Siedeanalyse. 55

fiillt, ein Thermometer einsenkt und durch eine Kaltemischung solange
abkiihlt, bis beim Neigen des Proberohres das Festwerden zu bemerken
ist. Man kiihlt nun in einem groBeren GefiaBe (Fig. 23) eine Salzlsung
von bekanntem Gefrierpunkte auf die so gefundene Temperatur ab und
1aBt eine mit der zu priifenden Flissigkeit einige Zentimeter hoch ge-
fiillte Probershre eine Stunde ruhig darin stehen. Ist nach dieser Zeit
die Erstarrung so weit vor sich gegangen, daB ein eingetauchter Glas-
stab so fest haftet, daB man die Rohre samt Inhalt mit ihm heben kann,
so heiBt die Fliissigkeit bei dieser Temperatur dicksalbig, ist
dies nicht der Fall, dinnsalbig.

Geeignete Salzlosungen stellt man durch Auflssen von Koch -
salz, Salpeter oder Salmiak oder Mischungen dieser Salze
in Wasser her. Als Kiltemischung geniigt fast immer eine Mischung
von zwei Teilen Eis mit einem Teil Kochsalz, die eine Temperatur von
— 200 C erreichen laBt.

y.Siedeanalyse.

Fiir den Siedepunkt gilt dhnliches wie tiir den Erstarrungspunkt.
Nur reine Stoffe haben einen konstanten Siedepunkt, bei Gemischen
findet ein allmihliches Ansteigen der Siedetemperatur statt. Immerhin
ist es wertvoll festzustellen, nicht nur innerhalb welcher Grenzen die
Fliissigkeit siedet, sondern auch wieviel innerhalb bestimmter Tempe-
raturgrenzen iiberdestilliert. Die zu dieser sogenannten Siedeana-
1y se beniitzte Methode richtet sich nach der Art der in Betracht kom-
menden Fliissigkeit. Im nachstehenden soll nur fir Erdol, be-
ziehungsweise aus ihm hergestellte Produkte und fiir T e e r eine nihere
Beschreibung der gebrauchlichen Apparate gegeben werden.

Zur Siedeanalyse von Erdolfabrikaten ist der Apparat von Ub -
belohde empfehlenswert (Fig.24).

100 cm3 (bei hoher siedenden Produkten 80 c¢m?) der zu priifenden
Fliissigkeit werden in einem sogenannten Englerkolben (aus Fig. 25
ersichtlich) der fraktionierten Destillation unterworfen, die so zu
leiten ist, daB in der Sekunde 2 Tropfen vom Kiihlerende abfallen. Die
vom Siedebeginn 1) bis 1500, ferner die von 150—200°, von 200—250°,
von 250—275° und von 275—300° iibergehenden Anteile werden in
getrennten Vorlagen aufgefangen, die auf einem Gestell drehbar an-
gebracht sind.

Der Destillationskolben befindet sich in einer besonderen Heizvor-
richtung mit regulierbarem Bunsenbrenner nach Follius.

1) Als solcher gilt die Temperatur, bei der der erste Tropfen in die Vor-
lage fallt. ‘



56 Apparat zur Siedeanalyse von Engler-Ubbelohde.

Wasserhaltige Fliissigkeiten sind vor der Destillation zu trocknen.
Die Destillation von Steinkohlenteer macht insoferne Schwierigkeiten,
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Fig. 24. Apparat zur Siedeanalyse nach Engler-Ubbelohde.

als er fast immer wasserhaltig ist, was beli gewéhnlichem Er-
hitzen zum StoBen, eventuell sogar zum Uberschiumen Veranlassung
gibt. Der Destillationskolben muf3 daher, solange nicht alles Wasser
itbergegangen ist, sehr vorsichtig und méglichst nur von der Seite er-
hitzt werden. ZweckmiBiger und einfacher ist es, zur Destillation ein
zylindrisches Kupfergefil von etwa 1 1 Inhalt zu beniitzen, das mit
einem flach gewoslbten Deckel versehen ist, der einen Aufsatz mit Ther-
mometer und Ableitungsrohr besitzt, wie dies bei dem von Senger
angegebenen Apparat (Fig. 26) der Fall ist. Zur Heizung des GefiBes
dient sowohl ein Bunsenbrenner als auch ein mit feinen Lochern ver-
sehenes Gasrohr g, das den oberen Teil des Destillationsgefiales zu er-
hitzen gestattet. Nachdem durch Erhitzen von oben ‘das Wasser aus-



Apparat von Senger zur Teerdestillation. 57

getrieben ist, wird wie gewchnlich mittels des untergestellten Bunsen-

brenners die Destillation zu Ende gefiihrt.

Zu beachten ist, dafl der Teer Naphtha-
lin enthilt, was eine Verstopfung des Kiihl-
rohrs herbeifithren kann. Es mul} daher, so-
bald das Naphthalin sich im Kiihler zu zeigen
beginnt, mit der Kiihlung aufgehort werden.
Sollte sich das Kiihlrohr trotzdem verstopfen,
so mufl durch geeignetes Erwirmen des De-
stillationsrohres das Naphthalin geschmolzen
werden. Bei der Destillation von Teer, die mit
gleicher Geschwindigkeit wie die der Erdsl-
produkte erfolgen soll, werden folgende Frak-
tionen aufgefangen:

Leichtdl bis 1700 C, Mittelsl 170—230°,
Schwersl 230—270°, Anthrazensl 270—3200.

Zur Destillation von Benzol oder von
Teerolen sind ebenfalls eigene Apparate kon-
struiert worden, die durch Ubereinkommen
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Fig. 25. Englerkolben.

Fig. 26. Apparat von Sen ger zur Teerdestillation.

bestimmte Abmessungen besitzen. Fig. 27 zeigt einen solchen Apparat;
der Destillationskolben ist der Sicherheit halber aus Kupfer verfertigt.
0. Bestimmung des Flammpunktes.
Unter dem Flammpunkte (Entflammungspunkt) versteht
man jene Temperatur, bei der eine brennbare Fliissigkeit so viel Dampfe



