung eines elektrischen Heizdrahtes H zu modifizieren, der 
cin auBerordentlich regelmaBiges Sieden verursacht. Die Tatsache, 
daB die Anfangstemperatur hoher liegt als beim Winssinger-Aufsatz 
deutet darauf hin, daB die Warmeabgabe nicht rasch genug erfolgt,. 
Daher wurde zur Erhohung dcr Warmelcitung cine Metallschlange 
als Siederohr vcrwandt. Infolge ungenugender Lange zeigtc dieser 
Apparat (Vcrsuch 6) jcdoch k i n e  Vorzuge, die den Nachteil der 
Undurchsichtigkeit aufwiegen konnten 

Die Werte des W i n s s i n g e r schen Apparates lassen sich also nur 
erreichen, wenn als Kiihlfliissigkeit einc Substanz angewandt wird, 
dercn Siedepunkt einige Grad tiefer liegt als der des niedrig siedenden 
Anteils, wie H a h nI5) angibt. Sein Fraktionieraufsatz weist jedocli 
den Nachteil eines zu kleinen Rektifizierraumes und einseitiger 
Fliissigkeitskiihlung auf. 

Eine konstant sicdende Flussigkeit von einem geeigneten Siedr- 
punkt wird aber nicht immer in genugender Menge verfugbar win. 
Daher weist schon H a  h n  darauf hin, daB man durch Luftvcr- 

13) ,Ber. 16, 2642 [1883]. 
14) Chem.-Ztg. 16, 958 [1892]. 
16) Ber. 43, 419 [1910]. 
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cliitrlluttg zwc,ckiiiiilligcr~v~,ist. t l c i i  Sic~tlc~l)itnkt niotlifizicrt, wicb ('s tlir 
'KiililflBchc.iigrii13c vcrlangt. Zur Vrrmcicliing voii 1)rucksctliaan- 
kungcn ist abrr die Einschaltnng rincs I)ruckrcgolators fiir TTntrr- 
druck zwisehrn P u m p  und Kiihlcr wforderlich. Ohnr diesc Vor- 
richtimg llRt sieh die Teinperat,ur dcr Kiihlfliissigkcit schncr kon- 
st.ant erhalkn. 

Dir Mcthodc der SiedepunktsverSndcrung durch Druckvariation 
lint noch eincn weiteren Vortcil. Rci gccignctcr Auswahl der dcphleg- 
micrbnden Pliissigkeit, kann nian in rinrin Chnisch von nielir als 
nvri Stoffen auch die zwcite, cvrntuell die dritte Koniponente direkt 
nhdrstillierrn, ohne rine Unif iillnng der Kiihlfliissigkrit. rorzunehnien. 

Die Versuchr, die untrr dicsen Gesichtspunktrn unternoninien 
wiirdrn, fiihrten zur Konstrnktion des in Pig. 1 abgebildetrn Prak- 
tionieraufsatzes. Um den Apparat vakuuindicht zu gest~alten. dir. 
Verwe.ndung von Gummistopfen, soweit. sir in Bcriihrung mit drn 
1)Ampfen kommrn. abcr zii vermciden, ist der RiickEluBkiihlcr K 
tlurch Schliff rnit dcm 1)ephlegniator G verbunden. AuRerdrni nird 
das Thermometer, das ziir Atrlrsung drs Siedepiuiktrs der Kiihl- 
fliissigkeit dienen soll, dureh ein zweites mit riner angcsch1iff~:ncn 
Kappe vcrschenes Ansatzrohr F eingefiihrt. %inn Grbranrh vrr- 
bindet man das obrre Endc dcs Riickfluflkiil!lers init cineni ])ruck- 
regulator L fiir Cnt.erdriick. An dicscn wird schlieIJlich die I'umpr 31 
grscha,ltet,. 

Bcsteht tlas zu t.rcnnende Gemisch ails zwei Koniponenten, so 
fiillt, man in dm 31ant4rohL: als dephlcgniierende Fliissigkeit cine 
Subst.anz, drren Sirdepunkt in tlcr Nahe tles iiicdrig siedendrn 
Antoils liegt., und stellt durch Versehiebung des 1)rnckrolircs den 
nruckregulator SO ein, daB der Ficdepunkt. der Kiihlfliissigkcit 
rinigc Grad tirfer lirgt als dcr drs niedrig sirdentlcn Bestandteilrs. 
Kine Vcrniindcrung des Atmosphlrendruckes uni rtwa 80 inm wird 
in drr figel gcniigcn. 

13ci eineni Gemisch von mehr sla zwci St offen, kann als dephlog- 
inicwiitlr Fliissigkeit rine hiiher sicdende Substanz angewa.ndt 
\\wden, clrrrn Siedepunkt. dnrch Luftvrrdiinnung his zur ge- 
wiinschtrn Temprat.ur crniedrigt wird. Wird das Endr riner 
Fraktion durch Aufhiircn der Dcstillation angezeigt, dann ver- 
griiljert nian den I h c k  so lange, bis die Destillation von 
ncucin einset.zt. In  dieser Weise wurde bei Versuch 12 vcrfahren. 
IIicrbei soll man .iich ininier von deni Bcstreben leitrn lwscn, den 
Siedepunkt. nioglichst niedrig zu wiihlcn. I k i  hochsicdenden Fliissig- 
keiten einpfiehlt es sich, den Drphlcgniator diirrh Asbest otlrr Wollc 
vor zu starker Wirnieabgahr zu schiitzrn. 

I'nter den Vorrichtungen zur Regulirrung des Unterdruckrs ist 
dcni elrktrischen Druckrcgulator, den I' r r k i II le) beschreibt, 
tler Vorrang einzuriumen. Palls diesrr Apparat nicht zur Verfiigung 
steht, wird man sich des aus .Fig. I ,  rrsichtliclien Quecksilberregu- 
lators L") bcdienen, dcr leicht, herzustellen ist und genaii arkitet,. 
Allerdings niuB bei st,arkein Unkrdruck eine bctrachtliche Queck- 
silbcrinenge in Kauf genommen wcrden, wenn man nicht aus diesen1 
Orunde den Grbrauch des von K r a f t la) ernpfohlenen Druck- 
rrgnlators bevorzugen will, der jedoch ungenauer arbeitct ,als die vorher 
I)eschrirbenen, daher rrst in dritter Linic zu enipfehlen ist. 

Zuni Schlusse soll noch erwiihnt wcrden, daB dic Versuchel rnit 
Hilfo dcr Glaqschraube einen gut funkt.ionicrend(.n Fraktionier- 
aufsatz zii konstruieren, yon keinem giinst.igen Resultat hegleit.et 
waren. 15 verschiedene Schraubenfraktionieraiifsltze boten keine 
wesentlichen Vorziige, so daB von einer Vcriiffentlichung tliescr 
Apparate Ahstand gcnommcn werdrn niuBtr. 

Z u s a i n  n i r n f a s s u n g .  
Von allen Fraktionieraufsktzen sind die rnit Glasfiillung (Perlen 

otler Glasstiickchen) die Iehtungsflhigsten. Handelt, cs sich uni 
p R e  Fliissigkritsmengen, so ist einem langen Siederohr nach 
H t s  i n  p r 1 unbctlingt der Vorzug zu geben. Geringere Substanz- 
ri~rtigcn erfordern Rektifikatoren klcinerer Dinicnsionen. Fiir 
I'liissigkeit.en, die unter 100" siedrn, ist ein nach W i n 8 s i 11 g c r 
rcsrbcsserter Hempelaufurttz rrcht vorteilhaft und in dcr Hand- 
Iiabnng nicht unistandlich, da alu l)ephlegtnierfliissigkcit das Kiihl- 
wnssrr des l~st i~at~ionski ihlers  benutzt. werden kann. TXe Modifi- 
kntion tlcs I' 1 ii c k e r when Apparates, wie sie oben brsclirieben 

l 6 )  Chem. Sews jl, 247; Chem. Zentralbl. 1888, 992. 
l7) 0 s t w a 1 d , L u t h e r , Physiko-chcni. 3lessungen; Chem. 

Zentralbl. 1893, I, G81. 
Rer. 15, 1693 [1882]. 

wiirt l t .  (Kg. 3). iiiitc'r I(c,riic,lisiclitigiiiiK tler voti  H i i  11 ti angogel~c~rirn 
I'unktr, wreinigt dir Vorziigt. dcs Drphlcgniators von 1%' i II  s - 
s i II g c r mit der von J.: k e n b r r g nngcgclmwn Fkktifizirrvor- 
richt.ung. Schtwt man did Apparatc. dercn Rcktifizierrohr auf hc- 
Btiinmter Trmpcratur gehalten wird, wcil sic, mi t der angege1)cwc.n 
Ausnahme drs H e  ni pc  1 - W i 11 s s i n g e r schen, siimt,lich mit d(>ni 
Snchteil riner mnst~indlic~hen Hantlhabung I)ehaft,rt sind, so strht  
rin H e ni 1) (* I ~ I)cphlr?gmrttor selhst in kleinen Dinirnsioncn iitiiiiw 

noc.11 ii i i  Vortlrrgriintl t l t ~  TA'istiiiigsfiiliiFkCit. Xiir bei Itlcinrn 81111- 

. v  
Fig. 3. 

stanznirngcq h i  dcncn cin Vcrliist tlurch Atlhisioii ins Grwielit. 
fiillt, wirtl man von der Annc~ntlung einrs I'rnktionic.raufs:it~'.cs nnrli 
H e m p c 1 Abstand nehinc:n rniissrn untl, soweit niclit von t l r i n  
(kbrauch cines I.)ephlegniators iibcrhaupt abgcschcn wird, t k n i  

L i 11 n e 111 a II  n schcn Aufsatz dvn Vorziig geben. All(, iibrigrn 
Fraktioiiirraufsktze, von tl(:nen nur der nooh andcrc Zwcrkc ver- 
folgendc 1)ephlegmator von E k r II b e r g ausziuirhnicn ist, bietcn 
keinr wrsrntlirhrn Yortrilc iind ent brhrrn inchr otlrr wrnigrr tl(br 

Exist rnzbc~rrcht igiiiig. [ A .  151.1 

$ 

Zur Best,immung des akt,iven Sa.nerstaPfs 
in Waschmit'teln. 

Einr 13 r r i c h t i  g 11 n g von R o n s m  BURSTEHDISDER, lkdin.  
(Fhgeg. 28./9. 1919.) 

In den ,,Einhc:itsnietliotllen fiir die Seifcnuntersurhung", Iierans- 
gcgehen vom Verbantl der Seifenfabdknntrn Deutschlands, Berlin 
1910, bei Julius'Springcr, ist auf Seitc 68 eine Methodc zur 13est.ini- 
mung des Gohaltes an aktivcni Sauerstoff in Waschinitteln angegebcn. 
Sic sol1 so ansgefiihrt werdrn, dalJ inan 2 g Einwage anwendet, niit 
i/,o-n. Kaliunipermanganatliixung titriert, die Anzahl der vcrbrnuchtcti 
ccni mit. 0,004 inultipliziert und so direkt den P r o z e n t g e 11 a1  t :in 
aktivem Sauerstoff erhllt. 

Es sri darauf hingrwiesen, daB diese Methode falsch ist,. Dicwr 
Fehler hat sich leider auch in andcre Werke cingcschlichen, wic: i n  
,,El A i t e s Handbuch" u. a. in., und hat zwcifellos zu manchrn fal- 
schen Feststcllungcn schon gefiihrt. 

Allerdings jst diesc Methode richtig, wcnn man die vcrbrauehteii 
ccni rnit 0,04 (n i c h t 0,004) ~nultiplizic~rt, tlann kann alwr iniiiicr 

noch iibersehen werden, daB das schon den I' r o z e n t. g r h a 1 t 
an aktivem 0 ergiht, d a . R  man also nicht mehr aiif 100 uinrcchnc~ii 
darf. 

Writ einfacher ist cs  dtbshalb, wmn man niit. tlrr Tatsactit. rec.liiicd, 
daR 

I ccni i/lo-n. Ka.Iiuni~x~riiianganat~losung = 0,00()8 
1 ccni 1/2-n. Kaliuni~~rnianganatlosung = 0,004 g 

aktivem Sauerstoff ent,spricht, und da13 man dann die Einwagc artf 
100 umrechnen niuR. [A. 162.1 
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