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Bestimmung der Verteerungszahl und Verkokungszahl nach Ehlers.

loo gr. Frlschol werden in einen Erlenmeyerkolben 300
cem eingewogen und 5 Stunden bei 170° c. unter Durchleiten von
Saverstoff (4 Blasen pro Sékunde) im Anilinbad erhitzt,

Darauf werden 50 gr. des cxydierten Ules mit 50 cem- alkohol—
wéssriger Ngtronlauge versetzt, ( 500 ‘eém Alkohol 96 %, 500 cem:
Wasser 37,5 gr. NaCH) und 20 Mlnuten am RiickfluBbehslter ge~
koqht. Dieses Gemigch 1#B+ man iiber Nacht in einem Scheidetrich
ter abkitzen. D1e untere Schicht wird abgezogen und durch ein
Schwarzbandfilter fwltlert. 40 cem dieses Flltrates werden mit
40 cem Wasser und 15 ccm Petrolaether versetzt Dann wird dle

- Losung mit Salzssure: neutrallslert bezw. schwach angesauert

(Adls” Indlkator elnen Tropfen Meths lor e zusetzen). Die, L=
¥ ang;

.sung w1rd nun mit 50ccm reinstem Benzol ausgewaschen. Die Wa-
schung wird solange wiederholt, bis das Benzol klar blelbt. :
-Das Benzol wird jetzt in einen- vorher gewogenen Rundkolben von-
250 cem Tnhalt abdestilliert und der Rest erd analytlsch ge—
wogen, Der gefundene Wert mit 2,5 multipllzlert erglbt die Ver—
teerungszahl.,

__Eg_ccm des_in.demuSche1detrichter~verbleibenaen Olrestes werden
mlt der 1ofachen Menge Petrolaether verdinnt, Scheidetrichter
und die benutség;én Gef#Be werden gquantitativ ausgespﬁlt Das l
verdiinnte 01 wird durch einen Jenaer Glasfiltertiegel 1 G 4 abe
abgenutscht damlt die koktellchen von evtl, amhaftender Lauge_
befreit werden, Die von dem Tiegel festgehaltenen Kokteilchen

werden gewogen und ergeben mit 2 multlpliziert die Verkokungs—

zahl.'
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100 gr. Frischsl werden in einen Erlenmqyerkolben 300 ccm %inge-
wogen und 5 Stunden bei 170 C. unter: Durchleiten vor Sauerstof

(4 Blasen pro Sekunde) im Anilinbad erhitzt,

1 @

Darauf werden ‘50 gr. des oxydierten Bles mi% 50 ccem alkohol, -

Waa&rzger Natronlauge versetzt. ( 500 cem alkohol 96 %, 500 com

“#asser 37,5 gr. NaOH) und '20 Minuter am Rickflulkiihler gekocht.

Dieses Gemiach laBt man ﬁber Nabht inleinem Scheidetricnter ab-
sitzen. Die ‘unters Schicht wird abgezogen und durch ein Schwarz-
\bandfilter filtriert. 40 ccm dieses E‘j.ltzra\‘t:es werden mit 40 cem , 
Wasser und 15 ccm Petrolaether versetzt. Dann wird die Losung ‘mit .

Salzséure neutralislert, bezw, schgach angsssuert. (Als Indikator-

“einen Tropfen nethylor&nge zusetzen). Die Lésung wird nun mit 50 V

‘ocom’ relnstem Benzol auegewascnen. Die Wascnung wird solange wiedez

“ho1t, bis das .Eenzol klar bleibt. Das Benzol wird jetzt in einen

vorher gewogsnen Run ikolban von 2JL com Tnhalt abdestiLliert und

_der Rest wird “‘this :h ng05vn. Dar gefundena Tort mit 2 [ mnlti-

'p;izivrt ergibt d;e Verteerungszah

\
. i

50 cca des in dem Scheidetrichter verbleibenden Olrestes warden

‘mit der lOfachen Menge Pe*rolaether verdinnt.. Scheidetricnter und

werdea
die benutschten GeflBe quantita*iv ausgm_pult. nggmxgxdunnte ﬁL__

wirq durch einen Jenaer Glasfiltertiegel 1 G 4 abgenutscht, damit

die Koktsilcheu von evtl auhartender uauge befreit warden.iﬂie .

‘von dem 11-591 14=t63ha1tenen Ko lchen werdsn gewogzen und er—'

[

5eben mit 2 multipliziert dle VarkOKQASSZahl.
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Herrn Dir. Dr. H a gemann !

-—-————-.—_—--———_——.—

. ) - P
Betr.: Prifvorschriften fur Fluguotorea-¥cofsstorro
zZur Verwendung in Dieselmotoren, -
II. Ent: s Mérz 1939,

P R

- . L S
Zu den Labor Prifverfahren habe ich folgende
Abanderunge-'bzw. “rgénzungsvorscblage 2u asEchen:
| .

Nr. 1560. C.‘Brechgggsvermﬁgen;

Neue Fassung: " Das Brechungsvermﬁgen'nzgwiat im "Zeigs-
Refraktometer fiur die Zuckerfund'ﬁlindustrie“ oder im
_"ZeiasbAbb:—Jefr&ktometer; Modell 1“oder‘2, Zu bestimmens"

. .Das "Zeigs-Refraktometer fiir die Zucker—-und 1=
jinQustgiemgist.etwas»einfacher~als~daspnbbetaefréktbﬁétéii
sodat es fur alle‘die.Laooratorién, die bereita'ein»Abbe;
Refraktcomeier bésitzéﬁ, sinrlos wﬁrc,:siah:noch dag

"Zeiss-Refraktoveter fir die Zucker—und‘ﬁliniustr;e“ an
- . " ’ .

suschaffen. -
Nr. 7570. E. Zﬁhigkéit.‘ R
’ In der DIN-Vorachrift; DIN »vk 3655, 1st fiir die
Zdhigkeit das Engler-Viskosimeter genorut und das Vogel-

-Ossag-Viakosimeter; fir das noch keine Norm herausge-

" kommer 1st,fzugqléssenﬁuallerdings—ist-es—nur+am“ndha§“
erwihnt und nicht niher beschrieben. M.:. ist das Engler-
Viskosimeter fir so diinnflissige Suvstinzen, wie es
Dieselsl ix allgemeinen darstellt, viel zu ungerau ung
daher nicht Zu ‘gebrauchen. Ich mbchte gaher<vorschlagen,
Tur die Zihigkeit das Vogel-Ossa und/oder das Hipplere
Viskosimeter zu verwenden und dafur'genau S0y, wie es an
anderen Stellen der Prifmethoden geschehen ist, elne ..o,
Arbeitsvorschrift avfzunehmen, Besondars das Hoppler—

~Viskosimeter scheint mir schr geeignet fir die Zihig—
keitsmessung‘verhéltniaméaaig niedrig viscoser Flusasig- ..
keiten.

.'_2_
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Hb‘ppler—Vuak«:aimeter Seite 711 ung fiur ldas Vogel-anag-» ‘
Viakosimeteg,.Seite 116'erachienen.

Nr, 80. Siedeverhaltéq. Prifeinrgcn
£ Thermdmeter. :

Als-Ihermpmeter 8lnd genanng die 1in der ASTM-Vorschrift
angegebenen rijp voilstindigeg Eintauchen nit einem Bereich ]
von 0 - 400%, 7oy mdchte staty dessen die iblichen Englep.
Bherrometer vorschlagan, gig von - 5@ bis +360° gchen uad
bei denen der fullpiyct 10 ea dperp dem Boden Ges Queqksil—

bergerisseg liegt, ?iese Thermometer 8ind dipext auf 10 og .

Eintauchtiese geeicht, .82 sing gy, Deutschlana bei Destill'

tionen rijy zoll-'und-uandelsanalyseh vorgeschrisben upq u.d
beachrieben in Holde "Kohienwaaserstoffﬁle und Fetton Seite

161.

Pir den Stockpunkt ist nur diq-DIN&Voraohrift, die aueh °
‘fir die Priifung von Sehnierslen gilt, angegeben. pej unserapn
Olen iet auch gep Ausflockungspunkt recht charakteristiééh.”

Zeiqbnnnnges-stel11ug;Apbarates béfindet'sich ii.Holde
"Kbhlenwansérstoffﬁle und Fetter, 7, Auflage, Seite 48/49;

Nr. 680 g, Vérkok nach Sonradaorn.
____Z—__—___--.~_;Eﬂ&._.~,_._*_~__._

- Ret derﬁscatimmung der Vérkokung ist die Verkokungs— .

8ollte.
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Sollten 31e ¢g

fir ZWwecknissig
8chiedenen neu

halten, fir die ver-
vorgeechlagenen Ve

rfahren begy.. Abande~
rungen, Vorschrifrgeun herauazuggbun, 80 bitte ich un
¥tteilung, damis ich sie noch Ausarbeiten kopp,
mdglich, e |

S,
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Uber 100 st der Siedeveriust., .
Die Temperaturen, beli dencn 5.15,25 uew. Vol.%
tibordestilliert sind, wzrden gur Berechnung der Siedekenn—
ziffer, abges:rmt %2, hérxangezogen. Dazu wer en die 10
Temperaturen addie;t'und dana die Summc wieder durch 10
dividiert. Bei den Prim&rprodnktea der Benzinsynthege llegt
d1e Siedexennziffer der Aeie=Benzine, je ne .h der tiedeonde,
iz allgemaipgg{zwiaphen 70 9. 90, die der Benzine mit elnem
‘Biedoende von 200° zwischen 110 und 120, Bei der Destillation
von unatabi;ag Benzinengd i, also Bénzine mit hohan:Gasol~
gehalten, betrigt der lledeveriust meist mehr als 5%, Bo-~
dase der 95%-Iunkt nicht errel bt wird. In diesem Falle kann
die Siedekennsifter‘nifhﬁ berechnet werden.

+

b) Besiimmung daes siedéverhaltens fur‘Kondénsatgii Co

>

Diegelisl uaw,

: Ins Siedeverhalten . der mgigtenguber.aabo big
atwa 320,3300 sledernde:, Primérprodukté wird in pr;ngipiell_
slelcher Yeise bestirmt wig bei des Benzinen. s wird ledig~
Alch anstelle-des-eisgekihlten Bads . ein gewihnlicher Luft-
kﬂhler,benutzt, der aus einen Glagrohr von 600 mm Linge und
12 mm lichter .eite besteht. Auch ksan in diesem PFalle das

! Cberteil des Schutzmantels entbehrt werden. ie -fedokeénngifreg
wird in gleicher seige berachnat“wiq bel Bonzinen; sie liest

fir Pripurdieselsl stwa in der Grcsaenordhpngkéﬁo - 250,

te) Boatimmugg des Siedeverhaltens feater Frodukte. -

. BRei Zimmertempefntur-féste; Subétggggn,udie_bei—m
pder—Benzin=SyntH€§b vorwisegund prrafficischer Natur 8ingd,
kann die Bestinciung'in ‘einer Art fngler-Jestillation nur
dann dhrchgefﬁhrt werden, sofern sie noch inteile enthalten,
-die unter 320° Ubergehen, da‘dieﬁféstﬁﬁ”Paraffine-bereiﬁa
bei Temperaturen von 320° anfongen,’ sich gu sersotasan. Hir
éollkomgcn feste Substansen hat die SnglarbAnalyse dberhaupt
nur bed;agﬁen Jert, egc is: dang begser, eine Gcwichﬁs—&nalycp_.
durchzufiihren, die mem danr in der weiter unten beschriebenen
Art cit Hilfe g¢iner Vakuun-Lestillation durchfinrt,

-3 -
Durd‘Is(_i’urift
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"Zur Bostimmung der unter 320v sledenden Anteile von

boispielaweige Ofenparaffin der Druvrayn.hoae, oder
Fraktionierunbaruckatdnd den uondens;tdles, =ird bei-
hthercn Terperaturen eine 100 ocm bei Bo“anltewperatur

& t«rrechenﬂe ¥enge unter Beruckeichci ;ung der Volumen—
Auadehnung eingefiillit. ian arbeitet mi¢ genilgender Cenac-
igkeit, wenn man beispielswaise bei 1“0° 11C com einoisst,

d) Degtillation dea fesamt roduktes,
..________.___.___.____Jl____.—__.
g

. B2 daa Cesastprodukt scwolil Anteile ia Beazin-
siedeb:rei . h als auch hochsiedende bie zu den featen Farafri .
nen sntbdlt, nuse man gur Jestillation aine kombinierte
Fethode anwendsn, ‘una zwar wird man zunichst zwe: ‘kntissi. er-
Weise nit denm AST¥=Rihler und ﬁisbeacniukung arbeiten und
dann von 200° an. ohne Dnterbre«hung der inalysé dag. Big-
LLERES S entfernen und dem deasingkuhler als Luftkihler bes

treiben.,

Durchschrift
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Besticmung des Gehaltes en Olerinen und Aromaten.

D;e'Beatimmung des Cechaltes an Ungealitti. ten Vere
_bindungenverfolgt in dex ait_ZeichnLng kire 2 8lkizzierten
Spezialrihrehen dur h Abuorpt;on der ungeséttigteg Frodukte
mittelis Pnosphorpentoxyd-Scbwefelséure. Das Abgorstionge '
Resgeng «ird dupch Aufl&sen von 30 g P205 in 100 cem kon-
zentrierter Schwefelbsiurs hergestelit, (Vorsight ! Yegen
starker Zrhitzun, der Cefigee bei’dor Auflisung. Fertige
SHure 1at‘dark'hy¢roskop13¢h und russ sur Erreichung repro-
dugierkarer Ergebnisaee absolut,vor‘Ldft.geéchﬁtzt aufbe~ )
wanrt werden.) Die zu untersucherde Frobe wird 1~ Verhiltnis
T : 4 mit der Schwefelsiure vermigcht, geschilttelt und durch

Eraittlung der Restbenzinmenge dep Olefingehalt bestimmi. -

o ;‘.uafuhg_g' $9:4]

8 ccm des zn untersuchenden Produittes mit einer Fipetﬁe N
eingefullt, Bnch\sorgfaltigem_Verachlugsvdés Gefisses wira
mit deghVerh;gghuagrpegonnen.~$iese“Vermiséﬁp£é"Eﬁﬁéwgiéts.
anter sorgfaltiger fidnlung der. Proben vargenonmen éerden,

,da die Reaktionsw rﬁe; bé%onderé bei olefinreichen':rcben

ausserordentlich grose ist und leicht zur-Zertrismerung

des Gefisses oder| zu einem Herauaspritzen‘von'§aufe dﬁréh
8eissit.tiges ~ffnen des'Verachluastopréns:fuhren kann._

Deghalh iird_dié Verziséhung zZwe kaﬁssigenﬁéige in iige .

‘ﬁéaser”vorgengmmeu unad auch solange in Zasser durchgesachittel
.bis. die Hauptrezktion sorbei ist., Nach Abkling:.n der Heupt-

o

reaktion muss an freier Luft wenigetens S Kinuten lonic-
kf.fiig;geachutteit-werdeh, um die Re ktion bis zum EZnde
durch:ufiihren. lan kann das Schitteln such in einer Schittel~
machine vohnehmen;'wio sie von dér'Firma’HaagQ/;ulheim

alt “asserkihlung gehaut'*ordéq inot. ﬁhch Beendigung dea
Schittelns wird dag Reaktionsgeliny in einer Zeniriiu;e
geacbléudert, bis aleh S.hwefeloture und Restbenzin ge-
trennt habon. Die Dauver des Schuttulns ist von der Umdrehungg
zahl dor Zentrifu,e Tingehalt abhin;igy aie wird

im ©1ttel 10 - 15 _inuten betragen missen. Dann 1isst man

Durchschrift : -5 -
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die Restben. inminge ag und die Differenz su 8 cem ergibe den
Gehzlt an Olofinen urd Aromaten.

Beiegial: -
U

Eingefillt: = g geg
Reatbensin: . 5+2 ccm
-Verbrauch: 28 ccm = ‘35 %

" nicht zu gross werden Zu -lasson. Bei der verliegenden yethode

wuerden Clefine und Aromaten ﬁestimmt. DPa jedoch in den Primire
produkien dex Benzin-iynthege keine Aromaten onthalten sind,
1st das urgebnis stots dem vorhandesen Olefingehslt cleich-
zuaetuen,_ﬁat man’ auch, wie’beispielsweisb bei Spaitbéhsin,
mit Jer Anwesenheit von Aromsten 84 rechnen, so muss man -
die'Beetimmﬁﬁg der Aromaten gesondert Yorachmen und gwar
unter Aufteilung des Produktes in mEzlichst eng geschonittene
Prakiiopen,aéa'Jodzahl, Refraktion, Dispersion, spez.Gewicht
us@. beztimmen und darn evwtl. nach Hydrejirvng der einzslnen:
Fraktionen und erncuter qu};@gpng”dag_phyzikalischan“xona“
stahtan“aur"déhfA?bﬁé¥éﬁé§ha1t‘gchliéasen.

Durchschrift
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- Gewicht berechnet ».rden.

Begtinmung des dpeziriachen Gewichtes.

£) Bestimmung den Zper.Gguichtes flUs: i, er . roluste.

Die Bestinmung des apegz. Cawichtes flussiger
Produkte wirl nach der JIN-Vorschrirt 36752 v rgenommen
(Yergl. Holde, xohlenwasaerstofsrs] vad “etia, 7. Auflaze, uite ¢
baih Betritbnuntersuchungen WiArd das ., <. Cuvichi catveder
=1t dem Ariomster {3pindel) oder rir genavere leacungen mit der
hohr-?eetﬁhaléchen Taage bestimmt., Fur spezielle Unterédchungeq,
bel desen auf srisite Genaui, keit geachtet werden puss, arbeitet
man am besten mit emtlich geelehtan. Pylnometfern.

Y Béetiaamng,ges 5pez.Gewinhtéskm1t Arsoreterne

¥an fillt cas =u untersuchende >rodukt ig einen
Gleszylinisr ung vzucht die in dem Rereich pPassende :pin@el _
hinois, Xach Errefchung konstuntur Temperatur sipg bei heliun
Fl&a:izkeitcn von unten her dic freiscbwebende'apitdel an der
Flussiékeitadberflhche,abgelesén, wihrend ‘man boi dunklén
Plusl>izkeiten Vou_chgp abliest un§ BWLT dgq_gbggqqm?ulstrahd

“ung soviel sulerfeile a9@ie7E, «ls 1 mm dox skala der bee
{reffcnde; ~iindel auszasht. : ‘

IR Bestimmungwdea~apei;“Ge%iFh%EEJﬁiimaéfuiégf‘schon “zere.
' Bei Aus?f.hrung einer Bestimmung hingt man den Senie
“rper an den Faw.ebilken und stalls mithilfe der Stel;sahrﬁubem
ie Yazge ab ein. ds=i sie gich iu da;'Luft'Schwebend i Gleich-
gewicht befindet..Riersuf fullt wap dss eweh aur die Zichtemp.
‘der seage gokiblie Irodukt. in. das Glasgefsss oin wung hitgt so=

"

fi

. viel Gewichte an den,waaﬂeba;ken, bls azich dig ‘arge im Cleiche

gericht bafindet. Habai goll der Yerbindungsdrant swischen
Senkk.rper und “aagebalken in der tleichgewichtolnge sur

4..1fte in dfe Zu untersuchende Flissigkeit eintfu_hen.mﬂaa
~apez.—Gewicht 15t Jirekt an der “aage ablesbar. \

le Boaticsung dos spesm. Cewichtes mit dem Frbnometer,

- Pas gut gesiubert: ung gétroeknete Pyknoveiar wird
leer‘gcwogen, zit Yaseer ug@ alt der zun untersuchenden Flia:ige
keit sewogen. Unter Eeruckaicbtiqvng‘ven “o@perafwv und Auge
dehnungnxgegriziéut von #fasuer und Flisgigkelt kann dns1épez.

‘
{

Lo aligemeinen wira das gpes. Gewicht bei 15 ader 24°

angegzeben, an_Umrecqﬂﬁg%dgﬂg einer Temperatuy auf die anderae
: -7 -
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8ind Falioren anzuwsnden, die von dem au untersuch: .3 n Frodukt
abhhn ig sird. Bei den Lrodukten,der Benzineyniheae wisgen
folgende Pnktmren un@pwaudt werdan;

Benuin Dy gse
Xondensatsl Cy1L75,Y
Picselcl Tyt 065/°

b) Bestiunmun: des sner ., Gewiohteq €8 _feater Xdrpor.
2L . SN SARATILCP S

Fur die bei Zlmnort»mperatur fester. _araffine Libt mnan ent-
wader dio xf&ﬁ: Cewlochte im fliscigen ustand-an “ie mit. den
'enta"rechqrdun \r‘hmﬁLGrn, oder @it ncu"rechendnn Senkkidrpern
verselicnen ohr’se on hge bestlnﬂt uerdan. Wur die Tevpera'ur-
uarechnhng im ?IUBeigeh Zustarad E nn ‘mn . bei paraffinischen
fuistunzen ejnen Fuk or von C,WPH6 azwendeu.

_. Da der Umrechnungsf&ktor aber nur .ilt, soclange dié Paraffine
flissig eind, nmuss man das spez. Gewicht inm festen Zustand, so-
fern os gobraucht wird, direkt bestimmen.xDazu wird ein Glasbefuﬁ,
‘entuprechend Skiszze Kre 3 sangewandt. “van schneidet aus dem festen
FParafiin el#en Turfel heraus, der keine Gaseinacblusse enihilt
und an der Qoe Sflizcehe mOnlichst ¢latt ist. Dann Tillt mmh in das
Clusgefuﬂ “aqser’ und liest unter schwenken-des REhrehdEs )t
: e den freien Raum éntsprechen. Dann dreht man viieder
um und fiillt' das géwogene raraffinstiick ein, Nach nochmaliser
Drehung des Cories €8 6rhill man-nun eine Volumenyunnhme des
' Tansers,. ade Qe Volumen des eingefillten saraffinstickes ente
ﬂrrlcht. Der Quotient zwiqchen uewzcht und Volumsn €: sibt- das
fepez. Cew icht des Parnffina. flan muss bei. der Beatimmung darduf
acﬁten, dass die Tepporatur des Taraffinsg und des ¥Hasers voll—
kommﬁn augge:ilichen sind, da feste raraffrine elne nusserordent-
lich starke Ver&aderung des spez ..Gewichtes bei Temreraturvere

hnderuugen erleiden.,. ~ -

)

N | ‘
A 530w 38 Durchschiift
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Bestimmung der Jodzehl.”

Die Jodzahl kann nach 2 Kethoden bestimmt werden, von denen die
eine von Kaufmenn ist und die andere eine tpozial - lethode daye
stellt. ‘ ’

v

1.) Kaufmnnnsche ¥ethode, -
Chemigcheas l R
Angevandt wird eine lasung von Brom in “ethylalkohol, die

rdt Hatriumbromia. gesdttigt ist, Dadurch wird olnerseits verhine

] dert, dass Brom mit Vethylalkohol reagiert, da nach Untersuchun-
gen von ieinel das Brom komplex gebunden wird ( rébrs )5 mnderer«
seite’ wifd eben durch. diepe komplexe » Pindung die groese Aktivie )
t5t des elementaren Broms ‘herabgesetzt, godags, Subetitutionsre— 

aktiOnen vermiedeén worden,
erorderliche Reaganzien,

xcthylalkohol P. 8. oder puries(ﬂcetonfrei), liztriumoromia
pmriss bei 130 ‘Am Trockenschrank getrocknet, Brom De.-B,, Jodkaw
lium purise oder Deloe ' '

Trforderlichn Lisung Zen.

~§ - Brom in »ethylalkohol (rzan tht*gt 3 liter rothylalxohor
_pariss durch Hmeenttiteln. mit. getrocineten Fatriumbromid, “4v0=500 &
Kan dekantiert hiervon 1 Itr. und gidvt sus einer Pirette oder eim
nem 1o com Heescylinder 5,2 com prom hinzu), ‘elne 10 “mge Losung
von Jodkaliuﬂ in vasser, eine 1 $ige Starkeli sung als Indikatom.

Ausfuhrung . o ) ‘ o
. Man wigt die zn untersuchende Substanzf(d;l - 0,2 g) in einer
_Ampulle oder, bei nicht zu niedrig siedenden Fiﬁsbigkeiten in cle
nem .1krobecherglaschen ab. In eine 250 ccm’"eithals-uchliff-fla-
eche gibt man 25 cem Bromlde:ng aus einer geelchien Pipette (mit
Eichsteppel), dazu ale e1ngenogene_Sube$anzauauxﬁh—Zertrumﬁéfﬁ“aﬁf’
Ampulle mittels q*nce Glaerohres und .Umschwenken, bzw. btei dem e
krobuchergluacben gentgt einfaches Umschwenken, b;;ngt man die Sube

v

'

stanz. in ISsung. Schiitteln iet tunliochst zu vermelden, damit dei"_
Schlifs nicht benetzt wird. ¥an etellt ins Duniile ( Schrank
oder dergl ) und liusst 2.5 otnnden .stehen, -

Af5 30000 It1. 89 Durchschrift
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Die Zfamertomperatur 80ll, wegen der Flichtigkeit von Yothyle
alkabqlﬂbzw:mBrom;”Eiéﬁiwﬁgg;‘ca. 20° binauszehen.

Iiach dieser Zeit &ibt man cus einem “esonsylinder
15 ccnm Jodkaliumltsuns hinzu, 8chutt-1% vorsichtiz und spult
‘sur Sicherheit den Schliff mit cs. 30 cem “a.ser aus einer
Spbitzflagcne abe Dann titriert man sofort mit 4 ~Thiooilfat
l8zung bis 2ur Geldbfuirbung, gibt jetzt erst einige ccm Stirkée-
lésung hinzu und titricrt weiter auf farvlos.

. Biirndversuch

' Der Blindversuch int mur glelichen- Zoit wie dor Haupt-,
) : . eSS — .
versuch anzusetzer. uan Fipetiiert 2% con Eroclsung 4n eine
‘.’{eithale-Schliffflascho, versetzt nach 295 Stunden mit 15 ccm

: Jodkaliumlﬁsung‘ und titriert wle oben angegeben.

Berechnuns der Jodzahl.

e = Vipwnage

‘a= verbrauchte com Thicsulfatlisung fur des Blindve:such!

- b

‘Berechnets Jodzahl m

= verbrauchte cem Thiosulfatl¥sung fiir den Hauptversuch
_% = Pextor der Thiosulfatltcung. - L et

(a-b) . ¢

—

1,269
I B e
Bonmerkung.
\ . : . . \
“Bed uineralslen, Fetten “len usv. ist die Lethode

in dféner Porm, wegen der Schworltslichkeit 2leser Substenzen
in vethylalikohol, aicht anwendbar. o

‘o 10 -
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Jodzahl g

1.

2.

A5 30000 111, 89

B/10 As,0, (Pixanal)

Der Faktor der. BromBeung mass sfters Hberprify werden,

2s_Spezial - Fethode.

Irforderliche Lisungen: . . : ‘ -
Broml¥sungs 8 g Fyridin und 10 & konzentrierte ‘Schrefelsunre

Titerabnohme 14t °8. 0,07 5% tdglich. Dep Kolbeninhel ¢ 8011 nach
dem Umschwenken gelb und klar sein " g

L]

Priifung der ILYsungen;

20 eom q/lp'AeZQB.werden in einem Eraenm¢yerk91bed mit 1o com |
verdﬂnnte_zr H2SO4 (2n) versetzt und mit Bromlti:_aung unter Vefven-
dung von Methylorange als Indikator Zurlicktitriert ‘bis zur Znte
Thirbung . suf Vagserhell, Lie vé'rbnauchtgn cem Sromlssung, in 2¢
dvidiert ergeben den Titer ey BromlSeung, - o
F o= 20 . :
com’ verb;-. Bromldsu.ng

i

In besende:_:-en; gevwogenen Ampullen (géliefert von Dr;"‘P'..'éiittea',
Bochum) ‘werden 0,12 =.0,15 & Zraligtofs eingefullt, dann’ werden

ner. 250 ocm Pulverfiasche mit Glagetopfen unter Zugabe von oa,

. . i . . . \
16 com Eisessig zertriimmert, Man gibt sabviel Bromlijeing zZu, dass

eine intensiv gelbbraune Fédrbung auftritt. per Bromifberschuss

+8011 ea. 35 < be'tragen.__Daz'm wird die Flasche geschloseen und -

2 Minuten geechfittelt, Den_Glasstopfen-spurt-ims darauf mit 5o
comdestillierten Wasser ab ung titriert dann mit 1/10 g 48,0,

bis zum waaserhellen Urmschlag, Nach Zugabe van 1 Tropfen Eethyle-

‘Oxungs mass eine schwache Rotféirbung-einige hidrmaten lang be-

Durdwschriff
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Berachnggga

Voarenln-ve LY TS urorlﬁuuno unter- “Lr”.%ﬂichtigung

des Faktors P o a com, .
b) n/10 arsenigs Jiure sur ”1tra.;on verbraucht gleich b

o)‘ Finwasge gleich e gr.
Jodzahl o= a=-b) o 1,269
— _

* hohen J.dzahlen empfichlt ag 8ich, den Eraftatofe ﬁit
@inem Benzin vun bek;nnte*‘(Lo:41chst nxeu:iger) Jodzahl
zu ixischen,

lZur Boatimmung der .ousahl an fo=ten “araffinen
I¥st man nicht 4in ,isesy‘b, supdern i irg. ;udeinem ipe
diilercorem Qaung&mitte‘. lesusen Jodzah¢ in linem’ Rlind-
versuch er;dttelt urae,_:‘ao ent.eder Lgrmal-senzinroder
Le s ‘DCJ ‘e»racnlorkcuq.“ato¢& oder Trlorulorm,

- 12 -
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"Best;ggggg des Anilinpunktes.

Der Anilinpunkt wird im allgeme:: en bei Kohlenwassere
stoffen zur Bes tinmung des,Rgghtengnhglten’herangezogen'(Vergl;
Ze B, Holde,‘Kohlenwdsseratéffdle und Fette, 7. Auflage, Seite
210 und folgerde) Diese Besticmung kann aber nur in aromaten-’

und olefinfreien Produkten durchgefiihrt werden. In den Original-

Fraktionen zum Lachweis von eromatischen Fohlenwasserstoffen
benutzt werden, Beg Synthese Benzipen, die keine Aromaten ent—
halten, dfent er sur allgemginen charakterisierung und wird
Zweckmiisslg bei der Gberwnchung der Anlégan als schnell gy
bestimmende Konstante herazngesogen., ) i

Der Anilinpunkt beruht darauf, dad es fir jeden Kohlen-
wasserstoff eine bestinmte kxitische;femperétnr g1bt,.oberhalb
deren 491145“1& Jedem Verhultnis mischbar iast, Die#gmggggigqhew

stark h runter ge.etzt wird, Ik

M&gggpggtgmperatprjéteht~6e1"Olefinen“ﬁhdﬁﬁéiﬁf}iﬁéi in einer
‘beatimmten Beziehuhg,zum ﬁoiekularéewicht und swar éteigt sie

alemlich gleichuiesig mit dem Siedepunkt an. pir Kaphtede. und’
Aromaten iiegt der"hngiinpunkt dagegen id: einer ganz anderen
CrUasenordnung; fur Aromaten Z+3e unter 0, sodass die Untere. .
schiede in der kritischen L6éuncstéhperatur'zwiachéﬁ Aliphaten
und laphtenén zieniich deutlich hervortreten. ' '

.y

Han gibt 1o cci; 'dqs_zu.,.uate..suchehden“f:se‘xféina und 10 genm frﬁ_l.acl

'destilliertas y Wasserfreies Anilin in'ein 3 -4 cm weites

Rezgenss lng zﬁsaimen, das mit-éinem Rithrer und einem/jyyb° ge~
teglten.Thetmomg}er,versehenXist. Hierauf erhit.t man das Ge—

misch in einem ?aéaerbéd, bis die Ldsung v8llig klar geworden

A5 30008 11 80

‘Jgplesen.

1;t.‘Nach_deﬂ Klarwerden 1#&8%t man unter daue%ndem ﬁﬁhreh

"langsam abkihlen und noticrt dae Temperatur, bei der eine

solche Triibung eintritt, dass dag Thernomoter nicht mehr ;ichf

‘bar ist, als .Anilinpurkt. Durch mehrmaliges Erwﬁr-nnk und Abe

kithlen 148t =ich die Entmischungstemperatur auf Q,1°ﬁgenan',

Dun#sdw#f T 13°
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Bestiomung des Dampfaruckes.

Als Priifgeriit dlient der Dampfdiﬁckprﬁfer nach‘Reidﬁ%ngAﬁ;nzin-
kammer soll durch Slntauchen in dem betreffondon Behiilter
(kesaplmagen oder Tauk) gerilit verden., Die erste Fﬁliung
wird verworfen und die Ramuer nochmals bis zum aude/beechickt.
Ist‘ﬁie'Eibfullung durch Bingiessen des Benzins nicht. sy

' Vvermeiden, oo muss besondérs sorgf.ltig dersuf geachtot werden,
dass eine Verdunstung unterbleibt, deh. in dickem Falle
niisson did‘Bonzinprgpen’und’die Benzinkacmer in einem Eig-
schraak vorgekihlt werden, ' o !

- Zunschat wird die Lurttemperéﬁu: in der luftkanser
A8 36 £.0,3% eingestorls (Zrockonschrank) Dann vird ase
Bensinksrzmer mit depr Iyt thammer ung schliesslich diege mit dem
MRnometer gaadicht.veréchraubt.,&an tatcht jetzt die Aombe o
bis zur Lutter deo kanometers in ein Waeserbadrxon 38 £ 0s37C
ein, schittelt dic Bombe nach 5 sinuten und wiederholt dieeqs'

in Abstinden véflgmgg;gy&;guten,'bisAdie~DrnckaU%§3ﬁhéwa e
""des kAnomcters konstant oleibt. L
' datte dielLuftkammer eige abweichende‘Temperatﬁr. 80

¥ird nach folgender Tabelle kbi-ri,giertz -

‘

Luﬁtfemperatpr L .. Barometeratand in mpm :
fomaar WEt= e 745 700 650 - ggp .
% ™ e T - Korrektion in kg/cn?
0,0 e Oy 2 O 0,26 = 0,19 - 0,18 " < g,q
444 - - = 0,18 - 0,18 - 0,17 - o‘,w}. - 0y1
10,0 . = 0,15 = C15 = 0,15 = Cel4 . = 0,1
15,5 . - 0,13 -C13 <o,12 o 0,11 - 0,1
21,1 = 0,10 L oo,10 . 0910 = 0,09 . g,i-
26,7 | - 0,07 = 0,07 .~ 0,07 - 0,06  — 0,1
30,2 © T 04035 " < 0,035 ~ 0,035 = 0,035 - 0pg
37,8 = 4+- 0,00 +=0,00- 4- 0,00 += 0,00 4= Oyt
43,3 + ;04 T 0008 40,035 T4 0,035 o op

Zultesiger Prurfohler: £6,035 kg/on?
' "~ Durchschrift. -1
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Bast der Heutralisations~ und versei asgahl,

Unter Neutralisationszahl - friiher Séurezahl -
versteht man nach pIy DV 3658 die Anzahl mg Kaliumhydroxyd
welche die freien Sduren in 1 8 des Produktes neutraliaiert.

. Unter Verseifungezahl versteht man nach DIN Ly 36¢

und die vorhandenen Ester und Laktone su veraeifen,
Die weeseinheit ist also in Jedenm Falle ng Kalium—
hydroxyq/g Subetzng,

. Die Prurung wird bei den Syntheseprodukten erachwer1
durch die Anwesenheit von gel&ster Yohlens&ure, infolge dessen
nmiissen sdmtliche Proben ver der eigentlichen Beatiramng
Y4 btunde im Rhckilusakuhler gekocht w:rden. Die Tibration ~ird’
pit alkoholischer Kalilauge vongéhommen unter Verwendung von -
Alkaliblau 6 B als Inddkator. Die Indikatorldsung stelilt man
sich her, indem mah 0,75 g Alxaliblau 6 B zur Anslyse mit einen
Gemiach von 100D ‘eem Reinbenzol und 500: cen 56 #lgem Alkohol
iber Hacht absiigen lésgt und. die -blanke- Lbaung von -dem™ Uhge-

188ten abfiltriert.

a) Besgiggggg der Bautralisaﬁionazahl.

Zur Baatimmung misttman 50 com oder c¢ine entsprochen-
andera lionge der gu untcrunchenden aubstaqz av, fillt sie in ei;
"r;enmeyer-wolben 300 ©Dunse 11, der mit einem ssken Ruckflnaa
kilhler versehen ist, ein ung erhitzt anf denm “aseerbad ¥4 Stund
bis zum Sieden. Dann €ibt man 20 ocny der Alllliblan-Ldsnng hing

und bringt dendxxattatottLdurch-ﬂmachwﬁnkcn in LYsung. Man

A5 30000 111 30

titriert nun mOzlichet rasch mit 10 alkoholischer Kalilauge,
bis der Parbumschlag von Blau nach Rot erfolgt ist, Der Ver-
brauch an_Ralilauge sei a cem. In: einer Blindprobe titriert nat
20 cm? des Indikators ohne cubstanzzuaats und findet hier bei-
splelsweise b ccm ¥10 alkoholischer aalzlauge. Kan erhilt dann vy
¢ & Substans (aus dem speg. Gewieht"zw ermitteln) die Neutra-
lisationagahl eus der Gleichung ' '

neutralicationasahl - _(8a-b) . 55611

© ng EOH/g
Durchschrift - 15 -



2{ /;’w '//)‘,V//ﬂ////d/ /,’/ 0 0 0 8 2 6 .

f./n////ur” A //1 ’s
3

Die Pruffahler batragen bel Boutralisationaznhlan‘

bia 0,5 2o 905
. uber C,5 bia 2 . : 10 =
iiber 2 * 54
b) Bestimmunz der Verse sgahl.

.. Bel der Ausfiuhrung der Bestimmung der Véreeifnngszahl

wird die Probe des Synthoseprodtktes zuniichst auch 4 Stunde
an Euckfluesk¢hlar gekocht, unm die geliste Kohlensuura zZu,
vertreiben. ‘Tann cetzt man die erforderliche Yenge alikcholische)
Ka*;umhydvcrydlbsung Zu, Z.De 25 com Y10 Lauge auf 50 eem
Subatana und kocht nochmals %2 Stunde unter Rilckfluss. Rach
dem Abkihlen %ird in ublicher Weise titriert und die Ausrechnung
dn entsprechender Weise vorgenonmen. Surden ZeBe ‘bei der Titra-

ion deéa veraeiften “lens a cm 31” normale Salzndure verbraucht,
bein Blindversuch b ccm, so 4ot die Veraeifungezahl bei e g -

Einwasge § o
' Verseifungazahl = (b-a) . 5611
b o
‘Der Prﬁffehler betrﬁgt bei einer Verseifungssahl
o bl 1 2o,
von 1 bis 20 2s5¢
-

uber 20 . -3%
. N | \A | .
Hat man die Verseifungszahl in festen Far .ffinen gi
béotimmen.~éo setzt man zweckm:ssigerweise ein Verdinnungsmitte)
gu, dessen Keutralisationszahl bel der Verseifungszahl genaun

~beLannt-1stuund—vortahrt-dann-'e1ter*wmdm*oben“au§egebent“‘“‘*

- 16 =
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38 der anzehl

Die Cktanzany vird im CFX = oder TeGe= Zotor bestimmt,
Dle rIUfung der Elopffestigkoit kern nmch verschiedenen
Fethoden vorgenormen werden. In leutsorlena vird meimst
nach der CFR = Rosearah 5°%8t%0ac goarteitet; fur Spalte

.benzine nach der CFR lothodae, 1die Unterachiede beidor

EFR < Research - Xethodes . _ -
Keine,Gem-Leohvomﬁrzmmg. Drehzahls = 50/Min,

Hanteltemperatur 100

CFR ~ %0t0r - ¥ethodes ]
Gemiechvomii!mmng: 150?. Drehzanl der “aschines 9o0/i4n,

?.-';anteltampera‘.:ur: looo._

. -~ 17 -
Durchsdhrift
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‘Beatimmung des Fliess- und Iropfpunktes.,

Fliess~ und Tropfpunkt weidén nach n1i: Hyp 3654
besvinmt. ' o '

Begrifs,

am unteren Ende des Aufnehém:liischens bildet,

Der Tropfpunkt 15% die Temperuiur, bei welcher déi'erste
Tropfen des 8chmelgenden Stoftes von dem Aufnahmeglaschen

Zweck der Priip s
Die Bentimmung deg ¥liesupunktes undlfropfpuaktes Qient  gup-
Brnittlung des Verhaltens der rette bel “rwarmung,. :

kBB8einhcit: .
o

Pemperatur - Ce

.}v’riifgerat= L

Tropfpunktgerit fhach Ubbelohde,

Auf den untercn Teil einsg Elnschlusstherzoneters 1ot oine
zylindriache ketallhfilpe &erittet, auf-die e1nQ‘zweite Eetalle
hiilse aufgeschraubt werder - kann. Diese sweite xetallhuls?
hat-seitlich eine Kleine -£fouhg zum Druckaus liich und ip
unterern ?eil drei Sperretifte,-die vomn unteren-Rand dep Hillse
745 my entfems sind. In die Hulge rasst ein zylindrisches,
nach unten sich verjdngendeaaAufnahmegiécchen (G;asnfppel)_von
“12“&13‘1?,5'@@ Linge, etwa 1,3 om ”anddicke und einer Hiippel-
t2frung von 3 bis 3,2 mn Durchnesser, ner Rippel trigt unten _
an seiner 'iffnung einen “ulst von einer Hdhe von 2 % 0,2 mm,
der in der Linge des Nippels von 12 bis 12,5 mn eingerechnet
18t. Die Sperrstifte gestaiten, diemen Tropfpunktnippel se

in die retallhiige hihéinzuachieben. da8 dag Quecksilbare
-gefiss des Rerzometerg (Linge 6 * 0,3 @my Durchmesser 3,5 +
Ce2 am) mit dem unteren Teil der “etallhilse abechneidet ung
Uber=11 sleich weilt von don Yandongen dea Nfppels entfernt
ist. Hierzu ist erforderlich.'daaa die ::aBe eingchalten worder

Durchschrift - 18 -
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Fur Schiedsnnalyaen sind begiaubi¢te, verkursts The rmome tey
Zu Verwenden, die die ‘ufaschrirt tragen: "Thermometer

fiir das“TrcpfpunktLerat nach Uvbelonder, Ihre skala goy;
den 3ereich von 0 bis 1109 oder von 3 big 160:9; oder

von 100 bis 230°J,umfansén. ‘er Abstand der 3kalenteij
atriche 801l 1mm je Crag betragen. Berichtigungen Lur

den her&usragenden Quecksilberraden aind unzuldasig,

!

£rdfvert§hxen; )
Der Zu prifende Stoff wird mit g%qcé vpatel in die
Glashilge lufiblasenfrei gelullt ung abges richer.
(Vase;ino wird in fIUSaigeq Zuat: nad eingetropft und muag
etwa 24 Stupdepn lang bei 15° cder eine Stunde lan, bey

o° &chalton ¥erden, che die Priifung Yorgenomsmen woerden
kann, ) Dasg géfullte'clﬂschen ird nun pParalliel seiper

Achse i, die ~etallhil e bis zuspm Sperrhdkchen hinein-
gef;hrt, der unten hervorquellende Stoff abgeatrichen.

s ist’darauf-zu achten, dap die zun Druck%usgleichA
‘lenerde seitliche Sfrnung an der Fetallhiilse nicht ver-
stopft wira, ' ' : S
Das Theruome ter m}ﬁwggmATpopfpunktgléacheh”Qifmuaﬂféﬁ.eineh
“in“aéfwﬁiffé“&afchbohrten und an der Seijte mit einer Bip.
kerbung Veraehenen Stopfen in der xitte eines Reageng- )
glases 40 DU&OG 30 befestigt; das alg jufibad dient. paa
feagenz las vird bis #u zwel Drittel seiner Tinge senke
recht in ein hohean Becher las 1c¢rg DELRCG 1 aug Jénae?
Glas gehiingt, das nit einer Heiznuesigkeig(weifsee .
Vaselinsl mit Flammpunkt iber 200°C)gefullt ist. Dann

ird das 'Gerit 80 erwirmt. das von etwa 10% unter dem
Vermuteten Flief@8punkt ab die Teuperatur um 1% in der
Simute steigt. ﬁan_beobachtet74be1 welcher T.mperatur
der stoge in einer deutlich halbkugcligen Kuppe aus dem
Cléschen hervoftritt_ = FlieSpunkt - und weiter, bei .
walcher der erste.rrépfen des achmelzéndéﬁ Stoffes vonp

Glischen abréllt - Tropfpunkt;: i

Priffehler, A
Die Unterschiede bei wiedérhplungaverauchan 80llen .
nicht‘mehr als i,2°C betragen.

A'5 30000 111 30 -T%@—Pz; DUlrd'lSd‘lriff
-2 Ca Aoweichungeh‘pgch oben gind zul&saiﬁ. - 12:
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"In dow ¥uFshalorundkolben 500 mit sufg. legtem Rand . .utg 5

Waaserbestiggggg.

Fir die Béatimaung des “assergehaltes sind Je nach der
Henge des 2u ervartenden ¥asuvers 2 verschiedane ifethoden

' ansuwenden: Bei Wassergehéltenngber Op1% ben:tzt nan in

allgermcinen die Hightlinienmethode nach DIi DVY 3656.
Liegen Wassergehalte'unter Qy1 £ vor, also Z+B. bel einexr
?aséerbeatimmung in Treibafoffen, 50 mmas dag Yeasser
chemisch nachgewiesen werden. Han_wenget dazu zweckéusaiger
veise das verfahren von Ddetrich und Conrzd, bei welchem
man Fagznesivmnitrid auf das paser im Treibatoff ein-
sirken ldset .urd das geme der Gleichung

iy§g3}¥2 + 6 B20 = 3 7 (CH)Z + 2 L'IHB
gebildete immoniak titrivetrisch bestimmt,

1.) #assorbestinm "'556
¥aBeinheit:

&/100 g (2)

nach DIN Dv:

irufverfahren: e e e e

vwerden je nach denm vermuteten “assergehalt 20 bis 109 &

01 oder Pett eingevogen und mit 100 cpd Xylol gemischt,

728 Xylol wird vorher du-ch Schiitteln mit' Vasser gesutiigt
und durech Filtern oder Absitzenlassen gekliurt, Bei erisserer
Probemengen muss entsprechend mehr'Xylol gehommen werden.
Zur Verhiutung des Sledeverzuges sind einige Siedesteine
zuzufiigen. Um Schiumen 2u' verhindern, werden hichatens

1 bis 2 g wagaserfreies Olein zugegsetzt. Derxr Hundkolben
"wix;d nit einem dichten &im-_sxopfenéverschimen;—“dﬁr“éh“

den ein Clasrohr gefihrt iat.-bas,clasrohr ist mit oinem
in 1/10 cm3 €raduierten Zessgefiisg fest verbunden. Das
“essgefuss wird hmbh mit cinem zwelten Stopfen an einen
Liebickithler 400 D .ire 33 angeschlossen. Dann wird dne
Sl-Xylel-Gemisch langsem zum Sieden erhitzt,

Das von den Liebitiuhler abtropfende Zylol—ﬁasser-ﬂemisch
éammelt edch in keBgefidd. Sin die avfallenden Aylol-
tropfen ‘nicht mehr wassortriube (frihestens nach 15 inuten
largem Sieden),no stollt Ban dle Flamme ab und liésat ab—
kihlen., Bleiben ¥assertropfen an den Wandungen deosg

Durchschrift - 20 -
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KeBgefiieg hafter, 80 werden sie mit‘einer Pederfahne
unter Kachspulen des Filhlers mit iylol mit der Haupt-.
menge des wassersg veraini. t., Die von Xylol schurf -2
trennte ‘assermenge wird ‘alsdann abgelegen,

Pr.ffehlaxr;
-——_—-
g 005 -

Abmessgggeh des Geriites sur Wasserbest@m@ggg_Abb. g

= 23 bis 25 @m
= 10 bis 12 mm
# 65 bis 75 mm
12 bis 156 rm
25 bis 33 mm
180 bis 190 mm
50 bis 62 mm

-

a
b
P c
d
e
£
&

1 4

2e ‘asserbesti nach bietrigh und Conrad.

1 5ol (18 g) wasser entuprient 6 %0l (rund 17.g) i

e

Lundw%j*ﬁol‘(5;67”g)”nu3
In den getrookneten Kolben bringt man déppnlt soviel
Fagnesiumn;;rid,,wie der in 50 cem vorauszichtlich ent-
haltenen Wasaermenge~entspricht, jedcch nindestenps 5 e
Dann 142t man zus dem Scheidetrichter 50 ccm des Treib-
stoffes Zufliepsen ungd apilt mit etwas wasserfreienm
‘(Hber‘Caclzgetrocknctcm} Benzin nach. Durch Srw-rmen
des Kolbens unterstitzt man die moist von selbst eip-
aetzehﬁe\Reakticn'und treibt das entwickelte EHB quanti

tativ in die m;;;geneanéner~iyo~b19“v,u 58,50, (Je nach
der ervarteten Ammoniakmenge) beschickte VYorlage iiber,
indem man solange ernitzt, bis etwa 3/4 des Treibstofres
dberdesillliert sind. Die in dem fufsatz befindlichen
Raschigringe aollen das litréisSen des Nagnesiunnitrida
verhindern. Zum Schluss wird der Uberachuss an Siure

in der vorlage zuricktitriert, -
1 cem 1,0-pn Hzi':o4 entepricht 3 L4114mo) = 54 ng H,c,

A5 30000 111 80 Durchschrift
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Bestimmggg des Flamm - ung Zilndpunkteg,

Der Brennpunkt 1st aie niedrigate Temperatur, bei welcher
d4ie von einen 51 entwickelten Désprle nééh voribergehendey
Abn-irerung einer J4ndflanme wuf ‘einem genau dimensio-
nierten‘kpparat bei bestiumter Arbéitsweisa von selbst
welter brennen. In diesem Falle Uberschreitet also der
Geh 1t der uber dem 1 befindilichen Luft an -des brean-
" baren Diapf.n iie overe izplosions rense. N
Bel niedrig entflammonden ‘len (Benzin, Leuci:tpetroleu,
Gassl, Treibsy, benzirhal tigen Rohtl) soiie bei ‘len,
bzw.‘Paraffin. die als Helzb:uder verwendet werden scllen,
‘dient aie Flamapunktsosstimmung gup Beurteilung inhrer
'Feuergeféhrlichkeit; I ' ‘ .
Unter“dgs ?lammpunkt'(Fp) einesn “les_oder Gl versteht
man die niedrigstg Temperatuﬁ, bei welcher es'auf eine¢
Apparat vereinuurter Abmg§sungeq so viel “Yrennpure Démﬁfe
cétei;kelt, duf diese mit der unnittelbaren ﬁber;§ggmwmuh_

Ob?f{l??@eHhefindltéhan~Luftschiéht”éiﬁé“fgiwﬁﬁnﬁherung
“einer lamme entzindliche, explosiyie wischung vilden,
'd.h. da8 der Cehalt dey uber dem U1 befindiichen Lugt

an brennbaren Dampfenidie‘untere ﬁxplosioné&rcnze erreickt
ber Flammpunkt ist, uie schon angedeutet, keine abs¢iucq
physiknlisoue'chsg;nte eiree -“leg; :or hilngt vielmenr
fon der'ért deg verwendeten Apparateg (ofren oder ge-

8c: lossen), den “rhit ungstempo, der sindung uswa.,ferner
auch vom Luftdruck(ﬁshenlage der P-lifstelle) ab, Zar
Defirition deg Flamuipunktes £ehsrt daher dje Angabe :leg
-denut.ten—Apparetes;—aer ‘rbeitsweise und duse Barometer—
standep. 31 niedrigen Luftdruck_lieg: der Flammpunkt
tiefer alg bel ‘hikerom, )

-~8n unterscheidet offeone F@&hmpunkiéprﬁger, bei welchen
die Zlprode goaé§0¥4o in eingm“offenenTiegel (Abkﬁrzung
CeTs) erbi.zt wird, bis elne der Obérfliche Seniherte
Zindflamme einae voriubergehende Latzindung der J1ldéimpfe -
bewirkt, und £eschlosee:e Prober, bei,weichen deg'Tiggel
wiihrend des Erhitzens bedeck;,bleibt. und nur wihrend

- 22 o
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des Deckels aur einige Sekunden &g85ffnet wird.‘ In den
g9schlossenen Appargten, in denen within die brennbarcn
Déampfe am vorzeitigenlﬂntweichen &ehindert 8ind, findet man

1. Abel-Pensky-h "geachlossener Tiegel
2. Pensiy-iarténg - 888chlossener Tiegel
3. Marcusson - offener Tiegel.

dhnlich dem Weiter unten ather beschriebenen Verfahren nach
liarcusson. Bei ganz genqﬁggﬂﬁessungen-ﬁuss“bei”déﬁ”ﬁiiﬁﬁ:m
~upunktmde§”IbéilpéhEE§LApparates fir den Barometerstung

eine RKorrektur angebracht’werden, sofern er von 760 mnm ab-
velcht und zwar ninmt gey Flauzpunkt fur je 20" mm Druck-
ernledrigung um 0579 gp. B C Co

von 1350° p1g 774° unfassen. Dag Quecksilber—
gel4B nuag kugelfsrmig 8ein und 9 * 055 mm Durchmesser hapey
Das'zylindrischa Thermometerrohr ﬁﬁss 10 X 0,5 mm Durch..
messer haben. Djie Skalenplatte b.ginnt bei 30 L 5 . yop
unterén Ende der Kugeld an gerechnet. Die Téilung beginnt

bei 80 % 5 mm, sie endet beg 245 ¥ 5 un und 1st go bemessen,
Durchschrift T 23 -
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dag die Entfernung von- Grad zﬁ Grad 0,75 mm betrﬂgt, Die
Thernometer gelteg fur 30 mm Eintanchtiefe, webei die Be

sichtigt igsg. Die Thermometor tragen eine Aufschrift:

M Zum “lammpunktprirer nach 51 5Vi 3661 "o

Zun Erhitzen gt elin einflanmizer Bunsenbrenner g verwende
der den Tamperaturunatieg/ermﬁglicht. ‘ n :
Fﬁrﬁschiedsunalysen 8ind Gerite und Thernome ter zu bénﬁtzen,
die von der Physikaliéch-?echnischen Reichasnstait aug-
dricklich fir den vorliegenden‘Zweck £eprift worden sind,

Prifverfahren:
Aufstellen désg Ge}&tes. .

'Die Yessungen missen bej sedinpften Licht an eimem Ort -.ug.
gefihrt werden, der segen Luftbewegun@ weitgéhend geschiitzt

Elgfullen des Prifiles umg Einsetzon des Tiegels.

51le mit einem Elammpunkt'uber.zsoo 8ind in gen Tiegel

bis zur untercn (roten), alle anderen Jle bis zur oberen
(schwarzen)?trichmarke eingufillen., Die Sandbadschale ist

bis rur unteren Kante d3§w;;ggeltr&ger3-mit~trockeneﬁ;fféiﬂl+
wge31ebtem’SEE&QEﬁ—?aiign.'Dann ist der Tiegel durcn Drehen.
20 weit in den sang einzuéf&ckéi, bis der Tiegelwulét‘auf

dem Tédgeltriger aufliegt. Daraus werden die Tiegelschellen
festgelegt ung der Sang an deu “iegel big fur Eshe des Wulsptes
angedrﬁckt.-Der'Tiegelﬁmuss im Geriét mit Hilre der'beigege~
“benen “ansserwaare béagerecht gestellt werden._ '
‘Einstellen des fhermone sers. L o .
Vor dem Einfullen des Jies i den Tiegel iberzeuge man
sich mit Hi1fe der Lehre davqn, daB die Quecksilberkugel
des Thermometers 5 qg;zgﬁ_dez;miegeiwandféntrerut ist, Ist
der Tiegelwmit Tl,gefullt.‘einggpetzt und auagerichcet,‘so
wird das Thermorneter leichf wuf acm Boden des Tlegele aurf-
fesetzt. Dann hebe nan es um 2 g in die Hohe. Der Abatand
von 2. mm wipg nit Hilfe der Strichmarke am Thermometerhaiter‘
eingestellt,

Einstelilen der Zindvorricht o

Die xitte der Zindflamme pugg beim ichwenken durch die Hitte
der Tiegalﬁfrnung gehen. Die Znndvorrichtung wird"mit“derf

Stellschraube 80 befestigt, qag der wasgerecht 1ic¢gende
- 24 ~
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Disenschuh die Tlegelrinder eben ohne ideratunn,streift.
Daduroh iet die‘Gew&hé’hogoben, dass der untere Rand der
Zundflanme genau in der zbene des oberen Tiegelrundes hin -
und hergef .hrt werden kann,

" Einstellen ger Zindf£1anne

tde Zindflamme ist mit Leuchtgas zy speisen, Dieg Lénge der

-Zﬁnﬂflamme, gemssen bis zun leuchtenden funkt der Spitge,

wird mit Hilfe der an Apparat vofestigten Lehre aug 10 mm
Linge ¢ingestollt, _ . )

U die zindflamme durch rnderungen an der Einstellung desg

Bunsenbrenners wﬁhregg der Hessung nicht gu beeinflussal,
igt 1hre‘Zu1eit§ng'ﬁber einen elgenen Hahn an die‘GaSq

ieitung anéuachliesaeh, 2ber nicht mit einem T-Stijck an die
Ziﬂeitung des_aunsenbrennere zu legen.

ggmperaturanstieg. :

Dié'Plammenhﬁhe des'Bunsenbrﬁnnera'wird 30 geregelt, daz die-

Temperatur Ges Sies anfangs 5 big 16° je minute ansteigt,

Dicge Gesc“windigkegt »ird auf 3 + G,SO\Je'&inuté'herabge-'

setzt, sobald pan sich dem Falmapunkt desg “len nihert; beg
“len, dfe unter 250?.3:‘?,‘?{3:@@@9&.7. beginnt manne twa 30°% unterc

“helb des Flamupunktes, bei vlen, die iber 250° entflaznmen,

etwa 50° unterhaly dog Flamapunktes mit dieser Anstiegage~
schwindi, keit zg prifen.-Der Brenner muss unter der iitte

des Cerates zstehen und'daif‘auch beim,Regelnwder,Flamme’
nicht verschoban ~erden. .

Das- Priifens. , | :

Sobald eine Temperatur von etwa 30° béw. 50° unter dem agy
ervartenden Flammpunkt erreicht ist, fuhry man dle Ziundfloume
nach jedes €rad Anstieg einmal nit gleichm&ssipngceschwindigb
_gg;&_inhdexaébeae-den‘?iegelrandca dber das %1 hin und zuriick,
bie 'Geaahwindigkeit 8011 80 beressen Bein, dag aowohl fir

dag Hin- wie das Herfiihren der Zundflamme tuher den Tiegel
jeweils 1 sekunde benst gt wird, wobed ein Verweilen iiber

den Tiegelrand 2u ve:rmeiden iét. Die Tomperatur, bei der d;e
Entflasmung der'ahgesammelten Gas auf der Oberfliche ergte
malig eintritt, wird ag hermome ter abgelegen und 11t

als Flamzpunkt (Binselmessung), _ 4

Jede Bessung ist mit frigchenm & auszur(hrcn.'ﬁereits im

| .
Fiammpunktprufer erhisses o} darf nicht wiedervervendet werien
Durchschrift - 25 o .




- 25 -

‘//?///// '/// Q////’//J/ /;/ 0 0 0 8 3 6

A5 30006 1 >

fﬁr 1hrreesr s //'//u

Schiedsuntersuchungs:

Bel Schicdsuntersuchungen wérdeh 5 Einzelmesouhgen cusgee—
fihrt, aus denen das H1ttel gebildet wird. -luzelmesasungsen,
djie v.n dew #o gevonnvravlittel un mehr als * 40 abweichaﬁ.
werden cungeschieden und durch neue Messungen ersetzt. Alai,
Flammpunkt gilt sonmit das Mittel aus 5 Einzelmessungen,

von denen keine us mehr als + 4° vom wittel abweichen darf,.
Einzelne lessungen durfen Jedoch nur aus;eschieden werden,
wenn‘nicht mehr 218 2 von den a:sten‘s easungen dié suliiasi-
&e Fchlergrenze von + 4° iiberschreiten. Lieyen mehr als 2
Legsungen au u-rhalb dieser Fehlergrenze, ovfilt das Xittel v
aue den ereten 5 Finzelmessungen. Im Priufberich: ist auf das
unregeluigaise ntflammen des !les hinzuweigen.  _ -

In Pfufberich:vsind die.nrgebni:se s-milicher Einzelmessungen

anzugebon.
Berichtig}g 2:

rﬁur suf dem P“uxungssohain der ”hermometer vermerkte Bo-

richtizunger sind =zu berucksichtigen. derichtlgungen tur
den heraus*ugenden Paden singd unstatthaft.

-~ lrtiffehlers:.. .-

Der rriiffenler vetrigt + 4 s dehse boi uehreven zingel-

.menaunben dorf die bwnichung vom errschneteu ~ibtelwer

nicht pechr als + 4% veir.gen.

- 26 -
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" Die Best von Stock « und Schmelz -

Unter Stook~ bazw, Schmolzpunkt eines Stoffes wverstent men den Zue
stend, bei dem dex Ubergang vom flussigen zum festen Zustand bezwy
vom festen mum TlUssigen Zustang stattfindet. Es handelt sioh in
" den ivenigaten F81len bei 3.€itt'é161bmdukten ug einen tmsgesproohena)
Kris‘ballieationspunkt, wie man ihn von organischen Verbindungan —
her kennt, sondern e¢s findet meist ein allmihlicher Ubergang von

vierden folgende Methoden.angewandt: e

1.
2.

Se

stoekpunktbestimmunsvnach IIN VM 3662

Beetimrung von Triibungeinmkt, Auefloc}mngt;:‘ Punkt und Stooke

Kt iz Ctellingeipparat., o :
Vergl. Holde, Kohlenwasserstoffﬁle und rFette, 7, Auflage,
Seite 49) : o
Stockpunktbeetirmmnc am drehenden Thermometer S ' i
galizische iethode ¥y (Vergl. Holde~Xohlenwassers: offdle_und
Fette, 7, Auflege, Sedte 298) T EIE

“Schmelzpunkt in der offenen- Kapillare,

Schmelzpunict in geschlossener Kapillare : , ‘
Erstarrungs t nach Shukore {Vergl, Boé'()ie‘, Zohlenwassere
29

arrangspunk:
- Bstoff8le und Fette, 7, fuflage, Seite

Vorbereitung des Oles, )
Zur Vorbereitung der Untersuchzmg iat das U1 10 t.iim_t_en_l_anga-mzf——-

;@:Lzmem&xm—mdfdannfm eln Proveglas von 18 om Linge und 4
-em lichter Veite 4,5 om hoch 80 einzufiillen, dass kein U1 an der

Innenwandung hémnterfliesst, Tag ‘Probeglas isf in 4,5 em Hbhe tibey
dem Boden mit einep ‘Strichmarke zu versehen, Ein StockpunkteThore
mometer wird durch einen anf “dhs Probeglas passenden eingekerbten
Korken ssnkrechi 80 gehalten, dase dag untere Ende des Thermometere
gefisses etwa 1,7 cm #iber der kitte des Bodens dee Probeglases stel

1 dieser Stellung seine ¥andungen tiberali gleich weit von den -

Wa.ndungen des Probeglases entfernt 8ind, wird ein gleichm&asi@ea

A/5 30000 it 89
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Ader Abkuhlung Zumn Thermometergetaa erreicht, pag Probeglag nit

dem 51 wipq in einer Yasaerbade vop 19 bis 260% auf 209% abge-
kithlt,

Thermome ter .
Die Stockpunkt-Thermometer nlisnen nachstehenden Bndingungen ente
sprebhen: L : ' ’
Pie Skala soll peoi Gue keilberful ung vop =38 bis 4509, pey-
Alkohol-und Fentanfullung von —70° pyg +50°C reichen ung 180

* 5 mm ﬁber_dem unteren rxnde des Thermometers bezinnen, Dasg

Thermome tergerag 8011 zylindrigen sein, einen Durchmesser vop
5 +0,5 mnp und eine Lénge von 12 + lom haben. pgy Inhalt geg

als Y30 des Gefdinahltg seln. Das zylindrische Umhdllungsrohrﬁ
<6r Skala soll einen_Durcnmeuéer von 10 31 am haben. pie Skalene
linge von bis 10° g013 10 + 9,5 nm betrsgen, vje Thermone ter
sollen bei einer Eintauchtiege von 180'mm‘und elner Temperatupy -
des herausragsnden Fadens vop 15° richtig Zoigen ung ausser denm
Herstellerzeichen our die Aufschrife "ZUr:Stockpunktprufung
nach‘DIH DVE 3662+ tragen. hur auf dem_Prufaéheinvder Thermon:ter
vermerkto Berichtigungen sifgd zuvberﬁcﬁsiChsigen. Herichtigungen
fiir den herausrmgenden Faden sing unatatthaft{‘F@;Msghipdaphhw»
analysen a{ggwfggrmometermzuﬁbeautzen;"dié”¥65—éiner amtlicher

“Pfﬁféfgiié”auedrucklich fir den veriieg-nden Zweck gepr . ri

fsind.

. Abkiihlung .

Cobald die Temperatur erreicht igi - +20% <. mues mit der weiteren
Abkuhlung begonnen werden,die atufenwelsa ocdér gléichmaesig forte
8ch.eitend durchgefiihrt ~erden kann,

a) Stufenwe:ge Abkihlung,

Dag Probeglag vlrd 8enkrecht 15 vis 1§ en tief nacheinnnder

in Kéltebider von o°, -5°, =102 ung—=p0%; Sebracht. Xg wypg

Otets in das niichat kiltere Bag gebracht. wenn das Thermome tep
mur mehr 3° noher alg die Badtemperatup 2a2Zelet. Unterhalp -pg®
wird nach b) ﬁeiuergekuhlt.- -
b)‘Gleichm&asig ‘ortechreiterge Abkihlung,

Das Probeglas wiriq Senkrecht 15 bis 16 on tier 14 ein passendes
Weinhold—vewarfseféa éebracht, dag big nindestens 12 ca dber qep
Boden des Probeglaaea mit Alkohol g2rfiil11t ist, der unter daueznﬂen
Rihren durch Zugabe foster Kohlensiure langsan abgekuhlt wird;

-30a
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dabei soll der Unterschied zwischen der Anseige des "hermometerux
im Alkohol und desjenigen im 1 5 bic 6°C betragen. Man soll so '
eine Abkilhlungegeschwindi koit von etwa 1° in 372 bisc 4 vinuten |
erreichen.

Endbeobachtung. ) ‘

Hach .je 2° Temperaturebnahme des ‘iles wird das Probeglas herauge
gencrmmen und genelgt. Die Temperatur, bei der sich be.m Ieigen
unmitielbar am Thermometer kein “ulst mehr billdet und auch
anschliessend bei waa, erecht 8chaltenem rrobezlas wihrend 10
Cekunden keine Bewegung des les beobachtot wird, £ilt 1s Stock
runkt. Bewegen des ”herhometerewund Erschiitterungen sind unbo-
dingt zu vermeiden. Bei. Schiedsanalysen s8ind wenigstens 2
Versuche durchzufihren,wvobei dis Proth liiser einmal Jeweils

bei den geraden Tamperatu*z:hlgn, das andere #al jeweils bel den.
unteraden Tempersturzahlan he: auszxnehncn sindé

Prﬁffehlers * 2007

2.) ber <telling—ﬂﬂparat int sehr geeisnet um den durch Zeringen
Wasaergehalt verursachten Tribungspunkt bei Bensz inen und Diesel=

~8len” featauauvllen.‘veiter 1at e*'veei net, den durch Paraﬂfin—

ausscheidung veruregachten Ausfiockungspunkt bei waaserhecllen
oder schwash gefirbten Hiescldlen mit - rosaer CGenaulgkeit =u
bestimmen; anachliessend an den nusflocmunédpunkt kenn dann
auch der Stockpunkt von Jieseldlen uswe ercittelt werden.Die
uantere T~mperaturgrcnae des Stelling-Apparates liegt et~a bei
-25%,

Prifverfahron,

Senutzt «ird der in Abuiliung 11 a.gebildete Lpparzte Er besteht
aup einqm_ﬁlaaguswazﬂﬁﬂiuar—das—e&waue/a—mit*ﬁther—gefﬁrrt“TﬁfT'
Durch den Ather i ird vorgetrocknete Luft gels itet, die ihn
teilweise verdampft un  dadurch bk .hlt. Die Temperstur wird
mit einem in 0,5° seteilten Stockthermoreter gemessen. In den
Ather iat weiter eingefi:rt ein Reagenz:lzs, das mit den zu
untersucheanden Stoff bis zu einer bestirmten Strichmarke ge=-
fullt ist. Die Temperatur wemsé des Produktes wird ebenfalls

mit einem Stockthermometer, da:s in 2 Grad goteilt ist, ge-

mesnen. r
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lach Tinfillen dec ?rodukteg vzt man so 1 neear fuft

=it einer Veasgerstruh funpe durc: den Ather, dass die Tenperature

- differers zwischen dew Trodukt und dem Ather h¥ hstens S - 3°
botragt und beoobachtet dabei dag Réageanlas. ¥an kann bei 1&g
lichen ﬁ%ﬁglleieht den Yunkt besinnender Tribung und auch den
Punkt, bei des: zvm ersten Lele feste Avescheidungen aurtreten,
als'Tr&hungspunkt und fusflockungspunkt bestiuman. Bei Weiterem
Abkihlen wird das Produkt feet, waz man durch tersusnahpen des
Hesgenzsluses aus dem Alher in s8wvisuc;: Zeltabstinden festutellen
Kanne ¥ur die Yewmperaiur, bei der der Slockpunkt erreicht ist,
+ilt das . leiche wie bei Methqde'1,-d.h. der Stockpunkt 1st
errcicﬂt, wenn . bel wargerechtem Halten des ieagenz lases w hrend
1C sekunden keine Bdewe, ung des les bsobachtet wird.

e Zur lYestinwmung des Stockpunkties {2uter Substunzen :2ithilfe
der Irehmethode, verflissigt man die Ctoffe in einer kleinen
Forzellanschale -und nimmt dann mit cinenm Iherﬁametcr, dessen
AGisoke i loengefil kugeiig aug;,evlildet ist, winen “ropfen hersusg,
Man dreht rnun das Thermomeier lanysam in einem fundkzoelben oder
Zrlenrsyerrolben, d&mit-es vor wslult ceec! ittt icd. ¥lient
der 7repfer nicht nehr an der “ugel nach unten ab, sondern
‘wewegt vich-bel der Drohung xit, ;ibt die 8074rt abselssens

-;emperatur”den”ErstérfuhgﬁpﬁhktwEn[ﬂﬁié'ﬁéiﬁsdéhéib%\sehr gud
reproduzierbnr “erte, Priffehler: 1 - 20. i '

4« Dor Schmelzpunkt in der offunca Rapiliare w«ird meist fur
“eichparal{fine und Tafuelparaffine ungévandt. Man £ul1lt dazu eine
100 mm lange ulaskapillarewvon 1 mm 1. Weite an gfinem .nde etwa
3 - 4 mm hoch nit Paraffin, befestigt die Kapillare an  incm . ew
ei, netap Thermometer, sodai das Faratfin nebcn der Jueckeilbere
 kugel sitzt und mtellt das Thermome ter in ein Becherglas, in dem
" sich das zur Exwiirmen dienende asger befindet. Das Lrwiurmen i
musg allmihlich und unter-hautigem-smrihren—res—arsers—ZeSsHoHEH=
Der .irmegrad,bei dem das Pettniiulchen durchsichtiig wird und in
dle ilZhe schnelld, ist als der Schmelzpunki ansuschen.

‘5¢ Der Schmelzpunkt in gesenlossoner Eapillare .ird vestimmt ir
der Weise, wie esn bel organischen substanzen iblich ist.
Ean 1liest den Klarpunkt ab.
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6, ) Eratarrungapant nach Shukoff,
Bel einem Yrstarrungapunkt aach Shukoff verfolgt man den
Temperaturverlaug beim Abkithlen der geschrolzenen laspe. Am
Zrstarrungspunkt wird die Schuelswurne frai und verursacht da-
durch bei entuprechondor Isvlierung des Gof:srnes einen Haltae
punkt, der auf “10° genau beotimmbar 1at. bDag Priifgerit be-
stoht aus Clas mit einem Vaﬁﬁum-mantel. Bs wird beinahe voll-
stindig oit der &L£eschmolzenen ﬁasse‘gefullt. Das Thermometer
setzt man mit einem Eorkstopfen 80.e1h, daps die Queckpilbere
kugel in der :itte des Gofugoes sitmt und liest alle 30 Sekunden
ab. tan kann auch wihresnd des Abkuhlens bis etwaszborhaib
des zw orwartendan L. starrungspunktes schiitteln upa dann
ohne weiteres Schitteln aie Ablesung Jornehmen.

Bel Tafelparaffinen findet man meist sehr gut ausge—
prégte Heltepunkte, wihrend die Hartparaffine inm allgemeinen
nur einen kaum sichitbuaren Anickpunkt haben,

=35 -~

Durchsch: iy



;%//’/zj//‘/}/ .. C%/// ////Jz%%/

35 -

000842

s

Clerlitrrssom, Ry

A530nmxp 38

Bestinmung deg ébdamgftestes_und Bombentoste,
Fir die Beurteilung von Leichtkraftstoffen sind_Abblaee—,

Abdampf-ungd Bombenteste von Bedeutung rip das Verhalten im
Fotor und pet der Lagerung, Enthiflt RNyrlich ein Kraftatorr
&riszere Lengen nicht verdampfharecp Anteile, go treten leicht
Verpichungen urZ verklebun en der Ventije auf, Andereérseitg
kann auch ein Leichtkrartatoff Stoffe enthalten, die ¢rat bei
der Lagerung die Bildung solcher nicht verdampfharey Anteile
¥atursachen und dann beg 8piterer Vérwendung ebenfsallg Veikle-
bungen der ‘Vensile herbeifihrer, Es. vurden nun vérschicdene
Frifrnethoden entwickelt, un sowohl dag Verhartén des diéekt "
aus déxr Produktion kommenden Eraftstorses bz¢ls Verdampfbarkait
festzustellen, alg such sein Verhalten nach lin, erep Lagerungg-
seit.Fur die Bourteilung des frisch hergestellten Produktes
dient der Audampfeung “bblasetest ypg fur die Beurteilung

des Produl:teg nach langqger‘Lagerzeit.der'Bombcntest;

1. Abblase.iest, ' :
To——=lfgest, ) .
Der Abblasetesgt kann in Glas _oder Kgp?ergchalen ausgefiihyt

werden. gEr er ibt dabei etwag d;§f§;;;r§hdem1erte;—da“diew‘*

.deicht verinderliche Substanzen vorhanden sind, diese bereiteg

Ausscheidet. Bei unsg .irg daher'meist er relne Glasschalentest
-2usgeflihrt und die Ldgerbesténdigkéit fur nach dem Bombentest
beurteilt, : o w ’ e
Zur Ausfihrung deg Abblésetestes migt man 100 cem des zy unter.
suchenden Eraftstorres adb in einen-&cheidetrichter. Fan luast
ihn dann 1n eine Glasschale, die aur kochenden “asserbad stcht
und halbkugelig mit fiachen Bodeh ausgebildet ist mit edinen -
" Durchmesser am-oberen Rande wvon 90 mm‘und-einerﬂn655“733_53—;;:
ARt TopL eI 618 chzel tig blist man  einen auf ca, gq® vorge=
wirmten Lufts . rom mit 'sofher Ceschwindigkeit in aie Classchale
hinein, dass 100 com Kraftstoff in etwva 3/4 sStunde verdamppt
—s8ind, (GBBchwindigkéit des Luftstromes ca 1m%/std.)ﬁach den
Abdsmpfen . irq die Glasschale bei 105° 3, Trock:-nschrank 1 s%unde

belasasn und.zuruckgbwogen.

In allgemoinen wirg von Kraftstoffen verléngt_eineu Abblagee
rickstand, der mnter 1¢ R&/100 cm® 1iegt.
Zua&tzliche Priffohler; + Z'mg.

Durcischiii . - 36 -
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2. Bombentost
————— e WD Ve
Die Rurzprifung auf Lagerbastundigkeit vwird in der tggloff~Bomhe

- vorgenommen. Dabei wird dexr Kraft: toff bei 70° oder bet 100°
hehrere Stunden lang der Elnwirkung von Cavergtoff ausgesetzt,
PDer,Sa.eratoffdruck betrigt in kalter Bombe 7 wtd ungd steigt be;
70 bzw. 100° auf ca. 10 atd. nie Blrwirtungezoit it im allgemeinen
4 Stunden. Xach édieser Zeit «ixy die Temperatur hcruntergenommen,
die Appara.iur s«ntsparnt vnd-vom Produkt  rrsut ein ‘bblasetest
bestinmt. Enthilt der Treibgiofs Antéile leicht polymerixierb&fer
Natur, so steigt der Abblesetant durch dig Sawq;gturfbehandlung
“R. Unter Umstinden ist auch die Dinwlrkung so utark,”daﬁ vereits
elne sriftige Cxydaticn stattfindet, die zu einemn vorgeitigern
“ufallen des Drucxéa Tiihrt. ¥an bezeichnet die Zeit, innerhald
deren der Sauerstoffdruck konstent .ehlieben ist, als Induktiong~—
zeit. Proben, bei denen innerhelp von 4 Stunden kein Abfalleh
eingetreten‘ist, werden ais stabil bezcichnet und man . ibt
Tur die Indukiivnszgelt mohr 2la 240 .inuten an, In beronderesn
Fullen 148t man auch die Bombenteste durchlaufen bis der Druck
abrillt wnd mist dann die gesumte Induktionszelit, die’ unter Upe
ntinden viele “tunden vetrasgen kann, o
In einzelnen mist men in die mit Glaestopfan-varschenen 250 ecm

- fassenden Glaeeinsatze 200 ccm‘des Tféibetoffea ab, stellt'den ‘
offenen Zinpats in die Bdmnbe und verschliegj“diehﬁombe»sorgf&ltig;‘

"Dann wird déF¥ Salerstoff nach sweimalicer Entleerung sur Entf.hrung

v

der Luft zulgedrickt und man heist dann w5 1ichst rasch auf die
Versucbs@gmperatur au. Der Druck ﬁird it einem Druckschreiber -
‘graphigch éufgézeiéhnet.rnach Beendigung des Vercuches wird gue )
erst sbgekihlt und dann der Uberschilsasige Saverstofs abgelasgen,
Nan dffnet dann die Bombelvcrsichiig wiéder und nimmt den Glag-
einaatz her:sus und f.art .le oben angegeben den Abblasetest durch.
_Bat gich am Boden des Cefu3en ein 8liger Rtickstund gevildet, so
verdinnt man mit Alkohol~Benzol-femisch 1. ! bis diec gesamte
‘Flﬂseigksit hocsogen geaorden,13$._Der-4bblaeer&ckstnhd‘ﬁifﬁ_aanﬂ
entsprachend auf iie Originel-Sudst-ng uﬁgérechnet. Der Apparat
kann in Deutgcrlerd von Julius Fe‘ters, Berlin, bezogen worden.
Ist der Abtlasete:t fiir sraitetoff aur 10 ng festgesetzt.sb ver—
langt man in alltemeinen'fur den Bembentest, dag - das Pfodukt
bel gder vorgeschrgébenen Tcmperatﬁr, doh, bei 70 oder_100° s8tabil
blelbt uad noch gep Sauerstoffbehendlung einen ibilasetest von
nicht mehr als 20 £g/100 cem hat,

Durchsch-ift
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft - ST e el ooy
Oberhausen-Holten T
Abt.'k.l../h. Ob.rhnns.n-aolt.n. den 20. Juli 391
500852

Herren Dir. Dr. Hagemann

_ Dr. Velde /

f

Betr.: Methode sur Bestimwung der Olbindefahigkeit von

s
@ Bei der Pirma Prits Schuls Jun. A.G. Leipsig ist folgen-

A4 5000 VI 87

-Stand.

de Methode in Gebrauch. . ‘.

In einem Reagenzglas wir: 1 & Wachs in 10 g L&sungemittel
im Wasserbad heis gollst. Die Mischung wird bei zimorfonpoum
abgekihlt. Alsdann wird die Mischung -geschiittelt und leicht er
wirat und &leichzeitig die ‘Bindung beobachtet. Bei dem einsel- -
nen Wachsen kan: msn denn schon deutliche Unterschiede wahy-
nehmen. Zur schirferen Bestimmung der Blbindotﬁhigkei:t wird die
Eischang sodann noch mit einem Grama Chloroform verse¢tzt. :
¥achse mit ausgesprochen gﬁtor Ulbipderﬁhig_lfg}j haltegda"nnoch _____
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Kotor-jethode / . i
Unterlage fir die Sitzungvdes:Qualitéts—Ausschusses

der‘ﬂigru'Kraftstoffindustrie am 6.5,1943

I.Klopfprifmethoden und. ihre Ubertragbarkeit auf daS‘Klopfverhalten
im Fahrzeugmotor. o : o )

Die in einem Labo:atoriumsprﬁfhoto;vCﬁFR- oder IG-Motor) bestimmte
Oktanzahl soll fiixr das Klopfverhalten des Kraftstoffes im Fahrzeug-
'motor einen Anhalt gebénr Zur Ermittlung eihwandf:eier Terte wire es’
notwendig, die Priifbedingungen denen des praktischen Betriebes genau
anzugleichen. Das ist'jeﬁoch unmtglich, weil das Klopfverhalten der
Kraftstoffe nicht nur unterschiedlich ist 2wischen den verschiedenen:
Motortypen,'sondern sogar je hach.Betriebszugtand zwischen Fahrzeug-
motoren der gleichen Art. - - e T D o

-l

Fir die international festgelegten Einzylinderpriifmotoren sind die
'Bétriebsbedingungen nur ih zwei Punktén"féatgelggt; B

" et ke aaamns o e 3 i s e V-ﬁM_._ :.,._V_W,M.-.‘.,..'...Lw“_‘
Research-Methode - 600 U/min. nichts -
Hotor-Methode . 900 =~ - 149%

~Der bei der Motor-Methode angeWaﬁdté‘héﬁe‘Tempéfétﬁiéféd der Vorwir-
mung wird bei einem Gebrauchsmotor - auch unter den“anBergewﬁbhliqh¥f 

_ sten Umsténden nie h 't erreicht. Fiir die Amerikaner war diese

_Temperaturbeiastung aber die einzige Méglichkeit, um die_nach ihrer -
Meinung nbtwendiéé'trniédrigung der vorker mach der Research-Methode
gemessenen Oktanzahl zu erreichen. Die Drehzahlerhthung von 600Aau£
900 reichte hierfiir nicht aus. Ihre weitere Erhtnggg; etwa;aﬁt.dennu
~bei-Fahrzeupmotoren UbITchen vort, 1ied die Methode der Springstab--
messung nicht zu. : . ‘

DaB‘imbPrﬁfmggqxwinfolge,seiner“besonderenﬂBauart‘niemals‘dié”Bé:W
‘triebsbedingungen der Praxis, unter denen der Gebrauchsmotor arbei-
(tqp'muB, getreu wiederholt wer&en"kanneh, ist allerdeits anerkannt.
Nach dem heutigen.Stand der Frifverfahren muf man sich unter diesen
Umsténden damit begniigen, zwischen den im Prifmotor erhaltenen Klopf-

o,
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wertmund déﬁhDurcﬁschniﬁtsVerhaIten dér'Kraftstdffe im praktischen

Fahrbetrieb unter Inkaifnahme erheblichér-streuwerte eine an n g -
hernde Ubereinstimmang zu erzielen.

Da8 auch im Ausland und 8erade in den-USA, dem Mutterland der_ﬁnter~
ﬂational eingefiihrten Klopfmethoden, diese Grenzen der bisherigen Ent-
wicklung klar érkannt werden, zeigén die nachfolgenden Literéturstelf
len. sie sindﬂcharékteristisch fur das Bemiihen, falsche Messﬁngen des
Priifmotors durch Bildung von Mittelwerten aus verschiedenén Priifme-
thoden, durch 'Einsatz von regional ung kliﬁatisch bedingten_Konstan-

oo TEEaReLen Konstan-
ten oder durch Einfﬁhrung von Eerichtigungswerten oder durch Zusatz-

. o : i A
a) Aus dem SAE-Journal Nr. 4 Bang 47T vom Oktober 1940 "Better Fuels
~for Better Engines"‘von William H. Hubner, Refinery Technology Di-
vision, Ethyl Gagolihe Corp. S S U — —

Mit dexr Festsetzung einer KenngrtBe fiir das Klopfverhalten eines
Eraftstoffes entsteht dem Kraftstofferzeuger die besondere und
scbwierigeuAufgabe, wie das Klopfverhalten e;pes,Fahrzeuges-auf'~“‘
der Landsgrase”miy entsprechenden Laborat0riumsprﬁfmethod§n in Be-
ziehung zu Setzen'ist. Der Erzeuger. ist sich darﬁberuklar,:daB das
.endgiiltige Urteil iiber den Klopfwert vom Fahrer aufgrung der Lei-.
stungsfihigkeit des Benzinswin“seinem-eigenenvWagen ausgesprochen
wird. Die Lage wird durch die’ Tatsache noch weitexr kompliziert,

daf etwa 25.000.000 Personenwagen und 5.000.000 Lastkraftwagen“und‘
Autobusse. in allen Beanspruchungsstufen zZugelassen sing und durch
den Umstand, daB die Ansichten dariibew auseinandergehen, welcher
Grad des Kloyfens'nnzuléssig ist. Derx einzige Weg, auf dem der Er-

22uger mit Sicherheit zn elnem Kraftsiors mii bestem StraBenverhal-
'ten'gelangt, ist, Zunichst durtheine—h&nreichanﬁe‘Zhhl von. Stra-
-Benversuchen-nntss verschiedenen Betriebsbedingungen und in einer
Amzahl von verbreitetan Fabrzeugen die gewlinschtea Kraftstoffzusam-
mensetzung zu- bestimman vad dann eine oder mehrere Laboratoriums-
rrifmethecden zu benutzen, um die Gleichméﬂigkaitwdes»Produktes”sié”"
”gnerzﬁstellen.-Es—ist'aISO“seine'2weite 4vfgabe, aie Laboratoriums-
rrifmetheds odex die ‘Kombination solcher Methoden 2u finden, welche
€3 inm gestatien, die Klopffestigkeit wikrend desz Produktion zgy
. Uberwachen. Verschiedsne grijlere Frzeuger haben zur Kcnirolle der
Cleicamani keit ihrer Produkie cine Kombination ser Hotor- und
Research-Fethoce 2ngeaomen. ir verschiedanen Teilen Ges Lendes .
werden die Oktanzahlen fTizx regulaz~grade'Benzine mit 74 big 75 Ok-
tan-nach Motoi-und 80 Oktan nach,ﬁesearch~Methode angegeben, sowie

€0 Cktan nach Motor- und 86~bis 87 Okian nach Research~Methbde Tir .

premium-grade~-Bsnzine., BEs-1s% gnzvashnen, dal surzeit der ¥ittel-

=z
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eindeutig, daB selbst die Amerikaner,
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Vorschlag des en glischén Uniecrsuch
—Methode mit diesen T
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Erage der benzolhaltigen Kraftstoffe hatte so wenig Bedeutung Piir

die Vereinigten Staaten al_aul eine Anderung der iontown
eschlossenen emperaturbedingungen nicht gérechnet werden konnte. .

Der amerikanische Untersuchungsansschan (C.F.R.) machte gegen den

[ P, T, ) ie
reibstoT?

gewisse Berichtigungsfaktoron anzuw

en erzielten Resultate
enden, keine Einwande geitena.:

.Eﬁééfﬂhrtgp Liﬁe;aturstellen spreéhen fir sich selbst. Sie zeigen~

obwohl bei ihnen das Problem -

der aromatennsl tigen Kraftstoffe praktisch kaum gegeben ist, die mit
der liotor-Methode erzielten Ergebnisse nicht Vorbehaltlos‘h;hnéhmen__

und sich durchaus dessen bevuBt sing,

dag auch die Ergebnisse der Mo~

,tor-Methode sich nicht mit denjenigen der Praxis decken.

It ”Bé?éifswiﬁ1verééﬂééﬁen'Jahre vorlagen, rechtfertig- .

ten im Vergleich mit den Léboratoriumsmessungen die Besearch-Methode.

Eing“ngtere'Bgs}ﬁt;gyng_ergab sich-aus dem Verhalten -der Benzol-Gemi~’
sche im praktischen Fahrbetricb: Der fiir diese nach der Research-Metho
de gemeéseneﬁ!h&heienkatanzahl entsprach.die,Praiis,'daB bei‘klopfén-
‘dem Benzinbetrieb diévvérwehdung_von ﬁenzol-GemiSchen_ghné"Klopfér-

Scheinungen erfolgte. - eine‘fatsache;

die ﬁbrigens'in der immer wei-

ter greifenden Verwendung von Benzol-Gemischen auf'dem;Treibstotfma;kt
ihren Ausdruck fand. Dabei lag die Oktanzahl der Benzol-Gemische, nach.

der Mq;gz:ﬁexhgde~gemessen7—wenn“ﬁtént niedriger so Jedenfalls nur we-

nig liber der Oktanzahl des geringerpfeisigen Fahr-BenzinSup;

Ab 1.4.1943 verlangt das Heereswaffenant die allgemeine Einfihrung der-
~Mqtog—méthodeﬁfui“dié'xiopfwertmessung in Deutschland. Begrﬂndéf wird
diese Forderung damit, da3 bei den_Temperatuerérhﬁltnissen,-wie sie

“bei der Panzerwaffe vorligen,

die Motor-Methode fﬁz-aromatenargg wie

.auch fiir aromatenreiche Kraftstoffe Klopfwerte liefere,«die der Praxis.

..mehr als diejenigen der Research-Methgde entgprﬁchgn.
forderte 0Z T1/Motor-Methode wird untérschiedslos von

also auch den.aromatenreichen,

Die‘danahh_ge;
allen,

Kraftstorren verlangt.
- = 5 =
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Tatsachlich entsprechen die Versuchsbedingungen der Motor—Methode
aber kelneswegs den Fahrbedingungen des zivilen Verkehrs. Dort lie-
gen vielmehr Motor~Temperaturen vor, bel demen sich die: Temperatur-
empflndlichkeit aromatenreicher Kraftstoffe nicht anndhernd in dem ‘
durch die Motor-Methode charakterisiertem Unfange. auswirkt. Mit an-
‘dern Worten. Gegendber dem Kraftstoffanspruch des zivilen Vérkehrs
werden aromatenreiche Kraftstoffe durch die Motor-Methode eindeutig
unter bewertet. » o o
'Die Einfilhrung der Motor-Hethode stellt also die deutsche Kraftstoff-
industrie an einen Scheidewz;. Anders als 1in. den USA ist der uberwieJ
gende Teil der deutschen Kraftstof;e mehr oder weniger aromatenhal- -
tig. In diesem Zusammnnhang sei, von Motorenbenzol abgesehen, vor
allem auf dje Hydrierung hlngewjesen, die’ den ﬁberwiegenden~Teil des
deutschen Kraftstoffbedarfs in aromatenhaltigen Benzinen liefert, und
auf die. erfolgreichen..Versuche der Aromatislnrung solcher Benzine,_+,
die-von Natur aus nicht aromatenhaltlg sind. Auch die Iuftwaffe hat.
-sich-in-den-letztén-Jahnren 55" steigendem Umfange fiir aromatenhaltige
&raftstoffe interessieru. -

In Deutschland 1st unter diesem Umstanden dle qualitative Kraftstotr
entwicklunb, an aer Heer und Wl*tschart g4eichermaﬂen interessiert
sind, nicht von den A Aromaten zu trennen.;Voraussetzung Jeden qualita
tiven Fo*tschritus ist aber ein Eridsanreilz fir den Erzeuger, wie _
ian vor dem Kriege das Zweihraftstoff~5y8uem bot, indem es den aro-
‘matennaltigen Kraftstéffen in elner zu einem Mehrpreis verkaurten og7
pergualii{it einen Mehrerliss sicierte. Die heutige Lage - gleiche Tons
_nen~arlose—der~Erzeu5br THETTE YT Autobenzinqualititen ﬁnd Aus- 1
'gleach der Klopffestig Zxeltsunterschiede Gurch Blei - 1st eine Prémie
auf den Stillstand, die nur ang den "cbenwart¢gen Verkilinissen her-.
BuS vertreten werdeh kann. Mit Einfuarunz der Motior-iethode droht
aber die Gefsbr einer davernden Uaberbewe"*un~ dex arcmatenhaltigen
Superkrb¢tstoffe, die derenm Disuang°n kehr-Exrlds die Srundléagon ent
zieat und damit anch iir den BErzeuger die nm“~te*lurv aromauenhaJti-

82r Eraftstoffe uninteressant macht.



Ubrigen auch unsererseits eilnen ¥eg, der der vén‘veraohiedenen Selten
als wiinschenswert angegebenen-Vereinheitlichung der 1nte;qg§;onalen Be-~
stimmungen iiber die KlohWertmessung entgegen kommt. Ea éoheinipﬁna
ﬁber 2u diesem Zwecke nicht notwendig,'durch.Einfﬁhrung einer‘?rutme-
-thode, die in ihren Anforderungen unbestritten Uber die im Zivilen
Fahrbe;riab gegebenen Vbraugsetznngeuvweit.hinausseht, die aromatenhal-
tigen Superkrartstofre vor ihre Existenszage Zu stellen und einen gan-
zen Beréioh der qualitativen Kraftstoffentwicklung aﬁfsﬁSpiel'zu set-
Zen. Wir schlagen darum - ip Anlehnung an gie zitierten Uberlegungén
des Auslandes - vor, den nach deg,motor-Methode gemessenen aromatenhal.
tigen Krartsgdtrén Zusatzoktanziffern zu geben mit der BaBgabe, ‘daB dex
ohné_Zusafééiffern gemessene Oktanwert dieser Kraftstorfe dem vom Heer '
gestellten lMindestanspruch nach 0% TI/Hotor:Methode entsprechen mus.

. Auf diese Teise ist dem Verlangen des HWA Rég§§y§s“gg$?agen,mdaﬂ¥§lle“~“

dggjachen_xrattstcffe~den“Qhalitatséﬁfdtﬁé?ﬁhgen des Heeres genilgen,

III.HShe der Zusatz-oz fir aromatenhsltige Kraftstorfe

' Das Heereswaffenamt stﬁtzt'seihe'Ed:derung‘naeh Ubernahme der Motor- -
Methode u.a. auf»Prﬁfstands-Vérsuche, die in seinenm Auftrage auf dem -
Prifetand’der RKS Ende 1941/anfang 1942 qurchgefithrt wurden. Es so0l1-"
ten bei diesen Versuchen die Kraftstbtfanspruche Iéstgelegt weideu, o
-die unter den Temperaturverhéltniasen_mord-Afrikas von den’ thermisch

a)'RKS-VérsuchébeEingungen: o
‘Bel den RKS-Versuchen wurde der betr. Motor bei rd. 3000U/min. un-
ter Vollast 2 Minuten lang warn géfghren, nachden vorher die fest-
gelegten Luft- ung Kﬁhlwasséktemperaturen erreicht]waren und an-
SchlieBend bis auf 800 Uf.innerhald 2 Minuten unter Vollast;herunf

-terggbrgmat. Hierkei durfie nur leichtes Klingéln‘auftreten, wobéi

die Klopfstirke dquren das Gehdz beurteilt wurde. Fir jeden Motor
=7~
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-ner klopffreudigsten Drehzahl konstant mit Vollast gefahren und da.
bei auf di?fgewunschten Temperatur~Bedingungen eingeétellt wird,
diesich, weil der Motor immer mit konstanter Diehzahl lduft, dann
leicht einhalten lassen. Dornuf wird der Kraftstoff des beginnen-
den Klopfens ausgewshlt. und auch der Klopfton 18t sich wiederum
genau'festhalten, da sich dor Motor bei einer konspanten Drehzahl
auf ein konstantes Gerduschnivean einstellt,

¢) Versuchsergebnisse

Herausgegriffen werden nachstehend diz drei Temperatqrbereiche, die
den Betriebsbedingungen derizivilen Eraftfahrt. am relativ n#chsten

"kommen 3 . ] el
Ansaug-Lufttemperatur ' _ 40°%¢ 60°c j60°c
Kihlwassertemperatur- ) 90°¢c 80% 90°%

Es wurden im einzelnen folgende Mittel-
“-werte de¥ Unm t e ¥ bewertung dos
Benzol-Gemisches gegen ein im ’er-
suchsmotor klopfg 1 e i ¢ hes

"Bleéibenzin ermittelt:

1) RKS-Versuche (siehe a) 1,10 0,48 0,54

'2) BV-Versuche unter RKS- )
B;dingungen ) 3,80 2,80 3,20

3) BV-Versuche unter BV- .
Bedingungen (siehe b) 4,60 4,40 4,80

Selbst unter Beibehaltung dex EKS-Versuchstedingungen-ergeben—sich—
nac. den BV-Ve:rsucher durchschnitt.ich 3 0g als Uhterbewertung,des'
Benzol-Gemisches - ein Beweis dafiir, wie sehr die Bildung von Mit-

telwerten und die Messung in auderen llotoren das Ergebnis beeinflus
sen kanneﬁ. Unser den BV—Vsrsuchshaﬂngungen, die u.E. ein ibersicht
licheres Arbeiien gestatien, liegt ﬂle_Unterbewertung sogar zwischm
4 and 5 0Z. Den Unterschied gegeniiber der sich nach den RKS-Versu-

chen ergebenden geringeren Unterbewrrtung erkliren wir uns damit,
dal die von der RKS untersnchien Yotore inm Durchschnitt hihere
Kraftstoffanspruche stelltenr als zje - gleichgultig, ob nach Motor-

- 0 .



ﬁblichen_Kréftstoffqualitﬁten erfillt werden. Ob dies auf die Moto-
Te oder auf die frage der Ubertragbarkeit von Prﬁfstandsversuchen
auf das LandstrnBenverhalten zuruckzufuhren ist, kann ochne digsbe-

Als Zusatz-0z fur aromatenhaltige Kraftstofre schlagen wir aufgrund
uaserer Versachsergebnisse vor: ] .

Bei~10;19”Vbiii%“Aromatengena1t» + 102

" 20229 . " + 2 0z
" 30-39 . " +3 0z
" 40 vad meprw : " v + 4 02

Wir sird uns dariiber ipg Ylaren, gag die bisherige Versuchsbasls

fir dje vorgeschlagenen 4iffern noep verhﬁltnismﬁﬁig échmal ist.
Geht nan aber den ‘auch in der Auslandsliteratur’mehrfach erwdhnten
Weg ces Hittelwertes Zwischen Motox-- und Hesegzj_cpf;yqthode,.‘.,sum-.kommt“

éis“éiﬁfstelle des 2B untersuchter Benzol-Gémiséhe des 2B ergaben
sich folgsnge Kloprwertuntsrschiede zwischen Motor- ung Research- -

Wethode:

Motqr-ﬁethode Rgsearch-Methode Uhterschied

70,2 . 78,2 8,0
69,6 77,5 759
70,0 79,5 9,5
70,7 1756 679
69,8 17,8 8,0
68,8 76,5 7,7
59,8 78,5 8,7
69,3 77,4 7,1

Im Durchichuitt ®rgibt sich alse ein Klopfwertunterschied von 8 0z,

dessen Hitiel Zenau der wvon ung vorgeschlagenanZusatzziffer von

4 04 fiur semische mit 40 und mehr Vol.-% Aromatengehalt entspricht,
' - 10 -
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- 10 -~

Auch aufgr_im"d friiherei' straBe'nklopi’veT‘rsuche, die gegeniiber vorste-
henden Prﬁfstandsergebniusen noch wesentlich 8rtBere Unterschiede
aufwiesen - siehe auch dus dem QualititsausschuB im vergangenen
Jahre eingereichte Matezr)al - sind wir der /Uberzeugung, daB die
von uns vorgcschlagenen Susatz-0Z keinesfalls zu hoch gewshlt sind,
Sie ermdglichen andererselts den Weg e inerx MeBmethode nach den -
Vorschléagen des HYA, eine annihernd 8erechte Bewertung der aroma-
'fenhéltigen Kraftstoffe w¢ iw Wege einfacher Abdnderung die Je-~
derzeitige Anpassung an diec Iniwicklung sowohl der Motorenkonstruk-
tion als auch der Kraftsto fgualititen. ' ‘

Bochum, den 17.4.1943
¥W.~Techn..
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Notor-Mathode /
torlage Pir die 81 taung des Quautute-mmaoa
ggr :139 E;aftatofr;ndme am 6,5.194%

8etolltes Thermometer ein, Unter s
Rubren erwirnt mun langdem, bis das Plitseigkesitegent soh sich
klar 13st, luset dann ugtor 8tindigom weitexeg Rihren abkithlen,
bis eine Tribung eintritt. In dem Aigendliok, in deadis Qusck-
8ilderkugel des Thermometore nioht mehp orkernbar ist, liept
Den die Temporatur sb. Diese Zeaperatur wird als 4nilin-Pankt.
bezeichnet., _ ‘ .
2. Bine weitere Probe wird mit dem doppelten Volumen Sohwefelsture,-
-100,2 18.100,4 %, swecks Bntamisis
‘In einen oben kugelfdrnlg erweiterten Schitttelaylinder gibt
man 60 com 100,2 bis 100,4 #1g. Sohwefoleliure ung 3¢ com des

sa entarmtiaierendon’xtattatoffea, und schittelt 5 Min,

kriftig durch. Man luest absitzen, tremnt den Kraftstoff van
der 3Hure (am besten iber Naoht absitzen lassen) una bes timnt
von dem entaromtiai_erten!raftat’dff abemg;a_ den Antlinpunkt.

3. Von einer ¥odteren—Probe-den-Krat tSt527es Wil dic
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B.) Berechnung:

I.) Konstruktionen der "e"e"“i“’&w&tgn ;—toﬂ

soecutiogauA-esidtfaup eoh saosdi8 eib 7% saslredal
TH0L.2,3 me ebrfaubrirtofsdIsyd uxnt¥ xob
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2034, Das nioht verdromohle Nrom wird mid n/l0 armeniger

Stiure guriicktitriert. Zu Beginn der Bicktitration setzt man

‘ sweokalissig zunlohat 1 com arseniger SHure zu und schittelt

&ttt durch. Dann setzt nan wetter jo 1/2 bis 1/4 com arsenige
Siureldsung su, wobei san jedesmal gut durchachiitielt, bie

die durch das Uberachilssige Brom dedingte Gelbfirdbung der Ben-
solechicht siocher verschwunden ist. Nunmehy 1iegt ein Uber~
sohuss an arseniger SH#ure vor, deor mit Bropidbromatleung

_ snrucktiu'urt werden muss.”als Indikator setst man 1-2 Tropfen
Methylorangeldsung zu. Die Pitration ist beendet, wenn durch -
Spuren von Brom der zugeaotste Indikator seratart. d.h. ent-

'fﬂrbt ist.

‘#ns dem mnilinpunkt 1) (Original-Anilinpunkt) upnd dem Anilin-Pankt
2) (Anilinpunkt des entsromatisierteon Kraftotoffes) und der Brom- -
 zahl J) wird der Aromatengehalt wie folgt erreohnet:

) AP 2) wird von AP 1) abgezogen. Vou der Differens sudb-

. traehiert man die amit dem Paktor 0,65 multiplizierts
—.Bromeahl. ¥Nan erhiélt dann den Gehalt an . Aromaten in -

Vo).mpprount.
1oL 86 ¢ S
- 1 + 20 % Bensol.
ge -
o
=T Cx i
Br 6 x 0,6 n 2
... Aromatengehalt = = 20,7 Vol.%.

Co=
- AP I - 61: &
Bromzahl 32 x 0,65 _ = 20,8
Arogatengehalt e 40,7 Vol.%

By
-
-
t
(CH
]
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HBolzern-uv--2v) =
’ggi""%ﬁmuev‘@émn "= $0°) aoTey
3 * 07Glis"dom IBHELt wird in unginstigsten Palle
I = ey’ :

Zugkratt:0'S _
s ugk T )
LI_ O] SOR=BOLSTHD & % w2807 1.39 t
': . . X - . . v_.==\v1.96 cmz ‘
z,-— & reTe =50°4 ao7-¥- ) .
SIEHE 38 T 07 F-Ppannung:
25 § <3 ~ g¢f o ‘ .
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-J'- S 38:Y A 11s 3/4»
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= - P on 2omis
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[ AT —_—

PR | B B 1] : '
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BLOUWTEPT* HOU GILPHIL QUND QSU GSPUTE On viowspew o
- sroprexs RAFRAM GPPERS thdxcon. 00 uAreIbyI=TeISE.
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ALY gOL DILeRTe ATe ﬁo;le: GILGGRISL: :
id d 1 .
bre. doc e A VAR s L o

) vorsTubmes 3) Yoot ~ToPfadbAsie) avy gew vRTITS-pauRe
LSEPE IBE°  pus praktischen Griinden werden 2 U 20 gewthlt, . .
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b g
TaANEY: o P re¥9898L,2uR i qox BroReTererTon aeses mem

| TS O SR ST PRSI GECR 4556 S, 508 g ey e
' -~ - Bglastung‘,

von oben: : ) =1,97 ¢t

e

Gewicht des Pundamentes: C
T 0,80 . 0,80 .1,15 . 2,400 =
. ) : "‘ - ’ » 8~1,76t
*e‘:.‘b‘lés‘_is 0,08 ¢
‘N =38 ¢t

' L Ny
Gewicht der 2 U 20: 2 . 1,65'.!
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‘Dle Werte Sscheinen gu hoch 2u sein. Das ungarische -tmfh‘t-m-.
Bensin enthmit Jedooh zweifellos Aropaten, sei 98, dass dieee von .
Hause aus als natirliche tromaten darin enthal ten sind, sei oo, o
dass der sur Vertigmg stehenden Frobe aus : Qingu_,,m,n;-._f.
bereits Aromaten boigcn;eot;‘twm.mu;--o Sat-run-Bensin ig.
teuunuoﬂvlam.g.m von ]1.8. Wendet aan :l: obig; Ausrech~
mm_mvmm nsin eebatan.lou-mm olgenden
Aromatengehalt: ~ B ‘ _ !
sty -

~Bensin gofundene sromat
g Ltrdie i o n-—
ten ISJ_(bu-zo-ﬁam_ccr)_bc. %. 40,7 ?ggglwtn; Susats)
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= == wEmn mxemmmm-nf hori zontaler Richtung
VRousesnRsyaTe = 509 AOT“x

!.ommmz FERES 0.ewerd ‘gl!rq}r die parallel zZur Windrichtung .
%? e B ;uvgemt%r%'g;tetten durch die vorhandene Dach-
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-~ ¥B-T - B )} T-) Bﬁaeest}ﬁxg ist unbedeutend, aus (architek-

¥5 S
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626 oo gsmitiss e

VaowspeuBapeyie Co= 'L aoTty
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Yo 4 -
2y ) + 3 8
APZ . o= 1]5‘.
0,6 = 2Q 8
Aromatengehalt = 40,5 Vol.%
()0 0 : + 20 Bezizol
AP 2 c = 70,0
‘.P a . - g;’;
- & - =
0, 6 = 2% .
Aromatengehal: = 15,2 Vo1.%

Hier liegt gine thlbeatimirmsvor. Der l'ehlez-‘konnt’. nooh nteht

eraitielt \warden.‘ -
Hognch-M' n_+ 40 # Bonzo)
ahl
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B95s 5. (Bolzen 1 u. 2.)

Aus dem Moment wirg im - ungiinstigsten Palle
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft .
Oberhausen-Holten v o“muwmltﬁn, "\N 3,6 Jrmuay '9’7'.
. Tt fobolty

\ G

(ff/%h 907 ?[M/ﬂ-/ %A }/N

,/A/,_l N

A/5a 50.000. X. 36

, _amunehen.-,waung - X HaCys Ee

mmﬁw

Vorgang: Ihr Sohreibem wvum 14.% .1931.
tTe t=-io t

Bestiglioh dex Iltration nmis al.mroxyd und
Permanganat sing zmumrseita uo nuolun Frtahnmgcn
gemvacht worden wis ino B.-Labor- R

. . Dle Btsummng &ittels Cyankalium 1s% nrachsu~
hm hi Bomp (Oh.ztg- - 34-(1910) 322). '

-5le Fodowatrisoke Mnimmmg ( mr;fdaﬁinn du'

20 des mgczom-
demen mmmmp- ®t £J 4in salssanrer Idsung und
Titration dea suegesgaiedensnt Jods mit Wmﬁ
IANE JRoh unBoren axfmwon abomwondg wie die :(itrn-—
tion mit Zinkoxyd und Eomusamt 215 Sohnellmethode A
3ﬂ895w$>dhen worian.

nla gewiez~+mm1gt:tsnha rastium; mittels - n-
troso- /4 -maphthol st unbequem.

Bestiglich dex kolcxetsischen ‘Bestinrerg sind
- ven uns folgende Sl'tahung.n gemsaoht -omm

; Uu‘!urbo von iSmungen, die dag: Zobals als i~ -
faches Jon enthalten ist wioht tisf und nioht intensiv )
gonug um it den verwendeten Photmt..x.‘uouun‘.a oR o
mndc Gemauigkelis sq gestatten. Auf Zusats von
Yeimsiure, Natronlauge una H)Op Yervieft sioh die Parde
orhedlioch und nixms an Intenaitiit su, sodass hinreichend
§0R2us Xessurgen erfolgen kbonen. Leider stellte alch
aber houu, dass die 3o exhaltensn Pirbdungen pioht he— .
stindig wiyen. Die weitere Verfolgung ateser Angelegenhets
wurde unterbrochen, aa fiyr unsere Zweaks eine ausge-
sprochene w nioht erforderlich war, weil

" Durchschrift -
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Ruhrchemie Aktiengese“schaft
- . Oberhausen-Holten -2 -

dlese Hethoden fuet facer TLr Axbest erfordern ayg
41e mormalen ethoden ung 92her fir Redhenbest on
veniger geeignot 2ind. Ob mit dem lichtelektrisonen
Photoustey nach iange 8%mauer gomesnen Worden kany ale
mit dem won une tenutsten Stufenphotometer yon ‘Zelms
=it visuelier Beodaoktung, soanas d1s Farde ses ¢inm
faohen Co~Jona aunarsioht, kany surseit von hier ans
atoht Reurtaglt %EXden,

bDdr. 3

é’.’ﬁl“l‘

Durchschrift

Af5a 50.000. X. 36
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ersizecsere-SHotomn Abschrift (

R T 41,‘4«;.,6,41;3 ( fooke )\%)\‘»

Verbesserte calorimetrische Heitzwertbestimmung flissiger Bremnn—
.8toffe PlatingefiBchen, -

Von Dipl. Ing. M. Richter und Marg, Jaeschke
Deutsche Versuchsanstalt Plr Luft{ghrt e.V. Berlin-Adlershof,

Institut fir Betriebsstofforsch .
Eingeg. 23, Dezember 1937

Bei der Bestimmung des Heitzwertes flﬁséiger Stoffe in der Bombe
nach Berthelot-Mahler—Kroeker hat sich die bekannte Versuchsan~
ordnung in Gelatinekapseln1) alsg éehr unzweckméBig erwiesen,vda
die vollsténdige Vérbrennung bei den Ge;atineképseln nicht immer
gewdhrleistet ist, Geringe unverbranntg thsélreste, die man nicht
~inmer gleich Wahrpehmgp kann, liefern bei der Ausrechnung zu nied-
rige Werte., Dies macht siqh«rechtmdeutlichNbemerkbar;mda~die“Gelaf
‘%EnemaSBe verhdlinissm#EBig schwer igst. Man benutzt]fﬁr eine Heitz~
wertbestimmung éine Kapsel von 0,14-0,16 g mit etwa 660. - 760 WE
entsprechend eine;;zgfﬁfennungswérme»der-Gelatinemasse von 475 keal
/kg. AuBerdem kommen direkte Fehlbestimmungen durch Herunterfallen. 7
‘der Kapseln vor, die bekanntlich mittels einer Drahtschleife zwi~
" schen den Polen aufgehingt wird. In diesem Falle beobachtet man
zwar durch Aufleuchten der Birne, daB eine Zindung stattgefunden
hat, aber erst durch das Nichtansteigen der Temperatur er#ennt max.
daff die Substanz nicht verbramnt ist. ‘ :

Um einQ“Hilfssubstanz-mﬁgiichst-auszuschaitep:“hinu Wir dazu ber—

A4 25000 X 87

gegangen, den Brennstoff im PlatingefaB zu verbrennen, welches

beil fliichtigen Substanzen mit einem feinen Collodiumh#utchen iiber—
spant wird, . : ' o
Collodium hat den Vorteil, der besseren Endziindbarkeit und Ver-
brennlichkeit. Letztere wird bei der Gelantinemasse von Luftfeuch-
tigkeit und Licht unglinstig beeinfluBt. (Die Kapseln sind deshalb
trocken und unter LichtabschluB aufzubewahren.) Collodium ist’
auBerdem sehr leicht! man braucht flir die Bestimmung nur ungeféhr‘
1o mg. Da die Verbrennungswirme etwa 247 kecal/kg betrédgt, braucht
man die Hilfssubstanz mit 1-4 WE praktisch gar nicht in Rechnung
zu setzen. Von der eigentlich zu bestimmenden Substanz kann man
0,8 g einwidgen, um die gewiinschte Temperaturerhshung von ungefihyr
3° zu erhalten. )
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Pir eine auBerordentliche He%zwért@estimmung wird man am besten
eine griBere Menge Collodium zuriickstellen, deren Verbrennungswirme
eindeutig festgelegt werden muf3;

1&a8t die Flissigkeit sgich gleichm#Big verteilen und légt die Gliser
umgekebrt auf den Tisch, so das Uberschiissiges Collodium herunter~
laufen kann und‘das Hiutchen gleichmiBig diinn wird. Man 158t am beg—
ten iiber Nacht stehen, so das der Ather vollkommen Verdunétet ist,
und bestimmt den Heilgwert ﬁes Cllodiums - wie Ublich - mit etwa 0,4g

t

bis 0,7 g. R
Das zur Verbrennung von Benzinen und Olen:zu benutzende Platingeféﬁ

(s. AbD, ) hat eine Gesamththe von 21 mm und einen Durchmesser von
11 mm. Oben ist es mit einer Rille versehen, in der ein Ring (e) zu
liegen kommt, mit dessen Hilfe man das- Hiutchen (g) iiber das Gefss

er fest anschlieBf+t. Hier gewinnt das Schilchen auch seinen Halt,wenn
man es durch den am_unferen Ende der SauerstPffzuleitung (b) befeddg,
- ten Ring (f) gleitenlsBt. Zuy Zindung benutzen wir einen ungefdhr 6
Bm langen Nickelindraht (e), dessen ggginge“Verbrennungswérmevnichtf
—in-Rechnung gésetzt zu wornden braucht, da nur ein kleiner Teil des
Drahtes verbrennt. Auf Grund zahlreicher Versuche hat es sich als
zweckmiBig erwiesen, das ein Ende des Jinddrahtes mit oder am Biigel=
verschluB zu befestigenE(s;Abb.) und das noch freie Ende mit dem als
zweiten Pol dienenden benachbarten Platinstab (a) zu verbinden. Die-
ser Kontakt genligt, um eine Zﬁhdung herbeizufﬁhren, die das leicht

chens Wesentlicg einfacht., Der Ziinddraht geht direkt vom oberen Pol
durch das 81 in dag Platineimerchen, Wo er den Boden-beriihrt,

Aus der Darstellung der Laboratoriumsergebnisse igst zu ersehen, dafB
die groBte Differenz aus zwei Paréllelvgrsuchen 25 W= betrigt, das

wirde einer Fehlgrenze von etwa + 12WR entsprechen. Zieht man -zum

A/8 25000 X »
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Vergleich die Untersuchungsergebnisse von fritheren Bestimmungen
mit Platinkapseln heran, die eine Fehlergrenze beil exak?ér Durch-—
fihrung immerhin von * 30 WE haben, so diirfte dée vorgenannten Ver
besserung nicht nur wegen ihren einfachen-Versuchsdurchfﬁhrung,
sondern auch wegen der geringen Fehlerdifferenz zwischen zwei Ver-
-suchen der Vorszug zu geben gein,
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Botr.: Trengnng von F'mp,glpn‘ and athylen 4in Anwesenhel t
4 5 -»

1

Pie Trennung der elnuzelnen Olefine in Vasgemischen, die
oinen hohen Frozentassts anr ungess itigten Ve:binduagen enthal tan,
ist in den letzten Jahren wiederholt untorsucht worden. {in neouerex
Literatur vgl. Schuften, Gasenslyse in der “echnik £ 41 f£f., Savis
und (uiggle, ind. end Enge Chem. 4nelytical Zdition 1930,8439,
Hercovitsch und Hoore C.1932 I, 322). Das Absorptionemittel fur
Propylen war voxwiagend Schwefelgsure verschiedonsr Konzentration.
Eine vollsthindige Treonnung 143t ztek abor mit Schwelfelsture nicht
durchfihren, da nében Propylen immer etwas 4thylen sufgencamen »

_wird, so dag man darsuf a:gowionen-ist,-dic- sinselnen *bso¥ptionscn
unter genau reproduzierbaren Bedingungen durchzufithren und suf
der Sullpunktéu extrapolieron. Ute-Absorption des ithylens wiwd in
®=it Hetallsalzen aktivierter kone. Schwefelsture durchgeflhrt. In
den meisten Fallen wird als fEtivierungent ttel 145 # S1lborenlfat
wdegonetste In ist bokannt, das Trisch hergestellte-t1lborsul fot-
echwefolstiure Yohlenoxyd und ithen jo nach des ibren Partialdricken
in recht _,‘betr&chtliqhem_!#aae abaorbieren kanne :

Der Grumd fur die Durchftihrung unserer Versuche war folgene.
de Deobachtung: “ird sur Adsorption des Fropylene sterk verbrouche

_j_ed_;icmmm*(‘gawef&rbt}*vam‘anat. 80 ergidbt die Sumre
von Fropylen urd “thylen einen geringeren tiert als bel gemelnsnmsy
Absorption 1in $1lbersul fetsiure. idosce Zrsoneiming ist, wie ‘8ioh _

-Spiter hersucstellte, dareuf surlickzutihren, daf bei der Absorp-
tion der bochpolymerer Clefine 1in Sohwerelsiiure Cmsatsungen ototte
finden, die 2u Seslittizten Xohlenpaesaratqrfen zit marklichen
Dampfdruck fuhren. -ine nihore Un ersuchung dieser zuffellenden ,
Ercoheinung findet sich bei Orxmesna .und C¥asen Ge19281, 865,1478;
€ 19291 500, € 1930.I 2746 . :

¥1ir heden uncere Untersuctangen mit einem Gapgomisch durche
~gafihrt, dss thnlich susampengesotzt war wie das Rohlithylen fur
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T
‘die Chcq. Fabrik iiol tene =g enthielt

ca. 5 -6 c.ﬁus
30 =35 Uéi.i 4
SpumBy5 - Cu
33 i) - Oyig

etwes 002, 02 und Resct Hz —

fropylen und ronlenoxyd wurden nach 3osqr. veindere

stellung der Gaese kergestellt, ropylen eus Isopropylelkohol und
“hosphorstiure beil 2200, Yohlenoxyd aus imeisens: ure undg Vehwefel-
séiure. Dag Fropylen warde teilweine zur Reinigﬁhg fraktioniert desd
aestilliurt. toilweice auech direkt ilber “aszer aufzefangen, da
sich zeringe Verunretinigungen des “ropylen in der Anslyse nisht
suswirktan infolge meiner geringen prosentischen Eeteiligung an
Cosamtgemische ithan wurde in" ¥lagchen .von der chomisolien Fabyik

- Bolter bezogon unc lodiglich vor seiner Verwendung durch ﬁberlei-
ten Uber Silbersulfets ure von den ungesittizten Sostendtellen
befreite. . thylon vurde ZeTe in -laschen von der ChexmePabrik iiulten
bezogern, z.T.rauqh aus utﬁylalkohol und “hosphorsiure hergestellt.
las nthylwu der ChomeSebrik lolten wer sbouso wis dag a.8 Alkoho}m
._{,_;ewonneng_,.fmi.‘-vonu}"ropylen.-“f“ T e s ‘ T

e Gasanalysbn wurden in einem normalangﬁrsatappnrat
durchgefihrt, deseen Birette eine 1,10 om? Einteilung Fatte. Py
dle ersten Analysen wurden 39'1ﬂ0'cm3 doe Uasgémiaches in der Biw
retto hergeatellt, spiiter wurder die vase 1n ziner 3 Litr.-Plagsche
Eemlsoht, um mit defsclbea-@aamigchﬁng nehrere Anslymen susmufithe
ren. Dieaea'Verfahren hat sich bésonders bowihrt, venn mit der
g£leichen ABsorptionslﬁsung Zelhenvarsuche durehgéiihrt worden
kpxntoxn musten. | .

) {8 die Einhaltung konstanter ﬁ.bsorptionsbedingungen besones,
dersuwtchttgnistr‘wu?ﬂéh simtlicho Ablasquen mit-der Ltoppuhr |
durchgefihrt. lech der Ablesung wurde das Ges zur nicheten Absorp-
tion 1/2 #inute in die Absorptionsldsung eingoleitet, 1,2 “ipate
inxdie horsusgeleitet und dann nach 3/4 $inute abgolesen. Der
&rddte Teil der &perrflUssigkeit war dann in der Blurette BUS QMG R
selaufen,

Me EZxtrapolation kenn grephison odar\racnnariscn duroh—
sefihrt werdens Y1r habden meist rechanereiseh oxtrapoliert, da es
schnsller geht und zu den gleichon Ergobnissen TUhrt wio die
graphische “ethode. In Anlage 1 it als Beisplel ecine technung
durchgefithrte In Fig. 1 168t fir die &leiche Anslype die graphisone

-3 -
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'xxtrapolatibn susgefihrt wordene. ln beiden Yd4llen werden die #lofie
chen Verte gefunden. "
¥Yolgense Absorptionsmittel vurden angewendt:
Propylen: 87 #139 ohwofaleﬁure/konz. ichwefolaLure
~thylens ﬁilberaulfab-uc,wefelauure/rauchenda Sehweral-
sﬁureLﬁromwaeser . , :
kohlbuoxyd: ;3; waphtol L'sung, due 1at 5 Gowe ' J-ﬁaphtol
\ in cuprosulfethal tiger Scbmeralsﬁure.t

I.

a) Verwsandung von 87 #iger Schwefelstiura.

Die ersten Yersuche mit 87 Yiger Cohwefeloihure arpaben,
da8 bei gloichzeitigem Vorhendensein von viel sthylen kein sohare
fer Endpuankt erreicht wird, dehe-dasd Athylen mit cbeorbiert wird.
e Abscorption verliuft sehr viel langesmer als it konz. Ceohwe-
feloxiure. Dadure: wird die Extrapolation besondera sché&trig.
(Anl.2 Voreels+z). oy

Velterhin wurdse noech versucht durch ﬁéhutteln nit 87 Hizer
Schwefelsiiure das gessnte Propylen zu entfernen. Heil 3 Xinuten
ochiltteln ergsben sick die iahlen vo ‘nlage 2, Vors. 3«5 . Aus
den Zahlen zeht, hervor, das3 wnen rein eapirisch fir jeden Propylane
”“gehaltfeino"Sohutteldauer~angeben”kann,“lnnerhélb“déféﬁmaééwééégé;‘
to i'ropylen sbsorbiert ict. Fér Gase mit unbokanntem rropylango~-
halt oder wechselnden Fropylengehalt ist doher dio Extrapolationse
methods praktischer. Hel don folgendsn Versuchen wurde auch nur
mit dieseor 2ethode gserbeltaet und nur konze. Echwefelaagre Vore
wandt, . ) - s A
e ~th-lenbestimrung bliet unberihrt vor der Yahl des
4boorpticnsmittels Tiir Propylen, eolenge es sioh bei dfesom um
frische L¥sungen hondel te, wenn man den zueiel s8bporbierten Botreg
bl der nachfolgenden Absorption dem Athylen zurschnote.

b}-¥ermendung—von konZentEicTEaT Cohwefelsliure.

die ersten Versuche vurden nit roinen Propylene.thyl one
Stickstofﬂﬁuaohungen auzsgefihrt. Das Absorptionsmitiel fur -thyle
var immer Silbersul fotsiure. In Aninge 3 8ind diose orientierenden
Vorversuche zussurengestellt. oo bereinstimuung zwischen an)ige-
wandton und gefundenem Propylen ist =18 recht gut gu bezelchnen
bis auf Versuch 7, 8 und e Eeol . thylen sind, bet Varsuch 8+9,
die Unterschiede zwischien ango: sndten und gefundonen lengen eben-~
falls besonders kraess..urde dagegen mit der Zleichen §ilbersulfate
Ekure die Cesamtmenge der Ulefine bestimct, co ergab sich inmssr

-4 -
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- bereinstimmang wwischen angevendtem und gofundenon Cnﬁm(c3ﬂ6;czu4

ZeBe " Cafim .
angowuandy Zefunden

5555 & {13,8+¢41,7) 5544 5
5508 % ( 794+48,4) 588 G-

Zar Aufklirung dieser suffallenden frecheinung wurden ief-
henversuche unternommen oit einer zrdseren ‘lenge eines einhsitlichen
Gaagemiaohée, das neben Propylen und -~thylen auch Hohlenoxyd und
~ than enthielt. 4uf Crund dex Ergebnisse der Vorversuche war es
zZu VQrmﬁten s 058 Fehler dagurch ontstehen, Qdud dis in der konge
Cohwafelssure dexr verhargehenden Anclysen auigenommenen Propylénmen~
ge den gefundenen Gohslt cn athylen bseinfluatq. iim diesy 41 terung
schneller zu srrsichen vurden nech jeder 4nelyse in der konzontrigre
ton Schwefelsiure weitere 30 com "ropylom sboorbioxt. (s.inlage 4) .
Eaoh Aufnshme von bngafahr 60-7Q cmB'?ropylen in déxr konce. Cohwefdle
sidure treten dis ersten Uﬂregalmﬁsigkeiten bel dex Pestivnung des
Propylens zuf. Des ~thylon bleibt muerst davon underihrs, bei walte=
rer ‘lterang weicht dana der gefundene Athylenwert vom angewandten
deutlich nach unten ab (Verz.12 + 19). virg desr: frische konz.
Sohwelolassure vagﬁgggg,wggﬂgipﬂe&_manmdiaHZGhlennvun@Vsrs.~2ﬁ-23;”“”“

Td.k. volletdndige “bereinstisoung scwohl bed Fropylen und :thylena
Ja5 sthylen 4ot dabet 1in der gleiochsn E4lborsul fatsinr: abtzorbisrt
worden, wie vorher. D '

- Plese Analysenergobnisse rinder eine Exkliirung, ‘wenn mzn nsoh
Cmandy und Craven (se.o.) anninmt, ded nach der Aufrshme des i'ro-
pPler und der hdheren thlenwgsseréinge in der konzentriorten
Uohvefelsiure Umesetgungen ciettfinden, die zu hiheren gesittigten
Eohlenwarserstoflen fihren, diec eiren cerkliichan Bampfdruck besitze
Teitet man Aus prepylenhal tige Ges in die ozl terte kong. Schwefole
stiure ain, o wLxﬂ_elnaxaeaza—axagylen—upﬁ—*thyren“abﬁﬁ?ﬁt@?f?fﬁﬁzn
-dererseitz aber anchk eine bestimute Gaprenge frei. Dadurch wird der
konstante Absorptionsfhktor, dar.dem . thylen ontspricht, su kiletn
und man Liadet entaprectend. weniger s thylen. fuch dexr Propylensext
kann weltgehend beeinfluist wordene )

e 1o dor Sohwelelsiurs sntstohenden Fohlenwesserstofre
2ind von unz auch nachgewiesen worden. ooy wurden in der Bérette
ca 60 ow- 92,8 Yiger Stickstoff ebgemossen und durch dis verbrauchte
Lééung geleitet. Sei elnzaligoem Durchiesiten ergab sich eine Voluwenw
Zunaime von Qme G2 -~ 1,3 emo, iJas surchleiten wurde B8O lange forte
gezetzt, bis die Volumenzunahme 4 aum> betrug. w.lefine, Sruorstoff,

-3 -
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¥olenoxyd unpd Taccorutorse wnrap in den 4 cms_gigng_ enthsl tan,
Bal derx Verbreunung {ber fupferoxyd bet 0BG vardon 17,3 oo
c02 goblildet, Ig FU&BOH af1o ZeTe Bohyr hogh Polymore Produikte
entstanden sein, ‘ ‘

Als praktische Folgarung fir Fasanalysen ergibt sioh ang
den Varsuohen folgendes: Dar Nachwqia von mehr ale 1 = *ropylen
such nebea viel Athylen kann bes Vbrwondung von konc. :ch.ofel-
Siure mit Hilfe der Extzapelationsmethodo durchgoinrt waerdeon,
Dsbei derf abor die Xpnsz., Sebwatolmiure mit hichstens ¢ ~70 on3
“ropylen Bhgereichert worden. Ceneoch mug gie auggovechpel ¢ wardaen,

Ii. Besgt

Von den dres zur Bastimwung Qes . thylen Vervandton ﬁbéorp~
tionszitteln heban ratichende “enwvelelstiure und hromwéaser den
Hac&teil. da8 SO wm bazw, Brnmdémpre voir Gag witgerissen warden,
sodas nazh Joder Aboorption dag Yas uittolg Kalilauge von aitgaa.
rissenen Beetahdtsilen befreit werden nade ithan wirg von allen
ﬁbaorptionemitteln zlemlioh gleichmaﬁig absarbiort. wihrend S4f1.
'bsrsulfntaﬁnre noah Yohlenoxyd ournimet. ‘

iuniiekst wuarxden wiedaor cinige‘Voiversuohe susgefithrt
mit Gaagemischan, din gus ?ropylen, ithylen. Athen‘nnd Stickstofe
(also ohne fohlenoxyq) b&standen:Mig:églagcﬂﬁ)wﬂie.Vorvarsuche“’”w
_gaben noch: koln klarss 311d deor v *lisgendon, Vexrhul tnisge, Teila
"weise stizmen gdie Zahlen pohy gut ube:ein. teilweise weichon sie
auch rochtg erhebldich voneinender ab., Irgendwolche Untersahilede
.zwiacheanromwasssr,'rauéheﬁder Cchwefelesureg und Uflberoul fat-
_SHure beetehen nicht. Bet allen wird bei dem . tnfer shal® von
10=15% ain konetenter sndwert erreicht, d.h. es wirg bei dsosam
éthaupartialdruok 80 wenig Lthen 8bsorbiert, dasj; dle Analysongee
neuigkeit nicht éusreicht €8 Zu bestimmen, Steigt der + thenpaye
tialdruck en, (Vere.31, 44,5 « Calic) so 1st in S£1lbereul fata
schwefelstiureg kein kornstantor Hndqux_zu_erreic&uu.

‘] Mo rfauptvemuche wurden mit einem Gasgemiseh ausgefihrt,
a8 Propylen, Athylen.‘Kohlenoxyd und Athen snthiel (s.anlsge 6)e
In allen “Bllen wurde nach der zx:rapolationsmeghode das cesamte
Yropylen und'ithylen'wiedergefunden. Dex konétante—Fhktor warde
in e2llen Abaorptionsmitteln ungefihr nach der GomTe Absorption
orreicht dnd botrug fur einmaliges Durchlei ten sleichmﬁaig (o P !
P2 ¥ . Aus den Analyaenargobniesen seht hervor, del frische
511bereu1ratsﬁnre hinsioht} fe}; der Absorntion von Athan s9geniiber
Exomwasoer ung rauchender Schwelelssure keinen Vorteil besitzt,

bsin 3V o
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Bei geal terter {ildersul fateturoe wird der konstante Faktor alle
mtihlich klainor (g.Anlzge 7) /

Ein grSgeror Unterschied zxlschen dsn drei AbBOYrptionse
mitteln besteht nur in dor Aufnahobfihigkeit rir ¥ohlenoxyd;
wihredn fricche S1lberpulfatsiure Kohlenozyd_in grUBerer ange
absorbiert, zeigen Eromwaaser un: fauchénde Sohwafelesure Prake
tisck keine Aufhahmetuhigkoiz dafire In dar folgendan Tabelle
sind einige Zahlen Pusamnengestellt, die tir einen grijferen Eone
Zontrationsbereich desn Eohlenoxyds die Absorption in £1lbersulsat.
etiure gﬁt erkennen lassgne

_ Tabells 1t
- Analyse von xthyleg-,ﬁohlcnotya—. Athap—%;ncbuugan.
- iAthylen rohlenoxyd {hnthan
Absorptionz— ANg e gefunden konst. ADEOw sofune. angewandt
mittel wand¢ Abnahae wandt den _
reuchonde =~ .. o 31,79 0,4 Be3i 640 X ss-sﬁias “1g)
Schwefelsinre ~'#5~ 31,7 Ve L LA » 05 =&}
Edlversul fate . . o
stuare 3'.93’) 32’4')":' U4 5.6.’;- 2’8.‘;‘ ’ 59.65“ "

, ‘
rsuqbeqdowww‘MMM%*“mwmww“M“4Mm.mWw“u.mMm.@jmﬂ -wl-: - w*‘“W“JW“‘”“
‘Fohwefalsiure 28,74 28,6% 0,4 D087 9,6 % 55,5% “
£1lbersulfat- o , !

siure 29, 1% 29,05 0e5 10,6 6965 54,35 "
rauchaonda 3 . .
Schwete]_.a.» ' 31'5}5‘ 31.2‘:’ Dol ' 15,4" 15'2"‘; SO'Dﬁg "
S1lteroulfat- . . L
shure 31,6% 31,75 . 0,8 15547  8,2% - 49,37 "

>
)

In der £1lbersul fatachwelelsture—sind—bls g 50 % des Loh~
lenoxyd ebsorbisrt worden. Usbel richtet Bich die Kange des Abe

Absorptionsdeuer fir &thylen. .
s blgeb jetzt noch mu kliren, ob sich die Aufrshmefihig-

koit dor Y4lbersul fatsiure fir Kohlenoxyd und 4thgn nsch st&rkoxrer

Aufnahme veriinderte. YaBgéband war dafir sowohl der gefhndene
Kohlonoxydgehglt. als auch die konstanto Abnahme bei der ~2thyl efje
bestimmung. 1n 4nlage 7 sind die Reihenversuche, die ¢lle mit dex
gleichan S1lbersulfatsiare sucgefihrt wurden, Zuseunongestellt.

—7-
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Zur solnolleren /lterung Zaer :ilbarsnlfhta&ure warden nagh Jader
Analyse susktalich eine bastimmte +thylennonge 8bsorbiert. sus den
Zahlen geht horor, desd bvei 35«37 ¢ ithan eelbst nach Absorption
von &300 on’ Athylen 18 250 ap3 dure keing Yonstanze gy erzieleon
ist. Die Aufhahmatﬂhigkﬂit fur Kohleaoxyd geht etwag sghneller
horunter. Ia vorliegenden Fulle it aber orst nsoh 15 iLnmlysen
und beinshe 2uuu amB‘Atbylan 8ino sankhornde Bareinstisomng
swizaohen angewandtem und Bafundanom Kohlanoxya fastzustallan, Da

Lr andarg “ohlenaxydgohal to ain andsrer Absozptionsvoxinuz Zu
ervarien ist, 15t Silbarsnlzats&ure zur Boszimmung von sthylan
neben viel Kohlanoxyd unzeaignat. ‘

‘ Al srakitioohs Folgerunyg 2rgibt sian slso fur Jagse, bai
Genen Athylen Bobon Koblonozyd und, .than zu bostionen iet, folgan-
daz: : ' .
al Liegt s9in Gas vory dea mahen ~thylen voniger als 1 & ¥ohlene

oxyd enthilt, so wendet man am swecknmigissten zuy Athylenbestige
TNy Silberaulfatschwafela&ure an, da das\?ohlanaxyd'in diésem i
‘nlle praitisch night atdrt und die‘311bersulrata&uxa VYor rauchgne
 der Sohwefelsiure und HEromwssser gen Vorteil besserer Handhebung
besitzt. Iet in dom Gas fuler Yohlenogyd noch ithan™ida mehy ale
15 % snthslten, so wird untor Umstinden, Je nach dem Alter doxw
Cllbarealfateidrs Lthan 1in merkliohen,ﬂangen-absorbiert”und“éé"
muB-aal-den Fallpunkt sxtrapoliert wordon,

b) Liogt einm Gas vor, des neben ~thylen uehr als 1 Yohlene
oxyd enthilt, so vendet man oo swecimiSigatern suy “thylenbes tig.
Tung ‘rauchsnde Schﬁefeleﬁuro oder Hromwusser ane. Fuy Athan gilt

das untgr 8) gesagte,

o D ¢ &N Beggimmggg yon Progz;gn uad Atgx;eg
1e: EQkozan,

Dlo bimberigen Hethodan zuy Tfsngung dexr unzesittigten
Fohlgnwaeﬂerstoffa kSnoen nicht mohr enzewgndzmngxden,~wenn-es“‘-
.aich—ua-dte“exakt%»beatim&uug klalpcr dengen handols; z.n, liegt
in Eokegae ailp Saggealsch vor 21% ungefihr 2yUe2,5 w Olefiren, von
denen U,%-,5 o froprlen, 1,5 - 290 % ithylen sind. In einex 501w
chen Gregenisch wird dte Caéamtmenga der Nefine nack Hnber-
‘“echelhiivear {in gar Bunte~ilirotte bastimiste Dozn wirg eine sbgew
nes86u8 Cusmange mit angesiuertas /10 Bzcmid-nrumatlbaung go-
schiittslt und ges ﬁberschﬁzaigs Brom unter Zusnte von Jodkalimn
=1t Ratriumthicculfat saricktitriort. 5ins swette Probe wird wit

ca. 10 gn’ 87 Zigox “chwo folsiure einigs inuten geschittelt sur
- e
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ntfarnung dep "Yepylen unpe das zuruckblaibonda ~thylen viledox
mit szmid-Bzumatldsung.'heptinﬁt.

Unseyre Yorpuchae vritrackten sich daresuf fantzulegan, vio
" longe pit €7 Vigew Schwnfalsaure goaochiittel ¢ worden mug, um gersde
dee vorkendene Propylen fLEZuwaschen, Daeu vardo in oine» 3 Ltyem
Mlepohe etp Gopgamison hersQQtellt, dre ungermhy dla Zuaammmn&aizune
d:f Xokcgapen hatte, hinaichtlic?: Propylen, ~thylen, Zob.lenoxyd.
Athen una Hethan, (_S!gebnieae Seinlese.d), Dia,ﬂasult&te £8igen,
4aB vom 192 yinuten bis 5 tiimasen fichiltteln die gleichen Zehlen
erhal ton wurden, Dogegen ear Rer athylengchélt nochk gu hoch, wonn
nur 1 Hinute gaﬁchﬂttelt Wmrde. Dig 3ahﬁttalzaiten Zind nioht lipe.
ger alg 5 dnuten ausredehnt worden, da nyyp 213 unteyre Grﬁqze
Fir die Baﬁtimmung vorn Badeutung iat. In dan baiden Varsuchsreihen
b trigt der mittiorxs Fenler +GoU5 ¥ und =005 * § 8o dajy inagegamt
DIt 2 G085 gorechnet werden Mie Auf Hronyl en-ung ~thylen bogom
E2n betrigt er amimg °a 10 ¥ bezwe 3 o

Ale praktigohag Folgerung ergtnt aich fuy dlose Sestimmung
eine mittlarg Hohfittnlnns ¢ von etwa 3 Ntnuten.

An;ageg.
3 -.Z‘




00088¢
inlore 1

- I'eochnerische I'xtragolation.

e) Fropylen *ngewandt : 6,0 om”
Absorptionsmittel 22u04 konz.
Die einzelnsn 'bsorptionen ergaben folgendeg:

1 2 5 4 5 s 1«6
€3 1,1 1,1 .8 6,3 <,8 ga. 10,9 o3

Zonstanter rFoktor naoh der 3. rbsorption 193 e’

£
Suunme der 3 ersten 2bscrptionen 8,5
Daven sird abzusiechen 3 . C.a = 2,4 »®©
. - Gefundenes C.n 6,1 cm3

r

376 ’

b)) sthylen- - I ngewandt : 35,7 om3
‘ Lboorptionsnittel . Silbersulfatschaefola&ur?.
|

Absorptioneni ‘ :
sus der 1 P 3 4 5 6 7 8 9 10

konz.32504 ——— e e

4 8 21,2 7,2 ,8 1,G Ce5  Ued 1,05 ¢,06 Ce® T,05

“-onstanuer Faxtor nach-der G- Absorption e
Sunne der 6 erster Absorptionen 31,1 cm3 |
Davon tbzug G o L 263 = EE
’ Dest: 30,7 om3
Zusatuen mit den in der konz. #5580, éufgenommonen 4,8 o’

ergibt das 35,5 on®
2o
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B. V. A, « Arbeitsvo;sthift Hr. 23,

000895

frufung von Dieseldlen aaf Mischbarkeit,

A, Zweck. BEs soll festgestellt werden, ob Dieseltreidbstorre - ]
beliebiger Herkunft beim Vermischen mit synthetischem-
RCH—Diesaltreibstoff klar bleibgn oder Anascheidungen:
ergeben. - o

B. Ausfiihrung. Zaniohst werden Zwel Mischungen hergestellt. ,

1.) 50 cem Premdsl + S0 genm BCB—deugsd;eselal (1:1
2.)20 = v, 400 v o~ - . (1:40

Von beiden Mischungen Wird je die eine Hilfte -
bei Zimmertemperatur stehen gelassen, withrend die an-'.
lere Hilfte suniohst 1 Stunde auf 180° erhitzt una 2
lann bei Zimmertemperatnr”belasgen wird;uségoi;fnagh;i‘
em Mischen, ‘hegzw. naoh‘dem“thitkeﬁ_iird 3g9bacn§: E
sb-die-Misohungen k1a¥ ‘Bleiben 6dgy auséphgiqen;vdésgr)
naoh 24 Stunden. Nach 8 tigigem Stehen wird £iltriert; !

der Ruékstand mit Fﬁllungébenzigu59p§§9h9n,:get;oqkhét;

nnd“gowogen*(Aﬂghﬁé"aléméﬁﬁ:f#’des‘Premdvlee).
C. Beispiel.

Misohbarkeit von A R
mit RCH -~ Bezugsdieselsl. ) -
"+ | Stenemgbei 20° 1_Sta.1802, Stenen-b-20%
- 1:1{1:40f 1.3 1: 40 =
Verhalten: ’ ' B SRR N ¢
coeefort I klEy | Tklaw klar tritbe
nach | ‘ T
24 stdn. klar tribe klar _ Bodensatz |
nech . D S e P
8 Tagen | Klar 0,2 % 0,1 % 2,34
-~ nash :

Oberm.=Holten, den 6. 7. 39 © ses. Eaelen



#ubrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten .
Abt. HL v/By. Oberhausen—Holten, den 4. April 1936

060895

Untersuohung von alkalischer dueoksilber-
oyanidlSsung  auf Absorbierbarkeit von 0234 u.0o.

Bet den Versuchen zur Umsetzung von cH4 mit co2 und
Hy0 im leeren Rohr ist beobachtet worden, dag die alkalische
Queoksilberoyenidlésung Gas absorbierte, also CoHy~Gehalt im
Gas anzelgte, ohne das 0252 vorhanden war (Naohweig mit Ilos-
vay-Losg. negativ, Genauigkeit 0,001 %). !

Die alkalischeng-cyanidlbsudé ist von ¥.D. Treadwell
und F.A. Tauber (¢ 20 II 516, Helv. chim. Acts 2(1919)601-607
zZur Trennung von 0252 von 02H4, Benzol und g6 empfohlen wor-

den. ' (

Berstellung: 20 g,Hg(cN)2 + 100 ocm 2n NaOH.. Davon
S ocom anwenden und in Bunte-Blirette 1-2 ¥in. schlitteln. CoH,,
‘Benzol, O, und CO sollen bei dieser_Behandlung von der LBBung'
wenig oder garnicht angegriffen werden. ‘ ) )

. N . . :
Yir hatten in Anwesenheit vohLY}Q}MQQWLQQ:3QW%L“dauern
,wdemAbnahmevgeflnden?‘GenghéiEWVéESuche ergaben folgendes:

1) Waséergas von Generator.
&) Normale Analyse B
02 Onfim %2 © - (S1lbersulfat-n,s0, natt,
3,3 % C,0% 0,34 43,24 co absorbiert, umgerechf
net), -

" bl Analyse mit Einleiten in Hg(cN)z—Lasg1 (In jede Absorptio
&Vsung einmal eingeleitet u. abgeleseg). o )
C0,: 3,4; 3.6; 3.46:-3,6
alk.Hg(CN),3,8; 3,9; 4,0; 4,1; 4,2; 4,3; 4,4; 4,5; 4,6
. L8g. (CoH, ! ¥
ConHm 4,6 :
Cofly 4,8 5,2 5,6 4,0
C 6,3 6,3
co 47,2 (Gesamt-Absorption)

Durchschrift
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Oberhausen-Holten -2 -

Aus diesen Zahlen ergidvt sich folgende Anslype, da die Extra-
rolation auf O bei BgloN)z und Silbersulfat-ﬂ2804 keine Pri-
mér-Absoxrption ergibt

002 ' 0252 CnHm 02 co
‘ 3,6 % 0,0 % 070 % 0,3 % 43,35 %
&egen 3,3 % - 0,0 % 0,3% 43,2 % bet

der vorm. Analyse. o e :
Es 1st alsoc in der alkal. Hg(CN)2-Lbeg. CO absorbiert worden.

2) Xthylen-Fraktion Trenner V.

a) Normale Analyse (einmal durchleiten, ablesen).

0356" 2,4, 2,8, 3,1, 3,3, 3,5 (koqgt. Faktor 0,2)

02H4: 22,6 32,8 36,2 37,5 38,0 38,3 38,3 38,3

0y ‘38,6 38,6

Co 41,2 (konst. Endwert)
In der konz. 32804 (0386) ist 0234 absorbiert worden. Extra~
polation auf O ergibt folgende Analyse (In Silbersulfat—HéSCk!
keine Rachabsorption.)

.”92§4m. 35,8 4
02 0,3 %
¢  2,6%

w_p)“Analyse~m1t~31n1e1ten"1n“§1k1“Hé(dNTEIEEEET”
(einmal durchleiten, ablesen!)
Alk.Hg(CR), 1,1 1,6 2,0 2,3 2,6 2,9

CoHy ' ‘ - komst. Paktor ©,3
O3Hg %2 5,7 6,7 6,2 6,4 6,6

. _ : ' konst. Faktor c,2
CoH, 25,0 34,2 37,8 39,2 39,6 39,6 39,6
0, 39,8 39,8 ‘ ' \

Cco 42,0 (Endwert, konst.)

Exfrapolation auf O ezgibx_rolgende~&na1yse“qusﬁfE_ﬁbsorpf1—
on. als 0234 gerechnet bei czﬂa und °3H6)

0232: 1,1 % gegen -

0356‘" 2,5 % 2,5 &
0234: 36,0 % 35,8 %
0, 0,2 % 0,2 %
co 2,2 % 2,6 %

Durchschrift
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Oberhausen-Holten «3 -

Es 18t etwas 0O abesorbiert worden; (1,4 % Abnahme ist aber 80
‘wenig, daf Quantitative Schlisse nioht zu ziehen sind.

Die Ldsung absorbiert 02H4 8ehr stark. Line frische Lisung
hatte bei dem gleichen Gas einen noch grferen konst. Faktor.

Auffillig ist aber, das bei der FxXtrapolation auf o
1,1 4 absorbiert bleiben, obwohl das Gas hdchstens 0,2 ¢ 0,H,
enthilt. Es unlissen also auch noch andere Gasbestandteile ab-
sorbiert werden.

3) Koksgas vor denm Kompressor.
Die Analyse mit alkalischer Hg(cm)a-Lasung exghbt

e, 1,7 1,8 1,8 1,8 1,8 %

CoH, 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8 ¢,0 &
(alk.HglCN)z) : '

CnHm 2,1 2,3 2,3 2,3 , C,5 %

'c;a4 3,8 4,0 .. 4,0 4,0 4,0 1,7 ¢

0, 4,2 4,3 4,3 4,3 — - 0,3 %

oo 16,3 (xonst. Endwert) >

In einem Gas mit 2,2 % Gnim + 02H4 und 6 % CO absorbiert die
alk. HgLQg)z‘Lbag. nichts mehr. Wie zu erwarten ist die Absory
tion eine Frage.des Partimldruckes der sochidlichen Gase.

e m.HHIm~Fa11ewder-cﬂd—ubwandluﬁémlétﬁﬁiﬁamdigmﬁéﬁg;;iﬁgd;i;
‘tion in alk. Bg(ch)a-Lbaung nur auf CC guriickzufihren, ds der
OnHm-Gehalt unter 1 « liegt. .

Durchschrift



ROhrchemie Aktiengesellschaft Oberhausen—lol ten, den 20. Hov.

1931

Oberhausen-Holten

Abt. HL V/Kow- - | : _000899

Bestimmung der gasfbrmigen Paraffinkohlenwasserstoff§.
\

Im Zusammenhang mit den Versuchen zur Polymerisatipn

Mhrgasol‘und Fischergasol wurde auch die Frégéggér Anaiyse der
tasflruigen Paraffinkohlenwasserstofte untertucht. Die bisher

Destillation bezw.‘Kondensation oder Absorption mittels A-Kohle
und selektiver Desorption . Sie haben verschiedene Wachteile gz.T.
erfordern' sie recht kostspielige Apvaratiiren und die Dauerx einer

-Einzelanalyse ist sehr grog.

Wiy untersuchten die Prage, ob es nicht moglich ist, die
Trennung in Gang der normalen Gasanalyse durchzufiihren. Die Ab-
trennung von ¢ und C, mittels 4A~Kohle War ' mit einfachen hittelr
Wegen mangelhafter Selektivitat nicht duréhfﬁhrbar. Bei Unter—
suchung flissiger Absorptionsmitter, von denen bekannt ist, daB
sie im Gang der Orsatanalyse,durch Aufnahme héherer Paraffin-
Kohlenwasserstoffe zu Fehlern Veranlassung geben, =z.,B, Silber-
sulfat-Schwefelséure, rauchende Schwefélséur@'mit'Silbéréﬁlfat o
aktivierte rauchende Schwefelssure u-agWLMQ§$W§émtlicthropanMun(
_Butan,nurwungenﬁgend“ébébfﬁiéi%éﬁ;wféﬁaen Wir in einem zur GO .
Beétimmung vdrgeschlagengn Absorptionsmittel,einer Aufschlémmung
von Jodpentoxyd in rauchénder Schwefelsﬁure,ein.Mittel;~Propan‘
und Butan schnell ung Vollstindig aus’'Gasen zu entfernen. .

Fach Dittrich (z.f.angew. Chep. 43(1930) 979) ist be

—analytische Methcden, in der ausdriicklich angegeben ist, gag

J 205—rauchénde Schwefelssiure nicht zur Bestimmung der Paraffine
benutzt werden kénnte, qa die,Absorption-bis~zum'Endpunkt zu

flange“Zeit'erfbfderte. Viir stellten demgégeq@ber fest, daj3 eg

durch geeignete Vahl gder szs— und SOB—Konz. w8glich ist, so zZu
arbeiten, dag Butan ung Propan in verhéltnisméBig'kurZer Zeit ab-

~ Sorbiert Werden, wihreng man fir Lthan durch Konstanthaltung s

A/4 16000 IX 3¢

-2 .



et e 000900

der Absorptionsdauer zu einem konstaanven Absorptionsfakfor kommt.
Man kann daher, wie bei der Propylen-ﬁthylen—Trennung mitteis
konz. Schwefelsiure auf den Anfangspunkt der Absorption extrapo-
lieren und die absprbierte Lthanmenge graphisch oder rechnerisch
ermitteln. Bei der anschlieBenden Verbreunung findet man die B
Haup tmenge des iithan und dés.gesamte liethan, das ebenso wie Vas-
‘éérstoff von Jodpéntoxyd~rauchender Schwefelssure nicht angegrif-
fen wird. An einem Beispiel wird weiter unten der genaue Gang der )
Analyse dargelegt. * ' ’ ‘
j Infolge der Viskositét‘der Losung ist es nf¥cht méglich mit’

dem normalen Pipetten zu arbeiten, da die Gase qicht mehr durch-
{die engen Offnungen und Kapillaren Qurchgepreﬁt werden kdnnen.

Wir haben‘daher, wie auchl Ffiir die,CO—Bestimmung vorgeschlagen,
mit'aigggéfien'gefﬁllfe Pipetten angewandt, die wir in der in Fig

1 dargestellten Form benutzen. 1 ist ein Abléﬁfhahn, dapit dis
Ldsﬁng nach Beendigung der Analysen abgelassen werden kann, da‘sig
lingerem Stehen in der Pipetten der Misstand herausstellt,'

bed

da3 das depehtpxyd sich so fest an die Glasperlen anlagert, dasg
_giQ»L§§pnglnicht mehr bewegt werden kann. 2 ist der Einfilllstutzen
fir die Glasperlen. Es ist unbedingt erforderlich, dag die Gi_as'-'_:w
perlen den gesamten Raum der Pipette anfiillen, da die Absotption -
_nuxubeimBerﬁhrungwmit“festem“ﬂé05"mit géhﬁgénder_ﬁgﬁnelligkéff.
ablauft; Beim Einfiillen der Glasperlen muB daher genauestens
darauf geachtet werden, daB die Glasperlen die dichtestg ngg;ggg;
erhalten,  damit sie nichg'nachtrégliéhvhoéh zusammenru tschen

kSnnen. - | . . . i
, FUr die Durchfithrung der 4nalyse hat sich al's zweckmuBig
herausgestéllt, die Gasmenge in die Pipette hineinzudrﬁcken,.zwei.
Winuten in Berithrung mit der Flﬁésigkeituzu halten und dann wie- .
der herauszuleiten. AnschlieBend zweimaliger Durchgang durch Kali-'
lauge zur Absorption von 803- Empfen. Die‘Jodpentoxyd-Auf§gngg;;;
“mung-hat-folgende “onzentration: 10 g J205 auf 250 g 2,5 ~ 3 %ige
rauchende Schwefelséure. :
Vir haben auch héhere Konzentrationen aq‘fauchender, :
"SchwefeISéu}e'untersucht, fanden dabei aber, daB vermutlich durch’
aktivierte Absorption, Xthan nicht gleichm#Big absorbiert wird, }
sondern bei der Anfangsaufnahme von Propan und Butan ebenfalls in
groBerem Umfange aufgenommen wird, als sich spdter bei dem Xonst.
Fal:tor ergibt. Dadurch findet man stets 20 viel Propan und'Butén ‘
und‘entsprechend weniger ﬁthaﬁ; Diese Schwierigkeit trat bei der
A4 16000 IX 36 o -3 -
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angegebenen Konzentration nicht mehr auf. Die Jodpentoxydmeng:
wurde so gewdhlt, daB die Viskositut der LOsung nicht zu -hoch wird
Zur herstellung werden 10 8 feingepulvertes Jodpentoxyd mit 125 g
2,5 %iger rauchender Schwefelsiure ( pro 100 g : 46 g 96 %ige
52804, 54 g 20 jlige rauchende HZSO4) in einer Reibschale gut ver—
rieben, dann der Rest der Sazure zugegeben und 1 Stunde gut ge-~
schiittelt.

‘ In Tabelle 1 und 2 sind die mit der gegﬁﬁgen Losung er-—
hal tenen ﬁesultate Zusammengestellt. Bei Mischungen der drei be—
standteile Propan, Athan, Methan wird die Treynung in einem Ana-~
lysengang erreicht. Die Ubereinstimmung zwischen eingegebenen
und gefuqdenenIMengen ist gut. Enthilt das Gas noch‘Butan, so
muB in einer zweiten Analyse die C-Zahl der Mischung ermittelt
werden, damit auch Propan und Butan getrennt werden kodnnen. Wie
man sieht, ist die Ubereinstimmung bei den Vierer-Gemischen no%hf
nicht so gut,>wie bei den Dreier—Gemischen, doch sollen dariiber
noch einige Versuche ausgefiihrt werden. Die Gehauigkeit 143t sicl
steigern,“wenn~an-Stelle'der C~Zahl die mit der GaswageAbestimmte
‘Dichte tritt, die wesenFlich genauer als die C-Zghl erﬁittelt

werden kann. Bei der Benutzung der C-Zahl mug der'Koyfgkﬁg;ggkyggm

T

- beachtet-werde 7mdSr‘sieh‘aué”dé?“VéfééﬁiéEgﬁéﬁmGrﬁﬁé der Iiolvo-
lumen von Kohlensiure und Butén,‘Propan usw ergibt. Z.B. ent-
sprilcht eine ’ - -

gefundene C~Zahl 1 einer wahren G_Zahl 1,01 _

1" " 9. L S " 1-’ 982 ;
wo 1 3 " S 2"9' 39' ;
" ’ " 4 1" " S 3’_904: .
Uber die bei den Versuchen vérwandten Eichgase ist folgendes zu

sagens o . )
Die Gase Methan, Propan und Butan lagen in Stahlflaschen..

-voT7‘w§hi€ﬁﬂfffﬁ€ﬁ“§ﬁ§uﬁgﬁnﬁg%??gggxgiBgé Concordia - Methan ent-
hielt 99 % CH4;.h6here KW-Stoffe waren nicht vorhanden; das ithan
enthielt ca 3-4 % Propan und 758”%“Prppylen + Athylen. Der Haupte -
teil der101éfine'wurdé'mit Silbersulfatschwefelséure herausge-
waséhen und der Rest verfliissigt. Zuxr Analyse wurden nur die

von -85 bis ca -85° Ubergehenden Anteile verwandt, so daB das
Propan restlos entfernt war; dagegen enthielt das Athan immer

noch etwa 7-8 % lethan. Propan und Butan warden direkt verwandt;
‘die Analysen der Fliissigkeiten ergaben:

-4 =

A /416000 IX 86
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Propan

Verbrennung: 99,2 % CnH2n+2
C-Zahl gefunden: 2,985

" - lkorr. 2,925
Analyse mit J205— rath. HZSO4
_ G e
C4Hg 96,0 % ‘
‘czﬁ6 2,7 # Xkonst. Faktor: 0,0
CH 0,5 %

4
C~Zahl aus Analyse 2,940
‘Differenz : 0,015

© Butan

. . , .
Verbrennung: 99,2 % CnH2n+2

C-Zahl gefunden: .3,938
" korr. 3,850

Analyse mit J205 ~ rauch. H2SO4
I .

: i II
| O, T 85,8 86,0
Osfs 18 s
L s
CH4 : 0,8 0,8
C-Zahl 3,855 5,848
CDiff. 40,005 -0,002

y Die éinzelnen'Gase wurden in verschiedenen Yengen -z
samﬁéngeﬁischt und analysiert. Bei der Analyse eines unbekannten -
Gasgemisches ist folgendermagen zZu verfahren: Das Gas wird normal
analysiert und die C-Zahl bestimmt. Man findet beispielsweise
65 % gesittigte KW-Stoffe mit korr. C-Zahl 2,755. In der zweiten
Probe wird bis Cq_pgxmal_analysiezmy—dann—in—dieﬂﬁzOg:HESO4— .
Losung eingeleitet,; bevor H2~verbrannt wird. Han findet nach 20
Absorptionen (je 2 ¥ind) , daB 35 Volumteile in der Lisung aufge-

-pommen wérden. sind.-bei einem konst. Paktor von 0,15 (5 % gefunden),
deh. es sind 20 x 0,15 = 3 Vol. Teile Athan absorbiert worden.

Der Rest wird iiber Xupferoxyd verbrannt und H, und die gesittigten
KVi-Stoffe. die nur noch aus Methan und Athan bestehen, bestimmt.
Man findet eine C-Zahl (korr.) von 1,833 bei einer Berbrennung
von 30 Vol. Teilen. In 30 Vol.Teilen sind also 0,833.30 = 25,0

A/4 16000 IX 36 -5 -
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Vol Teile C2H6 enthalten und demnadh 5;6 Vol Teile Méthan. Insge
samt ergibt sich also.

Ges-Cnl, ., 65 ecm”  GC-Zenl 2,755
+2 3 )
davon Propan + Butan 32,0 em” (35-3)

Lthan 28,0 " (25+3)
Methan - 5,0
3 ,_ 3
: 65‘Um CQH2n+2 = 179,2 em [80]
- 28" " C H = -56,0 " (0o
-5 " CH'4 ==5,0 " 002
32 cm? = 11s,2

! {
Rest C-Zahl 3,69

d.h. Butan 22,1 cm’ (0,69x32)
Propan 9,9 ®

Insgesamt ergibt sich also . o

{
65 cm” CoH, .,  G-dahl 2,755
davon Butan | 22,1 cm3
Propan 9,9
Athan 282Q_ ? o
Methan 5p0 o -

" "Enthi#lt ein Gas weniger als 15 % Zthan und Mefhan, ist es
zweclkmiBig, bei. der Absorption in J05 - H,50, mit N, su ver-
dﬁnnen.mDer»Verdﬁnnungseffekt‘mébhf“éiéh“ﬁeﬁigér bemerkbar als
die VergréBerung der aktiven Oberfliche. '

\ . Die‘vdrliegenden‘Ergebnisée sind noch nicht endgiil tig
und- sollen noch erginzt wsrden. Einerseits bedarf es dazu einiger
Analysen mit Gesen von mbglichst tiber 99 Figer Reinheit, damit ™ -
die efngegebenen Hehgen‘noch genauer angegebenLWerdei kSnnen als”
es bisher mbglich war, andererseits sind noch einige Fragen hin-
sichtlich der Haltbarkeit der Losung, der Wiédergewinnung des
Jddes und des gesamten Reaktionsmechanismus zu kliren. Das Jod-—
pentoxyd wird sehr rasch verbraucht und bei gealterten Losungen
-ist—die-ﬁbSbrptlonsgeschwindigkeit unter Umsténden wesentlich ge-
ringer. Es ist noch nicht ganz klar, ob sich die Al terung der
Lésung ev.durch Zugabe von neuem J,0; oder_393,vermeiden'1éﬁt'f,
und‘wie’lange'die'Lésung brauchbar ist. Uinsichtlich des Reaktion
mechanismus ist noch zu kldren, in welcher Weise Butan.und Propan

mit J205 reagieren; die Gase werden absorbiert,bhne daB die

C_ 6 -
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dquivalente Menge 002 entsteht. Wahrscheinlich werden sie unter
intermedisrer Olefinbildung sulfuriert; als Oxydationsprodukt

milBte dann ‘'asser entstehen und Jod zurlickgebildet werden. Diese
Prage ist fiir die Aufarbeitung der Lésung wichtig, da man wegen
des Preises von Jod und Jodpentoxyd_ versuchen kzanr mufB, aus den

i

ausgebrauchten L8sungen das Jod viederzugewinnen.

Zusammenfassung.

Bs wird eine lethode beschrieben, um die gasfOrmigen
Pa'raffinkohlenwasserstoffe im! Gang der normalen Gasanalyse zu te- -
Stimmen. Eine Aufschl’a‘.mgnuhg von J2C'5 - in rauchender Schwefels/‘a‘.ure
absorbiert Butan und Propan in verhdltnismiaBig kurzer Zeit voll—
stdndig, .lit’han‘ wird so langsam aufgenoismen, daf ein Absorptions-
faktor bestimmt werden kann, wihrend lethan und ‘asserstoff iiber-
haupt nicht angegriffen werden.-

2 Anlagen.
Ddr.:V.
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_Tabelle 1

Analyse von Propan— Athan— Methan- tischungen.

Analyse 1 2 3 4 5

Einges. cm> 28,8 9,6 67,2 85,0 18,0

CsHg . Gefund. 29,1 9,9 €7,2 . 84,8 . 48,2

- . Diff. . - S+ 0,3 +0,3 + 0 . -0,2 '+ 0,2

' Einges. 55,0 69,9 25,2 ' 11,3 37,4

CoHg Geffund. 54,2 69,7 . 24,7 11,3 37,3

Diff. -0,8 -0,2 -0,5 to - 0,1

| - {

Einges. 5,5 7,0 2,7 1,3 ~359

91{4 Gefund. 5,0 6,8 3,1 1,1 3,5

Diff. - 0,5 -0,2. +0,4 . -0,2.. -0,2
. Einges. ' 2,25 2,031 2,675 2,858 2,496
C-Zahl Gefund. 2,27 2,034 2,670 2,861 2,502
Diff.. + 0,01 40,003 -0,005 +0,003 40,007

|
1

Konst. PFaktor : o ‘
fur C Hg 0,30 0,433 0,0 2,0 0,2

Zahl der Absorpt. bis
zur Erreichung des 7 4 10 18 11

konst. Faktors .

- Af4 16000 IX 36 -
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Analyse von Patary Propan-, Lthan-, Methan— liischungen.

Analyse 1
Eirfges . : 33,2
C,H,o Gefund. 32,1
Diff. - 1,1
BEinges. L 33,7
C3H8 '?efund. 34,8
birr. + 1,1
Einges.. 25,6
C Hg Gefund. 27,9
Diff. + 2,3
Einges. 343
CH, Gefund. 1,3
Diff. : - 2,0
. Einges. 3,015
C-Zahl Gefund. 3,020
e DAE e _0,005.—
Konst, Faktor fur Cplly 0,175

A 74 16000 IX 36

s

Zahl der Absorpt. bis zur

Erreichung ‘des konst.TFaktors

5

2 3
27,8 25,5
29,7 23,6

+ 1,9 -.1,9
39,1 32,4
36,5 34,9

- 2,8 +'2,5
25,6 8,8
24,5 6,6

~-. 1,1 -2,2

3,3 31,2

4,8 . 30,8

+ 1,5 - 0,4

2,952 2,531

2,956 2,535

—+05004 +0,004

0,15 0,0
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Bestimmung der Dienzanl von Kohlenwasserstoffen
GroBe—Oetringhaus
. Petroleum 1939 - 567 - 573

Zur Bestimmung der Dienzahl von Kohlenwasserstoffen wird, in An-
lehrung an die Methodik von H. P.RKaufman n, daher folgende Vor-
"schrift vorgeschlagen.

Erforderliche Heagenzien.

9,8 bis 10 ¢ Maleins&ureanh&&rid (Kahibanu m, reinst) werden
mit 1 Liter Xylol eventuell auch Toluol (puriss.), dés 1 bis 2 Tage_
iiber Chlorkaluium gestanden hat, versetzt. Die Ldsung ist nach der Fil-
tration sofort gebrachsfertig. . '

4 %ige‘Kaliumjodatlﬁsung, zirkd 25 #%ige Kaliumjodidlssung, 0,5-
bis 1 %ige StdrkelSsung.

Titerstellurg.

} dur @}g§f§}}p§gmg§;mMaleinséureanhydri&lbsung,~die~man“zweckméﬁié”
~=‘?tr).'xziwlzc;vzllgt-aﬂntra*t:ionsxi’ehler infelge-Temperaturschwankungen zu vermeiden)
mit der Beschickung der Appullen fiir die Bestimmung gleichzeitig aus-
fihrt, werden 10 cem in eine 250 cem Stopselflasche mithiS’cdm der Ka-
» liumjodidldsung und 15 ccém der Kaliumjodatldsung zuaamméngebracht. Man
148t aus einer Birette nun genau 25 cem einqp_gtwg n/10fNatniﬁmthiosu1_
fatlosung zuflieBen Und schittelt wihrend 2 Stunden des Sfteren gut
durch. Danach pipettiert man 25 cem einer etwa n/10—Jdd168ung gih und
titriert den JodilberschuB mit obiger Natriumthiosulfatlbsung und Stir-
ke zuriick (Verbfauch a). i : :
ZEL_Analyse~w§g¢—man—je—nach—Hﬁhe“der“zu“@fWértenden Dienzahl 0,1
bis 0,5 g des Kohlenwasserstoffs in kleinen dﬁnnwan&igen Ampullén oder
bei nicht flichtigen Stoffen in Miniaturrdhrechen ein. Die Einwaage wird
mit 10 ccm der titrierten Maleinsdureanhydridl8sung in einer 20-cem.
Ampulle zusammengebracht und letztere zugeschmolezen. Zu empfehlen ist
die Zugabe von kleinen Glasstiickchen von etwa 5 mm Linge, déAdie Zer—
trimmerung der.kleinen Ampullen mht der Eihwaage~auf diese Weise viel

Al4. 20000. 4. 39, W. Sch
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leichter gelingt. MNan légt, vor allem bei Kohlenwasserstoffen mit
hohem Diengehalt, iiber Nacht bei Zimmertemperatur liégen, bringt die
Ampullen dann in einen elektrischen Tfockenschrank,mit automatischer
Temperaturregélung von Sooc'und erhtht die Tempe;atur innerhalb von
3 Stunden von 5 zu 5° allméhlich auf 100°c. die Proben werden noch
15 Stunden bei dieser Temperatur belassen, nach dem Erkalten gesff-
net und der Inhalt in eine 250-ccm-Stdpselfalsche gegeben. an spiilt
die Ampulie zunéchst mit etwa 10 cem Benzol,, Toluol oder Xylol und '
" danach mit etwa 20 cecm Wasser aus, fiigt je iS cem Kaliumjodid- und
Kaliumjodatlssung zu und verfihrt im dbrigen wie Lei. der Titerstel-
lung beéchriebeh. Ist der‘Verbfauch der Natriumthiosulfatlasung gleich
b, die Einwaage e und der Faktor der Thiosulfatlasung gleich f, so
erhélt man die Dienzahl nach der Gleichung: '

‘ (a—b)
Dieénzahl = 1,269—f.————3————'

Al4. 20000. 4. 39, W. Sch,
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Brimittlung des Benzinanteils im Dieseldl.

1) Zveck des V erfahrens,

Das naczhfolgende Priifverfahren i:nd Prifpgerit dient zur Ermitflung
des Benzinanteils in Dieselkrsa 2ftstoffen, die gemies besonderer An-
ordrung der Reichstelle fiir ineral®l mit einem Gehalt ab schweren
Benzinanteilen hergestellt werden. Die Untersﬁéhuhgsergebnisse
dienen als Unterlagen fir die Brmittlung des vorgesehenen geldli-
chen Aus*lelchs. Das Siedeende des Benzinmeéils wird fir die ein-
zelnen ereuverwerke bezw. Erzeubergruppbn 50 festgelecygt, dass
alle niedrig siedenden Anteile, dic bei normsler Betriebsweise niecl
ins Dieselsl, sondern ins Autobenzin selangen, druch dieée Unter<—

" stichungsmethode festgestellt werden.

L 2) M.

a..s._s.e.i.n.h.e.i . t.q-.

Gewichtsprozent,

BYPriufgerst

Das Ger#dt besteht aus einem 250 ccm hursnadls—11tuneKoloen aus Jenaer

‘Glas (250 Denog 5), dér mit Normalschlisse Ir: 3 (20/10 Denog 25) -

versehen ist. Als Kolonne dient der Vidmer-¥raktionieraufsatz von
40 cm Gesamtl~nge mit Destillatablaufrohr ( 3 cm vom oberen Ende
und 75 Heigung des Destillatablaufrohrs). Die Lénge des Kolbenhale
ses einschl. Normalschliff =0ll etwa 6 em betragen. An das uest111ﬂ

ablaufrohr der Widmer-Kolonne von 15 cm Linge und 7 mm B wird ein-
Iiebigidiihler ( A 400 Denog 31 ) mit einem Jnach unten gebogénen
schrig ab"eechnltueren Destillatablaufrohr angeschlossen. Als Vor-
lage dient ein genau tariertes MKessgefdss, das zur Aufnahme. der
vorauszusehenden Destillatmenge ausreicht. ’

Zur Temperaturmessung wird ein Thermometer gemédes DIF Entwurf D,.V.p
3672 verwendet.

. Al4.20000. 4. 39. W. Sch.
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Als Heigbad wird das A.S.T.L. ILuftlad : D 86 - ple} verwendet
dessen Ausmasce sind: Hhe 48 cm, Liinge 28 cm, Breite 20 cm.
Der Deatlllaulonsmolben gitzt in einer 3,2 cm weiten zentralen
Bohrung einer Asbestplatte, deren Gesamtaurchmesser 15 x 15
cm und deren Dicke etwm o 635 cm betrast.

Dle “rwhrmunﬂ erfolbt exteprechend der. DI Intwvurf D.V.i., 3672
durch einen mit Regler versehenen Bunsenbrenner.

4)Probenahnm e__nach DI Entwurf D.V.i. 3671.

5)Prifverfahren.

Man destilliert 2op @m des zu untersuchenden DlecelkraitstofLes.
Die genaue Einwaage wird also Geviichtsdifflerenz des leeren und
‘des gefiillten Deszillationmekolbens crrivtelt. Die Destillations-—
geschwindigkeit soll dabei zwischen 1 und 2 .Propfen in der Se-
kunde, entsprechend 2- 4 cem je Minute, betragen; dabei ist un~
bedingt darauf zu achten, dess keine Stauung des Phlegma~Riickflus
ses in dem Innenronr ler Jolonne stattflnuet und dass durch die
aufstelrenden DectillationsdiimpnTe kein PﬂleMQ hochgerissen wird,
Die Vorlage wird in den Augenvlick gewechselt, in dem die Tem—
cperatur, die als Siedeende. fiir_die. -Benzinanteile-festgelegt- ‘st
Uberscnritten wird. Die Destillation et -damit beendet. ,Die 1} Lenge
des Destillats wird Gurch Wigung der leeren und der ge*ullten
Vorla'e ermittelt.. '

6)Zuliis‘siger Priffehilenr.

Der Barometerstand ist dnaugeben_und nuse bel Schledqanalvoen -
bnrﬁcksichtl tt werden. ( + 1 mm S entooreohené durchschnittlich -
o, 05° ¢ Berlchtlvung, bezogen auf 760 mm GS).

Al4. 20000, 4. 39, W. Sch.
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Abschrift

Verhaltéh von ﬁieselkraftstoffen gegen Zink.

Zweck der Priifung.: !

1. Dieselkr~ftetoffe sreifen zu.ellen Zihk an , mit dem

NaBeinheit &

gie bei Lagerung, Transport oder Verweriung in Beriih-
rung }onmen.HlerLel ents tehen loellche fet.llverbin—
dungen, z.B. Seifen,die zu motorischen Ntorungen An-—
1eB éeben kdnnen.

2. Gewichtsibnahme in mg.

Prifverfohyen: (Forrosionsbombe nzch Heinze—ﬂarder).

z
-

‘~-4w"

A/4a 8000 2 41 O. 22651 G075

«Alc Verkstoff ist gevalztes m_lenade21nk zu verwvenden

{iver 99% Zn,o0,5 bis 1 » 0% Pb,unter o , 2HBRestmetall. )
Streifen von 100 mm Lénge, 10 mm Ereite und 1 bis 0,5
mrm Dicke erden mit Schmirgelleinen ( GC ) behandelt
und leitht zufgerauht.Die Syreifen eind ‘durch einen
mit einem CGemisch won Benzol und Alkohol (Verh#ltnig
1:1) getrinkten wettebausch restlos zu ent .fe¥nen, eine
Viertelstunde bei 105" zu troc&nen und zu deen.

s et et st s . et

In ein au=serlnch 6—kt.,1nnen 2ylindris hes und unten
-we chlossenes verchromtes Iicenrohr ist ein etwa 60 cem
fae endee Glasrohr eingezctzt, ddS bis zu einer Marke
mlt dem zu untersuchenden Kraftstoff(50 cem ) gefullt.
vird.In den Xraftstoff wird der nach_3) behzndelte g~
Zinkstreifen vilig elnoetaus ht.Dss GlasgefdaB wird
wird durch einen mit s ‘hrégen Schliff elngepaﬁten Glass=
stOpsel ver schlossen,der durch einen aufgeschraubten Einm
cendeckel und eine darin beflndliche Spiralfeder fecy
_auf_das—Glasge@aB—gedrvckt“wxra, S0 dass leichtsieden-
de Krzftstoffeanteile aus dem Glaseinsatz praktisch
nicht entveichen kinnen. Um d-s Zerbrechen des Glas—
einsat-es zu verhiiten,ist in den Boden des Elsenge— “
-fédBes eine eitwa 1 cm dicke Acbestschicht elngelassen.
Das vorszhriftemidBig gefiillte und sorgfdltig ver-
echloesene Eisenrohr wird 24 s- wunden in einen bei 100°
+ 19 gehaltenen Trockenschrank gestellt und dann nach
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Jurzem Kii*len am fliessenden Wasser geofinet.

5. dann wird der Zinkstreifen mit Benzol-Alkohol-Gemisch

© Verh#ltnis 1:1 abgeepritzt und mit einem in Benzol

getrédnkten Wattebausch kriéftig abgetrieben, sc daes alle
anhaftenden Fremdkdrper entf :rnt wer en.Nach dem Trock—
nen(¥4 h bei 105°). vird der Zinkstrei-en gewogen.Die |
Gewichtsabnahme kennzeichnet das Verhalten de:c Diecsel-
kr.ftstoffes gegen Zink( Xorrosion ).

6. Es empfiehlt sich , stets Doppelproben anzusetsen und das
kiittel der erh~xltenen ‘jerte (Gewichtsatn:hme ) =2nzugeben.

Zuldcssiger Priiffehler:
’ -

Te + 1 mg o

Alqa 8000 3 41 O. 22681 Q/0762
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293~F11eas§ermﬂgen (Filtrierbarkeitz der Dieselgascele.

Das Fliessvermtgen (Filtrierbarkeit) der Dieseiéaaoele wird darch
2 Fektoren bestimmt: - } Ve N

'1;;hﬁhfch‘die Viskositlt des Gasdles, o
2.) durch die Ausscheidung fester Stoffe (Paraffin) im Gasoel.

Durch beide Faktoren kann eine Verstopfung der Rohrleitungsteile und
des Filters eintreten. : - ’

Bei teiden Einfliissen handelt es sich darum, dass hther molekulsre Stoffae
(Paraffine) sus dem Zuetand vollkommener Idsung in die Gel-Form begzw.

in die Kristall-Form {ibergehen. Da sowohl die Gel-Bildung ale auch die
Kristallauescheidung keinen definierten Umnwandlungspunkt darstellen,
sondern es in ihrem Umfang von der Zeit abhiingig sind, kann man bei La- -
boratoriumsversuchen, die-im 5 oder 10 Minuten sder anch in léngerer, . .
Zeit~durchgefﬁhrt«werdonfwkeineanusammenhang“mit”derﬁFaﬁryfaiis“éiiéfé'
ten. . . : -

'Wir haben z.B. festgestellt, dass bei. einer beetimmten Temperatur der
80g. - "Beginn der Paraffinaunsscheidung" (BPA) tatsiichlich durch das Auf-
‘teeten eines Kristalls oder einiger weniger Kristalle gekennzeichnet
.ist. HHlt man aber. das Gaeocel einige Zeif auf dieser Temperatur, o -
wachsen die Eristalle und nehmen an Menge gzn. ) o o

In einem;?allériaffein'Géébél,wdae zunéchet nur 2 bis 3 xrieialié-ieiﬁ;"A
te nach '/2-stiindigem Stehen bei konstanter Temperatur so von EKristallen
dnrchs?tzt, dass eas undarohsichtig geworden ie4 war. ) o

Wir haben dieses Gasoel in der HWALApparstur bei - 359 gepriift,  haben
aber nioht nur einen, sondern mehrere Durchliufe hintersinander beob=___
-aohtet:*ohne—daéh”ﬁhf’lﬁiﬁfﬁ%‘zwischenzeitliph geﬁffpe? vurde. Wir er-
hie;ten folggnde_Wcrte: , ’ ) : Yerte der Huid

Gasoel A; Beginn der Paraffinausscheidung: - 3320 '?gpgr?;ug am
Stockpunkts - . : B e R b o7 vy %
' ' 23.5 Sek. -
g 23.9.8Sek. .-
unenclich

LI I

1
2
3,
4
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Das FlieesvermBgen (Filtrierbarkeit) Oberkommando des Heeres:
der Dieselgasoele. Ch.H. Rfist u. ¥a. A 85 4

lo. ¥a. Prif. 6 (IV e)
Berlin V. 35, Jebeneir. 1

Der Versuch wurde am 16.2. wiederholt und ergab folgende Wertes

1.) 24,0 Sek.
" Z2+) unendliich
3.) unendlich

. Das Gasoel ¥erhilt sich alseo offenbar in der Apparﬁtur'ebaneo wie im
Reagenzglas, d.h., mit zunehmender Paraffinaussoheidung verschwindet die
Filtrierbarkeit. \ . ’ i

Wir haben ferner bel mehreren Gasblen festggestellt, daes eie bei z.B.
= 347C noch -gut filtrierbar waren, bei - 35%C jedoch keine Filtrierbare-

keit mehr geigten. v . Werte der HVWAi-Appa-
Gesoel B: Beginn der Peraffinausscheldung: ~330c  Zatur bel -~ 347¢;

Stockpunkt: - unter ~40% 1, - 24.62c
, ‘ 2.) 25.3%
«) 25%.0 C‘

| Wert dsr-HWAgAppara-_
tur bei -~ 359%"
L . anen C. ’
(Das Gasoel 1ief naoh kurzer Zeit tiberhaupt -
nicht mehr), ‘

\Brauchbar ist von unbrauchbar also durch einen einzigen Tempqgéjg;g;aﬁhh
getrennt® . T e s e e SRS B i

Wenn vorauegesctzt wird, dass die BWA-Apparatur die Verhllinisse der
-Pahrpraxis wiedergibt, so bedeunten diese Versuche, dass das Pahrzeug
mit dem Gasoel A zundchet betrieben werden kann, naoh- einiger Zeit
~Jedooh»stillieg$;[“'”' ’

uit dem Gasoel B kann das Fahrzeug bis - 34°b,hetriebﬁn,werden,_heiJ_iz
= 357C fdlltses aus, weil das Gasoel'keinJFlieesvermbgen mehr aufweist.
Diece Festatellungen“zeigen, dass mit der HVA=-Apparatur die Verhiltnisse
des Pahrbetricbes nicht bearteilt werden kbnnen, dass also mit dexr
Apparatur keine Gewihg Ly die Eignung der Gasdle. gegeben werden kann, '
es sel denn, dass die Temperatur dés Beginns der Ausscheidung. von -
,zeaten~Paraffin~genﬁgeud wikit von der Verauchatempergjnxuim.HWAqupnrag—-
entfernt.-liegt P 3 e s ]
Damit bewelst die H¥A-Apparatur ebenso wie die Fahrpraxis selbst, dags
dem Beginn der ?arq!finauaaoheidung primire Bedeutung beizulegqnuiaf;”“;
Dexr BPA ist eo : fahrenpunkt fir -die Betriebsbereitschatt dem

. nwand, dass die Paraffina L
scheldung bel dunlen CasSlen za eobachten séi, ist unerheblich, e )
da ohne welteres geeignete Beobachtungsgefisse geachaffon_werdep knnen,

w3 -

Lt 25000 2 42 £5380 G/O7EE
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Das Fleilssvermbgen (Pilltrier- L
barkeit)der Dieselgasoele.. :gg?rg?mggggou?e§ ?e:rgg a

Jo. va. Prif. 6 (IVe)
Berlin V.35, Jebenstr, 1

Z.Be z&lindrische oder rechteckige Gefisse mit entaprechend geringem
Durchmesser,'gegebepetalls Beobachtungen bei kiinetlicher Beleuchtung
im ‘durchfallenden Iicht.

Dass manche Gasdle, die einen verhiiltnismissiyg niedrigen BPA aufweisen,
bei der beeschriebenen Axt der Bewertung ausscheiden iiesen, ist in Afl-
tetracht des Verwendungszwecker dieser Gacsile unumginglich., s ist aber
wohl zu beriicksichtigen, dass noeh nicht alles getanist, um die anfal-
lenden Gas®le such fir die Bedingungen der Ostfront im VWinter verwend=-
bar ‘zu machen. Wir erinnern nur daran, dass die Kristalligstion der :
Paraffine durch Zusitze und daurch die Lenkupg der Konstitution der Koh-
lenwasserstoffe weitgehend beeinflusst werden kann. Aehnliches gzilt von
Zindwilligkeit. Es eind auf belden Cebieten durchaus dhnliche Er-

folge zu erwarten, die bel der Beeinfluseung der Klopffectigkeit, der
Vergaderkraftetofre durch die Konsthtation. :

Au Grund der obigen Apsftihrurgen halten wir die gﬁﬂf‘iﬂﬂﬁg der Gas¥le
fir die Cstfront im winier in etwa folgender Form fiur erforderlich:

1.) %ird mit einer Aussentemperatuar vgn -4000 gerechnet, so diirfen die
Gactle des Diesel¥motors cherhsalb =40 C_keine Paraff{inansscheidurg
zelgen. Fur dann, wenn_beiAaberhalg -40°C llegendexm BYA die Zahl- dor
Kristalle bezw, die Tribung bis 40°C nicht zanimmt, ist ein GasBl
verwendungsfihig. Der BPA ist dur sanAufaaeten ¥on maximal 4 Eristale,
len festgelegt. Liegt der EPA bei-ge g, ~39°C, ~40°C, eo muse,

falle erforderlich, die Probe bie 2zu '/2 Stunde auf - 4o°c gehalten
.weréen, um entscheiden zu kbnnen, "o%" eine Zumahmeé der Kristallause
scheidungeiniritt, S S e st

2.) Erfillt ein Gasbl die Bedingungen unter 1), o mird seine Viskosi-
t8t Iin einem Vigkosimeter oder;dae Filtriecrbarkeit in der HVA=-Appa-
ratur bestimmt und szwar bei - 40°C, tallg,giqsﬂgie“untere.Grenze..

des -zu -eichernden Tempersturgebeltees Anrstellt.

Der Zusammenhang zwischen der so bestimmten Viskositit und .dem Vere,
halten des Gas3les im Fahrzeug muss in der ¥iltekammer ermittelt - -
wercen. Dabei ist zu heacht@n,»dass'manche’KohlenﬁaeserstbfféGehiscba
bel tiefen Tempersturen ihre ndviskositit eret nach einiger Zeit
erreichen. . -

Hei;.Hitler!

\ .
- " OLEX® ° N
JEDISCHE“BENZIﬁmgﬂﬁa?ETﬂO%EUu‘GE?EIESCHXFT‘XTETS.
Prifetelle der Zentralbiiro -fiir ﬁineraloel G.m.b.H,

A's £3000°2 42 2550 GroTae
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Die'Beetimmung der Grenztempeiatur der Filtrierbarkeit

von Dieselkraftstoffen im HWaA- Filtriergerut,

I. MaSeinheit:

Die MaBeinheit fiir die Filtrierbarkeit ist
die Piltrierzeit von 200 cem Dieselkraftstoff in Sekunden
gemessen. Sie betrigt je nach4Z§hflﬁssigkeit bei +20°%
etwa 8 - 20 Sekunden., Als Grenze der Filtrierfihigkeit
wird die Temperatur bezeichnet, bei der die Durchlaufzeit
mehr als EO_Sekunden dauert, Die Durchlaufzeit iiber 60
Sekunden wird als bezeichnet,

II. Beschreibung der Apparatur:

Der Apparat zur Bestimmung der Filtrierbar-
keit besteht aus zwel, am Normalschliff o auseinandernehm-
baren Teilen, Zum oberen Teil gehsren die Kugel a(Inhalt
400 cem) und die, mit der Teilung "200 cem" bei ¢ versehe-

von 0,1 mm Maschenweite (DIN 1171), die in einer kleinen
‘Messinghiilse Zusammengefat sind, Die Glasrthre endet etwa
5 mm #iber dem Boden des gylindrischen Unterteils mit geit—
licher Uffnung° Die Glasrshre hat unterhaldb des Siebes eine
lichte Weite von 5 mm, wihrend die lichte Weite oberhald
des Siebes 6-8 mm betrigt, Der & der Filterfliche des Sie-
bes betrigt 5 mm. Die Temperaturmessung erfolgt durch
Thermometer 1 und s. Thermometer 1 ist mittels Normal-
Bchliff X(11/10) mit denm GefiB e verbunden,

An der Unterdruck—Kugel &8, durch T-Stiick
und Schlauch verbunden, ist die Chlorcalciumflasche n zunp
Entwdssern der angesaugten Luft mit zwischengeschaltetem
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Bahn' q angebraecht. Die zweite Verbindung vom T-Stiick
fihrt zum Vacuum-Meter o, :

: Das zylindrische Unterteil e hat eine -
Fillmerke f fur 250 cem, Die Fillmarke liegt in Hohe des{f
Filtersiebes. Seitlich ist ein Tubus mit dem Hahn”h:und
dem Dreiweghahn i angebracht. Der Hahn i ist mit der
Chlorcalciumflasche m zur Entfernung der Luftfeuchtigkeit
und durch'Schlauch mit einem Ansauggerit verbunden, Als
Ansauggerit kann eine Wasserstrahlpumpe oder eine Handva—
cuumpumpe verwendet werden. Zwischen Hahn 1 und dem An-

4

bumpe verhiitet das Sicherheitsgeféﬂ das Zurﬂckschlagen
von Wasser in die Apparatur, Wird mit Handvacuumpumpe u
gearbeitet, so dient die Saugflasche als Unterdruckgefaﬁ‘
Im durchsichtigen Dewar-GefaB s wird die Priiftemperatur
mit Spiritus ung fester Eohlensiure oder einem anderen
kﬁlteerzeugehden Mittel hergestellt, Der Spiritusspiegel
muB etwa 3 cm iber dem Kraftstoffspiegel f im GefsB e
Bein. Werden dunkle Dieselkraftstaof fe untersucht, so ist
eine Lampe zum Durchleuchten hinter die Apparatur zu stel

Durchfijhrung der Untersuchung: ‘ ;

A) Pir Abnahmepriifungen geniigt es, die Filtrierzeit bei
der'durch die Abnahmebedingung gegebénen Temperatur
nach folgemder Methode zu ermitteln: ’

Der zu untersuchende Dieselkraftstoff
wird bei Zimmertemperatur durch ein groBes Faltenfil—
texr zur Entfernung von Wasser und festen Schﬁeﬁstoffen
gegossen und in das Gefig e bis zur Strichmarke f
(250 cem) eingefillt. Wihrend der Kraftstoff mittels

Trockeneis allmdhlich guf dte Arbéitstemperatur herun~
ter, bei der die Flltrierbarkeit des Kraftstoffes be-
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stinmt werden soll. Der Dieselkraftstoff wird mit
Hilfe von durchgesaugtexr Luft zweoks 8leichmissdi-
ger Temperaturverteilung bewegt; zu diesem Zweck
sind die Hihne qyh,1 und r zu bffnen und in der
Saugfiasohe P ein Vacuum herzustellgn. Durch Hahn
i kann der Lufistrom so bemessen werden, daB der
Krafféfoff nicht zu stark durchwirbelt wird. Die
Abkiihlung des Eraftstoffes hat derart zu exrfol-
gen, daf die Temperatur-Differens zwischen dem ab—'
zukithlenden Kraftstoff ung dem Kithlbad nicht mehr
als 2-4°C(Thermometer 1 und 8) betrigt, Hierdurch
wird zwangsliufig das Tempo des Abkiihlens festge-
legt und ausserdem das frihzeitige Auskristalli- -
sleren von Paraffinen durch Unterkiihlung verhin-
dert. Hat der Digselkraftstoft die einzustellende
Temperatur erreicht, so darf die Badtemperafur nur
noch O,5° bis hichstens 1% unter der Versuchg- '
temperatur liegen, damit die MeBtemperatur nicht
unterschg;tten wird,

Der Hahn q wird nun geechlossen und
80 lange Luft angesaugt, bis dag Vacuummeter o
400 mm Unterdruck anzeigt. Bei diesem Unterdruck
wird Hahn h geachlossen und Hahn i auf Verbindung
Zur Chlorcalciumflasche m gestellt. Die Messung
kann- jetzt beginnen. Hierzu wird der Hehn h ruck-
ertig getffnet ungd gleichzeitig die Stoppuhr abge-~
drtickt, wobeil der Kraftstoff in die MeBSkugel b
strémt. Hat der Kraftstoff die MeBmarke t oberhaldb
der EKugel b erreicht, wird die Uhr &estoppt. Der
Hahn h wird nunmehr schnell &eschlossen, damit die
nachstrdmende Luft nicht unndtig durch den Kraft-
8toff wirbelt, wird der Hahn q gebffnet, Hahn 1
auf Durchgang zur Pumpe gestellt ung Hahn h erneut
gebffnet, sodas der Kraftstoff in das zylindrische
GefHB e zZuriickgesaugt wird.,

Die Grenztemperatur der Filtrierbarkeit wird wie
folgt bestimmt;

Der zu untersuchende Kraftstors



wird wie angegeben in die Apparatir gefiillt und
bis zum Trilbungspunkt in dem vorher erwdhnten
Tempo abgekiihlt. Der Tribungspunkt ist 1im durch-
scheinenden Licht oder bei undurchsichtigen Kraft-
stoffen durch Ausscheidungen an der Oberfliche
und en der GefdBwand leicht zu erkennen., Ist der
Tribungspunkt erreicht, so 1d8t man die Tempera—
tur des Kraftstoffes langsam ansteigen, bis der
Eraftstoff wieder vollkommen klar ist, (etwa 3-5%%
Uber dem ermittelten Triibungspunkt)., Eine Minute
hach Erreichung dieser Temperatur wird die Fil-
trierzeit wie unter 4A) gemessen, Nach der Messung
wird der EKraftstoff wieder in GefdB e zuriickge-
saugt, die gleiche Temperatur wie vorher einge-
stellt und nach 5 Minuten Wartezeit die Filtrier-
zelt erneut gemessen., Zeigen die gemessenen Pil-
trierzeiten Unterschiede, so ist die Wartezeit

80 auszudehnen, bis Gleichheit besteht. Wihrend
der Wartezeit ist der Kraftctoff mit Hilfe von
durchgesaugter Luft zu bewegen.

Die Wiederholung der Messung bei glei-
cher Temperatur wird durchgefiihrt, um festzustel-
len, ob nach léngerer Wartezeit bei glsicher Tem-
peratur weitere fests Kohlenwasserstoffe ausge-
schislen werden. Die Untersuchugen werden stufen—
weise bei etwa 1-2°¢ tieferer Temperatur wieder—
holt, bis die Filtrierzeit iber 60 Sek.dauert.

Priiffehler: < 3 Sekunden.
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-Ruhrchemio Aktiengesellschaft Entwurf des Heercewaffenamtes
~ . Oberhausen-Holten
DVM Ro September 1942
_Die Bestimmung der Filtrierbarkeit von ng%ag? .
Dieaelkraftstoffen im HYA-P1i1l lergerit . . . 53767

Lt

Zweck der Prﬂfégg
1. Die Filtrierbarkeit ist zu prifen, we1l Dieselkraftstorre zii-"
weilen -~ besonders in der Kidlte - Stoffe ausscheiden, die die

Kraftstoffilter von Dieeelmaschinen verstapfen und die ausrei-

chende Kraftstoff&rderung unterbinden.

Masaeinheit )
2, Filtrierzeit von 200 cm3 Kraftstoff bei exner bestimmten

Temperatur, gemessen in Sekunden.

Priifgerst (HWA;Filtriergeyét)-J

3. Das Prifgerit besteht aus dem Gefiss e und dem mit Schliff ¢
aufgesetzten Kugelrohr a, 'db, d. Das zur Aufnahme deéa zu prifen-
den Kraftstoffes dienende Gefdes e befindet sich’ 1n dem mit 3
Thermometer ‘versehenem Kaltebad s und kann durch das Knierohr
& unter Zweischenschaltung der Hihne h und 1 wahlweise mif deg
°augvorrichttngmpf(Saugfrébché);'f'(ﬁﬂilﬂftﬁngéhéhn),-u.'(Hand-
pumpe) -oder mit den’ ‘Waschflaschen v (Schwefelaaure) und m E
Chlorkalzium)verbunden werden. ‘Die Taschflaschen v und ‘m
dienen zur 'Trocknung -der angesaugten Luft.“Das'quelrohr a,b,d

ragt mié”dem-unteren Teil 1in'das GefHss ‘e hinein und trigt bei

*d._e.ine_lemhraubunguzur-aufnahme-iefuer—steb‘pl'a‘t”ﬁ"e » dfe aus
10-facher Kuprergaze mit 0,1 mm ‘Maschenweite besteht ‘und eine
freie .Filtrierfléche ‘von 6 mm-Durchmeéser,beeitzt.~Die~20@-cm3*
fasgende Xugel b stellt das Megsgetians dar und besitzt bei %

eine Striclimarke. Die darﬂbe%rangeordneté Kugel "a vonri 400 om3

Durchsdhrift-

A/ B0000 3 43 TP G/OTRE
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Inhalt dient als Auffanggefées und 18t unter Zwischenschaltung

'dea MRnometers c und des Hahne q mit den Waechflaschen w

(Schwefelaaure) und n (Chlorkalzium) verbunden.

Prilfverfahren-

4. Ermittlun ~dexr’ Piltrierzeit bei einer bestimm

‘Filtrierbarkeitz R A N R

Der zu untersuchende Eraftstoff wird bei Zimmertemperatur
durch ein Faltenfilter 1n das Gefées e bis zur Strichmarke

£ {250 em3) eingefﬁllt. Das T“altenfilter hult anhaftendesvi
¥asser und feate Schwebestoffe zurdck. Nacb dem Einsetzen des
‘Kugelrohres a, b, @ und des Thermometers 1 .in.die” Sohliffe ¢ -
und k wird zur Du chmischunv eln gchwacher Luftstronm: durch .

den Kraftatoff_geaaugt. Hierzu wird mit der- ‘Handpumpe u:in der
Saﬁgflasche p ein Bnterdruok -erzeugt, der zu seinem Auegleich

einan durch Hahn h regelbaren Luftstrom durch.den- ~Eraftatoff -

ansaugt. Dié Handpampe u kann durch-eine ¥asserstrahlpumpe ..’ . .
ersetzt werden, wobei die Herstellung elnes Unterdruckes :in
der uaugilaache - cntfallt. Das. Kaltebad 8 wird mz;_ggz;itus
bis etwa .3 om uberwd;§“3trichmarke_;;deswﬁetésqgg,a gefllt. -
und durch Zugdbe.festex thelgaﬁurg;goJabgekﬂhlt;<daesfder-
Temperaturqntersohigd zwischen Kﬁltebad und Kraftetoff 3°G

nicht_&berqphreitet. Bach. urreichung ‘der - "vorgeschriebenen

'K““f%etofftemperatur 1sat auch, die -Badtemperatur .ibereinstimmend .
einzustelleq und so zu belaspen.»Durothchlieesung,dea;Hahns,q-
vund~verst§rktesdﬁnsaugén wird -ein am Xanometer o. abzuiaeendér-~'
Untébdruck.von 400 mm,erzeugt worauf -der ‘Hahn h ebenfalls
zu schliessen und der Hahn i auf die Waschflaschen v und m

Hhbe G -3 -

1ET0 ir ¢ 24T T € X0 AA
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft -3 -
()bp;hcusen-Hohen .2

umzuaohalten iet. - Durch ruckartigerx 5ffnen des Hahnee h wird ]
der temperierte Kraftstof;'durch daa bei d angeordnete Pilter
in die Measkugel b und dbar die Strichmarke t 1n die “uffang-
ku el a gesaugt. Die Zeit, die der Kraftetoff bis zur Errei-
chung der Strichmarke t beuﬂtigt,'wird ‘mit der "Stoppukr’
gemeseen und stellt die Filtrierzeit dar. Durch Offnung des
Hahnes q wird der Unterdruck im Gerdt ausgeglichen und der

Kraftstoff Zum Rucklaut in das Gefiise e gebracht. Def Racklauf

kann mit der Saugvorrichtung beschleunigt wer: en.,

Der Messvorgang ist mit der gleichen Kraftstbffmenge bis zur

Upereinstimmung qér einzelnen Neasungen znu wiederholen.

3

5. ;mittlung der Grenztemgeratur derxr Filtriérbarkeit

Der zu priifende Kraftstotf wird mittela Luft ‘in gleichmassiger
'Beweguné gehalfeh Qnd wie unxer 4. angeg\ben, sowelt abgekiihlt,
bis eine Probemess: -ng der Filtrierzeit etwa 60 Sekunden ergibt.
7ur elnwandfreien I Erfassugg der SO-Sekunden—Grénéélist die o
Krnftatof?temperat r nochmals um 3-5" c zZu eteigern, worauf
»erneute langaame Abkuhlung erfolgt, Nach jedem Grad Abkﬁhl’ng
1st die Temperatur - urter standiger, €leichméssiger Bewegung
des Kraftstoffes - mehrere ‘Winuten lang konstant zu halten
und anschliessend die Filtrierzeit 2u messen. Die messungen
sind bei gleicher Temperatur bis gur lbereinstiqgung zZu wieder-
__holen,~2u“beachten~43t3~dass-bei—starkerer—ﬂnte*k“thng
vermehrte Ausscheidungen im Kraftstoff auftreter, die zundchst

gerdssere Streuungen der Mesesgeiten hervorrufen.

Sobald nach weiterer stufenweiser Unterkilhlung des Kraftetoffes
-4 =

Durchsdhrift

AS 50003 &3 35538 G-OTSL
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ubereinstimmende Filtrierzeiten gemesaen werden, die die
eben .
Dauer von 60 Sekunden uborachreiten, 1at die Grenz—

~

peratur der Filtrierbarkeit erreioht.

Piltrierzeitep -von mehr als 60 Sekunden gelten als unendlich
\

gross.

Priffehlers + 3 Sekunden

Deutscher- Verband fiir die MateriddprdSufigen der Technik

WO eI » .o a.a



‘Han boutlnt nnlch.t dsn genaven Sehl.lsmt dex mm
Canpherwerte: (cs: 174%), dann sohullst mam einige ng Substans

'rahrmn voriiahtzg dmh Bmtmm in aln stwa !oa h-uu
Mw. mntut-mrsmcmanama.nmaum
starrten Sohmelskuchen heraus und mischt die Nss-e in oim
klesinen Rclbschald nittels eines Ilkro-—l:lekclpsulc mom.l.
lnz:lc dmh. us ci.n. nntuiuhnng, wie. ale einige ‘Substansen nlq
gen, =mu verhiniern., Dann bestinct man den Sohmelspunkt in c’.m
cﬁlln'anum Eshrohen von 23) mn Lusen, das unt.-n nieht, -pttz.
ommmmhnnnuu. Da-m;a.gutnz@utmucu
Mhu- als 1-2 mn oxngutmtt sein bt !
" Die’ !uummc aieht echon untorhn].b des soh-.lwnnlt.l '1.
tanendes Eis sus,. lh seigt denn efn sartes. Kryotanlhlott.
bas Vu.-ohﬂ.nun d-- 1otst.n tmtiinohuu an Boﬂon muomc
len rlchtigon Subl.hxnmkt R e -
 Beim Abkihlen des Appmm mohoinon in der x.cm -m
% wnter d-m Sohultm Sternchen des Camrhers,: Dnrch Tieder-
umlnw -ruolt .man eine voran‘noho Eontrelle, -

Dh anhmng du %JMmIn'gcvtchtas go-cluoht naeh fole f’:—f
-gendey Pormels | . |
) . R -3&:_2_:.! :

XN mommcm o

K-w nm@mmcm_cm)—-—
E= ng m‘“‘.ngocmpm :
A= l'muwm des SOMIMO

P = me, angewandte menge des ~ZW bestlmmenden Broduktes ’




AK 00927

~g P
by At
‘ Yerfiazisan-Foltor ‘y den 5. Okt.- 1940
) e :

Chlorbestimmung in den dechlorierten Paraffinen

In einem 250 cm3 Destillierkolben werden 30 g K20r207 eingewogen
Dazu- kommen noch 0,6 -~ 0,9 g des zu untersuchenden Produktes. In
zwel hintereinander geséhalteten Waschflaschen werden je 50 cm3
10 %ige KOH-L&sung vorgelegt.

Durch einen Tropftrichter 1#8+t man nun ca. So cm3 1oo-%ige H2SO
zu dem K 01207 zuflieBen und erhitzt langsam bis zum Beginn der
Reaktion. (Die Reaktion beginnt zwischen 75 - 85 C) Nach qundl-
“gung der Hauptregktion 148% man noeh einmal 50 cm3 H2504 zuflie-
B8en und erhitzt das Ganze (K Cr207 + HyS0, + Paraffin) 3 - 4
Stunden auf eine Temperatur von 150 C. Die bei der Reaktion und
spdter-sich abspaltende H Cl wird durch einen leichten N2- oder
Luftstrom in die Waschflaschen dbergetrieben.

Bei chlorierten frodukten muB eine entsprechend stirkere KOH-
Lﬁsung vorgelegt werden.

'Aufarbeitugg”dér”KOHFLasggg:

-Die KOH—Losung wird mit Hh03 angesZuert, wenn notlg filtriert.
-Die saure ‘Losung wird aufgekocht und dann mit AgKO3 ‘gef&sllt.
Nach der Fédllung nochmal kurz aufkochen und dann etwas absit—
zen lassen. Man Iiltrie;t'durch einen gewogenen Glasfiltertie-
gel, widscht mit HNO3-ha1tigem Wasser nach und 1&8%t dep Tiegel
dann 3/4 - 1 Std. im Trockenschrank stehen. Apschlie¢Bend 18t

man den Tiegel abkiihlen und wiegt dann zuriick.
i

Ausrechnung Auswaage f 2, 474 x 1oo = é c1
Einwaage .

A /4 10000 5. €0 O. 20351 G/OTER
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%&ﬂ\% ,den 9. Okto 1940.

W?Sche

Betrifft : Horzbestimmung in Gasen.

Zum Nachweis von Hargbestandteilen in Gasen benutzt man Formal-~
dehyd-Schwefelsdure folgender Konzentration : 1 Vol.-T1l. 4o Fige:
Formaldehyd + 30 Vol. ~Tle. konzentrierte Schwefelsaure. ) :
Die Vergleichslosung besteht aus einer Ldsung von 20 g Eisenalau:
in 100 cm3 destilliertem Wasser.
Zur Bestimmung legt man 5 - 1o cm3 der Formaldehyd—Schwefelsaure-
ldsung in einem-Acetylenrdhrchen vor und leitet das Gas mit
einer Geschwindigkeit von einer Blase pro Minute durch die Lo-—
sung. dach Feststellungen auf den FischerwerRBen betridgt die
Harzmengeri g pro ma wenn die Losung in einer Minute kraftig
gebriunt wird. o
Dabei ist aber zu beachten, daB ungesédttigte Kohlenwasserstoffe
oberhalbd C4 auch Benzol , die Losung ebenfalls briunen.
Man muB fiir eine Harzbestimmung auch den Kondensatgehalt der
Gase ermitteln. Die Schédigung an Aktivkohle wird am besten
durch einen Versuch ermittelt.

Literatur Riese Brennstoffchemie 1940 Seite 25

~und-folgende:

‘AJ4 20000 19,39 0. 18533
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Verdampfungsriickstand ( Harzgehalt)

!

100 cem Kraftstoff werden in einer bis
zZumn Kraftstoffspiegel von Dampf umstrimten Glasschale
"(Jenaer Glas, halbkugelfdrmig, 10 cn Durchmesser,
Hochstgewizht 50 £) auf den Wasserbad verdampft, wo-
bel 2in Tuftstrom von solcher Stirke auvf den Kraft-—
stoff aufgeblasen wird, 'daB dieser in lédngstens 20
Alruten verdampft ist. Danach izt die Glasschale mlt
Ruckstazd 1Y2 Sturden in einem TrocKenschrark bei
110 °¢c zu trocknen, in einem Chlorcalciumexsikkator
4? Linuten erkalten zu lassen und zu wiegdn.

‘ lIberschreltet die gefunlene Harzmenge die
zulédssige Grenze, S0 LSt d%e Glasschale mit Rickstand
weitere 20 Ilinuten bei 220 C zu trocknen und wie vor

-2, behundelnd,ﬂﬁw s e e e

: ‘Ist bei bleihalti en Eraftstoffen die zulis-

sige Harzmenge dberschritten,'so wird der Rickstands
mit Berzol-Alkohol (2:1) auf, enommen und lie Filtrier—
te Losvrg eingedampft. Der nun blblfrale Rickstqnd
wird wis ober getrocknet-und gewogen. Bei der Durch-
fihrung der Prifung ist das unmittelbare Aufireffen
vot Sonnerlicht auf Kraftstof fprobe und ~*uckstand zu

verhindern. Der Harzgehalt wird nusgedrickt in mg/100cem.
I P .

Alaa. 5700, 7. 39. Ka
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Harz und Asphalt.

- -

10g Oel werden in eine 250 cm3 fagssende Steil-
brustflasche mit eingeschliffenem Glasstopfen eingewogen
und mit 100 cm3 Normalbenzin versetzt. Dlese Ldsung wird
portionsweise mit einem glelcbmusslgen trockeren Gemlsch
aus den folég;de Blelcherdesorten- Terrane Spezial, Ter—
rana Extra und Terrana A Superior derart versetzt daB
‘man bis zur rotbraunen Férbung je' 5g urd dann - bis zum
Erreichen der Farbe der Stamdardlsung 2- 3,2 oder 1g zugibt.

- Naech jeder Zugabs wird umgeschuttelt und dann 184 man die
Bleicherde -absitzen, um in der klaren Oelltsun«s das Aus-
-sehen zu prafen und mit der Stavdardloeunv zu'vergleioﬁéL.
Bei cefett tez ‘Qzlen vollsz ieht sich das Absitzen der Bleich-
erde etvwas largsamer, die Oelldsung bleibt lingere Zeit ;
tr“be, sodaB der Verulelch der Tarbern ersghwert ist. Ist
ddr rarbton (narbhelllvkelt) erreicht, 1ER%4 '‘marn noch eine
Stunde steﬂnr ~und fiitriert dann durch eire Schott-Clas—
flltertutsche 11 a G 4. Das der Bleicherde arhaftende Oel

7 w1r% dAnDququal nit je 50 cm3 Lqrna benzis quantitativ- )
ausge»ascbeL, Ldeh DurcbfluB yor._.je. 50 cm§mu1rd -die-Bleich-
erde getrocknet und\rﬁph AufheOULg des Vacuums nit eirem
Spatel grirdlich aufgelockert und verfieben.\

L ,.W:, 7‘>_ ﬂach dem Auswascher des.Oeles aus der Bleich= "
erde werder anschlielerna dle Harze_und Asphalte aus der
Bleicherde mit Je DO cﬁ3 einer Nischun" von Bangol—Alko— )
hol 1:1 bis zur schwatch hellbrann}-n bis farblosen.T# rbung‘

ausgewaschen. Wie bed. dep:! Ben21n—ﬁuswascbunﬁ izt auch bei
dem Ausuaschen der Harzes und Asrhalte darzuf zu achten, dag
die Zugabe vor je 50 cm3 Losungsmittslgemisch die Bleich—
_erde vut verxihni wlLdLKlgmpohen—m&t—bp°teT—vert811éﬁ?““‘
ach Jewelilnen Verrihren der Blzicheérde mit dem Ldsungs-
mittel 158t men- einige Mlnuten, obne zu sauzer, ab51tzen,

vm . darcn villig trocken zu saugen.

‘M Das gesammﬁlte Lsung :mittelgemisch mit den
extrahlertﬂr Harzen und Asphalinn wird in einer gewogenen
Alupiriumschale vor 10 em Durchmesser, 4 cm hohen und n,5

Ajaa 8000 2 41 0. 2658 Q/OT8:
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mm starken Wénden abgedampft (Dle gesammelten Ben21nlosun—
gen, die das Oel erthalten, konneh ir gleicher Veise behan-—
delt werden.) : :

I Im Tropenschrank wérden die Harme und As-
rhalte bei 105 C 15 Ilnuten getr cknwt. Wagung nach Abkih-
lung im uxslhkatoz. ue:lcutSAua”hem der Al-Schafe auf 100g
Ausgangeoi bezogen ergibt die Gesamtmenge an Harzer und
Asphalugn in %.

Die Summeé des extrahiertern Oeles und der
extrahiertzr Harze und Asirhalte darf 99,5% richt unter—
und 100% richt ilberschreiten. .

Zur Jltrutlon vierden Saugflaschern m t ein-.
aeschllffenem Filterstutzen verwandt. Zur Antspannung des
Vacumms ist es vorteilhaft, dem Schlauch zur Saubpumpe
eiren Zweiweghahnr zulscherzuucha11er.

Aj4a 8000 2 41 O. $3631 G073
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Verdampfbarkeit.
/ ‘

Die Verdamrfbarkeit wird im Verdampfu)gsprufer
des Heerssweffe famtes ermittelt., ’ :

\ Der Verdampfgpgsprufer bestehp_aus dem Verdamp-
furgstiegel mit aufschraubbarem Deckel mit Ableitungsrohr,
dem clektrisch beheizte: Ketallblock, dem MeB8thermometer,
der Heizdrahtvacuumschﬁtze, dem Vorschaltwiderstand, der
Youlff’ schen Flasche, dem beiderseits offerer mit Wasser
gef.illten Manométer und eirexr Saugoumpz. Die schrellere
Wérmedbertragung}aﬁf den Tiegel urd die Thermometer wir&
durch Wood-lMetall erreicht. i _

”Zuruér&fung wigt man in den Tiegel 65 g Qel eir, schraubt
den Deckel auf und setzt der so vorbereiteter| Tiegel in
das voiher auf 250°CFgébrachte lietallband. larn verbindet
darauvf das Ableitungs;chx durch ein kurzzs Gummistiick mit
., dem T-Stuck der WoulffschgnwFlasche. KHan erhitzt das 01
1 Stu:de aur 2500, wobel man durch drei im Deckel' befind- -
'iiche'Bohrangénlhv deHJmaﬁmsereguliérx,‘daB»diewWasserf
splegel-Differenz im hﬁlometer, das mit der"Woﬁifféchéﬁ”‘}:T
Plasche verbund=: ist, 20 mm betrigt. liach Versuchsende
wird Qefgriegelﬂherausgenommen;.dasnanhaftende qu@:ﬁetall;;;
Quantitétiv durch Abwiscre:. entfer.t und in-eiue;Sbhgle
;mig_kaltemA?asigf-géstellf, Nach Temperaturausgleich wird
_der Tiegel{ohns Deckel) zurilickgewoge::. Der Gewichtsverlust

~-dn FProgeit ergibi die Verdampfbarkeit.

Bei dieser Arbeitsweigs: ist folgendes zu beachten:
_a)_ngaueste_EinhaJtung der Was~erspiegeldifferenz
_b) Z_u;g__e,iw:i:_d.f.neien_.waméeiibei-:b—reg*’m:—muﬁ—d'ei"‘l{?n”t'éffi
thermometer-Stutzen mit .ca. 154, das Aufrahmegefss
fir den Tiegel immer mit 200 g Woodmetall gef-illt.
sein; d.h. die Menge musB ausreichend genug sein,um .
. den Tie~el nach dem Eisetzen.bis zum finsetzrand - . -
S mItTWoodiMetall zu umgeben
c) Die Verbindui ger zwischen dem Ableitungsrohr.des
Tiegels und den T-Stiick, bezw. zwischer dem lManome—
ter und dem .T-St ck miisssn in Richtung des Ablei-
tungsrohres des Tiegels oder.des Manometers ausge-—
fikrt seir .- Fuor kurze Schlaucgyerbindungen ver-

welden -

\aooo: 41 0. 22651 GOTEY
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d)

o

£)

g)

65 '

Das Elnset .en des Tlegels geschieht bei 250 s WO—
bei man Tlr die erster 3- 5 Minutern den Knopf des
Vorschil‘ﬂlder?tahdes nach’ cber dreht, um ihn da-
rach in die Hitte zuric'zudrehe: und ihn dann uJber
den garzen Versuch dort zu belas e:.

Die Kuntrolle der Temperatur erfolgt anm MeBther—

momater vnd nicht am Kortaktthermomzter. GrdBere

Temperdturschwarkinzen als + 1° d.rfer nicht auvf-
tretern.

Zur bessegen Avblesung fidrbt ma das Tas-er des

Manom-ters an. |
| : : ‘ .
Das Gerit ist peinlienst gsauber zu halte:;. am Deck

kordensierte und nicht mifrewogene Oelreste gelter

als verdampfte Oel und werden mit Benzol-Alkohol

entfernt. Die Lécher des. Tiegel-Deckels miiscer

immer frei und sauber sei:.
L B [

Y 3000 41'0. 22081 GOTER
\
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Aenderung der Hbthode zgur Peatatellung den

. Schwéfelgehaltea.

Zwiaohan einom litgliederwerk und uns bestanden Diffarenzen bezﬂglioh
der Qualitét des zur Ablieferung gebrachten Treibgases in Hinsicht auf
die Hbhe des im Treibgaa enthaltenan Schwefela. Yenngleich das Werg_‘
.sich dér Barebhtisung ner—naklamation nient verschligssen konnte; g0
‘glaubte es doch Zweifel an der Richtigkeit der Analysenethode, wie
-8ie gurzeit gur Bestimmung des elementaren Schwefels 1m Treibgae vor—
geachrieben 1at, aussern zu mussen. :

Daa Prinzip der heutigen gultigen Methode zur Beatimmung des elementaru
Sohwefela im Treibgae ist folgendes.

Dae Treibgas wird aus der zu prufenden Flasche in kleine Versuchsfla— f
8chen iberfithrt und_ .darin . Zur. W&gung gebracht:”“Das Treibgas wird aus

der Vorauchaflasche in ‘ein- auf einem siedenden 0asserbed befindliohenv;
"K8lbchen: 8oleitet und dort verdamprt.» Der Rﬁokstand, der neben 01 denmi

“olomentaren Schwefel. enth&lt, wird- mittels SalpetersHure und lagnesiumé
oxyd. oxydiert, die 8ebildete Schwe eleaure mit Bariumchlorid geflllt

und’ aus dem 3eb11deten Bariumaulff’ der.im Treibgaa enthaltena elemen-¥

,tare’ Sohwefel berechnet. _ !
: ro

lach Anrfaaaung des Werkes aind die naoh'dieaer Methode gefundenen Ep-
gobniaao zu hoch, denn R o s e

cond.

t

1.) wirﬂ in der Versuchstlaaohe durch den nie auazuschliessenden Lurt-_
’ . Sauerstoff unter gleiohzeitigem katalytieohem Einfluss des Eiacn--~
oxyda in der Flasche neuer. elementarer ‘Schwefel" gebildet” und ’
2 ) lﬂgo bei der Oxydation des Ruokatandea die Gofahr vor, dasa auoh
harnloao Sohwotol-lnhaltsetofre daa Rijckstandes bei der Oxydatim
mit Salpetersture zu Sohwefelsuﬂro oxydieren und hbheren Gehalt -
elementaren Schworel vortuuachen wﬂrdon. - o

. Hier dnrohgotuhrto Voraucha habon orgobon, das- die I.thode tatn&ohlioh
unsnvorl!aaas arbeitet, allerdingn in dcn seltesten Pullon su hoho.;’
noiut dagn;un su niodrign 'ortc orgibt.und swar. dlauroh, dqs- ‘oin- 2011



e 000935

"ahsﬁolgp.ntaron'Schwofbla bei.der lebhaften Verdamphing des Treib-
gasqd\i§6tsnvo:gepchaltétenﬂ!httQt;ltq:a‘m;tgorisnén_wird und. . .
“’niah*yb"aai“hasiiiﬁhhgiéatzipht'una-daas_ubeqdioa die Schwefel-

) gliurefdllung, sofern man den Niederschlag nicht sehr Tang -

‘ssitzen 1&89%,,n1q237volletundig_1st.~ -

In weiteren Verlauf der durchgefiinrten Arbeiten wurde eine Ana-
lysenmethode entwickelt, welche die vorstehend beschriebenen Min~
gel vermeidet. In der Anlage geben wir eine Vorachrift gur Durch-
fihrung der neuen Untersuchungsmethode, die darin besteht, dass - -
der elementars Schwefel mittels Quecksilber in Quecksilbersulfidq
ibergefithrt wird. Aus der Menge des Quecksilbersulfidniederschla—
868 wird in bekannter Weise der Gehalt an Sohwefel ermittelt., Die
nach dieser Methode ermittelten Ergebnisse_liegen im Durchsohnitt
etwa 50 % hther als die nach der alten-Methode gefundenen Werte,
Die Riohtigkeit‘dieser Werte ist durch zahlreiche Beleganalysen
érwiesen. : .

aher:

. Die GeschuftsTUhrung beantragt d

kf;t)!pggﬂgeggn;pchévAuaachupa.mﬁge beaohlieu-un,vder'Iitgliodegygré
sammlung vorzuschlagen, die heute giltige Methode zur Bestim-
| mubg ddi’elementarén Sphpetqiaﬂ1@2TroibgaaArur ungiltig zu er-
" kliren dﬂd'dié‘héue'vorgeschlagein Methode verbindlich eingu-~
fthren und : '

2.) mit Ruoksicht darauf, dass die Reue Methode den a-Schwefelgehalt -
schiirfer q;:aaax,_mix_dozan1nzuhrung—der—u.tuouc—uaaf‘isiiaf“f“‘f“
sohiirferen Bedingungen fur daa,'Treibgas eingefithrt -orddn_sqlion,
den znl&saigen.aehalt_dee elementaren Schwefels im Treibgas von
0:1.mg.auf 0,15 mg/loo ‘g Treibgas s erhBhen, - oo
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Uhxoruuohunganothodo sur Bostinnnnc des elementaren Sohwofelc
' im Treibgas o

-1.) Brineips

2,).

Das su untersuchende Treibgas wird aus der Plasche in ein Spesial—,
Dcvar-Gef&B uberfuhrt, sur Wigung gebracht und verdampft. Der den

‘olonentaren Sohwetel enthaltende Riickstand wird mit Reinbenzol auf-~

genommen und Qurch Scghitteln mit Quecksilber in Quecksilbersulriad
ungewandq¢lt. Das entstandende Quecksilbersulfid wird mit SalzsHure
sersetzt, der sioch entwickelnde Sohwefelwaaaeratoff in eine Jodlb—~
sung goloitet und durch Pitration bestimmt. .

: |
Aggaratgg
.Ab freLHB

Als Abdampfgoruﬂ dient oin zylindrisohee GefHB8 von ca. So mm g

und. ca. 250 mm’ Lunge, ‘dassich nach oben hin verjungt und am oberen -
Ende ein eingeschliffenes ‘Ableitungsrohr trigt. (Siehe MafBs*~ B
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'nu\oorn 1.1: mch Art oinou nom-m...- Bit einem zweiten
,l-ntol mchlouon. dor dp.roh dncn an obcron Ende angcbrach—-
““ten Hahn evakuiert werden kann, so dass der Mantel sowohl im
. luftgekiihlten als auch im ovuknierton Zustand benutst werden
REMNSCNOR ey A‘bﬁullmg wird die !lasoho (doppolwandig. luft.
ML L) i:n-ﬂ;‘ladtgo Duft getauoht, so ‘dass ‘eine gute Kiltetiber-
~tragudy wat das innere Gefif gegeben ist, dieses somit nach T
WMidger Teiv d1e- Pemperatur der fiussigen Luft annimmt. Mittels
d68: “u\itgoichlifteneﬂ Ableitungsrofres wird das Verdamptingsgefis
‘616 oiney XTeinen 'aachflasobe verbunden, die mit etwas Benzol
bosch:lokt 10'8, um die entweichonden Gase noch oinmal zu waschen
nnd danit chl:lchen Sohwofelverlust auezusebeidon.

~

2) Ein thﬂttelleinder von ca. 50 ccm Inha]t shne Verongung am -

‘Hals: nit oingesohlitfenem St&peel. o i
sugtado yfur%' PR o o
[ km' akﬂlboheg o .
‘ Ein Rundkolbon yon 150 com_ Inhalt mit kurzem Hale-: -und--einge- -
‘sohliffcnom, tedergehaltenem ®sst6paol \md einem dinht tiber
der Xugel befindlichem seitlichen Ableitungsrohr.

d) Eine Bunsen-Retorte von 500 com Inhalt.

3.) ‘D

Das zu untoruuchonde Treibgas wird durch-eine mittels fluuigex
luft gekﬂhlto Bohrsohlange aus der Originalflasche in das Ver-
laptlmeﬂgoﬂiﬂ eingefiihrt. wahrend der Finfilllung befindet sich

. antel LuftHaltig, in nueuger Luft. UNachdeam etwa
266 = 150 .8 Treibgas eingefiillt eind, wird der Doppelmantel nit
Bilfe ouor gut gehenden blpmnpe evakuiert. Man nimmt das UGefH8
‘“_ans dor nﬂau.gm Latt’ heraus, taucht es kurs. 1:& hoehprountigon
'Alkohol, tmmt .chnou md bringt sur Wigung

A

'.'flun im- 'm nhnout man die tmumom, die mit o‘%wg zo _oom
m:. hq-oum _,,ut. o and lisst sunliohst bel m.m_‘n;gal




Der im v.rdllptungngofls verblisbene Blickstand wira n1tiele’din -
_4in der Iuohﬂ.uoho ontmum Bouotu gelbst. Die- I.UnungJ

wird in  den Sohtittelsylinder g.;.bon. Sowohl das Yordanptungl—‘

"’gotu als auch die Waschflische wird mit Reinbonsol nacligesptilt

§

""stechung des. P:I.lterc mit e:lne

.besonderes.Pilterchen. aht:l.lt‘s

and d:l.o Spulflﬂuigkoit ebenfalls in den sohuttolxylinder g:gdbon.
Insgesamt soll eine 'rluanigkoitsnonge von 40 -~ 50.cok ddbél ans -
fallen.

Iln giyt ino Menge von 2 ~ .5 oom QUOCKBi.DEr- 1n den Sohuttolzy-
linder und schiittelt lo = 15 Nin. krtl.'ttig durch. Nach dieser Zoif'
ist der vorhandeme Sohwofol in Quecksilbersulfid ung.-anaelt. ’
Derxr luadoreohlag wird mitdant ‘den’ Qnookailber durch ‘ein Pilter
.1¥on.-7 om -] fil.triert. 8011«_,_ as Bensol nioht klar durchlau:ren,

(hgibt ‘man die. erste Menge nookh einmal durch dasselbe l'nter ‘zuriiok,

eringe Mengen Quookulbersnlﬁd
lsuuro autgenomn und  durch ein’
- und—naohsewnohon '—Da- ‘m*‘den“
.Eaupﬂ.lter befindliche unver&ndo te Quool\:ailbor wi;d durch Durch-~
ndel abgelassen und kann von neun

Im Schittelzylinder verblie
werden mit einer etwa l¥ige

,-rbonutzt worden. e Haoh ‘kurgem- rooknnn ‘werden die beiden Filter ~

in das z.:-sotznngskvlbchen gegebon. _Das Ktlbohen ist ‘mit oiner

25 . oem - Pipotto verbunden, ! die in ‘eine Bunsenretorte- eingetauoht
Tist. (81eha Abbildung).




Ali"lﬁihtﬁ nmd‘ot~ an: ein vorliosondon Gohalt
abmoa-one :

ngo‘, n/1oo Jouusnng.- di. ‘mit Waseer verdtinnt wird.
"'Dio ortordorncho"'uumenge ist s0. Bu bomann. dass bei der
Unkahtmuuib at Abbildnng scigt, dio Rot/orto gaﬁnlt bleibt. o
,.an gnnétnnng de Quakulborulﬂd- €1bt man dann in das K81lb-"
oh.gmcatso eb- konsontr:lerte Salnuure. verschliesst .schnell und .
~orlﬁtltauc J‘luosiskoit sun S:lodon. ‘Solange ndch Luftblasen aus
tte ontwo:lohon. sieht man: die ‘Retorte’ 80 we:lt _surick, "~
dm d:h Iaft dnrch den” Botortenhala. aber imer noch durch die
rlﬂnnigko:lt entweichen mues. Sobald der grifte. Teil dor Luft
ontfornt ist, schiebt man die Pipette so woit in die Retorte, daoa
d@moluhende Gas” in der Retortenblase anfateigt. Dgs Brhitzon
hﬁo&ct mo ‘langey bis eine. schwache Briunung der. ‘Plussigkeit in dem
z.rquﬂltchon aintritto ‘Bin zu langee Deatillieren ist nicht
rntm.xm sonst. Jod aus der Vorlage, wenn auch in 3er1n3en
v,lm:_.dmh d:le Brw&rnung :hn netortenhala entﬂ.chen kinnte, -

v‘an“mmon Selsaaure naohgelaasen hat, stellt nan d:l.e Br- .

Mtluﬂsrn:ln‘md noht die- ‘Pipette langsam aus ‘der Retorte. Dan
ahtpmnanhalt* lpﬂlt nan ‘dann-in" oinen'srlenmeyerkolben ‘yon " 750 ‘dom |
2 Inhedt ona-: titriert das nicht verbrauchte Jod mit einer 1/100 n
.umn-nu'atwam snruok. ‘Aus. den. verbrauohten Jodmongon wird dann-
' dormﬂﬂh&lt'ﬂn Sthfel borechnets EER S "ﬂ »
RN o % IR e

‘ ’f°f.‘hf:,_ &ye'rbrauoht. qcn s Jonvaung x o,ooo1s -8, s/mo oom -

DA 00 re su

Binso-ogene lengo kl'roibgas. I

{

=

D.- dottiilierto 'auor muss’ vomonon nitr:l.t- odu' nitr.tfroi

» "sedn, ql. amt msomu R.n.‘l.tato orhalton wordon. Man_ pruft du
3 I.Qurdhroh lnnlugm einer goringen Nenke Jomun-. verdunnter
" Sohwefelsliure und StiirkelBsung suf den Nitzatgehalt. Tritt mach’

. J.p - -15;-vll:nnton kom Buum. der Lu-una auf,: dapn ¥ann Ass’ Tgsver
fﬂr aio Onttrnuchw vcmmlot ‘werden.
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.o : . i
Prifung der aus Fetten usw. hergestellten Produkte.a Seifen.

Wassergehz1lt,indirekt oder durch Bestiﬁmung des Gewichtsverlustes
einer mit ausgerliihtem Sand oder dgl. sufgelockerten 5 & Durch-:
schnittprobe nach langsamen %rockrien bis 105°, Oder %o0-~20 g Seife
mit 4@<80 cem mit entwissertem Natiumsulfat vorgetrockneten Benzo
erhitzen und destlliren.dach klarer Schichtentrennung in der Vor-
lage oder graduierten Destillieraufsatz Wassermenge prozentual
umrechnen, ) -
Gesamtfettgehalt: 5-10 & in Wasser durch Eewdrmung 1l6sen und Fett
substanz mit verdiinnter Schwefelstiure ausfillen.Szure &m Uberschik
zugeben, bis Methylorange bleibend rot géfarbt. Abgesshiedene Fet
uBsw, Sduren darch welterss Erwdrmen kliren und mit einer der ange-
wandten Stbstanzmenge an#ihe rnd gleichen Menge Paréffin versetzen
falls Fettsduren n ch Erkalten nichﬁwgg§p:ﬁyggggp;ggegewEejtmusw,
“Kuchen abheben, durch mehrmaliges Umschmelzen iiber heiBem Wasser
_ﬁachwaschen, erkalten lassen und nach dem Abtupfen anahftender Wa
Wéssertropfenszw. Trocknungﬂwagen,,Zur Gewinnuhg,der Eeinen»Fett
siuren diese anstatt mit Paraffin mit Trichloréthylen,Pstrol oder
Athylpfather aufnehmen und im Scheidetrichser hachvgrﬁndlichem .
Durchschiitteln trenmenund untere widsserige ‘Ldsung in zweiten
Scheidetrichter ablassen.Hier erneut mit Petroldther nachwaschen,
Ktherauszlige vereinigen und bei niedaiger Temperatur oder bei
Anwesenheit ungesattigteitettséuren 3im Xohlensdurestrom eindunéte;
Eventuell vorherige Trocknung mij_enwﬁssettem~Natriumsuifat7das—*‘
dann spéfer mit Zther ®ttfrei auszuwagschen ist. Ermiftlungen'der
Fettsubstanz unter gleichzeitiger Bestimmung des AlkaligeBalts
und Pillmittels in .besonderen Apparaien(Huggenbers-he Scheidebii="
}etﬁe Spiepelscher Seifenanalysatof,Lﬁringeche Biirettej Apparat
Réhrig.) : o
Bei @&n Seifenpulvern abgeschiedener Fettsiduren nicht mit Paraffin
aufnehmen, da sonst sich. unter der Fettschicht ansammelnde und im
Paraffinkuchen“berbleiBende Tribstoffe mitgewogen werden, und bei
der fir die Analyse anzuwendenden geringen Substanzmenfe der er—
mittelte Fettgehalt zu gro8. Lingerg und starkes Durggschﬁfteln :}
im Scheidetricher mit dem fliichtigem Lﬁéﬁngsmittel gerédelbei
Seifenpulver zwecks scharfer Trennung ebentuell unter Salzzusatz
unbedingt efforderlich. Mischungsverhéltnisg der Kernund Leimfette
im Seifenansatz bei Abwesenheit dder noch vorher, Entfernung der

A4 2000 10. 38 ©. 13008
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etwaigeq‘narzgehalte dﬁ d unverseifbarerZusitze aus V.Z. der Ge--

-
f’-

N —
!

samtfeftséuren.

{250-V.2. G8.) . 100 = Petisduren der Kernfette..
250~200 :

{v.2. Gs. -200) . 100 = Pettsduren der Ieimfette.
250=200

In diesen Formeln bedeutet 250 die mlttlere VeZ. &er Leimfette » Tk
Qauren 200 die der Kernfett—Fettsauren. -
Gesamtkaligehalt: Durch Verwenduné iibershbhiiBiger N/2 H SO4 bei
vorstehen er Gesamtfettbestimmung und Zuriicktitrieren ‘der zu Nau-,
tralisation nicht verbrauchien lienge in dem von den Fettsduren. be.
freiten widssepingen Ariteil mit Lauge unter. Verwendung von_ Methi-»
orange als Indikator,

1 ccm n/1 SHure = 0,04006 g NaOh = 0,0311 g Nafo

©,05611 g KOH = 0,0473.g K2 Q_
~0503691..g.Ca(0H)0,02793g: GaO -« wnzmrm - -

.55.verbrauchte n/2 Saure %
Gesamtkallgehalt bei Natronseifen \ ~Z Subsianz

|

i
bzw, K20,

" Gebundenes’ Alkali%igéiéggr als Na0 bzw. Ei%%gégé

ber.als K O”wobei a'= der. sur Verseifung der Geésamtfetisduren
verbrauchten Menge n/2 NaOH bzw. KOH entsprlcht.

Atzalkaligehalt Seife in 5-10 facher Menge durch Destilltion iber
NaOH entwasserten und kurz vor Verwendung neutralisierten Alkohol
1ldsen und nach Abflltrleren‘des Unldslichen(Alkalikarbonat, Pillmis
tel)nach Z_g_be‘xpn_Eenophihaleln@Rotfazbung~zeiu$~£reiee—Alkali~
sFarblosigkeit, Neutralitat oder SHuregehalt der Seife an.) mit
n/1o HC1 titrieren. Freies Alkali bei Natronseifen = 0,4 Sdurever-
brauch. ber..als NaOH,bei Kaliseiten-0,56 als Fakton. Hivaage. -

Oder Bestimmung des freien Alkaligehaltes durch Ldsen der Seife .
in 20-5® facher enge Wasser und Féilung mit heiBer konz,. BaCL2
Lgsung 30:100 Barytmeife abfiltrieren und Filtrat nach Zusatz'von'
Phen.hphthalein mit n/10 HCL titréeren,bei Schmierseifen 5 gin J
50 cem neutraligieeten Alkohol am RiickfuBkiihler l8sen.In erkaltet
Lssun 5 g entwdssertes Na2s0% in P einrtithren mit n/1o alkohol, _
HCL titrieren.

Al4 20000 10.90 ©. 10098
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Metliloite 2o T, It o i i i B,
i J ' ‘ S

Bestimmung‘deS'Fettséuregehalts von Fettséﬁreiaugeh;
|

200 g der zu untersuchenden Lauge werden in é{ne;'ScheidetrichteJ
s0 lange mit 50 % igér Schwefelszure versetzt,bis Kongopapier ~
kraftig gebliut vwird. Nach dem Absetzen, am .esten iibep Nacht,
werden die Fettsduren abgetrennt und gewogen. sine mitunter auf-
trete. de Zwischenschicht von. Fettsduren und wisseriger JJb’éung
wird gesondert behandeit.Sie wird so lange mit ALther versetzt,
bis eine Trehnung erfolgt. Von der dtherischen Losung wird der
Atheyr abgedampft; das Geviicht des Rickstandes wird der Hauptmen-
ge zugezihlt., K

Die Rohfettsduren enthalten noch Wasser und unverseifbare Stoffe’
Der.Wassergehalt der Rohfettr#uren wird in 20-30 g nach der be—
kannter Methode von Marcugson ( Holde ) Kohlenwasserstoffe und
Fette, 6 Au’flage 1924 5. 95 ) dureh Destillation mit Xylol be-
stimmt.LDer,Wassergeﬁaltmin~deanohfetts§uréh“iéf"kéiﬁémﬁbhg%gﬁ;’
te'Graﬁe,‘sondern wird jeweils umso geringer, jé linger man die
a%geschiedenen Fettsduren étehen 14Bt.Es i t daher gweckmaﬁig,‘b
die Wasserbestimmung unmi~telbar anch ‘der Abtrennung der Roh—
fettsduren vorzunehmen. . ‘ E ' ’
Z,r Bestimmd£é.des-Unverseifbaren;werden 25 g der Festsaurelauge)
mit 25 cm’ Alkopol versetzt und unter Nachspﬁlen mit 50 % igem
Alkohol und etwa 5o cm3‘Petrolather ( 30-50° ) in einem Scheide
trichter iibergefiihrt und'wiederholt’mij.io ¢m3 Petroldther ausge
schiittet( ca. 3-4 mal) bis die letzen Petrolétherauszﬁge wiede
hoit—nicht—mehr“EEIﬁ*EETErbt sind. Die verei?igten Petfoléther—¢
ausziige weden 3 mal mit ¥e 15 om- 50 % Alkohol g dem eine Spur
Alkali zugesetzt ist, -~usgeschiittex, Die.Waschflﬁssigkeiten,?J

werden nach ‘einmaligem Ausschiitteln mit Petrolidther zuder Sei-
fenldsung hinzu gefigt. Die Bierauf in gewogeneh K&lbchen éinge
daﬁpften,of% Wassertrﬁpfchen‘enthaltenen Petrolﬁtherlﬁsungen,
werden mit 5-8 cm> absolmews., Alkohol verrithrt und bis zum 4
Verschwinden des Alkoholgeriches erwirmt. Der Riickstand wird je
5 Nin. lang bei 160o bis zur anihe:-nden Gewichtskonstanz getrock’

net. .
Ungefédhr nach liehtode von Spitz und Konig Holde Seite 114.
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Nachweis von Benzol in Kraftstoffen Rungéche Reaktion,.

Es werden 7 Bropfen’ HNO3 mit 7 Tropfen H2S04 versetzt dazu 7 Trop
fen von dem des zu untersuchenden Produktes. Dieses Gemisch wird
solange in heiBes VWasser genalten, bis- daBdie Reak.ion vollstandl
verlaufen ist.Falls eine dunkle Farbe auftrltt wird nochelnmal .
mit 5 Tropfen HNO3 oxydiert. Dunach mit ¢. 20 cem H, ) in einem !
Scheidetrichter aufnehmen. Hirzu 15-20 cem Ather und gut durch-~
schutteln.Das aaurehaltige Vassgr wird abgezogen und der Ather

" eingedampft., B ] \ )
bas*fast bis ‘zur Trockene'einpedampfte Gemisch mit Zn-Spéne. ver-
setzen, 5 Tropfen HCL(cnn ) zugebven., in Wasserbad stehen lassen
und gut durchschwenken. o
ImScheidetriche ter mit H 0 aufnehmen |, hierzu 10 % ige NaHO bis :

_.zur Alkalitat -zZugeben.. Um -dasAnilin..(.. d%HS KHZ) -frei-zu-machenj;

. Wird erneut Ather zugegeben. “achdem man den Ather im Wassexybad
langsam verdampft hat, verse .zt man es mit einer gesattigten Chlor
kalklGsung.Beil der Anwesenheitlvon Benzol,tritt eine blaue’ Farbun
auf. Falls sich nur Spuren in, demProdukt befinden be: teht Gefahr
daB die Farbe gsofort verschwindet. . . . ; : :
%an kann fiir den Faprbenauftritt folgende Bezeichnungen gebrauchez
sehr gchwach positiv, schwach positiv, stark rositiv, sehr stark

positiv, {

Al4 2000 10. 98 0. 19008
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BetriXft;s (X)-}thl-htti-lm‘ und BRhodansahl,

Finleitend mus sur Klarstollung folpq“- nmt
werden: Die vom Herrn Dr. Roelen im 2chreiben vom §.5.417"
gebrauchte Beselohmung "Jodrhodamszhl® ist falsch und er'o-
fihrend. Die Jodrhodansahl ist von Xaufmann und Mtrh‘— ‘
hsus entwiakelt und tenutst eine Lienng von lquivala'hn an-
gen hhodan und Jod. Diese LOsung bhat, wie Oroon-’iﬁrlngtm
niher ausfihrt, wesentlioh andere Eigenschaften ale ¢1o miu
Rhodanlleung. Lediglich fur dieee Nethode 1s% aber der Mmk ‘
Jodrhohnsahl sulkesig. Dis von Herrn Dr. Blolmer \om .
Kethode 1st nicht die Jodrhodanzahlmehods sonders die rhoda=
nometrischa Jodsahl. Ee wird bei ihr eime LOsung wvdht Minem .
Ehodan verwendst, die in ihrem Verhalten nnntuch num .
‘Eigenschaften sufweist., o R
: ' Die von Herrn Dr. Roelen ui’gootollto mnw.
38 dle in unserem Sahreibden vonm §. 3.41 vorgotrunm C:hl.c
*in Xainer Weise stichbaltig® aind, muB ales im nmtuom
Punkten samchlich v3llig mbogrlhdot mrﬂckpwt.lui lu'ion

1.) Besohaffung der Chemikslien.

haut inordnmmng 13 der Mchutou- Chendis m 9?.9.
gehirt Jod su. den beschlagnahuwten w«. m' Jor.
'.11130 Deschaffung sind ) Antrige. orfcr“rnclh
=us f£ar Jed Zugeng, Versramoh, A)glu ud W

‘werden, ferner mus bei der nuchnttuc etne’s :




»Ruhrchomie. Akfiengesalischaft

2.)

A18 30008 ¢ 41 297 UATST .

. 68 -

‘- Qo

werden wnd: 10% nur esatthatt, wemm keize trestamigliebkeit
findliche Baldmikxro-Bremsahl-Bethods -komt it et ¥10
b8 Y20 der Jedmengs ane, die fiir die Nakromethode p-
bremoht wird und bLenitigt keinerlei Fisessig.
leut Schreiden ven Berrn Dr. Hagemann vom 3.5.41 woliv%e

Eetboden Stellung gencmmen werden, ta ves Hersm Drifsgemsan
beadaichtigt war, die Bestimmungemetboden fHr dfe Unter- -
suchuzgen fUr sixtliche Lavoratorien vmmuu‘um.
Dr. Boslen belbapiet in dem Sohreiben vom 6.5.1, dad aie
Ibodansahl in allen PHllen richtigs ¥orte suck bbi. Benain
&1bt. Joh hade in meinem Sohrsiden voa 503.47 sustubiziten .
Feus der Dissertation von Grosse-Uttringhaus siflert, dn
der geseigt wird, dal die Riodansahl ia vielsn F¥llea Xxlay
versagt. Ioh veraisse im dem Bohrsiben von Roslek Jede .
Stellungnahme su ¢tesen klaren Zahlénengaben, ato niaht
mit allgemeinen Redensarten, sondern 16 Lok dupoh . )
Plssertetion iat avagsftnrt, das die Rk ahl in dexr. -
Esizen cimdewiigen Heltepunkt gibs. Ioh sitiers nochmals:’




- r'_ﬁuhr&nmio Aktiengeselischaft
o + Oberhausen-Holten

AlD BI0UE 4 41 22987

3.)

unTE

3=

" Yeitere atwe 50 Zitate selgem in jedem Falle das ‘
Versagen &or Ehedansakl. Da Nerr br. Rottig als Assissent
o8 BEerrn Pref. Xaufssm diese Destimmungen sam Teil sal-
bor mit Uderwashs hat wad vir dsher gans eimdsutig vissen,
éas die rhodamemetrische Jodsabl wnbrenchdar 1st 2Ur Ben-. -
sine und Diesellle, s0 muS ich die Methode fUr dem von .
Herrn Dr. Hagemann gowtinschten Sweok als versntwortlivher
leliter des Laboretoriums smoh weiterhin trots der, dured
Zailen unbslegten Bebmwptung von Herrn Dr. Roelen, éns
die Meinode in allen FRllen richtigt Werte gibvt, ale -
breuchbar surtickweisen. Bwi der Verschisdsnheit der im
unseran Laborstoriua behandelten Beasine wire Slie Am.
wendung diessr Nethode einfaoh nicht S versatworten. Fs

- ist vielleicht a3¢lich, das bet inwendung der Betheds auf

immer die gleichem Bensime bsw. Ole hauptsiohlieh gred-
kettiger Struktur, deimpieleweise f Gie Bostimmmngler
Olafingahl lediglich in Pleselflen dex RB-Trseugung, &ie
Methode einigormaSem Yrauchdsre Terte liefert. Temit ist
aber keineswegs gesagt, dsg die Nethode fur koaplisiertere
Bengine damn anwendbar ist. Bei Spaltbeasinen, POLy~Ben-
sinen usw. vursagt 4ie Hethods. Erginsend su dsn Eisatsen
eus der Dissertation von Grosse-OJtiringhaus ist noeh gu
sagen, dad in dem melston Fillen, in demen dte Rhodan~
sahlmethbode versagt hat, die Jodrhodansablmetheds konsgante
Endwerte ergabd, ‘ ' *

hat&tigtuﬂmkmh.ommmmwhvﬁ
Dr.Roelen, das bet dar rhodenometrisshen Jodsadi yehler
aufirsten, wemn hydroxylartige Stoffe zugegen. sing, Y o
@iese Sohwilerigkeit ist in @er Beschreituag von Dr,Btichass
vom 21.2., dia mit Schreiden von Dr.Hagemann wns Obersandt
warde, loider in keiner ¥eise kizgewiesen, und die vox - o
Dr.Boelen stwas gehéimnisvoll in Klsmaern sralidnis goatigs
nete Hlimdwertbestimmis' bei Anwessnheit hydrexylbadtiger
Stoffe iet nicht miher deschrieden, so dad os amir adEhy
mSglieh 1st, hiersu Btelimng v nelmen. Sei hiherea OB~
Gehalten treten jedenfalla Guiel Pelymerisstion des



Ruhrdnmo Akﬁengosollsdmﬂ
Obqun—ﬂohon Cw
e “da

zmmma»uxm MM-&. hh-:a
,,m BroRoslen eveiimten Ansfy
mmid.ﬂ h—miomunfhl.

'-5'%" S~

;;-.mm.nms.:t.mmhummmu.. ,

20-fahl-Degtismgng,

e wmammmmm
nnh Dr.Motlens Vestitigen, 4a8 bei welnen' RO s
\.mtwmlm.mzn. um- " m
‘Carborylsalil gefunden maek 5 Win. CO-Sahl’ 680, 00!1:. g
20 min. 680, 30 Min. €80, 60 -Mn, m.wa.x-mf“:
’-thmlhr. mmmwmmmﬂ
Cror-ohu!ulnlor I.§. Imdwigshefon) uatwm
m.mummghmum.muw
gerer Xoohdsker die Gefahr besteht, das ¢ureh evil. . m,
Mnidmtnm‘“rhmunﬂrmmw
sus dsx’ Pisoheraynthese Stiamenten Metallopuren ¢is Adbew .
des uquhun e¥Loligt. Aus dem mt‘umﬁ., -
mtwtm. obmmuzmmmm
durch Untersuchungen im Laderetervium Roslen Derkol s qa.tn ,
Mauceh.-dmuammm.mmw
dlese. chidlionen nmmmutw',u

CQ-Zablen von ungefiihe 20 neioh $ Min. guni, m

gefunden, mmnmmumuahm
Risht Qe Notwendighott srgids, L um gl
mxuemmmhum
mmmmmm ‘
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Fchemis Akhongmllsd\aﬁ
arhansen-Halten

W‘m,-u.mﬁnm;up\u.
ﬁmuuﬁom.phahtmun.m-umm
Mtommmmmmmmmmam
mmmmwmcummum
‘umm-u—uwmmxmmrm.m :
muomamnmumut.mmmu
Schreiden vem $.3. susfihrten, haben wir mnseren Versehlsg,
von dsr Vorselrift Leites mioht absuwelchen, mit der Fin-
“schrlinkung gemmcht, da8 *mioht irgendwelche bomdcmm
datir vorliegem aollten<, Gher &ie sich Herr In. Packnar
uammzae-rmmu.nm.mmutm
m-ht.wmr.umom.uummaﬂ, :
1.) &au der Verdtnnwung enf die notmdim !-uml—
l

2.) Einwiriung der lolchlu-ar&lo nnr 61. mm
Bostizmungudanuss,

3.) Verseidung des Einflusses »hiuimr !ttd.l
bindungon, die nack umserer inuffas anm
leicht in allen Piecher-Produkten vor [ » N

: kinnten bei linmgarer Xrnit nn‘admr. :
mmmamaunnmuummmsm
f9r notwendig, bevor von dem Ssusdrticklichen Vorschiriften.
Leites abgewichen wird. Ich nekme anr, 4ag Sermxtice Beleg-.
aBolysen jJs Bei der reichen Exrfahrung und bel. der Insancen~
arbeit mit der I.G.-Pardenindustrie obme waiteres und olme
‘¥iel Fthe sur Verffigung gestellt werden kiinnen. '

B Dle Begrindung fir die Inderung des Pakters habde
ich susfuhrliich gegeber. Du es sich hier mehr oder minder wa
mwmmmu.m ioh glemden, ésd msu
aummmmmnmcuwm-r
der BB simer Dickmsaion der Beteiligien Laderateviumeleiter
m‘ﬂ“—mnowtmm'm :

u_wucmmmmmtuﬂmmu
sehlagemen Fukiors im Ealmen der XB-RON-ATheiten tumi'qa
Xaan., mmn;mhmmum..zt. W
‘Uherlegungen. ‘
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Horen ﬁi’. Irs Ea ;vc‘é enn,

: ’ ".’ i ° '!' » ,v . ) .' . u o A‘
Betres CO-Zehl-Bestimmung una ZhodaneZanl; sum Sehroibén von
. Trama und Rottig voa 5. de#te -

‘m.o__.; ict&#di' u'ggbt nach unseren Erfahrangen i
Yallen richtige werte, ‘auoh bel Zensin. Alle 815gs wup.
letsteren Palle d1e exparimentalle Teohnik naoh der Lai

BS wurde ferner geged dtese Zethode vorgabracht, 4aB efn Pagy
der benitigten: Chemikalien sehwor Deschatfbar sel, i
otimst dies niaht uit waseren tatq&pﬁ;ﬁdﬁtg' ¥a

omn man e ax® TOB der Yerschrict Leites nicht ebeemetsnier
- -denn madh aerm.numg 18 Leiten ssi &ie kurs TR - P sdaner .

N o~

TUr die Sicherheit der inalyee

Trasm wad Rottis nohlugen vor, hinefohtiteh der Einwsrkungedansy




fhrchemie Aktiongesellschaft = . = 2= 000950
:.,:.,"_A._:{{Obovrhaqshn-ﬂolhnv~; ce e S i 3

| Demgegemtiver SVollen wir Zest, das die Angaben von Leite fnswisohe:
sowend dureh Untersuchunges in Ludwigahafes ale ansh duréd Unter-

- wendende Zeitdauer haben wir siner Eitteilung der 1.5, ‘entnemmen,

1st eine lEngere iin'virmﬁnur erforderiich. Die nun ‘mehy un;-

welche uns iz Juni 1940 im Zusammenherg m1% umseren geneinsasen
Arbeiten Hber Oxo-Frodukte sitgeteilt wurde. o '
Es 13t sus dem Sahreiden ven Trama und Rotsig niait au ereshen,
ob dis im Neuptlator ausgefitrien Versuohé aueh die souuumut
unu-.,inm_f-mgmmunuum habsn. Jedenfalle konute -
‘die Auffassung Leites mowohl in Ludwigshafen sle-auch det uns—in<
swisehen als irrig fostgestellt werden. Zeispielsweise haben’ wir
duroh besondere Versuohe festgeatells, a8 durch l¥ingeres Roohen :
selbat dei schnsll resglorsnden Substanies keins inderung “elntEEe;

vie feisends Zaniensers setgens

Aldenyd 5 924 (cy v S

" Binwaages _ Davars_ jyi/ VerbrauohsNy08 - fo-Zabl

T 3.33g  w 380 16,4
R05.g - 10° T pign . 164
192 g RIS o ST . 16.4
208 g = 30° A - 256 - © 1648
4400.g — O~ AT

_Im tbrigen iet. m»-homnjg"hl]"lzd G0-Zahl-Bootinsungmart nichs -
die gleiche Zuverlissigkeis sufweist wie s.B. ale Bestimmung der
OH-Zahl. Beispielsweiae kiznen Metallspuren oder Peroxyde eine Zer-
setsung des B]dxoxﬂum bewirkem. : )

-Bestigliek der Analywenbervenanng haben wir keine Veraniassung vem

uBserer bisherigen Reohmungsart absugeben. -

DArer BB, e, Poy Vo ' @

A/ S W0 44t 30T Gora
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Sche

Herrn Dir. Dr. Hagemann !

Betrifft : CO-Zahl-Bestimmung und Rhodanzahl.

Die Verwendung der Rhodenzahl fiir Olefinbestimmung ist im Insti-
tut von Prof. Kaufmann in Miinster von-Hérrn Grosse-Utrinpghaus in -
der Dissertation 1926 gepriift worden.Fiir die Bestimmung von Ole-
finen in Fettsduren ist die Rhodanzahl geeignet gefunden,widbhrend
fir die Bestimmung von Olefinen in Benzinen die Rhodanzashl als
unsicher abgelehnt und durch Jodrhodanzahl ersetzt worden ist.Wie
die von G.0. durchgefiihrten Versuche zeigen,ergibt die Rhodanzahl
keinen eindeutigen Halteépunkt. Beispielsweise betrigt die Rhodan-
zahl bei Crackbenzin nach 15 Std. 81 , nach 24 Std. 85, nach 39 S&
90, oder bei Leunaben.in nach 12 S4d. 5,9 , nach 18 Std. 7,2 , S
nach 24.Std. 7,7 , nach 37 Std. 8, 4 ,bei Qchwerbenzin nach 15 s+d.
2,5, nach.24.Std. 3,1 , nach 38 Std. 4,1+ Die Jodrhodanzahl da- .|
gegen ergab nach 24 Std. in allen diesen drei Fdllenexakte Halte =
punkte,im 1 Falle bei 85, im 2. Falle bei 5,1 und im 3. Palle 1, 6.
Wirselber hapen ahnllche Erfahrungen gemacht bei. dr, Bestimmung. ...
der Olefinzahl in “enzinen und muBten daher die Methode ablehen.
Abgesehen davon dieqer Unsicherheit ist aber auch der Verbrauch .
an schwer ‘beschaffbaren Chemlkalien wie Kaliumjodid bei. deér - hethdﬂ
de auBerordentllch hoch, und da immer nur erfahrungsgéméB hdchster
‘50 % des Jods aus dem Kallumgodld w1eaergewonnen werden , da fer-
ner auch der Verbrauch an ‘dem augenblicklich schwer beechaffba—-
ren Eisessig hoch ist, und da auBerdem die Durchfiihrungszeit mit-
24- S d. sehr lang ist, so sind dies weiter schwer:. iegende- Griinde
gegen die Einfiihrung der Rhodanzahlmebhode, Die Jodrhodanzahlmethe
de teilt die g_m_nnjen_Gznnde~des~hohen—Chemlka1ienverbrauehes*——j
und kann deswegen auach hicht- empfohlen we rden. Wir sind z.Zt. '
damit beschiftigt , einmal die Hydrierungsjodzahl und andererseitg
.eine Mikrojodzahl.. durchzubilden.lber beide ‘lletHoden kann in~ap=~-
sehbarer Zelt berichtet wé¥ en.Die _Mikrojodzahl, die mit Mengen
von etwa 10 mg Substans arbeitet, ‘hat den Vorteil , daB siw auBen
scheell geht.Die ganze Durchfiihrung der lethdde dauert weniger al
5 Minuten.Der Chemikalienverbrauch ist minimal.Die Hydrierﬁngaahli
dauert zZwar lénger‘iét aber eine durchaus zuyverlédssige und siche-:
re lethode,die die eindeutigeten Resultate gibt auch in Gegenwart

von Aldehyden und Ketonen, da wir mit speziellen Konkukten arbei-
Al4 10000 t 4¢ Ka 1782 ~ Gjo715
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arbeiten, die garantiert die Aldehyde nicht angreiﬁen.wir werden
ilber diere Methoden in Kiirze ausfiihrlich berichten.
Die von Herrn Dr. Bﬁchher welterhin beschriebene CO-Zahl-Bestim-— ..

‘mung entspricht im wesentlichen der Methode, die'in " Fette und
Seifen 1939 von Leifhe,Ludﬁigshafen" beschricben worden ist. Sie
weicht lediglich ab in der Einwirkun sdauer, die nach der Arbeit
von Leithe 5 Minuten betragen soll, wihrend in der Bescnreibung L
von Dr, Bilichner eine Stunde vorge chrieben 1<t;Ahach Leithe ist
eine so lange Einwirkungg des Hydroxylamins gefdhrlich, da Metall-
sparen, die in der Untersuchungslsung vorhanden sein konnen, suf |
freies Hydroxylamin zersetzend wirken, so daB ein zus#dtzlicher
Hydroxylaminverbrauch bei liédngerér Einwirkungsdauer eintritt, der
eine hthere CO-Zahl vortiduschi.Auf der anderen Seite reagieren. die
maésten Aldehyde und Ketone skbr schnell mit _Hydroxylamin, so daf
bei allen leicht reagierenden Aldehyden und Ketonen schon nach
kurzer Zeit der richtige Wert erreicht wird. Bei schwer angreifba-
ren Aldehyden und Ketonen dagegen-wird die Einwirkung durch steri-
sche Hlnderung so verzogert daB auch nach einer Stunde noch keln
Endwert erreicht ist. Nach der Untersuchung Leithes, die von uns.
mit einer Reihe von lNodellversuchen bestétigt werden konnte, ist
also die kurze Erhitzungsdauer fiir die Sicherheit der Analyse we-«
sentlich und -auch empfehlenswert, und wir schlagen deshalb vor,

~von-der-Vorschrift-Leithes nicht-abzuweichen;falles nicht irgend=—=
welche besondere Griinde dafliir vorliegen sollten, liber die sich
Herr Dr. Bichner vielleicht niher #uBern kdnnte.

“Ferner schlgen wir vor, fiir die Berechnung micht déen Féktor”14.“'f
bei Titrationen mit halbnormaler Salzsiure zu nehmen,sondern den -
F Jktor 26. Man rechnet im einen F "11€é bei 14 -auf das CO, im ande--
ren F 1le 28 auf das letzten undes verbrauchte KOH.Auf KOH wird =
gerechnet bei der Verseifungszahl, bei der Neutralisationszahl und
bei der OH-Zahl.Man bekommt dann also die gleiche Grundlage fiir al
le vier ja eng miteinander zusammenhingenden Untersuchungen.Die
Umrechung auf anwesende Prozente Aldehyde bzw. Ketone ist von der
einen und der anderen Zahl genau 5lelch mogllch

)

.
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Nachweis von Benszol in Kraftstoffen .
“—-——N

Runge ’sche Reaktion.

Ea werden 7 Tropfen HNO; mit 7 Tropfen H,S0, versetst,
dagu 7 Tropfen von dem des zu untersuchenden Produktes.

Dieses Gemisch wird solange in heiBes Wasser gehnlten, -bis
dass die Reaktion vollaténdig verlaufen ist. Falls eine
dunkle Farbe auftritt, wird noch etnmal -mit 5 Tropfen

HNO3 oxydiert. Danach mit oa. 20 eem H,0 in einem Scheide-
trichter anfnahmen. Hierzu 15 - 20 ocm Ather und gut durche
schiiktelhi. Das siZurehaltige Wasser wird adbgezogen und der
“Ather éingedaspft. T :

Das fast bis 'zur Trockene eingedampfte Gemisch mit Zn-
Spéne versetzen, 5 Tropfen HC1 (con.) zugeben, im Wasserbad
stehen lassen und gut durcheschwenken., '

Im Scheldetrichter mit H,50 aufnehmen, hierzu 10%1ge
NaOH bis zur Alkalitst zngeben_-pm dag Anilin (csns.mnz)
frel su machen, wird erneut ither ‘sugegeben, Nachdem man
'dLen_ Ather im Wgsserbad langsam verdampft hat, versetzt man ,

Mgpqp;ngggpgmgesﬁttigten.chlorkalk163ung;wBei"der*lnwéééhﬁﬁiifi
. von Benzol, tritt eine blame Férbung aug. Palls sich nur "
“Spuren in dem Produkt befinden, besteht Gefanr, dass die Farbe

,,,,éoforft. verschwindet, . .- . .- |
¥an kann fir ‘den Parbauftritt folgende Beseichnungen

' Geﬁi'aguchon: o ) ) )

o sehr schwach positiv

schmch positiv

stark - positiv

sehr stark positiv

Durchschrift



il

Al3 3ao0)o0 XI1 38

[ ~ 7+ ' :
7 Qk§k££u7nnéﬁkééﬁ Oberhausenrﬂolton. den 1l3. Februar 1939.

“Aa

Rl i RE Abt. BVA Lchw/Op.

000954

Delite iy,

15FEBI939

Herrn Direittor H a gensann,

Fatr,1 Olefinbestiggggg mit Phosghoggento;xé—sahwofoloﬂure.

Zu dem Bericht des Herrm Dr. Ve 1 ¢ ¢ vom 30.12.38
dber die Feectimmung dex Olefine nach der Eattwinkelmethode wur-
den einige ergiinzende Versuche durchgefiihrt. &s sollte untexr-
sucht werden, ob die Falschwerte, die bdeinm Verdiirnen hocholefi-
nischer Jle mit  Formelbengin® Xerek oder Zahlbrum auftreten,
durch die Anwendung olefinfreier syrthetischer Kohlenwasserstof-
fe gleicher oder anderer 3iedelage vermieder werden kdnnen,

Zu den Untersuchungen wurde IS—-Ceten (9971g nach der Jod-
vahl), ein olefinisches Dieseldl npus der Drucksynthese und ein
normalew LiCHeIieseltreibstoff verwondet. Die Ergebnisse sind
in der enliegenden T=fel 654 pusammengostellt.

Un <en Einfluss des Verh¥ltnipszes Tect¥l zu Siure-
genisch xiptaxixt noch eingehender gu untersuchen, wurden jewo}la

" =wel Versuchsreihen angosetst: -

- In der Reihe-A) wurde das Verhliltils Testsl zu Shure.
gemisch stets 1:4 beilehrlten, dus zugesetzteVerdiinnungsmi ttel
aleo susser - nsatg gelassen; in der Feihe B) wurde das Ver- -
néltnie der geaamten Fohlenmwaisiersioffe (Testsl + Verdﬂnhnngs-
mittel) =zur SBure stets 1 ¢ 4 gehalten in “bereinstimmnhg mit

. der von Herrn Ir. Velde aln Zlinatig beseichneten und im For-

schungslaebor schon lange Zelt angewandten VerhHltnis.

Ergetnie der Versuchet !

1.) Dile verte dep RUB-Tieseltreilstoffs pcllen ausser Eetracht
' bleiben, de tei dem geringen ebsoluten Jehnlt an Olefinen

kleine Ablssefekrler die uryebniese sllzusehr beelnflussen
knnen.

2.) In Versuchsreiho A) ergidt RCH~FEllungsbenzin fh fast

‘allen Pdllen Werte; die denen der direkten Eestimmang sehxr
nadhe kormen. Verdinnung qit RCH=-Cetan ergibt zu niedrige
verte, doch wird dieser Fchler tei &loichgeitiger Verwefie .
dung von FHllungsdenzin und Ceton praktisch aufgehoben.

Durchschrilt = 2_.



W
&

%/;///901‘9/ ///,7/.//%// -2 -

0006955

afceﬁau.uw “Hellers

A/5 ‘30100 X11 38

3.)
4.)

5.)

In Roihe B) ergeben sich in fant allen FEllen Falsch~
werte.

Die Anwendung von Kahlbaum - Pormalbenzin ist wegen der
erzielten Falschwerte nicht angebracht,

Als ,ohlusafolaarnng ergibt sich hiersus, dass, wenn ir-
gend miglich, wvon der Anﬂondung eines Verdinnungsmittels
abzusehen iat. In den weitaus peinten FHllen gelingt es
auch, die Trennung !er bejlon ‘chichtan in der “Hrme vor-
sunehmen und dann gur irsielung der vergleichbnrcn Volu-
mina avsukihlen.

Ist jedroh oine Veriitnnumg ummgzgingiich n¥tig, 4ann

13t zur “rzielung miglichet gonsuer ‘-erte erforderlich, das
Verhiltnis Teotdl i Sturegenisch suf 1 : 4 zu halten und den
Zusztz an Verdiinmumgomitieln mizlichst zu becchrinken.

Ddr.: A, » f1134
.hgt_ .\j;ﬁd&; -
v,
Tre

Durchschrilt
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ADS.HL - Rg/um. : 29, April 1941,

Beriohnt

Uber eins modifisiecrte Methode sur Bestimzung der
Heutrgiisationssahl una Verseifungssahl in Benginen,
Dieseldlen und Sokmiertlem.

Die ‘t'at-hnr sur H.Z.-und v.z.—ugtm gedbriiuchliche
Analysenthzethode, die sich an das Deutsche Hormenblatt DIN IVH
3658 una 3659, ferner an die angaben im "Holde" iEchlenwascer-
stoff8le und Pette. 7.iuflage, S«110=111, wurde einer exakten

 Baohpriifung untersogem, da sich herausgeetellt hatte, dai besi
laufenden Bstriebmuntersucimngen verschledentlich schwankende
und streuende Terte erhalten worden waren. Folgendes Tatsachen
gaben von vornherein cu Bedenken Anl &8

1.) Eine Xonge von 2 ~ 10 g 111 Substans pro Anslyse, 4.h.,
Ste. 2,5 bia 12,50m~, ist bei der heutigen Tendeng auf
Hengen unter 1 g - wenn mbgliok scgar unter 0,1 g - pro
Bestimmng horuntersugeren, iverbolt, fir Untersuckungen
von Reaktionsprodukten, die bei der Durchfithrung von Ver-
suolweihen im LabormaSstabe cft nur in Hengem von os.

50 -~ 100 com zur Verfigung stehen, aber untragbar.

2.) Die Anwendung eines Indikators in einer kNange von 0,1 &,

bezogen-suf das einsusetzende LOsungsmittelgemisch -

| Pro Analyse 40 bes, 75 com Bengol,~ Alkohel im Verhiéiltnis
1t2 (§.Z. + V.Z.) - kann su Pellern fuhren, da Alkaliblan
eine Sulfursiiure ist, bedeutet aber auf Jeden Fall einem
Schinheitsfehler, zumal wir une tiberseugen konnten, dag

~m-n1%-dm~100ﬂ¢11‘“du"vdxi'g'o"i‘é‘hriebeup Indikatormenge
mindestens ebenso gut, teilwsise aber besser - wenigetens
bei Bensinen - titrieren kann. Uberachliigt man die Indikg-
tormengen, die im sllgemsinen heutzutoge bei Titrationen
angewandt werden, 80 kommt man suf oa. 0,30t Gow.% Farbdeto
in der sum titrisrenden LSsung. '

-2
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3.)

Das iuftreten mehrerer Mischfarben (blam, dlau-grin, blau-
viclett, rot-violett, orange-rot bie rot) bei .mwesenheit
got!rbtor Substansen erschwert die Anwendung von Alkaliblem
wilrend dor Titration (besonders in der hoken zonsentration)
eulerordentlioh, da der Endpunkt selten eindeutig definiert
ist und hiufig einem Uberschus des jeweiligen Titriermittels
angewardt werden muf, wolurch - besonders bei der Bestimmng
kleiner NFeutralisationssahlen - abweiohungen von melreren
100 # suftreten. Man kann sioh natiirlich damit begntigen,
eine F.Z. . 0,05 Uberhaupt su vernachlissigen, flir unsere
Zwecke var jedoch eine Erfassung bis su 0,01 hereb untedingt
crtormnoh.

L

iuhdm dch alno gegeigt hatte, da3 die bisher

engewandte Methode mit manoherlei Mingeln bebhaftet war, warde
die Ausarbeitung eincr neuen Methode sofort in Angriff gencemen.

1.)

24)

Folgende -Bedingungen waren su erffillen;

Die rro Ansal yse sinsusetsonde Substansmenge scllte mit
oinem Zubiksentimeter als Meximum nach oben bogx'enst uin.

I& die zur Rinwange erforderlichs Zeit - verachliedens m.

3.)

ait derx Stoppuhr gomesasen - 4 - 6 mnuten, édber auch mehr,
tetrug, wurde die miglichek oit eines Admessens (bei Femsinen

‘und Dieseldlen) mittels selbst gesichter Pipetten unter

Einhaltung oiner gewissen peraturkonastang der zu analy-
ai.maaon Substansen untormht. .

Die vorrzngemg der megntttolnongon foruer der uom
und der Donsentration der Titrierfllsaigkeiten ergaben sich
Zwangelitrig sus der Herabsetsung der Binwaage. Die damit
Verbundensn Ersparnisse sn RNeagensien und Chemikalien

—nnta-m.a-uo"wpichmuhum wWeirden,

4.)

5.)

Dle Unsullingliohkeit des Alkalidlsu-Indikntors fihrte su

der Fotwendigke t, andere Indikatoren suf ihre Erauchborkelit
Zir vorliegendse Zwecke gu priifen.

DPle Aussioht cuf eine Herabsstsung der Reaktionsdauwer bei
der Bestimnmung der V.Z. auBte glaichfaells in don Ereis der

-3-
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Untersuchungen einbesogen n:,don.

Beli der Diskussion der Rrgebnisse su den einselnsn,
Punkten sind die wichtigsten Zesultate in Tabellen susaanen~
gofafit, worauf jeweils im Text hingewiesen wird, -

Zu Punkt 1 sei bemerikt, ¢as in sllen Filllen eine
Eichsimenge von 1 com (selbst dei N.Z.-Werten von o=, 0,01)
als rinwasge ausreichemd war. Spesialprodukte, bei denen die
HeZe sebr hooh 1iegt - beispielsweise fider 10 - erforderten
21’0 mur BunSerst geringe Substansmengen: ca. 50 - 100 ng.
Anaiog liegen die Verililtnisse bei der V.Z. - bis 10 wurde
1 som angewandt, von V.Z. oa. 10 - ca. 40 gontigen 0,5 oon.
Eomat ein nooh hiherer V.Z.-%ert infrage, 8o man am
besten SO - 100 mg ein. Bei Sclmiertlen sind selbatverstind-
lich entsprechende Nengen ginsuwiegen, '

' Zur Frage des Einnessens oder Einwiegend (bei
‘Bensinen und DieselSlen) kann gesagt werden, des bei Mengen
von 0,5 -~ 1 com des Pipsttieren dea Binwiegen ~ woe die
Genauigkeit snbelangt - yolilstindig shenbiirtig iat, wodei sich
als bascnderer Vorteil die grosde Zeitersparnis ergibt.
—(685730 sec. gegeben 4 — € ¥in.11) gur Anwendung fir vorlie-
§ende Zweoks gelangten Pipetten, die mit 1/10C. ocom Tellung
Verschen waren und ein Geszutvolumon von 1 ocem besafen. Ia die
Pipetten keiren Eichstempel trugen, wurde das angegebens
Volumen durch Auswiegan nittels reinmtem Qucchnbo: genzm
nachkontollisrt, und swar sowohl fir 1 ale aush flr 0,5 come
Zur Zeit oind nooh Untersuchungen im Gange, die auoh das
Pipettieren von Xengen bis su 0,1 com herad erm5glichen sollen.

Tas Einmessen anstelle des Einwiegens hat natirlich
nur dann einen Sinm, wenn von der zu_untersuchenden-:robe——
die Diohte bekaunt ist, was jedooh praktisch in allen vore
komeenden F&llan sutreffen dixfte. Ferner ist eine zewisse
Semperaturkonstans- der sumslysisrenden Fensine Voraussetsung
fir das Pipettieren Ubsxrhaupt, 4a die Dichte mntmw‘
1st. Allexrdings spielt diseer Faktor bet geringen Temperatur-
sohwankungen keine grose Rolle, wie folgeondes Beiopiel veran-
sohaulichen mlge.

AIS DU 4 4] 257 Gmibe - 4 -




Ruhrchemie Aktiengesellschaft 0 ﬁ 095 a

Oberhausen-Holten -

Substans x Dy = 0,750

/Korrektionsfaktor pro %o 0,0008
alsc: 1 com bei 18° = G,7516
bsw. 1 oom " 22° : = c,7484

Differens = §,0032

Dle Nifferons betriigt fur £ Temperaturschwankung
0003 g, doh,, o, 0,5 % der Cesantuenge. Ter dadurod: hervor—
goexufens Pebler TH1lt in die Crerze der Pestimmngegensuigkeit
Uberhoupt. Um eber auf Jeden Tall gr¥fere Temperaturschwane
kungen zu vermeiden, kann man die Annlysenproben in einen
Thermostaten mit Ruhrer stellen, der Vasser emthzlt. Ta die
Rsunmtermoraturen fast stets bei 20° una dartiber liegen, w=ird
¢ine Temperatursteigerung im Thertostat durch Zuflugd von wenig
Friscbwagser sus der Leitung, dessen Temperstur wohl iamrer
unter 20° 11egt, dber ein Ventil und Kontaktthermometer ver—
hindert. Steht kein Jasseransahlus gur Verflgung, kenn maen
sich such mit einem Vorratsgefas, dss Biifwasser enthiilt, be-
kelfen. Die Xonstans des Tasserspiegels sicheort ein berlauf.
- - — Ple nach Punkt 3 geforderte Verringeiung en Chemi_
kalien und Lisungsmitteln kemm als _weitgebend erfillt ange-—
sehen werden. Zus Lisen der Substans gentigen 10 com Bensol
(bei Bensin evtl. 5 com) gegen ecnst 75 oca Bengol - Alkohol
Gemisch; die bei der NZ-Bestimzung erforderlichs Henge 5% EOH
betriigt nur wvenige Tropfen, wihrend rur Ermittlung der V.S.
Jetst 5 ocom «?-o EOH (nachdem voribergehend 10 cem rz:b XOE einge-
Setzt wurden) sur Anwendung gelangen, gegeniiber friker 25 com
Yo EOH. Zur Bestimmung der B.Z. wurde eine EikrodHirette Yor-
wendet, die ein Volumen vom 2 eonr besafd, unterteilt 1'—’A—Too—~°~°‘
“Einem Tropfen cntsprechien hier ©,015 com. Bei m -’5‘0 Lauge
unéd ca. 0,75 g Einwasge war also eine Pestimmungsgennuigkeit
von 29352 3,61 9,02 Pinheiten miglich. Durch vorsiohtiges
Aussishen dor Eapilleren Spitre em Hahm der Bikrodtirette 1lH8¢
8ick das Volumen eines Tropfes ohne Schwierigkuiten emok auf
4ie Hiulfte redusieren, so da8 sich leioht eine Genzugghhit
von 0,01 Binheiten erreichen 1#at. Die erforderliche Menge

-5‘
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indiketor - rhemolphthalein, Thymolphthalein oder Xylemol-
phthalein - betriigt einige Tropfen einer einprozentigen
‘alkoholischen LSsung, die sur Rticktitration benbtigte Nenge
von ca. 1o oom '?'o Sohwefelstiure 1ist gleiohfalls minimal, ,
Die Verwendung ven slkaliblan als Indikator erwies
sichk wie sohon erwilnt, wegen dex auftretenden Misohfarben
auch in Mengen von pur 1 % der urspringlich angegedbenen, als
unsweokmnigig, obwohl durch diese Herabsctsung bereits eine
@eringe Steigerung der Titrationsgensuigkeit srreioht werden
konnte. Als bester Indiketor bewkhrte sich Phenclphthalein,
Terner nookh Thymolphthalein, die beide suoh 8egen kochendes
Alkpl3 bestiindig, 1in einer Henge von nur 2 - 3 Tropfen such
bel gefirbten Sudbstensen ein sicheres Eritemnen dQes Farbum-~
soklages rot — ferdlos bsw. bleu — farblos ereSglichen,
Eei den Bestimmungen, die in den naochfolgenden Tabollen an-
gegeban sind, ist Ubersll Phemolphthslein sar invendung ge-
la‘to ) ) )
e . Dle _suletst geforderte Herabsetsung der Reaktions-
. dausr konnte bLigher nicht erfUllt verden. {(Vgl.dagu Tabelle 1),
Bis su 15 win, Resktionsdauer traten bei etner V.z. von
c&. 5 streusnds Werte auf. Uber 20 Iinuten wurde swar eine
gevwisse Konstsns ersielt, doch bedeutet diess Zeitspamne

Bestimmung - 30 Min] - foatgehalten wurde. _
SchlteSlioh sei noch bemerkt, das es sich sls sehr
tweolmiidig herauegestellt hat, die Bestimmung der ¥.Z. und VeZ.
_mtur—gxmaﬁm R 7Y p-m:u:tvormho..mant_x‘
die Verschiebung des Endpunktes der Titration und den un-
Soharfen Umsohleg des Indikators auf CO,-Einwirkung suriioke.
fihren konnten. ¥ir entnelmen dsn Stickstoff s.2t. einer
2-atfi~Ringleitung Uber ein Arborventil una einen iAkohleturm,
ebensogut 143t sich gber eine Nomde verwenden. Ein harnadel-
formig gedogenes Eapillarrolr wird withrend der Titration
Uber den Rand des ErlenayerkSlbchens gehiingt, des Aie gu
untersuchende Substans enthilt, una garantiert ein™praktison
v8lligen Luftabechlug - orwiesen dadurch, dag die Rotfiirbung
- 6 -
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von Phemolphtalein mittels eines Tropfens §° EOH -tiber 10 Min.
erhalten bliedb -~ bel einer K ~Menge von 2 Blasen/seco., abge-

lemen an einsr gewdShnlichen $00 acm “aschflasche, dle mit
dodt. Vasesr geftllt war.

Dle Verringerung aller Resgensien und LUsungsaittel
fnhrte &uch swangsliufig szu einer Verkleinerung des, Reaktions-
geftiSes., Statt der bisher verwendeten 300 oocm TErlenmeyer wurden
ven uns nur 100 com Erlenmeyer bcnatigt., die mit einem
Kormeleohliff Hr.16 versehen waron. ler asufzusetzonde Zithler
besad den entaprechenden Geogenschliff und wer als Eugelkiihler
mit 8 Rugeln ausgeriistet.

In Tabdb.IX sind nmur die Terte sussunengefs8t, dle
nach der zlten und neunen Pethede bel den verschiedenartigsten
Bensinen gefunden worden sind. Untorsucht wuirden: Polybenzin,
katel.Spaltbensin, arcmatis.bentin, Fisenkontaktbensin und
Kobaltkontz.ktbcnlin

Beim Vergleioh. der N.Z.-¥erte. 48t im- allgemeinen a
weltgehende Ubereinstimmung fesigustellen. e geringen-Ab-—
weichungen baeruhen wohl auf siner mekr oder weniger grofSen
Ungencuigkelit der alten Methode sus Griinden, die bereits dis-

—kutiert -worden-sind; “Aulerdem ist ein Wert ven" 8301 nagh d@sr
alten Hethode Uberhsupt nicht bestimnber, derartige ingaden
8424 also cunindest freglioh. Denn nimmt mon dei elner SO com-
Pretts dsa Volumen eines Tropfeas su ©,03 com sn (Hindeat-
volumen), so errocimet sich die maximal erreichbare Genanig—
keit del einer Binwasge vom 2 g zu:

2.1..}_5_5:.51 = 0,08 Finheiten

cdox bo;l‘ Anwendung von 10 g =u

2'-9}—1-65-'-6-1- = 0,016 Einheiten

wobei 10 g immerhin éie Fleinigkeit von ca. 12 conm darstelles,
also eine NMenge, die ibhrerseits wieder susreicht, die Unge-
nauigkeit des Farbumschlages bei Anwendung von Alksliblem -
betrichtiioch su vergrSSern. Dan;ogonnbor wird der Farbweohsel
rot — farblos bei dor neusn Hethode mit maximal 1 1 aoom
(0,8 g 0a.) Zinwasge nicht besintrichtigt, wobei hingukomut,

-7-
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das, wie schon erwiiknt, die Anwendung einer Mikrobdiirette und
?0 EOH loiebt eine Bestimmungsgensuigkeit von 0401 Einheiten
sullift. iuch der Eohlensliur¢e-Pehler bei der slten Rethode kamn
biar eine Rolle spielen, kenrten wir doch £.B. foatstellen,
423 die Titraticnsgensuigkeit bei beiden Hethoden sofort stark
sbnahmeri, wenn £.3. am Arbelitsplats gogentiber einem oder neh-
Tergyr Punsendrenneryi in Betried waren.

Pie Abweichungen der “erte nach beidsn ¥othoden' bei
der Festimmung der V.Z. sind nun allerdings teilweise smo gros,
dad eine Erklirung dafur nach dem cben sngefihrten Gesichto~

punktenwohl ausscheidet, wenn auch das Xummlieren mehrerer

. Faktoren zu recht erheblichen Unterschieden ftihren kann. Etwas
andores diirfte aber hinsukommen. Bekanntlich ist Alkaliblen
kein einbeitliches Produkt und Seine schwaniende Zusarzen-
setzung orhIR schon sus der Tatsmche, das beim LOmen Qes

' Pardstoffes zach der alten Nethode in koohendem Eenzol-jthanol-
Gemisch ein Teil ungelist suriiokbleibt und abfiltriert werdenm
muS. Der Farbstoff selbst 16t eine Sulfoslure. In I5 com sina
davon 75 mg enthalten. DPei Banzinen mit einer Siedelnge von
o, 100° - 200° wnd einer Siede-Es. von oa. 100 - 150° witrden.

~ 8lso die sur Verseifung vorhandenen Ester eine theoret. V.2.
besitsen, die gr88snordnungsniigiy etws gwischen 400 und 640
liegen atirfte, d.h., bei einer V.g. unter 0,3 — wie sie naoh
Tabelle II hiufig enftritt, wirde die Este: ,
bei einer Elnwacge von max. 10 g urgefuhir 10 mg bes einer Ein-
wasge von 2 g dementsprechend 2 mg betragen, d.h., nur 3 - 12¢,
der vorhendezen Indikatormengs. Iss durch soleh ungtirintige Ver-
hiilltnisse dem Auftreten S2ekundirer Pehler Tir und Tor gd¥ffnet
sein dtirften, knnn als sicher angenomnen werden. lemgegeniider
8ind nach der EqRon iieihode_unter.gleichen-Verhaltnissen-swar—
mr 1 - 0,2 ng Ester anwesend, die Indikatormenge im Reaktions.
gemisoh betriigt aber nur 0,2 mg eines einkeitlichen !arb.to!t.,
dessen Reaktiorfhit Alkali - Salsfehler usw. -~ sehr gensa
bekamnt und studiert sind. Aleo kann die nicht restlose 0Uber-
einstimoung belder Methoden keinesfalls szu Ungunsten der neusn
Hethode ausgelegt werdem.

-8 -
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BEs sei allexdings vorweghenommen, 4a8 sich bel de.
angchlieSenden Untersuchung von SchmierSien mach der neusn
NMethode homuotcnto, aa8 die Bodinsnnsm, unter donen die
Bensine noch gute B.Z.~ und V.2.-Yerta geben, nionht ohne wei-
teres aush auf Sohmierdle fibortraghsr simd, da bel letsteren
ein Rydrolysenfehler eintritt, der m.romontlioh starke
Abweichungen bedingt. Tarsuf wird weiter unten nooh dmmcn
werden .

. Eaochdem dle Mathode o filr Bensine und Dieseldle
brauchber erschien, warde mahuosond eine Jderpfifung euf
ihre Anwendbarkeit auch bed Sohmlertilen vorgencmasn. Die Be—
dingungen LUF dde L.2.~3Bestimzung bei Bengsinen und DicselSlen
laan wie folgt: ©,5 -~ 1 com 1Usen in 10 com Bann:l. titrieren
nit § o ROH. Zuxr Peststellung der V.Z. warden 10 con Zo alkohol,
Kalilange hinzsugegebsn, 30 iin. verseift und nit 8 %o H so‘
surticktitriert, mn Elindversuch war gleichzeitig durchgufiihren.
Dlese Bedingungen, die bei Eohlenwagsserstoffen bis ca. 300" :
sieden, gute Resultate geseigtigt hatten, gaben bei der Anslyse.
ven Schaierdlen stark .omngoudc und von den Verten nach derxr
_elten Hakro-Hethode erheblick abweichende -Ergebniese. -Deshallh -
#0ll, sunkiohst nun Uber diese Schwierigkeiten und inre _Fesel~
txgnngan berichtet werden. AnschlieSend folgt die anohnﬂnmg

* der neuen Methode, puumehr universell beti allen EKohlenwasser-
-torfva@ktea enwendbar,

Die gur Untersuchung oingcsatstm Scmterslo lmou

aich in folgende Gruppren einstufen:
1. Minereifle und gefettete Ule,
8. Syntheselle,
3. Gemisocke vonr 1 und 2.

- —8okon ;loioh bdel der Unterswchung eintger (le der
Gruppe 1 wurden erbebliche Differensen gegeniibar der alten
Nakro-~Hethode (ml-&lkohol-ﬁninh, Indfkator Alkal!.blau)
gefunden, ein sicheres Zeioben aatiir, 4as die Erfahrungen mit
der nauen &thodo bei Bensinen und DieselSlen nicht ohne
weiterss auch fiixr Schmierdle gultigkeit 'ln‘llm Die Werte
nach der neuen Methode llgcn slimtlich gu tict. wie Tabeslle IIXIX
Solgt. (Pei Bemsinen war gleleliasttig die gleioke Beodachtung

A S WUOY 4 41 22957 G/OTE2
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gemacht worden). Fernor geht sus der Tabelle horvor, da8 Kon-
gentratidnen und Verawhsdedingungen innerhaldb waiter Erensen
,variiert wurden. Zu bemerken wiire noch, 4a8 bel der Halbmikro-
nethode gegen Ende der Titration stirkere Zmmlsions- und
Schaumbildung auftrat, die — wie sich sphter hercusztellte —
von den gebildeten Seifen stammte. Hisrdurch wurde dlie genme
,,Feltltellung des Umsobhlagpunktes erheblich beeintriichtigt.

In Tabelle 1V sind die Werts nach der zlten Makro-
Methode susammengefaSt, die alle sehr genau - sowohl mit
Phenolphtalein nls emch Alkniiblsu - bei 5,4 liegen. (Zeile 1,
3 ura 4). Dor Versuch mit 2% oom -2-0 EDE (Zeile 3) anstelle
von 25 com To EOH ergab einen tisferen Wert, wns wohl durch
die verringerte Kongentratior und Gesamtmenge Alkell befrie-
digend erkliirt werden kann.

Interessant turen aie Ergebnigse der beiden letsten -
Torsuche (Zeile 5 und 6), bei denen nach Beendigung der Ti-
tration mit §, H,50, - Phenolphtalein farbdlos, Alksliblsm blam
nooh 50 oconm HQ hingugefiigt wurden. %iihrend Alkaliblen seine
rorbe praktisoh nioht &nderte, trat bei der Phﬂlphtalctn—
1l8sung sofort wieder eirie tiefrote Farbe auf, d.h., die LIsung
“reagierte wiedsr stark alkslimoh, und eret eine welitere Zugtbe
wven ',’ll'o Schwefelslure ergad einen endgiiltigen Heuiralpunkt,
ier sich run auch suf neuerliche Yassersugabe nicht mehr #n-
. derte. ' »

Plese Erscheimmng fihrte bald sur restlosen Auf-
kliirung der swischen der alten und neuen Hethode nooh be—
etehenden Differenzen. Bekanntlioh sind eindasische organi-
sche SBuren schwache Skuren, deren AciditEt mit steigender
Fohlenstoffzahl noch weiter sbnimmt. In wilgsriger Fhase sind
also die Alkrlisalse weitgehornd hydrolytisch spaltdar, d.bh., ee
repgiert =.B. K-olest, in vasser geldst, gegen Phenolphtalein
alkaligch; bBeim Zugoben von Somwefelstiure wird der Umsohlag-
punkt (farbios) erst in dem Augenbliok errsiocht, wo faat das
gesante vorhandene 2lkali neutralisiert ist.

Polgende kleine Versuohsreihs veranschauliocht dies

am besten: 10 com Bensol — onthaltend 19,19 mg UlsBure -

- 10 =
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wurden mit g. alkohol. Kalilsuge unter zus'atn‘ von 2 Tropfen
Phenolphtalein noutralisiert. Iasu wurden gedrsucht 3,58 com
gegentiver 3,57 cam der Theorie. Nun wurden 5 com §, EOF hinsu-
gegesben und 30 Minutea sm Riickflufkiihler "verseift? Zur Riiok-
titration dor 5 oom § Ealilauge waren theoretisch ‘erforderlich
12,5 oom «30 sto‘ -~ da ko ___;_n;_._ VeZe. vorhanden war. Es wurden aber
verdraucht - d.,h., bio Ph.nolphtaldn entfirbht wurde -~ 14,3 comn,
also 1,8 com mehr als der Theorie entsprach. Schon hier geigt
sich deutlich der Hydrolysenfehler. “urden aber, nachdem doock
anscheinend der Neutralpunkt erreicht war, jetzt noch 25 com
wasser hinsugegeben, so trat neuerlich starke Rotfiirbung auf.
Pie durch die Yassersugebe fortsohréstends Rydrolyse des K-
-oleates bewirkt clso erneut das Auftreten von ansoheinend
ntroun Alknli®. Tie mun bis sunm Umscklag suf farbios benBtigte
. Menge Bo 2804 betrug 1,7 ocom, auf sbdermaligen Yasssrousats
tret keins Rntf&rm meh® ein. "Die iibertitrierte Zenge A1ks1i’
" belinft sich also euf 3,5 oom, d.h., auf dder 90 % der sur
Neutralisation der Jlsliure wm slkcholischen Xalilaunge
!3.58 ocm). :
. Dagegon dleibt bel _Anwenfung von_ ukanum dex
Bcntralmkt von E-cleat auf blan stehen, ein Zugeben wvon -
Vesser bettkk-t hier kein Usechlagen des Indikators emalog
Phenolphtalein (bei Alkaliblou miifite dementsprechend BotfRr-
bung eintreten). ‘

Ta nun einerseits rhenclphtalein wegen selnes sehr
gat sichtbaren Parbumschlsges gegeniiber Alkaliblsu bei der Ti-
tration erhebliche Yorteile mufwies, anderecrssite aber da-
‘durch sunfchst unbrauchbar war, dad der Umschlagpunkt nach der
bisherigen Titrationsvweise bei dées Pineclphteloin sosuscgen im

-falsohen-p,~Bereish-lag,-was-bei-der-Durchfubrung-der—Anslyse—
sa detriichtliohen Pehlern AnlaS k&b, blied mur die H3gliohkeit
su priifen, od eins weitgelsnde Zurtickdringung dex Hydrolyse
die Anwendung von Fhsnolphtalein &och noch ermBglichen viirde.

Ein Einveis fir die folgendem Versuche lag in der
Feststellung, da8 im Gogensats su den V.3. ~ Werten gimt-
liche biaher festgestellten BeZe —'Werte - scwohl bei Ben~
ginen als such bei Jlen - mit densn der Hakro-lethods

a's o « 0 2 oA UbETeinstimmten. Do bei der N.Z.-Bestimzung keine
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uiperige Phase auftrits, konnte angsnomnen werdsn, 4ag bedi
starker Verminderung der wiisarigen rhase such rhenclphtalein
als Indikator gute Werte reigen wilrde. _—

fu Untersuchungssweocken diente -eine Oiskure DAB 6,
von der oine bestimate Nenge in Bensol golist wurde. Je 10 ocm
Bensol, enthaltend 19,19 mg Uls8ure, wurden sur Bestimmng
eingesetst) bei den Versuohen wurde die Xonmentreticn der alko-
holigchen Erlileuge und der gur Rioktitration angewondten
Schwefelskure wvyritiert. Die Versuche wurden in der Teise
durchgefthrt, da8 10 com Bensoll¥oung mit &, slkoholisoher XOH
peutrslisiert warden, Hach Zugabe von 5 oder 10 oom £, bew.
3, slkohclischer Ealilauge wurde 30 Hinuten "veroeift", obwohl
tatsliohliod ja keine ¥.2. vorhanden war. Dis hHoktiteation S
FOETENXRIISX gosohah unmittelbar mit §, oder § 1,80, unter
Stiokatoff. Die Zrgebnisse dieser Versuchsreihs veranschaulicht
fabelle 5. : _ \

Die Verte der letsten 4 Rethen stimmen untereinander
Bicht Uberein. Der Grund dafir liegt darin, 4a8 einmal 10 com
$,» forner euch 5 oom §;, KOR angesetst wurden. Da in Yabelle V
‘é1e Faktoren der einsélnes Eagfllisoigkeiten nicht Berficksioh-

_3tigt worden aind, kSnnen -44e-angegedensn Zesultate nur als
Vergloichsmessahlen und nicht als Absolutwerts betrachtet
werden, ol :

. Uie mun sieht, sind bei Anwendwng vom 10 ccm =
_alkoholischer XOH stots die Deim Houpt- und Blindversuch ti-
trierten Werte einender gleich. Bei 5 cem §, RoH 1ot dles nur
der Fall, wemn J; E;50, engewendst wird, da moch keins Eydro
otattfindet. Titriert man dagegen ait §, B30, surtick, so ist f
Sur Neutralisation Jetst mehr SohwefelsSure notwendig (9,17
8ogen 8,99 com). -ein eickerss Zeichen 4afir, d4al jetst eine
-Bydrelyse-des-Z-oleatss sintFise, wodurch ein Nehrverbrauok an
Schwefelskure swengsliufig bedingt wird. Imdikntor bei allen
Titrationen: Fhemolphtalein. Unterscireitet bei Anwendung vom.

(Athylalkohol das Verhiltnis slkohol 1 Wasser eine gewisse |
Grense (dDei vorliegenden Versuchem ungefiby 1) s tritt Hydro-
d1yse ein. Alkohol vermindesrt aleo _weitgeherd die hydrolstische

: - 12 -
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Spaltung des X-oleatss .

Nachdem nun 80 eindeutig der Grund fur dss Versagen !
der dei Lensinen recht gut erprobien neuen Halbmikromethode
gsfunden worden war, konnte sunichst das im Tabelle IIX ange-
fithrte U1 weiter unterswcht werden. Die Rrgetnisse sind sus
Tabelle VI su ersehen.

‘ Ubereinstimmend mit den Ergoinissen von Zabelle vV
st die Tatsache, daf von einer bestimaten Henge Yasser im
Titriergemisch adb ein Zurtoklsufen der Ve3. eintritt, infolge
de® sohon oben diskutierten Hydrolycenfehlers (vgl.Tadb.vY,
Zeile 2, 5 und 6). Eine geringe Henge Wasser ist durcthaus
tragbar und verfiilsoht das trgebnis der Analyse in keiner -
¥eise, =.B. Zeile 1, 3 und 4. Um Lestsustellen, ob diesne
letzten Yerte auch bei Yollstindigem Aussohlus von ¥asser
endgiltig seian, wurden 2 Versuchs mit B0 alkoholisoher Sshwe—
Zelsilure durohgefuhrt (Zeile 7 und. 8). Die erhaltenen Werte
-\m innerhsld der !':hilorm $eaktisch gleioh, d.h., eine
geringe Henge Wasser) Bie Weim Titrieren mit §, sonwefelsture
suftritt, bedeutet Xeime Fehlerguelle mebr, ¥ill man_jedooh
‘8*nS-sicher gehen, empfibelt sieh dle Anwendung von TO Fihyi-
Oder NMethyl-alkoholisohier calssliure. (Die titrierten Tubik-
stinster sind ohne Bertioksiohtigung des Faktors singesetst,
also als einfaohe Madsahlen su betrachten. Imdikator in allem
Pallen Phenolphtalein). o : -~ . )

- Gegeniider 46n “erten nach der slten Nakromethode
ist ein instieg der V.Z. von $,4 (siebe auch Tadb.IV) awf 6.4
Testzustsllen, Es scheint 2180, 428 such dei dsr alten Metholds
ein geringer Hydrolysenfehler suftritt, WOwohl o8 nicht sus-
geachlossen ist, das der tiefere “ert suf eime ynvollkcmmene
Yorseifung surticksuftiren ist. Bei swei Versuchen nach der
Slten Wnkromethode, bei denen anstatt 25 ocom §, XOH 50 com
dleoser LBsung angewandt wurden, Xonnts ebenfalls ein Tort won
64 erhalten werdem.

Dexr Grund fUr das verschiedene Verhalten der Benszine
und Jle mag sunm Teil darin Yegrimést liegen, 338 in dem Bensin
infolge der tiefen Sicdelage nur niedrig molekulare Ester

i -1} -
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baw. 3uren vorbanden gein ki¥nnen, deren Salge in wlisoriger

' Fhese noch nioht dersrt hydrolytisch gespalten sind, 4n8 wis
gegen Phenolphtalein stark alkalisoh reuglieren, Boi den, in dex
Schmierdlen vorheandensn, hSher molekularen Cerborsiuren wird
dieser Rifekt dann extrem vergrddert.

Tiederholte Versuche, neuerlich eins Herabsetrung
der Reakticnsdasner bei der V.Z. von 30 m.mten saf 15 dmaten
2n erreioken, verliefen ergebtnislos.

Tabelle VII veransohzuliokt sum 3ohlud nook die Ver—
glelchsergesbdnisse der alten Harko- und der neunen Holbmikroe
msthode bei einer Angehl der verschiedensartigsten schmierdle.
Die Ubereinstimrung ist bei der N.Z. recht befrisiigend, bdel
‘der V.2, dirften gewisce Adweichungen laut den voranstehenden
Untersuchungeergsltnissen suf kleine Fehler der slten Hethode
surlicksutihren sein. .

Al® DBestiéitigung fiir die Ansioht cines Hydroclysen~
fehlers miige noch folgende interessvante Beobsohtung diensn:
Voriibergelend wurden die V.Z.-Bestimmungon nach der Xokyo

_=methods mit methylalkoholissher Ealilenge durohgefiihrt und.
nit wisariger Sohwefelslfiure suriicktitriert. Die hiernach orm-
tensn Verte lagen erhsblich tiefor als 4ie urspringlioh bei
dengelben Jlen mit Gthylalkoholischer Ealilauge gefundensn

- Zahlen. Die zr33ere Fasueriibnliochkeit und Dissocisaticne-
hnstanh von Hethanol begilinstigen also die Hydrolyse. Wurde
Tun bel Weitervervendung von methylalkoholischer Ealilauge
sur Ricktitraticn Bethylalkobolieche Salssliure angewandt, wo-
durch ein Eydrolysenfehler woitgehend vermieden =eorden konnte,
80 érgaben sich bHis auf geringe Amxohugen in sllen Fillen
-84e. urspringlich-gefundenen-verts,

Uber den Einflud des 'xahlcn-lnmemm" euf die
Genauigkelt dor F.Z.~-Bestimmung gidt Tabelle VIII Aufsohlus.
Die ersten 5 Feihen enthalten Probanm, 4ie mittels einer
Prittenwasohflasche éurch einstindiges Einleiten =it Kohlen-
sliure gesittigt wurden, wiikrend die folgenden 4 Frobsn der
Drucksynthese entstazuten und sich seitweise unter einem Koh-
lemsiuredruok bdis su ca. 5 ati befunden hattem. Aus den Zahlen
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ist zu ersehen, 4as tatslichliich o!.n Fehler durch vorhsndenes
CO, hervorgerufen wird, (die Z.:. iet in diesen Palle #iberhsht)
da8 ader in allen Filllen durch kurzes (eine MHimute langes) anf-
-kochen 4ie Xohlemsiinure restlos susgetriedben werden kann,
Absolut geselhen 1ist der Fehlor sehr georing. Relativ wird er
natiirlich gro8, wenn die KX.Z. sehr tief liegt. Im allgemeinen
dtirfte es dsher cweckmifig sein, grundsitsiich Yor dexr Hele—w
Beetimmmng dio in Penzol gol8ste Bensin- oder Jlprobe eine
Hinuts am Rfickfludk@hler eufsukochen, um ansohliedend sofort
den L.Z.-Bert zu titrieren. Dieses ddrLte mich suock gus &am
Grunde empfehlen, weil an einer Ansahl untersuchter Bensin-
proden festgestellt werden konnte, 4a8 sohon lingeres Verweiler
.an der Luft auenich?, durch geluute Kohlerwgure den wahren
B.Z.=-%ort su verfilschen.

: Bestiglich der drei exwiitnten Imdikatoren kann g8~
sagt vomn, 428 Phmenolphtalein und Thymolphtalein gich stwa
sleloh gut Mhrt habon maogon ervies oich Manolphtmn

“als weniger brgchbar, vor allem dolhalb. weil dor Indikator
in ¥asger nur £oringe LUsliohkeit besitst,

In vorliegenden Bericht ist der Woxdegang und die
Entwioklung der neuen Hethode in chtonologischor Boihontolgo
sufgezeigt worden. Deshald sind ﬁoh versahiedens ingaben,
vie 5.B. die auf Ssite 8 angegobens Methode sur N.Z.- und
¥.Z.~Bastimmung bei Benginen und DPieseldlen nur als Entwiek-
lungstecinisch Bedingte Zwisohenstufe ansusehen., Die endgilti-
€en Angaben Giber die bLei Bensinen, DieselSlen und Sohumiertlen
durchsufihrenden Arbeitsweisen eind in einer Sondervorsohrift
enthalten, die diesem Bericht beigegeden ist. :le wichtige
Nousrung gegentiber frither gebriuchlichen Titraticnsweisen bed
der V.Z.~Bestimnung sei nooh erwilmt, das Jotst guniichst das
gesants sur V.2.-Bestizzung eingesetste Alkali suniiohss mit ader
quivalenten Nenge Sohwefelsliure asutrslisiert wird, un dann,
in Analogie rur B.Z.-Bestimrung, uit §o elkoh. EOH gie orgeni-
sobhsn SRurem, mn:mmmxmnmm.
titrimetrisch sz Destimmen. Auf diess velise war es alglich,

AD 50000 4 43 28T UOIS2
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-15 .

augh stark gefirdte Jle mit befriecdigender Genuulgkeit su
untersuchen.

Lof die Wichtigkeit, alle Titrationen unter Sticke-
stoff vorsurshmen, pel an dieser Stelle noch einmsl hingo-
viessn. Ferner kenn nach den bisherigen Erfahrungen gesagt
werden, deg es zweckniiSig ist, lieber eine etwas goringere
Einwasnge bel einem 01 mit einer V.Z.,belspielsweime iiber 10,
su wihlen. In digaem Falle kbtnnen 70 - 100 mmg ale VEllig cus-
rsickend angeschen werden. J0llte dle V.Z. iiber 30 liegen,
expfieblt aick eine Einwaage von cz. 40 - €0 mmg.

’ ’ Zum Sohluf e0ll elne Gegenllberstellurg der lsufenden
Koaten der clten Nakyc- und deT rewen Ralbmikromethode gegeben
werdsn, ,

A5 500 4 41 22957 GOTS2
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Alte Methode

Each Feststellung von Herrn Bay,

in dessen lLaboratorium s.Zt.

wohl dis meiston H.Z.- und V,.Z.-

Bestimungen: durchgefithrt wer-
den, kann ein guter Analyti-

'ker pro Tagsohicht ca. 22 Be-

siinsungen ausfiihren.

3
An organischen Reagenzien wer-
Gent pro Bostimoung benStigt,

funm LBsen S0 com Bensol
25 com Alkohol
Zur Vi-Best. 25 ocm Alkohol

066972

Beue Methode

Dagegen ermgliocht die neus
Hethode einwandfrei dis Durch-
fuhrung oiner Hindestsahl von
501 Analysen. Zrsparnis also
maxinal das Monategehnlt eines

1aboranten von oa. 250,-— RY,
desgleiohen;

zx"m Lisen 10 ccm Bensol
m V.Z.—Bast. 5 cem Mh.

Bei einem Iagendﬁrchéchﬁitt von 20 Bestimmungen werden 2lsoc

mbrmhts

Bonzol 1 1

leohd1 b §

Im !onst ‘alsos 25 uuitﬂtaco

Benxol '25‘1‘ = 25, Ru

Alkohol 251 =137,50 "
162,%0 RE

v

\

Bens-l 200 ocom

Alkohol 100 com

= See— RB

Bensol 51
. Alkohol 2,521 = 14,-- .

19— R&

-1 mter Alkobol goreohnet tu. 5450 RM
1 Besnsol

Tgom n

Ias heist, mh der m;n_kothodo worden an Xo-tcn

fﬂr Reagensiexn gespart im Nonat
an Lthnen (gesohiitst) mindest.

140, BN
| 100, -

240y Bm

Die Ersparnisse an I.Bhnon sind geringer olnge-etst als anfing-
‘1ioh errechnat, weil die Zeitersparnis bdei dor Bestismung von
SohmierBlen dadurch etwas geringer wird, ds3 anstelle des
Einmessens hisr moch eine Rinwasge treten mus.

Hicht srreclimet sind die Erspornisse an Ealilauge
und Schwefelsliure, dio mu'u.m smm‘ auch wenig ing

Gewicht fallen dtrfte.

AS NG 4 61 Y2eLT LTLe
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Verglolohs :nalysemmethoden des Hauptlabors Hr.41s
Die Bestimmung der Heutralisationssehl uns Verzeifur m-
sanl in Jlem upd Fetten. : .

Repgensten; -
Bozeol puriss. oder p.A., §, alkobolisens xou, 3o alkcho-
Mscke 10K, §, Ea%0, oder HC1 (evtl, alkcholisoh), eine
einprosentige Ltsung von rhemolphtolein, Thymelphtaledn
cder Xylenolpktalein in Alknho;.

Lpparetives:

100 oom Srisnmsyer mit Hormalschliff 16 oder 20, Aagw
pagoende Tugellkfthler, zwai Eikroblirotten, 2 com in /1Y o0,
Eubiksentimeter umtertoilt, 2 utkroblretten 5 oger 1V ogm
unterteilt in 1/50. cder 1/150.’ Pubdiksentizgter. aohnn
mSglichot geelohts Pipetton A 1 oo untertailt 4n
/100, oom. Ein e¢infacher Shermostat I[nicht snbedingt
erfordsrisek). ' | :

Esn pipottiert aus der gu untersuckendsn Ssnuinprobe,
die mBglickst ains Temperatur von 209 (Thermontat) haden
#0011, 0,5 - 1 oonm ab baw. wisgt 042 ~ 0,8 g 51 in ein
m»uo&ranm-ﬁ;zmatemmx. dle mtoh -
in einsm 100 Son Irlenmeyer Yefindea und nit oinesm Zropfen

“'g'é—imheu-ohor EOR gegen einen Tropfen ¥henclphtalein
gexnde nea " worden sind, m.mmmom
Rinute csun Zieden bestimmt ansohliesend sofort carch.
‘Pitrieren mit g. alkohclischsr K0T ams der Eikvobfiretts
dale Neutralisationssahl, d.h., man 1NSt 80 1angs Lsuge

" suflielem, bu-u»ummmmmu-uoorm

*) (a= die vorhandens geliate thlelm aussutreiden)

AlS 50000 ¢ €1 22957 QTS




060974

Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

A S L0 12 40 0. 2T G

bleibende Rotfhirbmng auftritt. Dde NMohte MRS des xu ’
untersuchenden Pansines mag bekamnt eein. somit errecimen
sick ate H.Z. s

. - 1,122 RoZ.

8 = Gewicht vou 1 com (baw. 9,5 cem) 462 gu untersuchen~
den Bennines, boi Olen die Einwasge,

Zur Bestimuung der 7.3, 148t pan sus einez Hikrge
biizetts (am desten mit automatischer Fullpunktucin-
stellung) 5 com J, &lkoholismoter xGi sm dem cbigen Ce-
migoh hinguflfieSen. Ter RilckfluSk@iiler vird sofort emfe

Sropfen Indikatorltsung unter Stickstoff die dem vorze-

logten 5 ocm 3, mlkoholisoher xom &quivalente zenge

% Hy30, Sus einer 5 ccm Hikro-Birette bic auf €91 = 0,2
" eem gugegedon. Jetst wira wit § £o@ wielor suf rot
' utriert»._ éanach gidt man die rostlichen, ncoh an der

Exuivalenten Nenge Sohwefelolure fellenden 051 = 0,2 com

mmuemmmv%mmntﬁom.

Lauge su sitrioren. ‘ T
Tless Art der V.Z.~Bestimmung hat siok hesonders

" bes dunkelgeflirvten Bencinen uns Jien dewlihet und erntig-

mnemmmmaqmgmmnsmv.z.
mounmmmm,mm.

mm.mm—v.ﬁ—:-mum&“ﬁrﬁ‘

Elsicher Weise ansusetsen. Dhie Estersah) errechnst sion
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as= tnuom aoaga §° EOR bedn Houptversueh
b e Rl " " - Findversuch
£ = Zaktor der ':’o zom ,
e = wie bed der ﬁ.z.-matm
Ple V.2, wird durch :dditien der H.%. und B.Z. oX-
halten. i o :

m_o_ fir 4le Bestirrung einex N.2. und V.Z.:

ingewsndt 1 gocr Bensin "ao ® ©,750
Verbrouch com fur die Nectimrung der Hyf. = e.u(go cXioh 50N )

" ) " ] = ® " E‘E'&Nﬁ"“‘) .-
1,86 com %o a1lkohJE0H
» o v ® . Y EeZe (mndvors.)

0,01. com '50 alkohF0R

u

Bu.Ze ™ G20 o 1,122 ‘ .
BoZ. ._a__g.ma_._ - 0,06

0056 = 0,011,122 2 £
ore W " 0'750 - a."

— In_dexr letsten ¢leickhung iet der Faktor £ = 1 gemetzt.
v.z. alsos 2 7? + 0.05 - 2.930 o

ey beln mzndnzmh bei der Bocumas deor I:lhmﬁl ti.-
trierte “ert vcn ¢,01 kommt in der Praxis kaum vor uné 3111:
nur als Bciayiol. an sich gesolgt kat, &ad die mit einemn'
fropfen !o E7H elkalisierte BemEclacnge beim Blinméversuch,
nsoh Zugabe von 5 cem § slkodh. X0 und Rficktitrotion mit der
ficuivalenten .xengg_§° Bgsa.. such nach halbatiindigen Foedhen
nooh gogen Fhemolphtalein alkaliech reagiert.

: Onter-155;-6ind-die- #1114 grasue KOH - fu-versshen,~
die erforderlich sind, um in eines Gremm Bensin oder 71 die
freieon Skuren su ne. tralisieren, wihrend die Y.2. die Eillf-
gramme Z0H angibt, die banltigt verden, um in oinem Gramm
fubstans die frelea Sturen su neutrulisieren und dic vorhame
denen Ester su verseifen.

AlS 50000 4 41 22957 UQT62
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f2bdelle 1

Gefundens V.Z. nach anmm

s : 7 . 15 30 ' e
. / : f
bonsin nioht vosberans. 3,73 4,08 4,72 4,99 . -
paband. | 4,61 5,08
CO-fiydrieruncsprodukt mit o ;
0254—811““ - : - | 0,96 1,00 @ =
. . , . ¢ 0988 : 1,07
Fisenkontaki Ereislaufbensin : L o :
Fraktion 51"- 71 - i = | 7,55 §,05 ' 8,0%

A'S WOW 4 41 25T UTS?
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Gagonfibernstellung der nach der anlten und neuen Methode

Tabgll‘;g IX

aerhaltensn leZe~ und Ve.Z.=~%orte bdei Bsnszinen und Diesslilen.

000977

B.z. n.z. 7.3. v.z.
alte neus alte nsue
Hethe HMothe Methe Nethode
Prakt. 51-71° Ce86 0,64 8503 T8 (7,8
- 101-13022 P a  in 0,14 , 0,13 3,95 3,8 (3,7
= 151-175 0,51 0,48 3,34 3.2 (2,81
Frake. 51-71‘°§ Kobal tkontakt= 0,2 0,15 0,23 0,15 (0,15
130-151°{ Kreieleanfbdenzin 0,36 0,27 0,72 0,70 (0,27
*  175=-200° 0,14 0,1 0,47 0,32 (0,1
Prakt. 51-71°°§ Crackbensin 0,78  OpT4 7425  Tel5 (7,15
*  135-155 : ‘0,14 Opl)l 1,33 1,45 (0,52
*  235-255° 0,07 0,08 0,29 0,15 §0,04
Katalyt.Spaltbensin aus Uliesoldl 0,01 0,0 0,11 0,12 (0,12
EatalyteSm ltbensin aus ©1 . . 0,05 0,03 0,68 0,03 (0,03
- " tiber Granusil 0,11 0,11 0,76 0,11 (0,11
" . ‘Benginkondensst 0,05 0,42 0,08 0,42 (0,42
Bensin druch Spaltge. fiber Granusile '
Aromotisierungskontakt konbiniert - 0pk2 0,11 1,36 1,25 (1,25
“Poly=Benzin I~ - 0902 ~0p0L -~ 02T —~ 0y OL- ( Qg I}-
Poly~Bensin II 0,02 0,00 0,58 0,0 (0,0
Poly-Bensin IIX 0,08 0,02 0,55 0,02 (0,02
Poly~Banzin IV 0,02 0,03 05 0,04 (0,04
Eondencat (Speltprodukt LTanlage) 0,03 0,95 0,07 . 0,17 (0,17
A - 0,01 0,08 0,20 0,12 (0,12
Spesdslbenzin I 0,14 0,08 2,98 2,82 (2,18
. s OO ‘ 0,51 0,36 1,67 1,71 (3,0
» 11X 0,88 0,99 3,42 2,36 (2,7’
~ LIV 0,08 0,04 0,26 0,28 (0,28
® v ~0,297 0728 1,52 1,61 (1361
" VI 0,67 0,69 1,66 1,64 (1,64
Aromatisierangsprodukt X 632 . 0,0 0,04 0,0 0,22 (0,22
. T Me30 10,0 0,04 0,0 0,33 (0,33
- ¥ 615 0,0 0,03 1,1 1,03 (1,03

|

Die eingeklammerten Zahlen in der letsten Spalts stellen
die naoch dor gfp};glg fur Benzsine und Diesellle ange.
wandte fethode (kurz angegebsn auf tSeite 8) gefundenen Verte
dar, wihrend die nicht. geklarmerten Zahlen die nach beilie=-
gender Bosohreibung gefundenon Werte darstellexn.

TATES TN 4 41 32957 €N
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2abelle p29 ¢

Gefettetes 01 Er.2 B.B.= 0,14, V.2. = 5,4, gefunden nmoh
der alten Hakro-Nsthode mit Berscl-aAlkokel (2:1) als L~
sungamittel und Alkaliblsu als In@ikaotr.

Ergetniese nach der Ealmikrovorscohrift sur Bestimsung der -
N.Z. un® V.Z. Dei Bensinen (sishe Bsgleittext).

' , ROH [as> XOB. om B, 80, i
Xin : “'? ; 2 ﬂgd o
"“‘. 'mu:l. o | 20 ) — w.z.;_ . Pemerkungen
| vorgelegt | trien

i
; |
? ! ; _ ! :
0,550 i 1o _‘ - :' 10 23,35% %2'2% %p ’;1 ﬁ;
| 0,530 1o - 10 23,T 1,95 ato.
| ..0,483 % 1 3@ | 10 . 23,35 ’2.43 “
0,476 | 5 | -~ | 1e | 23,75 2,41. Indikator
s C Ll | i Txyreldlem
| 0,856 1o | e | = 48,7 .39‘ ato.,
0,739 . e | 19 | = i 44,75 2.44 Indiceter
; | ; : Phanclphtalein
©, 719 ' 1o |- & <« ! 21,15 '2.51, 60 Fin.Resks.Diuw
0,716 5“ *'35 -“f21,2 2,43 T AR e
o756 . 5 1 - ' to | 22,66 2,45 "
252 | 5 | 5 | - 22,1 2,61 =

ArS W00 4 41 22957 GUTLY
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Zsdelie 1v

Exgebnisse der alten Makro-gethode mit YergrSSertor rinwaage.

N Adxo- oy 50n |endton ends o0, T
!Biman'::?aé..ol; To agc.g‘, 'ﬁ. saggﬁk-f“f'; Eemerkungen
] ]

: o ,v.z.
| _vorgelegt | |titrisrt
3,18 75 25 20,3 5,38 Ind.rhenolph-
: : ’ ! : j talein
i 303 ™ 25 - . 20,18 9.4 dto,
it 3001 ST - 2511 10,22 3.4 . U
13,66 | T3 2B = 20,35 5,4 . "

nach Beendigung der Titration (Prenolphtalein Zarbvlos)
wurden 50 con H20 gugegebden, worauf gich 4ie wiasrige
Phase wiedor tief rct firdte. Te wurde witex _ ,
titriert auf farbdblos + 1,8 ' 2,2 Endwert’

euf Zusats von 50' acm 820. trat keins Fardiinderung des
Inu.katorq ein.

D5 SN0 4 41 22957 GUTLY
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olie v

060980

Ycrhimh; Bei d.Y,2,.-Bestg.
S0 o, KOH g_guzni#gg_
: ""'Eromﬂiom
‘ )

|
i
!
i

1
;
i
!

. 81kokol.' alkohol.

| 358 . 1 | - |
3,59 : — 10 ; - f
. ! i ;
- {1 Poo
| ! : :
: - R P { w
H {
i f 3
3 3,59 - 5
3,59 - i -]
‘.:i‘.,., - — B o A oo ® : . ’ N A ;
i i
j Ty e :
- - 1 'S
3
N 5

AS SWUQ 4 €1 L2857 UGB

|
=
.

!

; 9,00

.
<
§
1
1
i
i
v

4,51

4052 .
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000981

&Bo VI.
81 Nr. 2 (stehe Tab.III).
R e SN N R
. Substans .| oom alkoh.EKOR | ocm H_30, su- .

Tinwaage geldst in | vorgel | ruoxtftrfert agef.
. ing ig:aamol\? E‘..g' A SR - 'V.g, Bemerkungen
L S ° ' 20 ; 1o 20 "

s e S - a3 - e fEime

1,08 1o 5§ . =« | = 7,24 - 4,7 sterks Imule
i : o , | v " sionsbdildg.

0,96 5 - %o | 3,82 - 653  geringe

0,83 1o - 1o : 3,94 - 644 keine d
L 101 o - 10 . = 7,7 5,8 teilw. "
} R H { H H . § s
TS X § ; ] S 10 @ = 8,16 4,8 - "
e . 5 . - ' e | - 7,68 65§, alkohol.
i . = % ' - ZI5 6,5 schuefolshure

SO S U GNP USSR N Sy e e S ot et _

L5 G000 4 4] 22957 GTSY
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Sabelle VII.

Zusarmanstellung wnd Untersuchungsergebnisse von
10 verschiedenen {len in Gegenlberstellung der
alten (n?x:o) wnd der neuen (Mikro) Hethode.

| blprobem © 20222 m 2 ] ‘vea
i 1fd. N>, ~ 2lkte Hethode peps Nethods E alts I-thode;ngn. Hoth,
PV 0,02 . 0,03 . oel4 0,18
.2 ey T 64 "
i 3 0,08 ? 0,10 : 0,17 . 017
f 4 0,06 L 07 5 0,19 0,15
5 0,03 j 0,03 f 0,12 017
i 6 ! 0,03 ? 0,03 § 0,2% ! 9428
X 7 0,03 . 0,04 : 0,25 0,31
§ 8 0,02 ! 0,03 ' 0,19 ' 0922
! 9 ' 0,02 ' 0,01 ‘ 0,09 ' 0,08
]

A/ B B0000 ¢ €1 22957 oz
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2adelle VIII,
Der Einflu$ des Kohlensiurefehlews bei Bensinen, IleselSlen
und Mln.

K. z' N ‘ T
| { fmhdorco—rBaohtm '
1 Benzin A 0,28 0,31 ) 0,28 :
_  Bemsin B . Qg0 0401 : T 090 i
. g:’:%nl <. es08 : . 0,04 ’ o,01
, Synthesedl . ©p086 o 0,06 i o406 N
_-,P..ml . w_....:'..‘._. o.?‘.A,.. e menen é’““ ™ S _‘,’l °’65
; Ledohitbensin ' ©,35 - ) 0431
; Cas¥l ) ! 0,59 ' i - ; 0,55
| Eondensat 10T i - 0920
D e T L S . - L*_._-._.. . - !.A,,_ O VU U UOU - Y

Die gefundenen V.f.-Terte waren hilmmﬂmg des
"Eohklensiurefehlers® villig identisok.

Al 50080 4 42 ST GATAR
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Zodelle 1X.

000984

Befem WA V.Z.-Torte dcrvvnroehicden-tcn Risolungen eines (les
nit ni¢lrigen Kemncaklen mit oinem 01 hoher Kemnpalden.

&1 h Belae = O"‘,v Y’.z. - 0.28’

Angewandte Menge

in Gramm

81 a Gi B

0,216 0212
Qo324 G095
0,117 €329
0,531 0,473
‘01791 G,063
0,842 0,138

AS S008 4 41 22957 G/OTRZ

VeZe = nal ) '
R. 2.
gefunden berschnet
746 7.6
3,55 3,45
11,2 11,2
7.0 6,91
1,2 1,12
o 3560 3,56 ‘

. V.
gefaxdan

16,6
746
24,8

7,85

.
berecknat

1?,42

T»49
24,4

7,72
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 Abt.HL - Rg/ia. 29. Eeptember 1941,

Naohtrag

gur Bericht fiber eine modifirierte Methode zur Be—
stimmung der Neutralisationsgahl und Verseifungezehl
in Benzinen, Tisseldlen und Schmiex¥len vom 29.4.1941.

Die Bestimrmungen der K.Z. und V. 2., die in den loteten
Honaten bel uns susschlieslich naoh cobiger Methode durohgefiihrt
wurdcn. ergaben. da8 bei sehr hohen V.Z.-Zerten, beisplelswelpe
Uber 100, eine kleine Xnderung in der Versuchsfilhrung sweokmiigig
ist, da sonst leicht gu ‘tisfe verte gefunden werden. Hach unseren
Erfahrungen l#ifAt sich eine unbedingt sichere Bestimrung der V.Z.
bei hohen Estergehalten durohfilhren, wenn man wie folgt vorfihrt:

- Man 148¢, statt wie im Hauptdbericht erwiint 5 ccz Jetzt
10 _oom alkoholisoher KOH mus einer Nikrobirstte zu der neutrali-
8ierten Benzin- oder Jlprobe hinsuflieden und verseift umn:l.ttol—
- bar-danach-mit -aufgesetsten- RtokfluSkilnler eine ‘Stunde. - 30 uin,
langes Zochen ergad bei einer Ansahl von Serienversuchen nicht
den endgiiltigen VeZ.~Fort, auch 45 Hin. weren niocht vlllis 5257 2
" reichend, obwoll die Abweiohungen jetet nur noch cm, 1 % betrugen.
Eine Verseifungsdeuor von 60 Min. ergad dagegen in allon Fillen
die endgliltigen Werte auoh bei Eontrollanalysen, denen vorher ge-
wisse Nengen vorschisdener NLater sugesetst worden waren.

S8 sei hier moch einmal kurz betont, dag diese Abin-
derung der Vorsohrift dés Eauptberichtos mur dsmn notwendig ist,
wenn hohe Fsterznhlen su erwaxten sind. In allen ibrigen Filllen

~Bind~5"ocr alkoholisalier KOA und 30 Hin. langes Verseifen voll-
stindig cusreichend.

AT 20W00 8 41 38538 @IS Durchschrift )
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Verhalten von Leichtkr. ftstof“en gegeh Kupfer

in

der Korrosionsbombe nach Heinze - llarder.

In ein Zusserlich f-kt.,inren zylindrisches
und unten geschlossernes verchromtes Zisenrohr ist ein
etwa 60 ccm fugserdes Glasrohr eingesetzt, das bis Zu
eirer Yarke mit dem zu v tersvchernien Kraftstoff (50ccm)

- gefillt wird. Ir den Kraftstoff wird ein mit "Abrazzo®

gereinigter und mit Schmirgelpapier 00 aufgerauvhter
Fuperstreifer (100x10x1 mm) vdllig eingetaucht. Das
Glasge "848 wird durch einen mit schrigem Schliff einge-—
-pafitern Glasstipsel vercchlossern, .der durch einen auf-
geschraubten Uisendeckel und eire durin befindliche

MSIi;%lf?deruféstwapf“dasmGlasgefﬁBMgedrucKtuwind,«soMA

T

da leichtsiederde Xraftstoffarnteile aus dem Glacein-
sat - praktisch richt 2ntweicher knnen. Um das Zer—
.brecher des Glaseinsatzes zu verhiiten,-ist. . in den “oden
des Lisengefifes eine etwa 1 cm dicke Asbestsclicht
éingelassen. _ o ' _

Daé vorschriftsmissig gefullte und sorgfilltig verschlos-
gsere Eisenro r wird 4 Stunden in einen bei 50° +1° ge—
haltenen Tiockeaschrank gestellt und dann nach kurzem
Kiihlen am flieB8endern %asser gedffnet, Der entnommere
Jletallstreifen—wird—-dem-Augenschein-—rach-~hinsichtiich—
der eingetretener Korrosion gepriift.

Afa 10000 1 44 Ka 1782 — GI0745
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Dimethylsulfatzahl.

Bei etwa 20°fullt mur ir eiren 0,1 cenm geteilten Hef—
zylirder 15 cem friscles Dlwetﬂ"lsaulfau, Uberscrichtet mit
10 cc des Benzins un. schittelt durch. Die ermittelte Vo-
lumenabr.ahm-. der Berzinsehioht mit 10 muttipliziert, er-
£ibt die Di ethylsulfatzal,l (dl) Aus ‘ieser berechnet sich
der ungefihre Gehalt wur Aroneten unter 4ugrundeleguny ei-
ner.mitteleren Dimethylsuvlfutzal . vor 12 fur die zur Mischung
verwendetern btralvht run Ser zine nach der Gleiclung

Vol 5cnzol«oh1erwosserstoffe=1oo(Di—12)7(1oo-12)=1,136
(Di-12).
Bei Crackbenziren mit eirer nmittleren
Dime thylsulfatzahl von 16 wirde ‘die entsyrechende Gleichung
lauf: ' .
Volp Benzolkohlenmasserstoffe=100(Di—16)/(100—16)=1,190
(Di—16)

L

——Da-bei-htheren—-Geghalten € Avématern die

Dlmethvlsulfdt&osunv de-selben auch mehr gesittigte Kohlen-—

wasserstoffe 10st, su verdirn:t man sntsprechend dem in elner
Vorprobe -ermittelten argeniherten Gehalt das Benzin mit
soviel Khrmalbenzin, daR die Dimethvisulfatzahl der ‘Mischung
nicht menr als etwa 405 betrigt. Unter'Bbracksichtigung des
Géhaltes des Lormalbenzins ar in Dimethylsvlfatiss icren
Anteiler (etwa 104 ) ist avs der Volumervermlrderunv dor
Benzinschicht der Gehalt an Aromaten uri ungeséttigten Koh-

lenwasserstoffen zu berechner.
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Gesamtverschmutozun &

10z Cel werder in eirem Erlenméyer—ﬁolbon
(300 cm3) eingewogen und mit 200 cm> Lormalbenzln(Kahl—
bdum) vermigcht. Der‘\versch” ossene Kolber wird 24 Stunder
im Dunkeln stehen gelussen. Die Gesamtver:zchrutzung wird
Tolgendermassen abfiltriert: ‘

In einem saubefen(jeweils mit Chromschwefo.l-
saureTWasser,Benzol und L%rmalben .in gereinigten) Jenaer
flasfilter-Tiegel 1.C 4, der mitiels Glzsvorstoles auf eile
Sragflasche gese 7t11;t, wer-len ca.5 5 Kr yoiith: ulver redin
(Kahlbﬁum) eiligefillt und nocheir ander mit “ormﬂlb°n21n
und teirberrol £0/51 \talopnem*reL) gewascher, wobei das

Yryoiithrulver festresta pft wird. L-chdem das Ze.’ zol durch-
Filtriert ist, wird r. ch 1-2 ”irutep Tar( Luft durchgeczaugst.
Sodann wird der Tiegel eine Skunde 105 C getrocknret,

Lach Trockrung unl rorcfiliticer ﬂbkﬁhlung im Exsikkator
llrd der Tiegel gewoy ey Danach wird der Zewogene Tiegel
rledar auf den Glasvorstob der Saugflasche zes=tzt und die’
LQrmalhen21n=ullosungmdurch idtriert.--Der- Tiegel, der qis ~
Ges&mtverscfuut"unw enth-1t, wird mit kalten Lormaloerzin
bis zur 81freihei. und anschliecengd mit hei:en Lorﬁjaoen—
-zin, um die Parafline un - Ceresine Zu 18sen, ‘ausgewaschen
und dann eine halbe Stunde wiedervam bei 105 C getrocknet.
Abkuhlunn_ nd Wigung, wie oben. ‘ ‘
Die Gewichtszurahme auf 100 o Cel oe/og o ergibt die Ge-

qamtverschmutzun“ in 7.

A s phailit.

Aus der im Tiezel befirdliche: Gesamtver—
schmntVun; wird der isphalt in oben beschriebener Weise mit
neilern 3enaol nerausgelo uni zwar aulaLLe,_bis die. durch-
lau*elde Tlussigkeit fdrblos erscreint. Alsdan.. wird der
Tiegel wie oben getrocknet und geworern. Die Geulcntsdlffe—
renz bezogen auf 100 er_iok den As"hqltgehJIL in /5.
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