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Sefonden Ber. fiir Cs Hi3C1J 0
Cl+J 6188 6246 61.90 pCt.

Chlorjodhydrin-norm.-propylester

wurde dargestellt durch 4—>J5stiindiges Erhitzen der Componenten auf
190°, Behufs Reindarstellung wird, wie oben angegeben, verfahren,
Dieser Aether ist relativ bestindig und weniger lichtempfindlich wie
die schon beschriebenen Verbindungen. Eine geringe Zersetzung bei
der Destillation grésserer Mengen ist aber auch hier nicht zu ver-
meiden. Siedepunkt (bei gewdhnlichem Luftdruck) = 200—2109, bei
150 mm Druck = 150—160°% Gleicht in seinen Eigenschaften den
vorstehend beschriebenen Aecthern. Man erhilt ungefihr 30—40 pCt.
der theoretischen Ausbeute.
0.529 g Substanz lieferten 0.769 ¢ AgCl -+ Agd.
Gefunden Ber. fir CgHysClJO
Cl+J 62.41 61.90 pCt.

Mit dem Studium der Einwirkung von Zinkstaub, metallischem
Natrium und molecularem Silber anf die genannten Verbindungen bin
ich beschiftigt.

549. Br. Pawlewski und Jak. Filemonowicgz: Ueber die
Loslichkeit und Bestimmung von Paraffin.

(Eingegangen am 11. October; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. Sell.)

Ueber die Ldslichkeit des Erdéls und Ozokeritparaffing giebt es
bis jetzt in betreffender chemischen Literatur nur sehr sparsame An-
gaben. Solche Angaben sind fiir Techniker und manchmal fiir die
Laboratoriumspraxis nicht ohne Wichtigkeit. Wir geben weiter unten
eine Reihe von Zahlen an, die die Loslichkeit des Paraffins in ver-
schiedenen Lésungsmitteln ausdriicken, welche Zahlen alle bei 200 mit
Ozokeritparaffin vom Schmelzpunkte 64—65°, vom FErstarrungs-
punkte 61— 63° und spec. Gewichte d,, == 0.9170 erhalten worden
sind und die auch zur Bearbeitung und Begriindung einer neuen
Paraffinbestimmungsmethode fiihren:
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I IL m |
100 g 100 cem | 1 Gew.-Theil
T m—" = | von Paraffin
des Losungsmittels ' orfordert zum
Losungsmittel 16st von Paraffin in | vollstindigen
Gramm Lasen folgende
- Gewichtstheile
des Losungs-
i mittels
1. | Kohlenstoffbisulfid .| 12.99 — 7.6
2. | Benzin bis 75? C. spec. Gew. -—07233 .| 11.73 8.48 8.5
3. | Terpentindl, spec. Gew. = 0.857, Siede-
punkt 158—1660 , e e 6.06 5.21 16.1
4. | Cumol, kiufl. bis 1609 spec. Gew. == 0.867 4.28 3.72 23.4
5. | Cumol, fract.150~—1600 spec. Gew. = 0.847 3.99 3.39 25.0
6. | Xylol, kiiufl. 135—143° spec. Gew. == 0.866 3.95 3.43 25.1
7. | Xylol, fract. 136—138° spec. Gew. == 0.864 4.39 3.1 22.7
8. | Toluol, kaufl.108—110° spec. Gew. == 0.866 3.83 3.34 26.1
9. | Taluol, fraction. 108.5—109.5° spec. Gew.
= (.866 . e e e e 3.92 3.41 25.5
10. | Chloroform 2.42 3.61 41.3
11. | Benzol 1.99 1.75 50.3
12. | Acthylather RN 1.95 - 50.8
13. | Isobutylalkohol, k&ufl. spec. Gew —0804 0.285 0.228 352.9
14. | Aceton, fract. Sdp. 55 5—b56.59 spec. Gew.
= 0,797 . . . o e 0.262 0.209 3781
15. | Aethylacetat . . 0.238 — 419.0
16. | Aethylalkohol von 99.5° Tr . 0.219 — 453.6
17. | Amylalkohol, kaufl, Siedepunkt 127— 1290
spec. Gew. = 0.813 . e 0.202 0.164 495.3
18. | Propionsiure . 0.165 — 595.3
19. | Propylalkohol . . 0.141 — 709.4
20. | Methylalkohol, fraction. Sdp. 655 66. 5"
spec. Gew. = 0.798 . e . 0.071 0.056 14471.5
21. | Methylformiat 0.060 — 1648.7
22. | Eisessig . .o . 0.060 0.063 1668.6
23. | Aethylalkohol von 94. 5° Tr 0.046 - 2149.5
24. | Essigsiureanhydrid . 0.025 — 3856.2
25, | Ameisensdure, kryst. . . . 0.013 0.015 7689.2
26. | Aethylalkohol von 75¢ Tr. 0.0003 — 330000
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Wie man aus obigen Zahlen sieht, giebt es einige Fliissigkeiten,
in welchen das Paraffin fast unldslich ist. Beriicksichtigt man jedoch
zugleich die Loslichkeitsverhiltnisse von Paraffin und der fliissigen
Petroleumkohlenwasserstoffe in einzelnen Lésungsmitteln und zudem
die Preise der letzteren, so muss man zum Schlusse kommen, dass
man von vielen oben angefiihrten Fliissigkeiten nur den Eisessig mit
Vortheil zur Trennung des festen (sogen. Gesammtparaffins) von flis-
sigen Kohlenwasserstoffen in verschiedenen Producten der Petrolenm-
und Ozokeritindustrie, wie z. B. Erdél, Leucht-, Blau-, Griin- und
Schmiertle, Vaseline u. s. w. anwenden kann,

Es hat sich néimlich aus unseren Untersuchungen ergeben, dass
zum vollstindigen Lésen von 1 Volum der unten angegebenen fliissigen
Producte folgende Volume von Eisessig erforderlich sind:

1 Volum Handelspetroleumsorten erfordern 8—16 Volume Eisessigl).

1 » Endole » 15—30 » y
1 » Blaudle » 25—5H0 » »
1 » Griindle » 30—60 » »
1 » Petroleumriickstinde » 20—50 » ¥

Dagegen ist das Vaselin, Ceresin, der Ozokerit und das Paraffin
im Kisessig fast unldslich. Schiittelt man ein fliissiges Petroleum-
product, in welchem feste Kohlenwasserstoffe (Weichparaffin oder
Gesammtparaffin) vorhanden sind, gut mit geniigender Menge von Eis-
essig, so gehen die flissigen Kohlenwasserstoffe in Ldsung und das
vorhandene Paraffin wird ausgeschieden und kann auf ibliche Weise
bestimmt werden.

Will man in einer Iflissigkeit, wie Erdol, Petroleam, Schmierile,
Riickstinde u. s. w. das Gesammtparaffin bestimmen, so nimmt man
5—20 cem (Volum >< spec. Gew. == g) derselben und schiittelt gut mit
100—200 cem LEisessig und sammelt das ausgeschiedene Paraffin aaf
dem gewogenen Filter, wiischt 2-—3mal mit Kisessig, dann 2-—3 mal
mit Alkohol von 75°¢ Tr., trocknet und wiigt; oder man list das auf
dem ungewogenen Iiilter gewaschene Paraifin in Benzin oder Aether,
dampft den Aether ab und wigt das Parafiin,

Klebt sich das ausgeschiedene, harzhaltige Paraffin, wic dies bei
manchen Erddlen der Fall ist, an den Winden des Mischeylinders an,
80 nimmt man auch nach dem Auswaschen mit Eisessig zum Loslisen
des DParaffins Aether oder Benzin.

Die angegebene Bestimmungsmethode ist sehr leicht, schnell und
80 scharf, dass es geniigt, nur Z—3 ccm Petroleam, welches nur 2 pCt.

1) Rigolen, Benzin, Ligroin w.s. w. miseht sich mit Eisessig in jedem
Verhaltnisse,
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Paraffin enthilt, za nehmen, um das Paraffin in demselben mit Sicher-
heit nachzaweisen. Der Vortheil dieser Paraffinbestimmungsmethode
den friiheren gegeniiber ist die bedeutend gréssere Schnelligkeit der
Ausfihrung bei geniigender Genauigkeit and grosser Einfachheit. Die
beschriebene Bestimmungsmethode kann bei Zimmertemperatur aus-
gefiibrt werden und giebt auch ganz brauchbare Resultate.

Um ein Bild von der nach der genannten Methode erreichbaren
Genauigkeit zu geben, seien nachstehend die Bestimmungen von
Gesammtparaffin in vielen Substanzen angefiihrt:

Paraffin Schmp.
pCt.

1. | Controlversuch I. . . . . .| 10.42 10.13 anstatt 10 47°
2. » .. . ... 4.70 454 » 458 63°
3. | Handelspetroleum A. . . . 2.08 216 » 2.221) 42°
4. » B ... 543 562 » 5.51 38—40°
5. | Erdél von Kleczany . . .| 18.56 1845 » 1858 37°
6. > » Kryg . . . . .| 2166 2153 » - 32—34°
7. | Rickstinde von Petroleum A. | 22.13 2193 » - 35—317°
8 JGramdlA. . . . . . . .] 2531 2529 » 25.40 36—317°
9. » B .. ... .. 834 3545 » - 85°
10, | Blawol A, . . . . . . . 17.20 17.01 » 17.32 32°
11. » B. . . ... ) 1877 13.28 » 1350 33°
12. | Schmierdl IIL. . . . ., . . 3.89 401 » 4.25 30°
13, | Vagelin G.S.IV. . . . . .| 84.07 8439 » 8425 27°

Lemberg (Lwoéw), den 9. October 1888.
Chem. techn. Laborat. der k. k. technischen Hochschule.

1) Erwibnt sei hier, dass fast alle Handelspetroleumsorten Paraffin (1—35 pCt.)
enthalten, und dass bei Destillation des Erdols das Paraffin schon bei 180—185¢
in’s Destillat dbergeht.



