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L ety NeHLO/208 862 | |

| 1Falle der sondertreibstoffe dés Gerates "Wasserfali*_' ;
*Brenzkatechianreibstoffe m;t visol 6 gerade f' 1etzter Zelt |

L{'setzuns ﬁberprufen“zu kbnnen. Dea walteren ist wegen:éer mehr oder
| weniger ;31terung der vetreffenden ‘Brénnetoffe sine. Jethods
Sl zur. laufenaen,xpntrolle und zur charakterlslerung gealterter”

’,produkte aufzufinden.

| in ernthten HaBe; T

| des pH-Wertes, Zusatz von gohwernetallsalzen) die Zus
| des: Brennstoffes ‘stark verschiebt° Lelcht zersetzliche.ve4 indung
"E}‘wurden 80 nicht erfasst bzw. die Alterung ‘witrde rasol

:if?Blld sewznnen kanny"ff*f*v n

“SiﬂDen  ebrduchl1chen ghzaikaliechan Mathoden haften hle_

| pie tntersuching wird in jedem Falle dadurch erschwert, dasef
‘171) dle Zur‘Herstellung dsx- Brennstoffe dmenenden Substanzen selbst -
o keine chemisch relnen Verblndungen, sonﬁern weitgehend "verunreinig;iff
i; te“ Gemis he'darstellen, dles gllt fur das angewandte Brenzkateohi -

. 7:f2 ) gebrauchliche Bebtlmmungsmethoden hier aehr erschwert bez

f}¥3 ) Aﬁsgangs~ und Alterungspredukte teilwexae'zlemlloh 1‘
,,'“4 ) mitunter achon elne geringe, zur Analyse arforderliohe Versohis ;,fl
| vung der 4uﬂeren Bedlngdngen (z.B. Lrhohung der Tem@er"

nsodaae man uber den'jeweiligen stand der Reaktxon

ﬁbﬁrsahb&re Iﬂﬁngel an’ ZQBO der Fraktionierlmg duerh




Destlllatlon. Blluung uzeotroper Cemlsche, Qeal,,onsbesdhléﬁﬁigﬁﬁéfgif

thermlsche Zersetazung, - - - o :
rlsﬁalllsatlon:‘nnterkuhlung ﬁusfallung Yon le hkrlstallen, ;: 7”3

Losung und Vertellung 7W1schpn Losungsnlttéln. Bmulglerung, Ver- 37'“
T t W R BTG schlennung, , :

| Qhramatographlsche Adsorptlo1. Katalytlsohe Nebenwmrkung._

i

; : IT "ontrollmethoden i i o
An sohonenden lethoden stehen der l&ufenden Khntrolle neben einigen'ff
grob qualitati en Beobuohtungen zur vPrfhgung“ N B B

dle <eqsung von Leltfthpkait ﬁﬁ,
flchte,-!

Vlskositat R o
. _ mrubun@s— und Wrstarrungspunkt
- ; ' Brechungsindex und Refraktion.’

1 wie ausdrucklloh betont wird, erh&lt A dadurch nur gewisse An;i;i-f7
haltspunkte uber die Zusammensetzung und den Grad der Alterung.;fa},'

— . 1

Das elgen*llche ”roblem elnel quantltatlv-chemischen An__ige 1st
die Bpstimnang von xn111n, Rrenzkatachln und, Vlsol 6. gowohl: dze
technxschen &usgangsstoffe, als auch das’ Brennstoffgemlsoh selbst |
lasson 51ch dadaroh fur unsere’ Zwecke hlnreichend genwu charakterlmijv

sleren.n f - { . o “;¢3j;\» §
Nuchatehend folgt elne uusammenntellun5 der eanelnen qualitatlven f 5
Nachwelsemethoden, dann werden die Jewelligen ﬁestimmungsverfahren I3
durchgesprochen. Der experlnentelle Teml folgt am Schluﬁ.

}

R A , III. Qualltativer Nachweis ‘ AR
'Alkohdi- muﬁer der Charakterlslerung als p-Brom-Banzoesdureester _
Jberfuhrung in &cetaldphyd 1 ccm Iosung + 1 com Schwafel':;
siure 1 £+ 4 cem: Iﬂﬁn04-Ldsung 5. aig,' man mﬁt 10 Minu-
ten stehen und entfarbt ‘dann mlt konzentr. OxalaWure-Ln-
uqng, &cetaldehydn chwels. Vlsol 6 stért.,;' S

i }

Athers 4 com 1 ﬂlge anwchromat-Losung + . 4 Tropfen verdunnte

;chwefelsaure * 5 ccm brobe ¥ elnlge Tropfen 3 olges

= Ha0a}. belcﬁnwesenheit von. ﬁther erhalt man eine
bestandige Blanfarbung _ , i

o Ty e




é ntfarbung Br~wasser durdh Add.f“
g(in ?yridln)» L“_;a .

gfé?Indobhenol~Reaktion mxt*Q-.cm,
S reiteter ohlorkall-T.8sung; chmutz
‘uschlchteﬁer Ammoniak fétb‘ .G

'a« THTE 10 Oig) _
;Zux alkalischen euktion + 81k
Bwﬂa@htol im 6barsohuﬁ~ THoker: Fa

n:-a) Raak&}on mxt 0 5 %igem,recV‘j;A.‘
LR grun Alkohcl blau, auf Zus"

;b) Die Heaktion asch- Wyckmann‘;E'”

' vprobe.auf therole; £ it By
ixrot musg 1 Tropfen. 0,1‘ "9186 was
‘iLosung gibt man anl . ein Pilter, db

carhonat dann emn@n Lronfen Proba=;

A x 1denanilin: glbt-naoh zerseﬁzung nittels G
' ﬁ?eaktion dea Aoealdahyds bzw Anil

‘Athxllde

ot :c" ugwnutamiveﬂ ot

K ,,: ;




g e T e

v-acetaldehxd ~1¢) Hotgarbung von aalzsaurer ?yrr°1'nﬁsﬂng,];;{ffV“§;f;ff
~ ' 3scbolewa, ;alaaki, " 69, 442,, e

e 2 ) Bindung an; KLSO3 uﬂﬁ Tltratlen des Jberschuﬁes mit 1
 ‘?1% ﬁy?f  Jod. v.phrth, ahaxnass, Rio.? 26 207« - BRI

‘?fjfi )VVersetzen mit genau néutralisierter 10 %iger ﬂaquE;;
o i.—bosung und*mitratlon mxt normaler*s. wefelédure | ¢
_ gagen Phenolphtaloin nech: 2 wa2903‘+,2:cn3030 N
H2304=(N8H303o0ﬂ30H0)2 + N32804, (Baxdln und
Goyowetz, Phem.th..ZQ/l?OS), 278. | o

1_ 4 ) Oxydatmon mlt einer alkalischen ilbcrlosung von
? bpkanntem (ehalt.: Hdgglung, Fr. 53 453° ffyf'”

| yE§§3£&§:y~  ,) Allbenelne Verfahran zur Bestmmmung der DOp elbiﬁ; :f
T ‘ dung %eBs. mlt Queckallberaoetat nach ”ausz, 0 1919, ‘
. II, 125, ) SR |

. '._,.

- 2. ) Jod— uud Bromzahl, ﬁoutala G, 1912 II, 638°

e,

?)J ) ﬁberfnhrung in Acetaldehyd durch sbure DeSuzlla-A,‘_,
' tlon. : ,fw: , “k;; s : e -

Brenzkamechln l ). In W%serlger Losung jodcm@trischg Gardnsr und .;f
o - 5108801’1, Soce 95'-'3‘{‘18244 Sk . ‘ R

‘_r_f 2+ ) Als Ble1~Brenzkatéchax grav1metriqcho Degener, J‘a f.
: = nrakt.ﬁhem.'29(1879), 320, R 'f » . 1

) ﬁmmrlstallieierenguder;Halogansalza d@r Antimanyl— I
verbindung aus verdﬁnnten Haqgenshuren.f A

_nung der dur¢h “leen mlt
- o Ba~nitrat frei geuacuten Galpetersxurc..-'f" L
_3nilin:f__ L ) a) Jach Ldsenjvon 0, ng[in 10 con e (chhte 1,45_'%
it blstl,48) und 10‘ccm Wasser Titraiiun mit 0,8 |
:,;fﬂlgom wissrlgam K3r03 big zam, V@rsehwinden ‘ger| |
V'uantstandenen Trubung bzw° bls Kﬂﬁﬁtdmkepawier L
N ‘:_7f,uberschusslges %rom anze;gﬁo 1 1oL, Kﬁros ent-;»;{f
. :’~3fts'3j$spricht 1 kel Jod - (bél 1terstellung) und 1 nol'ﬁ
o :Anllin bel Tltratlon.x(ﬁarl-hunge v, 1224 ff) :

Sl

. ..f?’.i 4 ) Alkallmﬁ rls@}e Bost
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'1elchter Kbrper zelchnet sxoh;dabel?besonda
. ke1t des’ spezlflschen Gew1chtes von der Jew
vgl. Yurvanblatt l) Bel der zweckmdﬁ1g araﬂ
ten- ﬂestimmung alnd vﬁrdampfungsverlustpaid
» anderer An&lytikar*eln erhohteq spezlflsche,
.tunllchst zu Vermeldang bl T

- Die ﬂdllung nach Degenor (J.prakt bhem. 20(18191
zor Unter uchung tecanlacher J*enzkatechlnpr parut“w
'Brenzkatechlnﬁ, Ontol u.a.ii,:f~f | ey

$
)

i

Han 1ost O 5 bls 1p Hrenzkateohin 1n elnem;HéBPnlbeh n’zu 100 ccm
 rWaqser"10 cem der ! Lﬁsung VQrdunnt man mit 60 ccm ;aséér, versetzt
| mwit (Lo?zentrxerter wwssrlger "facetat~bzw.) mdﬁl’ verunnter
Blelsubacetat-Losung und sammelt den Nledprsehlng ruffelnem gewo~.
genen, Fllter. ‘Han wiacht rasch 5-6 mal mlt ?aqser“aas (30deamal
bel vollem 9rlchter) und trocxnet den Plederechlag;samt Milter: bel
100 bls 110 . T il anbrenzka$achat entsnrlcht 0,3490 g Hrgndkate-
cﬁin. ‘ S o L = SRR P

"'Bal anesenhelt von vﬁrbzndunpen w1e Anilln, dle;ln,wissrlgay Ld-
sung Trubungev bzw.’Emulsionen erzeupen, empfléhl ,ichﬁeinﬁge? v
ringer nlkoholmsatz bzw. vorherlpe Neutralﬂeatid '
Man 1bst Q,S his l g nrennstoffgemiséh in 50 ccm as«er, setzt
n/19. lsslgsaure bls Zur schwach sauren Reaktlon und 5 cem Alkohol
CZ. Dann“fullt man mit Wasser aul lﬁo oo’ auf'und~verfahrt weiter

h'wie oben. ?urvenblﬁtt 3 zelgt den bPl derEA alyse 8emachten ﬁeh_TP-f‘

~ler inf.bhzngigkelt vom Anllﬁngehalt..

o - w."}‘Gravxmetrlschyt1tr1metrlsehe R ;
Beqtlmmung,von ﬂomobrenzkatechln und anderen Uomologeng.' :

Ten mlt Wasser zu 50ﬁ ccm
geldst.~Nach gutemiSOhutteln setzen 51ch dle elnwertlgen hbhexen

- 55, 0 g der Probe wérden 1n einem h@ﬁko*k

‘“Phenole a¢s bl dm Hoden ab }ach dem Flltrleren wcrden 20 ccm in s:' 
' elnem *00 ccm Lrlenmeyerkolben mlt etw& 80 ccm de tzlllertem Was- f>f

r:ser verdunvt‘und mlt einlgen EIOpfen n—raov brw n~FNO3 bls Zux -
"erkennbareﬁ eaktlon auf Indikatorpapler Nr.,f
sulfo-phtaléln, pI Bereleht 5 2 bls 6 8) neutrallslert, In glei-

1 238

_5320__emgnet smoh »
vie: 2B Toh |

t57581gsmure.f

; D1brom~2-kresol-;~ -

zu%4urﬂ'




- Wchcr %elee wird eﬂne Losunu von 7 p Blc1n1trhi_1ﬁ,ctw 31001com WﬁS' jf
| . 86T ncutru,WSLert., un pleﬁt nun dle Blﬂlnltra£3bsun?,,u dér unter~'ff

'”-suohenden, erwirmt. kurz: zum, uledon 1ibt denqﬁiederschWaQ 10:! 1nur'.  

" ten ebsetzen, flltrle"t und,snult mlt destilllertef'ha sar nach.,_j{t 

-Nach den Abkuhlen des “iltraxes tltrlert mqn RS 'n~Nq0n unter "er-v =

.wendung des Tndlkatornaplers Nr. 6, Der UmSGhla 'Qt,belm “ﬁpfeln
i’i s’ 61 etwas dunklerﬂriﬂleck besonders deutlloh; rkennbar wenn | .
| mon aurch cln auf das_Tndlkatorpapler gelegtu- oy ter hiﬂdurchtup-~v %
. ;felt. Wurden b oen p*NaOH Verbr%ucht; L _ ’ |

B 25 5 o b:_ ﬂ Hrenzkatechln } Homoloqe (Iolgcu.llo) und

i

1,127 4 (B ke A) = .homolog Brenzkatechlne berechnet als

|
Homobren&k“techln (Iolgew° 124), wobel A nrenzkatech1n~f
gehalt. | f}.*_' IR N R ‘ - .

"

','Da &mmonlarwer" helseburg (Mcuna) schlugt dleaes Varfahren zur
Untersuchung von cohbrenzkatesohln vor(“A” ll/i Bb.N o] 1332/443)

,otimmuug_von &nilln

- 0,5 & Anllln werden mlt der wagenlpattaabgewogen und 1n relnem _
j Hethanol das gegeA Iethylorange neutral reaglert aufgelost Die J.7
Losung’ wird dénn mit elnlgen ‘ropfen ﬁethylorange—Losung vereetzt |
und mit n-UCl bls zum Umsohlao auf’ Aotfarbung titrierto “
l cocm n~1IG1 ents prLLht 3,06 mg &nllln., g;.a R

: o : ; PR
—Nach }1ttellung %s Ammonlakwerkes uerseburg 1st das Verfahren zur
; Bestlmmung VOIL . Al 11n in Optan, hinreichend genauo Infolge der _
‘starken’ ‘1rbung dez Annlvsenlesung 1st aber der Umschlag nur- schwer.'
erkennber. s empflehlt ‘sich daher die. knwendung von Pluoreszenz-f‘

Indlv9toren an tello von ”ethylorange,_jg;ﬁ;;g

i
.:‘

-v—- —q----.._- ---——- -

’an 1ost ungefahr LO bls 20 g ‘des’ Brennstoffgemlsohec bzw ne fil%1 :
a‘latlonsruokstandes unt@r Zusata von etya )O eenm Ionzontrlerter
VSalzszure (dul 16) und evtl° Alkohol zur Bcselt gung auftretender
rubung in 200 ccm vasser, kihly mlt 1§ auf 5. bls 10 ab und ver-
'.dunnt dann duf 500 ccmoﬂrun tltrlert mit n—?aﬁoz-Losung (69 p 1n ’

- ?3. ,"\ f' 106)9

o i ey
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L Lagern’ im Dunklen 1 con. 10 HlFC L llumaodld-uosung Zu und titrler

T Als Aasgangematerlal dlent das bel 2 bls 4 mvaoOo unﬁ bls ‘U 50

g /htlen ' '_‘ o (

- zur Bestlnmung._ﬁit Vortell benutzt man aur nalyse dle von Lleb

e ; ArchstrlJ.o/zngsene B

l Liter sauerstoffrelem desti1liertem &asser), wobel man anfangs ‘_,
Jeweils ccm dahn.ae 1 con und gepen lnde txonfenwelse dle PeB—“‘

- 19sung zuseu”t. Vberqohusolges 1tr t'W1rd mit ] ;gtarkc—“qnier
(durch Befeuchten von Fllterpaplcr mlt einer 1-olgen starke-, 0, 3
hlgen RJ~Losung Pergestellt) nachLew1esen, dle Diazotlerunn 1st =
beendet wenn nach lO Minuten noch deutllché Reaktxon auf KJ Stsr—, ?5
ke-Paplex elntrltt.lvut eignet s;ch dlese Iethode a.B. zur Eest ‘
munb von qnllln in Gcmlschen omologer,.;;. L

PR

‘-.Jod-Zahl~Best1mmung

i . ‘. Rt

7

In Pln 50 ccm fasseﬂdes rlenmeyerkolbohen gibt man 0, 35 g zerrie~7 ‘
benes Jod und 4 0O & Brom, erwarmt vorsxchtlg unter‘bcstwndlgem Umrfﬂf

schwenken,’bls die, Waese f1u331g geworden ist und kuhlt dann- unteri>5
- wetterew: Umschwenken ragch ab.: Nach vollstmndlgem Brkalten lést man‘7

—das entstaadene HromJOd in 500 ccz 1ses51g.

Zur Bestlmmunp der Jodzahl wngt man ungethr 1 g Substanz ln eine -«
200 ccm-ﬂlasche mit ) Glasschllffstoosel eln und 105% 1n 15 ccm tho-ij
‘roform. P"chdem man aus elner BUrette 25 com Brﬁ-Losung 1angSam zu-_7
gegeben und tuchtlg gegchuttolu het, setat wan ‘nach Cth 15 vin.
unter'}chattcln mxi nflo Aﬂ—thiosulfat big &10 WJSSIle “osung
fsrblos peworden 1st. in Bllndversuch lle?ert dcn Titer der Jod-.
1ooun{o pie Jodaallzknnn als v0r1auflger nh%ltbpunkt auf nonnel-‘5

b1ndungon dlenen, etwa Zur Bestlmnung von szol b—“ranalate.:
- . : l. “, . ;

.",(-,

baure Destlllation zur Beotlmmung des Vlsol 6

“erhaltene Brennstoff~nestlllat. Nan benutzt d{bal aie cuantitative\
 pntstehung von Acetaldehyd aus Visol 6 unter dem 1nflnﬁ saurer

C

nqc c,H-o-c2n5 + mﬁ === cnj.mro + 02115.011

und Zacherl zur ”1lchsxurebestlmmunp beschzlebeneo" ;.}.::

In elnen ﬂeaktlonskolben brlngt man 10 cen. elner neutralen oder
sehwach sauren bosung des: Destlllates, enthaltond 0, 2 big 2 mg - |
VlBOl 6 und fugt 0,) B thronensaure zus Durch. das Seltenrohr 1zﬁt;*

‘men 2 ccn n—uaho¢ 5ut opfen, erwqrmt etwas, uOdﬂﬁ dl@ quung.zu -

'.- : R . i DR ) .
e i L o RIS
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-??:Dle 1tratlon wird Jodometrlsch durchgefuhr
Doz, Uberschuﬁ von Blsulflt w1rd duroh{Zusat_

VlSOl 6 reln,.y=

f'=D1e chromatogranhlsche Adsorptionsan?lyse 301’*
\fchen werden, da fre.

u,darduf 11enena9‘nilzglatte verschlosseﬁ..4 &
'3°1b“h5;.£ewohnllch AlumlnluNOXJu "ﬁéxgku,"“*

| . fllter pelegt um

:zfunwsmittel Lasung

-
——pe ..;,_A,.T

Chromatopraphlsche Addo ptlon

Sla;harzartléjﬁ

so'ccregclt dal
le d“bel troc“ou ‘zu saugen flltrlert man na

-~ D/0246 3145,




;_ 1age a.b° Das Uestlllat ke g*
LT Lo ; T'\no'l 6

»l
Alkohol
5 : _ . '1 S W&SS@I’ ’ A
P A Acetal
en‘bhal’ceno_ o o ]

VlSUl 6 w1rd bel Senauen qnplvoen durch Saure Destllletlon ba
stimmt da i*asser bestlmmt nan*”

durch Abmessung des geblldeten Acefﬁlena, das ncetal wlrd dann 1n
der hoch91edenden "raktlon nachgewzesen.?“ﬁ»*ﬁ..' ‘ a

S !

Derart erhxlt man den Gehalt an unverandertem Vlso% & bzw. bei be~

kannter Ausgangsmenge den Antell dee umgesetzten Vlsol 6. oas 1st

in den meisten Pallen schon eln aehr w1cht1ger Hlnwe1s. Oft w1rd
es dann genugen, das Mlschungsverhdtnis Anilln.nrenzkatechln bzw..

| Opﬁo'“zu kennen, um- die Art des Umsatzes hinreichend genau charak- :

ter&sxeren.fu konnen. fil ,i-”

L

lumetrisch mltte;s Calclum-carbid;
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