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r. 51
Hauptlaboratorium. Im April 1939.
Bestimmung der Jodzahl von Benzinsn und Olen.

1. Allgemeines.

Die Jodzahl gibt die Menge an Jod in Gew.% an, die ein
Benzin oder 01 ohne gleichzeitige Substitution zu addieren
vermag. Sie dient also zur Charakterisierung bezw. quanti-
tatic en Bestimmung der ungeséxtigten Verbindungen in 2en
betreffenden Substanzen.

Man 1&8t% jedoch nicht Jod, das zu trige reagiert und
nmur unvollsténdig. addiert wird,-sondern-Brom- einwirken, —
-rechnet _aber. die.aufgenommene..Menge-Brom-auf-%-Joc—ume—-—-

Da Bon in unverdiinntem Zustande sehr energisch unter
_glelchzeitiger Substitution einwirktvﬁbenutzt_man-na3h__
-H.P.--Kaufmann-eine -Lésung-von- Brom‘ﬁit Natriumbromid-
gesattigtem Methylalkohol. Dadurch wird nicht nur die grofe
Aktivitat des elementaren Broms herabgesetzt, - sondern man-
verhindert dadurch auch, daS Brom mit Methylalkohol reagiert.

'Das Brom ist ist in dieser Losung komplex als N’aBr3 gebunden.
Gibt man also eine gemessene Menge dieser Bromlésung
zu der zu untersuchenden Substanz und setzt den ﬁberyohuﬁ
an Brom anschlieBend mit Jodkalium um, so kann man das aus-
geschiedene Jod mit Thiosulfat titrieren und erfahrt so
die Menge des ven der Substanz aufgenommenen Broms, bezw.
‘Jods. Die Bromlosung wird nicht genau eingestellt, sondern
man bestirmt den Titer durch einen gleichzeitig angeSetzten
Blindversuoa. }

2. Reagenzien.

Methylalkohol, relnst wasserfrei und frei von Ageton.
Natriumbromid . p.a., bei 130° im Trockenschrank getrocinet.
B-Bromlosung Man sédttigt eine grdBere Menge (3 1)
Methylalkohoi mit Natriumbromid, wozu 4060 - 500 g erforder-
lich sind. Die Séttiguny dauvert lingere Zeit und muB durch

wiederholtes Schiitteln beschl--inigt werden.. Diese Losung

mit ungeldsterr Natriumbromid als Bod@nkdrper wird in einer

braunen Flasche im Dunkeln aufbewahrt. Von dieser Vorrats-—

16sung wird 1 liter vorsichtig abdek:ntiert und mit 5,2 ins
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Brom (aus 1o &m’ MeBzylinder) versefzt.

Theor. erforderlioh:Ar §2,22 =5,1 °m3
. ’

1o %ige wissrige Lssung von !hniumjodid.i- Natrium-
thiosulfatlésung. Stirkeldsung als Indikator.

3. Ausfihrung.

L

Man ﬁégt 0,1 - 0,2 g Benzin genau ab (s.u.) und bring
diese Menge zu 25 om’ Bromlésung in einer 250 om’ - Weit-
halsschlifflasche. Man bringt das Benzin durch vorsichtiges
Umsohwenken mit der Bromlbsung in Bertihrung, wobei sorg-
féltig darauf zu achten ist, daB der Schliff nicht benetzt
wird. Man stellt dann die Flasche ins Dunklec und 18t 2¥2
Stunden stehen. Wegen der Flichtigkeit von Methylalkohol

_ bezw. Brom soll die Raumtemperatur nicht. iber 20°_ liegen. .

Hggh_digagr_Ze1t_gibt-man_aus“einem-MeBzylinderﬂls-nm2~

Jodkaliumldsung hinzu, schiittelt vorsichtig um und spiilt

_zur Sicherheit den Schliff mit etwa 30_om’. dest. Wasser. ab.. .

-.Dann _-titriert man die-durch ausgeschiedenes-Jod braun ge-
Parbte ISsung mit {f Natriumthiosulf atldsung zundohst bis _
zur Gelbfiérbung und dann nach Zusatz von etwas Strarkeldsung.
von blau nach farblos.

Blindversuch. .
Dieser ist - ohne Bonzin - in derselhen Ausfilhrung,
unter den gleichen Bedingungen und vor allem auch zu gleicher

Zeit wie der Hauptversuch anzusetzen.

4. Besondere Hinweises:— -

Leicht flichtige Benzine werden am besten im Oleum-
réhrchen eingewogen. Das vorher gewogene Rhrchen wird
Uber einer Flamme erwdrmt und noch warm in das Benzin ge-

.. taucht. Durch Daraufblasen kithlt man die Kugel ab und l&8t.

eine klcine Menge Benzin hoohsteigen. worauf man in der

Flamme zuschmilzt.

Schwerer‘fluchtige Olé,‘bei’denen keéine Gefahr des
Verdampfens widhrend des Einwiegens besteht, wiegt man
besser in den kkeinen Glasbecherchcn ab, wie sie fir diesen
Zweck bei der Bestimmung von Wasser in Aivoholé&a (vergl&
diese Methoden Nr. 48, S..2..) beschrieben worden sind.

Wdhrend es bei diesen Glasbeoherchen leicht gelingt,
das Benzin duroh einfaches Umschwenken mit der Broml&ésung
in Bertihrung zu bringen, bedarf es bei den Oleumrohrchen
eines besonderen Hilfsmittels. Man benutzt zu diesem Zwecke
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ein Glasrohr (4o mm lang, 1o mm 1. W,), das durch ein Stick
Gummischlauch mit einen dicken Glasstab verbunden ist, und
kann mun mit dem offenen Rohrende das Oleumrdhrchen in der
Bromlésung fassen und zerdriicken.Dann wird das Glasrohr,

an dem sich ja noch Bror ©sung befindet, vorsichtig vom
Gummischlauch abgezogen und in die Flasche geworfen, worauf
umgeschwenkt wird. T :

-Die - Bromldsung wird nicht mlit der Pipette, sondern- -
mit der Biirette abgemesmsen.Da sie mit Luft mdglichst wenig
in- Bertthrung kommen darf, empfiehlt sich dexr Gebrauch
‘automatischer Derona-Bliretten. Wo diese nkoht zur Verfigung
stchen, kann man sich gpine einfache Vorrichtung wie sie im
Anhang abgebildet iét, aus einem 1 1 - Tropftrichter und
elner Birsite fir 25 cm3, in o,05% om? goteilt, herstellen.
Man kann auf diese Weise mit oca, 1 1 Bromldsung al.s Vorrat _

—arbeiten. Dex Tropfirichter muB aus braunem Glase sein
oder w}rd mlt schwarzer Farbe lichtdicht tiberstrichen.

-D.e-_Boereohnung.

-

cm?:,% Na,8,05 = 0,012692 g Jod
= verbr. cm’ ‘Nazsaa3-l'<':'»sg. beim Blindversuch
& ¢ WU ttwooc W HauptversuchH

Faktdr .der Thiosulfatldsung

% o @

_e_= angewandtc Menge Benzin in g

Jodzahl = 1azbl.f -60.012692.100

6. Beispiel. ,
’ a) Bcs;immung der Jodzahl von reinem Trimcthylé.thylen
(A.m ylen), hergestellt—aus Amylenhydrat:
(CHz)g G ==CH . CHy

MGJ._.GFTCEHT-'_?DTG‘TS—

theor. ber. Jodzahl: 2‘122 02‘1°° = 362,2
’ .

a = 49,55 <=m3.ré1 NaZSZO.'j
b = 15,35 . “
£ = 0,991

0,1189 'g Trimethyvléthylen

o
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Jodzahl = ( 5-1 5).0 01 s 0,01286 m = 361 ,78
’

gef. Jodzahl = 3%61,8

b) Bestimmung der Jodzahl in einem AK-Benzin (S.P. 90-100°)

a = 49,55 £ = 0,991

& = 33,95 e = 0,2101 g Benzin

Jodzahnl = & - ).0 °1 .oo 012692.100 _ 93,39
H

Jodzahl = 4.

B. Mineral®la, synthetische Ole.
Die Ausfithrung der Analyse ist bei den Olen dieselbe
wie .bei Benzinen mit Ausnahme folgender Anderungen:
' 1. Wegen der Schwerléslichkeit der Ule in Methyl-
alkohol setzt man noch 1o cm3 Tetrachloridthan
(CH 01, - CHC1l,) hinzu. '
_ 2. Wegen der niedrigeren Jodzahl wendet man nur
20 cm3 Bromlosung an.
3. Einwage: 0,2 - o, 38 61,
4. Reaktionsdauer. 3 Stunden.
‘—5T—Die—Methode~gibt—bei—schwefeihaltigen—éien—7ﬂ-
sichere Ergebnisse nur bei einem Schwefelgehalt
--bis zu 0,5 %.

\

C. Fette Ble. _ =
Hier gitt &8s Gleiche wie fiir die Mineraldle mit
-folgenden-Einschréankungens— - - -~ : b SRR
. 1. Wegen der Schwerldslichkeit der Ole setzt man
10 om? Tetrachlorkohlenstoff (CCl x Zu.
2. Reaktionsdauer: 2 Stunden.

gez. Dr. Rottig

redigiert: gez. Dr. Tramm "géz.: Dr. Henke-Stark
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