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Erfahrungen bei der Aromatenbestimmung
und der Jodzahl.

Von Dr. H.Velde, Ruhrbenzin A.-G., Oberhausen-Holten.

Von den zur Diskussion etehenden Prufverfahren
m&chte ich einiges iber unsere Frfahrungan bel der Aromaten—

"bestimmung und der-Jdeahl mitteilen. Es: hendelt sich hier—

.. bel um ein- Gebiet, das von auBerordentlich vielen Seiten .

schon bearbeitet worden ist, ohne daB3 aber eine endgﬁltige-w
Klirung iber: -die absolute Sioherheit der einen oder anderenj

Methode erzielt werden konnte. Ich.mochte mich daher in mei-
nen Ausfﬁhrungen darauf beschranken, mich mit den Methoden
‘ﬁéuseinanderzusetzen, die bei uns angewendqt bezw. geprift

s

worden sind. S >ﬁv. - - f' E .

i

Die Aromatenbestimmung~ist zwar far unsere Primar-.
..produkte ohne Bedeutung, da ‘diese "frei von Aromaten sind Wirll
haben uns aber bel Untersuchung unserer SPaltbenzine und ge-f

wisser anderer ?rodukte mit der Bestimmung des Aromatenge-
haltes auseinandergesetzt. Man kann hierbei unterscheiden 5
zwischen einem Kraftstoff, der sich aus vielerlei Einzelkoh-
1enwasserstoffen zusammensetzt und gewisseﬁ eng geschnittenen
Fraktlonen. Hat man ganz eng- geschnittene Fraktlonen, so las-

" gen sich schon auf Grund physikalischer Daten, z.B. Tichte,

' Refraktlon usw., Aussagen lber. den?Aromatengehalt machen. Bei
Kraftstoffen dagegen versagen diese Bestinmungen natiirlich '

und man muf andere Untersuchungsmethoden anwenden, Das Schwe-
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felsaureverfahren hat sich hierbei nicht bewahrt. Ich bezeich-
ne hier mit Schwefelsidureverfahren die iethode, bel der der
Olefingehalt mit 90%iger Schwefelsdure und Olefine + Aromaten

- mit dem Kattwinkel—heagenz bestimmt werden sollen. Spezlell

des Kattwinkel-Reagenz ist wenig geeignet, den wahren Aromaeten-—
und Olefingehalt zu ermit teln, insbesondere, wenn grol3ere Len-
gen sauerstoffhaltiger Produkte in den zu untersuchenden Frak-

tionen enthalten sind. Wir sind daher bisher noch intern da—»

zu lbergegangen, bei der Untersuchung mit dem Katuwlnkel—Rea—
genz lberhaupt nicht mehr von Olefinen oder Aromaten zu spre-

chen, sondern bezeichnen die gefundene volumenverminderung als -

SPL, ochwefelsaure-jhosghor3¢ure—Losllches.

Ich mdchte aber. darauf hinweisen, ‘daB s1ch dasi+Katt-

* winkel-Reagenz in besonders gelagerten Fillen ©bei uns sehr

gut bewihrt hat, vor allem -erhidlt man gut reproduzierbare
Werte bei allen Benzinen, die nur aliphatische Olefine ent-
halten; man kann hierbei auch recht gute absolute ‘erte be—
kommen, mufl allerdings das, Verhaltnis von S3ure zu Produkt -

nicht 53 1 nehmen, sondern 4:1, da sonst bei hoch olefinischen .

Produkten auswesprochen zu Wenig gefunden wird. Bei eng ge-

- schnit tenen Fraktionen des genannten Benzins wird auch gute

Ubereinstimmung mit dem durch dle Jodzahl und. #olgewlicht be-
stimmten Olefingehalt erreicht. Nach unseren prfahrungen
wiirde 1ch vorschilagen, die Bestimmung ‘des Aromaxengehdltes
neben Olefinen nur in eng, geschnittenen Fraktionen vorzuneh-
men, da man dann auch physikalische Untersuchungsmethoden
heranziehen "kann. ]

' Bei der Jodzahi lleTen die Verh&ltnisse #hnlich; die

au@tSChw1erigkeit liegt, wie allgemeln bekammt ist, bei der
Jodzahlbestimmung darin, daf kein scharfer Haeltepunkt auf-
trltt, sondern durch Substitution die Jodanlacerung immer wei-
ter geht. Besonders empfindlich sind hierbei dlegeniaen Ole-
fine, die verzweigter Natur sind. Ich verweise hier euf die
Arbeiten wvon Grosse-Oetringhaus, Keufzann, Richter und Koch,
die sich neben vielen anderen-mif é¢iesen Jodzahlmethoden
krtitisch auseinander setzten. : 1

’
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Grundsiitzlich mull man feststellen, daB die Auswahl
einer Jodzahlmethode nach folgenden Gesichtspunkten zu er-
folgen hat:

1. zrforderliche venauigkeit
2. Die Leichtigkeit der Durchfithrung

. %, Die Beschaffbarkeit der Reagenzien

- Bezli;zlich der "erforderlichen UGenauigkeit mufl man sich stets

dariiber im klaren sein, welche Art von Olefinen zu erwarten
ist. VWenn ich also ein Polymerbenzin beispielsweise unter-
suchen will, so kann ich keine .Jodzahlmrethode anwenden, von
der ich weib, daB Substitutionen zu erviarsen sind..Habe ich
dzagegen andererselts z.8. ein Benzin vorliegen, wie das Pri-

_marbenéln der Synthese, 1in dem nur wenig verzweigte Olefine
" vorkommen, so kann ich schon eine Methede anwenden, die un-
ter anderen Umstanden bdbstitutionen ergabe. '

i

Zu Punkt 2 kann man sagen,” da8 man in vielen Fdllen
darauf angewiesen ist, . verhaltnismaﬁig schnell Ergebnisse

‘zu erhalten und 1nfolgedessen keine Methode anwenden kann,
'dle voraussetzt da das Jodzahlreagenz mehrere Stunden ein-

w1rkt.

“u Punkt 3 wire generell zu sagén, daB'man'speziell
hcute, wihrend des Krieges, auch an die Beschaffung der Rea-
genzien denken sollte und mogllchst solche bestimmungen an’
venden sollte, bei denen der Verbrauch an.Jod und Jodver—
blndungen ‘nicht allzu grofl ist, besonders wenn es sich um
Relhenuntersuchungen mit groflem Materlalverbrauch handelto

Unter Beriicksichtizung der obigen Gesichtspunkte ha-
ben wir sehr gute Brfahrungen mit folgenden Methoden ge=
macht: Bei den Primafnrodukten arbeiten wir nach der Ketho-
de von Rosenmund und Xuhnhenn, die jetzt auch vom ZB vorge-
schrieben worden ist. 3ie ergibt fur nicht allzu stark ver-

' zweigte Benzineseinen scharf Faltepunkt und hat den beson-

deren Vorzug, da: mantnur‘eine Sinwirkungszeit von 2 Minuten

. braucht. Thre Durchfiihrung ist ebenfalls sehr einfach, da

man zur Arlagerung eine Losung von Brom in Pyridin—Sulfat

<-benutzt und mit arseniger Sdure zuriicktitriert. Jod wird
Yeli der Bestimmung uberhaupt nicht gebraucht.
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Fir Benzin mit stirker verzweigten Olefinen heb en wir
uns bisher iiberhaupt noch nicht auf eine endgiiltige Methode
festgelegt, da die samtllichen bisher bekennten Jodzahlmetho-
den gewisse .Angel aufwelisen. kecht gute LErfahrungen haben
wir mit der Keufmann'®schen llethode gemacht. Die Jodrhodan-
zahl und die Jodzehl nach ¥ijs sind nur in beschriénktem Um-
fange snwendbar, da hdufig bei der normalerwelse vorgeschrie—~
benen Einwirkungszeit noch keine vollstiéndige Addition elnge-
treten ist. fuch die Hanus-Jodzahl hat sich hier nicht be-
ssonders}gut bewihrt, einerseits ebenfalls wegen der Neigung
zZu Substitutionen, andererseits auch weil das JYianus Keagenz
auerordentlich empfindlich ist gegen Zudere uinfliisse, 2z.B.
'Spuren;von iasser, eine Bigénschgft,.die es allerdings nmit
Jodrhodan teilt. ) -

‘Eines unserer Lgboratorien ist dzher zur Zeit damit be-
schiftigt, noch eine weitere Jodzahlmethode auszuarveiten, die
auch fiir stirker verzweigte 3Benzine anwendbar ist. '

‘Auch bei Schmiersl haben wir bisher nach Rosenmund u.

- Kuhnhenn bézw. nach Kaufmann gearbeitet;, sind uns aber noch

nicht restlos im klaren, ob die dabei erhaltenén Yerte ganz
Ry Y -
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_ Meine bisherigen Ausfihrungen. betreffen allerdings nur
Benzine mit mittleren und- ‘hohen Jodzahlen. Handelt es 51ch um
- die Bestimnung von Olefinen in Flugkraftstoffen, d.h. also
'von Produkten mit Jodzahlen in der GréSenordnung von 5, So
kann man meines Erachtens die Auswahl der ilethode nach ande-
ren als den bisher genannten Gesichtspunkten treffen. Da die
Genauigkeit in den meisten Fillen nicht grofer als cetwa 2
Jodzehleinheit zu sein braucht, spielt die Substitution
nicht mehr die entscheidende Rolle -wie vorher, und man kann
8ich nach der lelchten Durchfuhrbarkelt der iethode richt61.
Ich schlage nach dan bisherigen Stande unserer Untorsuchungen
dcher vor, auch in diesem FPalle die bereits vom ZB fiur die
Jntersuchungen vorbeschriebene ilethode von Rosenmund und -
Euanhenn anzuwenden, die den Vorzug hat, sehr leicht durch-
fihrbar zu sein, vei einer Sinwirkungsdauer von nur wenigen
minuten. Zur endgiltigen Xlidrung widre vielleicht noch ein -
Vgrsuch durchzufﬁhfen, in dem wenige Kraftstof fe an einigen
Unt ersuchungsstellen zu priifen wiren. .
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