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fiilr Braunkohlenurteere von anderen Braunkohlentceren crgibt.
Man crhielt firr die genannte Fraktion der erwihnten Teerc folgende
spez. Gewichte: 1. fur Fraktion 200—: des Urtecres aus Schwel-
kohle 0,859, 2. fiir die des Urteeres aus Unionbriketts 0,890, 3. fir
die des Generatorteeres der Kaliwerke Prinz Adalbert 0,895, wihrend
die gleiche Fraktion des Schwelteeres aus mitteldeutschen Schwel-
kohlen ein spez. Gewicht von 0,874 aufweist. Diese Zahlen be-
deuten also kein charakteristisches Kenn-
zeichen Ahnliches gilt auch fiir den Riickstand nach dem Ab-
destillieren bis 3002 Bs hatte sich aber hierbei gezeigt, dafl Unter-
schiede in der Menge des in Petrolither unléslichen Anteiles?) der
einzelnen Teere vorhanden sind, und wir haben daraufhin die ver-
schiedenen Teere, die uns zur Verfiigung standen, untersucht.

¢) Unterscheidung der Braunkohlentecere auf
Grund derinPetroldather unléslichen Anteile.

Wir arbeiteten hierbei derart, dal wir zunichst die Teere in
h eiBem Benzol Iosten und hei B von den benzolunloslichen Ver-
unreinigungen, die hauptsichlich in der Form von Kohlenstaub in
den Teeren anwesend sein konnen, filtrierten und dann erst die
Behandlung mit Petrolither vornahmen. 50 g des Teeres wurden
in 100 cem heilem Benzol gelést, heill filtriert und mit heillemn
Benzol nachgewaschen. Die Benzollosung wurde eingedampft, und
die letzten Reste Benzol auf dem Wasserbade im Vakuum verjagt.
Von den zuriickbleibenden Teeren wurden 20 g in 20 cem Petrol-
iither (Siedepunkt 35—65°) in einem Becherglase gut durchgeribrt
und durch ein gewogenes Filter filtriert. Der unlésliche Anteil
wurde dann noch mit 20 eem Petrolather gewaschen. Der Filterriick-
stand wurde durch Trocknen bei 100° von noch anhaftendem Petrol-
dther befreit und dann gewogen. Wie aus der Zusammenstellung
hervorgeht, scheint dies tatsichlich, soweit die TUntersuchungen
der uns vorliegenden Teere crgaben, eine Moglichkeit zu bieten, um
cinen Teer als Urteer rasch zu kennzeichnen. No ergab der Urteer
aus Schwelkohle rund 48"0 petrolatherunlosliches Erzcugnis, da-
gegen nur noch rund 99, nachdewm er einmal destilliert worden war.
Dies ist erklirlich, denn wie frither eingehend gezeigt wurde, werden
durch cinmalige Destillation die Urteere weitgehend zersetzt und
nehmen beziiglich der Konsistenz, des Gehaltes an paraffinartigen
und an sauren Anteilen den Charakter der iiblichen Schwelteere an,
da das in Petrolither schwer 16sliche Montanwachs usw. dabei in
das petrolidtherlosliche Paraffin usw. iibergeht. Der technische
Schweltcer aus Braunkohle enthielt nach der Benzolreinigung noch
59, petrolithcrunlésliche Anteile. Ahnliches ergab sich bei einem
Urtcer aus Unionbriketts und dem einmalig destillierten Erzeug-
nisse, wobei beim Urteer die Menge des in Petrolither Unlos-
lichen 359, bei dem ecinmalig destillierten Urteer 39, betrug.
Auf Grund der Ergebnisse der Menge der in Petrolather unloslichen
Anteile ist demnach auch der untersuchte Generatorteer als Urteer
anzusprechen.

Fiir cine derartige Bestimmung der in Petrolither unloslichen
Anteile ist es notwendig, daBl unter gleichen Bedingungen gearbeitet
wird, und vor allem dic Untersuchung mit gleichen Mengen Petrol-
dther erfolgt, denn die Untersuchung beruht nicht darauf, daf in
Petrolither véllig unlosliche Anteile von in Petroldther leicht 1os-
lichen Antejlen quantitativ getrennt werden.

Wir haben, um iiber diese Verhiltnisse cin Rild zu gewinnen,
noch einige Vevsuche ausgefithrt, wobei mit bedeutend groBeren
Mengen Petrolither gearbeitet wurde.

So wurden aus 10 g Urteer aus Sehwelkohle, der zuvor mit Benzol
gercinigt worden war, beim Behandeln mit der doppelten Menge
Petrolither (20 cem) und Nachwaschen mit weiteren 20 cem ini ganzen
359 in Petrolither unlésliche Erzeugnisse erhalten. Weiter wurden
10 g gereinigter Urteer aus Unionbriketts mit der 5 fachen Menge
Petrolither (50 cem) bchandelt und ebenfalls mit 50 cem nachge-
waschen. Es wurde hierbei im ganzen 159, in Petroldther unlésliches
Erzeugnis crhalten. Ferner ergab ein Versuch mit 10 g gereinigtem
Ciencratorteer der Kaliwerke Prinz Adalbert, der mt 10 eem Petrol-
dther 1 Stunde auf der Maschine geschiittelt wurde, im ganzen 30%,
in Petrolither Unlésliches. Man sieht also aus diesen Versuchen,
daB die Menge des in Petroliither Unléslichen abhiingt vou der Menge
des zur Bestimmung benutzten Petrolathers. Doch zeigte selbst der
Versuch, bei welchem man an Stelle der doppelten Menge Petrol-
ither im ganzen die 10 fache Menge Petrolither angewandt hatte,
daB auch dann dic Menge der in Petrolither unloslichen Anteile be-

8) Offenbar noch unverandertes Moutanwachs u. dgl.
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deutend grofier ist, als z. B. die Menge, dic man aus cinem einmal
destillierten Urteer aus Unionbriketts, der in seiner Beschaffenheit
etwa cinem technischen Schwelteer aus der gleichen Kohle gleichen
wiirde, erhalten hat.

Fir die Unterscheidung von Braunkohlenurteer von anderen
Braunkohlenteeren hat sich demnach folgendes ergeben:

Enthilt cin Braunkohlenteer Naphthalin,
so ist er kein Urtecer. Enthélt er keines, so priaft
man wie folgt. Manreinigt den Braunkohlentecr
crstinderoben besechriecbenen Weise in der Hitze
mit Benzol und untersucht nach voélligem Ab-
dampfen des Benzols, wie angegeben, mit Pec-
trolather., Nach unseren Untersuchungen cr-
gaben hierbei Urteere aus Braunkohle iiber 309,
andere Braunkohlenteere unter 10% in Petrol-
dtherunldésliches Erzeugnis

3. Unterscheidungsmerkmale des Urteeres aus Braunkohle von dem
der Steinkohle.

Urtcere aus Braunkohle unterscheiden sich, wenn man von dem
besonderen Falle des Urteeres aus lignitischer Braunkohle absicht,
durch ihre Konsistenz von den Urteeren aus Steinkohlen. Letztere
sind infolge ihres nur geringen Paraffingehaltes fliissige Erzeugnisse
(Stp. -1 3,5°), erstere dagegen von halbfester Konsistenz (Stp. iiber
30°?%). Weiterhin haben Benedikt und Bam bergerund ferner
¥ranz Fischer und H. Tropsch?9) gezeigt, daf Steinkohlen
bei Ausfithrung der Zeiselschen Bestimmung der Methylzahl
sich als methoxylfrei erwiesen, wihrend Braunkohlen methoxyl-
haltige Verbindungen enthalten. Dies spiegelt sich dann auech in
der gleichen Weise in den Urteeren wider. So wurden z. B. der Urteer
aus Steinkohle methoxylfrei, der Urtcer aus rheinischen Union-
briketts methoxylhaltig gefunden!!). Es ist natiirlich moglieh, daB
im Laufe weitcrer Untersuchungen noch feinere Unterscheidungs-
merkmale fir Braun- und Steinkohlenurteere gefunden wevden.

A. 168).

Miulheim-Ruhr, Mai 1918.

Yergleichende Untersuchungen von Fraktionier-
aufsitzen bei konstanter Destillations-
geschwindigkeit.

Von J. FRIEDRICHS.

(Mitteilung aus dem glastechnischen Laboratorium der Firma
Greiner & Friedrichs G. m. b, H., Stiitzerbach i. Thiir.)

(Eingeg. 15./9. 1919))

Die Euntscheidung in der Normierungsfrage, die die Glasindustrie
neuverdings beschiiftigt, kann nicht immer vorurteilsfrei gefillt
werden, da c¢s an vergleichenden Untersuehungen fehlt. Zur Aus-
filllung dieser Liicken werden seit einiger Zeit im hiesigen Labora-
torium einige Arbeiten ausgefiihrt, die unter Einhaltung gleicher
Bedingungen mittels einwandfreier Methoden ein klares Bild von der
Brauchbarkeit der verschiedenen Apparate geben.  Gleichzeitig
sollen durch die Untersuchungen allgemeine Normen festgelegt wer-
den, die bei Neukonstruktionen tunlichst Berucksichtigung finden
mogen, um einer weiteren unnétigen Belastung des an sich schon
gewaltigen Glasapparatenmaterials vorzubeugen.

Uber dic Fraktionieraufsitze herrscht noeh vielfach Unklarheit.
ObLwohl bereits Lehrbiicher!) sich mit dieser Frage eingehend be-
schiftigen und sie im allgemeinen richtig beantworten, treten immer
noch Neukonstruktionen auf, dic an Brauchbarkeit hinter guten
alten Modellen weit zuriickstehen. Was die iltesten Fraktionier-
aufsiitze betrifft, so liegen bereits vergleichende Untersuchungen?)
vor. Wenn auch die Methode, dic Krecis anwandte, nicht allzu

%) Vel. hierzu auch ,,Ges.
11, 339 [1917].

19 Ebenda II, 151 [1917].

1y Ebenda I, 153 [1917].

'y Man vgl. Lassar-Cohn, ()rguniscllc Arbeitsmethoden,
Allgemeiner Teil.

%) Kreis, Liebigs Aun. 224, 259 [1884]
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cxakt war, da die Einhaltung der gleichen Bedingungen dem Ge- i — - e
schick des Experimentators iiberlassen ist, so stimmen im allge- ; . z2 s 3z B2 i
meinen seine Resultate mit den meinigen iiberein. | E - ES 3 |285 g
Es ist klar, daf eine Trennung von Substanzen mit verschiedenem | g ‘ 3 S % A ~ | = |8 §§ o ®
siedepunkt um so besser erzielt werden kann, je langsamer die 2 ! g '} g§ 2 | 8% El %gé’», £ Z
Destillation durchgefithrt wird. Somit muB es befremdend. erscheinen, S 2 S~ § i 2= 3 233 N . g
dal nur wenige Autoren dic Destillationsgeschwindigkeit als wich- : 3 i 8 g | g EREECIE 2
tigen Faktor beriicksichtigen. Ohne Angabe der Destillationsge- ’ 2 - 3 M Q‘g"’ |
schwindigkeit sind aber die guten Werte, mit denen ein Dephleg- | _ I‘ l' s > -l
mator manchmal dem Laboratorium empfohlen wird, illusorisch, !i f 9| 900 92 (150 46 |1 I
da sic nicht cinmal zum Vergleich herangezogen werden kénnen. ] i 6 91,0 , 27,6 | 153"
Einen zweiten wesentlichen Faktor der Leistungsfahigkeit stellt E' 10 | 92,0 | 46,0 |16,4
die KiihlflachengréBe der Apparate dar. Er fallt besonders beim i Gewghn- © 12 | 93,0 | 55,2 | 14,5
Fraktionieraufsatz nach He mpel und seinen Modifikationen ins 1.0 licher 14 géso 64,2 1415|.
Gewicht. Sollen daher solche Apparate einer vergleichenden Prifung “D e_Stl I ller"j 17 ggag 18?1% 16,5 : '
unterzogen werden, so missen ihnen selbstverstindlich gleiche 1 kolben | %Z 101’0 111’3 17 5‘,
Dimensionen zugrunde liegen, zum mindesten aber die Abmessungen | 'og I 106:5 133:4 ’ l
angegeben sein, um das Bild der Wirkungsweise, dic der Konstruk- 5 30 :108,0 {138,0 |16,2!
tionsart eigentiimlieh ist, nicht zu verschleiern. " : : I
Die Schwierigkeit, alle Fraktionieraufsitze unter den gleichen ! | 2 | 87 88 1116, 44 | 2 |
Bedinguugen zu untersuchen, konnte dureh folgende Priufungs: ' 4 | 8715 17,6 | 144 :
methode beseitigt werden. Die Anordnung der Apparatur geht aus | .6 | 833 264
F[g 1 hervor. i 'Wu rt,za) ; 10 ! 89,7 44,0 13,2
9, (2 Kugeln, {{ 13 | 91,0 } 57,3 )
‘Durchmesser) 17 . 93,3 | 74,9 |13,6
y =~=4cm) ;23 988 101,2 126
" 126 .103,0 1114,3 °
L. 129 11065 {1276 ;12,0 }
- 31 |107,5 136,0/i i
2 | 86,0 8,4 113,41 4.2
4 | 87,0 16,6 | 14,2
i 7| 88,0 29,1 1152
| sl
2 4 . 1
foomman- | 1§ | 5101 665 /148
) 2b. o 17 | 92,5 1 79,0 ;14,2
)3 (Lange | 91 | 958 | 87,3 1338 |
B 27 cm) J 713 ‘.
ol { 23 | 98,0 ! 95,7 | 13,4
Lol ! | 26 |102,0 11085 |
& " ; | 28 1104,0 {1170 (12,8
PN | . 30 ;106,5 |125,0
/ \\ ' : 32 1080 | 1330 13,0
} l 2 8556 8,6 1126 4,4
I | R AR AITTI
| (i Waurtz \ W i 9 |
/ " 2o (& Kugeln g 1 g'g g |
‘ ol
: ~dem) 4331000 1082
Al . 1) N .
27 [105,0 1116,0 ' 14,6 .
31 11085 {134,0 | » .
— . —
. : 3 | 860/ 128 1164] 43 '3 |
Fig. 1. | 8 | 818 | 340|162 ;
150 ecem eines Gemisches gleicher Volumina Benzol und Toluol Glinsky? %g gg‘g ; gg’g ig’g‘ ‘
wurden der Destillation unterworfen. Die Konstanz der Destillations- } (3 Kugeln, | 15 92:0 ‘ 63:8 f 15:4 f
geschwindigkeit (Volumen des Destillates in der Zciteinheit), die 3. i D=3cm, 18 ' 943 76,7 . ;
natiirlich nicht durch konstante, sondern nur durch eine mit der mit Sperr- y 20 96,2 © 85,2 15,4 : |
Anreicherung des hoher siedenden Anteils progrecsiven Wirmezu- ’ kugeln) 4 25 1102,7 1106,3 1 16,2, ‘
fuhr erreicht werden kann, lieB sich durch Einschaltung eines Dampf- | 27 11050 1150 15,4 :
druckregulators D erziclen, der der iiueren Form nach einem Thermo- ! 29 107,0 . 123,5 | 1§14 i
regulator gleicht. Dic Abmessungen der Capillare (1,02 mm Durch- : K 31 1080 11320 i‘lo,O P
messer; 25 mm Léange) C waren so gewihlt, dal bei Atmosphiren- i " : : T
drueck in jeder Minute eine Dampfmenge durchgelassen wird, die | g 253)‘{7) ! %2’3 %g‘g 5.2 ; 4
4,5 cem Flussigkeit entspricht.  Wird mehr Flissigkeit in Dampi- !Hempel I 7 86,5 ‘ 36,4 i
form iibergefithrt, so tritt vor der Capillare eine Stauung ein, dic die i Gla.sfi}llung , 14,5 93:0 : 75:3 12,6 |
Gaszufuhr absehliefit, wodurch sich die Destillationsgeschwindigkeit | 4a. _Q}‘s)he {18 | 990 ’ 936 11,6° .
automatisch reguliert. Da der Fraktionieraufsatz G zwischen den ;D—;r:l’]mec:s]ér 104,0 ' 104,0 i12,2; v
Druckregulator und den Kolben geschaltet ist, werden Reibungs- . '15 em) | 22 1106,8 i 114,0 i10,2= ;
widerstinde, die durch dic verschiedenartigen Aufsitze wechselnde : ! 24 11085 ‘ 124,7 10,6 '
Betrige annchmen, annulliert. Zur Kontrolle der Destillationsge- ' .25 1109,0 313010 :
schwindigkeit diente die Ermittlung der Zeit, in der 20 Tropfen aus
deny Kithler B fallen (Kontrollzahl). XNach bestimmten Zeiten | _
wurden Thermometer E und Volumen des in einem graduicrten
Zylinder A aufgefangenen Destillates abgelesen. Der durchschnittliche 3) Lichigs Ann. 13, 100.
Jarometerstand wihrend des Versuches betrug 715 mm. %) Chem.-%tg. 35, 706.
Dic auf diese Weise ausgefithrten Versuche sind in folgenden 5) Liebigs Ann..175, 381,
Tabellen und dem Diagramm (Fig. 2) zusammengestellt. ¢ Anal. Chem. 20, 502.
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Fig. 2

Tm Diagramm ist der Idealfall, die quantitative Trennung gleicher
Volumina Benzol und Toluol, durch die gestrichelte Linie angedeutet.
Je mehr sich die Kurven der verschiedenen Fraktionieraufsitze dieser
idcalen Linie nihern, desto besser arbeitet der Apparat. Dic Reihen-
folge der Kurven gibt gleichzeitig die Reihenfolge der Dephlegmatoren
in bezug auf ihre Leistungsfihigkeit an. Nach ihr ordnen sich die
Fraktionieraufsitze also folgendermaBen:

I I\lasse x II Klassc i

Kuhlung |
Wll‘kllﬂkgur?ll‘lll:gh Lufe- durch stromende :

Flusmgkelt

IIT. Klasse
Kihlung
durch verdampfende
Flissigkeit

Wurtz (2 Kugeln)
Commandueei ‘
Wurtz (4 Kugeln) |
Glinsky (3 Kugeln) |
Lmne ann !
ugeln)io) i
Lv Bel. Henninger |
(3 Kugeln)11) | i
Norton und Otten '
(3 Kugcln)!?)
Hempel 1 .
Golodetz (Hempel) ‘ l
Hempel II
Plicker
" Winssinger - Hempel | Pliicker (mod.)

Hempel 11T . i

Der Fraktionieraufsatz Commanduecis (Versueh 2b), von
demn der Autor sehreibt, daB der Apparat sich besonders ,,zur Tren-
nung von Fliissigkeiten eignet, deren Siedepunkie nahe beieinander-
liegen*, erscheint nicht in dem giinstigen Lichte, steht vielmehr in
seiner Leistungsfihigkeit dem 4-Kugelapparat von Wurtz nahe.

Der Kugelaufsatz von Golodetz (4 Kugeln) (Versueh 4 b)
unterliegt in seiner Wirkungsweise dem kleinen Hempel. Die
Hempelsche Modifikation des Bircktifikators von Golodetz
(Versueh 5b) ist besser als das gewohnliche Hempelsche Siede-
rohr von glreichen Dimensionen. Dic Behauptung, daB der Birekti-
fikator einem Fraktionieraufsatz nach Hempel von der doppelten

19) Liebigs Ann. 160, 195.
1} Ber. 7, 1084.
12y Amer. Chem. Journ. 10, 62,

Liinge entspricht, konnte keine Bestdtigung finden. Die gleiche
Wirkung wird sehon von Hempel II erreicht. Der groBe Birekti-
fikater (Linge 60 cm) entspricht etwa der Leistungsfihigkeit eines
80 em langen Hempelschen Siederohres.

Von den Apparaten, die auf Luftkiihlung beruhen, Klasse I, ist dem
H e m pelschen Dephlegmator unbedingl der Vorzug zu geben.
Sein einziger Nachteil ist der Substanzverlust, der dureh die Fiillung
bedingt wird. Durch gute Isolation 1iBt er sich auch zur Trennung
hochsiedender Flissigkeiten verwenden.

Eine besserc Fraktionierung kann erstens durch VergroBerung
der Kiihlfliche erzielt werden. Diese Anpassung an dic groflen
Kolonnen der Technik liBit sich beim Fraktionieraufsatz nach
Hempel leicht errcichen. Eine Vermehrung der Kammern des
Iiinnemannschen Apparates und des AufsatzesnachGlinsk y
ist ebenfalls noch durchfithrbar, stellt aber bei den Modifikationen
von Le Bel Henninger und besonders von Norton und
Otten eine ganz erhcbliche Verteuerung dar und ist mit einer
wesentlichen Erhohung der Zerbrechlichkeit verkniipft.

Zweitens kann bei gleicher Kiihlfliche die Wirkung dadurch
erhoht werden, daB das Dampfgemiseh auf die Temperatur des
niedrig siedenden Anteils abgekiihlt wird.

In der ungeniigenden Wirmeentziehung durch Luftkihlung
liegt der Grund, warum dic Apparate der ersten Klasse ein ziemlich
langes Rektifizierrohr besitzen miissen, um gute Werte besonders
fir niedrig siedende Substanzen zu liefern. Ekenberg mulite
daher cine 90 cm lange Glasspirale anwenden, eine Linge, dic fiir die
Gemische niedrig siedender Flitsigkeiten noch nicht einmal aus-
reichend ist.

Winssinger®) kihlte das Rektifizierrohr durch cinen
Fliissigkeitsstrom, dessen Geschwindigkeit regulierbar ist, ab. Schr
gute Werte licfert die He mpelsche Modifikation des Winssinger-
Apparates. Fir Stoffe, deren Siedepunkte unter 100° liegen, bei denen
also Wasser als Kuahlfliissigkeit angewandt werden kann, ist er reclht
praktisch. Man versiume jedoch nicht, die Geschwindigkeit des
Wasserstromes mit fortsehreitender Destdlation zu verstidrken,
wodurch die Leistungsfihigkeit des Apparates cine gréBere wird
(Versuch 9a) als bei konstanter Wassergesehwindigkeit (Versuch 10).
Eine Komplikation tritt bei Temperaturen iiber 100° ein.

Fir sehr hoch siedende Fliissigkeiten gilt die Methode von
Ekenberg!) (Heizung des Rektifizierrohres im1 Thermostaten)
immer noch als die exakteste.

Kithlung des Rektifizierraumes durch eine Flussigkeit, die den
gleiehen Sicdepunkt wie der niedrig siedende Anteil besitzt, strebt
Plicker an. Dic Wirmeentzichung wird also hier durch die
Verdampfungswirme der Kiihlfliissigkeit bewirkt.

Die Fraktionierung mittels des Pliickerschen Apparates
ist ganz gut (Versuch 7), stecht aber hinter der des Dephlegmators
von Winssinger zuruck. Die Anwendung eines doppelwandigen
Siederohres bietet gegeniiber einem etwas lingeren einfachen H e m -
p e 1 schen Rektifizierrohr (Versuch 8 a) keine Vorteile, so daB der
cinfacheren Form aus Billigkeitsgriinden der Vorzug zu geben ist.
Kugelférmige Aufbauchungen des Siederohres kénnen die Wirkung
noch crhohen. Wiederholtes Auftreten von Siedeverziigen, das
einerseits eine Uberhitzung des Dampfes zur Folge hat, andererseits
zu 80 heftigem StoBen fiihren kann, daB das Arbeiten mit diesem
Apparat sehr gefihrlich ist, veranlaBite mich, den Aufsatz durch
Anbringung eines elektrischen Heizdrahtes H zu modifizieren, der
ein aullerordentlich regelmiBiges Sieden verursacht. Die Tatsache,
daB die Anfangstemperatur hoher liegt als beim Winssinger-Aufsatz
deutet darauf hin, daBl dic Warmeabgabe nicht rasch genug erfolgt.
Daher wurde zur Erhéhung der Wirmeleitung eine Metallschlange
als Siederohr verwandt. Infolge ungeniigender Liinge zcigte dieser
Apparat (Versuch 6) jedoch keine Vorziige, die den Nachteil der
Undurchsichtigkeit aufwiegen koénnten.

Dic Werte des Winssingersehen Apparates lassen sich also nur
erreichen, wenn als Kiihlfliissigkeit eine Substanz angewandt wird,
deren Siedepunkt einige Grad tiefer liegt als der des niedrig siedenden
Anteils, wie H a h n'%) angibt. Sein Fraktionieraufsatz weist jedoch
den Nachteil eines zu kleinen Rektifizierraumes und einseitiger
Flissigkeitskithlung auf.

Eine konstant sicdende Flissigkeit von einem geeigneten Siede-
punkt wird aber nicht immer in geniigender Menge verfiigbar sein.
Daher weist schon Hahn darauf hin, daB man durch Luftver-

19) Ber. 16, 2642 [1883].
1) Chem.-Ztg. 16, 958 [1892].

15) Ber. 43, 419 [1910).
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diimnung zweekmiBigerweise den Siedepinkt modifiziert, wie es die
Kithlflichengréfe verlangt. Zur Vermeidung von Druekschwan-
kungen ist aber die Einschaltung eines Druckregulators fiir Unter-
druck zwischen Pumpe und Kiihler erforderlich. Ohne diese Vor-
richtung 1iBt sich die Temperatur der Kiihlfliissigkeit sehwer kon-
stant erhalten.

Die Methode der Siedepunktsverinderung durch Druekvariation
hat noch einen weiteren Vorteil. Bei geeigneter Auswahl der dephleg-
mierénden Flissigkeit kann man in einem Gemisch von mehr als
zwei Stoffen auch die zweite, eventuell die dritte Komponente direkt
abdestillieren, ohne eine Umfiillung der Kiihlfliissigkeit vorzunchmen.

Die Versuche, die unter diesen Gesichtspunkten unternommen
wurden, fithrten zur Konstruktion des in Fig. 1 abgebildeten Frak-
tionieraufsatzes. Um den Apparat vakuumdieht zu gestalten, die
Verwendung von Gummistopfen, soweit sie in Berithrung mit den
Dimpfen kommen, aber zu vermeiden, ist der RiickfluBkiithler K
durch Schliff mit dem Dephlegmator G verbunden. AuBerdem wird
das Thermometer, das zur Ablesung des Siedepunktes der Kiihl-
tliissigkeit dienen soll, durch ein zweites mit einer angeschliffenen
Kappe verschenes Ansatzrohr F eingefihrt. Zum Gebrauch ver-
bindet man das obere Ende des RiickfluBkiihlers mit einem Druck-
regulator L fitr Unterdruck. An diesen wird schlieSlich die Pumpe M
geschaltet.

Besteht das zu trennende Gemiseh aus zwei Komponenten, so
fiillt man in das Mantelrohr als dephlegmierende Flussigkeit cine
Substanz, deren Siedepunkt in der Nidhe des niedrig siedenden
Anteils liegt, und stellt dureh Verschiebung des Druckrohres den
Drueckregulator so ein, dal der Siedepunkt der Kiihlflissigkeit
einige Grad ticfer liegt als der des niedrig siedenden Bestandteiles.
Eine Verminderung des Atmosphirendruekes um etwa 80 inm wird
in der Regel geniigen.

Bei einem Gemisch von mehr sls zwei Stoffen, kann als dephleg-
micrende Fliissigkeit eine héher siedende Substanz angewandt
werden, deren Siedepunkt durch Luftverdiinnung bis zur ge-
wiinschten Temperatur erniedrigt wird. Wird das Ende einer
Fraktion durch Aufhéren der Destillation angezeigt, dann ver-
groBert man den Druck so lange, bis die Destillation von
neuem einsetzt. In dieser Weise wurde bei Versuch 12 verfahren.
Hicrbei soll man sich immer von dem Bestreben leiten lassen, den
Niedepunkt moglichst niedrig zu wihlen. Bei hoehsiedenden Fliissig-
keiten empfiehlt es sich, den Dephlegmator durch Asbest oder Wolle
vor zu starker Wiarmeabgabe zu sehiitzen.

Unter den Vorrichtungen zur Regulierung des Unterdruckes ist
dem eclektrischen Druckregulator, den P erkin!®) beschreibt,
der Vorrang einzurdumen. Falls dieser Apparat nicht zur Verfiigung
steht, wird man sich des aus Fig. 1, ersichtlichen Quecksilberregu-
lators L17) bedienen, der leieht herzustellen ist und genau arbeitet.
Allerdings mufl bei starkem Unterdruck eine betrichtliche Queck-
silbermenge in Kauf genommen werden, wenn man nicht aus diesem
Grunde den Gebrauch des von Kraft!®) empfohlenen Druck-
regulators bevorzugen will, der jedoch ungenauer arbeitet als die vorher
beschriebenen, daher erst in dritter Linic zu empfehlen ist.

Zum Schlusse soll noch erwihnt werden, daBi die Versuche, mit
Hilfe der Glasschraube einen gut funktionierenden Fraktionier-
aufsatz zu konstruieren, von keinem giinstigen Resultat begleitet
waren. 15 verschiedene Schraubenfraktionieraufséitze boten keine
wesentliehen Vorziige, so daB von einer Veroffentlichung dieser
Apparate Abstand genommen werden mubBte.

Zusammenfassung

Von allen Fraktionieraufsitzen sind die mit Glasfillung (Perlen
oder Glasstiickchen) die leistungsfihigsten. Handelt es sich um
groBe Fliissigkeitsmengen, so ist ecinem langen Siederohr nach
He mpel unbedingt der Vorzug zu geben. Geringere Substanz-
mengen erfordern Rektifikatoren kleinerer Dimensionen.  Kiir
Flissigkeiten, die unter 100° sieden, ist ein nach Winssinger
verbesserter Hempelaufsatz recht vorteilhaft und in der Hand-
habung nicht umstindlieh, da als Dephlegmierflissigkeit das Kiihl-
wasser des Destillationskiihlers benutzt werden kann. Dic Modifi-
kation des Pliickerschen Apparates, wie sie oben beschrieben

16) Chem. News 5%, 247; Chem. Zentralbl. 1888, 992.

17) Ostwald, Luther, Physiko-ehem. Messungen; Cheni
Zentralbl. 1893, I, 681.

18) Ber. 15, 1693 [1882].

Biirstenbinder: Zur Bestimmung des aktiven Sauerstoffs in Waschmitteln.

Zeltachrift fiir

___Longowandte Chemie,
wurde (Fig. 3), unter Beriicksichtigung der von H a b n angegebenen
Punkte, vereinigt die Vorziige des Dephlegmators von Wins -
singer mit der von Kkenberg angegebenen Rektifiziervor-
richtung. Scheut man di¢ Apparate, deren Rektifizierrohr auf be-
stimmter Temperatur gehalten wird, weil sie, mit der angegebencn
Ausnahme des Hempel-Winssingerschen, simtlich mit dem
Nachteil einer umstiindlichen Handhabung behaftet sind, so steht
cin He m pel- Dephlegmator selbst in kleinen Dimensionen immer
noch im Vordergrund der Leistungsfihigkeit,  Nur bei kleinen Sub-
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Fig. 3.

stanzmengen, bei denen ein Verlust durch Adhision ins Gewicht
fillt, wird man von der Anwendung eines Fraktionieraufsatzes nach
Hempel Abstand nehmen miissen und, soweit nicht von demn
Gebrauch eines Dephlegmators iiberhaupt abgesechen wird, dem
Linnemannschen Aufsatz den Vorzug geben. Alle iibrigen
Fraktionieraufsiatze, von dcnen nur der noch andere Zwecke ver-
folgende Dephlegmator von Ek en b erg auszunehmen ist, bieten
keine wesentlichen Vorteile und entbehren mehr oder weniger der
Existenzherechtigung. [A. 151.]

) \
Zur Bestimmung des aktiven Sauerstoffs
in Waschmitteln.

Eine Berichtigung von RoBerTr BURSTENBINDER, Berlin.
(Eingeg. 26./9. 1919.)

In den ,,Einheitsmethoden fiir die Seifenuntersuchung®, heraus-
gegeben vom Verband der Seifenfabrikanten Deutschlands, Berlin
1910, bei Julius Springer, ist auf Seite 68 eine Methode zur Bestim-
mung des Gehaltes an aktivem Sauerstoff in Waschmitteln angegeben.
Sie soll so ansgefuthrt werden, dall man 2 g Einwage anwendet, mit
/o0 Kaliumpermanganatlosung titriert, die Anzahl der verbrauchten
cem mit 0,004 multipliziert und so direkt den Prozentgehalt an
aktivem Sauerstoff erhilt.

Es sei darauf hingewiesen, dall diese Methode falsch ist. Dieser
Fehler hat sich leider auch in andere Werke eingeschlichen, wie in
o,Deites Handbuch® u. a. m., und hat zweifellos zu manchen fal-
schen Feststellungen schon gefiihrt.

Allerdings ist diese Methode richtig, wenn man die verbrauchten
ecm mit 0,04 (nieht 0,004) multipliziert, dann kann aber immer
noch iibersehen werden, dal das sehon den Prozentgechalt
an aktivem O ergibt, dall man also nicht mehr auf 100 umrechnen
darf.

Weit einfacher ist ¢s deshalb, wenn man mit der Tatsache rechnet,
dald 1 eem 1/5-n. Kaliumpermanganatlosung = 0,0008

1 eem 1/,-n. Kaliumpermanganatlosung = 0,004 g

aktivem Sauerstoff entspricht, und dafl man dann die Einwage auf
100 umrechnen muf. [A. 162.]
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