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Aktivitétspfﬁfung vﬁn Kontéktei;

Zur Prufung der Akt1v1tat frlscher Katalysatormassen wird ﬂber
einige—100 stunden unter gleichen Bedingungen der Grosstechnlk
die Synthese durchgefuhrt. Kontraktion und Ausbeuten an Benz1n
01 und Wasser lassen im Vergleich mit den Ergebnissen eines Nor—
melkontaktes eine Beurtellung der Aktivitlt zu,

Apgarat Sty Dle Versuchsanordnung ist aus obiger Skizze ersicht—-
Adich- - o § e - ; )
Das anzuwendende Synthbsecas le;tet man Je ‘nach dem ReinheltsgradL
zunachst durch ein Aktivkohle- und Wattefllter und ‘dann_zur )
.Mengenmessuna durch. -einen mlt 4 Ltr.-Kaplllaren vergehenen
“tromunbsmudsyr, der mlt ¢iner” Schaltelnrlchtung venbunden uwnd
mit Llycbrln-Wasser als Spcrrflusslgkelt (mit Bromphenol—blau .
gufarbt) gcfullt -ist. Die Schaltoinrlchtung ermogiicht eswdurﬁh )
‘cntsprcchnndes Drehen der Dreiwegehahne inerseits d1e Eintritise.
gasmenge pnd and rersc1ts dic Endgasmengu zu_messen. Dle Ein-. )
stellung der Stromungsgcschw1nd1gkelt auf 4,0 Ltr /Std = 66 -
67 ccm/mln erfolgt durch Aadolvcntlle, die. oberhalb der-Stro----
"mungsmcsser angourﬁi’% sind, Das rogullerte Gas tritt in das , 
Kontaktrohr eln, wird higg_z.T. zu Kohlcnwasscrstoffe umgesetzt”
und das gu blldetc Olvaﬁi asser “in Vorlagen - abgeeohmeden. Der
_zur Helzung,d Angndn,Alluminlumb1ookofen, in- dem 51ch meist 4
Kontaktrohrc‘beflnden wird: durch Gasbrenner oder elektrlsche
Wicklung beheizt und mittels eines- Temporatugggglers nach Haage
“(8.d.) guf- + 0, 59 C‘dcr Iprsuchstemperatur-géhalten__ :
Dic. EndgaSL gelangen . bei Benzinbestlmmungen nach. Pasaleren ci-'
nes »Aktlvkohlgrohrcs sonst dlrekt in- digt Abgaslcltung.
D8s ein- und austrctendu Gas der 4 Versuche: wird in Labor-Gasome-
'ter‘vcmussen (siche Gasmessung, Allgomeines wnd’ Verschledenes),
“dor mit dor McBlbltung de Stromunvsmﬂsscrs verbunden 1st  5'4
Ausfihrung: - Man PUllt ulnc 4 g Kobalt yntsprochende“ 'm_““¥;
'uu untcruuchcndon Kontaktes untur COZ-Durchlcitéh i ig;mitt?
vlnur Cu=§ ipirale vuruchun»s, 80 cm langes Kontakrohr “Hier v
 legt ML ‘das v»rbchlosubne Kontaktrohr in’ éinen 185 —heissen
Alumlnlumblockofun, cntfbrnt die. Stopfun von den Endbn des

Rohrcs und - -echlicast sdhncll dcn vom Stromungsmesser kommondcn
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Jestldmung dos Ph)spnors in Kohle und hoks.

Erfordcrllche uosun;en. Konz,Salzsdure (spcz Gcw. 1,19)

Salpl tershurc (sp»z Gew1cht 1,20)

Sa, 1zs“ure R 1 . B kN

Konz, Ammonlrk (spez Gew,- O 91

holybuansaurcs Armondium, | R,
Heratell__g; Eine Lduunb von 15C ¢ nmnon401ybdat in 1 Titor Wasser
wird mit 1 Liter Salpetersture. genischt (1 2 spez Gew.) Die. so bereitete
Loaung lésst man 24 Stun‘on ian eincn Ort bei 35 stehen. 3oi Bildung
elnes {elbbn Nioderschlﬂges von phosphcrnolybﬂansaurem Ammonium wird
die Ldsunc abfiltriert, : : : v
q/10 Natr nlauge (wira fegen Oxalsaure mit Ph»nolph-.

.thelein als Indik:tor eincestellt.: '
) _ Kallum/Natrium—Karbonat-Gcmisch 1 .
G R GTa 710 5 fein: gepulverte- ‘Kohle oder Koks werden ‘in 10; cem
Salzsuure },19 in bedeoktem Bechorg 1ns cuf~dem Vo sserbad 12 Stunden
erhitzt, mit etwa 100 ccm Wasscr verdunnt, flltriert und, mit helssem .....
:Wusser ausgewéséhen. Eisen'und Llluminlun werden nit 15 ccm konz. ’
Ammonlﬂk {ufullt rund’ mit 25 cou alpetorsaure wigder -in Losunr sebracht
»hier&uf wird die” Phosph'rsaure*byl 60°¢ mIt 40 cen, mclybdﬁns&urem PR
monluA gufvllt Dexr- Nledfrachl Srewird abfiltrigrt, mlt einer 5pigen
KQIlumnitr&tlosunr auspcwaschen, A on/1e Nutronlauge pelost und uit =
n/10. “chwgfelsaurg auruckultll rt unter Verwcndung Van_ghenolphthalain
als Indikator. s .
-1 -eonl n/1) ’dtronl = ) 00“134 £ P

Der zuf aeﬂ Pllter zuzugkb;elbenﬂe Kohlérest wird vor81chtig verascht ey
“ond Eie hsche mit Zer. 4—fachen Jdenyro nwliu:—Natrlum-Karbonat auf*eschlms-
gen, Dig ¢ chnelzu—w1ra*unter Zug sbe-vin Wasscrstoffpcroxyd in verd...
odlzswure relest, sur- ‘Trockene einccuLprt,\nochuals nit konz~«Hcl
'aufgenommen, zur’ nr ckene pobracht mit 20- cen HCL. 131 celdst, flltrlert,
vausgcwaschen;.w1c oben’ refallt, flltrlart und tltriart. R RN
Bei. dér Ph(sph rbestlmmunr in Eohlo unL Koks muss vor den Veraschen
unbedingt eine Behanulunp nlt HCl gxfo *n, dﬁ be1 Llrekter Vere schen
zu nledrlfe Verte rcfundgn wcr&en.- A :

oo
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- Bcétdmmuny daB*RcduktithWertes von,Kontakthl

 Der RuduktlonSWLrt cines Kontaktes gibt en, wievicl % ‘einco -

llcgt. Das. vvduziertc Kobalt macht beim Aufidscn ﬂlt RE crditnne-

tbr Jchwefclsauro ciné Hgnivaiinte mcnge Wasscrstofl frei;
L 00 + HyS0, = c:oso4 + ;12 4,

hus dpm crhelte ncn Volumcn Unsscrstoff und der—urmlt$cltcn

Lob.ltmcngc erg1bt gich dann dur R duktlondwclt .

chv;pprxatur bestuht wus dfn sogcn -nmten Reduktlonswgrtkol-

bcn, dor uln FﬁssungBVerogcn von etwa 300 CCR h“t, einem mit
30" Liger Kglllbngc gcfulltyn Gasomctcr (2 Tubusflaschen) und .
.cincm ! kleinen Kuhl.r, dor vor den. ‘Gasometor geschaltet lst.' -
" Augfithrung: Nachdom einicc uClt dic App retar mit 002 ¢us-"7"
espult ist, fﬁllt ‘men”dureh den Einfliillstutzen cine’ ctwa 4 g
“:g0 entsprcchunde Menge reduzierten Kontakt c¢in (irund 50.. ccm)~'
. Hiernach. schliesst_mon. ‘den_Quetschhehn des: Einfﬂllstutzens i
. ud—den Vohl»nsaurpeln101tunxshahn. offnet- den Hahn um“Gasome-
tor und lésgb-longszn aus den Tropftrlchtcr verdunnto Sehwefel-
_msaurc O, I Teil achwofelsauro konz..und-4 Tuil& -Wagser: }--zuflics-
L seng. Ist die: qauptrcektlon vcrbcl, so leitet m an .¢inén missi-
Cgen 002—"trom uln,_dcr dcn cntw1ckclten ‘Wass erstoff rcstlos 1n
den Gesolidter- transportlert “und vollcndet dic Auflosung dés e
Kontaktes durch Erhitzen zum: Sicdem.,  *. - . : ~—"”*
Fech vollftandlbbm Losen, ctw 10" Mlnu+en, wird die Flummu &b
gestollt, dcr Gasomctbr geschlosacn und dhr Cog—strom abge -
-—dr«.ht._ '_ e . : - = B
Dor KoTbeninhalt wird nin au’.‘f"dfti‘ Nutsche bgvsouét,??—d_qr':xi‘escl-
gurrucﬁﬁfﬁﬁa"mit hoisso™ Waasor bcw:ﬁchen and, cntwedef“die
Kieselpar dn Trocxuhech-.nk ocrocknct oder die Kobaltlosung .
.aufbewahrt. el nc'"u 0 Bcst;mAunren wird Jnn die Kobwltmen e
kelorinctrisch im—Filtrut crmlttbln, b@l‘WLnlgcr 0cnanon Be
utln.xung‘,n xann mun aug’ der ﬂctrocnnotun,Lieselgurmenge, die
-Jozum Kobelt: in ‘Ginem oestlmmtgn Guwichtsverhaltnis Btoht, :
‘aic vorhandene Menge: Kobult ormitteln. _ , - R
Im ¢rsometer beflndut 31ch dns entwickelte Gas, das zu 90 -
-98.% aus Yesserstafi- besteht, dn dic Sperrflussigkelt (30%ig0
LOH) 1ust restlos dlc Kohlonsaurc Absorbilezt hut. Die Laugcnp o
Junbb, dlc b01 ausLogllchcncm ﬂiva»u in das vaeaugefaes e~
“treten ist y cntspricht der cntw;ckemtcn Gasmengc Sind- Tem7f~

'
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perf‘tu.r und- dcr Baroneterstand noticrt, 8o ermittolt man durch
: An .lysL. den Wasscrstoff ehalt,

Beispicl: '
: K Die g ngewandte - Kont ktmungc entspruch - 3,81.2 Co

R Kobalt dntwicKelt . 380 Nem Hy .
. 3,81 ¢gn nussten " 1448 Ncm3H2

Entwickdlte Gosnengo: 13003

© Barometcrstond red.. ‘ 753(,}6 i HL,
Teiperatur: . ' _
Ylasgcrdumpftcnsion- 35, 7 mm H -

th_luktlonsf;.‘{tor- R -
273 x (759, 6. =35, 7) = 0,853

© 760 x 305 )
MRoduzlcrtc Gesnenge:— .-..:.,..11'09 N‘cn3f'»
Wrss\.rstof-;cx_hﬂlto - E 93 2. % H2

Dcmnach entw:l.ckelte W'lsm.rstoffmenm' 1030Ncm3H2

Rcduktionéwei-t
_Mﬁj =l
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"Be'st;mbuﬁg"‘déé'f‘ Paraffingehaltes’ iﬁ"x‘dnt'aktén‘;

.. nasse wcrden haupteachllch 2 Mcthoden angewandt.
1. Durch Extrektion mit Benzol: . .
Etwa 20 g der zu untursuchcndcn Masse werden untcr Coa-Uberlei—
tecn in eine. Extraktionshﬁlse einrewcgcn, ‘mit Benzol gefullt "
und in einem Extruktlonswpparat nach Peters ‘oder einem Soxhlet—.
: appcrat 8 - 10 Mlnuten extrchiert, Nach Beendlgung der Extrak—
“tion dustllllcrt men das Benzol ub,gtrocknet e;nlge Zeit - 1m
Yakuum und wizt den vorher’ gewogenen Extrektionskolben mid. Pa
raffin. Zur Kontrolle trocknut mgn dle Extraktlonshulse mit
Kontakt in Vaxuumbei 100° mehrere ﬁtunden, lasst im 002-Strom
erkalten und wa{t den extrahiertcn Iontakt in- COQ-Atmoshpare 2
:‘zuruck. Steht der. Gob 1tgeha1t nicht fest, LR lost man den estra-
“~hierten- Kontuktmzn verdﬁnntur Schw»felsaure undﬂurmittelt kolo--
"rlgctrlsch die Cobaltmenge. wira der Kontakt eber ¥iceh gebraucht,’
80 kann nan erfghrungspcmass fiir 11 D g—rcduziurten, extrahi
then Kontakt 4,07 Co rcchnen.

—_ Vo

S e R
'BDiéﬁiEI:_;_AggeWan¢t: _2050_g.paraff; Kontekt
ndch der Extrektion: 12,3 ¢ entporaff, " -

—hus Gewichtsverlust: . 7,7 g Paraffin

'delbenxﬁit Paraffin ° 77y85 &

:‘Kdlberi_ 1{eer T 10,200

1,65 g PAraffln (Smp. 78° )

'Cobultuenge. kblofimetrlsch ------ rechnerlsch erfahrunasgénaas
: 4y 30 £ 00 7—‘4,27 g CO

,]?araffingehalt _;.§.5. x 1oo = 177 5 Gew % . Paraffm/c:obalt

. Kbdnin aites” wic hcl eifer Aktivitd prufung D —Oln Supremax— S
“Xont :trohr, leite 002 darubcr vgrschliwsst die Enden mit
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Gummistopfen und’ wﬁgt das ganze ‘Rohr auf einer empfindliohen
‘Waagés Hierats sehiebt-man das Rohr in einen normelen Alumini-
wiblockofen (50 om), heizt auf ruhd 200° unter Durchleiten von -
1G Liter N°/> /Stunde und lisst/iiber Nacht (etwa. 10 Stunden) -
diesen Stmoks off-Weas: erstoff trom iiber den.Kontakt streichen.
Ndch erfolgte Lntparaffinle ung laest\man abkuhlen, leltet -
CO2 durch das ; : esst. das’ Rohr mlt it denselben Gummi~:
stopfon wie vorher und w‘ t das Rohr mit. dem_entparaf41n1erten.
.Lontakt zurtick, Nun 105 man ‘den e&trahierten Kontaekt in ver- f
~ditnnter-Schwercladure Auf und wagt das 1ecre ‘Rohr mit den ent—
sprechenden Stopfon 'uok. Soll der entparafflnicrtc Kontakt
weit6r. bonuizt werd 80 crmittelt mon ‘don COb_ltgehalt in
dcr oben angegebentn V 1se und wagt das ~leere. Kontaktrohr
©vor der Einfiilli, 3 Kontaktos.

Konhs h'\ it °'afi.‘Kontakt. 188,75 g
7 tuktrohr Loers _ S 153,53 g
)Einwaugc M;,ii:rﬁr;:(':%v 35 21 g
PR .~'r'-' N : paraff Koutukt
""onLa tng hyr mlt entparaff AOﬂt&P . 17,,84 - h
"iﬁiﬁék ohr lcnr- ' ' 153,54 )
22,30 g entp.
L Kont,
35,24 g paraffinicrter Kontakt
22,80 g cntp"raffiniurter Kontakt
. g Paraffin : S
f; Cobaltmvnae:' ‘ 4,31 g (kolorlmut isch bestimmt)

: N R ‘
Paraffingehalt ~Z*§T X 100 299,5'% Paraffin/Cobath
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Bestimmung des Sulfidschwefels in Kéntaktmaase.

Dic Bcstimmung des Sulfidschwefels in ausgebrauchter Kontaktmas-

8¢ geachieht in der Reduktionsapparatur.s - .

Anstatt in den Gasometer leitet men. das Gas, wie bei dcr Sulfid-

schwefelbcstlmmung, in Felnreinigermasse durch ein mit Cadmium—

acetatlosung beschicktes“Zehnkugelrohr unter Zuleiten von 002.1
vZur Aufldsung nimmh man verdilhnte Salzsaure (1:1) und als. .. -
'Absorptlonsmlttcl fir H2S zweckm3881gerwelse ammoniakalische '
‘qumiumacetatlosung, de die- mitgerissenen Salzaéuredhmpfe eine
fZerstorung des Cedmiumsulfids: herbeifuhren kémmen’

Die Bestimmung des Cobalts kann, wie bei der Gesamtsohwefelbe-'
'“stimmung angegeben, durch Feststellung dds Kleselgurgewichts und

Ermittlung des Kleselgurverhaltnisses erfqlgen, besser ;jc.adocxh_;"_'—-T
,nd ‘genauer bestimmb men den Goba&tgehult dﬁrch AuIlbsen elne:raw'fw
' gleichen Menge "des zu untersuchenden Kontaktes mlttels verddnnter

Sohwofulsaure,'sodass man auf»Cobaltsulfat geelchte kolorlme-'

triéche Bestlmmungsmethode anwenden kanns - .

Die Aufhrbeltung des Cadmlumsulfldnlederschlages erfolgt 1n—be—v
_kannter Weise mittels Jod_ imd Thlosulfat T

T gem’ n/1O Jodlosung = 0, 0016 g5

'“Beisgieii , o T

', 5 ‘nngewandtQ_Konj&kgmcnge- 14‘7 8-
' Gobalﬁgehaif[kolorlmetr) 4 33 g ‘Co -
‘Jea angewandt: . 40 15 cem n/10. Jodlbs.
© gurdcktitriert: 13,707 e

Verbrauch: : ‘25145. wooem
éulfi&schweféchhalti, 26 i 3§ 1.6 .="""9,74 mg/s/g Co.
. 4433 o .
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Bestvimmung des Gesamtschwefclgchaltes in Kntalysatofﬁnééé. v

-~

Men wigt 1 "dLr'Zu-dntcstchcndhn kontqktaassc in oin Sohwo-
fclaufschlusskclbchcn (uichc 101gufu~tc Skiz7c),b1bt in das
LU APP r&tu. ‘gehbrende weite Ruag»nzvlss BLmeass»r and. konz.
u.lzsauru 1 ny ,urhltvt vorsichtig das nufachlusskolbchun durch
‘Fintauchen - in hochs ”’SSur und ‘saugt durch Allithlen dcs Z6lb~
chens Brom—aelzvaurc-Losung ¢in. Ist der : ontaktmasse gonutynd‘
,Brumsvlzaaurc zuLc;ug . 80 beglnnt nan das olbchcn mlt dur
‘Mlanme zZu erhltzun, blé dic Masse ult der groJ-Salzsaure “lob=
. heft reagiert. Ist dlc Rgaktlon vorubcr, so lasst nan die.
rustllchb Brom—S%lzsgurc aus dom Ruagenzglﬂs &benfalls in. das
Kolbchcn und bringt nach nochmallgem nufk«chbn den Inhalt des’
olbchens cuantltatlv in ¢in Becherglas, da hpftbls auf eincn
kleincn Rest unterm Abzug ‘ein; vcrdunnt w1eder mlt hcissem
“Wassery” trennt auf " ciner: Nutschw—dle chsclgur von ﬂer Ldsung )
. und w@scht mit Wasscr gut._ nach Das"Flltrat w1rd Zun Sledcn er—
) hitztlund urch‘eln' 5 i
TausgeTAlIt. Die K1ar abgesct:
. das- klare_Flltrat auf: 2 - 300 cm3c1n und fallt helss nitch vi r-
*fherlgvm unsauern_mzt S?lzsauru; den Schw»fcl der’ Yontqktmassc
. dureh’ Beriumchlorid als Bariumsulfat. Diese Sulfatfﬁllung .
"flltrlert man nach mehrstundi[em Stehén in bekannter Weise
“durch-ein Blaubandfmlter, wascht gut nach ung s verascht. Rie-
gefundene Menge PaSO4 wird mit dem“Fakter o, 1373 mu1t1p11— A
51ert.ﬂ,”.',~ M )
:'””*“”f. =g achweial in. der angewandten Menge Yontakt‘ -----
Da der >chwefelgehalt gber auf Kobalt bezogen w1rd, muss der
'Co—ﬁuhalt ermlttelt werden, Dieses kann. durch Errechnung aus
dem Kluselgur/Kobalt—Verhaltnls oder durch kolorlmetrlsohe
¥co—Analyse erfolgen.:au diesem Zweck w1rd d1e abgenutschte
‘ ,Vleselgur geglupt, gewogen, im lCH—Hauptlabor ‘das CO/Kgr.—Ver-
~fha1tnls ermittelt und folgendcrmassen der- Co-Gehalt errgchnet-
‘Cos Kleselgur A.BA 12, 66 .‘:.“1' e
< -dann verhalt s1ch L R

ermlttalte Legluhtu Kiusclg mcng 2‘66=%»
~;—-——~““*~‘ gesuchte CO—Mbnsb_ : 1

-;T':’."j' .ﬂfA‘H. s f““k.. R
d&@er,gesqch}eAQQ-Mengg,;.béésiggj%—géggggggzgsﬂgg

'y

i
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Andererse:.ts kana man bei genaueren Bestimmungen den_Xobalt-
Thor:.um-;arbonatniedorsohlag in verdﬁnntar Schwdelskure 4
auflésen, im MeBkolben -auf 250 em3 auffﬂllen u.nd kolorimc-
trisch den genauen Kobaltgehalt brmltteln.l '

Beispigl:
angewandt: 1,0000 g Eobalt = 0,241 g €O (kélorimetr.)
gefunden: -~ 0,0437 g Baso4 = 0,0437 x 0,1373 = ‘

"0 00601 & = 6 01 mg Schwefel

j— 4

'724,9 g™ s/g‘co

Gesamtschwefclgehalt' “4517
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_ Analyse der Katalysatormasee.

”1 Ecstlmmung des Kgbaltgehaljeg.

Die Lestimmung des Kobaltgehaltes erfblgt fur ungenaucre Be-
triebsanaelysen kolorimetrisch, fir genaue Untersuchungen hip-
Tgegen durch Elektrolyse. _ : :
Da man ‘kKeine Kobaltnltratlosung cluktrolyqlergn kann, mugs
‘man zundohst das Kobaltnitrat in Fobaltsulfat ubbrfdhren.
Dicscs gcschicht indem man. eing 0,3, g Co entsprgchcndc Menge
_______ dexr zu untersuchbnden "obaltnitratlosumg—in\einem Bcoherglase
mit SChwefclsaure abraucht: Nach:dem Erkalten und . Verdunnen o
fiigt man etwa 10 e nmmunsulfat und 30 - 35 cem Ammonlak zu'
der LSsung, verdiinnt wciter mit Wasser, bis die Platinelektro- |
dcn mit ~1u351gkc1t bgdeckt $ind -und verblnd 't die Enden ‘der
Fluktrodbn uber e1n Ampérumotbr mit ciner Stromquelle. Die-
-Sehaltung hat' 80 zu erfolgen, dass das }latlnnetz, die Latho-
~dey am neg‘tlven Pol und die Platlnsplrale am. p031t1ven Pol )
“eines”nornalen uutoakkulmungcqchIOSsen ist. .nfangs w1rd bei-
gewohnllchcr “umprratur m1t elncr Stromstarke von' O 5 bls 1 O
Ampércﬂlyktrolysi rf’hnd spater auf 2, 5 =3, 0 fmpéru erhoht ]
'»N4ch €twaT2 Stinden ist dlc Elektrolyse des Kobalt beendut. und
glles Eisen- una- - TSy Thorlum ausgefallen. k2n glbt
zur“lcherhCLt nwch e:ncr ‘Stunde nonhmuls 10 g Ammonlumsulfat
hlnvu und ubcraeugt Sici nacﬂ 2. Stunden von dér, vollstandlgen
Entfe rnung des bobalts durch Entnahme. éiner Prove, die man
i ~Lmnfoniumsulfid oder Kallunsulfocarbonat versetzt,
2. 2. Yollstindige insdlyse. eincs co—Th-AleselgggzKpntaktes.__
Man: 168t dle -z4 untersuchende hontdktprbﬁé in Salpetersaure R
?’odcr bcsser verdunnter Schwefelsauru auf, nutscht den- “&iesel- -
gurruckstand ab, trocknet ihn nach mehrmallgem Waschen und bex.
-.8timmt. di¢ Menge. Die Lgsung wird nun in der oben beschrle~‘ﬂ
benen Weise elcktrolysiert und hlcrnaoh der veluminose Eisen—
Cund Thorlumnledorschlag abfllf_iert=—gew&§6ﬁen, verascht und

"gcwogcn. ke G : i

;'Auewaape-‘  Gcwacht der Gesamtoxyde (Fe, Th, Al usw. )
Die so crhultenen Oxyde werden mit Kallumblaulfat*aufgeschlos-
sen, mlt Wasscr gewaschen und . wenn n8tig filtriert. Hierauf.
_w1rd die Lbuung mit! chwefalsaure versetzt (auf 100 cern—L6-- '
sung otwe 5:~=.10 cem Schwefelsaurc), dag:- Plsen-B-oxyd q&¢=
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Zink reduz:.e,rt und anschlic.asend mit Kaliumpermanganat bis zum
I‘arbunschlag titriert.’Dic ve rbrauchte, denge N/10 qulumperman- ’
) ganatlésung wird .mit 0,00584 multlpl:.zu.rt und_gibt ‘dann & Elsen
‘an. Die Menge ,Thorium ermittclt wan als Dl*ferenz uiter nbzug
evtl, vorhandencr- c.ndercr Oxyde- (il usw. )y

Bel _p 1 : Co—Ta-—Losu.ng.

i T 10 0 cem eincr Iiobalt-Thorlumlosung m1t st04 abgeraucht.
“ Die Lobalteluktrolyso ‘ergab:

‘Pt-huthode vorher:' 16,0141 g
. : nachhez_':'- 6,57 0 £
v S y3539 & ‘Ce

~A~ba1t{mha1t = 36,39-¢ CO/thor

N

21 2664 £

”’Platlnt:.cg\.l vorhe feo
) achhcr- _ ,}485 £
T 0,0821 g Gesamtaxyde
: Gesax&tﬁxyde;* =~ 8,21 g/LJ.ter '

'1 5 een KMnO n/10%0; 00‘584 o ,00875 g l‘e oder o 012" g FeQO"'. :
: Elsenguhalt - 0; 875 e Fe/ther ;)

-0 0'821-g (‘esamtoxyde
0,0120 ¢ F‘er,O =
-0 0701. g "‘h02 ‘Q

~THOTIMgENaTY = 7701 T, /T iter

BT T
v, . —= S
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’Bestimmung des Schﬂttggwichtéa von Kontaktmasse.
ﬁigiﬁéétimmﬁng des ;chﬁttgewichtes von Kontaktmosae 1ét'dcﬁ
grosstechnischen Verh#ltnisscn engepasst. Mhn hat ein iodell -
elncs grossen | yntheseo eng von ungefhhr 300 ccm Inhalt, dgs

ausserer’Durchneseer dea 1nneren Zylindanez 24,0 no
irdnerex Durchmesser des Husseren’ Zyllnders- 44, 0 mm
Hdhe ‘der" Ayllnder’etwa~ 287,0'mm

-~ Inhelt genau 300 cem,
‘In dleses—Gefaga—ﬂchuttet men unter €O -Uberlelten den Zu
‘untersuchenden KOntakt und stellt das Gew1cht dieses Volur
“mens - (300 .ccm) - Peste’ . ' .
_Das. lockere uchuttgewicht des Kontaktes erglbt s;ch in Yo~
kannter Welse, indem’ man das Gewicht durch dasg Volumen (300
com) d1v1d1ert

;Béispiélz o )
> _.Gewicht: . 84,30 g
* Volumen: - 306,00 ccm

Loékeréé;ééﬁﬁttgéwichf: 19%6%9.,=j 0,281 .
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:1.4Bestimmung,des Siedeverhaltene.

Bestlmmung dgs Siegcverhalteng ven grogukte _gg;psiede-

Bergngh
Des. Sledeverhalten wird nach einer abge&nderten ASTH<
Methode bestimmt und zwar wirgmgur Lrhltzung des Destille-
tionskolbens nicht dermnSTM—Ofen verwandt, sondern der bei der
ursprungllchen 1?‘ngler--4_ha1ysevcn"geseherm Schutzmantel Lie =
Asbmess sungen der Lpparztur gind in der beilicgenden Zelch-
-nung..1 enthalten. ”1cht1g ist noch dzgs in ubﬁndcrung dvr:
uSTm—Vorschrlften ein unglar- ‘s raomotcr benutzt wird, das -
S bis 360° £eht und’ in ulﬂAOlne‘ ride eingeteilt ist,
S fuar uuafuarung éer anulyse. (v;rgl da"u-'-STh-Vethode
- D--86, 35 und Holde gohlenwnsserstoffolc und Pette, 7. iufl.
,elte 150/161) ~werden -10C—cem Ben21n in einem 100 com Mess—ﬁ
uyllnder mit 1 cem TE1n'tuilung abgemessen wnd in den Destils
mlutlonbkalben elngeschﬁttgt. ~Dann- wird dor glei‘hc MoBzyll 4"
der zua “uffdngcn des Dgstlllats v»rwandt “Wich”dem alles. vor-
bereltet ist, beginnt mzn ‘mit glplchmuss1gcm Tempo Bu.ox- '
mhltzen und - zwer-soy- dessTder Erste” Tropfun Dustillat nmoh _______
_nlcht wcnlger °lq fiinf und . nlchb W chr als 10.Mimuten aus dem
Xithlrohr auslcuft. Sobald dcr eBate Trapfen sus ‘dent Ende des
5Luhlr~hrus hgraustrltt, w1rd die. Tempuratur des Dustlllatlons-
thorm~muters abgelesen und als "Sludebvglnn"°ufgeschrichen. o
Dle Bchplzung wird denn so ulngestellt d?ss die Dcstlllation
m1t CLner\g101chmas31;un GOSCAW1nﬁlgPC1t 'von nicht weniger
~oI&rd-und nicht nehsals 5. cem/Ming. vor 51ch guht, ‘entsprs
'etwa 2 Tropfcn/s . Man notlurt nun sowohl fig, Lje' 10° uberge~
‘pangencn Vol.%, ‘é’auch die Tempuraturen, bei denén 5, 15,
25 usw, bisz 95 Voi.% ﬁbprg sEENFEn s1nd ”=nn der l“lw.issm.g'kclts-
_ruckotand in Xolbcn nar_nech 5 ccm betrugt, goll #n der Bee~'.
hclzunv nichts mohr [uLndvrt wurden, sofern die zum -tberde—
'_stllllur n der lutzt=n 5 eca. und” zum‘dlrulchunv des. ndsiede-
'punktcs grfordurllchu 411 xunf Mlnutun nlcht uberbchrultet
"Der dnd31udgpunku ist dlc R Dcstlllatlons—Th»rmomcter Ebges
lesdng” Hck oﬁtquLfctl ur wird guwohnlich rrst errblcht,
nach &g dcr Boden dcs- Kol ens trOcken gewordun ist. Nach'.
.Lcondlgung dér Destills tlon w1rd der Xolben abgekuhlt und
dor Pticklauf 1n dem: M»Bzylinder den Dsntlllet zugefugt und -
- beigemussen. Die Difforens zw1schan Destillat whd Ricketand
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gegenuber 100 ist aor Siedeverluet
Die Temperaturen, bei denen g,15, 25 usw, Vol.
uberdestilllert sind, werden zur-Bereehnung der Siedekenn- -
ziffer, abgekurzt Kz, herangezogen. Dazu werden die 10 Tem—
peraturen adazert und dann. die Summe wiedey durch 10 d1v1- '
diert “Bei den . rlmarprodukfén der Benz1nsynthrse liegt die -
Siedekennz1ffer*der AK-Benz:ne. Jc mach dem Siedeende, im
allgemelngn zw1echen 70 -und- 90, aid -der. Benzine mit einem
Sledeende von 200° zwischen 110 und 120, Bei dexr_ Dest11latlon
von unstebilen Benzinen, d.h. also Benzine mit hohun Gasolge-‘
“hglten, betrigt der olcdeverlust melst mehr 2ls 5 % oy sodass
der 95;-Punkt rlcht erreicht w1rd. “In dlesem Walle kann dle
S1cdekcnn21¢40r nicht berechnvf werden. - : ’
b) Bestimmung des Siedeverhaltens Liiy uondensatol.
Dleselol USW.: . . —
 ” s Sledevcrhalten dar meisten ubcr 200o bxs—ﬁtwa
320, 330° 51edenden Prlmarprgdukte wird in prénzipiell gleis;
2 cher Weise bestlmmt wie bei. den Benzinen. Bs- wird dediglich-
I'anstulle des ‘cisgekihlten Bades cin‘gewshnlicher Luftkuhlvr
benutzt dur aus cinem G%§§rohr von 600 mm-Linge und 12 mm.
llchtcr W€1tu bestehts Auch kann in diesenm Falle dad Gber-
tcil.des _Bchutzmantels entbchrt werdcn. Dle s;edekennalffer
wird in glelcher Weise ber.chnet wic bei den Benzlncn. Sle
lngt fiir- Primardleselbl etwa in- der GrOGSemordnung 240 - 250 -

- . T

c) Bestimmunp des’ Sludcvcrhaltens fcster frocukt».

-t

e : Bei 1mmertcmpvratur feafe—Substanzen, dig’ bel qor
Benzin—Synthese worwic gend paraffinisohur Natur.gind, kann
die Bestimmung in diner irt Ensler-Destlllation nur dann
durcthLuhrt wcrden, sofern sie noch _anteile °ntha » "
unter'320 ubergehen, d& die festen Parafélne berel s vei
Tempcraturen von. 3200 anfangen, sich zu z*rsptzcn.vrur voll-;
konmen feste oubstanacn Aat die ,ngler~nnaly=e ub01haapt nur-.
‘b ulnvuun Wert, eg izt dann bessur, eine: ~ew1chtsanalyse durd
zufuhren, dle men dann in der welter unten beschrlebenen Art.

- mit Hllre oLnLr VLkuuM—Dpstallatlon duruhfﬁhrt
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" Zur Bestifuung der unter 320° siedenden nntelle von helspl&LB*
ngsb Ofanparaffln d-r Druoksynthes», oder ; raktionlerunﬁs—
rﬁckstand ‘aces. hondensatoles, w1rd bei hoh :ren. Tenpeor turun cine
;JJOO reen- bbl hormaltempcratur cntspr chende Henge wat.y Lcruck‘-"-‘
: szchtlgung der Volumenausdqhnunﬁ'ein*uftllt ~Men ~rboitet mit
gcnuvendvr Gcnauigkuit, wenn man beisviclgweise bei 100° 110

ecn cinmiast, :

@) Destillation dus Gesamtproduktes.

D dus ”csautprodukt sowohl nutvllc 1m Benzin.
-:Slcd;bvrulcn ‘als aviel hochsivdcndc bis zu dun\fuot“ﬁ Para ffincn
enthult, nmiss - TN zur D\.stlllat:.ou ein. Po:blnlurt— zuthodc
ceawenden, - und zwar w1rd sian zunachstn: i3 rwelseumit,
TR AT -uhl»r und Elobyschlckung ¢iten und dann. von 200
an olmng Jnt»rorccnun sder “nalyse dus ulswasser cntf‘rnun wd
e :rqgsngkuJIVr ais Luftkuhler betruiben.
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: A\ T o .
‘Bcstimmung"dcafGehaltcs an-Glciinen und Aromaton,

ch Beutlu.ung dbs (:chalteées on unrcsattintcn Parbff1~
nen - crfolgt in dch mit c1chnung Hr., 2 SklZalyrtcn Sp021alrohr—.
chen ‘dureh’ “bsorptloﬁ der ungusattlgten Produhtb nittels -
Phosphorppntoxydu chw»fulsaure. Das Absorptlonsreagcnz w1rd
idurch_“uflonn von 30 & 2O5 Tn 66" sea konzuntrlcrtur Schwe—
fely sEure hergestellt. (Vorolcht' Wegen stcrkar Erhitzung der
Cefisse bei dun,“uflosun". Fcrtl,c Sdure ist stark hygroskcé-

. plsch und muss zur T'relchunc'reproduza.erb arer Ergebnisse 2bso-
: 1ut vor Luft gcshutut aufbewahrt werden.) Diec zu untersuchpnde
Probe wird in Verh#ltnis. 1:4 mit der Schwefulsaure vermischt,

geschutt%}t ‘und ‘durch - rmlttlung dur Rcstbe »_nmenge der =
Olcfin{ehalt buitlumt. o

TausTihirung: T o

32 ccm Phosphorpyntoxyd-uchWQx :lsanre werdeﬂztﬁ‘iie Rohx

Acmgcfullt nd nach -inigem StehOm  vorad ahitd o @ s

rem Stehon ‘VOrSIGhtlg 8.com_des. Zu.
schden Proddktps.mlt éiner Pipatte - ulngefdllt Nach
sorgfbltl ren’ Va rschluss dvs Cefasscs w1rd mlt der Vermlschung
bvﬂonncn. ‘Diese Vermlscuung nuss stots unter sorgfaltlger
KuhlunD dcr Probua vorggnommen werden; da die Bcaktlonswar-'
me, besondirs boi ol flnreichenfrobun ausserordentllch gross
i 1st und 161cht zur’ Zertruﬁmorung ans ‘oder zu elnem ﬁerausw—
sprltzcn Vo SHure duren sulbsttJtlces_uﬂfngnades~VcrschluQS“
.;tppfens :uﬁlcn kann, Deshalb w1rd die Vcrmlscuung Zweck~
‘mQSSigbrwaisL i mlswasservorgenommen und such solange im’
. Wesser durchveschuttelt biw die Hauptreaktlon vorbei ist, K
..Nach ubkllngen der Hauptreaktion mﬂss an.freier Lurt wenig—'
stens highicki M1nuten leng kriftig geschuttelt werden, um die.
eaktlon bis" zum ‘Ende durehzufuhren. Nen kenn das Sohiitteln .
auch 1n einer’ Schuttelmasohine vornehmen, wie sie von der.
Flrma Haage Mulhelm mit Wasserkuhlung gebaut- worden ist,
Nach Beendlgung de’s Schuttelns wird das Reaktlonsgefass in
elner Zentrifuge geschleudert bls 51ch Schwefelsaure und
Restbenzln getrennt haben. Die Dauer, des Schiittelns ist von;
der Umdrehungnzghl der ‘Zentrifuge' und dem Oleflngehalt abe
hanglg, sie w1rd 1m Mlttel 10 - 15 Mlnuten betragen milssen., -
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Dann liést man die. Restbenzinmenge ab- und die Differenz zZu
8 cem ergibt den Gehalt an Olefznen wnd Aromaten.

. Belgple;
_Elngefﬂllt- Bﬁccm .
Restbenzin: 5,2 cem -

Verbrduch:. 2,8 com = 35 %

Die ReaktionSgef 3K 1) slnd nncht grbsser hergestellt
worden, va die F1u331gke1tsmengen bei der Zentrfugierung
nicht ‘zu gross werden zu lessen. Bei qder vorliegenden
'Methode warden Olefine wnd” Lromiten- ‘bestimmt, Da jedoch,.
in den Prlmarprodukten der Jenalnsynthnse keine Lromaten
‘enthclten sind, ig t des rpebnls stets dem vorhandenen
fOlefJngehglt gl:.auhzusetaznT Het man auch, wie be1§£I515-
weise bel Speltbenzin, mit dor Lnw esenheit von aromaten zu_
Treehddny s’ muos man dlpw;jgtlmmung de Arom”ten gesondprt
_vornchmun und  zwar unter der” Auftcllung des,?roduktes in
-moglichst eng goschnlttene Praktlonen, Jodzahl,; Refraktion,
TDlspur51on, Bpez.. Gew1cht usw. bestimmen und dann. evtl.
nach Hxdric¢rung der ulnzelnen Fraktionen und- ernuuter v
Bcstlmmung d»L_phyolkallschon Konstanten auf den Aromaten-;f

gehalt schligssen, -
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Bestimmung des spc“. Cewichtea.

. a) E;stimmung d»s spcz. Gew1chtes f1u581gcr Produkte.
ch Best1mmunv duB speu.‘Gewicht»s flussiger Pro—~
dukte w1rd nach der DINsVorschrlft 36/52 vorgen&mmen
v(Vergl. Holde, Lohlenwaescrst@ffol und Fette, 7. nuflago,
Seite 14 )Fﬁr Betr1ebsuntorsuchungen wird das spez.: Gancht
entweder mit dem "raomcter (Spindel) oder fiir génauore Mes-
sungen mit-dcr Lohr-Westph lschen VWaage bestimmt. Pilr spe-’
ziellc Untersuchungen, bei denen. aug grﬁeste Geﬁauigkeit b
geachtet werden: muss) arbeltot mrn am“besten mit Pmtllch
fguelchten Pyxnometorn. B R T o o
i . ' 'htgs mit 'faomefer i
Man, fdllt das zu untersuchbnde Produkt. in »incn -
Gl;sleinder und taucht die 4in dem Bareich passende Spindel
‘hinein; Nach- Errelchunv konstahter Temperatur wird bei hellen
Flﬁsslgkclten von unten "her 'd freoischwebende. Snlndul an_.
derx, Fluss1gk*1tsobcrflache abgelesen, wihrend mwn bei dunk-v
‘1en FluSulﬂkulteﬂ von ob:n Her- abllest und: zwar dnn~obcren f_"
»fWulutrond und sovicl Ska lnntclle uddlcrt -als. ein. mm dcr" k
Skala d.r bctrux enuen~,p1ndcl ausmacht, -
2.‘3est1mmuna das Spcz, Gewicht mit mlt der Mohr
;“fT“’ to T S L -schen Waage.
Bei “usfﬁhrung olnur Bestimmung hangt ‘man’ den )
Senkkorpﬁr an.den Waegebulken und stellt mithilfe der tell—
__8chrzube dle'WLagc 50 ein, dass sis sich in der Luft- -schwe—
benahlm“Glzlchgew1cht~bef1ndet ~hierauf*fulit~mgn~daS~nuf“8te
siehtamparatur der Weugh . gektinlte Produkt in- das Glasgefliss 5
“ein und hangt sov1e1 GéWEEﬂ%ghgh den Waagebalken, bis sich -
-dic Waagp 1m ”1e“chgewioht beflndet. Dabei soll der Verbln—
dungsdraht /Wlschen Senkkorper und Wﬂvgebalken in der Gle&ch
‘guichtslage zur Hdlfte in die zu untursuchende Flﬂssipkglt
eintauchenﬁ’ﬁggaspez. Gewlcht 1ut direkq\?n dcxr WG1ge ablcs—

“bar : . .
3 Bestlmmunp des spez.’ ewichtes mit dem ka-
nometer.

Das Fut sauberte und getrocknete Fyknomutur wird leerf

gewogcn Unter BurucP31chtigung von Tempcr tur - und nusdeh—
nurgskobfflzlent vop Wauser und-- F1u851gkelt kann- deis spezy
Cewlcht burcchnet wvrden.
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“Im ullgemeinen wird ‘das spez. Gewicht bei 15 oder 20 angege—
ben, Zur Unrechnung von elner Tempbratur auf: dle nndere sind
fFaktorcn anzuwenden, die von dem zu’ untersuchendyn Produkt
~abhangig gind. Bui den Produktbn der Ben21n5ynthe§e niissen fol—
--gende Faktoren angewandt wcrdun-'
Benzin: . -0 000&/
- Kondensgtsl o,ooo75/°
‘Dieseldl - ~0,00065/°
h) Bustlmmung des spez. Gew1oh%es feater Korpor. .
) Filr die bel Zimmertemperatur festen Parafflne gibt

men - entweder dic’ spcz. Gewichte im: f1u951gen Zustand an, _ dle-
-mit den. entsprechﬂndpn Arﬁometernoder mit entspreohenden
Senkkggpgrn versehensn Mohr ‘schen Vaage: bestimmt werden, -

Fiir die Témperaturumrechnunb iﬁ'flﬁssigén‘Zﬁstand‘kann man -
'bel paraffinlschen Substanzen elnen Faktor von-0, 0006 anwen—
den, . : P i e
‘ I o Da der Umrechnungsfaktor abur nur gllt, solange ;f:,
dle qu_fflne fluss1g ‘8ind; "muss man—das" spez:- Gewicht Am- fea-
‘sten Zustend, Sofern &8 . gebraucht wird, dlrekt b»stlmmen. -
,D§2ﬁ.wird-ein Glasgefass entspruchend Sklzze Nr. 3 angewendt.
‘Man séhnéiﬁét?aué“dem festen Paraffin einen Wﬁrfel heraus,

der keine Gaselnschlusse enthalt und an der- Oberflhche mog,
llchst glatt 1st Dann £Ullt men- in das Glasgefass Wesser

ein und- 11rst unter Schwcnkenrdes_Rohrchené;die cem’sb, d1e

.dem frelen Ravuin entsprecgpn. pAnn dreht men wieder Qi g
£iil1t das. gewogcne Parufflnstvck ein,. Nach. nochmqllger Dre- . -
nung de s Gefasses erhdlt man nen eine Volumenzunﬁhme des
Nassvrs, dle dem Volumen des elngefullten Parafflnstuckes J;
pntsprlcht D - Quotlcnt zw1schen Gpw1cht und Volumen urgltt
des. spez. Gew1cht des- Purafflns. Men muss bei do r Best1m¢ung'
darauf uchtcn, duss die Tcmperutur des Parafflns und des -
Wassers: vollkommen ausgégllch»n 51nd, da Peste Paraffine eine
ausserordentlich starke Vnranderung des spez. Gewichtes bei

mnmnbraturveranderungen erleiden.’
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Dcstimmﬁng der Jodzahl,
Diec- Jodzahl kdnn nach 2 Muthodcn bestimmt werden, von dcnen:
die . elne von Kaufmmnn ist und le andere eine Spezlal~Mcthode
durstellt. : . :
1) Kaufmannsohc M thode.
Chpmisches. :
nngbwandt wird elne Losung von Brom4in Methylelkohol, die
T pit Netrlumbromld gusattlgt ist, Dedurch wird. einersults ver-
hindert, dess Brom mit’ Mothylalkohol reagiert da.nach Untcr—
: suchungen von Mblnhl das Brom komplex .gcbunden wird (NaBr ),
: andurcrselts w1rd cben. dur01 d;ese ‘komplexc Bindung die gros-
86 : hkthitat des’ €lementiren Broms herhbgcsetzt, sod 288 Sub-
‘ stltutlonsreaktlonon—vpfmlcden werden, -

Tffofd;rllche Reagenzid'n,

' - Muthylﬂlkohol Ped.. odur pu*ios(“cetonfrel),ﬂNatfium-
brd;;d purlus be1 130 im Trockcnschrank getrocknct,. Brom p.2.
Jodkullum purlss ‘oder” p.a,

f‘ er11chu Losungcn.ww_
T—

m:v' ] %'- Brom in Hethyl lkohol )man sattigt 3 ther Methyl—

i alnohol purlss durch Umschutteln‘mlt getrocknot-m Natrlum-»
bromld 400 - 500 g- Man dek ntlert 'niervon a Liter und glbt
‘aus einer Burctte oder elncm 10 gem Mess"ylindcr, 5,2 ccm Brom
-hInzu), eine 10 %1ge—Losung von- Jodkalium in Wasoer, elne A%
1gc otJrkclosung als Inﬁlkator.

v&usfﬁhruggL .
“ﬁEﬁ“ﬁE;%”alb zZu untersuchende 'uubstanz (O 1 .=-.0,2 g) in- elner
Ampulla odcr, “bei: nlcht zZu niedrlg 31edundpn Ilﬁsolgkciten in
¢inem Mikrobecb rglaschen ab, In elncr 250 cem ueithals- e
chhliff—Flasche &ibt man. 25 ccm Bromlosung aus ciner geclch-
en ‘Pipette (it Elchstempul), dagu die’ eingewogene Sub-
stanz. Durch Zcrtrummern -der: hmpulle mittels ‘éines’ ‘Glasroh-

" ree ung Umschwenkon, bzw. bul dum Mikrobecherglaschcn ge~v
nugt einfachus Unmschwénken, brlngt man die Substanz in’ )
Lisung. SchiittzIln ist tunllchst zu vermulden, damit dsr

T Schiiff nicht benetzt w1rd M=n stellt—ins Dunkle (Schrank
oder- dergl ) und 1asst 2 ‘5 Std. stehen."
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'Dietdimmertenporatux soll, wegen der Flﬁchtlgkelt von
Mcthyisllohol baw.. Brom, nicht iiver e, 20° hlnausg hen,
’ linch dicser Zeit gibi udn aus einen HMesszylin-

d;r 15 cer Jodka11u41ouung hinzu, schiittelt vorsichtlg und“. '

spul4<nur S:uhcrheit den §chliff mit ta 30 cecm Wasser aus el—
 ner,upr1tzf14sche ab Damn. tltrlert man sofort mlt Tb -Th10~
suléatlosung bis zur: Gelbf&zbggg, gibt Jetzt erst einige cém

Starkeldsung hlnzu und tluriert we lter auf Ferblos.‘ B

‘_i;nGVbrsuch.,;

‘ ‘Der’ Bllndversuch ist zur glelchcn Zeit wie der
Hauptvcrsuch anzusetzen. Man plpettlert 25 eon Bromlosung i
dine . Welthals-Schllffflasche, versezt nach 245 ‘Stunden mit.

. 15 coi Jod:allumlosung und titriert wie obeq angegeben‘—‘*'

.Berechnung der Jodzahl.

‘Einwasge -

vaxbrauchtc ccm Thloaulfatlosung fiir den Blindvprsuch
vcrbrauchte cem: Thlosulfatlosung f£lir _den. Hauprversuch »»»»»»
Faktor d or Thiosulfatlosung. :

0

' u

: "

1 269 (a = b) . £
Burcchnct Jodzahl el o

gnnnrkun‘g“
o Bei Mlnerulolen, fetten {len usw. ist die Methode

ia: dlcser Formm,___vcgcn._der..schwenlosllchke1t-—d1eser~Substan~

- gZe# Ln Hethylalkohol, nlcnt anwbndbar.
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2 SieziaieMethodeﬁ'

Jodzahl:

' Erforderllche Lbsungen:

-t Bromlosung‘ 8 g Pyridin uwnd 10 g Lonzentrierte Schwefela<
.s8ure. werden gesondert unter Eiekhhlung in Je 20 ccm Elsessig
gelost diese Ldsungen werden vorsiuhtlg vereinlgtA Zu dem
Gemldoh fiugt man eine Losung vo von 8-g:BromM 3in 20 dem Eigege
8ig und fullt mit Eisessig auf- 1000 detn auf, Die Lésung ist.
dann cg. n/10. Ihre Titerabnehme ist ca. 0,07 % taglieh,

Der Kolbeninhalt soll .nach dem Umschwenken geldb und klar
sein.

2 n/10 AsZO (mlxanall_
Prufung der Losungen. )
.20 cem n/10 A9203 wérdén in einem Erlenmeyerkolben -mi%.10...
ccm verdhnn+er H2504 (2n) vexsetzt und mit Bromlosung unger
Verwendung con Methylorange als Indlkator zurucktltriert ‘bis
TZur B n+farbung auf wasserhell. Die..verbrauchtén-com- Bromlb-
fsunb, in 20 dlvidlert ergeben den Titer der Bromloeung.
=20 B

.o Gem verbrauchte Bromldsung ,
Der’ Paktor der. Bromlosung muss fters uberpruft werden.
Elgentllch Bestimmung. ' : : : *
In besonderen, gewogenen Ampullen (geliefert ‘von Dr. P, Ght—
‘tes, Bochum, werden. | O,JZ_.AO,45~g~Kraftstoff*erngefﬁllt
dann werdén die Ampulien zZugeschmolzen .und gewogen. Die Am-»
‘pulle wird 1n elner 250 ccm~Pulverflasche mit Glasstopfen
unter Zugabe von ca. .16 .cem: Elsessig zertrummert ‘Mang. gibt'
soviel Bromlbsung h_nzu, dass tine 1ntensiv gelbbrauneéFar—
‘bung auftrltt Der Bromubersehuss s0ll 6a. 354 ‘betragen,
Dann"wira die Flasche geschlossen und Minuten geschﬁttelt.
Den Glasutopfen splilt ‘man. mlt 50 ccm destllliertem ‘Was ser
ab ‘und- tltrlert dann mit 1/10 n A8203—b1$ zu«wasserhellen .
Umschiag. Nach anabe vor~ 1 Tropfen Heuhylorange muss eine-
schwache Rotfarbung elnlge ‘Minuten. lang bestehen blelben;
verschwindet die’ Rotférbung sofort,‘so 1st nocn Bromﬁberu'
schuss vorhanden.~




_ﬂiﬁQ"_EE&;

“a) Vorgclegtu n/10 Bromldsung ‘wnter Berﬁck81chtigung des’”
.. Fuktors' ' P =.a_com . s
b) n/10 arsenige. ¥ure zur Titrution vcrbraucht gleich b cm3

__c) -Linweage gleich c gr.
Jodzahl »-___jp-b) 1, 269
; ’ . 4 0
Bei*hohen Jodzahlen mpfi»hlt es’ sich, den Kraftstoff mit
' e1ncm.Banz1n von bekannter (moglichst nicdr¢ggr) Jodzahl z
: misch»n.

x

g festcen Paraffincn lost.x
y so dern in irgundulnum indlffcrcntem
Losungsmit*ﬂl dussen Jodzahl in elnem Bllndversuch crmit- -
telt” wurdc, also’ entwcder NormaloBgnzln oder bcsser noch\Te—:
trachlorkohlunstoff oder Ghloroform.
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- Bostimmung deeiﬁniiinﬁunkfee;

Dex Anllinpunkﬂ,w1rd iim allgcmeinen bei Kohlanwass»r.‘
StOLan zur Bostimmung des. Naphtengehalses herangezogen ’
(vergl. z.B. ‘Holde, Kohlonwasserstoffole«und Pette, 7. Auf-

* lage Sulte 210 und folgende). Dicse Bostlmmung kann aber nur:
Ain eromaten und olefinfreicn Produkton durchgefﬁhrt werden.'

In den Orlglnalproben’dient der Anilinpunkt’ genLu 80 wié Rew~

vfrakulon, sp*z.rGewicht usw. zur Festlegung tnd Charakteri-
s1erung bestimmter Eigenschaftpn. Da or bei Anwesenheit von
Aromutcn besondcrs stark herunterigesetzt wird, kann er auch

ved eng goschnlttenen Fraktionen zum Nachweis von aromati-

" schen Kohlcnwaeserstoffen ‘benutzt werden. Bei Synthcse 2 a1~

'zinen, dic keinc Aromaten enthaltcn, dient er zur allgemei-

_nen Cheroity risiervig und wird sweckmissig.bei. der- Uberwa—

4chung der Anlogen’ als‘echnell zu bestlmmende Lonstante

: heranneZOven.;;+W - - T ik '

Dor Anlllnpunkt benuhr darauf, dass cg- fur~gedcn Kok
lcnwasserstof elmc_besxlmntc krltlsche Temperatur glbt,;(
oburhqlb ,re Anllln 1n ‘jedenm Vorhdltnis mischbar ist. Dig- .
180" rlti_cne Josungstempertur stcht bai Clefinen und Paraf-f
f1nen in Llhﬁr bcstlmmtun Bczm,huhg zum Mole skulargewicht
" und zwar stcigt sie- zmemltch rlelchmassxg mit denm’ SlCdC—'

—_Eunkt arn. UL Naphtene und_Aromaien liggt der Anlllnpunkt

._dage cn—lnw 43 i-ganz~andcrcn“Gro senordnung;‘fur“ﬂromat Yo
‘g iRy unter: 05 ‘sodass- dle Unterschiede. in der krltisohen Lo~
eungstemperatur zw:schen Al1phateh und Naphtenen zlemllch

deutllch nelvortreten.:

- _Aug fu‘1r g
Man, glbt 10 cen des zZu untereuchenden Benz1ns und 20 ccm -

:frnschdestilliertea, wasserfreies Anilin in ein 3 = 4. cm
‘weltes: Reagenzglas zusammcn, ‘des mit- einem Rithrer ‘und elnem
_in 1/1 ;geteilten Thermometer versehen ist. Hierauf erhitzt
nan das Gemlsch in einem Wasserbad, -bis die- Losung vollig
klar geworden 1st Nach dem- Klarwerden ldsst man unter dau—
_erndem Rithren langsam abkiihlen und notiert die. Temperatur,
Sffﬁaer eire solche r“rubung e1ntritt, dass das Thermometer
.nlcht mehr 'gichtbar 1st ‘als Anilinpunkt :Durch mehrmaliges




Erwirmen tnd’ Abkithlen 14sat
auf. 0,1° genan ablesen

'sichidie.Enﬁmischungstemperatur‘
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Bestimmung"des’Damgfdruokes.‘

:Als Prﬂfgerat dient der Dampfdruckprﬂfer nach Reid. (Abb 4)

Di¢ Bensinkatimer soll durch Eintauohen in den betreffenden

* Behdlter (Kesselwagen oder Tank) gefilllt werden. Die erste Vo
“Fﬁllung wird verworfen und die Kammer nochmals bis zum Rande
.-begschickt;. Ist die Einfﬁllung durch Eingieasen des Benzins

) nicht zu vermelden, ‘8o muss besonders sorgfaltig darauf . ge-
achtet werden, dasseine Verdunstung unterbleibt, d.h inadiesem
'Falle mussen die Ben21nproben und die Benzinkammer in einem -
-Eisschrank _vorgekithlt werden. -

Zunachst wird die Lufttemppratur in der Luftkammer
auf 38— ,3 " C eingestellt (Trockensohrankl Dann wird die
vBenzinkammer ‘mit der Luffkemmer und' schliesslich dlese mit -
dem Manometer gasdicht: verschraubt ‘Man taucht jetzt dle Bom-
-be-. blB 2R mutter des- Manometers in ein Wasserbad von 38— .»:
0,3 C”eln, schiittelt die Boitbe nach 5 Minuten und w1ederholt
‘dieses 1n,Abstanden von 2 zu 2. Mlnuten, blsAdle,Druckgy:”
1esung des-ﬂanometers Xonstant” blelbt. o RN

e Hatte . d1e Luftkammer reine abweichende Temperatur,'sc

w1rd nach folgender Tabelle korrigierts

?xufttempérétur R -~ Barometeratand in.mvan
inder Iuft-: 760 o gus 700, 65 . 600
—kammer. ‘ ' -
- i ‘.__.:’ . _ *‘ RGN n e
% R Korrektion in kg/cm?

0,0-. . 0,20 ~0,20° 0,19 ~0,18 L0175~
s 0,18 -7 -0,18 20,17  -0,16 0,15
— :10,9. —0 15 ) "-‘-0’.15‘ 'fo’15 - .-ov14_ -0713 .
1575 ~0,13fr';;j 0,13 "-0,12 " -0y11" ~0,11
c21,1 7000 20,1000 20,10 -0,09+720,08
26,7 I-o 07 ’-o‘oi"';fo,o7- . =0,06 =0;06 .

32,2 —o 035 . =0,035 ' -0,035 ~ -0, ,035: .~0,035 -
37,8 © . 40,00 - 4-0, 00 = +-0,00" +-0,00 +-0, ,00
43'3 ~*"r“f +o 104 : ~+0, o4 0 035, +04035 40 035

Zu1a531ger Prhffehler- -- 0, 035 kgybm



s : |
- %" Manometer anschiu3
fl——% x% Ouchse .-

0"

- Yx % ”.éud'ié

-

v ’

PP S
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Dampraruct noch Reid.
- Bery Lab, #2163,
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Lestimmane der Noutrélisationa- und Verébifﬁngszahlt;

7\

_ Unter Neutrallsationszahl -frdhur S&urezahl -
verstiht Jman nach DIN DVM 3658 die. Anzahl mg Kaliumhydroxyd, welche'
die froien Séurcn in 1 g des Produktesneutrallslort
Qifungszahl verqteht man nach DIN DM
k / iumhydroxyd, die erfordgrllch ist, um
die int g ,ubstanz enthaltcnen« b gnm ”eutra1181eren-
:und dic vordandunon Ester und Laktone z ~versc1fen. :

: Dic Mess-elnhC¢t ist als o in Jedvm ‘Falle mg Ka-
‘ llumhydro-‘d/g Cubsitanz. ‘

A - .. _Die rufung w1rd b i den’ Syntheseprodukten ers

]schwert durcu die Anvesenhemt von gelostor Kohlensaure, infolge

dess»n mus,;n samtllche Proben vor. dcr eigentlichen. Bestlmmung ------- 3
'MV4 Stundv im Ruckflusswasser gekocht werden, Die Titration w1rd
; mit dlkoholischer Kalilavge- viorgenommen untir Verwehdung von Al—
tkaliblau 6 B _als, Indikator... Dis. Indlkatorloaung stellt-man-sich~
""her, ‘indem man 0,75 ¢ Alkaliblau 6 B zur Analyeo mit einem Gemlsch

von 1000 ccm—Rc1nbgnzol und 500 ccm 96 1gcm Alkohol ilber Nacht
'ab81tzen l#sst und die blanke Losung von den Ungelosten abflltrlert.

' a) Bestlmmung der Neutral1sat10nszah1

Zur Bestlmmﬁng*mxsst man 5C cem oder e1ne entspre—
'chend andere Menggmd.ruzununtersuchenden~8ubstanz aby ﬁllt gic
-in elnwn Erlunmoyerxolben 300 DENOG 11, der mit- elncm Ruokfluss-
#kuhler versehun 1st, ein und" brhitzt auf dem Wasgerbad ¥4 Stunde .
bis zum Sleden. ‘Dann glbt man 20_kem der AlkallblaurLosung hln-__~
zu und brlngt den.Xraftatofs durch Umsohwcnkcn in Losung. Man
titriert nun- mogllchst rasch mlt 10 alhohollschcr Kalllaug ; bis .
-der T‘arbumz‘chlag von Blau xach- Tot oerfelgt ist. Dcr Verbrauch an
Kalilauge sei a ccm, In" uiner Bllndprobc tltrlert man 20 cm3 -des
:Indlkators .ohne Substﬂnzzusatz vnd findct hicr- belSplOlSWOlSQ
b ccm V1o alkohollschur Kalllaugu. han‘urhalt dann von ¢ g Sub-
stanz (- zus dem spez, Gewicht .zu -rmlttcln) die neutrallsatlonSv
‘9hl aus dﬁr Glulchunr' T i

»Neutralisatibnszahivé_{a-ﬁ)d." 611
o) ‘mg pH gl'



blBOS,,”E'..' -oosy
iber 0,5 bis 2 % 104
ber 2 o 0 Y osg.

A

b) Bestimmunglder’Vcrseifunggggg;_'
: Bei der. Ausfﬁhrung der Bestimmung.der’ Verseifungszahl wird -
die Probe .des Syntheseproduktes zundchst auch ¥4 Stunde am Riick—
‘flusskuhmcr gekocht, um die gelvoste Kohlenadurc zu. vertreiben.‘ )
Dann setzt man die erforderllchehonge alkohollscher Kallumhydro-
xydlosung zu._z.B. 25 cem~y10_Lauge auf 50 com Substanz ungd :kocht
nochmals c1n= halbe tunde unter Riiekfluss, Nach dem Abkuhlen w1rd
Tln ubllchcr Ueise tltrlert und die’ Ausruchnung in entsple
Welse vorgcnbmmen. Wurden Z.BV be1 der- Tltratlon dgs ver

b ccﬁ?’Eg—lst ai¢” Ygrselfungszah; Belre y.ulnwaage
‘ //~/Verse1iungszah1 &

“DET” Pruffchlur betia@;bul elner ers ifungszahl

~big 1 _ -‘o;1 _
von 1= 20 ‘ T‘t'S ﬁ'
tber 20 . Z EX

Hat man die Vcraeifungszahl 1n.festen Paraffinen zu be-
.stlmmcn, 80 setzt an zweckmasglgerwelse ¢in Verdunnungsmittel
zu, dqgggn Ncutra11satlonszahl_bcluderLVGrse1fungazahl~genau4be S
xannt ist und :verfdhrt-dann: weiter, wic oben angegeben.’W\
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Bestimming der Oktanzahl -

Die Oktanzahl wird .im .CFR - oder I G.—Motor bestimmt.
Die Prufung der Ylopffestigkelt kann naeh verschiedenen Metho~
‘den vorgenommen werden. In Doutschland wird-meist ngsoh der
CFR - Research ~_Mcthode gearbeltet, fur Spaltbenzine nach der~
CFR - Motor - Methode Die Unterschieds- beider Methodenyli;gen
“in uolﬁ»ndem

icthode:s:
Kelne Gemlschyorwarmung. Drehzahl N 60/Min.
' Mant“ umperatur 100° C. ’

CnR -~ Notor - Met&ode. ) v e i A
‘Gemlschvorwarmung. 150 . Dréhéﬁhlﬂder~Maschine:'QOO/Min;?Mantel-
temperatur 100°

stimmung Belbst, kann- -an..

‘ Auf*eine Besc
A ie bel Lieferung ded lio-

~dieser- Stc]le Z —
tors stets genau bes chrleben wird, -
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Bestimmggg dee‘P;;egs- g ;gpfnunk G8e:

o Fliees- und ‘Propfpunkt. werden nach DIN DVM_3654 bestimmt
Bcgrsz : -

ter Schmlerstoff) ‘igt die- Temperatur, bel welcher der ‘Stoff un-
- ter den Bcdlngungen des Priifverfahrens e1nc deutllche Xuppe am
unteren Ende dcs Aufnahmegl&schens bildet. Tos :

Der Tropfpunkt ist- le Temperatur, bei wulcher der erste Trop-
fen des schmclzenden Stoffes von dem Aufnahmcglaschen abfallt.

Zwecx der rrufung.
" Die Bestlmmung des Fliesspunktas und Tropfpunktes dient zZur Er—
: mlttlung des Verhaltens der Fette bedi Erwarmung.”

Ma361nhe1t.
Tbmp,ratur C.

‘"Pru*gerat~ "““"W;;
Tropfpunk+gera+ nach Ubbelohdea
Auf den unteren Tell,einfs Elnschlussthermomcters 1st,a.ne zy—;
llndrlschc gt&llhulse gcklttet, auf dic eine zwecite Metallhiil-
1R aufgeschraubt ‘werdeh’ kann. Diese zweitc Metallhiilse hat 8
llch eine k1e1ne @ffnung zum. Druckausglelch ung “im unteren Teil —
dLol Sggrrstifte, die.vom ‘unteren Rand -der Hiilse 7,5 mm entfernt’
sind. In fdie Hillse passt gin zyllndrisches, nach unten verjin-
_gendes Aufnahmcglaschen (Glasnippul) von 12~ 12,5 mm Lénge
etwa 1L}_gm_ﬂgnddlcke“nnd_xinenhNippeloffnung»vonm3~-~3u2~mm~—~
Durchmesser. Der Nippel trhgt unten an seiner ‘Uffnung einen
WulstAvon einer Hihe von2—0 2 mm, ‘der in der Léngs des Nippels -
von 12 « 12,85 mm clngereohnet ist. Die Sperrstifte gestgtten,»'
dlesen Tropfpunktnlppel 80 in die Metallhulse hlnc1nzusch10bcn,
- dass das Quccks1lbcrgefass dea Thermometers (¢ Lange 6— 0,3 mm;-
Durchmeseer 3, 5% 0,5 mm) mit dem unteren Teil der Metallhulse

_ abschncldet und liberall gleich weit, von den Wandungen des 1 le—
pels cntfnrnt 18t Hierzu ist urfordurlich, dass dic Masse. ein-
‘gchalten warden. PFir Schicdsanilysen snnd_pqglaubigte,.v»rkurz—
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““to THermome ter zu‘v’efw%nd"ch, die dle Aui’schrift tragen-"'The.rmo-
‘meter fiir das Tropfpunktgcrdt nach Ubbelohde", Ihrc'Skala 8011
'den Bgr51ch von O .~ 110°¢ oder von 50 - 160°% oder von 100 -
230 C umfassén. Der abstand der ox&lentcllstrlche soll 1 mm-
Jje Grad bctragen.\Bcrlchtagungen fur den hurausragenden Quuck-'
.;81Ebcrfaden 81nd~unzulassig.-

Irifverfehren:
Der ‘zu prufgnde Stoff wird mit einem Spate1+1n d1e Glashulse
luftblagenfrei gefiillt und abgustrlchen. (Vasellne wird in flus-:
~— éigenm Zustand elngetropft und muss ¢twa 24 otunden lang bcl 15
:oder 1 Stunde lang bei 0 gchalten werden,,ehe dle ?rufunp vorge-
“mommen werden kann. ) Daswgefullte Gléﬂchcn wird nun perallel
. uulnbr Achse in die Mctallhdlse bis’ zum’ Sperrhakchen hlnelnge—
" Fithrt, der untun hcrvorquellendc Stoff abgestrlchen. Bs ist. -
darsuf zu %cntun, dass die. zum Druckausglelch dlenende sel' ‘ '
L'Ofxnung an der Hetallhiilse. nicht versﬁopft w1rd."
“Das Thgrmometer mlt dem Tropfpunktglaschen wird durch einen “in
‘der thtc durchbohrten und. an der Selfe mit elnar Einkerbung ver-.
'"suhenen Stopfen in der Mitte: eincs Reagcnzglases 40 DENOG 1 aus
Jenaer Glas gchannt das mit elnur Helzflu831gkelt (welsscs Vuse-
-1inedl mit n‘lammpl.u'lk‘l: uber 200 C) gefullt ist,. Dann wird das
€crit so urwarmt, dass o "ptwa 10% ¢ unter dem ve rmutet n Fliess—
punkt zb die To mpuratur um 19 ¢ in der. m1nutc~srg1gt Man o kel

_heobachtet bei welcher Temperatur ‘der. Stoff, in einer deutllch‘ -
halbkugellgen_Kuppe_ausmdemuGIaschen»hervortritt“"“FIiesspunkt =
und welter, bel ‘welcher der ‘erste’ Tropfen” des schmelzenden Stof—
fes vom Glaschen abfallt._; Tropfpunhx

Prﬁffehler'
'Die Unterschlede ‘bei- Wlederholungsversuchen sollen nicht wenr
als - 2° [o] betragen.
2Toﬂeranz- -
5 ----- €, Abw01chungen nach oben s1nd zulassig.
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.1’.%29.1%517__1_%&_
Fﬁr aie Bestlmmung des Wassergehaltes sind Je nach der Menge des
- zu erwartendan Wassers 2 verschiedene Methoden anzuwenden: bei
Wassergehalten uber 0 17 benutzt men im allgcmelnen die Richt-
llnlenmethode nach DIN DVM 3656. Llegen VWessergehalte unter 0,1%
vor, also-.z.B.. bei elner Wasserbestimmung in Trelhstoffen,_so
muss . dag- Wasger chemiuch nachgewiesen werden., Man wendef & dazu .
zwcckma881gurwelse das Verfahren von Dietrich und Conrad, bei wel—
‘chen man Magne51umn1tr1d auf das Vasscr im“Trolbstoff einwirken
lasst und., das gem. der Glelchung
: Mg,N~—+—6:H2 = 3 Mg (OH)2 + 2 NH3
gebilduteammonlak tltrlmetrlsch bestlmmt

1.) Wasscrbestlmmung nach DIN D 5526.
MdBelnhelt-
g/100 g (%)

Prufverfahren-, I

R In dem Lnrzhalsrundkolbbn )OO mlt auf:clegtcm Rand DENOG 5 wer- :
“den Je nach dem v;rmututon 4assergcha1t 20 - 018*1LC U‘LluadexﬂFett

: elngcwoccn und nit. 100 cu3ﬂhylol gemlschu. Das- Xylol wird- vorher
durCJ Schutteln ‘mit Yasser "esa*tlgt wnd durca Filtern oder nbsit-

) zcnlasJon geklart ‘Bei’ griosseren. rrobemengen nuss entsprechend

. mehr Xylol gehommeti werden. - Zur V rhutung des Siedevirzuges 51nd

- einige. Siedesteine hlnzuzufugen. ‘Um Schiumen zu - verhlndern wvrden
hoohutens 1 -2 g wasserfreles Oleln hlnzugesetzt Der Rundkolben',
Swird -mif c1nea dlchten Stopfen verschlossen, durch den ein-Glas- -

.“rohzugefuhr$~1u$.—Das~G1asrohr~1st~nxt~cxnﬁ*‘1n 710 G- graduler—
-ten MeBgefass vurbundén. :Das MeBgefdss wird mit einca: 2. utopfon

. an .einen Lleblgkuhler 4OD_DLNOG 31 angeschlossen. Dann wird das
ﬂOl—Xylol—Glesch langsam zum Sicden crhltzt. Das von . dcm Lleblg—
‘ktihler abtropfendo Xylol-uasser—Gemlsh sammclt sich im MoBgefass.;
51n3d1e abfallenden Xyloltropfon nlcht -nchr wassertruhe(fruhcstvns‘
'naoh 15 Hinuten langen Sleden), s0 stellt man die Flaame ab und
.ldsst abkuhlen. Blciben. Wassertropfen an-den: Wandungen dss’ YeBge-
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' fHsses haften, 80 werdcn sie mit eincr Fed»rfahne unter Nachspu-
len des Kuhlors mit 7ylol mit der Hauptmgngg des W&SBbrS verei-
nigt “Die -von. Xylol soharf getrennte Wasscrmcnge w1rd alsdann
abgelescn.

Prﬁffeh;erz‘

A 0,05

Abmcssungcn dgs Gbrates zur Wasserbestlmrung ABB.. 5

= 23 bis 25 mm

= 10 bis- 12 mn

= 65 bis 75 mm
=12 biz 16 mm '_
¢ = 25 bis 38 nn'

B S 80.-b18:190" mr -
g'=50-62 om

& o o p
I

l”1 Mol (18g) Wasser cntsprlpht VG_Mo;(rund 17 g) Mganztuhd Y3
Mol (55 67 &) hHB R : ¥ .

‘In’ ‘den’ getrd’kneten Kolben brlnvt man doppelt goviel Magriesium~
nltrid, wie der in 50 cc1 vorau331chtllch enthaltencn.Wasser-_
. monge: cntsprlcht choch nlndestgns 5 g.\Dann liisst man-@us
dcr Sch01dc ‘trichter 50 ccm des Trelbstoffcs zufllcssen und
fspult mit ctwas: wasserfrclem (uber Ca012 getrockgetem) ‘Benzin
'nach Durch Jrwidrmen des: Aolbens untcrstutzb man die meist
von solbst elnsctzendc Reakt;gn und1r01bt das. cntw1ckelte
“NH quantltatlv&ln die mlt gemussener Eal ,0 bls O T n HZSO4
~Aje nach dcr: erwartctcn Ammonlakmcngc) beschlckte Vorlage ubcr,
indem man solangb crhltzt "bis etwa 3/4 des Trclbstoffes ubbr-'
:*dcstllllcrt ‘sind. Diec 1n “denn Aufsatz boflndllchen Raschlgrlngo
fsollcn das Mitrolssen dus Magncs1umn1tr1ds vcrhlndern.vZum '
Schluss. w1rd dor Uberschuss an- Saure in der’ Vorlagc zurhcktl—'

trlert.». ~ T ‘ .
1 cem 1,0 = n HZSO4 entsprlcht -3 Miliimol‘: S4ymg Hy0.
o ) -
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Bestinmung das Flamp- und Ziin unktgg_

Der Brcnnpunkt istidic” nicdrigste Temperatur bei weloher die
von ¢inen 01 entwiekelten Dampfe nach. vorubergehender Annﬁherung
eincr Zundflamme auf ecinem genan dimun31onierton npparat bei be-
stlmmtcr hArbeitsgweise von selbst wclterbrennen. I diesen Falle
iibcrschreitet also der Gchalt der iiber- dpm 01 befindlichen Luft
an brennbaren Dampfon dic oborg Explosionsgrcnzu.
Bei nicdrlg entflammenden \len(Bcn21n, Lcuchtpetrolcum, Gasol,
Treibdl,” benzinhaltigen Rohol) sowie bei ¢Icen, ‘bzw, Paraffin, die
gls Helzbadcr verwendet werden sollen, dient diec. ”lammpunktbe-
stlmmung Zir Beurtellung ihrer Po uergefdhrllchkc1t.;,
‘Unter dei wlamnpunkt(Fp) eincs Olcs oder ‘dg.. verstnht nan d:.eJ
niedrlgstu Tumpiratur;. bei welcher is_ouf cinem npparut -verein-
_barter -Thudss sungon. s0..viel brennbare Dampfu entw;ckqlt, dass~w«
-8iese mit a.r- unulttclbar . ub»r dor Obcrflache bcflndl;chen
Luftschicht .inc Be: Annahurung—ulner Plamme entzundliche, OX~-
;plosibl ‘Mischun::- bllden. ‘d-vh,y-dags-dor-Gehnlt-der-iiber- dam
'01 bcflndlichen Luft an’ brvnnbarun Daﬁpfen die unterc Exp1051-
onsgrenzc erreicht. Der Flammpunkt ist, w1e schon angudeutet,
reing ghsolute_phy31kalische Konstante plnes_bles,;er“hangt :
_v1914chr von der’ irt des verwendeten Apparates (offen ‘oder ge-
Ischlouscn), denm. Erhltzungstempo, ‘der Zindung usw., ferner auch‘
won Luftdruok (Hohenlage der Prhfstelle) 1b Zur Definition dcs
~F1unmpunkt s_gehort“daher“dle Angabe [ GE] benutzten Apparates, der
Arbultswelsc un.. des Baroueterstandcs. Bed niedrlgcn’n”—druck e
“liegt dcr Flammpunkt tiefer als. bei hthcren. - : '
Man unterscheldet offone~Wlammpunntqprdfer, bei wolchen dic
Clprove. in ylnen offenen Tiegel (Abkurzung 0.7.) erhitzt w1rd,~ ;;
"bis tine der Oberflache genhhyrtc Zind £lanne eine vorubcrgehende
Entziindung der J1lasnpfe bewirkt und guuchlossene Probgr, bel Wbl—
7-chen dpr Tlegel wahrund des Erhltzens bedeckt_ bleibt’ vna’ nur
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el
wahrend dexr. Elnfuhrung dexr Zundflamme Jewells an—einigen Stel—
.len des Deckels auf e1nige oekunden gedffnet wird. In den ge-
sohlossenen Apparaten, in denen mithin -die brennbaren Démpfe ..
am vorzeitigen Entwelchen gehindert slnd, flndet man- naturge-
mass tiefere und aueh besser hberelnstlmmende Flammpunkte als -
Jin den offenen Probern, Bei welchen die Resultate durch Luft—
,stromungen stdrker Jbeeinflusst werden. Be1 uns  werden folgende
'Arten von Flammpnnksprufern benutzt:

1. nbel—Pensky - geschlosoener Tlegel

2; Pensky—MaMEns'— geschlosoener Tlegel

‘3. sarcusson, -’offener Tlegel f e

b ( :

1. u. 2. Dle Unterschlede zw1sohen_1_nnd 2 11egen darln,
dass: ‘der- hoel-Penaky—“pparat mit elner Khhlvorrlchtung verschen
1st und” JnEolge dessen zur Bestlmmung des Flammpunktes-unter’_/,
'halb der Zlmmertemperatur geeignetvl‘"’ DL N

se-mit b01den Apparaten ist 1m‘wesentllchen ahnllch dei<W€1tcr
unte- beschrlebgnen‘Verfahren nach Marcusson. Bei ganz genau—
=en” Messungen muss b&i dem Flammpunkt des- Abel—Pensky—hpparates
fiir den Barometerstand eine Korrektur angebracht werden : N soffrn
er. von 760 mm abweicht und zwar nlmmt_ o Fldmmpunkt fiir Je.‘

20 mm Druckernledrlgung um 0., 7° ap. :

PO

3 Bestlmmung des Flammpunktes im offenen Tlegel

Prufgerat~
.Als Priifgersit dlent das DVM-Flammpunktgerat m1t offenem Tlegel

j(genormﬁer»Marcusson-upparat), dessen Masse 1n den belllegen--
deén’ Zelchnungen angegeben 51nd.'hbb 8

Dle zum Prufgerdt gehbrenden 2 Th rmometer mussen folgenden :

vaedlngungen genugen. ie Skala muss den Beréich “ven 40° - 260
"bzZw. von 190 bis 410~ umfassen. Das Quecks11bergefass muss

. kugclfommlg sein und ot 0, 5 mm Durchmesser haben,~ Das z lindrl-
: schc Thermometerrohr muss + 0,5 mm wuréhm 8387 haben, ie- Ska—
1enp1atte'bcg1nnt be1— 5..mm _vom untoren Ende der xugel an ge-
;rechnct. Dle Tellung beginnt bei 80- 5 mm, 51e\endet be1 245
-~ 5 mm und 1st 80 bemesscn, .dass die Entfernung von-Grad zu 3




_1_3.5,,.

'Grad 0 75 min betrugt. lie Thcrmometer- gelten fiir 30 mm Ein—

_. tauchtiefe, wobei die Berichtigung fiir den herausragenden Fa.
den Jbereits berﬁckeichtigt ist. Die Thermome ter tragen eine
Aufschrift° "Zum Flammpunktprdfer nech DIN DVM 3661",

Zum Erhltzen ist ein einflemmiger Bunsénbrenner zu verwenden
der den Temperaturanstiog erm§glicht, Pir Schiedsanalyson sind
Gerdte und Thprmometur zu benutzen, die von der Physmkallsch—
Technlschen Re1 hsanstalt augdrilcklich fir den vorllegendcn

i geprhft worden ging

Prﬁfvcrfahfen.
Aufstcllen des Gerates.
Die Messungcn mussen bbl gedampftcm Llcht an - elncm Ort ausgq—
fﬂhrt werden, der gegcn Lufbcwegung weitguhend gcschutzt ist.
Einfiilllen des Priufoles und Einsetzen.des. Tlegels.gmww>wm‘“~f“ﬁ
Gla_mlt éinem Plémmpunkt-iiber 250° 8ind in den Tlegcl bis - i
zur unteron (roten) 2lle ‘anderen Gl¢ bis. zur oberen(schw_rycn)
Strichmarke einzufullcn. Dl‘ Sendbadschale-ist: ‘biszur unteron
Kante -des Tiegeltragers m1t~$rockenem felngcslebtem Sand ! zu
fullen. Dann ist der ”luéel ‘durch Dr chen 80 weTt in den Sand
einzudrucken, bls dex 1erclwulst auf dem Tleoeltrag r. auf— )
liegt. Darauf werden die Tlugelscbellyn festgelegt und der”
-Sand wn den Tiegel big zur Hohﬁ des Wulstes angedriickt. Der-
Ticggl muss 1m Gerdt mit.Hilfe der belgegebenen,Waaserwaagc,
.wa¢g~zuchu—gestellt~wcrdcn“““
Linstullun des Thurmometozs.
Vor dem Einful]en des Olea in don Tiegel" fiberzcuge . men sich -

. it Hilfc dc¢r Lehre davon, dugs ‘die¢’ Quwcksilberkugel des Ther-

B momuters 5 mn ' von -der Tlopolwand cntfernt 1st Ist d»r 3
Ticgel mit 61 gcfullt, .¢ingesctzt und ausgerichtet, 80 wird-
- das Thcrmomctur lelchﬁauf dem Boden des Tiegels auiggaetzt.
Dann ‘hcbe. man es um 2 mm in dic¢ Hohe. Der: Abstﬂnd svon 2 pm
w1rd mit Hllfe dcr )trichmarke o Thurmomctorhalter cingestellt.

Einstullen dcr Zundvorrlchtung.g

Die' Mittc der - Ziind£lamme muss. beim Schwenken durch die Miftéf
dcr Ticg loffnung geh»n. Die- Zhndvorrlchtung wird mlt dcr
-Stellschpaube 80 b.festlgt dass dér moa g;recht liegende Di=.




'186

“gensehub die legylrandcr “Gben” ohnc Widerotand str»ift D"durch
ist dic Gewdhr gegebun, dass der untere Rand dor Ziindflaomme &
genou.in _der Ebcne des oberen Tiegelrandes hin-und hurgefuhrt
werden~kann. :

Einstellen der Zundflamme.'

Dle Zindflamme ist mit Lcuchté@gﬂZu gpeisen., Die Lénge‘der
Zundflamme, gcmcssvn bis szum leuchtenden Punkt der Spitze, wird
" mit Hilfe der em hppnrat,bdfcstigtcn Lichre auf 16’ mm Lﬁnge '

eingestellt. ] .
U die Zundflémmc durch Anderungen an -dor 1nstullung des Bun—
acnbrcnn.rs wihrend der MOSVung nicht zu bbclnflusscn, ist 1hre
Zuleltung iber: clnen eigenen Hahn an die Gasleltung anzuschlles-
sen, dber nicht mlt einem T-Stuck an diec Zuleitﬁhg deSﬁBunsen-
brenncrs zw legcn?

I (S g !

Tempcrhturanstleg. ,,,,, i e
Dic Elammenhohe des' Bunsenbrennurs w1rd 80 gcregclt” 56 die
Tempcratur dcs'bles unfgﬁég‘ i ﬂJQ#_ge Minute anstelgt D1e~
Lse. GeschW1nd1gkelt w1rd auf13+ O, 5 je- Minute- hcrabgesetzt o
Bobald mqn 51ch acm Flgmmpunkt des Oles nahert, bei Olcn,.dlcllu
unter 250 entflammen, beginnt mﬁn ctwa 30 unturhalb des Flumm—'
punktas mit dlesur Anstlegsgouchw1ndigke1t zZu prufen. Der -Brenncr-
muss-untor der Mitte des, Gﬂratcs stehen und | ddrf auch beim Regeln
gder Flemmc nlcht vcrschobcn wcrden.;

Das._ Prufcn _
Sobﬂld eine T»mperatur von etwa 30 bzw. 50° untcr dem zu oT-
wartenden Flamnmpunkt errclcht 1ﬂt ‘fithrt man die Zundflammc
nach Jedum Grad unstleg cinme 1 mlt glu1chma531gef“Géschw1nd1g—-
kelt in der “Ebene dcs - legplrundvs ubcr das 01 hin. und* zuruck
"Die Geschw1nd1vk it soll so- b“LCSSLn scln, "dass sowohl fir - .
das Hln— ‘wic dlS H"rfuhrgn dcr Zundilqmme itber den Tiegel je-
weils clne Sukundg-bcnotlgt erd, wobcileln Verw01lcn ubcr dem
Tlcbclr nd zu vvrmclden ist. Dic Temporutur, bei der dle Ent—
flummunﬂ der qngcﬁommcltcn Gasec auf der Oberfliche erstmallg
c¢intritt, wird am Thcrmometpr abgolcsen und gllt als Flammpunkt

(Elnzclmessung).b . ‘ B
Jede Mcssung dst mit frlschem 61 huszufuhren. Bure1ts im Flamm-

punktprufer crhitztes 61 durf nicht w1edervgrwendet werden ~

A
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—JSbhiedsggtgréﬁchhng:

- Bel uohiedauntersuohungen werden 5 Einzelmessungen durchge~
" fiihrt, aus denen das M1t¢31 gebilaet: wird Elnaelmessungen,
die’'von dem so gewonnenen Mit{el umr mehr als + 4° abweichen,'
werden ausgeschieden und durch ‘neue Messunven ersetzt. Alg -
Flammpunkt °llt somlt das Mlttel aus 5- Einzelmewsungen, von: d-
“denen kelne um mehr als + 4° vom Mltfgl__bwelohen darf. Eln—h
zelne Messungen ditrfen jedoch nur ausgeschleaen werden, wenn
nicht mehr als: 2 von’ den ersten 5 Messungen die zu1a331ge
Fehlcrgrenze von + 4° uberschreiten. Llegen mehxr als 2 Mes-‘
sung01 ausserhalb dieser Fehlergrenze, 80 gilt das—‘rttelu
-aus den ersten 5 ulnzclmessungen. Im Prufberlcht ist auf*das
unregglma351ge Jntflammgn des Dles h1nzuwedsen. )
:Im Priifberioht sindraie” urgebnlase samtlicher 1nzelmessungen

: ,,,\4.,_——\/—'
anzugcben.' . . RN

' Berichtigmgen.

Nur auf dem Prufungsscheln der- Thermnmeter vermerkte Berlchtl—
-gungen sind zu beruckslchtlgen. Berlohtigungen fur den heraus—
ragenden Fadbn sind unstatthaft )

1

-Prﬁffehlé;:

Der Prﬁffehler ﬁetragt + 4°, d. h. be1 mehreren Einzelmessun—
gen darf d1e Abweichung vom errechneten Mittelwert nlcht mehr
.als + 4° betragen. ' i ’
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Béstimmung-der Zggigkeixiygg ogitht)

Zahlgkeit (Viskositit) oder innere Relbung ist die Elgen—
schaft. einer Plilssigkeit, der gegenseitigen Versohiebung
zweier benachbarter Schichten .einen: Wlderstand entgegenzu—
setzen.,‘-, : h

Die Zahigkeit iet bei Schmlerolen und Dieselkaraftstoffen
wichtig flr-die Schmlerung 5éWeg11cher Teile und. dient 1m
Handel fhr v1ele Produkte zur Begrlffsbestlmmung.,

Masseinheit.. . 7-V' ‘ R

»Man unterscheldet dynamlsche Zahlgkelt und klnematlsche
Zahigkelt und misst im C6S- -System d1e dynamlsche Zahlgkeit
in gem- -1 and die kinematisohe Zéhlgkelt cm2 ‘sek —!. Als
konventlonelle Masse -8ind in Gebrauch in Deutschland der
Englergrad (E);, in ‘England die Redwood-Sekungenzahl (R),
-in-Amerika- dle'Saybol¢~Sekundenzah1 T(s)y T
Die Einhreit der dynamlschen Zahlgkelt fiihrt d1e Bezelchnung
Poise (P), der hundertste Teil davon..Centi: easév( P). Di
“Einheit der kinematischen zihigkeit .S tc

‘Centistokes (cST)- bezeichnet. Die; Umrechnung von Englergra—

.dcn, Redwood- und Sayboltsekundenzahlen 1n kinematlsche
*ZahxngIt'w1rd nach?der belllegenden TaLel vorgenommen.

Als- Prufgerat dlent
.1. Das Vogel-Ossag Vlsk051meter,
2. Das Hoppler-Vlskosnne*her—----*I

1. Vogel—Ossag-Vlskoqlmeter.

- Als Prufgerat dient-das in nachstehender Abbdldung 9 darge-

“gtellte VSEel-Ossag—Vlsk051meter. Es besteht im wesentllcher

“aus dem Prufgofass, der’ MeBkap;llare mit den beiden Rlng-'

”i marken und dem Prufgefassthermometer und dem Thermostaten.

Dme Abmessungcn, die- dle Auslaufzeit beelnflussen, slnd w1c
folgt festgelegt worden..; :

4 =240 0,2 mm

0 1.=.26,0% 0,1 mn. ..
=30 "t0,1m
r=3,0 %1,5 mm,



Wasserbad thermomets

. t" a
olthermometer

Holastift

. [ . .
- Fullmarke

== —— T
— =N ==

oL

- Wasserbad

Qingbfenner" . - ,” SUBUS: o SO

K;é;ﬂari"/ 1

Viskosimeter - nach En;q.vlér‘.‘ )

- Befe. Lab. Ne, 12,
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- -zur- Unreshn

ung von Englergraden,

Redwood- und‘Saybglt_

‘Fir Werte, dic

 ﬁi9;TafelVerte

& t— s

Sekundenzahlen in kinematische Zéhigkeit,
" Absolutes Mag Konventionelle MeBe .
" Kinematische _ .t . Redwood- - Saybolt-~
'»zahiékeit _Englergrade ”?Sekundenzahl Sekundénzah
g i
cm?/sek sék/sek»'v sek k.
10,010 . 1,00 29,2 o
0,018 - T 4,10 30,5, 32,9
0,028 1,20 32,8 35,6
—05657" 1,30- 35,4 38,8
0,050 1,40° 38,2 42,1
0,0625 +,50 41,4 46,9
~—=0;0745 1,607 44,9, 49,6
0,085 570 48,2 53,8
. ~0,096 | 180 - 51,0 5758
T0,107 1,90 54,5 62,1
0,118 2,00 57,9 66,3
0,128 2,10 61,1 70,0
0,138 2,20, 64,5, 73,6
0,148 2,30 . 67,8 17,2
10,157 2,40 70,8 81,2
- 0,166 _2,50_, T35 8572~
0,211 :: 3,00 . 89,07 104
0,254 3,50 105 = 122 .
0,239 4,00. 119 140
70,333 4,50 133 157
10,373 5960 »‘149 | 174‘ :
0,412 5,50 163 192
0,451 6,00 178 209 -
0,529 7,00, ' 206 242

_grﬁssef\a;é‘7
. V=0,076 B} .
R=29,2 1u' 8= 34,58

T

, gél%ehﬂdig Gieippﬁﬁéén:v

E sind

9ind’ unabhéngig von der lieBtemperatur,
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) mlt dem Gerdt kann sowohl -die dynainische Zahlgkait in Centipoise’
(cP) als auch die kinematische Zahigkelt in C(ntistock (cSt) di-
"rekt in CCJ—Finheiten bestlmmt werden._|

Prﬁfverfahren.
'Vorbereitung der: liessung:',
~Man flltbrt dioc Probe, von der ectwa 15 cem- fur die Messung beno—
tlgt werden, durch ein Sieb: vonfo ,3_mm Maschenwelte. L ‘
Nachdem men den Prufgefa°sdcckel abgeechraubt hat, wird das gut
’ gerelnigte Aufnahmegefdss bei Zlmmertemperatur mit der zu messen-
':den Probe 8o welt gefullt bis sie 1n den Rlngraum uberzufliessen
droht. ¢ S - >
'Hat man das Gew1nde der am Deckel beflndlichen Verschraubung
_gesdubert. und dlc Dich,ungsflache mlt Hahnfctt ein wenig einge-
ffettet 80 schraubt man die MeBkaplllarc ein.und. z1eht -sie-von-
Hund fest qn.,Jetzt setzt man dun Prufgefassdeckcl mit MeBka pll—-
1are, choch ohne Tﬁéfﬁﬁﬁaier auf das Aufnahmcgefass, steckt ein_
___§pchstuck auf. die.Mefkapillare ‘und.- -saugt-mit-einer™ Glaspumpew
ZW. den FKund sp v1cl ”1u551gk01t aus ‘dem Aufnahmegefasq an, bis
'défén licniskus - bls »twa zur nitte” der mlttleren urweltorung ange-
7§tiegep.;ut. Denn. ¢hliesst, nan den Pumpenhahn bzw. \uctschhahn,/'
‘80 dess ie I s;gk01t nmchtzuruckfllessen kenn.
Jetzt wifé u;ﬁzrufaefassdeck 1 mit dem Aufnahmcgefaus fest
mlt dcr Hand verschraubt, So dass der’ chhtungsrlng igut abdlchter
.Das_su.wcnschraubtePrufgefass-sctzt*man-senkr cht“In*ﬁen‘Th@fﬁb—-

Aufnahmcrcfass eln.‘man stellt ‘nun dle gewunschte Versuchstempera-
tur ein, offnet den Pumpbnhahn bzw,’Quetschhahn und lasut dlc
F1u531gke1t 1n das Aufnahmegefass zurdckstromen. Der Flu031g—.
keitsaplegel stellt sich jetzt sclbsttitig ein, und nach ctwa 10
,Mlnuten kann mit der Tessung begonnen werden. Co .
’Wegcn der starken.- Tempyratufgﬁhanglgkelt der Aahlgkeit ist, darauf
zu achten, dass sich die’ Tcmpcratur wahrcnd des Versuches nloht ”
dngert. D1e“am Prufgefass bzwy Bad—Thcrmomcter abgelgsenen Tem—
pcrqturen diirfen um nlcht niehr - als 0 1 c vonolnander abwelchen.
ch Thermostatenf1u551gku1t (fur Tcup raturen bls_exwa 100° ¢
WaSSyr und -fiir hhere,. Tcmperaturhn eln durch81cht1(es 01) muss
'vu‘dlcsem Zweckc gut—gerihrt wcrdcn. U
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Messung der. dynamischen Zahlgkeitw—-*

Nach der Elnstellung‘des Flu531gkeitssp1egels im Aufnahmegefass
druckt man die Plusszgkei%”mlt—einem konstenten Uberdruck von -
den Markcn w1rd gcstoppt Die Durchlaufzelt multipliziert mit dor
Kennzahl der uchaplllare erglbt das Huiidertfache der dynamlschen
Zdhigkeit in Cent1p01se. -

Ist die Dichte der zu untursuCALnden flissigkeit grisser als ‘
0,95 oder kleinoer als C, 85, 8o, iwt mlt_dCﬁ Berlchtlgungsfaktor

O 196 zu multiplizieren. - :

Messung der klnematlschen Zahlgkelt._

Han. saugt dic Elussigkelt vor81cht1g bls in d1c oberstc Kugel— N
orwcltcrung, nimmt das Schlauchstuck ab und 1hsst nun dle Flus51é:.
-keit_untersihrem eigenen Druok ausflieSSen‘ RS - .

Die Durchlaufzelt mult1p11z1crt mit der Kennzahl der heakapll-
lare ergibt das Hundertfache der klnematlachen Zhhlgkeit 1n
Centistok. Jede Messung kann durch elnfachea Ansaugen w1edcrholt
werden;’ Jedoch—nur,'wenn .man von nledrlgeren ‘zu. Hheren. Tempera—
$uren.ilbergeht,. dafdann‘schon P”usalgkelt -durch- dle Ausdehnung in-
des Ubexlaufgefass ubgeflossen ist. o 0T,
Zur VQrmeldung von Turbulenz sq11~d1e Durchiaufzelt nlcht klelner
als 25 Sckunden_selnnn ' N :
Schledsmessungen 51nd mlf‘biﬁﬁm_v*gel—Ossag—Vlsk051meter, dessen
Prufgcfass, MeBkapllIare und Thcrmometer amtllch gepruft sind,-
auszufuhren.

P

2. Hopnler—Vlskosimeter.;ﬁ

Das Hoppler—vlsk051meter = VEerg. Abb 10 = ist cln Kugelfall—
Vlsk081meter. Gemessvn w1rd aiec ballzelt von exentrlsch fallenden
Kugeln, die mlt ginex. Toleranz von + 0, ;0005 mm hergostellt s1nd,
in ‘einem in konstantem Winkel aufgestcllten und -mit der zu un- -
tersuchenden 1u551gke1t géfullten Fallrohr von + O 001 mm gé-
nauer' lichter Welte. Zwel- elngeatzte Ringmarken stellen d1e Fall-
strecke dar, BCl dunklcn und undurch51cht1gen Flu531gke1ten er— -
goheint die fullende Kugel als 51lberglanzender Punk?® an der -
Rohrwandung., Das rallrohr ist von elnem“Wasserpgg umgeben und in
elnem Stativ drehbar befestlgt Durch Umschwenken des, Apparates
w1rd dle Kugel w1eder in dle Anfangsstellung gebracht, worauf

mlt einer neuen Fallzelt—Be?tlmmung begonnen.werden kann.
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. Mit den zum Ihstrument gehbrigen Kugeln kann ein Zshigkeitshe-
reich von .9 Zehnerpotenzen gemeesén werden.‘ Die Angaben der Me8-
ergebnisse erfolgt in Centipoisen oder Centistoks,
-Measganaﬁigkeil; (1t. PTR.) + 0,5% bei Zimmertemj;eratur wd + 1%
bei Tcupcraturen bis 95°%. o ' o
‘ er uc sngler-Viskosimeter, das auch in DIN . .
DVM ‘3655‘.gex;orint ist, wira zweékméﬁssigcrweisej nicht benutzt,
da es vor allem fiir die niedrig viskosen Treibstoffe.des Benzin’
‘und Dieselsl-Sicdebereiches ungenau arbeitet.

!
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“Die‘néstimmuhp _von Stock- und )chmelzpunkt

Unter Stock- bzw. achmcl punkt ‘¢ines utcffos verstcht man den.
Zustand, bei dem der Jburb €ng vom flusslgcn zum festen Zustﬁnd
bzw. ‘vom festen zum flilssigen Zustend stattf1ndet.~Es handelt
31ch in den wenipsten Fdllen.- be1 Mlttelolproduktcn unl einen
ausgesprochbncn*Krlstalllsatlonspunkt, wic man 1hn von den

'organlschcn Verbinduwngen her kcnnt, sondern es flndet meist

elnlallmhhllchvr ’burgan von einem_Zustand -Zwi-andern statt,
' so*dass nur- durch olnc< trenge Normunp von Thermometern, von
Priifgeréiten -und Prufmcthoden reprodu21erbare Angaben gemacht
werden honncn. Da man einen gehr’ weltcn empcrauturbcrplch ’
bcstrulchen muss, 51nd mohrcre hcthodcn ausgearbeltct ‘worden,
- die sinngeniss angbuundet werden. miigs on. Bcl uns werden fol- "
gende Methoden angewandt:

< "todkpunktbestlmmung naech- TIN DVM 3662
2“Bust1mmung von Iribungspunkt, “usflockungspunkt und
Stockpunkt im otclllng—Apparat ) :
»(Vcrgl. Holde, thlgnwasscrstoffolu .und. ?ctte, o Aufl -
SEite 49)
-3.'Jtockpun”tbest1mnung 2m drehenden Thurwometcr
(galizigche kethode (Vergd, Holde-\ohlunwasserstoffole
oo and-Fotte, 7. iufl, Seite 298)- e e
.q}4 Schnclzpunkt In—Cerof TenesE Kaplllare R S
5. Schmelzponkt in geuvchlossenoer., Lapillare, . ” .
6. ,ratarruntspuﬁkt nach.,Shukoff (Voresl: Holdu, Xohlonwag-
- sezstol Oloswnd ﬂyttg, T Aufl,,;elte 296 ) ' o

LI

Irifvierfahren
'Vorbgrcltung decs Cles, :
Zur Xorb :reiting der Untursuchung 1st—das Cl 10 Mlnuton,lang

anf. 50 - vu‘nrwarﬁenuund»dann“1n~c n*Probegl~s‘vbn“18,éﬁ““‘“
Lanoc und 4 . em llchtcr Weite 4,5 em hoeh so c1nzuLullon, dass
koin' Ol an . dur Inncnwandunp hlnunterfllcsst. Das Probeglas ist
_1n 5 cm Hohe..iiber dem Boden it ciner Strxchmarkc ‘zu vprso—
hen.fEin#%tock§unkt—Thcrmomgtcr wird dnrch ¢inen aufudas
- Probeglas pasqunden Llnrekcrbtun Korhyn senkrecht sc. gehalten,
dagss das untcrg Ende dcs Thgruomcturgef&sscs etwa 1 ' 7 cn
tiber der lell.v ass” bodbns dgs frobeglasus\steht Da bei dlC—
_gexr Stu llun* selnu Wanduntcn uburall glclch wtlt von- den Van='
L_dunrcn des Probcglases entfernt 31nd, w1rd ein glelchmass1fc
:Vordrlngen dor nbkuhlunr,zum—mhurmomcterrufass crrclcht vi‘wq
‘Da“ }robegl"p ni% dem B1' wird in elnem ‘Wasscerbade von 197 - %
auf 20% . abggkuhl%
Thurﬂnw:ter—'

.0 Jtoc kpunkt nach der gcnorntcn methodc.
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’{Die utockpunkt-Thc momoter mﬁssen nachstchcndcn Bedingungen )

1ontspreohon-"~" o ’

Dio Skala soll bei Qucoksilbcrfﬁllung von -38 bis +50 ¢, be1

-Alkohol und Petanfullung von - —70 bis + 50 o} reichen und 180

+ 5 unm iiber dem uwnteren Jnde dub Th»rnomcters beginnen,

" Das Thcrmometurgcfass SOl zvllnurlsch d%in, einen Durchmeaser
‘von ¢ 5 4#0,5 mx und—cine Linge von 12 + 1 om haben. DorInhalt .des

Rohres zw1schon Gefédas und nnfang der Skala soll nloht grusser
als/30 dcg Gefdssinhalts seln Das zylindrlsche Umhullungsrohr
icr Skala s0ll einen Durchmesser von 10 + 0, 5 m et betragen. Die
Thormometer sollen bei~éiner Eintauchtlefe von 180 on und einer
Tenperatur des heraugagendcn Fadens von 15° richtig zelgen und
ausser dem Herstellur201chcn nur die. fufgehrift " Zor Stockpunkt-

,prhfung nach DIN DVM 3662"tragen: Nur auf dew Priifschein der
; Thernometer vermerkte Burichtlgungen,31nd zu bcruckslchtlgen.

Berichtlgungon fir den hurausravunden Faden 8ind_ unstatthaft .

'Fur Schiedsanalysen sind Thbrmomcter zZu benutzen, d1e ‘von elner

antlichen Prufstellu -augdriicklich fur den vorllegenden Zweck

‘ygeprurt 81nd

%bkuhlung.

“'Sobald le Tcnpvratur errelcht ist - +20 c—-—muss nit ‘der we1—

.tercn Lbkuhlung bcgonnen werden, die stufenwcise odgr glclch—_.

m3551p fortschreltgnd durchgefuhrt wardun lann.

a} Stufenweiso -4bkiihlung, S

;Das Probaglas w1rd ucnkrocht 15 blS 16 el tlof nacheinender: in

Aaltbbudvr VO O, ™ 5 , ~10° und = 20° C- gebracht.~Es wird *
stots in das nc Chotg k sltere Bad gebracht -wenn das Thermometer
nur mchr.3° hohbr als die Badtcmpcr tur anz01gt ‘Unterhalb —20
wird nach b) weiterge kihlt.

1

E) €latohnisolp fortechtettende ibkiinlung. -

“Das. Probeglds wird senkrecht 15 bis 16 cm. tieg in-gin passendea
Weinhold-Dewar-Gefédss gebracht das- bie mindestens 12 cm uber
‘den Boden des Probeglases it AlkOhOl gefullt 1st der unter "
‘dauerndem Umruhren durch Zugabe fester’ Kohlensaure 1angsam '
"abgekuhlt wird, Dabei soll ‘dexr Untersch1ed zw1achen der Anzelge

1
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des Thurmometcrs im’ hlkuhol_udd dbecnlﬁun 1 01 5 blS 6 C be—
trr;en ¥an soll 8¢ ¢ince- nbkuhlunvsguschw1nd1~kcit von ctwa
19 in 3#2 ‘bis 4 Hinuten erreichen.

Dndbeobdchtung. v
Nieeh je 29 1peréfurabnehme ues'Cle w1rd dasg Prggeg}as heraus-
genommen und geneigt. Die Temperhtur, bei dur sich be1m Nelcen
sunmittelbor au ‘Thermometer kein Wulst mehr blldet und euch - -
anSChllOSSbnd bei waggurecht geh‘lteneﬁrTrobuglﬂs widhrend 10
Sekunden keine Bewegung- des Cles beobachtet wird, gilt els
Stmckpunkt Bewegungen des Thurmometers und Ergchiittéerungen
sind unbcdlngt zu vermeiden,. Bei uchledsenalyscn 61nd‘wen1g—
sten 2 Versuche durchzufuhren, wibei aje Prcbeglascr einmal -
JLWCllS bei dea eeraden Tempurnturzahlen, das'undpru al chells
bel den ungeradgn Temperaturzahlen her us"unegpenwg;nd,
:—.Eniif;:?ehler :“""’““‘3—_‘“‘2 T
2 ): Der qtelllng-ﬂpparat 1st uehr goelgnet u den durch gerln—i
Tgen” Wausergehalf verursachten Trubungspunht bei Bunzznen und -
'chselolen fustauotellen. Weltcr ist er 5eei~net, dun durch

hcllenﬂodur schw 1ch refalbtcn Dleselolen mlt grosscr Gena ulg—
,kelt zu bestlmAcn, anschllcs end ‘an’ den’ husflockunﬂspunkt kann
dann agnh-de. 3 tockpunk* von Dicselslon vew. crmlttclt werden. -
tplllng—Appﬁr"t6° licet etwa

Die untere’ Te“pcl‘ttmgrbnzh Jus
vbcl -25”0.

Prufvbrfahrun. :

Benutzt wird ‘der in ibbl 11 abgebildete wpparat. Lr besteht

,aus ¢inenm Glds—Dewar—Gefﬁss, das Ltwa 2/3 Ait Ather gefillt. 1st
Durch den Ather w1rd vorgctrdckncte Luft geleltet die ihn teil-
wclse vurdampzt und dadurch ﬁbkuhlt Dle Tcmpcrﬂtur wird mit
~u1nen in 0, 5 getelltbn Stockthurﬂomutur gemeSoen.,In dcn Ather
"1st wnltcr 01npufuhrt ¢in Reﬁpen' as,_das mit dem” 2w untersu~
chenden Stoff. bis zu ¢iner bestlmnten utrlchmarke gefiillt. 1st
f“le Tcmpcrgtur des 'rroduktes ‘wird ebunfalls‘mlt einem: utock—
thermometer, dasz in -2 Grad gctbilt ist, " gexcsscn.
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Nach ‘Einfiilllen ‘des Produktes saugt man so langaam'Luft'mit
clncr'Wasserstrahlpumpendurch den Lther, dass die Tempcratur—b
differenz zwischon dem Produkt und dom Athcr‘hﬁéhstcns 2-=3%"
botrigt und beobachtet dabei dq51?uﬂ€0n”ﬁld8. Man Xann. bei lge-
lichen Olen leicht den Punkt bcglnncndur Trilbung und auch den
Punkt, bei dem zum urstcn Male feste uuSacheldungcn auftretei,
als TrubungspunAt ungd-’ “usflockungspunkt bnstimmen.‘Bei weitercm
Lbkithlen wird ddg- Produkt fést, was a ‘n durch Hercusnahmen . ds
Ruatenzglases aus dem.jther in fewiszen. Zultabstunden feststel—
len kann. Pir dle Tempcrgtur, bei-dor der Stockpunkt erreicht
ist, gllt da's [lclchu w1u bei lethode 1, d.h, der Stockpunkt ‘
ist eryncht wenn bei- waanyrcchtem Halten des Rua(cnzglasee

'wanr nd 10 Sekunden kelne Bewegunp dcs Olus beobn ch! sh w1rd

'3} aur Bmstlmmung dcs Stockpunkteu fester Substanzon AlthllfguM
—=der- Drchmgthode, vorflusqlgt man dlc gtoffe i” iner klulnon
“Porzellanschale und nlmmt dann: mit elncm Thermometer, desson ;
Qu&ck311ber~ciass kugelig ausgebildut. 1st einen Tropfun hprausi:'
~Han~dreht nis dsE ‘Thérmometer: langs"ﬂ in- C&ncn Rundkolbén o@er '
Erlcnmcyerkolbun, _____ d%g&ﬁ es vor Zugluft geschutzt 1at Fllosst dcr
Tropfen nlcht mehrhan dey- “ugel nach’ untgn vb soﬁdcrn bew;gt
“sich bei d»r Drehung mlt Flbt die sofort abgelesenc Temporntur -

‘den Brste rrungbpunkt an. Die¢ iethode glbt sehr gut rcproduz1qr—

biru ”prte. Prulfchlcr.‘z - 20

4, Der Schn&lzp"kt‘ln dcr nffnn in xnplll re~w1rd“nelst“fur
Welchparafflne und. - Tafclparatflnc mngewwndt. Man fullt dazu,elné
100 mn Yenge Gluukullllwre ven 1oum. o Weite an cinin Ende :
ctw“ 3 - 4 111 hoch adt Teralfin,- befestiat. diy Kuplllurc*an .
cinen FLLlinbton Tuuﬁuonctor, soda ss das I'a ruffln nuben dgr
Cheeke 1lburkuggl sitzt und stellt das ‘thrJOlth ln ein . :Becher-
rlag, in dem ulcb dus zun grwarnbn »Jv“cudc Maggser bgflndet

-Das Brwirmei nuss ullmahllch und unte - h#ufigeny Umrﬁhren des
”wsser ”LSuhbhpn. Der Warucpnad,_bel dcn das Pct%saqlchen durch-
s1cht15‘w1rd und in dle‘dohg scanollt ‘ist uls dup gchmulzpunkt»-

S

unmuouhvn.; ; AR Tuv, - ) l,._‘ j
“D‘r Sz elzpunkt in gcschlos ener zapillare wird bestinmt in

dor Welcv, wie Gs bcl organlschen Substanzen iblich ist.
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' 6) Erstarrungspunkt nach Shukoff.

"Bei einem Erstarrungspunkt nach Shukoff verfolgt man den Tem~
‘peraturverlauf beim Abkithlen der geschmolzenen Masse. Am Br-
starrungspunkt wird die Schmelzwarme -frei und verursacht da—~
Adurch bei entsprechender Isollerung des Gefasses einen Halte-
‘punkt, ‘der auf ¥10° genau bestimmbar ist. Das Priifgerst be-

-steht aus Glas mit einem Vakuum—ManteI”‘Es ‘wird beinahe voll—

stdndig mit der geschmo : $i]:
'setzt man mit ‘€éinem Korks en sd'eln, dass d1e Queck811ber—

kugel in der Mitte des- Gefasses 8itzt und - liest alle 30 Sekun—a
»den ab. Man kann auch widhrend des Abkuhlens bis etwa 5° ober—

ohne welteres Schutteln dle nblesung vornehmen.'

~ Bei Tafelparafflnen flndet -man.meist. _sehr.. gut.- -ausgeprig-
te Haltepunkte, wahrend‘dle Hartparafflne im-allgemeinen nqr
einen kaum 51chtbaren Knlckpunkt haben.
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’Bestimmung'desAlbdampftestes und Bombenteste., . ,

Fir die Beurteilung von Leichtkraftstoffen sind Abblasev, Ab-
dampf- und Bombenteste von Bedeutung fiir das Verhalten in Motor
und’ bei der Lagerung. Enthalt némlieh ein Kraftstoff grossere
Mengen nlcht verdampfbarer Antelle, so treten leicht Verpichun-
gen und Verklebungen der Ventile auf, undETBTSGltS kann auch .
—eln\Lelchtkraftstoff Stoffe enthalten, die-erst bei der Lagerung
»dle Blldung solcher nicht verdhmpfbarer inteile verursachen und
- dann bei spaterer Verwendung ebenfalls Verklebungen der Ventile-
herbelfuhren. Es“wurdéen nun verschiedene Irufmethoden entw1ckelt,l
um ‘sowohl das Verhalten des direkt- aus” der’ Produktlon kommenden :
F“aftstoffes bez. Veerdampfbarkelt festzustellen, als auch seln"
.Verhalten nach ldngerér Lagerungszelt Fiir -die Beurteilung des
frlsch hergestellten Produktes dient der Abdampf- und Abblase—
~testund Pilr- dle Beurtellung a8s Produktes nach’ langerer Lager—
zeit der Bombentest

=1 “'fib'b‘l'asétpst”’

_Der iibblasetest kann in Glas— oder hupferschalen ausgefuhrt
_werden.: Erp erglbt -dabei etwas dlffcrlerende Werte, da die’ Kupfer—
schale auf den Trelbstoff e1nw1rkt und falls 1e1cht vezanderll-'
~che Substanzen vorhanden 51nd diese berelts ausscheidet. Bel o
‘uns wird daher meist der reine Glasschalentest ausgefuhrt und
die-Lagerbestandlgkelt nur nach dem Bombentest beurtellt‘ :
»Aur~uusruhrung des nbease'bestes mlsst man 100 cem des’ zu unter
suchenden Kraftstoffes ab in clnen Scheldetrlchter. Man ldsst

ihn dann in eine Glasschale, dle auf - kochendem Wasserbad steht
und’ halbkugellg mit flachem Boden ausgeblldet 1st mit einem Durch-
_messer am oberen Rande von 90 mm und elner Hohe von 50 mm ein-’
tropfen. Glelchzeltlg blast men elnen auf ca.v80 vorgewarmtenA'
Luftstron mit solcher Geschw1nd1gke1t in dis Glasschale hlneln,
“dass 1OO cem Lraftstoff in“etwa 3/4 Stunde verdampft sind. -
J(Gﬁﬁnhwwndngkelt des Luftstromes cal 1 n3/Std ) Nach dem nbdamp—
“fen wird die Glgsschale—bel 105 im Trockenschrank 1 Stunde ‘be~

lassen und zuruckgewogen. . .
: . Ao, '
im &llgemc‘ﬂen wird von Kraftstoffen verlangt elnn Libblaseriick-
OPLaserc
stand der . unter 10 mg/100 " cm3 llegt '

'Zusatzllche Priiffenhler: +2' mg.
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2 Bombentest. B
Die hurzprufung auf Lagerbestandlgkeit wird in der Eggloff— .
Bombe, vorgenommen~~nabel wird der hraftstoff bei 70° oder bei
100 mehrere Stunden . lang . der’Einw1rkung ‘von Sauerstoff dus-
gesetzt, Der Sauerstoffdruck'betrégt in kalter Bombe 7 ati
L und stclgt bei 70 bzws 100° auf ca. 10 atil, Die Eanlrkungs—
zeit ist im allgemeinen 4. Stunden. Nach dieser Zeit wird die
Tempezatur heruntergenommen, dle upparatur entspannt und. von
, Produkt erneut ein ibblasetest bestlmmt Enthidlt der Trciﬁstoff
Antelle leicht .polymerisierbarer Natur, 80 steigt der Abblase-
test durch .die Sauerstof? oehandlung an, Unter Umsthnden ist
auch die Dlnwirkung 80 stark, dass bereits eine kréftlge T
Oxydation stattfindet, die zu cincd vorzeitigen Lbfallen des
Druckes fithrt, Man bezelchnet dic-Zeit, innerholb deren dun
)auerstoﬂﬁruck]onstant geblleben igt, als Induktlonszelt =
Proben, bei  denen ‘innerhslb von 4 atunden keln “bfallen 01n—4_
—getretenTist, "wérdcn als stabll bczelchnet ‘und man gibt fir
. die Induktlonszelt mehr als 240 fiinuten an, In beséonderen .’
Fallen lasst nan- auch—dle Bombenteste durchlaufenrgzg‘aggi
Druck abfallt und mJBt*dnnn‘dle gesamt Induktlonszelt, dle }
inter Unsténden v1ele Stunhden betragen kann. P S
Im elnzclnen mlBt nan in dié nit Glasstopfen vcrsehenen 250
“on fassenden Glaseinsatze 200 cen des: Treibstoffes ab stellt
‘den’ offenen Elnsatz in die Bombe und verschllesst diec’ Bombé
sorgfaltlg. Dann. wird der. Sauerstoff—nach zwelmallger Entlee—'
rung zur Entfﬁhrung dér 'Luft aul aufgedruckt ung, man‘heizt_dann
vmogllchst rasch auf-die. Versuchstcmperatur ‘an, Deér Druck w1rd L
nit einem Druckschrelbcr graphlsch uufgeZelchnet Nach Been—
_digung des Verauches w1rd zuerst abgekuhlt und dann der uber-,
schu351ge oauerstoff abgelassen. lMan 6ffnet dann'die Bombe,
vorsichtig wieder und nlmmt den Glaselnsatz -heraus. und. fithrt
~wie. oben angegebcn den hbblasctest durch Hat sich ‘am Boden -
des Gefisses ¢in dliger Ruckstand -gebildet, so verdunnt man,
‘mlt lkohol—Benzol—Gcmlsch 1:7 bis d:exgesamte F1u531gke1t
‘homogen geworden 1st - Der “bblaseruckstand—w1rd dann TentT T
‘spréchend. auf dle Orlglnalsubsi_nz ungergchnet. Der uppar
kann in Deutschland‘von Jullus_Petcrs, Berlln, bezogen wer—i 
'den.Ist der“Abblasctest fiir. hraftstoff auf 10, ng festgesetzt,,
_so verlangt an fiir den. 6mbentest dqss %rodukt be1 der vor-
‘geschrlebonen Tempcrutur, d ‘h. bcl 70 oaer 100 Stabll blelbt‘y
und nach der 3auerstoffbehandlung elnen nbblasétest von nlcht Y
’.nem als 20 mg/‘lOO cemihat, = 7






