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Vorwort.

Die Frage, ob bei dem heutigen Stande der Minerall-Literatur
das Erscheinen eines neuen Laboratoriumsbuches fiir die Unter-
suchung des Erdols und seiner Erzeugnisse als notwendig zu be-
trachten ist, kann nicht ohne weiteres im bejahenden oder ver-
neinenden Sinne beantwortet werden. Das Vorliegen eines muster-
giiltigen, ausfithrlichen Handbuches in D. Holdes ,.Kohlenwasser-
stoffole und Fette* scheint offenbar die Bediirfnisse der in der
Mineralolindustrie arbeitenden Laboratoriumschemiker vollauf zu
befriedigen und somit auch jene Frage eindeutig zu beantworten.
Dem dariiber hinausgehenden Wunsche nach einer gedriangteren
und ibersichtlicheren Darstellung der tiglichen Arbeiten des
Mineralollaboratoriums mag das eine oder andere hekannte Biich-
lein geniigen, so dal} tatsdchlich kein Bedarf an neuen Arbeiten
ahnlichen Inhaltes vorhanden zu sein scheint. Langjihrige Er-
fahrung hat indessen den Verfasser erkennen lassen, dafl neben der
fiir ein eingehendes Studium des Gesamtgebietes der Kohlenwasser-
stoffe unentbebrlichen Holdeschen Technologie und den sozu-
sagen aphoristisch gehaltenen kurzen Lahoratoriumsbiichern noch
Raum fiir ein ausschlieBlich der Untersuchung des Erdéls und
seiner Produkte gewidmetes Buch sei, welches trotz geringeren
Umfanges dic notwendigen Apparate und das Handwerkliche
ihres Gebrauches eingehend beschriebe. Dieses Buch hatte die
Aufgabe, Anfanger rasch, jedoch ausreichend in das Arbeitsgebiet
einzufithren und den Laboratoriumsleiter weitgehend miindlicher
Unterweisung zu entheben. Es ist eine bekannte Tatsache, daB
Anfinger, insbesondere wissenschaftlich ungeschulte, selten im-
stande sind, sich in umfangreicheren Handbiichern des neuen
Arbeitsgebietes zurechtzufinden, das fir sie Notige von dem Un-
nétigen zu unterscheiden und selbst die Auswahl unter verschie-
denen angegebenen Untersuchungsmethoden zu treffen.

Den Verfasser leitete ferner die Absicht, die bestehenden, all-
gemein gebriuchlichen Untersuchungsmethoden im Lichte jener
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Erfahrungen und Beobachtungen darzustellen, die sich — inner-
halb des Rahmens der giiltigen Vorschriften — bei der praktischen
Arbeit im Fabrikslaboratorium ergeben und deren Beschreibung
manchem Fachgenossen seine Arbeit erleichtern diirfte.

Bekanntlich entstammt der groBte Teil des zur Zeit geférderten
Erdosls amerikanischem Boden. Daselbst erfolgt auch die Ver--
arbeitung dieser riesigen Rohstoffmengen. Ein sorgfiltig ausgear-
beitetes System von staatlichen Vorschriften regelt in den Ver-
einigten Staaten Produktion, Verarbeitung und Untersuchung
des Erdols und seiner Erzeugnisse. Die Regierung férdert in Er-
kenntnis des Wertes dieses unschitzbaren Nationalschatzes nicht
nur private Forschungs- und Untersuchungslaboratorien, sondern
laBt auch in staatlichen Forschungsanstalten groB angelegte
Untersuchungen anstellen. Sie hat auch eine Sammlung von Liefe-
rungsbedingungen und Prifungsvorschriften herausgegeben, die
als mustergiiltig bezeichnet werden mufl. Auch in den européischen
Staaten machen sich in den letzten Jahren Normungsbestrebungen
geltend, in Deutschland sind sie zum Teil bereits in die Wirklich-
keit umgesetzt. Auf jeden Fall wird auch die europiische Erdol-
industrie die Wege gehen, die in Amerika beschritten wurden.
Der Verfasser hat es deshalb fiir notwendig erachtet, die amtlichen
amerikanischen Vorschriften in stirkerem Ma(Be zu beriicksichtigen
als dies bisher in der deutschen Literatur geschehen ist.

Auch in den nicht amtlichen amerikanischen Erdol-Handbiichern
findet man eine Fiille von wichtigem Material zur Untersuchung
der Erdolprodukte, allerdings oft mit einem gewissen Mangel an
System und Kritik zusammengetragen. Im Gegensatz zu den
Vereinigten Staaten werden in England von der Regierung selbst
keine Untersuchungsvorschriften herausgegeben, doch genieflen
die nach amerikanischem Muster angelegten, genauen Standard-
methoden der , Institution of petroleum technologists® offiziellen
Charakter.

Sowohl die amerikanischen als auch die englischen Unter-
suchungsvorschriften zeichnen sich durch eine ins kleinste gehende
Normierung der Apparate und Methoden aus, von der wir noch
sehr weit entfernt sind. Der Verfasser empfand diesen Mangel
seit jeher besonders hinsichtlich der bei den einzelnen Unter-
suchungen verwendeten Thermometer. Nur wenige von diesen
sind durch genaue Vorschriften normiert, und dieser Mangel be-
einfluflt die Genauigkeit mancher Untersuchungsergebnisse in un-
giinstiger Weise. In diesem Buch ist daher der Versuch unter-
nommen worden, die MaBle der von einigen bewahrten Spezial-
firmen hergestellten und in Deutschland gréBtenteils ohnehin
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verwendeten Mineralol-Untersuchungsthermometer festzulegen
und ihre Standardisierung in die Wege zu leiten.

Auch die Aufstellung offizieller Vorschriften fiir die Lieferung
der einzelnen Erdélprodukte im Sinne einer Beschrinkung der
zahllosen verlangten und hergestellten Typen macht nach amerika-
nischem Beispiel iiberall Fortschritte. In Deutschland hat sich
die Herausgabe von ,,Richtlinien fiir den Einkauf und die Priifung
von Schmiermitteln durch den Verein deutscher Eisenhiitten-
leute, Gemeinschaftsstelle Schmiermittel und den Deutschen Ver-
band fir die Materialprifungen der Technik (Ausschufl IX) als
sehr fruchtbar erwiesen. Die Herausgabe ahnlicher Normen auch
fir die anderen Erzeugnisse der Mineraldlindustrie, wie Benzin,
Petroleum, Gasol, Treibole usw., wire von groem volkswirtschaft-
lichem Nutzen. Der Verfasser hat es fir niitzlich gehalten, als
Vorbereitung fiir kiinftige weitere Normenbildung einige wich-
tigere ausldndische Lieferungsvorschriften anzufithren.

Die Untersuchung der Erdéle selbst, der Gang der in Hin-
sicht auf die Verarbeitung im GroBen durchzufithrenden Labora-
toriumsdestillationen ist bisher weder in der européischen noch in
der amerikanischen Literatur eingehender beschrieben worden.
In diesem Buche findet sich eine genaue, in unzéhligen Unter-
suchungen erprobte Anleitung hierfiir, und es darf wohl die
Hoffnung ausgesprochen werden, dal} dieser wichtige Abschnitt
manchem FKFachgenossen gute Dienste leisten wird, wenn es auch
infolge der Vielfalt der geférderten Erdéle unméglich war, eine
fir alle méglichen Fille giltige Vorschrift zu geben.

Eine weitere Neuerung bedeutet die vom Verfasser mitgeteilte
Anleitung fir die Versuchsraffination von Schmierslen, Paraffin
und anderen Destillaten. Wenn miindliche Unterweisung und
Anschauungsunterricht auch weiterhin auf diesem Spezialgebiet
wichtig sein werden, so diirfte doch gezeigt worden sein, daB auch
solche bisher rein erfahrungsgemafl durchgefiihrte Operationen
einer didaktischen Schilderung zugiinglich sind.

In seinem Bestreben, diesem Buch ein gutes Bildermaterial
beizufiigen, ist der Verfasser von einigen bewiihrten Apparatebau-
firmen anf das wirksamste unterstiitzt worden. Dank gehort in
dieser Hinsicht vor allem der Firma Sommer & Runge, Werk-
statten fiir Prizisionsmechanik und Glastechnik in Berlin-Frie-
denau, der Firma Franz Schmidt & Haensch, Optisch-
Mechanische Werkstatten, Berlin, und der Thermometer- und
glastechnischen Werkstdtte von Franz Méller, Berlin N,
welche die Mafle und Photographien der Thermometer zur Ver-
fiilgung gestellt hat.
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Der Verfasser iibergibt hiermit dieses den im Laboratorium
arbeitenden Erdélchemikern gewidmete Biichlein der Offentlich-
keit und spricht zum Schluf den Wunsch aus, dafl seine Ab-
sichten verstanden werden mdégen. Das Urteil der Fachgenossen
itber die vorliegende Arbeit diirfte dann trotz der ihr sicherlich
anhaftenden Méngel nicht ungiinstig ausfallen.

Im November 1929.
Der Verfasser.
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wasserstoff«.

Seite 161, Zeile 5 von unten, lies ,,Kohlenwasserstoffen statt ,,Koh-
lenwasserstoff«,

Seite 174, Zeile 15 von unten, lies ,,Zehntel-cm3* statt ,,Zehntelgrade.
Seite 176, Anmerkung 1, lies ,,Nachtrage S. 280« statt ,,Anhang¢.
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Seite 256, Zeile 20 von oben, lies ,,0,6 mm* statt ,,6 mm*.
Seite 258, Zeile 15 von unten, lies ,,abgekiihlt* statt ,,erniedrigt<.



Probenahme.

Jede technische Untersuchung verfolgt den Zweck, die Eigen-
schaften eines Produktes zu untersuchen, das in gréferer Menge
vorratig ist. Die erste Aufgabe des Untersuchenden besteht also
darin, diesem Vorrat ein Muster zu entnehmen, das genau dieselbe
Zusammensetzung hat wie die ganze Menge. Da die genaueste
Untersuchung keinen Wert besitzt, wenn das untersuchte Muster
nicht dem Durchschnitt der zu priifenden Ware entspricht, ist
auf die Probenahme grofite Sorgfalt zu verwenden.

Zur Untersuchung konnen Stoffe folgender Art gelangen:

1. Flissigkeiten (Erdsl, Benzin, Schmierdle usw.),

2. feste und halbfeste Massen (Paraffin, Vaselin, Asphalt usw.),

3. kohleartige Stoffe (Petroleumkoks).

Nach der Aufbewahrungsform der zu untersuchenden Stoffe
sind zu unterscheiden:

a) Fésser, e) Trommeln,
b) Zisternenwagen, f) Sicke,
¢) Reservoire, g) lose Form.

d) Schiffstanks,

Probenahme von Flissigkeiten. Ist ein Durchschnitts-
muster aus einem Kesselwagen oder einem Fall zu entnehmen,
so bedient man sich eines entsprechend langen, dickwandigen,
ungefahr 15mm weiten, unten etwas verjingten Glasrohres, dessen
Riander rund geschmolzen sind. Das Rohr wird langsam in den
Behilter eingefiihrt, bis es auf den Boden aufst6ft. Dann ver-
schlieBt man die obere Offnung mit dem Daumen und zieht das
Rohr langsam aus dem Behélter. Durch Liften des Daumens
wird die entnommene Flissigkeit in eine ganz reine und trockene
Flasche entleert und die Probeentnahme so oft wiederholt, bis
die Menge des Durchschnittsmusters ungeféhr 1 Liter betrigt.

Wenn die Tiefe des Behilters, dem die Probe entnommen
werden soll, gréBer ist als 11/, m, so bedient man sich vorteilhaft
der Blechflasche Abb. 1. Dieselbe hat einen Bleiboden und zwei
angelotete Ringe, an denen ein Drahtbiigel befestigt ist. Als Ver-
schlufl dient ein dicht passender, jedoch leicht herausziehbarer
Stopfen, an dem eine starke Schnur befestigt ist. Letztere ist

Burstin, Untersuchungsmethoden, 1
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durch eine in der Mitte des Drahtbiigels angebrachte Ose gezogen
und besitzt geniigende Lénge, um die Flasche bis auf den Boden
des betreffenden Reservoirs hinablassen zu kénnen. Wenn die
Flasche in der gewiinschten Tiefe angelangt ist, wird sie durch

ruckartiges Anziehen der Schnur entkorkt und nach

Fillung aus dem Ol gezogen. Wenn das Reservoir ein

stehender Zylinder ist, so entnimmt man, um ein Durch-

schnittsmuster zu erhalten, je eine Probe in !/}, und

9/, der Fiillhohe und drei Proben aus der Mitte. Zu-

sammengemischt bilden die 5 Proben ein richtiges

Durchschnittsmuster des Reservoirinhaltes. Aus Reser-

voiren von horizontal-zylindrischer Form nimmt man je

ein oberes und unteres und acht Muster aus der Mitte,
die alle zu einer einzigen Probe vereinigt werden.
r.  Voraussetzung der Probenahme ist, dafl der Fliissig-
‘%ﬁ’fg;‘ ;keitsgrad des Reservoirinhaltes an allen Stellen desselben
e“ftl’;:g’l’;e - gleichférmig sei. Ist dies nicht der Fall, der Inhalt z. B.
durch Paraffinausscheidungen teilweise fliissig, teilweise
fest, so muB durch Erwirmen und Durchriihren gleichmégige
Verteilung des Paraffins bewirkt werden.
Kaltes Ol in eine wirmere Umgebung gebracht, kondensiert
bekanntlich Feuchtigkeit an seiner Oberfliche. Deshalb
sollte man mit der Probenahme immer warten, bis das Ol
- ungefahr Atmosphérentemperatur angenommen hat. Daf}
man eine Verunreinigung des Ols bei der Probenahme
durch Regen, Schnee, Staub usw. zu vermeiden hat, ist
selbstverstéandlich. Bei leichtfliichtigen Olen ist iiberdies
auf Vermeidung von Verdampfungsverlusten bei der Ent-
nahme und Uberfithrung der Probe in das Laboratorium
zu achten.

Wenn in Trommeln, Fissern oder Sicken verpackte
feste oder halbfeste Stoffe, wie Paraffin, Vaselin, As-
phalt usw. zu untersuchen sind, so wird mittels des Boh-
rers Abb. 2 je ein Muster aus der Mitte, ferner links und
rechts davon herausgeschnitten, worauf man die Proben
zu einem gemeinsamen Muster vereinigt.

Feste, stiickige Waren, wie Petrolkoks, werden zu

Abb-2. einem Durchschnittsmuster geformt, indem man beim Um-
bohrer. gchaufeln jede 20. Schaufel beiseite gibt. Aus dem so ent-

standenen Haufen wird eine quadratische, iiberall gleich
hohe Schicht geformt, nachdem man die einzelnen Brocken durch
Zerkleinern der groBeren Stiicke einander ungefdhr angeglichen
hat. Das Quadrat wird durch zwei Diagonalen in vier gleiche
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Dreiecke geteilt, von denen man zwei gegeniiberliegende zusam-
menmischt, zerkleinert und wieder zu einem Quadrat schichtet.
So entstehen allméihlich immer kleinere Durchschnittsmuster. Die
zuletzt erhaltene, etwa 10 kg schwere Probe wird zu Pulver zer-
rieben, gut gemischt und ein 1/,-kg-Muster zur Untersuchung
dem Laboratorium iibergeben.

Yorbehandlung der Proben. Alle Mineraléle, die einer der im
folgenden beschriebenen Priifungsmethoden! unterzogen werden
sollen, miissen wasserfrei sein. Meist verrdt sich ein geringer
Wassergehalt durch eine Triibung des Ols, ferner durch Spratzen
oder gar Schiaumen beim Erhitzen iiber 100°. Behufs Entwisse-
rung werden leichtfliissige Ole durch ein trockenes Papierfilter
oder Watte filtriert. Viscose Ole muB man, soweit sie sich nicht
durch Abstehen in der Wirme reinigen lassen, nach einer der bei
der Entwisserung des Erdols beschriebenen Methoden (S. 124)
vom Wasser befreien.

Feuchter Petrolkoks soll im Trockenschrank bei 105° ent-
wassert werden.

1 Mit Ausnahme der Bestimmung des Wassergehaltes.

1*



Erster Teil.

Allgemeine Untersuchungen.

I. Physikalische Priifmethoden.

A. Farbe.

Obwohl die Farbe von Mineralslerzeugnissen kein direkter Grad-
messer ihrer Giite ist und von Fachleuten immer wieder darauf
hingewiesen wird, dafB ihr keine iibertriebene Bedeutung beigelegt
werden darf, werden doch viele Ole in erster Reihe nach ihrer
Farbe als der sofort erkennbaren Eigenschaft beurteilt und be-
wertet. Es ist deshalb nétig, daB sich der Analytiker das zu
untersuchende Produkt vor allem genau ansehe, seine Beob-
achtungen beziiglich der Farbe notiere und, wenn dies verlangt
wird, letztere mit einem der beschriebenen Apparate messe.

Die fliissigen Mineraldlprodukte sehen zumeist verschieden
aus, je nachdem man sie in auffallendem oder durchscheinendem
Lichte betrachtet.

Auffallendes Licht. Manfiillt das Ol am besten in eine flache
Flasche von farblosem Glas und betrachtet es vor einem Nord-
fenster, diesem den Riicken zukehrend. Die Wahrnehmungen
werden z.B. bei einem Schmierdl in folgender Weise notiert:
Im auffallenden Licht olivgriin mit blauer Fluorescenz, im durch-
scheinenden Licht orange. Sollen die Farben zweier Ole im auf-
fallenden Lichte verglichen werden, so kann man auch je einen
Tropfen der beiden Ole nebeneinander auf schwarzem Glanzpapier
betrachten.

Die Bestimmung der Farbe von Mineralélen sollte vom Tages-
lichte unabhingig gestaltet werden, da nicht jedes Laboratorium
iiber Nordlicht verfiigt; im Winter sind auch nur wenige Stunden
zur Farbenbeurteilung geeignet. Lediglich ein gleichméBiges,
kiinstliches Licht liefert immer dieselben Beleuchtungsverhilt-
nisse. Gilt dies schon fiir das Beurteilen der Farben mit freiem
Auge, so noch vielmehr fiir die Farbenmessung mittels eines
Colorimeters. Hier sollte nur in ganz verdunkeltem Raume bei
kiinstlicher Beleuchtung — am besten eignen sich hierzu die so-
genannten Tageslichtglilhlampen — gearbeitet werden.
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Durchscheinendes Licht. Die eigentliche Beurteilung des
Farbtones von Mineral6len geschieht in erster Linie im durch-
scheinenden Lichte, insbesondere wo es sich um fast farblose Ole
handelt. Hierbei hingt der Farbton natiirlich von der Dicke der

Schichte ab, durch die man hin-
durchblickt. Deshalb sind Be-
zeichnungen wie citronengelb,
orangerot usw. sehr unbestimmt.
Immerhin soll, wo nicht Farben-
messung mittels einesColorimeters
erfolgt, die Farbe einer ungefahr
30 mm dicken Schicht angegeben
werden.

Zur genaueren Feststellung der
Farbe von Mineralolen dienen
FarbenmeQapparate, sogenannte
Colorimeter.

Farbenmessung. Die zahlen-
maBige Bestimmung des Farb-
wertes der Mineralole ist in Europa
nicht so verbreitet wie in Ame-
rika, wo mehrere verschiedene
Colorimeter zur Farbenmessung
von Benzin, Petroleum, Schmier-
Olen usw. verwendet werden. In
Deutschland wird meist nur das
Stammersche Colorimeter zur
Bestimmung der Farbe von Pe-
troleum verwendet (s. Abb. 3).
In Tabelle 1 sind nach Day?! die
mittels der verschiedenen ge-
brauchlichen Apparate festgestell-
ten Farbwerte vergleichsweise
zusammengestellt.

Colorimeter von Stammer. Es
wird diejenige Schichthéhe des

Abb. 3. Stammerscher Colorimeter
nach Holde.

zu priifenden Oles bestimmt, bei welcher letzteres dieselbe Farbe
wie eine Normal-Uranglasplatte aufweist. Der Apparat besteht
aus der feststehenden Rohre Z, iiber welcher sich die Uranglas-
platte u befindet, dem verschiebbaren Zylinder C, der zur Aufnahme
des Oles bestimmt ist und dem schmaleren, leeren, unten mit

1 Day, T, S. 663.
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Tabelle 1. Farbenvergleichswerte.
Saybolt Lovibond Union | galjum-
Chromometer Tintometer 00121‘1‘ bichIOIIn_zt,
- T meter |mg per Liter .
Y | Héhe |Farben-|s g - Beschreibun,
EE del? 0?- a{)et_an EE" R N 8_ | o< ° oem_er €
R'd | schicht | zeich- o= | Serie Wert SN 1°/,-igen
A | in Zoll | nung |zqq X o H,50,-Lsg.
120 + 25|12| 510 032 |—| — 2,0 —
118 +24|—| — — | — 2,9 —
1|16 +23|—| — — — — 3,8 —
1|14 +22|—| — — —| — 4,7 —
112 4+ 21|12| 510 2,00 |—1| — 5,6 | Wasserhell
110,75 +20|—| — — | — 6,5 .
1] 950 +19|—| — — I 7,5 _
1) 825 |4 18|—| — — | — 8,5 —
1 926 | +17}—| — — —| — 9,5 —
1| 625 |+ 16|12 ‘;’(1)8 ‘;89 —| 7| 105 | Primaweis
210,60 { + 15 |—1| — — | — 12,5 _
510 4,0 |—| — _
2| 975 |+ 14121 0 1ol Z| s _
21900 | 413|—; — — — — 14,6 —
1| 826 |412]12 200 11 |—| — 16,5 o
2| LB +111—| — — — = 17,6 —_
21 1,25 |4+ 101—| — — — — 18,6 —
510 60 |—| — —
2| 6,50 | + 8}12 900 11 |—] — 20,8 _
2162 |+ 7]—| — — = — 21,9 —
510 0 |—| — —
9
1) 600+ 61124900 | 100 |[—| —] 230 —
21 5%+ d]l—| — — — — 24,1 —
21 550 |+ 4]—| — — — — - —
510 90 |[—| — —
92
21 52514 31120000 | 19 || —| 253 —
2150 |+ 2]—) — = = —| 2.6 -
21 4B+ 1]—| — - |- — 98,0 | StandardwB.
2| 4,50 ol—| — — — - - —
21 42 | — 1]|—| — — — — — —
510 140 |—| — — —
— 9 ?
2| 4,00 2112 200 11 |—| — - B
21 3WB|— 3|—! — — — — — —
2] 3®WB|— 3]—|] — — — — — —
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Saybolt Lovibond Union | gajiym-

Chromometer Tintometer Colori- bichromat,
% | Hohe [Farben-|g ol omete.r e sflfelr“ter Beschreibung
S={der0l-| be- Eal . . © o] < .
%4 schicht | zeicn- [§:21 Serie | Wert 18| 91 1%-igen
& |in Zoll| nung gyl A1 | H,80,-Lsg.

5| a8 1l1o {510 150 |—| — — —
e =11200 1,1 j—| — — —

2| 350 | — H|—! — — — — — —

2 3,3 — 6|— — ' — — — — —
2182 |— T|—| — — — — — —

2| 3,126 — 8|—! — — — — — —
21380 — 9|—| — — —] — — —

2] 287 —10|—| — — —| — — -

21 2% |—11] 1| 500 | ,L4—1,9] G| 1 — LilienweiB
2| 2,625 —12|—| — — — — — —

2| 26000 —13|—1 — — — — — —

2| 23875 —14|—| — — =] = — —

2] 2,280 —15|—| — — — — — e

2| 2,125 — 1612 { vl G il _ B

- e “ 11200 L1 |— | — — —

2| 1,875 — 18— | — — —| — — —

2 1,625/ —20 |—| — — — — — —

2| 1,81 —22|—| — - |— — — —

2| 1,125 —eo4| 1] 500 | 47 |H|1y|] — RahmweiB
2| 087 —26|—| — | — — — — —

9 y 511510 ‘ 2790 |—| — — —

2| 0,625 —28]12 200 55 || — B _

2| 0,375 —30|—| — — —| — — —

21 0,125 —32| 1] 500 | 20—23 } 2 — —
N 1) 500 | 50—63 % 3 — Citronengelb
— — — | 1] 500 ]110—125 ;\II 4 — Orangegelb
— — — | 1] 500 [220—250[0 | 5 — Lichtrot
— — — | 1] 500 |300—340|P | 6 — Dunkelrot
— | — — = — — Ql — — Weinrot

einer farblosen Glasplatte verschlossenen Rohr ¢ Das Licht ge-
langt von dem Spiegel p einerseits durch das Petroleum und ¢,
andererseits durch Z und die Uranglasplatte, durch die Prismen
gebrochen, in das Okular O. Der mit dem Ol gefiillte Zylinder ¢
wird solange verschoben, bis Farbengleichheit in beiden Hilften
des Gesichtsfeldes eintritt und dann die Hohe der Fliissigkeits-
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sdule an einer Zentimetereinteilung abgelesen. Zur Farbenmes-
sung von Schmierdlen kann der lange Zylinder € durch einen kur-
zen ersetzt werden.

Chromometer von Saybolt. Dieses, dem Stammerschen &hn-
liche Colorimeter ist in U. 8. A. und England zur Priifung von
Benzin, Petroleum usw. vorgeschrieben. Die Hohe der Fliissig-
keitsschicht wird durch Ablassen einer entsprechenden Menge
aus dem einen Rohr mittels eines Hahnes reguliert. Die andere
Rohre enthilt eine oder zwei Standard-Uranglasplatten, mit deren
Farbe das Ol verglichen wird. Aus der Hohe der gefundenen Ol-
schicht wird mittels einer Tabelle die Farbe in Einheiten von
— 32 bis 4 25 gefunden.

Union-Colorimeter. Dasselbe ist von der Nativnal Petroleum
Association angenommen (daher auch N. P. A.-Color. genannt)
und wird vorschriftsmafig in U, S. A, zur Prifung der Farbe von
Schmierélen verwendet. Es besteht aus einer innen geschwirzten
Roéhre, an deren einem Ende sich das Okular befindet. Das andere
Ende enthilt zwei Ficher zur Aufnahme des Olmusters und des
Farbenstandards. Das Ol befindet sich in einer reinweifen 4-Unzen-
Glasflasche. In das andere Fach wird eine gleiche, mit reinem
Wasser gefiillte Glasflasche und dahinter das passende Farbglas
gestellt. Als FarbenmaBstab verwendet man eine geeignete Zu-
sammenstellung von Lovibond-Farbglidsern.

Lovibond-Tintometer. Dieser in England zur Priiffung des
Leuchtpetroleums vorgeschriebene, in vielen Liandern aber auch
zur Farbenmessung von Schmierélen benutzte Apparat ist in
seiner Konstruktion dem Union-Colorimeter sehr &hnlich. Zur
Aufnahme des Oles dienen Metallzellen, die an den zwe! gegeniiber-
liegenden Enden Glaswinde haben. Ihre Lange wird nach der
Tarbtiefe des Oles gewihlt und betragt 1/,—6 Zoll fiir Ole, 12 und
18 Zoll fiir Leuchtpetroleum. Die Farbglaser sind in 4 Serien
geteilt, und zwar

Serie Nr. 510 . . . . . . . . ... Gelb,

Serie Nr. 500 . . . . . ... ... Orange,

Serie Nr. 200 . . . . . . . . ... Rot,
~Serie Nr. 1180 . . . . . . . . . .. Blau.

Zu jeder dieser Serien gehéren numerierte Glaspliattchen ver-
schiedener Dicke, die sich mit denen der anderen Serien zu allen
in Betracht kommenden Farbtonen zusammensetzen lassen. Es
sollen hierzu jedoch so wenig Einheiten als moglich verwendet
werden. Als Ergebnis notiert man die Summe der Nummern jeder
einzelnen Serie.
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Beispiel: Die Farbe eines Maschinen¢ls wurde in einer 2''-Zelle
gefunden zu:

Serie Nr. 500 . . . . . . . ... .. 505,
Serie Nr. 200 . . . . . . ... ... 60,0,
Serie Nr. 1180 . . . . . . . . . . .. 0,5.

Die Farbenmessungen von Mineralélen mit Hilfe von Farb-
gldsern haben nur einen beschrinkten Wert, da es sehr schwer fillt,
sowohl Farbton als auch Farbtiefe eines Oles zu treffen. Gilt dies
schon fiir die Farbenmessung im durchscheinenden Lichte,
s0 148t sich die eigentiimliche Farbung und Fluorescenz von Mine-
ralolen bei auffallendem Lichte kinstlich tberhaupt nicht
nachahmen. Ahnliches gilt beziiglich der Farbenmessung mit ge-
firbten Salzlosungen. Letztere bieten jedoch den Vorteil der
leichten Herstellbarkeit und Definierbarkeit.

Farbenmessung mit Bichromatlosungen. Wenn keines der ge-
nannten Colorimeter zur Verfiigung steht, kann die Bestimmung
und Bezeichnung der Farbe von Mineraldlen auch mit Hilfe von
verdiinnten Kaliumbichromatlosungen erfolgen. Tabelle 1 dient
nach Day zum Vergleich der mit dem Saybolt-, Lovibond- und
Union-Colorimeter, ferner mit Bichromatlésungen festgestellten
Farbwerte. Die Zahlen der vorletzten Rubrik bezeichnen die
Anzahl Milligramm chemisch reinen Kaliumbichromats, geldst in
1 Liter einer 1proz. Schwefelsidure.

Farbenmessung mit Jodlosungen. Diese Methode eignet sich
einigermaflen zur Festlegung und Bezeichnung der Farbwerte
von Schmierdlen. In 1 Liter destillierten Wassers werden 20 g
chemisch reines Kaliumjodid und 10 g resublimiertes Jod auf-
gelost. Diese Losung wird in einer mit Glasstopfen versehenen
dunklen Flasche aufbewahrt. Zur Bestimmung der Farbe eines
Oles bringt man dieses z. B. in einen 250 cm3-MeBzylinder und
stellt daneben einen gleichen, aber leeren Zylinder. In letzteren
bringt man z. B. 10 cm? der erwéhnten Jodlésung und verdiinnt
nun mit destilliertem Wasser, bis Farbengleichheit hergestellt ist.
Wenn man einen Standardzylinder benutzt, so kann die Farbe
eines beliebigen Oles in 9/y, reinen Jods ausgedriickt werden. So
wurde z. B. gefunden, daB cinc 0,0119/y-Jodlésung mit einem
raffinierten Spindeldl, eine 0,11¢/-Jodlosung mit einem schweren
Maschinenoélraffinat farbengleich war.

B. Geruch.

Die meisten Mineralélprodukte, insbesondere die niedrig sieden-
den Fraktionen Benzin, Petroleum, Gasél, haben einen charak-
teristischen Geruch. Rafflmerte Ole riechen milder und angeneh-
mer als unraffinierte Ole. Obzwar der Geruch aller Benzine oder
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Petroleumsorten gemeinsame charakteristische Merkmale auf-
weist, findet man doch auch hierin Unterschiede je nach Herkunft
des Rohdls. Ganz eigenartig riechen auch die an Verbreitung
immer mehr zunehmenden Krackbenzine. In unraffiniertem Zu-
stand haben sie einen unangenehmen, meist an faule Eier (Schwe-
felwasserstoff) erinnernden Geruch. Auch raffinierte Krackbenzine
riechen eigenartig. Es ist bisher nicht gelungen, diesen Geruch
ganz zu beseitigen. Auch Petroleum 148t sich nicht ganz geruch-
frei machen, weshalb Haarpetrole parfimiert werden. Die Schmier-
ole sind zumeist ganz oder doch nahezu geruchfrei. Man priift
den Geruch von Benzin, Petroleum u. dgl., indem man ein wenig
davon in eine flache Schale oder ein Uhrglas gieBt. Statt dessen
kann man auch ein paar Tropfen auf den Handteller geben und
sie mit der anderen Hand verreiben. Wenn man eine Flasche
halbvoll mit dem zu priifenden Ol fiillt, verkorkt und heftig schiit-
telt, wodurch sich der Luftraum mit den Dampfen sittigt, wird
der Geruch des Oles nach dem Offnen der Flasche deutlich zu
verspiiren sein. Paraffin ist im Allgemeinen geruchschwach, doch ist
auch das bestraffinierte 6lfreie Produkt nur selten ganz geruchlos.
Man spiirt den Geruch am besten an ganz frischen Bruchfldchen.

C. Temperaturmessung.

Die meisten Untersuchungsmethoden des Mineral6ilaborato-
riums erfordern direkt oder indirekt Temperaturmessungen. Des-
halb ist das Thermometer, und zwar das Quecksilberthermo-
meter, das in dem Mineral6llaboratorium am héufigsten gebrauchte
Instrument. Die Glasindustrie stellt verschiedene Thermometer-
typen her und mangels entsprechender genauer Vorschriften ist
es dem Laboratoriumschemiker oft iiberlassen, zu entscheiden,
welche Typen er fiir die verschiedenen Untersuchungsmethoden
verwenden will. Dementsprechend kann man auch verschiedene
Thermometertypen in Mineraléllaboratorien im Gebrauch finden.
Dies ist um so bedauerlicher, als die Untersuchungsapparate selbst
genau normiert sind. Fiir die dazugehérigen Thermometer jedoch
bestehen in Deutschland zumeist keine ganz genauen und binden-
den Vorschriften, so wie dies in U. S. A. der Fall ist; und wo
solche Vorschriften bestehen, finden sie vielfach in den Laborato-
riumsbiichern keine Erwahnung und bleiben daher dem Verbrau-
cher unbekannt.

In den amtlichen amerikanischen Vorschriften zur Priifung
von Mineralélen?! finden sich bei jeder einzelnen Priiffungsmethode

1 U. 8. Gov. specifications for lubricants and liquid fuels and methods
for testing, Washington 1927.
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neben den genauen Bestimmungen fiir den zu verwendenden Ap-
parat auch genaue Vorschriften iiber Art und MafBle des Thermo-
meters. In Tabelle 2 sind die in Deutschland bei der Untersuchung
der Erdolprodukte allgemein gebrauchlichen Thermometer in einer
den amerikanischen Normen dhnlichen Weise beschrieben!. Diese
Zusammenstellung und die bildliche Darstellung der Thermometer
(Abb. 4a und 4b) scllen die endgiiltige Normierung aller ver-
wendeten Thermometertypen anregen und damit eine Quelle
mancher Fehluntersuchungen verschiitten. Aber auch ohne bin-
dende Form zu besitzen, durften die mitgeteilten Daten die Aus-
wahl der fir das Mineraléllaboratorium anzuschaffenden Thermo-
meter erleichtern.

Von einem Thermometer muB in erster Linie verlangt werden,
daB seine Angaben richtig seien. Am verlidfllichsten sind die
amtlich gepriiften Thermometer. Man begniige sich nicht mit der
Angabe, daB ein Thermometer amtlich geprift ist, sondern ver-
lange von dem Hindler auch den Priifungsschein. Derselbe ist
mit der Nummer des Thermometers versehen und gibt fir mehrere
Punkte der Skala die gefundenen Abweichungen an. Nachstehend
das Beispiel eines von der Physikalisch-Technischen Reichsanstalt
fiir ein Thermometer ausgestellten Priffungsscheines:

Prifungsschein
fiir das Thermometer P T.R.-Nr. .....

Das in ganze Grade C geteilte Thermometer ist als Laboratoriums-
thermometer geprift worden; seine Angaben sind zur Zeit bei:

100 Grad ohne wesentlichen Fehler
170, »» ” »
240 ” 9’ 9 bE

Die vorstehend auf halbe Grade abgerundeten Priifungsergebnisse
gelten unter der Voraussetzung, daB sich das Instrument 6 cm tief auf
der zu messenden Temperatur befindet und der herausragende Queck-
silberfaden die mittlere Temperatur 35 Grad besitzt.

Das Thermometer ist durch Aufitzen des Reichsadlers und der
Jahreszahl beglaubigt worden.

Strichmarken befinden sich bei 100 und ‘)40 Grad.

Charlottenburg, den ..... Physikalisch-Technische Reichsanstalt
Abteilung ITT.
Unterschrift :

1 Die Angaben iiber die Thermometermalle und die Abbildungen ver-
dankt Verf. der Firma Franz Méller, Thermometer- und glastechnische
Werkstéitte, Berlin N 65, Transvaalstr. 6.
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Liegt auch kein Prifschein vor, so ist man bei geeichten
Thermometern doch sicher, da8 die Fehler gering sind. Die gro3ten
Abweichungen betragen, je nachdem die Thermometer in ganze
Grade oder Bruchteile von Graden geteilt sind, bis 100° héchstens

Abb. 4a. Thermometer fiir Mineraloluntersuchungen.

Von links nach rechts, Nr 1 und 2: Flammpunkt-Therm. nach Schliiter, Nr.3 und'4:
Flammpunkt-Therm. nach Marcusson, Nr.5 und 6: Flammpunkt-Therm. nach Pensky
— Martens, Nr.7und 8: Thermometer z. Abel-Petrolenmprober (4u. u. inneres Gefig).
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0,5—1°, zwischen 200 und 300° héchstens 2—3°. Da sich die
Thermometer nach ihrer Herstellung noch cinige Zeit hindurch bei
Gebrauch dndern, soll man nur kiinstlich gealterte Thermometer
kaufen.

Abb. 4b. Thermometer fiir Mineraléluntersuchungen.
Von links nach rechts, Nr.1 und 2: Engler-Viscos.-Thermometer, Nr. 3 und 4: Therm.
fiir Benzin-Flammpunktpriifer nach A bel (inneres und fiuBeres Gefii3), Nr. 5: Tropfpunkt-
Therm. nach Ubbelohde, Nr.6: Stengel- Stockpunkt-Thermometer, Nr.7: Engler-
Destill.-Thermometer, Nr.8: Therm. fiir Erweichungspunkt nach Kramer-Sarnow
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Wenn an dem Thermometer nichts anderes vermerkt ist, so
gelten seine Angaben fiir ganz eintauchenden Quecksilberfaden,
d. h. fiir den Fall, da8 das Thermometer bis zu seinem jewei-
ligen Stand in die Fliissigkeit eintaucht. Da dies bei den meisten
technischen Untersuchungen undurchfithrbar ist, der Queck-
silberfaden also ein Stiick aus der Fliissigkeit, deren Temperatur
gemessen werden soll, herausragt, mul fir diesen heraus-
ragenden, auf niedrigerer Temperatur befindlichen Teil des Queck-
silberfadens eine Korrektur angebracht werden. Zu diesem Zwecke
miBt man die mittlere Temperatur des herausragenden Queck-
silberfadens, indem man ein Hilfsthermometer so befestigt, da
dessen Quecksilbergefal sich in der mittleren Hoéhe des heraus-
ragenden Quecksilberfadens befindet.

Wenn z. B. der Unterschied zwischen der Temperatur des
Hauptthermometers und der Temperatur des Hilfsthermometers
100° C betrégt, so kann man fiir je 1° des herausragenden Fadens
rund 0,01° zu der abgelesenen Temperatur hinzuzihlen, bei einem
Unterschied von 200° rund 0,02° usw. Genauer berechnet man
die Fadenkorrektur nach der Formel: K = an (-—t'), worin n
die Anzahl der Grade des herausragenden Fadens, ¢ und ¢’ die
Temperaturen von Haupt- und Hilfsthermometer, und « der
Ausdehnungskoeffizient des Thermometerglases ist. « betragt fiir:

1. Stab- und EinschluBthermometer aus Jenaer Glas 16"’ von
30—100° = 0,000156,

9. Stabthermometer aus Jenaer Glas 59"’ von 0—400° =
0,000168,

3. EinschluBthermometer aus Jenaer Glas 59"’ von 0—400° =
0,000157.

Mittels der angegebenen Formel kann die Fadenkorrektur
jederzeit berechnet werden.

Eichung der Thermometer. Fiir jedes in Benutzung genommene,
nicht geeichte Thermometer sollte mindestens der Eispunkt und
der Siedepunkt des Wassers bestimmt werden. Der Eispunkt
wird folgendermalen bestimmt: Reines Eis! wird in einem reinen
Mérser feingestampft, dann mit auf 0° gebrachtem destilliertem
Wasser abgespiilt und zu einem dicken Brei angeriihrt. Den Kis-
brei gibt man in ein Becherglas von ungefihr 1/, Liter Inhalt,
welches selbst von Eisstiickchen umgeben in einem gréBeren
Becherglase steht. Das Thermometer hingt man so auf, daf es iiber
seinen Nullpunkt hinaus im Eise steckt. Nach etwa einer Minute

1 Aus destilliertem Wasser hergestellt.
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wird unter leichtem Klopfen mit dem Finger an das Thermometer
abgelesen. Beim Ablesen zieht man das Thermometer etwas iiber
den Eispunkt aus dem Eisbrei heraus. Dann wird das Thermo-
meter wieder in das Eis gesteckt und die Ablesung mehrmals in
derselben Weise wiederholt.

Um das Thermometer beim Siedepunkt des Wassers zu
eichen, kann man sich des einfachen, in Abb. 5 wiedergegebenen
Apparates nach Ostwald-Luther bedienen. Der-
selbe besteht aus einem Erlenmeyerkolben, in dem
mittels Korkstopfens ein unten verjingtes Glasrohr
befestigt ist. Letzteres ist von einem isolierenden Man-
tel umgeben, welcher aus einem mittels Korkringes
auf der inneren Rohre aufgesetzten weiteren, isolierten
Glasrohr besteht. In der den Apparat nach oben ab-
schliefenden Korkplatte ist das Thermometer befestigt.
Im unteren Teil der inneren Rohre befinden sich Glas-
perlen als Schutz gegen Uberspritzen des Wassers.
Das in dem Kolben befindliche Wasser entwickelt den
Dampf, welcher, in der inneren Rohre emporsteigend
das Thermometer umspiilt, sodann in dem Mantel-
raum nach abwirts gelangt und mit dem Kondens-
wasser zusammen durch das unten angebrachte Glas-
rohrchen ausstrémt.

Der Siedepunkt des Wassers ist bekanntlich von

Abb. 5.
dem Luftdruck abhéngig, und deshalb muf} bei jeder Thermometer-

Siedepunktbestimmung das Barometer abgelesen wer- Bichapparaf.

den. Die dem jeweiligen Barometerstande entsprechende Siede-
temperatur des Wassers ist der Tabelle 2 Seite 279 zu entnehmen.
Da in Mineralollaboratorien vielfach Thermometer iiber 300°
benutzt werden, ist es nétig, nichtgeeichte Thermometer auch bei
héheren Temperaturen als 100° auf ihre Genauigkeit zu priifen.
Dies geschieht am einfachsten in der Weise, dafl man das zu
prifende Thermometer mit einem amtlich geeichten Thermo-
meter von gleicher Gréfle, Eintauchung und gleichem Glase ver-
gleicht. Man streift iiber beide Thermometer einen oder zwei
Gummiringe derart, dafl ihre Quecksilbergefifle sich berithren.
So miteinander vereinigt hingt man beide Instrumente in ein
groBeres Gefdl, das mit einer Fliissigkeit gefiillt ist; bis etwa
200° verwendet man Paraffingl, bis 300° HeiBdampfzylinderdl.
Fiir noch hohere Temperaturen wird eine Mischung von geschmol-
zenem Kali- und Natronsalpeter benutzt. Die Fliissigkeit wird
withrend der ganzen MefBperiode gut gerithrt, und die Tempera-
tur nicht rascher als 1° pro Minute erhéht. Zum Ablesen kann man
Burstin, Untersuchungsmethoden. 2
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sich einer Lupe bedienen. Auch hier wird vor dem jedesmaligen
Ablesen mit der Fingerkuppe an das Thermometer geklopft. Man
liest etwa alle 5 Grade ab, und zwar ebenso beim Ansteigen der
Temperatur wie beim Abkiihlen. Durch gute Isolation des Flus-
sigkeitsbades sorgt man dafiir, dafl die Temperatur nicht rascuicr
falle, als sie vorher anstieg.

Aus dem Mittel der Ablesungen beim Ansteigen und Fallen
der Temperatur lassen sich die Fehler des zu priifenden Thermo-
meters geniigend genau feststellen. Die Korrektur fiir den heraus-
ragenden Quecksilberfaden kann vernachléssigt werden, wenn
man beim Priifen zum Vergleich ein geeichtes Thermometer von
gleicher GréBe, Einteilung und aus demselben Glase verwendet,
da in diesem Falle bei beiden Thermometern gleichviel Grade her-
ausragen.

D. Wassergehalt.

Wasser findet sich oft in Mineralolen als zuféllig beigemengter
fremder Bestandteil. Schon die Erdéle werden zumeist etwas
wasserhéltig gefordert, und auch andere zur Untersuchung ge-
langende Mineral6le enthalten mitunter etwas Wasser, das durch
atmosphirische Niederschlige, Kondensation der Luftfeuchtig-
keit bei Temperaturwechsel, Abfiillen in feuchte Gefille usw. in
das Ol gelangt sein kann. In hellen Olen verrit sich geringer
Wassergehalt schon durch eine Tritbung und auch bei dunklen
Olen ist dieselbe zu bemerken, wenn man einige Tropfen (1 an
einer Glasplatte herabfliefen 1d8t. Ein untriigliches Kennzeichen
fiir die Anwesenheit von Wasser ist die sogenannte Spratzprobe.
Ein trockenes Reagenzglas wird ungefihr zu !/; mit dem Ol gefiill
und dasselbe bis auf etwa 150° erhitzt. Schon bei Anwesenheit
von Wasserspuren hért man ein knisterndes Gerdusch, bei
Vorhandensein von mehr Wasser tritt StofSen und Schéumen auf.

Die quantitative Bestimmung des Wassergehaltes von
Mineralélen erfolgt nach der von Marcusson angegebenen und
von Aufhiuser vereinfachten Methode. Bei einem Wassergehalt
von weniger als 10% werden 100 g Ol in einem 500 cm3-Rund-
kolben aus gut gekiithltem Glas mit kurzem Hals und umgelegtem
Rand eingewogen und mit 100 cm? Xylol gemischt, welches zu-
vor durch Schiitteln mit Wasser gesdttigt wurde. Enthélt das
Ol mehr als 10% Wasser, so verwendet man nur so viel 01, daB
knapp 10 cm?® Wasser resultieren.

Zur Verhiitung von Siedeverzug werden einige Stiickchen
Bimstein oder einige Tonscherben in den Kolben gegeben und hier-
auf der Siedeaufsatz (s. Abb. 6) mittels dicht schlieBenden Stop-
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fens angeschlossen. Derselbe besteht aus einem gebogenen Glas-
rohr, an welches ein graduiertes Mefrohr angeschmolzen ist. Letz-
teres wird mittels guten Stopfens mit
einem RiickfluBkihler verbunden.
Erhitzt man nun vorsichtig zum Sie-
den, so destilliert mit dem Xylol das
ganze Wasser iiber und sammelt sich
in dem MeBgefal. Destillationsge-
schwindigkeit: 2—4 Tropfen in der
Sekunde. Man destilliert solange, bis
das Destillat klar abliauft und keine
Spuren von kondensiertem Wasser
mehran dem Kolbenhals und Kiihler-
ende zu bemerken sind. Bleibt an
dem unteren Ende des Kiihlers ein
Ring von kondensiertem Wasser hart-
néckig haften, so kann man ihn durch
kurzes Beschleunigen der Destilla-
tionsgeschwindigkeit beseitigen. Das
MeBgefial wird abgelesen, sobald es

N
L 102

Zimmertemperatur ~ angenommen
hat. Mittlerweile hat sich das Was- Aonarat Avls)rb' -

AT zur asserbestimmun;
ser scharf von dem Xylol abgesetzt.  naoh e rouston oo thsnong

E. Feste Fremdstoffe.

Mineralole sind oft in geringerem oder groBerem Grade mit
festen Fremdstoffen verunreinigt. Hierzu gehéren Bohrschlamm
in Erddlen, Rost und FafBlleim von unreinen Behiltern, anorga-
nische Salze usw. Ausscheidungen von Paraffin und asphalt-
artigen Substanzen sind nicht als Fremdkérper anzusehen. Man
bestimmt die Menge der festen Fremdstoffe durch Abwigen von
5—10 g Ol (je nach Gehalt) und Auflésen in 50—100 cm?3 Benzol.
Die Losung mufB unter 6fterem Umschiitteln mehrere Stunden
stehen gelassen oder die Auflésung durch kurzes Kochen am Riick-
fluBkiihler beschleunigt werden. Dann wird durch ein Filter
(Schleicher und Schill Nr. 589, WeiBlband) filtriert, welches zu-
vor eine halbe Stunde bei 105° getrocknet worden war. Man
wischt mit warmem Benzol nach, bis das Filtrat ganz 6lfrei ist,
was man daran erkennt, dafl ein wenig davon, auf Papier getropft,
keinen Fettfleck hinterlaBt. Dann trocknet man eine halbe Stunde
bei 105° und wégt nach vollstindigem Erkalten. Die Differenz
beider Wigungen gibt das Gewicht an festen Fremdstoffen und
evtl. vorhandenen benzolunléslichen Salzen. Wischt man das

9%
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Filter mit destilliertem Wasser aus, so erhilt man nach aber-
maligem Trocknen und Wigen aus der nunmehrigen Gewichts-
differenz den Gehalt an wasserloslichen Salzen.

Fett- oder fettsidurehaltige Ole werden statt in reinem Benzol
in einem Gemisch von 80 Teilen Benzol und 20 Teilen 95%igem
Alkohol geldst bzw. das Filter damit nachgewaschen.

F. Bestimmung des Gesamtgehaltes an Wasser und
festen Fremdstoffen mittels Zentrifugierens.

In Mineralollaboratorien kommt es gewohnlich darauf an,
den Gesamtgehalt an nicht zum Ol gehérigen Fremdstoffen zu
bestimmen ohne Riick-
sicht darauf, wieviel da-
von auf Wasser und
wieviel auf mechanisch
beigemengte Verunreini-
gungen entfallt.
Hierbei bedient man
sich zumeist des Zentri-
fugierens. Durch die
Fliehkraft werden alle
Stoffe, die schwerer sind
als 01, also neben Was-
ser auch die meisten
festen Verunreinigungen
(Erde, Rost, Schmutz
aus Féssern usw.) aus-
geschleudert und zusam-
menalsGesamtmenge
der Verunreinigun-
gen bestimmt.
Auf diese Weise be-
Abb.7. Olzentrifuge (Sommer und Runge). stimmt man auch den
Schmutzgehalt von in
Reservoiren lagernden Erdélen. Hierbei muf8 die Bestimmung
sehr genau ausgefiihrt werden, da ein Unterschied von wenigen
Zehntelprozenten sich im Verlust oder Gewinn von grofien Werten
ausdriickt. Es mufB sorgfiltig darauf geachtet werden, daf die
zur Untersuchung gelangende Olprobe ein richtiges Durch-
schnittsmuster sei. Hier sei auf die Schwierigkeit, einem
groBen Vorratsbehilter ein gutes Durchschnittsmuster zu ent-
nehmen, hingewiesen (s. 8. 1).
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Die Zentrifuge (Abb. 7) mufl imstande sein, mit zwei je 100 cm?
fassenden, wassergefiillten Probershren mindestens 1500 Um-
drehungen in der Minute zu machen, wobei die Entfernung zwi-
schen den Boden der schwingenden Zentrifugenrohren ungefahr
40 em betragen soll. Ist der Durchmesser der Umdrehungen
kleiner oder grofer, so soll die Um-
drehungsgeschwindigkeit so gedndert [“zom|
werden, daB dieselbe Fliehkraft ge- | X
wihrleistet ist. Die Berechnungerfolgt | )
nach der Formel U = 1500 ]/? , £em 40
bei U die Anzahl der Umdrehungen
in der Minute und d der Schwingungs- | —1
durchmesser ist.

Die aus Metallblech hergestellten
Trager fir die Zentrifugenréhren sol-
len so groB sein, dall man letztere
mit einer weichen Schutzhiille (Papier,
Watte usw.) umwickeln kann. Auch
auf den Boden der Triger gibt man
einen kleinen Wattebausch. Die Zen-
trifugenréhren selbst sollen aus gutem
Glas hergestellt und sorgféltig kali-
briert sein. Sie haben einen Fassungs- Y
raum von 125 c¢cm? und sind am offe- b8 und 9. Zentritugenrohren.
nen Ende so verengt, dal sie mit einem
Stopfen verschlossen werden konnen. Abb. 8 und 9 zeigen zwei
passende Formen von Zentrifugenrohren. Statt der groBen, mit
100 em? Ol zu fiilllenden Rohren findet man auch kleinere Rohren
fiir 25 cm3 Ol im Gebrauch.

Die Kalibrierung der grolen Zentrifugenréhren ist folgende!:

WO-

235cm

760

Von... bis .. Teilung je Fehlergrenze Bezeichnung

0— 3cmd 0,1 cm? 0,05 cm? 1, 2, 3

3— hHoemd 0,5 cm?® 0,2 cm? 4, b

H— 10 cm® 1,0 cm? 0,5 cm? 6, 8, 10
10— 25 cm?® 5,0 cm3 1,0 cm? 15, 20, 25
25—100 cm? 25,0 cm? 1,0 cm? 50, 75, 100

Ausfihrung. In jede der beiden Rohren werden genau 50 cm3
Benzol (90proz.) und 50 cm3 des zu priifenden Oles eingefiillt,
Dann werden die Rohren mit einem gut passenden Gummistopfen

1 Nach ,,specifications®.
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verschlossen und, nachdem der Inhalt durch kriftiges Schiitteln
gut gemischt worden ist, fiir 10 Minuten in ein Wasserbad von
ungefdhr 40° gestellt. Nun wird 10 Minuten zentrifugiert, die
abgeschiedene Menge von Wasser und Schmutz abgelesen und
wieder 10 Minuten zentrifugiert. Hat sich die Menge des ab-
gesetzten Wassers und Schmutzes vergroert, so mull das Zentri-
fugieren bis zur Konstanz wiederholt werden. Wenn die Menge
des Abgeschiedenen in den beiden Réhren differiert, so nimmt
man das Mittel als richtig an.

G. Spezifisches Gewicht.

Das spezifische Gewicht eines Oles, auch Volumgewicht, Dichte
genannt (Abkiirzung d), gibt das Gewicht seiner Volumeinheit im
Verhiltnis zum Gewicht der Volumeinheit von Wasser an, wobei
das Gewicht des reinen Wassers von 4° C gleich 1 gesetzt wird.
Die spezifischen Gewichte aller Kérper sollten auf die Temperatur
von 20° C bezogen werden (dy). Bei Mineralolen wird das spez.
Gewicht bisher jedoch allgemein auf 15° bezogen. Wird also z. B.
das spez. Gewicht (d,;) eines Benzins mit 0,710 angegeben, so
bedeutet dies, dafl bei 15° C 1 Liter dieses Benzins 710 g wiegt.
Fir die Qualitdtsbeurteilung von Mineraldlen ist innerhalb ge-
wisser Grenzen ihr spez. Gewicht von untergeordneter Be-
deutung, zumal die spez. Gewichte von gleichwertigen Olen je
nach ihrer Herkunft oft sehr verschieden sind. Trotzdem gehort
die Bestimmung des spez. Gewichtes zu den hiufigsten Arbeiten
im Mineral6llaboratorium. Das hat seinen Grund darin, daB bei
Olen derselben Provenienz dies die rascheste Methode der Quali-
tatsvergleichung ist. Hat man z. B. aus demselben Erdol stam-
mende Benzine zu untersuchen, so wird ihr spez. Gewicht Auf-
schluB iiber die mittleren Siedetemperaturen geben, sofern es
sich nicht um besondere Mischungen handelt. Bei Schmierslen
desselben Ursprunges kann man aus dem spez. Gewicht auf die
ungefihre Viscositdt schlieBen usw.

Auch fir die Berechnung des notigen GefélBraumes (Fissern,
Tankwagen, Reservoiren) ist die Kenntnis der spez. Gewichte un-
bedingt notig. Ein Blick auf die Preistafel der Mineralslmérkte
zeigt, dal die Benzinsorten heute noch immer nach spez. Gewichten
gehandelt werden, obzwar auf diese Weise Benzine von ganz ver-
schiedenen Siedegrenzen in dieselbe Kategorie kommen.

Wir sehen also, dal die Bestimmung des spez. Gewichtes von
Mineralolen sehr wichtig ist und mit Sorgfalt ausgefithrt werden
muBl. Es ist nicht gleichgiiltig, bei welcher Temperatur das spez.
Gewicht bestimmt wird. In der Warme dehnen sich die Korper
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aus, beim Abkiithlen ziehen sie sich zusammen.

23
Daher sind alle

Korper bei hoherer Temperatur leichter. Im folgenden wird als

Normaltemperatur fiir die Bestimmung des

spez. Gewichtes

-+ 15° C angenommen. Es wire nun viel zu zeitraubend und um-
standlich, jedes zu priiffende Ol samt dem Priifungsinstrument
auf genau 15° zu bringen. Die Bestimmung kann vielmehr bei
jeder beliebigen Temperatur vorgenommen werden, es mull nur
fiir die Differenz zwischen Bestimmungstemperatur und 15° eine
Korrektur angebracht werden, welche hinzuzufiigen ist, wenn
das spez. Gewicht tiber 15°, und abzuziehen ist, wenn das spez.

Gewicht unter 15° abgelesen wurde.

Tabelle 3. Temperaturkoeffizienten fiir russische und

pennsylvanische Erdéle.

Fur die spezifischen Gewichte Tempe}‘. Koeff. fiir je 1
Russ. Erdol Pennsylv. Erdol

0,620—0,640 — 0,00100
0,640—0,660 — 0,00097
0,660—0,680 0,00086 0,00094
0,680—0,700 0,00084 0,00091
0,700—0,720 0,00082 0,00086
0,720—0,740 0,00081 0,00082
0,740—0,760 0,00080 0,00077
0,760—0,780 0,00079 0,00072
0,780—0,800 0,00078 0,00068
0,800—0,820 0,00076 0,00064
0,820—0,840 0,00074 0,00060
0,840—0,860 0,00071 0,00057
0,860—0,880 0,00068 0,00054
0,880-—0,900 0,00065 0,00052
0,900—0,910 0,00062 0,00050
0,910—0,920 0,00060 —

Tabelle 4. Temperaturkoeffizienten fiir polnische Erdéle.

Aus polnischen Erdolen hergestellt

Temper.-Koeff.

fir je 1°

Benzine bis 0,760 . . . . . .. ... 0,00080
’ 0800 ..o 0,00078
Petroleam . . . . . ... 0L 0,00075
Gasol . . . . . .o ..o 0,00070
leichte Schmiersle . . . . . . . . . . . . ... 0,00068
mittlere B e e e e e 0,00068
schwere e e e e e e e e e e 0,00065
Zylinderol . . . . . . .. ... ... ... 0,00060

! Nach KiBiling, Labor.-Buch f. d. Erdélindustrie.
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Die Temperaturkorrektur erhilt man, indem man Tempe-
raturdifferenz mit Temperaturkoeffizient multipliziert. Der
Temperaturkoeffizient % besagt, wieviel Kinheiten zu dem ge-
fundenen spez. Gewicht fir je 1° Temperaturdifferenz hin-
zuzuaddieren, bzw. von ihm zu subtrahieren sind. (Der Tempe-
raturkoeffizient ist das Produkt aus Ausdehnungskoeffizient und
spez. Gewicht, k =« - d.) Es wurde z. B. bei 22° das spez. Ge-
wicht eines Petroleums (mit einem Temperaturkoeffizienten von
0,00075) gleich 0,8125 gefunden:

Bei 22° abgelesenes spez. Gewicht . . . . . . 0,8125
Temperaturkorrektur = 7 x 0,00095 . . . . . -+ 0,0053
Spez. Gewicht bei 15° (dy5) . . . . . . . .. 0,8178

Die Temperaturkorrektur ist nicht fiir alle Mineraléle gleich.
Ole verschiedener Herkunft haben entsprechend ihrer ungleich-
méiBigen chemischen Zusammensetzung verschiedene Ausdehnung,
daher auch verschiedene Temperaturkoeffizienten. Letztere sind
nur fiir wenige Ole genau bestimmt worden. Die Unterschiede
sind aber gering und deshalb geniigen, solange nicht genaue Zahlen
vorliegen, fiir technische Messungen, bei denen die vierte Dezimal-
stelle ohnehin nicht mehr genau ist, die in den Tabellen an-
gegebenen Zahlen. Indessen ist es angezeigt, die Bestimmungen
des spez. Gewichtes womoglich bei Temperaturen auszufiihren,
die nicht weit unter oder iiber 15° liegen, um den durch ungenauen
Temperaturkoeffizienten hervorgerufenen Fehler nicht allzusehr
zu vergrofern. Die Tabellen 3—5 geben die Temperaturkoeffi-
zienten fir Erdéle nach Landern geordnet an, weil andere Daten
zur Zeit nicht verfiigbar sind. Die Zahlen sind nicht als in allen
Fiéllen genau anzusehen, da jedes der genannten Lander iiber eine
Anzahl chemisch verschieden zusammengesetzter Ole verfiigt.

Tabelle 51.
Temperaturkoeffizienten fiir rumédn. Erdél (Campina).

Aus ruménischem Erdol (Campina) hergestellt Terppeg.-K(geff.
ir je 1
Leichtes Benzin spez. Gew. 0,716 . . . . . . . . . 0,000 89
Schweres  ,, - , 0,1, 000, 0,000 86
Kerosin ' W 0814, . . . . . ... 0,000 78
Solarsl . . 0,873, . .. . . ... 0,000 71

Aus den Tabellen ist ersichtlich, daB der Temperaturkoeffizient
beim Ubergang von leichteren zu schweren Destillaten fallt.

1 Nach Singer, Chem. Rev. 8, 265. (Aus den Ausdehnungskoeffizienten
berechnet.) :
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Obwohl die genaue experimentelle Bestimmung des Tempera-
turkoeffizienten nicht einfach ist, ist es doch jedermann mdoglich,
denselben rasch angendhert festzustellen, indem man das spez.
Gewicht des zu untersuchenden Oles bei zwei verschiedenen Tem-

peraturen genau milt.
Beispiel: Bei 10° wurde ein spez. Gewicht von 0,8100,
bei 30° ein solches von 0,7996 abgelesen.

Temperaturkoeffizient = 9’%582{)0‘2?6 = 0,00072.

Die spez. Gewichte der Erdole bewegen sich innerhalb
der Grenzen von etwa 0,730 bis iiber 1,000. Thre einzelnen
Fraktionen hingegen gehen noch dariiber hinaus. Bei der
Destillation eines Erdoles steigen mit den Temperaturen
im allgemeinen auch die spez. Gewichte. Von gewis-
sen UnregelmiBigkeiten bei paraffinhaltigen Olen abge-
sehen, ist das spez. Gewicht von Minerallen als eine ad -
ditive Eigenschaft zu betrachten. Man kann daher
das spez. Gewicht einer Olmischung fiir praktische Zwecke
ausreichend genau aus den spez. Gewichten der Bestand-
teile berechnen.

Ariometer. Die Bestimmung des spez. Gewichtes
der Mineralle wird gew6hnlich mittels Ardometers aus-
gefithrt. Dieselben sind zumeist mit einem Thermometer
versehen, um gleichzeitige Bestimmung der Oltemperatur
zu gestatten. Steht eine geniigende Olmenge (mindestens
400 cm?3) zur Verfiigung, so verwendet man das normale
Thermoardometer Abb. 10.

Man kaufe, wenn mdéglich, nur geeichte Ardiometer und
verlange beim Hindler den Prifschein. Derselbe soll
sowohl die Fehler des Ardometers als auch die des Ther-
mometers fiir mehrere Punkte angeben. Umstehend das
Beispiel eines Eichscheines fiir ein Thermo-Ariometer.

758

> 23 42

Abb. 10.

Normal-

Thermo-
ario-
meter.

Die Mineralol-Ardometer werden meist in folgendem Satz fabri-

ziert:
1 Ardometer mit dem MeBbereich 0,610—0,700
1 39 EE) s3 ’9 0,680—0,770
1 i 2 tE) 0,750—‘0,840
1 5 s s 0,820—0,910
1 ”» - » 0,890—0,990

Die Thermometer der fiir Benzin, Petroleum und leichtere Ole
bestimmten Ardometer haben eine von 0—60° reichende Skala.
Fir schwere Ole (etwa von 0,901 an) ist ein bis mindestens 80°
reichendes Thermometer zu empfehlen, da solche Ole oft wegen
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ihrer groBen Viscositiit bei hoherer Temperatur untersucht werden
niiissen.

Zur raschen annihernden Bestimmung des spez. Gewichtes
von kleineren Olmengen (etwa 60 cm3) eignet sich ein Satz kleiner
Ardometer, der etwa folgendermalen eingeteilt ist: 0,700—0,750,
0,750—0,800, 0,800—0,850, 0,850—0,900, 0,900—0,950.

Eichschein
filr das Ardometer Nr. ....

Das von 0,820—0,910 in 0,001 der Dichte eingeteilte Instrument
ist von dem unterzeichneten Eichamte geeicht worden.

Die Priifergebnisse sind folgende:

Fiir die Ardometerskala: Fiir das Thermometer
Wenn ein fehler- | so zeigt das In- | Wenn ein fehler- | so zeigt das
freiesInstrument | strumentNr... | freies Thermo- | Thermometer
in Mineralol an- | in der gleichen | meter nach Cel- | des Instrumen-
zeigh: Fliissigkeit an: | sius anzeigt: tes an:

0,820 0,8205 0 0,0
0,840 0,8400 10 10,0
0,860 0,8605 20 20,0
0,880 | 0,8800 30 30,0
0,905 i 0,9050 50 49,8

Dem Instrument sind obenstehende Nummer, der Reichsadler,
der Eichstempel, die Jahreszahl, sein Gewicht in Milligramm, ab-
gerundet auf 5 mg, und je ein Strich am oberen und unteren Ende der
Ariometerskala aufgeitzt worden.

Eichamt..........

Zur Bestimmung des spez. Gewichtes eines Oles gieBt man
dasselbe in einen ungefahr 5 cm. weiten Glaszylinder, wobei Ent-
stehung von Luftblasen tunlichst vermieden werden mufl. Der
Glaszylinder soll auf einer ganz waagerechten Ebene stehen, am
besten auf einer mit drei Stellschrauben versehenen Metallplatte.
Man wartet nun einige Zeit, bis das Ol die Temperatur des Glas-
zylinders und Versuchsraumes angenommen hat. Nun falit man
das Thermo-Ardometer mit Zeigefinger und Daumen der rechten
Hand an seinem oberen Ende und mischt die Fliissigkeit durch
mehrmaliges Auf- und Abbewegen des Instrumentes. ierauf wird
die Temperatur abgelesen und nochmals einige Sekunden geriihrt.
Durch erneutes Ablesen der Temperatur iiberzeugt man sich jetzt,
ob das Aridometer schon die Flissigkeitstemperatur angenommen
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hat. Ist dies der Fall, so wird mit einem reinen Tuch oder Filtrier-
papier die an dem Stengel haftende Fliissigkeit abgewischt und
das Ardometer ganz langsam einsinken gelassen, bis
es zur Ruhe gekommen ist. Das Ardometer muf frei —— |
in der Mitte des Zylinders schwimmen. Sollte seine
Lage nicht ganz senkrecht sein, so mufl dies durch
Richtigstellen der Stellschrauben erreicht werden. Nun Z
wird das Ardometer abgelesen. Abb. 11 zeigt, wie
sich der Flissigkeitsspiegel einstellt.

Man bemerkt, daB sich das Ol wulstartig an dem
Stengel hinaufzieht. In Abb. 13 ist der Wulst iber-
trieben gezeichnet. Die Aridometer sind so geeicht,  Abb.11.
daf} ihre Ablesungen fiir den unteren Rand des Wul- ‘ﬂ:ﬁﬁ?e%ed;?
stes (b) gelten®, also fiir die Schnittlinie des Fliissig-
keitsspiegels und des Stengels. Bei lichten Olen findet man diese
Linie am besten, wenn man das Auge zuerst unterhalb des Fliissig-
keitsspiegels halt (s. Abb. 12). Man

erblickt dann den letzteren als El- 0

lipse. Hebt man nun langsam den <t ,,_F

Kopf, so wird die Ellipse immer ar '_E
schmaler, bis aus ihr eine gerade o - - J. = ?

Linie geworden ist. Man liest nun a bl i
jenen Skalengrad oder jenen Punkt =1
zwischen zwei Skalengraden ab, ]
welcher mit dieser Linie zusammen- i
fallt (Abb. 11, Linie b). Bei dunk-

len Olen sieht man diese Schnitt- i
linie nicht und liest deshalb am l
oberen Wulstrande ab (Linie @ in £y \

i ————

)
Abb.11). Um diesen Fehler zu kom- @ 3 g '
pensieren, mull manbeiden Normal- Z =

spindeln zu dem abgelesenen spez. QJ_ -{) j S
Gewicht 0,00012 hinzuaddieren. —
Hierzu kommt noch das Produkt Abliirlazoxlﬁg?erlsg'(nﬁcgiei;l:%).des
aus Temperaturdifferenz gegen15°C

und Korrektur fiur 1°C, welches addiert bzw. subtrahiert wird.

Beispiel 1. Beispiel 2.
(Ablesung am unteren Wulstrande) | (Ablesung am oberen Wulstrande)

Bei 22° wurden abgelesen ..0,7100 | Bei 11° wurden abgelesen . ..0,9150
Temp. Korr.=7x0,0008..-0,0066 | Korr. f. Niveaudifferenz . + 0,0012
Spez. Gew. bei 15°....... 70,7156 { » f. Temp.=4x0,0006 —0,0024

L Spez. Gew. bei 15°........ 0,9138
1 In Osterreich vielfach fiir den oberen Rand.
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Bei einiger Ubung gelingt es, mit den beschriebenen Ardometern
das spezifische Gewicht auf 0,0002 genau abzulesen.

Mohr-Westphalsche Waage. Zur Bestimmung des spez. Ge-
wichtes kleiner Flussigkeitsmengen ist auch die von Mohr an-
gegebene hydrostatische Waage sehr geeignet. Ein dezimal ge-
teilter Wagebalken trigt im Gleichgewichtszustande am Ende
der einen Hilfte an einem diinnen Platindraht einen mit Thermo-
meter versehenen Glaskérper, auf
der anderen Seite ein Gegengewicht.
Wird der Glaskorper in eine Flis-
sigkeit gesenkt, so mufl man zur
Herstellung des Gleichgewichtes
dieselbe Seite des Waagebalkens
mit einem Gewicht belasten, das
dem Gewicht der verdrangten Was-
sermenge gleich ist. Zu der Waage
gehort ein Satz von Reitergewich-
ten. Das Gewicht des groBten Reiters ist gleich dem Auftrieb
des Senkkoérpers in Wasser; die anderen Reitergewichte sind
10-, 100- bzw. 1000mal leichter. Taucht man den Senkkdrper in
die zu untersuchende Fliissigkeit, so mufl der Auftrieb durch Auf-
setzen von Reitern auf die entsprechenden Teilstriche des Waage-
balkens kompensiert werden.
Das spez. Gewicht der Fliissig-
keit kann dann ohneweiters
abgelesen werden. Abb. 141
zeigt die Anordnung der Ge-

3 wichte, wenn das spez. Gewicht
der Flussigkeit 1,373 ist. Bei
Mineralclen, deren Gewicht
ja meist unter 1 liegt, 1aBt
man natiirlich den groBten
Reiter weg.

Westphal hat der hydro-
statischen Waage eine prak-
tische Konstruktion gegeben.
Die Mohr - Westphalsche

Abb. 14,
Moorsche Waage.

Ao Roahecmelsende Stofie. 2 Waagoist ungleichmalig lang;

der kurze Arm trigt das Gegen-

gewicht und lauft in eine Spitze aus, die bei Gleichgewicht auf
eine feste Spitze einspielt.

1! Nach Kohlrausch, Lehrb. d. grakt. Physik.
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Abb. 15 zeigt, wie bei Benutzung der Mohr-Westphalsehen
Waage das spez. Gewicht von hochschmelzenden Stoffen
bestimmt wird. Das zu untersuchende Produkt befindet sich in
einem Reagenzglas, welches durch ein kochendes Wasserbad er-
warmt wird. Fiir solche Untersuchungen muf} natiirlich ein Senk-
korper mit iiber 100° hinaus reichendem Thermometer verwendet
werden.

Pyknometer. Die genaueste Methode, um das spez. Ge-
wicht von Flissigkeiten zu bestimmen, beruht darauf, dafl man
ein genau bestimmtes Volumen einer Flissigkeit wigt. Dies ge-

schieht mittels kleiner Gefalle, der Pyknometer, nach dem Grund-
. Gewicht
satz: Spez. Gewicht = &—— .

Das Fassungsvermdgen des Pyknometers wird gefunden, indem
man von dem Gewicht des mit ausgekochtem destilliertem Wasser
von Zimmertemperatur gefilllten Pyknometers das Leergewicht
desselben, vermindert um das Gewicht der im leeren Pyknometer
enthaltenen Luft (0,012 g fiir 10 cm?), subtrahiert. Da die Dichte
des Wassers nur bei 4° C gleich 1 ist, mufl dieselbe fir Wasser
von Zimmertemperatur der Tabelle 1 8. 278 entnommen werden.

Beispiel: Leergewicht des Pyknometers 20,4420 g,
Gewicht des mit Wasser von 20° gefiillten Pykno-
meters 42,2163 g, Gewicht des mit Ol von 20° gefiill-
ten Pyknometers 39,1955 g, Luftgewicht (2,18 x 0,012)
= 0,0261 g Dichte des Wassers bei 20° (s. Anhang,
(Tabelle 1) = 0,99823.

¢ (39,1955 — 20,4159) X 0,9982
. ?49 - 42,2163 — 20,4159

= 0,8599.

Das auf diese Weise fiir 20° bestimmte spez. Ge-
wicht kann unter Beriicksichtigung des Temperatur-
koeffizienten in tblicher Weise fiir die Temperatur
von 15° umgerechnet werden.

Fiir nicht sehr genaue Bestimmungen ver-
wendet man, insbesondere, wenn nur sehr
kleine Olmengen zur Verfiigung stehen, das
in Abb. 16a wiedergegebene Pyknometer.
Wenn dasselbe einen Inhalt von z. B. genau
D oder 10 cm?® bei 20°C hat, entfallt die Apb. 16 Pyknometer.
Wiagung mit Wasser. Das Pyknometer hat
einen eingeschliffenen Glasstopfen mit anschlieBender Capillare
und wird fir Messungen bei Zimmertemperatur verwendet. Das

1 Nach Holde, K. W. S.7.
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genauere Pyknometer Abb. 16b besitzt ein eingeschliffenes Thermo-
meter und ein capillares Steigrohr. Man fillt das Pyknometer
mit Ol von Zimmertemperatur und setzt den Thermometerstopfen
fest auf, wobei der UberschuB des Oles durch die Capillare aus-
tritt. Auf vollstandige Fiillung der letzteren ist zu achten. Nun
wird die Capillare mit dem Glashiitchen verschlossen, das Pykno-
meter vorsichtig mit einem nicht fasernden Tuch abgetrocknet
( und gewogen. Bei allen Manipulationen ist das
Pyknometer nur mit zwei Fingern am Halse zu
halten.
— Bei Olen und Fetten, die sich beim Erwirmen
(Schmelzen) in verschiedene Schichten zerlegen
konnen, wie die (wasserhaltigen) konsistenten Fette
usw., kann mit Vorteil das Pyknometer von Gintl
(Abb. 17) verwendet werden. Dasselbe besteht aus
einem kleinen Glaszylinder mit aufgeschliffenem
Deckel. Man fiillt das Fett unter Vermeidung von
Abb. 17, Luftblasen so ein, daBl das Glaschen gehduft voll
Pyknometer ist. Dann legt man den Deckel darauf und pref3t
nach Gintl. mit der Schraube Deckel und Zylinder zusammen.
Der hierbei herausgepreBte Fettiiberschul wird sorgfaltig weg-
gewischt und das Pyknometer dann gewogen.
Praktischer sind die Pyknometer nach Abb. 18. Der zu prii-
fende Stoff wird im UberschuB luftblasenfrei in das Pyknometer
gebracht, wo man ihn Lufttemperatur annehmen 1a3t.
[% Beim Aufsetzen des Stopfens tritt der UberschuB
durch die .1,5 mm weite Bohrung aus. Nach sorgfil-
|  tiger Reinigung mit einem reinen, trockenen Tuch
|  wird das Pyknometer bei 20° gewogen (). Wenn die
|
l
|
|

ebenfalls bei 20° festgestellten Gewichte des leeren
und des mit destilliertem Wasser gefiillten Pykno-
L._J  meters @ und b sind, so berechnet sich das spez. Ge-

abb.18.  wicht des Stoffes! folgendermaBen:
Pyknometer

I
i
|
|
|
|
i

fiir hoch- c—a
schmelzende d20 =
Stoffe. % b—a

Falls das spez. Gewicht eines asphaltartigen Produktes ge-
messen werden soll, so wird das letztere vorsichtig aufgeschmolzen
und das Pyknometer ungefahr zur Hilfte damit gefiillt. Letzteres
wird nach Abkiihlung auf Zimmertemperatur samt dem Stopfen
gewogen (c). Hierauf fiillt man mit destilliertem Wasser bis zum
Rande, setzt den Stopfen fest auf und stellt das Pyknometer fiir

1 Bezogen auf Wasser von 20°.



Viscositit. 3

einige Zeit in ein mit destilliertem Wasser von 20° gefiilltes Becher-
glas. Nach dem Herausnehmen wird das Pyknometer sorgfiltig
abgewischt und gewogen (d).
SPGZ. Gewicht! = (*b_ka;;:f(am

Das Gewicht der mit dem leeren Pyknometer gewogenen Luft
und das spez. Gewicht des Wassers bei der Wigetemperatur
miissen in beiden Féllen so wie in Beispiel 1 beriicksichtigt werden.

Auch nach der Schwebemethode kann das spez. Gewicht
von allen wasserunléslichen Olen, Fetten und homogenen festen
Stoffen bestimmt werden. Ist die zu untersuchende Substanz
leichter als Wasser, so wird verdiinnter Alkohol, wenn schwerer
als Wasser, eine Salzlosung verwendet. Man bringt einen Tropfen
Ol oder ein Kiigelchen der festen (mit etwas verdiinntem Alkohol
befeuchteten) Substanz in die wasserige Flissigkeit und bringt
diese durch vorsichtiges Zugielen des leichteren bzw. schwereren
Bestandteiles auf so eine Dichte, dafl der Tropfen, bzw. das Kiigel-
chen schwebt, d. h. weder aufsteigt noch untertaucht. Hierbei
rithrt man mit einem Thermometer und achtet darauf, da keine
Luftblischen an dem zu priifenden Stoff héngen bleiben. Ist
Gleichgewicht eingetreten, so besitzt die wisserige Flissigkeit
dasselbe spez. Gewicht wie der Tropfen, bzw. das Kiigelchen, und
ihre Dichte kann nach einer der beschriebenen Methoden bestimmt
werden.

H. Viscositit.

Schmierdle werden verwendet, um die Reibung gegeneinander
bewegter Metallflichen zu verringern und an Stelle der grofen
Reibung der metallischen Flichen die kleinere Reibung von Ol-
schichten zu setzen. Bei der Schmierung bildet sich ndmlich
zwischen den Metallflichen eine Olschicht, die wir uns in mehrere
parallele Schichten zerlegt denken konnen. Bewegen sich nun
die beiden Metallflichen in verschiedener Richtung oder bewegt
sich auch nur eine von ihnen (was auf dasselbe herauskommt), so
findet auch eine Bewegung zweier Olschichten in verschiedener
Richtung statt. Dieser Gegeneinanderbewegung der Olschichten
wirkt die innere Reibung (Zihigkeit) des Oles entgegen, und es
muB} eine gewisse Kraft aufgewendet werden, um diesen Wider-
stand zu tberwinden. Die absolute innere Reibung (Zihig-
keit) [#] nennt man jene Kraft (in dyn ausgedriickt), welche notig
ist, um eine Fliissigkeitsschicht von 1cm? Oberfliche iiber eine

1 Bezogen auf Wasser von 20°.
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gleich grofle, 1 cm entfernte Schicht mit der Geschwindigkeit von

1cm in der Sekunde zu verschieben. Man kann also diese Kraft im

Zentimeter-Gramm-Sekunden-(CGS)System ausdriicken und hitte

somit ein geeignetes MaB fiir die Z&higkeit von Olen. Dasselbe

ist jedoch theoretisch abgeleitet und gibt keinen sinnfilligen An-

haltspunkt. AuBerdem bekommt man auf diese Weise sehr kleine

Werte (fiir Wasser von 0° z. B. 0,01797, von 20° 0,01004 usw.).

Da nun schon viele physikalische Eigenschaften sich des Wassers

als Bezugseinheit bedienen, so lag es nahe, auch hier die absolute

Zahigkeit von Wasser bei 0°C

als Bezugseinheit zu wahlen.

Auf diese Weise erhilt man die

spezifische Zahigkeit. Da

die absolute Zahigkeit von

Wasser bei 20,2° gleich 0,0100

ist, hat man diese GréBe als

Einheit gewéhlt und 1 centi-

poise (d.h.}/;4,Poise)genannt.

Es wire wissenschaftlich

richtig, diese Einheit als allein-

giiltiges MaB fir die Zahigkeit

aller flissigen Koérper einzu-

fihren. In England ist dies

schon teilweise geschehen.

Wiirde diese MaBeinheit iiber-

all eingefiihrt, so konnte damit

dem auf dem Gebiete der Vis-

cositatsmessungen mittels ver-

schiedenerApparate herrschen-

den Chaos ein Ende bereitet

werden. Die absolute bzw.

spezifische Zahigkeit ist

auch das einzige die wirk-

o liche Zahigkeit eines Oles

ADD. 19. Vot ws B0l richtig  kennzeichnende

MaB. (Besonders fir sehr

diinnfliissige Ole ist der Englergrad ein schlechter Gradmesser
der wirklichen Zahigkeit.)

Zur Zeit jedoch werden in der Praxis zur Messung der Zah-
fliissigkeit oder Viscositit von Minerallen Apparate verwendet,
welche die Viscositidt in anderen Einheiten messen. Diese tech-
nischen Einheiten lassen sich auf die absolute Zahigkeit umrechnen.
In der Mineralslindustrie werden eine ganze Anzahl von Viscosi
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metern verwendet. In Deutschland und dem sonstigen Mittel-
europa wird fast ausschlieBlich das Viscosimeter nach Engler-
Holde benutzt und die Viscositit eines Oles in Englergraden?
ausgedriickt. Die Anzahl der fiir ein Ol gefundenen Englergrade
gibt das Verhaltnis zwischen der Ausflufizeit von 200 cm3
Ol und 200 cm3 destillierten Wassers bei 20°C an. Wenn ein
0l z.B. 5,3° E bei 20° hat, so heiBt das, daB bei 20° 200 cm? dieses
Oles 5,3mal linger ausflieBen als 200 cm?® Wasser.

Das Englersche Viscosimeter (s. Abb. 19) besteht aus
einem zur Aufnahme des Oles bestimmten inneren Gefal A4, das
von dem Wasserbad B umgeben ist. 4 wird mit dem Ol bis zu
den Markenspitzen gefiillt. Das
NickelausfluBrohrchen? wird durch
einen holzernen Stift oder einen
Kugelstift verschlossen. Das Wasser- ]
bad B (das fir héhere Tempera-
turen mit Xylol, Glycerin, Anilin

oder auch Mineralol gefiillt wird) ist P e - __L
elektrisch oder durch den Kranz- b

brenner D beheizt. Mittels Stoppuhr Abb. 20. Viscosimetergefis
wird die AusfluBzeit von 200 cm? Ol (nach Holde).

gemessen. Letzteres wird in einem auf Eingufl geeichten, etwa
250 cm3 fassenden Meflkolben, welcher je eine Marke bei 100, 200

MaBe des ViscosimetergefdBes und Grenzen der
* zulassigen Fehler (s. Abb. 20).

Fehler-
mm grenzen mm.
GefaB G.
Innerer Durchmesser . . . . . . . . . . .. 106 41,0
Hoéhe d. zylindr. Teiles b. z.d. Markenspitzen 25 + 1,0
,»  d. Markenspitzen iiber d. unteren Rohr-
mindung . . . .. ... ... L., 52 + 0,5
AusfluB8réhrchen A.
Léange . . . . . . .. ... .. 20 40,1
Innerer Durchmesser, oben . . . . . . . . . 2,9 + 0,02
' . unten . . . . . . . .. 2,8 + 0,02
Aus dem &uBeren GefiB unten hervorragender
Teil des Réhrchens: Hohe . . . . 3,0 + 0,3
Breite., . . . 4,5 4+ 0,2

1 Umrechnung auf absolute Zahigkeit, s. Holde, K. W. 18, 25, und
Ubbelohde, Tabellen z. Engler-Viscosimeter.

2 Bei besseren Apparaten ist das innere Gefi vergoldet und das Aus-
fluBréhrchen mit Platin oder Palladium belegt.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 3
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und 240 cm3 besitzt, aufgefangen. Die MeBtemperatur wird mit-
tels zweier geeichter Thermometer, von denen eines die Tem-
peratur der Badfliissigkeit und das andere die Temperatur des
zu priifenden Oles miBt, festgestellt.

Das Viscosimeter soll auf einer mit drei Stellschrauben ver-
sehenen Platte stehen. Auf diese Weise kann man den Apparat
jederzeit so aufstellen, daB der Olspiegel die drei Markenspitzen
gleichméBig benetzt. Besitzen die File des Viscosimeters Stell-
schrauben, so eriibrigt sich die erwéihnte Platte.

Stoppuhr. Dieselbe soll amtlich geeicht sein. Ist eine Uhr
langere Zeit im Gebrauch gewesen, so muB sie mit einer neuen, ge-
eichten Uhr verglichen werden. Dies geschieht in der Weise, da8
man beide Uhren durch Aufeinanderdriicken der Kopfe gleich-
zeitig in Gang bringt und sie mindestens 10 Minuten lang gehen
laBt. Nach dem auf gleiche Art bewerkstelligten Abstoppen soll
die Differenz hochstens 2 Sekunden betragen.

Eichung mit Wasser. Gewohnlich liegt jedem neuen Viscosi-
meter ein Eichschein von der PTR. oder der Badischen Versuchs-
anstalt in Karlsruhe bei, doch muB der Eichwert von Zeit zu Zeit
nachgepriift werden.

Die Eichung eines Viscosimeters soll in einem Raum stattfinden,
der gegen Zug und Erschiitterung geschiitzt ist, gutes Licht und
womgéglich eine Temperatur von ungefihr 20° C hat.

Die erste Aufgabe besteht darin, das Auslaufgefal und Ausflul3-
réhrchen ganz fettfrei zu machen. Es ist daher nétig, den Apparat
einige Male mit Petrolidther oder Athylither und hierauf &fters
mit Alkohol auszuspiilen. Zum Schluf8 wird noch grindlich mit
destilliertem Wasser ausgewaschen. Nun wird die Offnung mit
einem ungebrauchten fettfreien Holzstift oder einem ebenso wie der
Apparat gereinigten Kugelstift verschlossen, und das innere Gefafl
mit destilliertem Wasser bis zu den Marken gefiillt. Durch 6fteres
Liiften des VerschluBstiftes wird das Ausflufréhrechen mit Wasser
so weit gefiillt, daB ein die ganze untere Flache des Rohrchens
benetzender Wassertropfen hangen bleibt. Nun fiillt man noch ein-
mal Wasser bis zu den Markenspitzen auf und bringt die Tempe-
ratur des Wassers auf genau 20°. Das Thermometer soll geeicht
sein und ein etwa vorhandener Fehler beriicksichtigt werden.
Ein reiner, trockener, griindlich entfetteter, auf Eingu geeichter
MeBkolben wird nun genau unter die Miindung des AusfluBréhr-
chens gestellt und der Verschlufistift ohne Erschiitterung des Ap-
parates herausgezogen. Mittels geeichter, 1/, Sekunde anzeigender
Stoppuhr wird nun die Ausflulzeit gemessen und der Versuch so oft
wiederholt, bis drei Ergebnisse vorliegen, die um nicht mehr als



Viscositat. 35

0,5 Sekunden differieren. Hierauf reinigt man den ganzen Apparat
ebenso wie zu Anfang und wiederholt die Versuche so oft, bis kon-
stante Ausflulzeiten erhalten werden. Das arithmetische Mitte der
sechsletzten Werte wird auf 0,2 Sekunden abgerundet und als Eich-
wert angenommen. Derselbe soll zwischen 50 und 52 Sekunden
liegen. Da bei der verhiltnismaBig kurzen Ausflulizeit von Wasser
Fehler von wenigen Zehntelsekunden einen gro8en Einfluf auf
den Eichwert und somit auf alle mit dem betreffenden Apparat
ausgefithrten Bestimmungen haben, ist es von groBlem Vorteil,
die Apparate mit einem Ol zu eichen, dessen genaue
Englerviscositdt von der PTR. bestimmt wurde. Hat
dieses Ol z. B. eine Viscositdt von 10,0° C bei 20°, so betrigt die
AusfluBzeit ungefahr 500 Sekunden. Ein Fehler von !/, Sekunde
z. B. betrigt hier also nur 19/y,, bei Beniitzung von Wasser aber
109/4o. :

Bestimmung der Viscositit eines Oles. Leichtfliissige Ole werden
bei 20°, viscosere Ole bei 50° und Zylinderéle bei 100°1 gepriift.
Das innere Gefall mull vollstindig rein und trocken sein. Das
AusfluBrohrchen wird am besten mit einem Réllchen nichtfasern-
den Filtrierpapieres gereinigt, bis es beim Hindurchschauen von
oben ganz blank aussieht. Ole, deren Reinheit nicht ganz sicher
feststeht, miissen von der Priifung durch ein engmaschiges Sieb
gegossen werden, um sie von eventuell anwesenden festen Fremd-
korpern, welche das Ausflufiréhrchen verstopfen kénnten, zu
befreien. Insbesondere gilt dies fiir dunkle Mineralsle. Es sei
beispielsweise die Viscositit eines Oles bei 20° C zu bestimmen.
Das duBlere Gefall wird mit Wasser gefullt, dessen Temperatur
man auf 20° bringt. Ist die Temperatur des Versuchsraumes
niedriger, so kann man das Bad 0,2 bis 0,3° wiarmer halten. An
heiflen Tagen hingegen ist es angezeigt, die Badtemperatur eben-
soviel unter 20° zu halten. Das zu priifende Ol wird in einen
reinen, ungefdhr 300 cm? fassenden Metallbecher gegossen und die
Temperatur unter Riithren mit dem Viscositdtsthermometer auf
20° gebracht. Hierauf fillt man das innere Viscosimetergefil3
etwas iiber die Markenspitzen mit dem Ol und 148t den Uberschuf3
durch das Ausfluiréhrchen so weit ablaufen, daB die Spitzen der
Markenkegel eben sichtbar werden. Sollte eine Markenspitze mehr
(oder weniger) eintauchen als die @ibrigen, so mufl durch Regulieren
der Stellschrauben vollig ebene Einstellung bewirkt werden. Nun
wird der Deckel aufgelegt und das Thermometer hineingesteckt.
Man iiberzeugt sich noch einmal, ob das innere Thermometer genau

1 Oder bei noch héherer Temperatur.

3%
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20° zeigt. Sollte dies nicht der Fall sein, so muB die erforderliche
Temperatur durch geringes Anwirmen oder Abkiihlen des Bades,
Drehen des Deckels samt Thermometer und Bewegen des Riih-
rers hergestellt werden. Wenn das innere Thermometer min-
destens zwei Minuten lang 20° anzeigt, wird unter gleichzeitigem
Ingangsetzen der Stoppuhr der VerschluBstift geliiftet. Das Ol soll
in dimnem Strahl direkt auf den Boden des reinen, trockenen
MefBkolbens flieBen. Man liest zur Kontrolle die Uhr ab, sobald
das Olniveau die 100 cm3-Marke passiert und stoppt ab, wenn die
Grenzlinie zwischen weiBer Schaumkrone und dunklerem Ol die
200 cm3-Marke erreicht hat. Den Englergrad findet man durch
Division der Auslaufzeit des Oles bei der Versuchstemperatur
durch die Auslaufzeit von Wasser in demselben Viscosimeter
bei 20° (Eichwert). Beispiel:

Auslaufzeit des Oles bei 20°. . . . 11 Min.  Sek.

Eichwert des Viscosimeters . . . . 51,6 Sek.
Viscositiit des Oles bei 20° = 5625k __ 19 ¢ Englergrade
= BL,6Sek. - o° lnglergrade.

Ubbelohde hat in seinen Tabellen zum Englerschen Viscosimeter
die Englergrade firr alle in Betracht kommenden Ausfluizeiten
berechnet, und zwar bei Ausflufl von 50, 100 und 200 cm3, und
Eichwerten von 50,0, 50,5, 51,0, 51,5 und 52,0. Die Tabellen ge-
statten auch die rasche Berechnung der absoluten und spezifischen
Zihigkeiten.

Ole von groBerer Viscositat (etwa von 15° E bei 20° an) werden
bei 50° und 100° gepriift. Die Versuchstemperatur mufl so ge-
wahlt werden, daB das Ol fast bis zum SchluB in einem Strahl ab-
flieBt. FlieBt es nur tropfenweise aus, so ist die Bestimmung un-
sicher, und es mul} eine hohere MeBtemperatur gewéhlt werden.
Wegen des grolen Einflusses, den selbst geringe Schwankungen
der Oltemperatur auf die gefundene Viscositét ausiiben, muB ins-
besondere bei Viscositdtsmessungen bei 50° auf genaueste Tem-
peraturkonstanzgeachtet werden. Da infolge der Konstruktion
des Apparates das Hg-gefill des Thermometers gegen SchluBl der
Bestimmung nicht mehr vom Ol bedeckt ist, faillt anscheinend
die Oltemperatur. Dies ist jedoch in Wirklichkeit nicht der Fall,
solange die Temperatur des Heizbades konstant bleibt. Letztere
wird wihrend der ganzen Ausflufizeit auf 50,2° gehalten, was bei
linger ausstrémenden Olen durch wiederholtes vorsichtiges An-
wirmen unter gleichzeitigem Riihren der Badfliissigkeit, wobei
aber der Apparat nicht erschiittert werden darf, erreicht wird.
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Ein Ol, dessen Viscositit bei 50° gemessen werden soll, ist
schon vor dem Einfiillen in das Viscosimeter auf etwa 51° anzu-
wirmen. Mineralole, welche bei Zimmertemperatur Paraffinaus-
scheidungen zeigen, diirfen nur bei mindestens 50° gepriift werden,
da sonst groBe Viscosititsunter-
schiede gefunden werden, je
nachdem das Ol vorher erhitzt
oder abgekiihlt worden war. Bei
50° kann man das Paraffin als
bereits gelost annehmen. Fiir
anderenichteinheitlicheOle,

z. B. emulsionierte Ole, ist die
Viscositidtshestimmung  iiber-
haupt unzuverlissig.

Werden Viscositédtsbestim-
mungen bei 100° ausgefithrt, so
mufl das Ol vor dem Einfiillen
auf ca. 105° vorgewarmt und
das Heizbad wahrend des gan-
zen Versuches auf 101° gehalten
werden. Da Dampfzylinderéle
infolge Uberhitzung des Damp-
fes im Zylinder Temperaturen
von 250 bis 300° ausgesetzt sind,
sind manchmal Zahigkeitsmes-
sungen bei noch hoheren Tem-
peraturen erforderlich. Fiir die-
sen Zweck werden hartgelStete
Viscosimeter mit verschlossenem
Badgefda3 und Dephlegmator?
(Abb. 21) hergestellt. Als Bad-
fliissigkeit verwendet man fir
Temperaturen iber 90° Glycerin
oder Mineraldle.

Alle Engler-Viscosimeter wer-
den fir Spiritus-, Gas- oder
elektrische Innenheizung hergestellt. Letztere ist sauber und prak-
tisch. In groferen Laboratorien empfiehlt sich die Aufstellung von
drei Viscosimetern zur Priifung von Olen bei 20°, 50° und 100°.
Sind die Apparate mit elektrischer Heizung ausgeriistet, so ist es
angezeigt, sie tagsiiber immer auf der Priiftemperatur zu halten.

Abb. 21. Viscosimeter fiir hohe
Temperaturen.

1 Hersteller: Sommer & Runge, Berlin-Friedenau.
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Kleine Schwankungen werden mit dem jedem Instrument bei-
gegebenen Regulierwiderstand ausgeglichen.

Fehlerquellen bei Viscositdtsmessungen.

1. Falscher Eichwert,

2. Ungenaue Temperatureinstellung (falsch anzeigendes Ther-
mometer),
. Falsche Niveaueinstellung,
. AusfluBr6hrchen nicht blank,
. Im Ol suspendierte Fremdkorper,
. MeBkolben ungenau,
. MeBkolben nicht ganz rein und trocken,
. Stoppuhr falsch,

. Stoppuhr unrichtig in Gang gesetzt oder abgestoppt,

10 Falsche Ablesung der Stoppuhr oder falsche Berechnung.

O PO

Genauigkeit der Viscosititshestimmungen. Nach Holde?! treten
unterhalb 50° Abweichungen der einzelnen Bestimmungen vom
Mittel im AusmaBe von 4 0,5%, bei 50° bis zu + 0,5%, fiir zah-
fliissige Ole bis zu 1,6%, fiir Zylinderéle bis zu 3,5% auf.

Nach den Erfahrungen des Verfassers sind die Unterschiede
der von einer und derselben Person bei gewissenhaftem Arbeiten
an dem gleichen Ol gefundenen Viscosititen nicht groBer als
+ 1%. Verschiedene Priifer finden Resultate, die bis + 1,b%
von einander abweichen. Die auf verschiedenen geeichten Appa-
raten gemessenen Viscositdten stimmen auf 4 2% miteinander
iiberein?.

Nach den ,,Richtlinien‘® betragen die Toleranzen, d.h.
die hochstzulassigen Abweichungen der festgestellten von der
vereinbarten oder garantierten Viscositét:

Bei einer Priiftemperatur von

20°C bis zu 10°E . . . . . . . .. 11°E
20°C dber 10°E . . . . . . . .. 110%
50°C bis zu 10°E. . . . . . ... J05°E
50°C iber 10°E . . . . . .. .. 15%
100°C .« v o e e e 110%.

Die Prozentzahlen beziehen sich auf den gefundenen Wert.

Die Viscositdt von Mineralélen nimmt mit steigender Tempe-
ratur stark ab, und der Grad dieses Viscositétsabfalles ist insofern
fir die Beurteilung von Schmierélen sehr wichtig, als ein Schmier-
6l um so besser ist, je ,flacher‘ seine Viscositdtskurve ist, d. h.
je langsamer seine Zahigkeit mit wachsender Temperatur fallt.

1 Holde, K. W., S.22.
2 Priiffehler nach ,,Richtlinien%: 4 1%. 3 Seite 73.
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Deshalb sollte fiir ein Schmierdl, das griindlich begutachtet werden
soll, durch Bestimmung der Viscositdt bei mehreren Temperatur-
graden eine Viscositdtskurve angelegt werden. Dieselbe gibt
graphisch den Viscosititsabfall wieder. Néheres hieriiber bei den
Schmierdlen (8. 213).

Will man eine Reihe von Viscositdtsmessungen an demselben
0l vornehmen, so macht sich, insbesondere bei viscosen Olen, die
Versuchsdauer stérend bemerkbar. Eine Abkiirzung der Versuche
unter Benutzung des Englerschen Viscosimeters ist mdoglich, in-
dem man statt 240 cm? eine kleinere Olmenge einfiillt und ent-
sprechend weniger Ol ausflieBen 1aBt. Durch Vergleichsversuche
lassen sich die Umrechnungsfaktoren finden, mit denen das Resul-
tat zu multiplizieren ist, um die Ausfluf3zeit fiir 200 cm3 zu finden.

Nachstehend die Umrechnungsfaktoren fir verschie-
dene Fiillungen!: T

abelle 6.

cm?

Bei einer Anfangsfiillung von 25 45 45 50 60 120
und einer AusfluBmenge von 10 20 25 40 50 100

Umrechnungsfaktor . . . . 13 ] 7,25 | bbb | 3,62 2,79§ 1,65

Es ist verstindlich, dall die Genauigkeit der Bestimmung um so
geringer wird, je kleiner die eingefiillte Olmenge ist.

Auch das im nachfolgenden beschriebene Engler-Viscosi-
meter mit Zehntelgefa nach Ubbelohde? gestattet Visco-
sititsmessungen mit kleinen Olmengen (s. Abb. 22).

Der Apparat besteht aus einem Engler-Viscosimeter, in dessen
innerem OlgefdB 4 mittels Gewindes das kleinere Olgefal 4, ein-
geschraubt werden kann. Der Querschnitt von A, ist gleich !/,
des Querschnittes von A, der Durchmesser von A4; ist gleich
33,8 mm. In A, bezeichnet eine einzige Marke das Fiillniveau.
Das Einfithren des Thermometers bewirkt das Uberschreiten der
Fillmarke bis zum richtigen Stand. Die Hohe der Markenspitze
iiber dem unteren Ende des Ausflulréhrchens betrigt 52,5 mm.
Dem Apparat wird ein Eichschein der PTR. mitgegeben, welcher
die AusfluBzeit von 20 cm® Wasser bei 20° C angibt. Man erhilt
sowohl bei Benutzung des groBen OlgefiBles (selbstverstindlich
mul} dabei das Zehntelgefa$ herausgeschraubtsein) und Ausflieen-
lassen von 200 cm?, als auch bei Benutzung des ZehntelgefiBes
und Ausflieenlassens von 20 cm® direkt die Englerviscosi-
tat. Den VerschluBl des Rohrchens besorgt in beiden Fillen der
Kugelstift b.

! Siehe Holde, K. W. S.24. 2 Erzeuger: Sommer & Runge, Berlins
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In Laboratorien, wo oft mehrere Viscositiatsbestimmungen
gleichzeitig durchzufiihren sind, bewihren sich die Mehrfach-
Viscosimeter (von Sommer & Runge, Berlin, hergestellt). Die-
selben enthalten zwei, drei bzw. vier OlgefiBe in einem gemein-
samen Badgefal.

100

\

Abb. 22, Viscosimeter mit Zehntelgefd8 nach Engler-Ubbelohde (nach Holde).

20

Das Metallviscosimeter von Holde! zeigt gegeniiber
dem Englerschen Apparat den Vorteil einer geringeren Einfiillung
(120 cm3), leichterer Niveaueinstellung und rascherer Erwiarmung.
Im ibrigen beruht es auf demselben Prinzip. Die Englergrade
konnen auch aus den Ausfluflzeiten von 20, 25 und 50 cm?3 unter
Benutzung von Umrechnungsfaktoren bestimmt werden. Dies

1 Siehe Holde, K. W., 8. 30, und Petr. 1928, S. 1412, ferner Bleyberg,
Petr. 1928, S. 1416
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bedeutet insbesondere bei sehr zihfliissigen Olen, eine groBe Zeit-
ersparnis.

Vogel-0ssag-Viscosimeter!. In neuerer Zeit gewinnt die Ver-
wendung dieses kleinen und handlichen Viscosimeters (s. Abb. 23)
rasch an Umfang. Dasselke ist durch viele
Vorzige vor dem Englerschen Viscosi-
meter ausgezeichnet. Die geringe Menge
von 15 cm3 Ol geniigt zur Bestimmung
der Viscositit eines Oles bei verschiede-
nen Temperaturen. Zwischen den einzel-
nen Bestimmungen braucht der Apparat
nicht gereinigt zu werden. Ein grofler Vor-
teil ist ferner, daf3 das Vogel-Ossag-Viscosi-
meter die Viscositdit in dem wissen-
schaftlich allein richtigen Ma8 der
absoluten Zahigkeit angibt. Da nim-
lich der Apparat die kinematische Vis-
cositat, also den Quotienten aus der
absoluten Zihigkeit (dynamische
Viscositit) und dem spezifischen Ge-
wichte mift, 146t sich die
absolute Zahigkeit ohneweiters
berechnen. Die kinematische
Viscositdt kann auch leicht in

, alle gebrauchlichenViscositéts-
Abb. 23. Vogel-Ossa g-Viscosimeter. grade umgereChnet werden.
Das Prinzip des Apparates

besteht darin, da das mit der Pumpe p aus dem Vorratsgefal3 ¢
durch die Kapillare » in die Kugel K; gesaugte Ol durch sein
eigenes Gewicht ausflieen gelassen wird. Man mift die Zeit des
Durchflusses zwischen den Marken M; und M, Es koénnen
Viscositatsbestimmungen zwischen Zimmertemperatur und 150°C
ausgefithrt werden.

Nachstehend die dem Apparat beigegebene Gebrauchsanwei-
sung?:

Zur Messung wird der Deckel r abgeschraubt und das Aufnahmegefa} ¢
bei Zimmertemperatur mit der zu messenden Flissigkeit gefiillt, bis sie
itberzuflieBen droht. Dann setzt man den Deckel r mit Capillare n, aber
ohne Thermometer f auf das GefaB, setzt das gebogene Schlauchstiick w
auf und saugt vorsichtig mit der Pumpe p etwas Fliissigkeit in die Kugel K.

1 DRP. 373779. Erzeuger: Sommer & Runge, Berlin. Siehe auch
Vogel, Z. angew. Chem. 1922, S. 561.
2 Verfasser: Dr. Vogel, Hamburg.
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Dann schlieBt man den Hahn % an der Pumpe p, damit die Flissigkeit
nicht ausflieBen kann und schraubt nun den Deckel, ohne das GefaBl zu
schiitteln, so fest auf, daBl der Dichtungsring d gut abdichtet. Dazu bedient
man sich des beigegebenen Schliisselpaares. Der eine der beiden Schliissel
ist zu diesem Zweck auf den Tisch oder dergleichen aufzuschrauben, und
ist in diesen Schliissel der Boden des Aufnahmegefifles einzusetzen. Dann
setzt man das Viscosimeter unter Vermeidung groBferer Schwankungen
in den Thermostaten Th hinein.

Erst jetzt wird das Thermometer f durch das LuftauslaBrohr e hindurch
direkt in das Aufnahmegefi} ¢ eingefithrt. Man stellt nun die gewiinschte
Temperatur ein, 6ffnet dann den Hahn und liBt die Flissigkeit in das
Aufnahmegefil auslaufen. Der Flissigkeitsspiegel stellt sich jetzt selbst-
titig ein, und die Messung kann beginnen.

Bei dem groBen Einflufl der Temperatur auf die Zahigkeit ist es erforder-
lich, daB bei allen Messungen die Temperatur wihrend des Versuches un-
verandert bleibt und die an den beiden Thermometern des Apparates ab-
gelesenen Temperaturen um nicht mehr als 0,1° C voneinander abweichen.
Die Thermometer miissen amtlich gepriift sein. Der Thermostat wird mit
elektrischer oder Gasheizung hergestellt, und es ist bei dem groBlen Inhalt
des Thermostates verhiltnismiBig einfach, durch Regulierung des Heiz-
stromes oder der Flamme die Temperatur wihrend einer sehr langen Zeit
konstant zu halten. Fiir gute Durchrithrung der Thermostatenflissigkeit
(fir Temperatur bis 100° C Wasser und fiir die hoheren Temperaturen
ein durchsichtiges Ol) ist groBte Sorge zu tragen.

Zur Messung selbst saugt man die Flussigkeit vorsichtig in die Kugeln
K, und K, nimmt das gebogene Schlauchstiick bei w heraus und 18t nun
die Fliissigkeit unter ihrem eigenen Druck herausflieBen. Die AusfluBzeit
zwischen den Marken M, und M, wird abgestoppt. Sie ist mit der auf K,
eingeitzten Kennzahl k zu multiplizieren. Das Resultat der Multiplikation

100
ergibt das Hundertfache der kinematischen Viscositat Vi = T’? =100»,

wo 7 die absolute Zahigkeit, s das spez. Gew. der Flissigkeit bei der MeB-
temperatur ist. Aus der Tabelle 1! kann man dann die Engler (K)-, Red-
wood (R)- oder Saybolt (8)-Viscositit bei der MeBtemperatur entnehmen.

Man kann auch den Wert von 100 7 von Fliissigkeiten, deren spez. Gew.
zwischen 0,8 und 1,0 liegt, direkt bestimmen, wenn eine Vorrichtung zur
Erzeugung eines konstanten Uberdruckes, z. B. nach DRP. 411979, zur
Verfiigung steht. Zu diesem Zweck wird die Druckvorrichtung mit dem
Rohrstiick e; verbunden. Nachdem man dafiir gesorgt hat, daf3 sich alles
Ol in dem AufnahmegefiB ¢ befindet, und nachdem die Temperatur richtig
eingestellt ist, gibt man Druck und bringt durch denselben das Ol von
der Marke M, bis zur Marke M, zum Aufsteigen. Die Zeit des Aufstieges
wird gleichfalls abgestoppt. Durch Multiplikation der AusfluBzeit mit der
auf K, eingeitzten Zahl ¢ erhilt man direkt den Wert von 100 7 in Centi-
poisen.

Jedem Viscosimeter sind 3 Capillaren beigegeben; fir sehr zihe Fliissig-
keiten mit einer groBen Kennzahl k¥ von 1—2, fiir mittlere zihe Ole mit
der Kennzahl & von etwa 0,2 und fiir dilnne Ole mit kleinster Kennzahl &
von etwa 0,01. Fiir Flissigkeiten, die weniger zah sind als Wasser sowie
fiir abnorm zihe Ole werden auf Wunsch besondere Capillaren geliefert.
Fiir die Wahl der Capillaren ist die AusfluBzeit maBgebend. Diese soll
nicht kleiner als 25 Sekunden und nicht grofer als 20 Minuten sein. Bei

1 der Originalvorschrift.
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MeBzeiten von weniger als 25 Sekunden tritt Turbulenz ein, die die Zahig-
keit scheinbar vergréBert und ein falsches Resultat gibt. Bei Melzeiten,
die grofler sind als 20 Minuten, ergeben sich leicht dadurch Fehler, daB es
schwierig ist, die Temperatur wihrend der Messung konstant zu halten.
Fiir Ole von 6,5—7 E bei 50° C wird man in der Regel fiir die ganze Tem-
peraturkurve zwischen 20° und 100° mit der mittleren Capillare von
k = 0,2 auskommen.

Jede Messung kann durch einfaches Ansaugen wiederholt werden,
jedoch nur dann, wenn man von niedrigeren zu hoéheren Temperaturen
iibergeht, nicht aber, wenn man von hoheren zu tieferen Temperaturen
iibergeht, da dann schon Ol durch die Ausdehnung in das Uberlaufgefal
abgeflossen ist.

Folgendes Beispiel erliutert den Gebrauch der Tabellen aus einer voll-
standig durchgefithrten Messung zur Bestimmung von Vi und Ermittlung
von 100 %:

Ol: Pensylvanisches Raffinat 8, = 0,925, Capillare k= 0,263.

t°C [ AusfluBzeit [ _ 100 # N 1007 = Vi»s| Engler®
‘ EE : . h
sek. - 2 (aus (Centipoisen) [ o *°
Zeit x 0,263 | Tabelle II') (TabelleI1)
20 1509 397 (0,925) 367 52,3
30 668 176 0,918 161,5 23,2
50 180 474 0,904 42,8 6,30
70 73,4 19,3 0,890 17,2 2,79
100 27,6 7,25 0,869 6,3 1,59

Folgendes Beispiel ergibt die direkte Bestimmung von 100 7 unter An-
wendung eines Uberdruckes von 60 cm Wassersiule:

Das gleiche O1 und die gleiche Capillare ¢ = 1,52

t°C AusfluBzeit bei 60 cm Uberdruck 100 (Centipoisen)
20 238 Sekunden 362

30 107 ’ 162,3

50 28 » 42,6

Ergeben sich zwischen den mit dem Vogel-Ossag-Viscosimeter und den
mit dem Engler-Viscosimeter gefundenen Werten erhebliche Unterschiede,
so hat man das Bediirfnis, den Eichwert der Capillare zu priifen. Zu diesem
Zwecke kann man von der Firma Sommer & Runge, Berlin-Friedenau,
ein Eichél beziehen, dessen Viskosititskurve sowohl von ¥ als auch von 1007
von der Physikalisch-Technischen Reichsanstalt bestimmt worden ist.
Man fiillt das Viscosimeter mit dem Eichél und bestimmt die AusfluBzeit
zwischen den Marken M, und M, Bezeichnet man diese Zeit mit # und
betrigt der zur MeBtemperatur aus der Zahigkeit des Eicholes ermittelte

1007 . 100 » . .
Wert ~g~ = 100, soist die Konstante k= A Steht eine Vorrichtung

zur Erzeugung eines konstanten Uberdruckes von 60 cm Wassersiule zur
Verfiigung, so kann man auch den Eichwert ¢ bestimmen, indem man bei
einer konstanten Temperatur die Durchgangszeit des Oles von der Marke

1 der Originalvorschrift.
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M, bis M, bestimmt. Betragt nun diese Zeit ¢, Sekunden, so ermittelt man
aus der Kurve fiir die MeBtemperatur den Wert 100 7, dann ist ¢ = w )
Steht ein von der Physikalisch-Technischen Reichsanstalt geeichtes Ol
nicht zur Verfiigung, so kann man auch den Eichwert der Capillare noch
auf folgende Art priifen:

Man bestimmt mit dem Englerviscosimeter unter Anwendung eines
geeichten Thermometers aus dem Mittel von 3—5 Messungen unter Anwen-
dung aller ViskosititsmaBregeln den genauen Englerwert eines Oles bei
einer bestimmten Temperatur. Dann sucht man in der Tabelle den zu dem
betreffenden Englerwert gehorigen Wert von V. Nun miGt man unter
Anwendung derselben VorsichtsmaBregeln die Auslaufzeit desselben Oles
bei derselben Temperatur im Vogel-Ossag-Viscosimeter. Betrigt die Aus-

2
laufzeit # Sekunden, so ist die Eichkonstante der Kapillare k = i

Bedingung fiir die Richtigkeit der Eichung ist, daB eine geniigend lange
Auslaufzeit dafiir biirgt, dal man sich aullerhalb des Turbulenzgebietes
befindet.

Ergibt sich nun, daBl die Konstante £ von der eingeétzten Zahl wesent-
lich (iiber 3% ) abweicht, so sende man die Capillare zur Nachpriifung zuriick.

Tragt man die Werte von 100 5 auf logarithmisches Koordinatenpapier
in Abhéangigkeit von der Temperatur auf, so erhélt man eine schwach ge-
krimmte, gleichseitige Hyperbel, aus der man mit grofler Genauigkeit jeden
Wert der einzelnen absoluten Zahigkeit zwischen 20 und 100° C ermitteln
kann. Will man weitere Werte von 100 # haben, so kann man sie aus dem

—t
P 1 berechnen,
—loo
indem man die Konstanten 5 o, f;, 1, 00 aus den Beobachtungen bei 20,
50 und 100° C ermittelt!.

Temperaturabhingigkeitsgesetz der Viscositat 7; = 7 oo

Der vorstehend abgedruckten Gebrauchsanweisung liegen 1m
Original Tabellen bei, mittels deren man aus den fiir die kinema-
tische Viscositit gefundenen Werten unmittelbar die Engler-,
Redwood- und Sayboltgrade ablesen kann.

Zur Bestimmung der Viscositét von Mineralélen ist in England
das Redwood-Viscosimeter mit einer AusfluBmenge von
50 cm?® eingefithrt. In Amerika wird allgemein das Saybolt-
Viscosimeter benutzt, und zwar das Saybolt-Universal-
Viscosimeter wund das Saybolt-Furol-Viscosimeter.
Letzteres unterscheidet sich von dem ersten nur durch das weitere
Ausflufiréhrchen. Die AusfluBizeit von Mineraldlen ist auf dem
Universalapparat ungefihr zehnmal so grof als auf dem Furol-
Apparat. Bei allen diesen Viscosimetern wird die Viscositdt in
Sekunden Ausflufizeit angegeben.

In Frankreich wird fiir Viscositits-(Fluiditédts-)Bestimmungen
das Ixometer von Barbey benutzt. Die damit gemessenen
Viscosititen (die sog. Fluiditit) des Oles sind der Anzahl der cm?

1 Néheres hieriiber Z. angew. Chem. 1922, Nr. 82.
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des Oles, die in einer Stunde bei der Versuchstemperatur ausflieBen,
gleich.

Die Viscositdtsbestimmungen werden auf den genannten Appa-
raten bei nachstehenden Temperaturen ausgefiihrt:

Redwood 70, 100, 140 und 212°F
Saybolt-Universal 100, 130 und 210°F,
Saybolt-Furol 70, 100 und 122°F,
Barbey-Ixometer 35° C.

Die mit dem Englerapparat bestimmte Viscositit eines Oles
kann mittels bestimmter Faktoren, die sich aber mit der Hohe
der Englerviscositit andern, auf Redwood-, Savbolt usw.-Vis-
cositit umgerechnet werden.

Abb, 24. Die gebriuchlichsten Viscosimeter (nach Day).

Die Tabelle 7 auf Seite 46 gibt die ungefihren Vergleich-
zahlen an. Sie gelten natiirlich nur fiir Viscositdtsbestimmungen
bei derselben Temperatur. Auf Abb. 24 sind folgende Viscosi-
meter zu sehen:

. Saybolt Universal, elektrische Heizung,
. Saybolt Universal, Dampfheizung,
Saybolt Furol,

Redwood,

Redwood Admiralty,

. Engler,

Barbey-Ixometer.

N> o o
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Tabelle 71. Viscositdts-Vergleichszahlen.

Say- . Faktorenz.Umrechnung
Barbey bolt Say- Red- Engler-| Kine- | g5y Saybolt Universal
Grade, Uni bolt grade, | mat. Sek. in
cm3 m-l Furol, W?OQ’ Eich- |Viscosi- Sa
per ;e.rsaf ’| Zeit in Ze“i{m wert | tat, bol};_ Red- Engler-
Stunde €18 18| g, Sek. 51,3 | poise | Furol, wood, grade
Sek. Sek. | Sek.
5320 32| — —_ 1,056 {0,0100 | — — 10,0328
3060 341 — — 1,11 |0,0174 | — — 10,0325
2170 361 — 31 1,16 (0,0245 | — 0,856 |0,0322
1700 38| — 32 1,21 10,0313 | — 0,853 |0,0318
1405 40 | — 34 1,22 10,0378 | — 0,850 |0,0316
1000 46| — 38 1,40 (0,0631 | — 0,840 10,0310
788 50 | — 42 1,63 [0,0675 | — 0,834 10,0306
656 55 | — 46 1,66 [0,0811 | — 0,829 |0,0301
564 60 | — 50 1,79 (0,0942 | — 0,825 |0,0298
498 66 | — 53 1,92 10,1068 | — 0,822 10,0295
446 0| — 57 2,06 {0,1192 | — 0,819 |0,0293
371 80 — 65 2,32 10,1431 | — 0,815 |0,0289
319 90| — 73 2,68 (0,1663 | — 0,811 |0,0287
282 100 | — 81 2,86 10,1890 | — 0,808 |0,0285
228 120 | — 97 3,38 10,2334 | — 0,805 }0,0282
192 140 | — 112 3,92 (0,2770 | — 0,803 |0,0280
166 160 | — 128 4,46 10,3200 | — 0,801 |0,0279
146 180 | — 144 5,00 10,3626 | — 0,800 |0,0278
131 200 | — 160 5,556 10,4050 | — 0,800 |0,0277
116 226 | — 180 6,22 10,4577 | — 0,799 |0,0277
104 250 28 200 6,91 10,5103 | 0,111 | 0,798 |0,0276
94 2175 30 219 7,69 (0,5628 | 0,110 | 0,798 |0,0276
86 300 33 239 8,27 10,6150 | 0,108 | 0,798 |0,0276
80 325 35 259 8,96 10,6672 | 0,108 | 0,798 |0,0276
74 | 350 38 279 9,64 |0,7194 | 0,107 | 0,797 |0,027b
69 375 40 299 | 10,32 |0,7714 | 0,107 | 0,797 [0,027b
64 400 43 319 | 11,01 |0,8235 | 0,106 | 0,797 |0,0275
57 450 47 359 | 12,38 (0,9275 | 0,105 | 0,797 |0,0275
52 500 52 398 | 13,76 [1,0314 | 0,104 | 0,797 |0,0275
417 550 57 438 | 1511 [1,1352 | 0,104 { 0,797 |0,0275
43 600 62 478 | 16,49 [1,2390 | 0,103 | 0,797 |0,0275
36 700 72 558 | 19,23 |1,4464 | 0,103 | 0,796 |0,0275
32 800 82 637 | 21,97 [1,6538 | 0,103 | 0,796 |0,0275
28 900 92 17 | 24,71 {1,8610 | 0,102 | 0,796 |0,0275
256 | 1000 | 102 796 | 27,46 |2,0682 | 0,102 | 0,796 |0,0275

1. Stockpunkt und Schmelzpunkt.

Der Stockpunkt, auch Erstarrungspunkt, Kaltepunkt genannt,
bezeichnet die Temperatur, bei der ein Ol so fest wird, daB es unter

1) Nach Day I, S. 642.
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dem Einflufl der Schwerkraft nicht mehr flielt. Mineralsle haben
als kompliziert zusammengesetzte Stoffe keinen genauen Schmelz-
punkt wie chemisch einheitliche Stoffe, z. B. Wasser, sondern
werden beim Abkiithlen immer dickfliissiger, bis Festwerden ein-
tritt. Beim Erwérmen hinwiederum werden die erstarrten Mineral-
6le, als die man auch Paraffin, Asphalt usw. auffassen kann,
immer weicher, bis sie ganz geschmolzen sind. Es ist klar, da} bei
so einem allmahlichen Fest- bzw. Flissigwerden der Endpunkt
nicht scharf ist und in erster Linie von der Priifungsweise abhangt.
Je nach der Art des Oles, Fettes und dgl. sind verschiedene
Prifungsmethoden in Gebrauch.

Der Zweck der Bestimmung des Stockpunktes von Mineral-
olen ist ohneweiters klar. Erstarrte Ole konnen nicht gepumpt
oder umgefilllt werden. Bei tiefer Temperatur arbeitende Ma-
schinen diirfen nur mit Olen geschmiert werden, welche bei der
betreffenden Temperatur noch fliissig sind. Bei festen Stoffen,
wie Paraffin, Asphalt und dgl. gilt der Schmelzpunkt als Mittel
zur Beurteilung der Hirte und Qualitat.

1. Stockpunkt von flissigen Olen.

Bei jeder Bestimmung des Stockpunktes, ob er nun nach der
einen oder anderen Methode erfolgt, mull darauf geachtet werden,
daB das O] ganz trocken und rein sei. Falls notig, ist es durch
Filtration oder Schiitteln mit Calciumchlorid in der Warme und
nachheriges Filtrieren zu entwissern.

Ferner muBl beachtet werden, daf3 viele Ole durch rasche Tem-
peraturdnderungen, insbesondere FErhitzen und nachfolgende
rasche Abkiihlung in einen Zustand versetzt werden, in dem sie
sich auf tiefere Temperatur abkiihlen lassen als normal ohne zu
erstarren. So wird man bei einem Ol, das z. B. einen Stockpunkt
von — 2° hat, durch Erhitzen auf etwa 100° und nachfolgendes
rasches Abkiihlen unmittelbar darauf einen um vieles niedrigeren
Stockpunkt feststellen, als das Ol wirklich besitzt. Deshalb sollen
Ole, die zur Untersuchung gelangen, vorher méglichst nicht er-
wirmt werden. Ist eine vorherige Erwirmung notig, so bestimmt
man den Stockpunkt an zwei Proben, von denen die eine nicht
erhitzt, die zweite aber 10 Minuten im Wasserbad auf 50° C er-
warmt und hierauf eine halbe Stunde im Wasserbad bei 20° ab-
gekiihlt worden ist. Als wahrer Stockpunkt wird der Mittelwert
aus beiden Bestimmungen angegeben.

Die Methoden zur Bestimmung des Stockpunktes von Olen
konnen nach zwei Gesichtspunkten geordnet werden. Zu der
einen Kategorie gehéren jene Prifungsmethoden, die feststellen
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sollen, bei welcher Temperatur ein Ol bei langsamer
Abkihlung zu flieBen aufhért. Die zweite Kategorie be-
urteilt die Ole daraufhin, ob sie nach einstindiger Abkiih-
lung auf eine bestimmte, vorgeschriebene Temperatur
flissig sind.

Zur ersten Kategorie gehort die ,,Richtlinien”-Methode!.
Der Priifapparat besteht aus einem 18 cm langen Reagenzrohr
von 40 mm lichter Weite, das mit einer Pipette bis zur Strich-
marke (40—45 mm hoch) eingefiillt wird, wobei man darauf zu
achten hat, daB kein Ol die Innenwand hinunterlaufe. Mittels eines
Korkstopfens wird ein etwa von — 30° C bis 4 30° C reichendes
Stockpunktthermometer in dem Reagenzglas zentrisch derart
befestigt, dal} sich das untere Ende des Quecksilbergefafies etwa
1,7 cm iiber dem Boden des Reagenzglases befindet. Das Queck-
silbergefafl ist auf diese Weise iiberall gleich weit von der Wand
des Reagenzglases entfernt.

Das Reagenzglas mit dem zu priifenden 01 wird in einen etwa
12 cm hohen und ebenso weiten emaillierten, eisernen Topf derart
gehangt, daB sein unteres Ende etwa 2—3 cm vom Boden des
Topfes entfernt ist. Dies 148t sich in der Weise erreichen, dafl man
den Topf mit einer runden Platte aus verzinktem KEisenblech
bedeckt, welche in der Mitte so ausgeschnitten ist, da das Reagenz-
glas gerade hineinpaBt. Befestigt man an letzterem einen Kork-
ring, der eine die Thermometerskala freilassende Liicke hat, so
14aBt sich das Reagenzglas in jeder gewiinschten Hohe befestigen.

Tabelle 82. Gefrierlésungen.
Bestandteile Gew.-Teile in 100 Teilen Wasser Gefrierpunkt

Kaliumnitrat. . . 13 ! — B C
Kochsalz . . . 3,3]
Chlorammonium . 25 —15° C

Der Topf wird bei Stockpunkten iiber 0° mit Wasser, bei nied-
rigeren Stockpunkten je nach Bedarf mit Salzlosungen von
tieferem Gefrierpunkt (s. Tabelle 8) so weit gefiillt, dal die Salz-
I6sung etwa 1cm héher steht als das Olniveau. Zur Abkiihlung
unter 0° stellt man den Topf in einen Brei, der aus zwei Teilen
zerkleinertem Eis und einem Teil Kochsalz besteht. Die Salzlosungen
beginnen zwar zu frieren, sobald sie auf ihren Gefrierpunkt ab-
gekiihlt sind, behalten jedoch, von Zeit zu Zeit geriihrt, die Tem-

1 Richtlinien, S. 65.
2 §. Richtlinien, S. 66. Nach Riidorff-Hofmeister.
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peratur des Gefrierpunktes so lange bei, als noch {lissige Phase
vorhanden ist. Will man unter — 15° kiihlen, so wird das Reagenz-
glas direkt in die Eiskochsalzmischung, welche eine Temperatur
von ungefihr — 21° C besitzt, gesteckt. Noch tiefere Tempera-
turen erhalt man mit fester Kohlensidure oder durch Mischen von
fester Kohlensidure mit Alkohol (Ather).

Beim langsamen Abkiihlen des Oles erkennt man das Heran-
nahen des Stockpunktes an dem Dickerwerden des Oles. Von da
an wird das Reagenzglas nach je 1° Temperaturabnahme heraus-
genommen (wobei das Thermometer nicht bewegt werden darf),
in einem Winkel von etwa 45° geneigt und 10 Sekunden in dieser
Lage gehalten. Sobald sich beim Neigen unmittelbar am
Thermometer kein Wulst mehr bildet, ist der Stockpunkt er-
reicht. Besser ist es, nach dem Vorschlag von Holde das Reagenz-
glas in der Salzlosung 1/, Minute geneigt zu halten, dann heraus-
zunehmen und nachzusehen, ob sich der Olspiegel geneigt hat.
Der Versuchsfehler betriagt bei Wiederholungen + 2°.

In manchen Mineraléllaboratorien werden fiir die Stockpunkt-
bestimmungen Reagenzgliser von geringerem Durchmesser
(20 mm, bisweilen sogar 15 mm) verwendet!. Folgende Art der
Stockpunktbestimmung ist sehr verbreitet: Das mit Ol gefiillte
Reagenzglas ist mittels Korkstopfens in einem als Luftbad die-
nenden 40 mm weiten Reagenzglas befestlgt Das Ganze wird
zuerst in Eis und, falls notwendig, spéter in einer Eis-Kochsalz-
mischung abgekuhlt Bei sehr tiefstockenden Olen muf3 das innere
Rohr direkt in der Kiltemischung abgekiihlt werden.

Die Stockpunkttemperaturen sind von der Weite des Reagenz-
glases stark abhangig. Doch laf3t sich ein bestimmtes Verhaltnis
nicht feststellen. Die Differenz der mit Reagenzglasern verschie-
dener Weite gefundenen Stockpunkte hingt besonders von der
Viscositit und dem Paraffingehalt des Oles ab. Tabelle 9 zeigt
einige Beispiele:

Tabelle 9. Vergleich von Stockpunkten.

Viscositat |[Stockpunkt,bestimmt
bei 50° im Reagenzglas
°E 10 mm’°5 mm‘lé mm
Kerosin, spez. Gewicht 0,840 . . . . —_ —11° — 100\‘ — &°
Maschinendl a. paraffinhiltigem Erdol 2,8 —3° | —1° 7 +1°
. ,,» paraffinfreiem . 3,0 — 2% 1% | 4 2°
Autodl aus paraffinfreiem Erdol 7.5 —3° | —1° 0°
» ” " - . 11,5 — R | -4 —1°
» » ’ “ 18,5 — 60 | =27 | —=2°

L So schreiben die osterreich. Normen ein 20 mm weites Reagenzglas vor.
Burstin, Untersuchungsmethoden. 4
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Fiir Laboratorien, denen die Beschaffung von Eis schwierig
ist, kann ein neuer, von der Firma Carl Stelling, Hamburg 11,
hergestellter Apparat (DRGM. 92905 und 1054105) empfohlen

Abb. 25.
Stockpunktbestimmungsapparat.

werden (s. Abb. 25). Derselbe- besteht
aus einem durchsichtigen Dewar-Gefil3
(dreiwandigen VakuumgefiB), in dessen
VerschluBstopfen das Reagenzglas, zwei
Glasréhren fiir Luft und ein Thermo-
meter befestigt sind. Das Dewar-Gefa
wird zur Halfte mit Ather gefiillt. Beim
Durchsaugen von Luft durch den Ather
entsteht durch die Verdunstung des-
selben die nétige Kélte. Man kann auf
diese Weise Temperaturen von — 40°C
erreichen. Statt des Athers konnen
natiirlich auch andere niedrig siedende
Fliissigkeiten, z.B. Petrolather, verwen-
det werden.

Die bisher beschriebenen
Methoden bestimmten als
Stockpunkt jene Tempera-
tur, bei der ein sich lang-
sam abkiihlendes Ol fest
wurde. Nach manchen Lie-

ferungsvorschriften soll aber festgestellt werden, ob
ein Ol bei einer bestimmten Temperatur noch flissig ist.

Ist z. B. fiir ein Spindelschmierdl ein Stockpunkt
von nicht iiber — 5° C vorgeschrieben, so muf} es
wenigstens eine Stunde lang auf diese Temperatur
abgekiihlt werden. Erst wenn das Ol nach einstiin-
diger Abkiithlung auf — 5° noch flissig ist, kann es
als entsprechend angesehen werden.

Bei dem Reagenzglasverfahren wird in einem
Vorversuche der ungefihre Stockpunkt des Oles
festgestellt. Ein gewohnliches Reagenzglas wird zu
1/, mit dem Ol gefiillt, mittels Korkstopfens ein Stock-
punktthermometer hineingesteckt und zur Isolation
das Ganze in einem 3—4 cm weiten Reagenzglas be-
festigt (Abb. 261). Nun ermittelt man durch Abkiihlen

Abb. 26.
Stockpunkt-
bestimmung.

in einer Bis-Kochsalzmischung den ungefihren Stockpunkt und
wihlt dementsprechend die zum Abkithlen beim Hauptversuch

1 Nach Holde, K. W., S. 40.
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dienende Salzlésung (Tabelle 10). Beim Hauptversuch wird das
Ol 3cm hoch in die 15 mm weite Reagenzgliser eingefillt und
darin eine Stunde auf die betreffende
Temperatur abgekiihlt. Abb. 27! er-
lautert einen hierzu geeigneten, meh-
rere Glaser fassenden Apparat.
Durch Neigen der Glaser wird fest-
gestellt, ob das Ol bei der Versuchs-
temperatur noch flissig ist. Wenn
ein gleichzeitig mit dem Ol in einem
zweiten  Reagenzglas  abgekiihlter
Glasstab in die Hohe gehoben das
Glas mitnimmt, wird das Ol als
dicksalbig, sonst als diinnsalbig oder flieBend bezeichnet.

Abb. 27, Apparat zur Kéltepriifung.

Tabelle 10. Gefrierpunkte von Salzlésungen®.

(iefrierpunkt
°C

In 100 TI. 13 Kali- | 13 Kali- | 13 Kali- | 35,8 | 22,6 20 25
Wasser salpeter | salpeter, | salpeter, |Chlor-|Chlor- |Chlor-|Chlor-

Teile Salz 2 Koch- |3.3 Koch- | ba- |kaliumfammo-|ammo-

salz salz rium nium | nium

—3 —4 —D — &7 —10|—14]—15

Auch das sogenannte U-Rohr-Verfahren der PreuBi-
schen Bahnverwaltung priift das FlieBvermogen von Olen
nach einstiindiger Abkiihlung auf eine bestimmte Temperatur.
Das Ol muB, falls es nicht ganz rein ist, durch ein Sieb von !/, mm
Maschenweite gegossen werden. Einerseits werden zwei Proben
des nicht erwirmten Oles und andererseits zwei Olproben, welche
10 Minuten im Wasserbade auf 50° erwdrmt und dann eine halbe
Stunde im Wasserbad von 20° abgekiihlt wurden, untersucht.

Das Ol wird in die genau 6 mm weiten U-Réhren durch den
langeren Schenkel bis zur 0-Marke gefiillt (s. Abb. 28). In dem
langen Schenkel entsteht ein Uberdruck, wenn der durch ein
Gewicht beschwerte Trichter b auf das Wasser im Gefal3 @ gesetzt
wird, da der Trichter durch den Quetschhahn f und das Wasser-
manometer nach oben hin abgeschlossen ist. Durch Zugieflen von
Wasser oder Liiften des Hahnes f, wobei Quetschhahn e geéffnet
ist, reguliert man den Druck so, dal das Manometer 50 mm
Wasserséule anzeigt.

1 Nach Holde, K. W., S.d0.
2 Nach Holde, K. W. S. 39.

1%
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Nachdem die mit dem Ol gefiillten U-Réhren eine Stunde lang
auf die geforderte Temperatur abgekiihlt worden sind, wobei sich
die Oloberfliche mindestens 1 cm unter dem Niveau der Salz-
I6sung befinden soll, werden sie folgendermaBien dem Druck aus-
gesetzt, welcher dber
dem Wasser im Trichter
herrscht: Quetschhahne
M wird abgenommen, der
Schlauch d mit dem
lingeren Schenkel der
U-Réhren  verbunden
und dann e wieder ange-
bracht. Nun offnet man
Quetschhahn f fir genau
eine Minute, wodurch das
. Olin den U-Réhren unter
den Druck von 50 mm
Wassersiule gesetzt
wird. Am Schlusse der
Minute wird Quetsch-
Jig L hahn ¢ rasch entfernt,
== e und so der normale Luft-

= ﬁ/‘ %—=—=druck wieder hergestellt.

+ 2ur Kilteoritam 28-R . Hold An der Skala des kiirze-
Apparat zur Kéltepriifung im U-Rohre (nac olde). ren Schenkels kann die

Héhe des Olaufstieges beobachtet werden. Sie ist ein MaB fiir
das FlieBvermdgen des Oles bei der betreffenden Temperatur.

9 . 99351

€

2. Erstarrungspunkt von festen oder halbfesten
Stoffen.

Hierher gehéren die Methoden zur Bestimmung des Erstarrungs-
punktes von Paraffin, welche im Kapitel ,,Paraffin“ bespro-
chen werden.

3. Schmelzpunkt von festen und halbfesten
Stoffen.

Die meist verwendeten Priifungsmethoden sind:

1. Die Methode zur Bestimmung des Erweichungspunktes von
Asphalten, Pechen und dgl. nach Krédmer-Sarnow. Dieselbe
wird im Abschnitt ,,Asphalte’ besprochen.

2. Die Methode zur Priifung des Tropfpunktes nach Ubbe-
lohde fiir halbfeste Fette und dgl.
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Tropfpunkt nach Ubbelohde. Es wird diejenige Temperatur
bestimmt, bei welcher sich durch Erweichen des in einem kleinen
Glasbecher am Quecksilbergefill eines Thermometers befindlichen
Fettes eine Kuppe bildet und jene Temperatur, bei der der erste
Tropfen abfallt. Diese Priifmethode wird bei Vaselin, verseiften
(konsistenten) Fetten und anderen halbfesten, selten bei festen
Produkten angewendet.
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Abb. 29. Apparat zur Bestimmung des Tropfpunktesnach Ubbelohde (nach,,Richtlinien‘).

Der Ubbelohdesche Tropfpunktapparat besteht aus
einem EinschluBthermometer (Abb. 29), an dessen unterem Ende
eine Metallhiilse aufgekittet ist. Auf diese Hiilse 148t sich mittels
Gewindes eine zweite Metallhiilse aufschrauben, welche in ihrem
mittleren Teil eine kleine Offnung zum Druckausgleich und unten
drei nach innen ragende Hékchen hat. In die untere Metallhiilse
pallt ein nach unten zu auf 3 mm verengter Glasbecher von
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12,6 mm Lénge. Die untere Offnung desselben ist rund geschmol-
zen, da bei glatt geschliffenem Rand der Tropfpunkt durch un-
erwiinschte Oberflichenspannung beeinflufit wiirde. Nach Nau-
mann ist es sehr schwierig, diese Glasbecher vorschriftsmaBig
herzustellen. Deshalb werden Messingnippel empfohlen!. Fiir
Schiedsanalysen sollen amtlich geeichte Thermometer ohne Tem-
peraturkorrektur mit Aufschrift , Thermometer fir den Tropf-
punktapparat nach Ubbelohde® verwendet werden. Dieselben
sollen bei 1 mm Gradlinge folgenden Skalenbereich haben: von
0 bis 110°C, 50 bis 160° C oder von 100 bis 210° C. Korrek-
turen fir den herausragenden Quecksilberfaden werden nicht
angebracht.

Mittels eines Messers oder Spatels wird die zu untersuchende
Substanz luftblasenfrei in das Glédschen so hineingestrichen, daf}
sie zur unteren kleineren Offnung austritt. Dann wird der Uber-
schull auf beiden Seiten glatt weggestrichen und das Glischen in
die Hiilse hineingesteckt, bis es an die Hakchen anstoft. Hierbei
wird von dem Thermometer etwas Substanz herausgedriickt, die
man wegschneidet.

Soll eine hartere Substanz, wie Ceresin, Asphalt und dgl.
untersucht werden, die man in erstarrtem Zustand durch Streichen
nicht in das Glaschen bringen kann, so gieBt man sie geschmolzen
und luftblasenfrei in das auf einer Glasplatte stehende Glaschen
und steckt das Thermometer darauf, solange die Substanz noch
nicht ganz erstarrt ist.

Das Thermometer wird nun mit Hilfe eines Korkringes, der
an der Seite einen Einschnitt hat, zentrisch in einem 4 cm weiten
und 20 bis 25 cm langen Reagenzglas derart befestigt, dal das mit
der Substanz gefiilite Glaschen etwa 2 cm vom Boden des Reagenz-
glases entfernt ist. Das Reagenzglas hingt man in ein Becherglas
von etwa 2 Liter Inhalt, das zur Halfte mit Wasser, bei uber
90° schmelzenden Substanzen mit Mineralsl oder Glycerin gefiillt
ist. Bei Ausfithrung des Versuches erhitzt man das Wasserbad
anfangs rasch, von etwa 15° unterhalb des vermutlichen FlieB-
punktes aber nur so stark, dafl die von dem Thermometer ange-
zeigte Temperatur nur um 1° in der Minute steigt. Jene Tempe-
ratur, bei der das Auftreten einer deutlichen halbkugeligen Kuppe
an der unteren Offnung des Glischens bemerkt wird, ist der
FlieBpunkt. Beim Herunterfallen des ersten Tropfens ist der
Tropfpunkt erreicht. Bei Wiederholungsversuchen sollen die
gefundenen Werte nicht mehr als um 4 2° C differieren.

1 S. Chem. Fabrik, 1929, S. 137. Fabrikant: P. Altmann, Berlin NW 6.
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J. Flammpunkt und Brennpunkt.

Die Mineralole, insbesondere ihre leichteren Vertreter Ben-
zin und Petroleum sind seit jeher als brennbar und explosiv
bekannt. Zu Beginn ihrer industriellen Verwertung wurden sie
vorwiegend zu Beleuchtungszwecken verwendet. Da jedoch zu
jener Zeit die Bedingungen, unter denen Leuchtéle gefahrlos be-
nutzt werden kdnnen, noch nicht bekannt waren, gab es allerorten
Brinde und Explosionen. Erst als die Eigenschaften der Ent-
flammung néher untersucht worden waren und die Behérden den
Verkauf von Leuchtélen von gewissen Flammpunkteigenschaften
desselben abhéingig machten, waren die Gefahren gebannt.
Die technisch-wissenschaftliche Literatur versteht unter dem
Flammpunkt eines Oles die niedrigste Temperatur, bei der sich
unter bestimmten Bedingungen aus dem Ol soviel Dimpfe ent-
wickeln, dal} sie mit der unmittelbar dariiber befindlichen Luft
ein explosibles Gemisch bilden. Dies erkennt man daran, daBl durch
Anniherung einer Flamme dieses Oldampf-Luftgemisch zur Ent-
flammung gebracht wird. Brennpunkt nennt man jene iiber
dem Flammpunkt liegende Temperatur, bei welcher bereits soviel
Démpfe entwickelt werden, daBl beim Nihern der Ziindflamme
die Dampfe nicht nur einmalig entziindet werden, sondern an der
Oloberfliche weiter fortbrennen.
Die Héhe des Flamm- und Brennpunktes hdngt bis zu einem
gewissen Grade von den Prifungsbedingungen, somit in erster
Reihe von dem Priifapparat ab. Die meist verwendeten Gerite
sind :
Fir Benzin und Petroleum:
der Abel-Pensky-Apparat,

Fiir Ole:
der Apparat von Pensky-Martens und der Apparat von
Marcusson (offener Tiegel).

Der Abel-Pensky-Petroleumprober. Der Abelsche Petroleum-
prober (Abb. 30) gehort zu den Apparaten mit geschlossenem
OlgefaB. Das absolut trockene Messmggefaﬁ G wird mit dem Pe-
troleum bis zur Marke k, gefiilllt und der in allen Teilen saubere
und trockene VerschluBldeckel aufgesetzt. Letzterer trigt die
Zindvorrichtung e, welche von dem Triebwerk 7T betitigt wird.
Das Petroleumgefa8 @ héingt frei in einem groBeren Messinggefa3,
das in das Wasserbad W eingelotet ist. Schraube b dient zum Auf-
ziehen der das Triebwerk betitigenden Feder. Durch Driicken
auf den Hebel kb wird die Feder entspannt. Der Schieber S dreht
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sich zur Seite, so daB seine Durchbrechungen die Offnungen des
Deckels freigeben. Hierbei senkt sich die Ziindvorrichtung derart,
daBl das vom Docht d gespeiste
Ziindflimmchen durch die
N2 groBte Offnung hindurch genau
5 3 zwei Sekunden lang in den
>p 2 Dampfraum von G hineinragt.
epldr_T L% Bei wachsendem Luftdruck
= steigen die Flammpunkte aller
= Ole; deshalb wird mit dem
U . A, 6 U Proben bei den aus Tabelle 11
ersichtlichen, dem jeweiligen
Luftdruck entsprechenden
Temperaturen begonnen, nach-
4 U dem zuvor ¢ samt dem mittels
w Pipette vorsichtig eingefiillten
Petroleum um 2° tiefer ab-
gekiihlt wurde. Ist das Petro-
leum abgekiihlt, so wird ¢ in
das auf 55° erwirmte Wasser-
bad gehéngt, wobei man acht-
geben muf$, daf nicht durch
schaukelnde Bewegung die
Winde von G oberhalb des
Flussigkeitsniveaus  benetzt
werden.

Abb. 30. Petroleumprober Die Zindflamme wird ver-

von Abel-Pensky (na%h Holde). mittels eines Dochtes mit Pe-

troleum gespeist oder durch

Gaszufuhr erzeugt. Sie wird durch Betdtigung des Triebwerkes

von 1/, zu 1/,° in @ eingetaucht. Ist der Flammpunkt nahe, so

vergroBert sich das Flammchen im Dampfraum und sieht wie von

einem Lichtsaum umgeben aus. Der Flammpunkt zeigt sich

durch ein Aufflammen im Dampfraum, das gewéhnlich mit einem
Verloschen des Ziindflimmechens verbunden ist, an.

Bei iiber 35° liegenden Flammpunkten wird das Wasser im
Wasserbad fast auf Siedetemperatur erhitzt. Bei Flammpunkten
iiber 60° erleichtert man die Wirmeiibertragung durch Einfiillen
von etwas Wasser in den zwischen ¢ und W befindlichen freien
Raum.

Nach Beendigung des ersten Versuches wird der Petroleum-
behilter entleert und ebenso wie das Thermometer und alle Teile
des Deckels mit Filtrierpapier sorgfiltig gereinigt und getrocknet.
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Tabelle 111
Beginn des Probens bei verschiedenem Barometerstand.

Bei einem Barometerstande egi(;l%rgﬁzrﬁe%ﬁ?
Von 685 bis einschlieBlich 695 mm + 14,0°C
, 696, v 705 ,, 14,5
,, 105 ’s 715 ,, 15,0
. 115, ” 725, 15,5
, 125 ' 735 ,, 16,0
, 13D, ’ 45, 16,0
,, 14h ’s %5, 16,5
, 165 . 765 ,, 17,0
, 16D, ’ %%, 17,0
» 115, » 85, 17,5

Sodann wird frisches Petroleum eingefiillt und ebenso vorgegangen
wie beim ersten Versuch. Die Flammpunkte sollen in der Regel
um nicht mehr als 1/,° voneinander abweichen. Ist die Differenz
groBer als 1°, so ist ein dritter Versuch anzustellen. Wenn dann
der Unterschied zwischen den drei Ergebnissen nicht grofer als
11/,° ist, so ist nach Holde der Durchschnittswert aus allen drei
Bestimmungen als scheinbarer Flammpunkt anzunehmen. Der
auf den Normaldruck von 760 mm bezogene wahre Flammpunkt
wird nach Tabelle 12 berechnet.

Beispiel. Drei Bestimmungen des Flammpunktes ergaben bei
einem Barometerstand von 733 mm 21,0°, 22,5° und 22,0°. Das
Mittel ist 21,8°. Statt 733 mm wird der am meisten angendherte
Druck von 735 angenommen?. In der darunter stehenden Rubrik
ist die Zahl 21,6 dem berechneten Mittelwert 21,8 mm am nachsten.
Nun verfolgen wir die waagerechte Spalte rechts von 21,6 bis zu
dem dem Normaldruck 760 mm entsprechenden wahren Flamm -
punkt 22,5°.

Apparat von Pensky-Martens. Derselbe gehort zu den Appa-
raten, welche den Flammpunkt im geschlossenen Tiegel be-
stimmen. Da bei diesen Apparaten die gebildeten Démpfe nicht
entweichen kénnen wie beim offenen Tiegel und iiberdies auch
Luftstromungen im Arbeitszimmer von der Oloberfliche fern-
gehalten werden, ist es verstiandlich, dafl die im Pensky-Martens-
Apparat gefundenen Flammpunkte niedriger sind als die mit dem
offenen Tiegel ermittelten Flammpunkte. Die Konstruktion des
Apparates bringt es auch mit sich, daf} selbst Spuren von niedrig-
siedenden Anteilen in einem Ol, die den Flammpunkt im offenen

1 Nach Holde, K. W,, S, 144.
2 S. Tabelle 12.
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Tabelle 121, Umrechnung der Entflammungs
650 | 656 | 660 | 665 | 670 | 675 | 680 | 685 | 690 | 695 | 700 | 705] 710 | 715|

Entflammungspunkt nach Graden
15,5[ 15,61 15,7{ 15,8 15,91 16,1] 16,2 16,4] 16,6} 16,71 16,9§ 17,1 17,3] 17,4
16,0} 16,1 16,2{ 16,3 16,4|16,6] 16,7} 16,9]17,1| 17,2 17,41 17,6} 17,8 17,9
16,5 16,6 16,7116,8]| 16,9 17,1117,2|17,4}17,6]17,7] 17,91 18,1 18,3] 18,4
17,0)1%7,1|17,2|17,3]| 17,4 17,6 17,7( 17,91 18,1] 18,2| 18,4 18,6 18,81 18,9
17,5(17,6117,7]17,8{ 17,91 18,1] 18,2 18,4] 18,6] 18,7 18,9 19,1] 19,3} 19,4
18,0/18,1] 18,2[ 18,3] 18,4] 18,6] 18,7] 18,9] 19,1 19,2| 19,4] 19,6 19,8| 19,9
18,5(18,6] 18,7] 18,81 18,9119,1]19,2{19,4| 19,6] 19,7] 19,9] 20,1} 20,3] 20,4
19,0]19,1119,2119,3] 19,4 19,6] 19,7] 19,9} 20,1 20,2| 20,4 20,6 | 20,8} 20,9
19,5/ 19,61 19,7 19,8/ 19,9] 20,1| 20,2] 20,4 20,6 20,7 20,9] 21,1] 21,3| 21,4
20,0{ 20,1} 20,2 20,3] 20,4] 20,6| 20,7} 20,9} 21,1] 21,2] 21,41 21,6 21,8} 21,9
20,5 20,6 20,7} 20,8] 20,91 21,1| 21,21 21,4} 21,6] 21,7] 21,9 22,1| 22,3 22,4
21,01 21,1 21,21 21,3| 21,4 21,6] 21,7| 21,9 22,1| 22,2] 22,41 22,6| 22,8} 22,9
21,5] 21,6| 21,7] 21,8] 21,9] 22,1] 22,2 22,4] 22,6} 22,7 22,9] 23,1 23,3 23,4

Tiegel nicht beeinflussen, das Ergebnis beim Apparat nach Pensky-
Martens stark herabdriicken.

Der Apparat (Abb. 31) besteht aus dem zur Aufnahme des Oles
bestimmten Messinggefa, welches mittels einer Flansche in dem
zur Ubertragung der Wirme dienenden eisernen Heizgefal H
hiingt. Zwischen diesem und dem Messing-Schutzmantel L be-
findet sich ein isolierender Luftraum, der H gegen starke Warme-
ausstrahlung schiitzt. Der genau auf das Olpriifgefi8 E passende
Deckel tragt in der Mitte einen Rithrer. Derselbe wird durch eine
biegsame Welle betitigt und mischt O1 und Oldampf mittels zweier
Propeller. Ferner triagt der Deckel noch ein in eine Hiilse genau
passendes Thermometer, dessen Quecksilbergefall sich ungefihr
in der Mitte des Oles befindet. Das Thermometer wird fiir diese
Eintauchung geeicht, seine Angaben werden daher nicht korrigiert.
AuBerdem ist der Deckel von mehreren Offnungen durchbrochen,
die von einem auf ihm befestigten drehbaren Schieber verdeckt
sind. Dreht man letzteren mittels des Handgriffes @ beiseite, so
gelangt eine im Schieber befindliche Offnung iiber die groBte
Offnung des Deckels und gibt letztere frei. Wihrend der Drehung
wird die kleine Zindflamme Z durch die Deckeléffnung in den
Dampfraum eingefithrt. Das Hilfsflimmchen S dient zum Wieder-
anziinden von Z im Falle des Verloschens. Das Gefal E selbst
wird mit einem gut regulierbaren Gasbrenner oder elektrisch

1 Nach Holde, K. W., 8. 146.
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punkte auf normalen Barometerstand.
| 720 | 725 | 780 | 735 | 740 | 745 | 750 | 755 | 760 | 765 | 770 | 775 [ 780 | 785

des hundertteiligen Thermometers

17,6]17,8] 18,01 18,1] 18,3| 18,5] 18,7] 18,80 19,0§ 19,2| 19,4 19,5] 19,7] 19,9
18,1]18,3] 18,5 18,61 18,8/ 19,0] 19,2 19,3] 19,50 19,7] 19,9] 20,0] 20,2| 20,4
18,6] 18,81 19,01 19,1] 19.3] 19,5] 19,7[ 19,8] 20,00 20,2] 20,4] 20,5| 20,7 20,9
19,1]19,3{19,5] 19,6] 19,8] 20,0 20,2| 20,3f 20,5] 20,7| 20,9] 21,0] 21,2} 21,4
19,6] 19,81 20,0{ 20,1 20,3{ 20,5 20,7{ 20,8} 21,00 21.2| 21,4| 21,5] 21,7} 21,9
20,1120,3] 20,5] 20,6] 20,8] 21,0] 21,2 21,3  21,5] 21,7} 21,9] 22,0] 22,2] 22,4
20,61 20,8] 21,01 21,1{ 21,3] 21,5] 21,7] 21,8] 22,0 22,2| 22,4| 22,5 22,7] 22,9
21,10 21,3] 21,5 21,6 21,8[ 22,0{ 22,2] 22,3 22,5} 22,7] 22,9} 23,0 23,2 23,4
21,6]21,8] 22,0 22,1| 22,3| 22,5| 22,7| 22,8] 23,0 23,2| 23.4| 23,5 23,7 23,9
22,1]22,3]22,5] 22,6| 22,8(23,0{ 23,2| 23,3} 23,5] 23,7| 23,9 24,0{ 24,2[ 24,4
922.6]22,8]23,0{ 23,1 23,3( 23,5] 23,7| 23,8} 24,0) 24,2 24,4| 24,5[ 24,7[ 24 9
23,1/ 23,31 23,5| 23,6 23,8| 24,0] 24,2| 24,3) 24,5] 24,7| 24,9 25,0 25,2] 25 4
23,6 23,81 24,0 24,1| 24,3] 24,5] 24,7} 24,8] 25,0 25,2| 25,4] 25,5[ 25,7] 25,9

beheizt. Auch die Flammchen S und Z kénnen entweder mit Gas
gespeist oder durch eine elektrische Ziindvorrichtung ersetzt
sein.

Jede Flammpunktuntersuchung, gleichgiiltiz nach welcher
Methode sie ausgefithrt wird, soll an einem zugfreien Ort erfolgen.
Schwache Beleuchtung des Zimmers ist auch hier vorteilhaft, da
man so das erste Aufflammen der Oldimpfe besser sieht.

Bestimmung des Flammpunktes. Vor dem Versuch soll
man sich zuerst iiberzeugen, ob Olgefial, Deckel usw. absolut rein
und trocken sind. Da gewohnlich Leichtbenzin beim Reinigen
dieser Teile verwendet wird, ist diesbeziiglich besondere Vorsicht
vonnéten. Das zu untersuchende Ol wird bis zur Marke in das
Gefall E ecingefillt, der Deckel aufgesteckt und das Ganze in die
Heizvorrichtung eingesetzt. Hierauf werden Hilfs- und Ziind-
flamme entziindet. Letztere soll etwa 4 mm lang sein. Nun wird
mit der Erhitzung des Apparates begonnen. Anfangs darf der
Temperaturanstieg ctwa 6° in der Minute betragen. Wihrend des
Erhitzens wird der Rithrer ungefahr einmal in der Sekunde gedreht.
Etwa 30° unter dem vermutlichen Flammpunkt wird die Warme-
zufuhr so verkleinert, dal die Temperatur nur noch ungefihr
4° in der Minute ansteigt. Von 2 zu 2° wird nun durch Drehen
des Knopfes ¢ der Schieber beiseite gedreht, wobei sich die Ziind-
flamme in das Innere des Gefilles E senkt. Man laBt sie ein bis
zwei Sekunden eingetaucht und unterldfit indessen das Riihren.
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Wenn der Flammpunkt nahe ist, so erscheint die eintauchende
Flamme durch einen blauen Saum vergroBert. Ist er erreicht, so
tritt Entflammung der Olddmpfe auf, wobei gewdhnlich die Zind-
flamme erlischt.

Der zur Zeit der Versuchsausfithrung herrschende Luftdruck
wird am Barometer abgelesen und notiert. Eine Korrektur wird

Abb. 31. Pensky-Martens-Apparat (nach Holde).

zwar im allgemeinen nicht vorgenommen, doch ist bei auBer-
gewohnlich hohem oder niedrigem Luftdruck oder im Falle von
Differenzen zu beriicksichtigen, daB, wenn der Luftdruck 30 mm
unter 760 mm Quecksilber liegt, der Flammpunkt um 1°C zu
niedrig gefunden wird. Diese Differenz diirfte aber kaum aus-
schlaggebend sein, da schon bei Wiederholungen der Bestimmung
Differenzen bis zu 3° auftreten. Bei Anwesenheit von fettem Ol
kénnen sie noch grofer sein.

Der Flammpunkt ist keine additive Eigenschaft Gemische
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von zwei Mineraltlen entflammen gewdhnlich tiefer, als durch die
Mischungsregel berechnet wird.

Apparat von Mareusson. Bei den Flammpunktapparaten von
Marcusson befindet sich das 01 wihrend der Priifung in einem
offenen Tiegel, so dall die Diampfe ungehindert entweichen
konnen. Daher liegen die Flammpunkte nach Marcusson hoéher
als die Flammpunkte nach Pensky-Martens.

Abb. 32. Marcusson-Apparat (nach Holde).

Der Apparat (Abb. 32) besteht aus einer mit Sand gefiillten
Blechschale, in welche mittels eines Einsatzes ein 40 mm hoher
und ebenso weiter Porzellantiegel so eingehingt wird, daB sich
sein Boden 2 mm iiber dem Boden der Sandbadschale befindet.
Der Porzellantiegel hat je eine 10 mm und 15 mm vom Tiegel-
rande entfernte Marke. Hochflammige Ole (Zylindersle usw.)
werden bis zur unteren, andere Mineraléle bis zur oberen Marke
eingefiillt. An dem Rand der Sandbadschale ist ein Létrohr mit
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Gaszufithrung so befestigt, daBl die 10 mm lange Zindflamme in
der Ebene des Tiegelrandes bewegt werden kann.

Bestimmung des Flammpunktes. Das Ol wird bis zur

betreffenden Marke in den absolut sauberen und trockenen Por-

zellantiegel eingefiillt. Letzterer wird so in die Schale gehéngt daB

sein Boden 2 mm vom Boden der Eisenschale entfernt ist. Der

Tiegel soll bis zur Hohe des Olspiegels im Sand gebettet sein.

Hierauf wird das, wenn nicht

amtlich geeichte, so doch min-

destens nachgepriifte Thermo-

meter in seiner Klammer so be-

festigt, daB die Wand der Queck-

silberkugel 2 mm (4 0,2 mm)

vom Boden und von der hin-

teren Tiegelwandung entfernt

ist. Nun wird die Ziindflamme

entziindet und so reguliert, dafl

das in waagerechter Lage be-

findliche Flaimmchen genau

10 mm lang sei und sich sein

unterer Rand in der Ebene des

Tiegelrandes befinde. Jetzt wird

die Heizflamme entziindet und

die Temperatur des Oles bis etwa

20° unterhalb des vermutlichen

Flammpunktes um 5—7° und

von da ab um 3° (4 1/,°) je

Minute gesteigert. Von diesem

Zeitpunkte an fihrt man auch

die Zindflamme von Grad zu

.Grad einmal iiber dem Tiegel-

rand hin und her, so dal sie

Abb. 33. Flammpunkt-Apparat mit senk- sich im ganzen vier Sekunden

rechter Flammentiihrung iiber dem Tiegel befindet. Der

(Sommer & Runge). Flammpunkt zeigt sich ebenso

wie beim Pensky-Martens-Apparat durch einmaliges Aufflammen,

der Brennpunkt durch mindestens finf Sekunden wéhrendes

Weiterfortbrennen der Oloberfliche an. Da schon fiir die betref-

fende Eintauchtiefe korrigierte Thermometer verwendet werden,

entfallt die Korrektur fiir den herausragenden Quecksilberfaden bei

den Flammpunktbestimmungen nach allen Systemen. Bei Wieder-

holung kénnen die Bestimmungen bis 3° voneinander differieren.

Auch die ,,Richtlinien® nehmen einen Priiffehler von + 3° an.
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Nach den Lieferungsbedingungen der deutschen
Staatsbahnen wird zur Priifung von Eisenbahnwagenolen ein Ap-
parat mit senkrechter Flammenfithrung verwendet (s. Abb. 33).

Der Tiegel steht in einer halbkugeligen Blechschale von 18 cm
Durchmesser auf einer 1,5 em hohen Sandschicht. An einer hori-
zontalen, am Rande der Sandbadschale befestigten Achse ist ein

Abb. 34a. Abb, 34D,
TUniversal-Flammpunktapparat von Sommer & Runge,

Zimdrohr so befestigt, dafl es sich in einer senkrechten Kbene
drehen kann, wobei sich die Miindung bis auf 2 mm dem Tiegel-
rande nithert. Wenn das Ol eine Temperatur von ungefihr 150°
erreicht hat, ist die Oloberfliche, die urspriinglich 10 mm vom
Tiegelrande entfernt war, nunmehr 6 mm davon entfernt. Da
die Zindflamme von den heifien Oldimpfen seitlich abgebogen
wird, ist sie jetzt beim Senken des Ziindrohres 2-—3 mm von der
Oloberfliche entfernt.
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Von der Firma Sommer & Runge, Berlin, wird ein Flamm-
und Brennpunktpriifer (Abb.34a und b) hergestellt, der wegen der
VerinderlichkeitderTiegelstellung und Auswechselbarkeit der Ziind-
diisen sowohl senkrechte als auch waagerechte Fithrung des Ziind-
rohres gestattet und der daher sowohl zur normalen Priifung von
Maschinen- und Zylinderdlen als auch zur Priifung von Eisenbahn-
wagenslen nach den Vorschriften der deutschen Staatsbahnen
benutzt werden kann.

In neuester Zeit hat Schliiter' auf Grund seiner Versuche,
welche zeigten, daB die Oltemperatur an verschiedenen Stellen

des Flammpunkttiegels verschieden

hoch sei, einen neuen Flammpunkt-

apparat (Abb. 35) konstruiert, bei

dem das Thermometer so fixiert ist,

daB die Quecksilberkugel 5 mm vom

Boden und der Wand des Tiegels

entfernt sein mufl. Die Ziindung der

Oldampfe erfolgt oberhalb der Mitte

der Oloberfliche. Das Ziindrohr ist

um eine horizontale Achse drehbar.

Wird das Handrad gedreht, so neigt

sich die Ziindrohrmiindung zur Ol-

oberfliche herab, bis das Ziindrohr

einen Anschlag berithrt. Hierdurch

wird bewirkt, daB das Ziindflamm-

chen in waagerechter Lage iiber dem

Olspiegel brennt. Seine Entfernung

von letzterem kann reguliert werden.

Nach den ,,Richtlinien 1928

Abb. 35. hﬁlﬁ?glrpltglﬁfgpﬂgt) nach  goll dieser épparat zur "Vornahme

genauer Priifungen zundchst ver-

suchsweise benutzt werden. Uber seine endgiiltige Einfith-

rung fir Schiedsanalysen soll der Ausschull IX im deutschen

Verband fiir die Materialpriifungen der Technik entscheiden. Die

,,Richtlinien** enthalten folgende Anforderungen an den genann-
ten Flammpunktpriifer?:

,»,1. Der Tiegel soll aus nichtrostendem Metall bestehen und eine
Wandstarke von 1 (£ 0,2) mm besitzen. Seine Innenmafle sind
folgende: Durchmesser 40 (4- 0,2) mm, Hohe 40 (4 0,2) mm. In
dem Tiegel sind zwei Marken angebracht, und zwar 10 (4 0,2) mm

1 Schliter, Chem. Ztg 1928, Nr 26; s. auch Meyerheim u. Frank,
Petroleum, 1928, S. 1235.
2 S. Richtlinien, S. 64,
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und 15 (4- 0,2) mm vom oberen Rand entfernt. Aullen an dem
Tiegel ist 10 (4 0,5) mm vom oberen Rand entfernt ein Flansch
angebracht, dessen duflerer Durchmesser nicht gréfer als 60 mm
ist und dessen Wandstirke der Wandstérke des Tiegels entspricht.

2. Fir Schiedsanalysen sollen beglaubigte Thermometer be-
nutzt werden, die die Aufschrift ,,/ Thermometer fiir Flammpunkt-
prifer mit offenem Tiegel* tragen und folgenden Bedingungen
geniigen: Die Skala soll den Temperaturbereich von 40 bis 260° C
oder von 190 his 410°C umfassen. Das Quecksilbergefall ist
kugelférmig mit einem Durchmesser von 9 (4 0,5) mm. Das
zylindrische Thermometerrohr hat einen Durchmesser von 10
(+ 0,5) mm. Die Capillare soll kalibrisch bis 30 (+ 5) mm vom
unteren Ende der Kugel an gerechnet iiber die bis dahin reichende
Skalenplatte durchgefithrt sein. Die Teilung soll bei héchstens
100 (4- 5) mm beginnen und so bemessen sein, daf} die Gradlinge
3/, mm betragt, so daBl also in diesem Falle das obere Ende der
Teilung bei 265 (4 10) mm liegt. Die Thermometer werden fiir
30 mm Eintauchtiefe unter Beriicksichtigung der vorher besonders
bestimmten Korrektur fiir den herausragenden Faden gepriift.
Bei den so beglaubigten Thermometern sind keine Korrekturen
fir den herausragenden Faden anzubringen.

3. Das Thermometer steht senkrecht so in dem Tiegel, daf} die
AuBlenwandung der Kugel 5 (+ 0,2) mm vom Boden und von der -
Tiegelwandung entfernt ist. Ist das Thermometer am Gestell des
Flammpunktpriifers befestigt, so darf durch die Bewegung des
Tiegels gegen das Gestell diese Toleranz nicht iiberschritten
werden.

4. Die Zindflamme ist 10 mm lang mit einer Toleranz von
1 mm und liegt waagerecht, so dafl die Flammenmitte iiber der
Tiegelmitte liegt, wobei der untere helle Saum der Ziindflamme in
der Ebene des Tiegelrandes liegt. Die Flamme wird von oben
nach unten ohne seitliche Bewegung gefiihrt.

3. Der Tiegel liegt bis zu seinem Flansch in einem Luftbade,
das durch einen Metallkérper gebildet wird. Der Tiegel soll von
dem Boden und den Wandungen des Luftbades 2 (4 0,2) mm
entfernt sein. Priifverfahren: Der Apparat soll in einem zug-
freien Raume mdglichst bei gedimpfter Beleuchtung aufgestellt
sein. Der Tiegel wird bei Zylinderslen bis zur unteren, bei allen
anderen Olen bis zur oberen Strichmarke gefiillt.

Durch einen Regulierbrenner erhitzt man so, daBl der Tempe-
raturanstieg bei Maschinenslen von 120° C ab, bei Zylinderslen
von 220° C ab 3 bis 5° C in der Minute betrigt, und schwenkt
nach jedem Grad Temperaturerh6hung die Ziindflamme auf die

Burstin, Untersuchungsmethoden. 5
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Oloberfliche und wieder zuriick. Dabei soll die Zithdflamme jedes-
mal nicht linger als zwei Sekunden iiber dem Ol verweilen, damit
nicht durch ortliche Uberhitzung zu niedrige Werte gefunden
werden. Diejenige Temperatur, bei welcher die Oldimpfe erstmalig
an der Ziindflamme entflammen, ist der Flammpunkt.

Berichtigungen: Es sind fiir die Thermometer nur die Eich-
korrekturen (nicht Fadenkorrekturen) zu beriicksichtigen.*

Der von Schliiter vorgeschlagene und von den ,,Richtlinien‘
empfohlene Apparat hat in der Fachwelt nicht ungeteilte An-
erkennung gefunden?, so dafi die endgiiltige Beschlulfassung iber
die Einfiihrung des Apparates abgewartet werden muf.

Der Technische Unterausschull des Ausschusses 9 (Schmier-
mittel) des deutschen Verbandes fir die Materialpriifungen der
Technik hat daher in seiner Sitzung am 31. Januar 1929 be-
schlossen, daB bis zur endgiiltigen Klirung des Verfahrens fir
Flammpunktpriifung im offenen Tiegel bei Schiedsanalysen
die Prifung im Marcusson-Apparat auszufiihren ist, wobei
die untere Begrenzung der Quecksilberkugel 2 mm (gemessen mit
dem Malistab am Thermometerhalter) vom Boden des Tiegels
einzustellen ist. Der Temperaturanstieg mu 3°C(+ 1/,°C) in
der Minute betragen?.

In Frankreich wird der Flammpunkt nach Luchaire be-

-stimmt. In Amerika herrscht groBe Mannigfaltigkeit an im Ge-
brauch stehenden Apparaten zur Bestimmung des Flammpunktes
(s. Abb.36). Fiir niedrig flammende Ole wird der Abelapparat,
ferner die Apparate mit geschlossenem Gefafl: Tag geschlos-

- Tabelle 13. Vergleichstabelle fir Flammpunkte.

Tag . .| Pensky- | Cleve- | Luchaire|Brenn-
Abell ¢losed [P0 Martens | land (franz.) | punkt
opencup

Petroleum . . . . | 30| 33 33 35 38 38 43
Petroleum . . . . | 34| 39 37 41 46 50 54
Kerosin . . . . . 53 | b4 53 57 60 59 71
Petrolit . . . . . 61| 59 60 66 68 63 79
Gasol . . . . .. — 1 — — 91 93 92 104
30001. . . ... —| — 1| — 124 129 130 152
Leichtes Schmierol | — | — — 157 163 161 196
FEismaschinenél . . | — | — — 204 — 206 238
Schweres Schmiersl | — | — — 221 227 221 268
Zylindersl . . . —| — — 262 274 264 321
Schweres Zylinderol | — | — — 266 293 265 235

1 Friedebach, Petroleum, 1929, 8. 93; Koettschau, Tagl. Ber.
1928, Nr 300, 301.
2 Siehe Petroleum, 1929, Nr 19.
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sener Tiegel® und Elliott verwendet. Hoherflammende Ole
prift man im Pensky-Martens-Apparat! oder in den mit
offenem Gefdll ausgestatteten Apparaten von Cleveland! und

9. Tagliabue, geschlossen

7. Pensky-Martens
8. Abel-Pensky

Saybolt

. Elliott
Abel
10. Tagliabue, Pyrometer

4
5.

6.

Abb. 36. Die gebriuchlichsten Flammpunkt-Apparate (nach Day).

1. Luchaire
2. Tagliabue, offener Tiegel
3. Cleveland, offener Tiegel

Tagliabue offener Tiegel. Tabelle 13 gibt nach Day? un-
gefdhre Vergleichszahlen in Celsiusgraden fiir mit verschiedenen
Apparaten gefundene Flammpunkte.

1 Offizieller Apparat. 2 Day, I, S.624.
B
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K. Ziindpunkt.

Wir sahen im vorangehenden Abschnitt, daB alle Mineralsle
einen Flammpunkt und Brennpunkt haben. Es sind dies
die tiefsten Temperaturen, bei denen ein Ol soviel Dampfe ent-
wickelt, daB sie, mit Luft gemischt, durch eine angenéherte Flamme
entzindet werden bzw. nach dem Anziinden weiterbrennen.
Flammpunkt und Brennpunkt sind wohl zu unterscheiden vom
Zindpunkt, der tiefsten Temperatur, bei der das Mineralél
(oder sonst ein brennbarer Kérper) bei Anwesenheit von Sauer-
stoff ohne Ziindung von auBen sich selbst entziindet. Diese
Selbstentziindung wird durch die beim Zerfall der Molekiiles frei-
werdende Wirme hervorgerufen. Die Selbstentziindungstempera-
tur hingt von der chemischen Zusammensetzung des Stoffes
einerseits, der Menge des zugefiihrten Sauerstoffes andererseits ab.
Die Ziindpunkte von Mineralélen stehen zu ihren Flammpunkten in
gar keinem Verhaltnis. Eskoénnen z. B. Benzine einen héheren Ziind-
punkt haben als hohersiedende Fraktionen, wenn sie bei Erhitzung
chemisch stabiler sind. So gestattet uns die Kenntnis des Ziind-
punktes von Olen wichtige Schliisse auf ihren chemischen Bau.
Die Brauchbarkeit eines Brennstoffes fiir Dieselmotoren 148t sich
auf Grund des Ziindpunktes besser beurteilen als auf Gund an-
derer Eigenschaften. Wird doch beim Dieselmotor der Brenn-
stoff in die durch den Kolben komprimierte Luft eingespritzt, in
der sich der Brennstoff von selbst entzlindet. Von der Hohe des
Zindpunktes des letzteren héngt der Kompressions-Enddruck ab.

Bei Explosionsmotoren wird im Vergaser ein Gemisch von
Brennstoff und Luft erzeugt, vom Kolben komprimiert und durch
einen elektrischen Funken entziindet. Manche Brennstoffe be-
sitzen die Eigenschaft des Klopfens, d.h. es tritt, teils durch
Kompressionswirme, teils durch Erhitzung an der Zylinderwand
oder andere Ursachen, von selbst Vorziindung ein. Dies hat eine
schlechte Energieausniitzung und den Verschleil der Maschine
zur Folge. Es ist klar, daBl Selbstentziindung des Brennstoffes
um so eher eintritt, je tiefer der Ziindpunkt des Brennstoffes liegt.
Treibmittel fiir Explosionsmotoren sollen also einen mdoglichst
hohen, Dieselmotorenéle einen méglichst nie drigen Ziindpunkt
haben. Da sowohl beim Dieselmotor als auch beim Explosions-
motor der Betriebsstoff unter Druck steht, ist der EinfluB des
Druckes auf den Zindpunkt von groBler Wichtigkeit. Die Ziind-
punkte verschiedener Stoffe dndern sich in verschiedener Weise
bei steigendem Druck. Meist werden sie hierbei erniedrigt, in
gewissen Fillen aber auch erhoht. Bei den ersten zur Bestimmung
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des Zindpunktes konstruierten Apparaten (Holm, Constam und
Schlapfer, Moore) wurde der ,,Selbstentziindungspunkt® in
Sauerstoff- oder Luftatmosphédre bei normalem Luftdruck ge-
messen ; Vorrichtungen zur Dosierung des Sauerstoffstromes waren
nicht vorgesehen. Die Priifung erfolgte zumeist in der Weise, daB}
der flussige Brennstoff bei steigender Temperatur tropfenweise in
einen offenen Platintiegel bzw. eisernen Ziindblock eingebracht
wurde. Die Temperatur, bei der Verpuffung eintrat, wurde als
Zimdpunkt bezeichnet. Tausz und Schulte! nahmen zuerst
Zindpunktbestimmungen unter Druck vor. Es zeigte sich hierbei,
dafl die Hohe des Zindpunktes von dem Druck abhéngt. Der
Einflu von Verdichtungsinderungen ist sogar grofer als der
Einflul der Temperaturdnderungen. In neuerer Zeit wies nun
H. Jentzsch? darauf hin, daf die Temperatur der Selbstentziin-
dung in erster Reihe von der Menge des zugefithrten Sauerstoffes
abhéngt. Fur jeden brennbaren Stoff besteht eine Mindest-
temperatur, unterhalb derer Selbstentziindung keinesfalls ein-
treten kann. Zu dieser Mindesttemperatur gehort eine Mindest-
menge an Sauerstoff, die bei der gewdhlten Versuchsanordnung
dem Stoff zugefithrt werden muf. Im Falle geringerer O,-Zufuhr
erfolgt Selbstentziindung erst bei héherer Temperatur. Zu jedem
Wirmegrad oberhalb der Mindesttemperatur gehért eine zu-
gehorige Sauerstoffmenge. Man erhilt daher statt eines Ziind-
punktes eine Reihe von Zindpunkten, eine Zindpunktkurve.
Dieselbeist der von Tausz und Schulte aufgestellten Temperatur-
Druckkurve sehr dhnlich. ‘

Statt durch Bestimmung einer Reihe von Ziindpunkten die
Zindpunktkurve festzustellen, geniigt es nach Jentzsch, den
unteren Zindwert zu bestimmen, d.i. den Quotient aus der
niedrigsten, zur Selbstentziindung nétigen Temperatur und der
geringsten hierbei nétigen Anzahl von Sauerstoffblasen in der
Minute. Die Anzahl der O,-Blasen wird mittels des sog. ,,Blasen-
zéhlers®, einer mit Wasser gefiillten Waschflasche gemessen, wobei
60 Blasen einer Menge von 5 cm? O, entsprechen,

Beispiel: Der Selbstentziindungspunkt eines Benzins wurde zu
300° C, die geringste Blasenzahl zu 30 gefunden. Der untere
Zindwert ist also = 3:9)0—00 = 10.

Alsoberen Ziindwert bezeichnet Jentzsch die Temperatur,
bei der die Selbstentziindung ohne Sauerstoffzufuhr von auBen

1 Z.V.d.1. 1924, S.574.

? Jentzsch, S. H., Fliissige Brennstoffe, VDI.-Verlag, Berlin 1926.
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eintritt. Fiir die Kontrolle von Heiz-, Treib- und Schmierslen
geniigt jedoch die Bestimmung des unteren Ziindwertes.

Hierzu ist zu bemerken, daf} sich die Bestimmung des Ziind-
punktes bis auf einige Speziallaboratorien noch nicht eingebiirgert
hat. Der Verfasser hat es trotzdem fiir angebracht gehalten,
diese Untersuchung mit einigen Worten zu streifen, da die Prifung
des Ziindpunktes in Zukunft zweifellos allgemeiner werden wird.
Der Jentzschsche Ziindwertpriifer (DRP. 408457) (s. Abb. 37)

_Jgamroﬁ‘

Abb. 37. Ziindwertpriiffer von Jentzch (nach Jentzsch, fliissige Brennstoffe).

diirfte zur Zeit der einzige fabrikmafig hergestellte und im Handel
erhiltliche Apparat firr solche Zwecke sein. Er besteht aus einem
elektrisch geheizten eisernen Block, der 4 Bohrungen enthélt. Drei
davon dienen als Ziindkammern und sind durch Kanile mit der
mittleren Sauerstoffzufuhr verbunden, die vierte Bohrung dient
zur Aufnahme eines Warmemessers. Die zu priifende Substanz
wird auf einen der sog. Vergasungsteller, die sich in den Bohrungen
befinden, gegeben. Nach jeder Stoffzugabe wird der Teller ge-
wechselt und die benachbarte Ziindkammer benutzt. Wenn die
Selbstentziindungstemperatur erreicht ist, tritt nach Zugabe des
zu prifenden Stoffes eine kleine Explosion ein. Der Sauerstoff
wird wihrend des ganzen Versuches aus einer Stahlflasche durch

Tabelle 14. Ziindwerte.

Selbstent-| Sauer-
Fli)mﬁl P. ziindungs-| stoff- Ziindwert
T temp. | blasen in
°C. °C. der Min.
Motorenschmiersl . . . . . 166 260 40 6,5
Motorenschmiersl . . . . . 174 266 146 1,76
Treibél . . . . ... ... 60 260 60 4,35
Heizél, amerikanisch . . . . — 242 30 8,05
Motorenbenzol. . . . . . . 15 578 120 4,8
Motorenbenzin . . . . . . 22 290 36 8,0
Monopolin . . . . . . .. 18 395 180 2,2
Alkohol abs. . . . .. .. — 360 280 1,36

1 Hersteller Julius Peters, Berlin NW 21.
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ein Druckreduzierventil, ein Feinstellventil, den Blasenzihler
(eine mit Wasser gefillte Waschflasche) und den Sauerstoff-
trockner in den Ziindraum eingeleitet.

Um ein Bild von der Hohe der Ziindwerte verschiedener Brenn-
stoffe zu geben, werden aus dem groflen Zahlenmaterial dieses
Autors in Tabelle 14 einige Daten mitgeteilt!.

L. Dampfdruck.

In neuerer Zeit, wo viel Benzin aus Erdgasen und durch Kracken
schwerer Ole gewonnen wird, kommt es vor, dal Motorenbenzine
bei normaler Temperatur gasférmige Kohlenwasserstoffe wie
Propan, Butan usw. gelost enthalten. Daher ist es oft wichtig
festzustellen, wie weit ,,stabil‘ ein Benzin ist. Die gasférmigen
Anteile bilden nimlich eine fragliche Bereicherung des Benzins, da
sie sich einerseits zum Teil leicht verfliichtigen, andererseits beim
Betriebe von Explosionsmotoren unliebsam bemerkbar machen
konnen. Der Motor saugt in diesem Fall statt Benzin nur Gas an
und erhilt infolgedessen zu wenig Betriebsstoff. Das benzinarme
Gemisch verursacht Zuriickschlagen der Flamme in den Vergaser
und u. U. einen Vergaserbrand. Bei Flugbenzin ist diese Gefahr
noch gréBer, da das verhdltnisméBig noch warme Benzin in h6heren
Luftschichten bei Anwesenheit von sehr leichten Anteilen zu sieden
beginnen kann.

In gewissem Grade zeigt schon die Siedeanalyse eines Benzins
einen Gasgehalt an, wenn der Siedepunkt sehr tief liegt, und bei
normaler Kiithlung die Destillationsverluste mehr als 2—3% be-
tragen. Besser 1Bt sich die Anwesenheit von Gasen durch Mes-
sung des Dampfdruckes des Benzins feststellen. Derselbe kann
mittels einer einfachen Vorrichtung gemessen werden2. Ein dick-
wandiges, etwa 10 mm weites und 1 m langes, an einer Seite zu-
geschmolzenes Glasrohr fiillt man bis 1 cm unterhalb des offenen
Endes mit filtriertem Quecksilber. Nun verschlieBt man mit dem
Daumen das offene Ende und 148t durch mehrmaliges Kippen die
aufsteigende grofle Luftblase alle kleineren Blasen mitnehmen.
Noch besser ist es, durch Auskochen des im Rohr befindlichen
Quecksilbers dasselbe luftfrei zu machen. Wenn man das Rohr
nun ganz mit Quecksilber anfiillt, mit dem Daumen verschliet,
und in einer Wanne unter Quecksilber aufrichtet, so sinkt das-
selbe nach dem Liiften des Daumens auf die dem Barometer-
stande entsprechende Héhe und oben entsteht ein Vakuum. Nun

1 Joc. cit. S. 98.
2 Kohlrausch, Prakt. Physik, S. 182,
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neigt man das Rohr, bis es wieder mit Quecksilber gefiillt ist und
laBt mit einer am Ende umgebogenen Pipette einige Kubik-
zentimeter Benzin aufsteigen. Das Benzin verdampft teilweise
im Vakuum, und das Quecksilberniveau sinkt von der vorher abge-
lesenen Hohe H auf H' herab. H— H' ist die Dampfspannung des

Benzins. Zu H’ muB man noch 1;”_3 addieren, worin k& die

Hoéhe und s das spez. Gewicht des nicht verdampften Benzins ist.
Hierzu kommt noch bei héheren Temperaturen der Dampfdruck
des Quecksilbers.

Vor kurzem wurde von der Natural Gasoline Association
of America versuchsweise als Standardmethode die Dampf-
druckmessung nach Walter Raid?! eingefiihrt (s. Abb. 38).

Der Apparat besteht aus einer mit Zeigermanometer versehenen
zweiteiligen Bombe. Dieselbe enthilt einen kurzen, zur Aufnahme
des Benzins dienenden Teil und den lingeren Luftbehélter. Beide
Teile werden aneinander geschraubt und ein Manometer mit einer
bis etwa 3 Atmosphiren reichenden Skala daran
befestigt. Alle Verbindungen werden mit Schel-
lack oder Bleiglattekitt gut abgedichtet. Vor dem
Versuch werden beide Teile mit heilem Wasser
ausgespiilt und letzteres eine Stunde lang ablau-
fen gelassen. Hierauf fiillt man das zur Aufnahme

des Benzins dienende Gefi3 mit dem zu priifenden
Benzin, am besten durch Eintauchen in das be-
treffende Reservoir, gieft das Benzin aus und
; 5 & fiillt noch einmal bis zum Rande. Wichtig ist es,
| €8 beidem folgenden Uberfithren der Bombe in das
| ll Laboratorium Gasverluste zu vermeiden. Des-
L halb muB das mit Benzin gefiillte GefaB gekiihlt
I I | werden, und zwar ist:
L] :Jlm
63 I - bei einem bei 32° C u kiihlen auf:
R gemessenen Dampfdruck
. Léfg.g(_
[l iJ bis 9 Pfund/Zoll2 0 bis 4°C,
T 9—12 Pfund,Zoll? 7, 9°C,
e Y 1216 Pfund/Zoli2 9, 12°C,

Nachdem auch die Temperatur im Luftbehélter gemessen
worden ist, verschraubt man den Apparat, dichtet die Verbin-
dungen und dreht das Ganze mehrmals derart um, dafl sich in
beiden Teilen Benzin befindet. Hierauf stellt man die Bombe

1 National Petr. News, XX, 1928, Nr 34.
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fir 5 Minuten in ein Wasserbad von 90° F (32,2° C), schiittelt sie
wieder heftig und stellt die Bombe noch einmal in das Wasserbad,
wo sie solange bleibt, bis der Druck sich nicht mehr &ndert. Da
auch der Luftdruck in der Bombe gestiegen ist, mul} eine Kor-
rektur an der Ablesung des Druckes vorgenommen werden; und

zwar ist bel einem Barometerstand von 14,4 Pfund Zoll? (wobei
14,4 Pfund/Zoll? == 760 mm Hg)

bei einer Temperatur des Luftbehélters von zu subtrahieren

0,0°C 1,7 Pfund/Zoll?
3,3°C 1,
6,7°C 1
10,0° C 1
15,6°C 0
20,0° C 0,6
25,6° C 0,
0

0

u

0

0

0

s

7
5
?'3 LRl
1
\

st

30,0° C
32,2°C

3

ddleren'
,1 Pfund/Zoll?

<

Z
33,3°C
35,6°C ) »
40,0° C )4 »”

Wenn z. B. ein Druck von 15,0 Pfund/Zoll> und eine Luft-
raumtemperatur von 20,0° C abgelesen wurden, so sind 0,6 Pfund/

Zoll? abzuziehen, und der richtige Druck betragt 14,4 Pfund/Zoll2.

D
3
1
0
af
1
2

M. Emulgierbarkeit.

Schmierdle kommen, insbesondere bei Dampfturbinen, oft in
Beriihrung mit Wasser oder Dampf. Je nach ihrer Oberflichen-
spannung zeigen sie eine gréfiere oder geringere Widerstandskraft
gegen Emulsionierung. Diese Widerstandsfihigkeit 148t sich auf
verschiedene Weise feststellen. Die ,,Richtlinien®* schreiben
folgende Priifungsmethode vor (s. Abb. 39):

Der Apparat besteht aus einem Dampfentwicklungskolben, aus
dem ein 6 mm weites Ableitungsrohr herausfiihrt. Von letzterem
zweigt ein 2 mm weites Glasrohr ab, welches in den Zylinder e
fithrt.

Das 45 mm weite und 360 mm lange, einseitig geschlossene
Glasrohr d wird mit 50 cm? destillierten Wassers und 100 cm?
des Oles gefiillt und fiir 10 Minuten in ein kochendes Wasserbad
gehiingt, wobei das Olniveau etwas tiefer stehen soll als das Wasser
im Wasserbad.

Nach Ablauf der 10 Minuten stellt man den Zylinder e so in
das mit Wasser von 0° gefiillte Gefa g, daBl das Dampfeinleitungs-

1 Richtlinien, S. 73.
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rohr ungefihr 20 mm vom Boden des Zylinders entfernt ist. Nun
befestigt man den Zylinder d derart, dal das Dampfeinleitungs-
rohr, dessen Ende unter einem Winkel von 45° abgeschnitten ist,
fast bis an den Boden des Zylinders reicht.
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Abb. 39. Apparat zur Priiffung der Emulgierbarkeit (nach ,,Richtlinien).

Hierauf wird durch entsprechende Einstellung der Gasflamme
die Dampfentwicklung so reguliert, daBl das Volumen des Wassers
im Zylinder etwa 3,5 bis 4 cm? in der Minute zunimmt. Nachdem
10 Minuten lang Dampf eingeleitet worden ist, wird Zylinder d
wieder fiir 10 Minuten in das kochende Wasserbad gehéingt, heraus-
genommen und bei Zimmertemperatur abkiihlen gelassen. Wenn
nach einer Stunde das Ol glatt vom Wasser getrennt ist, wird es
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Emulgierbarkeit. (D

als nicht emulgierend bezeichnet. Betrdgt die Emulsions-
schicht nicht mehr als 2mm, so ist dasOlschwach emulgierend.
Ist die emulgierte Schicht jedoch hoher als 2 mm, so ist das Ol
als emulgierend zu bezeichnen.

Die fir Turbinendéle und Dampfzylinderdle beziiglich
der Emulgierungsprobe bestehenden besonderen Vorschriften wer-
den in den betreffenden Abschnitten behandelt.

In Amerika wurde das Emulgiervermégen von Mineraldlen
lange Zeit hindurch zumeist nach der Conradsonschen Dampf-
emulgierprobe! gemessen. Im Jahre 1927 wurde von der
A.S.T.M. folgend beschriebene Methode zur Priifung der Emul-
sionstrennung? als Standardmethode angenommen. Sie eignet
sich zur Priifung von Olen jeder Viscositiit, kennzeichnet die
Widerstandskraft eines Oles gegen
Emulgierung und gibt gut wieder-
holbare Werte (s. Abb. 39a).

Das Dampfentwicklungsgefall
von mindestens 1 Liter Inhalt ist
mit einem Korkstopfen verschlos-
sen, der von drei Dampfableitungs-
réhren durchbrochen ist. Zwei
4-Liter Bechergliser dienen als
Wasserbiider H und E. D ist ein
25 mm weites und 200 mm langes
Reagenzrohr, das eine Kubikzenti-
meter-Einteilung bis 50 cm? hat.

Dem in D befindlichen Ol wird der AbD. 892 A-S.TM. Apparat zur
. . i . ritfung der Emulgierbarkeit
Dampf durch eine diinnwandige, (nach Day).

innen etwa 2,5 mm weite und 30 cm

lange Glasrohre zugefithrt, deren unteres Ende unter einem Winkel
von 30° abgeschnitten ist. DieWasserbidder H und E sind mit passend
ausgeschnittenen Holzdeckeln bedeckt. Die Wasserbader werden
mit je 3 Litern und der Dampfentwickler zur Hélfte mit destillier-
tem Wasser gefiillt. Hierauf wird zuerst das Wasserbad H durch
Dampfeinleiten auf 93—95° C gebracht, wogegen Wasserbad E
zu Beginn des Versuches eine Temperatur von 20—25° C hat.
20 cm® Ol von Lufttemperatur werden in das Reagenzglas D ein-
gefiillt und letzteres in das Bad K gehingt. Hierauf wird das
Dampfeinleitungsrohr durch einen mit einem Quetschhahn ver-
schliefbaren Gummischlauch mit dem einen Dampfableitungs-
rohr verbunden, jedoch noch nicht in den das Reagenzglas ver-

1 Holde, K. W., 8. 268.
2 AS.T.M. Bezelchnung D 157—27. Siehe auch Day I, S. 696.
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schlieenden Stopfen gesteckt. Durch letzteren fithrt auBerdem
ein Thermometer, dessen Quecksilbergefa3 etwa 20 mm vom Boden
des Reagenzglases entfernt sein soll. Die zur Aufnahme des Dampf-
einleitungsrohres bestimmte Offnung des Stopfens muB etwas weiter
sein als der Durchmesser des Rohres. Nun wird Dampf entwickelt,
wobei die Hahne (' und L offen sind. Wenn der Dampf das
Dampfeinleitungsrohr trocken verlafit, wird dasselberasch durch die
zweite Offnung des Stopfens in das Reagenzglas eingefiihrt und
so befestigt, daf sein Ende die Mitte des Bodens beriihrt. Nun wird
Hahn L so eingestellt, da8 das Ol in etwa 45 bis 75 Sekunden eine
Temperatur von 93—95° C erreicht. Die Dampfentwicklung soll
so stark sein, daB der Dampf bei L ausstrémt und das Volumen
von Ol und Kondenswasser in 4 bis 61/, Minuten auf 40 + 3 cm3
steigt. Ist dies erreicht, so wird die Dampfeinleitungsréhre rasch
herausgezogen, das Reagenzglas sofort in das genau auf 93—95° C
gebrachte Wasserbad H gebracht und der Stopfen samt Thermo-
meter entfernt. Im Augenblick des Herausziehens des Dampf-
einleitungsrohres wurde ein Stoppuhr in Gang gesetzt. Alle 30 Se-
kunden wird das Reagenzglas aus dem Wasserbad (fiir héchstens
5 Sekunden) herausgenommen und die abgeschiedene Olmenge
abgelesen, wobei zwischen klarem und triibem Ol kein Unterschied
gemacht wird. Wihrend sich das Ol abscheidet, darf die Tempe-
ratur von H nicht unter 93° sinken. Die Uhr wird abgestoppt,
sobald sich 20 cm3 Ol abgeschieden haben, spétestens aber nach
20 Minuten. Ist die Trennungslinie zwischen Ol und Emulsion
nicht scharf, so wird die Olmenge auf die nichsten 0,5 cm3 ge-
schitzt. Wenn nach Ablauf der 20 Minuten keine scharfe, hori-
zontale Trennungslinie zu sehen ist, keinesfalls aber friiher, darf
der Inhalt des Reagenzglases zwei Sekunden lang mit einem reinen
Glasstab umgeriihrt werden. Als Ergebnis wird die Anzahl Se-
kunden angegeben, die zur Abscheidung von 20 cm3 Ol (bei etwa
95°C, die Ausdehnung wird nicht beriicksichtigt) nétig sind.
Wenn dieses Volumen sich nicht binnen 20 Minuten abgeschieden
hat, so wird angegeben: , Mehr als 1200 Sekunden®. Falls das
Ergebnis eines Wiederholungsversuches um mehr als 10% abweicht,
muf eine dritte Bestimmung ausgefiihrt und das Mittel aus allen
drei Bestimmungen angegeben werden. Diese Methode zur Priifung
der Emulsionstrennung liefert ein MaB fiir die Widerstandskraft,
die ein Ol seiner Emulsionierung entgegensetzt.

N. Brechungskoeffizient.

Durch die Einfithrung des Refraktometers von Abbe ist eine
rasche und bequeme Bestimmung des Lichtbrechungs-Koeffi-



Brechungskoeffizient. Vil
zienten mit kleinsten Substanzmengen moglich geworden. Die
Brechungskoeffizienten von Benzin, Benzol, Terpentinél usw.
sind so charakteristisch, daB} ihre Bestimmung ein wichtiges
Hilfsmittel zur Unterscheidung dieser Ole bildet. Auch fiir die
Untersuchung von Paraffin und Ceresin gewinnt das Refrakto-
meter in neuerer Zeit erhdhte Bedeutung. Abb.40zeigtdas Abbe-
sche Refraktometer mit heizbaren Prismen der Firma Zei}. Das-
selbe besteht in der Haupt-

sache aus zwei gleichen

Flintglasprismen, die in eine

doppelwandige Metallfas-

sung eingekittet sind. Letz-

tere dient dazu, um durch

Zirkulation von warmem

Wasser die Erwarmung der

Prismen zu gestatten, wenn

héherschmelzende Substan-

zen untersucht werden

sollen.

Vor der Untersuchung
wird das untere Prisma her-
untergeklappt,worauf beide
Prismen mit einem Watte-
biuschchen. das mit Ather
angefeuchtet ist, gereinigt
werden. Ein Tropfen des zu
untersuchendenStoffes wird
nun auf das untere Prisma
fallen gelassen, worauf man
die Prismen zusammen-
klappt. Den Spiegel stellt
man nun so ein, dafl er moglichst viel zerstreutes Tageslicht gegen
das Okular reflektiere. Dann wird das letztere scharf auf das
Fadenkreuz eingestellt.

Wiihrend man nun mit der rechten Hand den mit der Teilung
versehenen Biigel festhilt, wird mit der linken Hand der Arm,
welcher Lupe und Index trigt, nach aufwirts gedreht, bis das zu
Anfang helle Gesichtsfeld von unten her dunkel wird. Die Grenz-
linie zwischen der hellen und dunklen Hilfte ist farbig. Durch
Drehung der Kompensatorschraube wird die farbige Trennungs-
linie in einen scharfen dunklen Strich verwandelt. Hierauf stellt
man noch die Trennungslinie scharf auf das Fadenkreuz ein und
liest den Brechungskoeffizienten mit der Lupe ab. Die vierte

Abb. 40. Abb esches Refraktometer von Zeis.
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Dezimalstelle 148t sich mit einer Genauigkeit von zwei Einheiten
schitzen. Der gefundene Brechungskoeffizient np gilt fiir die
D-Linie des Spektrums und die Versuchstemperatur. np wird fir
je 1° Temperaturerhéhung bei Mineralolen usw. um 0,0004 kleiner.

Durch Ablesung der Trommelteilung des Kompensators kann
man mit Hilfe einer besonderen Tabelle die mittlere Dispersion
bestimmen. Bei sehr genauen Messungen des Brechungskoeffi-
zienten mufl man die Prismen lingere Zeit hindurch mittels durch-
stromenden Wassers auf konstanter Temperatur halten. Ceresine,
Paraffin usw. werden bei hoheren Temperaturen, beispielsweise
70° oder 80° gepriift.

Von der richtigen Einstellung des Refraktometers iiberzeugt
man sich durch Bestimmung des Brechungskoeffizienten von
destilliertem Wasser, der bei 18° C 1,3330 betragt.

0. Heizwert.

Ein groBler Teil der Mineraldle dient teils als Heizmaterial, teils
als Motorenbetriebstoff zur Erzeugung von Energie. Das Mal
der aus einem Mineralsl gewinnbaren Energie ist sein Heizwert,
d. h. jene Warmemenge, die bei der vollstindigen Verbrennung
von 1 kg Ol frei wird. Wenn hierbei das durch Verbrennung ent-
standene Wasser in fliissiger Form auftritt, so wird der obere
Heizwert erhalten. Wird hingegen das Wasser in dampfférmigem
Zustand erhalten, was bei jeder praktischen Feuerung der Fall ist,
so ist die erhaltene Warmemenge um soviel Warmeeinheiten kleiner,
als zur Verdampfung des Wassers notig ist (unterer Heizwert).
Der Unterschied betrigt bei Mineralslen 400—600 Calorien.
1 Calorie ist jene Warmemenge, welche nétig ist, um 1 g Wasser
um 1°C (von 15° auf 16°C) zu erwirmen. Das Tausendfache
davon wird mit 1 Kcal bezeichnet.

In England und Amerika gilt als Wérmeeinheit ein BTU
(British Thermal Unit), d.1i. die Wiarmemenge, welche nétig ist,
um 1 engl. Pfund (0,4536 kg) Wasser von 39,1° F auf 40,1° F zu
erwarmen.

1 BTU = 0,252 Kcal; 1 Kcal = 3,968 BTU.

Die Bestimmung des Heizwertes in der calorimetrischen
Bombe beruht darauf, dal eine kleine Substanzmenge in einem
geschlossenen Gefif3 in einer Atmosphare von auf etwa 25 Atmo-
sphiaren komprimiertem Sauerstoff nach Zindung durch elek-
trischen Strom verbrannt wird. Die hierbei freiwerdende Wérme-
menge wird von dem Wasser des Thermostaten aufgenommen, in
welchem die Verbrennnungsbombe steht. Aus der an einem sehr
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empfindlichen Thermometer abgelesenen Temperatursteigerung
und der Wassermenge kann unter Beriicksichtigung verschiedener
Korrekturen der Heizwert der verbrannten Substanz berechnet
werden.

Calorimetrische Bestimmungen gehéren zu den schwierigsten
Untersuchungen des analytischen Laboratoriums. Zur Erzielung
der notigen Sicherheit gehért eine sehr eingehende Schulung und
viel Ubung. Da auBerdem solche Untersuchungen als nicht in
den Aufgabenkreis eines durchschnittlichen Erdéllaboratoriums
gehérend angesehen werden koénnen, muf} diesbeziiglich auf um-
fangreichere Werke! verwiesen werden.

P. Destillationsanalyse.

Die Destillationsanalyse von Mineraldlen bezweckt die Fest-
stellung ihrer Siedegrenzen und des Siedeverlaufes. Diese Eigen-
schaften haben fiir den Charakter und die Verwendung der Mineral-
6le grundlegende Bedeutung. Da die Siedeeigenschaften von der
zu ihrer Bestimmung verwendeten Destillationsapparatur stark
abhidngen, wird, um vergleichbare Ergebnisse zu erzielen, der
Englersche Destillationsapparat allgemein zur Siedeanalyse
von Mineralélen verwendet.

1. Destillation nach Engler-Ubbelohde.

Die Apparatur (Abb. 41) besteht in der Hauptsache aus dem
Destillationskolben, dem Thermometer, dem Xiihler und den
MeBzylindern.

a) Englerkolben (Abb. 42). Derselbe hat folgende Ab-
messungen: AuBerer Durchmesser des Kolbens 6,5 (+ 0,2) cm,
innerer Durchmesser des Halses 1,6 (+ 0,1) cm, Lénge des Halses
15,0 (4 0,4) cm, Liange der Dampfableitungsréhre 10,0 (4 0,3)cm,
aullerer Durchmesser derselben 0,6 (4- 0,05) cm, Wandstirke der
Rohre 0,1 (4 0,05) cm. Die Dampfableitungsrohre ist an den Kol-
benhals im Winkel von 75° derart angeschmolzen, da8, wenn der
Kolben mit 100 cm? Fliissigkeit gefillt ist, die Entfernung der
Rohre von der Benzinoberfliche 9 cm (- 3 mm) betrigt.

b) Thermometer. Fur den zollamtlichen Gebrauch in Deutsch-
land bestehen beziiglich der zu benutzenden Thermometer fol-
gende Vorschriften, die auch fiir die Destillation nach Engler-
Ubbelohde beobachtet werden sollten. Skalenumfang — 10 bis
+- 360°, Teilung in ganze Grade, Linge fiir 100 Grade 55—58 mm,
Entfernung des oberen Endes des Quecksilbergefifles bis zum

1 Z.B. Holde, K. W., 8. 47.
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Nullpunkt der Skala 80 mm, Linge des Quecksilbergefilles bis
10mm. Die Thermometer miissen ganz eintauchend justiert sein.

Abb. 41. Destillationsapparat von Enler-Ubbelohd: (nach Holde).

¢) Kiihler. Das Kiihlrohr ist 60 cm, der (am besten ange-
schmolzene) Kiithlmantel 40 cm lang. 10 cm vom unteren Ende

Abb. 42. Englerkolben
(nach Holde).

ist das Kihlrohr unter einem Winkel
von 105° abgebogen und schief abge-
schnitten, damit das Destillat nicht ab-
tropfe, sondern an der Wand des dar-
unter gestellten Melzylinders abflie3e.

d) MeBzylinder. Dieselben haben
einen Durchmesser von 14—16mm, fassen
etwa 20 cm3und sind von 0—20 cm3 (evtl.
30 cm3) in 0,2 cm3 geteilt.

In Handels- und Fabrikslaboratorien
wird meist vom Anfang bis zum SchluB
in einen einzigen, 100 (4 1) cm? fassen-
den, in Kubikzentimeter geteilten MeB3-
zylinder destilliert. Derselbe soll einen

inneren Durchmesser von 24—26 mm haben.
Der Englerkolben steht auf einer Asbestplatte, die eine runde
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Offnung von etwa d cm Durchmesser hat und ist durch einen Schutz.-
mantel aus Eisenblech gegen Zugluft geschiitzt. Erhitzt wird durch
einen Bunsenbrenner mit Feinregulierung. Die Flamme des Bren-
ners ist ebenfalls durch einen Schutzmantel vor Zugluft geschiitzt.

Man miBt in einem bei 20° richtig anzeigenden MefBzylinder
bei Zimmertemperatur 100 cm? des zu priiffenden Mineraléles ab,
wobei man durch Einfiillung eines kleinen Uberschusses (etwa
1y em3) dem Umstande Rechnung tragt, daBl beim AusgieBen
immer ein geringer Riickstand im Zylinder bleibt, welcher umso
kleiner ist, je diinnfliissiger das Ol ist. Der Kolben wird hierauf
mit dem Ol gefiillt, wobei man achtgibt, daB nichts davon in die
Ableitungsrohre gelange. Der das Thermometer tragende Kork-
stopfen wird hierauf so eingesetzt, dall sich das obere Ende des
Quecksilbergefifles genau in der Hohe des unteren Endes der
Seitenrohre befinde. Nun wird mittels eines dicht schlielenden
Korkstopfens die Dampfableitungsréhre so mit dem Kiihler ver-
bunden, daB sie 3 cm in denselben hineinragt. Der Zulauf des
Kiihlwassers, dessen Temperatur nicht héher als 10° sein soll,
wird nun betétigt, und das drehbare, sechs Mefzylinder fassende
Gefill derart unter den Kiihler gestellt, dal} dessen Ende 2—3 em
in eines der Mefigldser hineinragt. Es ist angezeigt, letzteres mit
zusammengelegtem Filtrierpapier, durch welches das Kiihlerende
hindurchgeht, zu bedecken. Wenn die Temperatur des Arbeits-
raumes 23° C iiberschreitet, so ist das Gestell mit den Reagenz-
glisern in ein Becherglas zu stellen und dieses mit Wasser von
18—20° C zu fullen.

Anfangs wird in dem Malle erwdrmt, dall der erste Tropfen
nicht frither als nach 5 und nicht spéter als nach 10 Minuten vom
Kiihlerende abfallt. Die hierbei abgelesene Temperatur wird als
Siedebeginn bezeichnet. Weiterhin soll mit einer Geschwindig-
keit von 2 Tropfen in der Sekunde (Kontrolle durch das am Apparat
befestigte Sekundenpendel) oder 4—5 cm3 Destillat in der Minute
destilliert werden. Das Destillat soll ununterbrochen an der Wand
des MeBzylinders hinunterflielen; von Zeit zu Zeit nur riickt man
letzteren ein wenig weg, um die Destillations-Geschwindigkeit zu
kontrollieren.

Die Zylinder werden im allgemeinen gewechselt, wenn sie mit
20 cm3 Destillat gefiillt sind. Man notiert entweder die je 10°
iibergegangenen Volumenperzente (Anzahl der cm?® Destillat)
oder die Temperaturen, bei denen 10%, 20%, 30% usw. iiber-
gegangen sind. Als Endpunkt gilt jene Temperatur, bei welcher
sich keine Flissigkeit mehr am Boden des Kolbens befindet oder
infolge Zersetzung weile Dampfe sich zeigen. Nach einviertel-

Burstin. Untersuchungsmethoden. 6
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stiindigem Abkiihlen wird der im Kolben zuriickgebliebene Riick-
stand in einem graduierten Reagenzglas abgemessen. Die Summe
des iiberdestillierten Oles und des Riickstandes gilt als zuriick-
gewonnenes Ol. Die Differenz von 100 Vol.-% ist der Destilla-
tionsverlust. Korrekturen fiir den herausragenden Faden werden
fir gewohnlich in Handels- und Industrielaboratorien nicht an-
gebracht, sollten aber beriicksichtigt werden, wenn es festzu-
stellen gilt, welche perzentuellen Anteile bis zu bestimmten Tem-
peraturen iibergehen. Tab. 15 bringt die hierbei fiir das vorschrifts-
mifBige Thermometer anzubringenden Korrekturen. Ist z. B. zu
bestimmen, wieviel Benzin bis 150° iibergeht, so ist bei 150—2,5°,
also bei 147,6° abzulesen. Der Barometerstand wird im allge--
meinen auch nicht beriicksichtigt, doch sollte eine Korrektur an-
gebracht werden, wenn der Luftdruck um mehr als + 10 mm
von 760 mm Quecksilber abweicht. Fiir jeden Millimeter unter
760 mm ist von der abzulesenden Temperatur 0,035° abzuziehen,
fiir jeden Millimeter {iber 760 mm ist ebensoviel hinzuzufiigen. Hat
man z. B. bei 730 mm zu destillieren und will bei 150° ablesen, so
sind bei Beriicksichtigung der Korrekturen fiir den herausragenden
Faden und den Barometerstand folgende Abziige zu machen:

fir den herausragenden Faden. . . . . . . 2,5°
fir den Barometerstand . . . . . . . . . . 1,0°
3,5°

Statt bei 150° ist also bei 146,5° abzulesen.
Tabelle 15. Korrekturen fiir den herausragenden Hg-Faden.

Abgelesene Fadenkorrektion ° C

Siedetemperatur im glisernen im zollamtlichen
°oQ Englerkolben? Metallapparat?

60

80
100
120
140
160
180
200
220
240
260
280
300
320

1 Nach Schliiter, Mitteil. 1907, S.261.
2 Nach Wiebe, Petr. 1911/12, S.1304.
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Versuchsfehler. Bei Wiederholungsversuchen sollen die
Temperaturen bei den gleichen Destillatmengen um nicht mehr als
3° und die bei gleichen Temperaturen abgelesenen Destillat-
mengen um nicht mehr als 2 cm? differieren.

In den Abschnitten ,,Erdol*, ,,Benzin‘“ usw. wird Naheres iiber
die beziiglichen Destillationen nach Engler ausgefiihrt.

2. Destillationsapparat der deutschen Zollbehérdel.

Der nachstehend (Abb. 43), abgebildete Apparat besteht aus
einem zur Aufnahme von 100 cm3 Mineralél bestimmten ver-
nickelten Metallkesselchen A4, das mittels Konus und Bajonett-
verschlusses mit dem
Helmaufsatz @ verbunden
ist; ¢ ist ein mittels Kork
in @ befestigtes, bis 360° c[fMe
reichendes, hundertteili-
ges Thermometer, dessen
Nullpunkt genau in glei-
cher Héhe mit dem oberen
Ende des Helmaufsatzes
steht, wenn das Queck-
silbergefall die in der
Zeichnung  angedeutete
Stellung hat, d.1. mit sei-
nem oberen Ende gerade
zur Entbindungsréhre
reicht. Kesselchen und
Helmaufsatzsind von dem
Blechmantel BB mit ab-  jpengrde (nach Anleitung fiir die Zollabfertigung 1924),
nehmbarem  konischem
Deckel (Hut) CC umgeben ; unten befinden sich zwei Blechbéden b’
und 6" und unter diesen ein guter Bunsenbrenner, der in einem
Schlitze des Mantelfulles auf- und abwérts beweglich ist. Mittels
einer Flanschverschraubung steht das Dampfentbindungsrohr des
Kesselchens A mit dem aus vernickeltem Metall angefertigten
Liebigschen Kiihler D in Verbindung, an dessen unterem Ende
die MeBbiirette I aufgestellt wird. Es sind solche zu 60 und
100 cem, in 1/, geteilt, erforderlich.

Der Apparat nebst zugehérigem Thermometer mufl von der
Physikalisch-Technischen Reichsanstalt gepriift und beglaubigt
sein; auch diirfen zu den Untersuchungen nur geeichte Kélbchen
und Biiretten verwendet werden.

1 Zitiert aus der »Anleitung f. d. Zollabfertigung®, Berlin 1924.
6%
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Von den deutschen Zollbehérden wird dieser Apparat zur Prii-
fung von Rohpetrolen auf die zwischen 150 und 320° siedenden
Anteile benutzt. Die Destillationsweise wird im Abschnitte ,, Erd -
61 beschrieben. '

3. Amerikanische (englische) Destillationsmethode?.

Die Anwendung dieser, auch als endpoint-distillation be-
zeichneten, modifizierten Engler-Destillationsmethode hat sich
in neuerer Zeit auch in Europa in manchen Fillen als notwendig
erwiesen. Da fiir die aus Amerika eingefiihrten oder in Europa
nach amerikanischen Krackverfahren erzeugten Benzine Garan-
tien beziiglich der Siedenanalyse nur nach dem erwihnten Prii-
fungsverfahren gegeben werden, sieht sich auch der Chemiker in

alollaboratorium oft vor
zu Priifungs- oder Ver-
'n nach dieser amerika-
tandardmethode vorzu-

kann leicht hergestellt

werden. Er besteht aus

einem Englerkolben, der

in einem aus Eisenblech

hergestellten  Gehduse

steht. Die Dampfe kon-

densieren sich in einer

Kupferréhre, die in einer

Kiihlwanne liegt. Das

Gehiuse ist 48 cm hoch,

28 em lang und 20 cm

breit. An der einen

Schmalseite  befindet

Abb. 44, Amerikanischer Destillationsapparat sich eine Tur mit zwel Lo-

(nach Day).

chern von 2,5 em Durch-

messer; in der einen breiten Seitenwand dient ein Schlitz zur
Aufnahme der Kiihlrohre. Letztere besteht aus einem 56 ¢cm langen
und 14,3 mm weiten Kupferrohr. 7—8 cm vor dem Ende ist die
unter einem Winkel von 75° von der Senkrechten nach abwirts
fihrende Rébre nach unten und zugleich etwas zuriickgebogen,
so daB ihr Ende die Wand des Auffanggefifles beriihrt. Die Kiih}-
réhre ist von einer 38 cm langen, 10 cm breiten und 15 cm hohen
Kithlwanne aus Zinkblech umschlossen. In dem nach oben

1 Specifications, Method No 100. 13 und No 100.23; A.S.T.M.
Ser. design. D. 86—27; auch I.P.T. Ser. design. — G. 3.
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offenen Brennergehéduse steht ein gewohnliches Laboratoriums-
stativ, welches einen Ring trigt, auf dem zwei quadratische Asbest-
platten ruhen. Die untere hat denselben Querschnitt wie das Ge-
héuse und in der Mitte ein kreisrundes Loch von 10 em Durch-
messer. Die obere Asbestplatte mit 15 cm Seitenlinge hat in der
Mitte ein kreisrundes Loch von 32 mm Durchmesser, auf welches
der Englerkolben gesetzt wird. Wenn zur Erwidrmung ein elek-
trischer Heizkdrper benutzt wird, so soll er imstande sein, die
Fliissigkeit in der vorgeschriebenen Zeit zum Sieden zu bringen
und die Destillation im vorschriftsméBigen Tempo zu erhalten,
Die elektrische Heizplatte soll eine 3—6 mm starke Asbestplatte
besitzen, in welcher sich eine Offnung von 32 mm Durchmesser
befindet. Es entfallen dann sowohl die iibrigen Asbestplatten als
auch der untere Teil des Gehiuses.

Thermometer. Es wird fiir Benzin ein bis 300° C (580° F),
fir hoher siedende Ole ein bis 400° C (760° F) reichendes Thermo-
meter, fiir ganze Eintauchung geeicht, benutzt. Die Abmessungen
dieser Thermometer sind im Original genau vorgeschrieben,

Zum Auffangen der Destillate dient ein bis 100 cm?® kalibrierter
MeBzylinder. Die Linge der Teilung soll 18—20 cm, die Hohe
des Zylinders 25—26 cm betragen.

Zu Beginn der Destillation wird die Temperatur des Wassers
in der Kithlwanne durch Einbringen von zerkleinertem Eis auf
0—>5° C gebracht. Der mit 100 cm? Ol gefiillte Englerkolben wird
auf die Offnung der oberen Asbestplatte gesetzt und mittels dicht-
schlieBenden Stopfens so mit der Kupferréhre verbunden, dafB
sein Ableitungsrohr 2,5—5 em hineinragt. Der zum Abmessen
des Oles benutzte Zylinder wird nicht getrocknet unter das Ende
der Kiihlrohre gestellt, und zwar so, dal letztere mindestens
2,5 em tief, jedoch nicht bis zur 100 cm3-Marke hineinragt. Die
Temperatur des Zylinders wird eventuell durch Einstellen in ein
Wasserbad auf 13—18° C gekiihlt. Wiahrend der Destillation ist
die Miindung desselben mit einem Stiick Filterpapier, durch dessen
Offnung das Kiithlrohr hindurchgeht, bedeckt.

Die Heizung wird so eingestellt, dafl der erste Tropfen nicht
frither als 5 Minuten und nicht spater als 10 Minuten nach Anheizen
vom Kiihlerende abfallt. Die hierbei abgelesene Temperatur ist
der Siedebeginn. Derselbe schwankt bei Wiederholungsver-
suchen bedeutend, wenn die Temperatur des Arbeitsraumes nicht
dieselbe ist. Wenn der erste Tropfen abgefallen ist, wird der
Zylinder so gestellt, daBl das Kiihlerende seine Wand beriihrt. In
der Minute sollen 4—5cm? iibergehen. Man liest entweder die
Destillatmenge bei allen Temperaturen, dic ein Vielfaches von
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10 bzw. 25° C sind, ab, oder man notiert die Temperaturen, bei
denen 10, 20, 30 cm3 usw. tiberdestilliert sind.

Wenn nur etwa 5 cm? Flissigkeit im Kolben sind, wird die
Wirmezufuhr verstarkt. Trotzdem kann zumeist die bisherige
Destillations-Geschwindigkeit nicht eingebalten werden. Der
genannte Rest soll jedoch in lingstens 5 Minuten iibergehen.
Die Heizung stellt man erst in dem Augenblick ab, in dem das
Thermometer zu fallen beginnt; die erreichte Hochsttempe-
ratur wird notiert. Der abgekiihlte Riickstand wird in einem in
1/,0cm?® geteilten Zylinder gemessen und als Riickstand, die
Gesamtmenge des Destillates als wiedergewonnene Menge
(recovery) bezeichnet. Die Differenz zwischen 100 cm?® und der
Summe der wiedergewonnenen Menge und des Riickstandes ist
der Destillationsverlust.

II. Chemische Untersuchungen.
A. Aschegehalt.

Abgesehen von mechanisch beigemengten Fremdstoffen konnen
Mineraléle auch geloste Salze enthalten. Da die meisten Mineral-
6le Spuren von organischen Sduren enthalten, sind sie imstande,
Metalle oder basische Stoffe aufzulésen. Selbst neutrale Ole losen
geringe Mengen anorganischer Korper auf. Die Rohéle kommen
daher schon etwas salzhiltig aus dem Erdreich; durch Aufbe-
wahren in eisernen Behiltern gelangt ferner immer etwas Eisen
in das Ol. Die Raffination mit Schwefelsiure, Lauge und Ent-
farbungspulver bringt weitere geringe Salzmengen in das raffinierte
Ol Kurz, es diirfte wohl kein Mineralsl geben, daf beim Ver-
aschen, d.h. Verbrennen der organischen Bestandteile nicht wenig-
stens Spuren von Unverbrennlichem hinterlieBe. Das Prinzip der
Aschebestimmung besteht darin, daB das Ol unter Luftzutritt
verbrannt wird, so daBl nur anorganische Bestandteile zuriick-
bleiben. Da manche anorganische Korper auch fliichtig sind, ist
gewisse Vorsicht beim Veraschen nétig. Gewdhnlich enthalten
schwere Mineralsle mehr Salze geldst als leichte Ole wie z. B.
Benzin, Petroleum usw. Daher mufl von letzteren eine entspre-
chend groflere Menge zur Untersuchung genommen werden.

Leichte Mineralole. Einen 200 cm?® Destillierkolben, in dessen
Hals mittels Korkstopfens ein Tropftrichter befestigt ist, fiillt
man etwa zur Hilfte mit dem zu untersuchenden Ol und destilliert
unter Nachfiillen aus dem Tropftrichter im ganzen !/, Liter Ol
auf ungefihr 20 cm?® Riickstand ab. Derselbe wird quantitativ
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in einen ausgegliihten, gewogenen Quarz- oder Porzellantiegel
gebracht und der Kolben mit etwas Benzin nachgespiilt. Die
weitere Behandlung ist der Veraschung von schweren Mineralélen
gleich.

Schwere Mineralole. Man wigt 50 g reinen, wenn nétig fil-
trierten Oles in einem ausgegliihten, gewogenen Quarz- oder Por-
zellantiegel ab und stellt letzteren in den runden Ausschnitt einer
Asbestplatte. Uber einer kleinen Flamme schwelt man nun das Ol
vorsichtig ab, so daB sich die Oldimpfe woméglich nicht entziinden
und nicht iiber die Wand des Tiegels ,kriechen. Auch Ver-
spritzen des Oles ist sorgfiltig zu vermeiden. Allmahlich wird
mit immer starkerer Flamme geheizt, bis keine Oldimpfe mehr
entweichen. Nun stellt man den Tiegel mittels einer Pinzette auf
ein Quarz- oder Tondreieck und glitht ihn iber einem Méker-
brenner aus. DasVerbrennen der Kohle kann man unter Umstéinden
durch Befeuchten des erkalteten Tiegelinhaltes mit einer konzen-
trierten, aschefreien Ammoniumnitratlésung beférdern. Wenn
viel Alkalien zugegen sind (was man an der Menge und dem
Schmelzen des Riuckstandes erkennt), also insbesondere, wenn es
sich um ein verseiftes Fett handelt, mul} der erkaltete Tiegelinhalt
vor dem Glihen mehrmals mit heiem destilliertem Wasser aus-
gezogen, und der Auszug durch ein aschefreies Filter filtriert
werden. Das Filter wéischt man mit etwas heilem destilliertem
Wasser nach, gibt es dann zusammengefaltet in den Tiegel, trocknet
erst iiber kleiner und glitht dann iiber grofler Flamme. Erst nach
dem Ausglithen darf die wisserige Losung hinzugefiigt und ab-
gedampft werden. Dem Abdampfen folgt noch die Trocknung
bei 105° bis zur Gewichtskonstanz. Meist ist die Asche durch
Eisenoxyd rotbraun gefiarbt. Anwesenheit von Alkalien erkennt
man durch Hinzufiigen einiger Tropfen destillierten Wassers und
eines Tropfens Phenolphtaleinlésung (Rotfarbung).

Priiffehler nach den ,,Richtlinien“: 4- 0,005%, bei beschwer-
ten Fetten -+ 0,1%.

B. Verkokungsriickstand.

Bei der Bestimmung des Verkokungsriickstandes wird das zu
untersuchende Ol ohne Zufuhr von Luft, also ohne zu brennen,
verdampft, bis nur Kohlenstoff zuriickbleibt. Diese Priifung dient
in erster Reihe Vergleichs- und Identifizierungszwecken, bei
Asphalten auch zur Beurteilung der Qualitit. Neuerdings ist
die Bestimmung des Verkokungsriickstandes (als Conradsontest)
von Schmierdlen zur Beurteilung der Giite von Automobil-
Schmierélen herangezogen worden, da angenommen wird, da8 die
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Fihigkeit, im Motor Koks abzulagern, in einem bestimmten Ver-
héltnis zum Verkokungsriickstand stehe.

Wieviel Kohlenstoff beim Verschwelen eines Mineraldles
zuriickbleibt, hingt von dem chemischen Bau seiner Bestandteile,
d. h. von der Art der Zerfallsprodukte derselben, ferner von dem
Verhiltnis Kohlenstoff — Wasserstoff im Ol und einigen noch
nicht restlos gekldrten Bedingungen ab.

Zur Bestimmung des Verkokungsriickstandes von Erdélen
oder anderen Mineralélen werden dieselben meist in einer Glas-
oder Quarzglasretorte abdestilliert und anschlieBend bis zur Ver-
treibung aller fliichtigen Bestandteile gegliht. Man benutzt am

besten eine etwa 50 cm? fassende Re-

r torte und fiillt sie mit 20 bis 30 ¢cm3 O1.

A " In Amerika wird hiufig, insbeson-
/ ~\\ dere bei Asphalten, der ,,gebundene
/ \\ Kohlenstoff (fixed carbon) in fol-

/ gender Weise bestimmt: 1 g Ol wird in
T ]bﬂ einem 20—30 g schweren, gewogenen
/ Platintiegel bei fest aufliegendem, gut
/ schlieBendem Deckel 7 Minuten lang
B mit der vollen Flamme eines Bunsen-
I brenners erhitzt (sieche Abb. 45). Der
Platintiegel hangt derart in einem Pla-

g;’ ) tindreieck, daB sich sein Boden 6—8cm
L L iber der Brennermiindung befindet.
. . Die Flamme soll 20 cm hoch sein und

——

der Tiegelboden sich 0,6 ¢ iiber dem
e naotirung dos gebun inneren Flammenconus befinden. Der
Versuch mufl an einem zugfreien Ort
ausgefithrt werden. Der Tiegel wird schlieflich bedeckt in einem
Exsiccator abkiithlen gelassen und dann gewogen. Ist mehr als eine
Spur Asche vorhanden, so muf} letztere beriicksichtigt werden,
indem man anschlieBend den offenen Tiegel, seitlich auf dem
Dreieck liegend, ausglitht, wobei die Kohle ganz verbrennt. Auch
die am Deckel angesetzte Kohle wird verbrannt und hierauf der
Tiegel gewogen. Die Differenz beider Wégungen ist der ,,gebun-
dene Kohlenstoff“, das Gewicht des Riickstandes ergibt den
Aschegehalt.
In neuerer Zeit findet die in USA. eingefiihrte Methode der
Bestimmung des Verkokungsriickstandes nach Conradson (Con-
radson test!) auch in Europa, insbesondere zur Beurteilung von

1 Specifications, No 500, 12; ferner A.S.T.M. No D 189 — 28T.
Gleichzeitig auch I.P.T. Ser.design. G. 0. 9.
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Motoren- und Dampfzylinderdlen, groBlere Verbreitung. Sie ge-
stattet, wie im Abschnitt ,,Schmieréle” gezeigt wird, haufig-inter-
essante Schlisse iiber die Qualitit und den Ursprung von Schmier-
olen. Der Apparat ist in Abb. 46 wiedergegeben.

Er besteht aus:

a) Einem ganz glasierten Porzellan- oder Quarztiegel, niedrige
Form, Inhalt 25—26 cm3, Durchmesser am Rande 46 mm.

b) Einem guBeisernen Tiegel von 60—80 cm?® Inhalt, 72 mm
duBerem Durchmesser, 37—39 mm Héhe und einem passenden guB-
eisernen Deckel, der eine 5—6 mm
weite Abzugsoffnung hat.

c) Einem Tiegel aus etwa 0,8 mm
starkem Eisenblech, von etwa 200 cm3
Inhalt, 80 mm Durchmesser, 58—60 mm
Héhe und hierzu einem Deckel ohne
Offnung. Auf den Boden dieses Tiegels
bringt man eine ungefahr 10 mm hohe
Sandschicht, so daB der darauf stehende
Tiegel b samt Deckel fast bis an den
Deckel von ¢ reicht.

d) Einem Dreieck aus Ni-Cr-Draht,
auf dem Tiegel ¢ so steht, daBl er all-
seits von der Flamme umspiilt werden
kann.

fe) Einem Schutzmantel mit Schorn- ggbbé%rﬁigggzggtgr(ﬁ:gﬁ“I‘)“;“;)g.
stein aus Schwarzblech. Ersterer hat
einen Durchmesser von 120—130 mm und eine Héhe von 50 bis
53 mm. Der Schornstein ist 50—60 mm hoch und 50—56 mm
weit. Mit dem Schutzmantel ist er durch einen Conus derart ver-
bunden, dall die Gesamthéhe der Haube 125—130 mm betréigt.

f) Einem aus Eisenblech hergestellten Hohlkérper oder Asbest-
block, der rund oder quadratisch sein kann (Durchmesser oder
Seitenlinge 150 bis 175 mm.) Seine Hohe betrigt 32—38 mm.
In der Mitte ist der Hohlkorper von einer mit Eisenblech ausge-
kleideten Offnung in Form eines umgekehrten Kegelstumpfes durch-
brochen, welcher einen unteren Durchmesser von 83 und einen
oberen von 89 mm hat.

Zum Heizen dient ein Mékergasbrenner von 155 mm Héhe
und 24 mm oberem Durchmesser.

10 g des zu priifenden Oles werden in den Porzellantiegel ein-
gewogen und dieser centrisch in den Eisentiegel b gestellt. Letz-
teren stellt man derart auf die Sandschicht in Tiegel ¢, dal b genau
in-der Mitte von ¢ steht und verschlieBt beide eisernen Tiegel
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mit jhren Deckeln. Nun wird ¢ auf das Dreieck gestellt und die
Haube aufgesetzt.

Der ganze Erhitzungsverlauf soll 30 4- 2 Minuten dauern® und
zerfillt in drei Abschnitte. Das Anheizen (bis zum Er-
scheinen der Dampfe) soll etwa 10 Minuten, das Verbrennen der
Déampfe etwa 13 Minuten und das Ausglithen etwa 7 Minuten
dauern.

Vorerst wird mit kraftiger, den Tiegel einhiillender Flamme
geheizt. Nach etwa 10 Minuten zeigen sich oberhalb des Schorn-
steines Dampfe. Hierauf wird der Brenner sofort ein wenig bei-
seite geschoben, um die entweichenden Oldimpfe zu entziinden.
Dann stellt man den Brenner wieder unter die Mitte des Tiegels
und reguliert die Gaszufuhr so, daB die Dimpfe mit einer 5 cm
hohen Flamme iiber dem Schornstein brennen. Nach dem Ver-
loschen der Flamme wird die Gaszufuhr so verstarkt, daB der
untere Teil des grofen Tiegels rotglithend wird. Das Ausglihen
dauert etwa 7 Minuten. Hierauf wird das Gas abgedreht und der
Apparat etwa 15 Minuten auskiihlen gelassen. Zum Schlull ent-
fernt man die Deckel und bringt den Porzellantiegel in einen
Exsiccator. Nach vollstindigem Erkalten wird gewogen und der
Kohlenstoffgehalt in Perzenten ausgerechnet. Die Genauigkeit der
Bestimmung betragt 10%.

C. Gehalt an Siuren und Alkali.

Anorganische Sauren finden sich, abgesehen von sehr seltenen
Ausnahmefillen, in Mineralolen von Natur aus nicht vor, kénnen
aber nach mangelhafter Raffination in Schmierélen usw. anwesend
sein und sind natiirlich sehr schiadlich. Auch freies Alkali gelangt
nur durch schlechte Raffination in Mineralélprodukte, wenn es
sich nicht um verseifte Fette handelt. Hingegen enthalten die
meisten Mineraléle von Natur aus geringe Mengen organischer
Séuren.

Von der Anwesenheit anorganischer Siduren oder Alkalien kann
man sich iiberzeugen, indem man das Ol (50—100 cm?®) mit etwa
der gleichen Menge heilen Wassers ausschiittelt. Anwesende
Alkalien oder anorganische Sduren l6sen sich darin auf und kénnen
durch Zugabe eines Indikators erkannt werden. Bei Anwesenheit
von Alkalien farbt sich der wisserige Auszug auf Zugabe zweier
Tropfen Phenolphtaleinlésung rot. Tritt keine Rotfirbung ein,
s0 versetzt man mit einigen Tropfen Methylorange. Sind anor-

1 Nach den Erfahrungen des Verfassers dauert die Verkokung von
sehr viscosen Olen langer.
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ganische Sauren vorhanden, so farbt sich darauf das Wasser rot;
auch bei Anwesenheit von Naphthensauren kann jedoch Rot-
farbung eintreten. Die Anwesenheit von Schwefelsdure und schwe-
felsauren Salzen kann man auch an der Triibung des Wassers
nach Ansduern mit etwas Salzsdure und Versetzen mit einigen
Kubikzentimetern Bariumchloridlésung erkennen.

1. Quantitative Bestimmung von freiem Alkali und
anorganischen Saduren.

26—50 g Ol, mit einer Genauigkeit von 0,1g eingewogen,
werden in einen etwa !/, Liter fassenden Scheidetrichter gegeben
und 100 cm3 siedendheiBes destilliertes Wasser hinzugefiigt. Dann
wird 1 Minute geschiittelt, absitzen gelassen und nach Trennung
der Schichten das Wasser in einen 300—400 cm® Erlenmeyer-
kolben laufen gelassen. Das Ol wird auf die gleiche Art noch zwei-
mal mit je 20 cm? siedendheiflen, destillierten Wassers gewaschen
und ein Tropfen Phenolphthaleinlgsung zum wésserigen Auszug
zugegeben. Nun wird letzterer zum Kochen erhitzt. Férbt sich
die Flissigkeit infolge Alkaligehaltes rot, so werden noch drei
Tropfen desselben Indicators hinzugefiigt und aus einer Biirette
1/, on-Schwefelsaure tropfenweise bis zur Entfirbung zuflieBen ge-
lassen. In einem Blindversuch wird festgestellt, wieviel Schwefel-
saure zur Neutralisierung einer gleichen Menge heillen, destillierten
Wassers verbraucht wird und die Anzahl der so gefundenen Kubik-
zentimeter Schwefelsdure (meist wird es sich nur um einen oder we-
nige Tropfen handeln) von der Anzahl der zur Neutralisierung
des Ol-Waschwassers verbrauchten Kubikzentimeter Schwefel-
sdure abgezogen.

Berechnung. 1 ecm?® genau 1/;,n-Schwefelsdure entspricht
0,0056 g KOH. Man berechnet die Alkalitit des Oles als in 1g
des Oles anwesende mg KOH (Atzkali).

Beispiel: 25 g Ol erforderten zur Neutralisation 0,8 cm3
1/,n-Schwefelséure, beim Blindversuch wurden 0,1cm??/, jn-Schwe-

07— 0,028 om® -
n-Schwefelsdure, gleich 0,028 cm®1/,,n-KOH = 0,028 x 0,0056 g
KOH = 0,000157 g KOH = 0,157 mg KOH.

Wenn nach dem Zufiigen eines Tropfens Phenolphthalein-
lsung keine Rotfirbung eintrat, werden 1—2 Tropfen Methyl-
orangeldsung (0,3proz.) zugegeben. Bei Anwesenheit von anorga-
nischen Sduren (evtl. auch Naphthenséuren) tritt jetzt Rotfarbung
ein. Man lilt nun aus der Laugenbiirette tropfenweise 1/, n-
Kalilauge zuflieBen, bis die Farbe in Gelb bzw. rot umschligt.

felsiure verbraucht. Auf 1 g Ol kommen also
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Dieselbe Menge destillierten, heilen Wassers titriert man hierauf
nach Zugabe der gleichen Tropfenanzahl Methylorange mit der
;0 n-Kalilauge bis zur Erreichung desselben Farbtons und zieht
die bei diesem Blindversuch gefundene Laugenmenge von der
vorhin ermittelten ab.

Berechnung. 1 em?genau !/;y n-Kalilauge neutralisiert 0,0049 g
Schwefelsdure; dies entspricht 0,0066 g KOH = 5,6 mg KOH.
Man driickt den Séuregehalt eines Oles durch die Siurezahl aus,
d. i. die Anzahl mg KOH, die von 1 g des Oles zur Neutralisation
verbraucht werden.

Beispiel: 25 g O] verbrauchen 1,3 cm® !/, n-KOH; beim Blind-
versuch wurden 0,2 cm3 !/, n-KOH verbraucht.

LLX 0009 — 0,000246 g = 0,24 mg KOH. Die
Saurezahl des Oles, bezogen auf freie anorganische Sauren, ist 0,24.

Saurezahl =

2. Quantitative Bestimmung von wasserunléslichen
organischen Séuren.

Zur Auflésung des Oles verwendet man ein Gemisch von zwei
Raumteilen reinen Benzols und einem Raumteil 96proz. Alkohols.
Dieses Gemisch ist gew6hnlich sauer und wird durch Versetzen
mit 2 cm?3 einer 2proz. alkoholischen Lésung von Alkaliblau 6B
und tropfenweises ZuflieBenlassen von 1/;, n-alkoholischer Kali-
lauge bis zum Umschlag nach Rot neutralisiert. Mit dem neu-
tralisierten Gemisch ist auch der Titrierkolben auszuspiilen. Ist
das zu untersuchende Ol hell, so 16st man in einem 200 cm3-
Erlenmeyerkolben 10 g 01 in etwa 30 cm3 des neutralisierten Lo-
sungsgemisches. Bleibt die Losung rot, so ist das Ol neutral oder
alkalisch. Bei Anwesenheit von organischen Sduren tritt Blau-
farbung ein. Man titriert in diesem Falle tropfenweise mit 1/;, n-
alkoholischer Kalilauge, bis die Lésung beim Hindurchsehen rot-
gefarbt erscheint. Spezialole, in denen geringste Saurespuren
nachgewiesen werden sollen, wie Transformatorencl, Dampf-
turbinendl usw. sind mit 1/,, n-alkoholischer Kalilauge zu titrieren.

Bei dunklen Olen ist der Farbenumschlag schwer zu erkennen.
Deshalb muBl man die organischen Sduren mit neutralem Alkohol
aus dem Ol extrahieren und den alkoholischen Auszug titrieren.
In einem Scheidetrichter werden 20 g des Oles mit etwa 60 cm3
96proz. Alkohols, welcher zuvor nach Zugabe von Alkaliblau
mit !/;, n-KOH neutralisiert worden war, 1 Minute kriftig durch-
geschiittelt. Nach dem Absitzen la3t man aus dem Scheidetrichter
30 cm3 der alkoholischen Losung in einen kleinen Erlenmeyer-
kolben flieBen und titriert mit 1/,4 n- hzw. 1/, n-KOH. Die Saure.-
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zahl wird ebenso wie bei Bestimmung der anorganischen Saure
berechnet.

Fehlergrenzen nach ,,Richtlinien: 4 20% bei Sdurezahlen
unter 0,5, und - 5% bei Saurezahlen tiber 0,5.

3. Gehalt an verseifbaren Olen.

Zur Erzielung gewisser Wirkungen werden manchen Mineral-
olen tierische oder pflanzliche, also verseifbare, Ole und Fette zu-
gesetzt. Starrschmieren (konsistente Fette), Bohrole usw. enthalten
diese sog. ,.fetten Ole'* in Form ihrer Alkali- oder Erdalkaliseifen.
Wahrend man einen Seifengehalt im Mineralol schon daran er-
kennt, daB sich dieses mit Wasser emulgiert, geschieht der Nach-
weis von freien Fettsiuren oder von fettem Ol durch Erhitzen
einer kleinen Olprobe mit einem Stiickchen Atznatron. Bei An-
wesenheit von verseifbaren Olen oder Fetten tritt nach der Ab-
kithlung Gelatinierung oder Schaumbildung ein.

Verseifungszahl. Unter Verseifungszahl versteht man die
Anzahl von mg KOH, die nétig ist, um in 1 g Ol die freien Siuren
zu neutralisieren und die veresterten Sauren zu verseifen. Es
werden etwa d g Ol in einem weithalsigen 1/, Liter Stehrundkolben
eingewogen, und je 25 cm?® reinen Benzols und !/, n-alkoholischer
Kalilauge zugegeben. Nun kocht man !/, Stunde am RiickfluB3-
kiihler, setzt 2 em?® Alkaliblau zu und titriert nach dem Erkalten
unter Umschiitteln mit 1/, n-wisseriger Schwefelsdure bis zum
Farbenumschlag. Auf diese Weise wird der Alkaliiiberschufl neu-
tralisiert und die zur Verseifung der gebundenen Sauren nétige
Laugenmenge festgestellt. In einem blinden Versuch wird dieselbe
Menge 1/, n-benzol-alkoholischer Lauge ebensolange gekocht und
gleichfalls nach Zugabe von Alkaliblau mit !/, n-Schwefelsdure
titriert. So iiberzeugt man sich, wieviel Sdure die Lauge selbst
zur Neutralisation braucht. Die Differenz ist zur Verseifung ver-
braucht worden.

Beispiel: 5 g Ol verbrauchten 18,6 cm3 !/, n-H,SO, zum Zuriick-
titrieren des Laugeniiberschusses.

Beim Blindversuch wurden 26,2cem3 t/,n-H,80, verbraucht.
. 26,2 —

Zum Verseifen von 1 g Ol brauchte man also ﬁ'—oﬂ = 1,b2
cm? t/, n-Schwefelsiure. Titer der !/, n-Schwefelsdurere: 1 cm?
= 28,005 mg KOH. Die Verseifungszahl des Oles ist also 1,52
X 28,055 = 42,64.

Die Fehlergrenzen betragen nach den ,,Richtlinien* bei Ver-
seifungszahlen unter 20: - 4%, bis 50: 4 2%, iber 50: 4 1%,



94 Allgemeine Untersuchungen.

_ Bestimmung des Verseifbaren durch Titration. Da die fetten
Ole verschiedene Verseifungszahlen haben (s. Tab.16), steht der
Gehalt eines Compound- (zusammengesetzten) Oles oder Fettes
an fettem Ol in keinem bestimmten Verhiltnis zur Verseifungs-
zahl. Ist die Art des angewendeten fetten Oles bekannt, so kann
sein perzentueller Anteil aus den Verseifungszahlen des fetten
Oles und des Compounddéles nach der Formel:

Verseifungszahl des Oles x 100

% fettes Ol =
? Verseifungszahl des fetten Oles

berechnet werden. Ist die Art des Fettzusatzes jedoch unbekannt,
so kann man (abgesehen von einigen Ausnahmefillen) als mittlere
Verseifungszahl 195 annehmen. Nachstehend die Verseifungs-
zahlen von in Betracht kommenden fetten Olen:

Tabelle 16. Verseifungszahlen fetter Ole.

Schweineschmalz . 192—198 Riibol, geblasen . . 195—216
Rindstalg . . . . . 193—198 Sojabohnensl . . . 189—197
Klauenfett . . . . 193—204 Ricinusél . . . . . 176—191
Fischtran . . . . . 188—198 Wollfett . . . . . 82—130
Ribsl . . . . .. 170—179 Degras . . . . . . 110210

Bestimmung des Verseifbaren und Unverseifbaren durch Wi-
gung. Genauer erfolgt die Bestimmung des Gehaltes an fettem
Ol durch die gravimetrische Bestimmung des Unverseifbaren nach
Spitz und Honig.

3—b5 g des Oles werden in einem Rundkélbchen mit je 25 cm3
ungefédhr 1/, n-alkoholischer Kalilauge und reinen Benzols eine
Stunde am RiickfluBkiihler gekocht. Hierauf werden 25 cm?3
Wasser zugesetzt, worauf man noch eine Minute kocht. Der
erkaltete Kolbeninhalt wird in einen etwa 200 cm? fassenden
Scheidetrichter gebracht, und der Kolben mit je etwa 20 cm3 bis
70° siedendem Benzin und 50 gew. proz. Alkohol ausgespiilt.
Hierauf schiittelt man !/, Minute gut durch und ldBt abstehen.
Nach Scheidung der beiden Schichten wird die untere, die alko-
holische Seifenlésung enthaltende, in einen zweiten Scheidetrichter
uibergefithrt und daselbst so oft mit kleinen Mengen des erwihnten
Leichtbenzins ausgeschiittelt, bis das Benzin farblos ist und fast
keinen Abdampfriickstand hinterliBfit. Die vereinigten Benzin-
ausziige werden zur Abtrennung geloster Seife in einem dritten
Scheidetrichter zweimal mit einigen em3 50 gew. proz. Alkohol
gewaschen, und die vereinigten Alkoholausziige nach Ausschiitteln
mit einigen Kubikzentimetern Leichtbenzin mit der Seifenlosung
vereinigt.
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Der Benzinauszug, welcher alles unverseifbare Mineralél ent-
hélt, wird in einer kleinen glisernen Abdampfschale vorsichtig
abgedampft, wobei man achtzugeben hat, daB kein ,,Uberkriechen
stattfinde. Wenn sich Wassertropfen in der Schale abscheiden,
gibt man einige Kubikzentimeter absoluten Alkohols hinzu und
verdampft denselben. Schliefilich wird die Schale 1/, Stunde bei
105° getrocknet und dann gewogen. Durch nochmaliges Trocknen
und Wagen iiberzeugt man sich, ob sich das Gewicht der Schale
nicht mehr indert. Das Gewicht des Oles entspricht dem Gehalt
an unverseifbarem Mineralol, wihrend man durch Subtraktion von
dem urspriinglichen Gesamtgewicht des Oles den Gehalt an ver-
seifbarem fetten Ol ermittelt. Aus der Seifenlésung kann man
durch Ansduern mit Salzsiure die Fettsduren abscheiden, wigen
und der ndheren Untersuchung (Verseifungszahl, Jodzahl usw.)
zufithren'.

Wollfett und flissige Wachse enthalten hohere Alkohole,
welche bei der oben beschriebenen Behandlung mit dem Neutralél
zusammen in den Benzinauszug gelangen und als Unverseifbares
gewogen werden. Uber die weitere Trennung findet man Néheres
in ausfiihrlicheren Werken iiber Analyse von Fetten?.

Uber die Bestimmung des Seifengehaltes in Mineralslen
vgl. S. 221.

4. Herstellung der Titrierfliissigkeiten.

Die Herstellung der Losungen, welche bei den im Voran-
gehenden beschriebenen maBanalytischen Operationen Verwen-
dung finden, wird nachfolgend beschrieben. In Betracht kommen
folgende Titrierflissigkeiten:

Sduren: 1/, n-wisserige Schwefelsiure,
1/,0 n-wisserige Schwefelsdure.
Alkalien: 1!/, n-wisserige Kalilauge,
1/, n-alkoholische Kalilauge,
/10 n-wisserige Kalilauge,
1/50 n-alkoholische Kalilauge.

A. Siiuren.

Als Ausgangssubstanz zur Einstellung dieser Titrierlésungen be-
niitzt man chemisch reines wasserfreies Natriumkarbonat (Na,CO,)
von Kahlbaum oder Merck. Noch besser ist es, von chemisch
reinem Natriumbikarbonat (NaHCO,) auszugehen, das in héchstem
Reinheitsgrade erhiltlich ist. Dasselbe wird durch einstiindiges

‘gelindes Erhitzen in einem auf ein Sandbad gestellten Porzellan-

1 S Holde, K. W., 8. 247.
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tiegel, besser Nickeltiegel, in Na,CO, verwandelt. Ein in die Soda
gestecktes Thermometer soll hierbei etwa 230° anzeigen, wihrend
das Sandbad selbst auf 300° erwirmt werden kann. Durch 6fteres
Umriihren mit dem Thermometer sorgt man fiir gleichmiBige Er-
warmung des Pulvers, welche bis zur Gewichtskonstanz der Soda
fortgesetzt wird.

H,S0, 98,076

/,n-Schwefelsdure. 1000 cm?® enthalten _4*_ ~8

= 24,518 g H,SO,. 14 cm3® chemisch reiner, konzentrierter
Schwefelsdure (1,84) werden aus einer reinen und trockenen
Biirette in einen mit etwa 1/, Liter destillierten Wassers gefiillten
1 Liter-MeBkolben gegossen. Hierauf wird mit destilliertem Wasser
von 15° C bis zur Marke aufgefillt und gut geschiittelt. Die
0 hergestellte Sdure ist nicht genau halbnormal; daher muB} ihr
Titer mit der chemisch reinen Soda eingestellt werden. Zu diesem
Zweck wird soviel von letzterer abgewogen, dall zum Neutrali-
sieren 356—40 cm?® !/, n-Schwefelsdure verbraucht werden, also
etwa 1g. Ungefahr soviel Soda wird daher auf der analytischen
Waage genau abgewogen und in einem Becherglas in etwa 100 cm3
destillierten, gegen Methylorange neutralen Wassers aufgeldst.
Nach Hinzufiigen von 5—6 Tropfen Methylorangelésung, wobei
sich die Sodalésung gelb fiarbt, laBt man bei 15° C aus einer bis
zur O-Marke mit der zu stellenden Schwefelsdure gefiillten Biirette
30 em3 rasch, und hierauf tropfenweise noch soviel Saure zulaufen,
bis die Farbe in Orange umschligt.

Beispiel: 1,0566 g Na,CO; verbrauchten 39,2 cm3® Schwefel-
saure. Der Titer der Schwefelsdure wird folgendermafien berech-
net. Wenn die Siure genau halbnormal wire, wiirden 1000 cm?

Saure N—24£9 = 26,50 g Na,CO, verbrauchen. Daraus folgt:
26,5 : 1000 = 1,0566 : x
10666 .

Zur Neutralisation von 1,0566 g Na,CO; wiirden 39,87 cm3
genau halbnormaler Schwefelsdure gebraucht werden. Da in
unserem Beispiel nur 39,2 cm® Siure verbraucht Wurden ist die

Saure stirker als halbnormal, und zwar im Verhaltms 33 70 =1,017.

Wenn daher bei einer Titration z. B. 25,3 cm3 dieser Schwefel-
sdure verbraucht werden, so entspricht dies 25,3 X 1,017 = 25,73 m?3
genau 1/, n-Schwefelsiure. Es muf} alsoindiesem Fall die Anzahl
der gefundenen cm? Sdure mit dem Faktor 1,017 multipliziert wer-
den, um das richtige Volumen einer genau !/,n-Saure zu finden.



Gehalt an Sauren und Alkali. 97

1/ on-Schwefelsdure. 1000 cm?® enthalten H—;OQ‘ =4,9038 ¢
Schwefelsdure. 200 cm® der nach obiger Vorschrift hergestellten
1/, n-Schwefelsdure werden in einem MeBkolben abgemessen und
unter mehrmaligem Nachspiilen mit destilliertem Wasser in einen
MeBkolben auf 1000 cm?® aufgefiillt. Alle Abmessungen werden bei
20° C vorgenommen. Man erhilt so eine !/;; n-Schwefelsdure, die

denselben Faktor (z. B. 1,017) hat wie die 1/, n-Séure.

B. Alkalien.
1/,n-Kalilauge. 1000 cm3 enthalten 5—6~1£ = 28,056 g KOH.

Man wigt rasch etwa 32 g reinsten Atzkahs auf einer Handwaage
ab, spiilt ein wenig mit destilliertem Wasser ab, um das Atzkali
moglichst von dem an der Oberflache beflndhchen Karbonat zu
befreien, und l6st dann in einem 1 Liter-Meflkolben in ein wenig
destillierten Wassers. Nachdem sich alles aufgel6st hat, wird bei
15° bis zur Marke aufgefiillt. Der Titer der so erhaltenen ungefahr
1/, n-Kalilauge wird folgendermaBen bestimmt: Man 148t aus einer
Biirette eine gemessene Menge (20—30 cm?) dieser Lauge in ein
Becherglas fliellen, versetzt mit einigen Tropfen Methylorange-
l6sung und titriert mit der schon eingestellten !/, n-Schwefelsiure
bis zum Farbenumschlag.

Beispiel: 26,0 cm® der !/, n-Kalilauge verbrauchen 25,2 cm?
der !/, n-Schwefelsdure, deren Faktor 1,017 betragt. Beim Ti-
trieren der Lauge mit einer genau halbnormalen Schwefelsdure
wiirden also von letzterer 25,2 X 1,017 = 25,6 cm3 verbraucht
werden. Daraus geht hervor, daB d1e 1/2nKahlauge etwas zu

schwach ist. Ihr Faktor betrigt — ’G g

mit dieser Lauge mul} also die jeweils verbrauchte Anzahl Kubik-
zentimeter mit 0,985 multipliziert werden, um den Verbrauch an
genau 1/, n-Kalilauge in Kubikzentimetern zu erhalten.

Y,n-alkoholische Kalilauge- 1000 ¢

= 28,055 g KOH. Die Herstellung und Einstellung erfolgt in der-
selben Weise wie die der wasserlgen 1/, n-Kalilauge, nur wird das
Atzkali in 95proz. Alkohol statt in Wasser geldst. Da sich Atzkali
in reinem Alkohol schwer auflost, lalt man die abgewogene Menge
erst in einigen Kubikzentimeter Wasser zerfallen, gibt die Halfte
des Alkohols hinzu, filtriert und fiillt mit Alkohol auf 1 Liter auf.
Die Stéirke der alkoholischen Lauge wird ebenso wie die der wiis-
serigen mit 1/, n-Schwefelsdure bestimmt. Sowohl die wisserige
als auch die alkoholische Lauge miissen vor dem Zutritt der Luft-

Burstin, Untersuchungsmethoden. 7

= 0,985. Beim Titrieren

56, 112
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kohlenséure geschiitzt werden. Man bewahrt sie deshalb in gut
verschlossenen Flaschen auf. Die Flasche, in der die alkoholische
Lauge aufbewahrt wird, soll dunkelrot gefarbtes Glas haben. Wenn
die Flaschen direkt mit den Biiretten verbunden sind, Luftzutritt
also notwendig ist, darf die Luft nur durch ein mit Natronkalk ge-
fiilltes Rohr in die Flasche eintreten.

Die 1/ ,n-wisserige Kalilauge (1000 ¢cm® enthalten
@11)12 = 5,6112 g KOH) wird durch genaues 5faches Verdiinnen
der 1/, n-wisserigen Kalilauge hergestellt. Der Faktor bleibt hier-
bei unverdndert.

56,112

o n-alkoholische Kalilauge -1000 cm?® enthalten 50

= 2,8056 g KOH. Von der genau eingestellten 1/, n-alkoholischen
Kalilauge werden mittels Pipette 100 cma® abgemessen und in einen
geeichten 1 Liter-MeBkolben bei 20° mit 95proz. Alkohol bis zur
Marke aufgefiillt. Der Faktor ist mit dem der !/, n-Kalilauge
identisch. )

D. Schwefelgehalt.

Manche Erdole zeichnen sich durch einen hohen Gehalt an
Schwefel aus, der bei der Verarbeitung zum Teil in die Destillate
“iibergeht. Die Bestimmung des Schwefels ist mit Riicksicht
auf dessen Korrosionsvermogen gegeniiber Metallen oft von
Wichtigkeit.

1. Bestimmung mittels der kalorimetrischen Bombe.
In allen Mineralolprodukten kann man den Schwefelgehalt durch
Verbrennen einer kleinen Olmenge bei Gegenwart von kom-
primiertem Sauerstoff in der zu Heizwertbestimmungen gebrauch-
ten Bombe nach Berthelot-Mahler bestimmen. Diese Methode
erfordert eine kostspielige Apparatur und ist in umfangreicheren
Handbiichern nachzulesen?!.

2. Die Methode von Eschka-Rothe eignet sich zur
Schwefelbestimmung im Asphalt und Koks; weniger fiir Schmier-
ole:

1 g des zu untersuchenden Stoffes wird mit 1,5 g einer Mischung
von 2 Teilen Magnesiumoxyd und 1 Teil chemisch reiner, wasser-
freier Soda in einem Platintiegel innig gemischt. Den Platintiegel
legt man hierauf schief auf ein Quarzdreieck und glitht ihn iiber
einem Bunsenbrenner. Von Zeit zu Zeit rithrt man das Gemisch
mit einem dicken Platindraht. Wenn alle Kohle verbrannt ist,
spillt man den Inhalt des Tiegels mit destilliertem Wasser in ein

" 18.z B. Holde, K. W., S. 5.
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Becherglas und gibt etwa 3 cm® Bromwasser hinzu. Nach einiger
Zeit siuert man mit verdiinnter Salpetersdure an und verdiinnt mit
destilliertem Wasser, bis die Flissigkeitsmenge etwa 100cm3 betragt.
Hierauf wird durch Kochen das iiberschiissige Brom entfernt und
filtriert. Das klare Filtrat erhitzt man zum Sieden und fallt
tropfenweise die Schwefelsiure mit siedendheiler Bariumchlorid-
Losung. Dann wird das Becherglas am siedenden Wasserbad stehen
gelassen, bis sich der Niederschlag zusammengeballt hat, dekantiert
und das ausgefillte Bariumsulfat quantitativ durch ein asche-
freies Filter filtriert. Letzteres wird mit heillern Wasser bis zum
Verschwinden der Chlorreaktion im Waschwasser gewaschen und
dann verbrannt. Aus der gewogenen Menge des BaSO, berechnet
man den Schwefelgehalt.

Abb. 47a. Apparat zur Bestimmung de$ Schwefels nach Engler-Heusler.

3. Lampenmethode. Die Bestimmung des Schwefelgehaltes
von leichtflichtigen Mineral6len wie Benzin und Petroleum er-
folgt nach Engler-Heusler! durch Verbrennung mittels einer
kleinen Lampe und Oxydation der gebildeten schwefligen Siure
zu Schwefelsiure, dic durch Fillung als Bariumsulfat bestimmt
wird.

Der Apparat (Abb. 47a) besteht aus dem Glaskélbchen A4, auf
dessen Hals die Dochthiilse a aufsitzt. Mittels Korkstopfens wird
der Lampenzylinder B mit dem Hals von 4 verbunden. Der Zy-
linder ist rechtwinklig umgebogen und setzt sich in eine schmilere
Glasrchre fort, die fast bis an den Boden der Absorptionsréhre ¢

1 Chem. Ztg 1896, S. 197.

T*
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reicht. Dieselbe hat unten einen mit Hahn versehenen AblaB-
stutzen und oben ein Réhrchen, das mit einer Luftpumpe verbun-
den wird. d ist eine Metallkapsel, welche oben zahlreiche kleine
Locher hat, die zur Verteilung der durch zwei Rohrchen zugefiihr-
ten Verbrennungsluft dienen.

Das Lampchen wird in seinem breiteren Teil mit dem zu unter-
suchenden Ol gefiillt, die Dochthiilse mit dem Docht aufgesetzt
und der Zylinder dariibergestiilpt. Die Absorptionsréhre C ist zu
2/, mit Glasperlen und 20 cm3 einer 5proz. Losung von Atzkali
oder Kaliumkarbonat in destilliertem Wasser, der man 5 Tropfen
Brom zugesetzt hat und die hierauf durch Einleiten von Luft
entfarbt worden war, gefiillt. Die beiden Rohrchen von d werden
durch ein T-Stiick und Schlauch mit reiner schwefelfreier Luft
verbunden. Hierauf wird durch Anstellen einer Vakuumpumpe
ein schwacher Luftstrom durch das Absorptionsgefa$ geleitet. Man
liftet nun den Zylinder fir einen Augenblick und entziindet den
Docht mit einem (schwefelfreien) Alkoholflimmchen. Jetzt wird die
Luft gerade so rasch durchgesaugt, daBl das Flimmchen ohne zu
RufBlen brennt. Zwischen Luftpumpe und Absorptionsrohr schaltet
man eine mit derselben Absorptionsflissigkeit gefiillte Waschflasche
ein. Von schwefelreichen Olen verbrennt man 5 g, von Olen mit
geringerem Schwefelgehalt 10—15 g. Die Menge des verbrannten
Oles wird durch Wigen des Lampchens vor und nach der Verbren-
nung bestimmt. Man vereinigt die Absorptionsfliissigkeiten beider
Gefifle und spilt griindlich mit wenig destilliertem Wasser nach.
Die Gesamtfliissigkeit wird mit 2 Tropfen
Methylorangelosung versetzt, mit reiner
Salzsdure bis zur Rotfairbung angeséuert,
hierauf fast zum Sieden erhitzt und die
Schwefelsdure tropfenweise mit siedend-
heiler Bariumchloridlésung ausgefillt.
Die weitere Behandlung erfolgt wie bei
der normalen gravimetrischen Schwefel-
sdurebestimmung.

X Eine vereinfachte Methode der S-Be-
stimmung hat Schulz angegeben!. Wie

- Abb. 47b zeigt, besteht das Absorptions-
Abb. 47b. lﬁlxépa;;ghzué Schwe- gefill aus einer Art Waschflasche, die
" oben mit einem Kjeldahlaufsatz und

einem Tubus zum Titrieren versehen ist. Ein kleines billiges Nacht-
lampchen wird mit dem Ol gefiillt, und die Verbrennungsgase

1 Petrol. 1912/13, S. 585.
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durch 30 cm3 einer 3proz. Wasserstoffsuperoxydlosung geleitet,
die mit 30 cm? destilliertem Wasser verdiinnt und mit Zehntel-
normallauge auf Methylorange genau neutralisiert worden sind.

Um einen eventuellen SO,-Gehalt der Laboratoriumsluft zu
beriicksichtigen, werden der erwahnte Apparat und eine zweite
gleiche Waschflasche durch ein T-Stiick und einen gemeinsamen
Schlauch mit der Luftpumpe verbunden, und die Luft durch beide
Waschflaschen mit gleicher Geschwindigkeit gesaugt.

Nachdem die entsprechende Olmenge verbrannt ist, wird der
Inhalt der Waschflasche durch den Tubus mit 1/,, Normal-
lauge titriert, nachdem man zu der meist entfirbten Losung
noch 2 Tropfen Methylorange zugegeben hat.

E. Gehalt an Asphaltstoffen.

Dunkelgefirbte Erdéle enthalten oft Asphaltstoffe, sauerstoff-
und schwefelhaltige Kohlenwasserstoffverbindungen. Ahnliche
Asphaltstoffe entstehen auch durch Zersetzung infolge Temperatur-
einwirkung bei der Destillation der Mineraléle. Da asphalthéltige
Schmierdle zur Bildung von koksartigen Abscheidungen neigen,
ist die Asphaltbestimmung bei vielen Schmierélen vorgeschrieben.

Man unterscheidet zwei Arten von Asphaltstoffen: die hoch-
schmelzenden, durch Benzin ausfillbaren Asphaltene (Hart-
asphalt) und die weicheren, niedrigschmelzenden, aus dtherischer
Losung durch Alkohol ausfdllbaren Asphaltharze (Weich-
asphalt.)

Die zur quantitativen Bestimmung der Asphaltene und Asphalt-
harze gebrauchlichen Methoden erfassen nicht die Gesamtmenge
dieser Stoffe, da je nach Art und Menge der Fillungsfliissigkeit
verschiedene Mengen davon ausgefillt werden. Deshalb sind
die Vorschriften fiir die Ausfithrung der Bestimmungen genau
einzuhalten.

Qualitativer Nachweis. Oft kann man die Anwesenheit von
Hartasphalt in einem Mineralsl dadurch nachweisen, daBl man
einen Tropfen des Oles auf Filtrierpapier bringt, wo das Ol auf-
gesaugt wird. In der Mitte des Fleckes bleiben bei Anwesenheit
von bedeutenderen Mengen Hartasphalt dunkle Asphaltpunkte
zuriick.

Lost man etwa 1 g Ol in der 20—30fachen Menge Petrolathers,
so fallen bei Anwesenheit von Hartasphalt sofort oder nach
mehrstiindigem Stehen dunkle Flocken aus, die nach dem Fil-
trieren beim UbergieBen mit warmem Benzol sich auflésen.

Soll auf Anwesenheit von Weichasphalt gepriift werden, so
lost man etwa 1g Ol in 15 cm? Ather und fagt 10 cm?® Alkohol
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(96%) hinzu. Es fallen sowohl dunkler Hartasphalt, als auch
hellere Harzstoffe aus. Der Niederschlag ist in Benzol 16slich.

Quantitative Bestimmung der Asphaltene. Zur quantitativen
Bestimmung des Gehaltes an Asphaltenen (Hartasphalt) in Mi-
neralolen bedient man sich der Unloslichkeit dieser Stoffe in Benzin.
Diese Unléslichkeit ist jedoch keine absolute, vielmehr 16st ein
Benzin um so weniger Asphaltene, bzw. fallt um so mehr Asphaltene
aus, je niedrigere Siedegrenzen es hat und je mehr aliphatische,
gesittigte Kohlenwasserstoffe es enthélt. Deshalb wird zur quan-
titativen Bestimmung ein Benzin von stets gleichbleibender Quali-
tit verwendet. Dasselbe mull folgende Eigenschaften haben:
d,s = 0,695 — 0,705, Seine Siedegrenzen, durch Destillation von
200 cm® Benzin aus einem 400 cm3-Rundkélbchen mit einem
40 cm langen Siedeaufsatz nach Le Bel-Henninger bestimmt,
sollen zwischen 65 und 95° liegen. Die Probe auf Anwesenheit
von ungesittigten und aromatischen Kohlenwasserstoffen wird
durch Schiitteln des Benzins mit dem gleichen Volumen einer
Schwefelsaure, die man durch Mischen von 80 Teilen chemisch
reiner 66° Bé Schwefelsdure und 20 Teilen rauchender Schwefel-
sdure (mit 20% SO,-Gehalt) hergestellt hat, folgendermafen vor-
genommen: In eine 60 bis 70 cm? fassende, bis 50 cm3 in 1/, cm?
geteilten MeBrohre, die mit einem eingeschliffenen Glasstopsel
verschlossen werden kann, fiillt man je 20 cm?3 des Sduregemisches
und des Benzins und mischt bei Zimmertemperatur eine Viertel-
stunde in der Weise, dall einmal in der Sekunde umgedreht wird.
Dann wird verschlossen, iiber Nacht abstehen gelassen und morgens
abgelesen. Das Benzin darf héchstens 2 Vol % an die Saure ab-
gegeben, die Sdureschichte also um héchstens 0,4 cm3 zugenommen
haben.

Unter dem Namen ,,Normalbenzin‘ wird von der Firma
Kahlbaum, Berlin, ein diesen Anforderungen entsprechendes
Benzin fir Asphaltbestimmungen hergestellt, dessen Gleichméafig-
keit von dem Staatlichen Materialpriifungsamt in Berlin-
Dahlem kontrolliert wird.

Zur Ausfiihrung der Bestimmung 16st man, je nach dem ver-
mutlichen Hartasphaltgehalt, 2—10 g% des Mineraléles in 100 cm3
Normalbenzin (Fallungsbenzin) und verdiinnt dann mit soviel des-
selben Benzins, daB dessen Gesamtmenge dem 40fachen des Ol-

. 1 Ein ebenso vorschriftmiBiges, von der Lehrkanzel fiir Petroleum-
Technologie in Lwéw gepriiftes ,,Fallungsbenzin® stellt die Naphtha-AG.
,»Galicia*® in Drohobycz (Polen) her.

2 Die Bestimmung wird ungenau, wenn weniger als 0,01 g Hartasphalt
ausgefillt werden.
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volumens entspricht. Fir gute Durchmischung mull gesorgt wer-
den. Das Gefdl wird iiber Nacht vor Sonnenlicht geschiitzt
(Asphalt wird durch Licht verindert) stehengelassen. Am néch-
sten Morgen wurd durch ein doppeltes Filter (Schleicher & Schiill,
Nr. 589, Weilband, Dm. 9 cm) filtriert. Zuerst gieft man, ohne
den Niederschlag aufzuriihren, die iiberstehende klare Fliissigkeit
durch das Filter und filtriert dann den Rest ab. Der Niederschlag
wird am Filter mit Normalbenzin solange gewaschen, bis das
Filtrat ganz farblos und élfrei ablauft. Hierauf wird der Asphalt
mit moglichst wenig heilem Benzol in ein gewogenes Schélchen
gespiilt, bis das Benzol farblos ablduft. Bei groferen Asphalt-
mengen fangt man die Benzollésung in einem Kolbchen auf, aus
dem man die Hauptmenge des Benzols durch Abdestillieren ent-
fernt. Der Riickstand wird quantitativ in eine gewogene Schale
gebracht. Nachdem der Benzolrest durch vorsichtiges Abdampfen
vertrieben worden ist, trocknet man eine Viertelstunde bei 105°
und wigt.

Bei Schmierdlen, die aus paraffinhaltigen Erdélen hergestellt
wurden, fallt oft gleichzeitig mit Asphalt ceresinartiges Paraffin aus.
Dasselbe wird folgendermaflen entfernt: Das den Asphalt ent-
haltende getrocknete Schilchen wird zusammen mit einem Glas-
stibchen gewogen. Hierauf kocht man auf einer elektrischen Heiz-
platte den Asphalt unter Zerreiben der Asphaltschichte mit etwa
10 cm?® absoluten Alkohols (oder Petrolathers) aus und giefit letz-
teren vorsichtig ab. Ist Paraffin vorhanden, so scheiden sich im
Alkohol (Petrolither) beim Erkalten weile Flocken aus. Das
Auskochen mit frischen Portionen Alkohols (Petrolithers) wieder-
holt man solange, bis sich kein Paraffin mehr ausscheidet. Nun
kann der Asphalt paraffinfrei gewogen werden.

Enthilt das untersuchte Ol Koks oder andere unlasliche Stoffe,
so wird der Hartasphalt durch UbergieBen mit warmem Benzol
gelost, wobei der Koks ungeldst am Filter bleibt. Wurde das Filter
vor Beginn der Filtration gewogen, so kann nun die Menge des
Ungelosten gleichfalls festgestellt werden.

Die beschrichene Bestimmungsmethode ist recht langwierig.
Taull und Liittgen! haben deshalb eine abgekiirzte Methode an-
gegeben, wonach einige Zehntelgramm Ol in einem kleinen Schleu-
dergldschen auf der Mikrowaage abgewogen und in 1 cm? Benzol
gelost werden. Durch Hinzufiigung von etwa 20 cm?® Normalbenzin
wird der Hartasphalt ausgefallt. Letzterer ballt sich beim Zen-
trifugieren in einer 3000 Umdrehungen in der Minute machenden

1 Petrol. 1918/19, S. 633.
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Zentrifuge so zusammen, daBl die Benzinlésung klar abgegossen
werden kann. Um den Asphalt zu entolen, wird derselbe noch 3mal
in je 1 cm® Benzol aufgelost und mit Benzin gefillt. Dann kann
man das Glaschen trocknen und wigen.

Quantitative Bestimmung des Weichasphaltes. 2—5g des Oles
werden in einem Kélbchen im 25fachen Volumen Ather gelost.
Unter Schwenken des Kolbchens 146t man aus einer Biirette
das 12!/,fache Volumen 96gew. proz. Alkohol zutropfen. Nach
Hstiindigem Stehen filtriert man den Niederschlag durch ein
Filter (Schleicher & Schiill, Nr. 589, Weillband, 12 cm Dm.) und
wischt solange mit einer Mischung von 1 Teil 96gew. proz.
Alkohols und 2 Teilen Athers, bis das Filtrat nicht mehr &lhiltig
ist. Spuren von Pech diirfen darin jedoch anwesend sein. Der
Weichasphaltriickstand, der ebenso wie der Hartasphaltnieder-
schlag durch mitausgefélltes Ceresin verunreinigt sein kann, wird
in heilem Benzol gelost und die Losung in einer gewogenen
Schale verdampft. Den trockenen Riickstand befreit man wie
oben vom etwa vorhandenen Ceresin und trocknet !/, Stunde
bei 105°.

F. Paraffingehalt.

Von allen zur Bestimmung des Paraffingehaltes vorgeschlagenen
und in ausfiibrlicheren Handbiichern beschriebenen Methoden hat
die Methode nach Engler-Holde die weiteste Verbreitung ge-
funden. Hiernach wird die paraffin- und olhéltige Substanz in
Alkohol-Ather gelost, abgekiihlt und das ausgefallene Paraffin ab-
filtriert. Diese Methode ist die universellste aller Paraffinbestim-
mungsmethoden und 148t sich sowohl bei Olen mit geringem Paraf-
fingehalt als auch bei hochprozentigem Handelsparaffin anwenden.
Bedingung ist hierbei, daB das Paraffin in gut krystallisierender
Form vorliege, da amorphes oder schlecht kristallisierendes Paraffin
sehr langsam filtriert und sich schwer entélen lat. Das auszu-
fallende Paraffin darf ferner nicht mit Harzen oder Asphalten ver-
unreinigt sein, da dieselben krystallisationshindernd wirken.

Aus den angegebenen Griinden ist es nicht moglich, den Paraf-
fingehalt von Erdol oder Erdol-Destillationsriickstand durch blo8es
Auflésen in Ather und Ausfillen mit Alkohol zu bestimmen. Die
anwesenden kolloiden Asphalt- und Harzstoffe wiirden die
Bildung von filtrierbaren Paraffinkrystallen hindern und auBer-
dem mit dem Paraffin zusammen ausgeféllt werden. Daher wird
das Paraffin nach Engler-Holde nur in Destillaten, also
durch Ubergang in den Dampfzustand und nachherige Kondensation
gereinigten Paraffinslen, bestimmt. Hat der zu analysierende Stoff
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bereits einen Destillationsproze durchgemacht, wie z. B. Paraffin-
schuppen, Hnadelsparaffin usw., so kann das Auflésen in Ather und
Ausfallen mit Alkohol unmittelbar erfolgen. Anderenfalls muf}
die im Abschnitt Schmierdéle (S. 212) beschriebene Destillation
vorangehen.

In manchen Fallen gibt auch ein im Betriebe bereits destil-
liertes Produkt kein gut filtrierbares Paraffin und muf8 daher
zwecks Paraffinbestimmung im Laboratorium der erwdhnten
Destillation unterzogen werden. Paraffin krystallisiert namlich
unter normalen Umstinden nur dann gut, wenn sein Mutterdl
in einer etwas zersetzenden Weise, also ein wenig gekrackt,
destilliert oder aber stark raffiniert wurde. War hingegen unter
Anwendung von viel Wasserdampf oder Vakuum destilliert wor-
den, oder ist das Paraffin von sehr viscosen Olen begleitet, so
wird man sich beim ersten Filtrationsversuch mitunter von der
schlechten Filtrierbarkeit des Paraffins iiberzeugen und das zu
untersuchende Produkt redestillieren.

Bestimmung nach Engler-Holde. Je nach dem vermutlichen
Paraffingehalt (Stockpunkt!) werden 1—5 g des paraffinhaltigen
Oles in einem 100 cm3 Erlenmeyer-Kélbchen in 25 cm® Ather ge-
16st und 25 cm3 absoluten Alkohol zugegeben. Das Kélbchen wird
hierauf in einer Eis-Kochsalzmischung auf — 20° C abgekiihlt.
Wihrend sich die Paraffin-Losung abkiihlt,
wird der Apparat zum Filtrieren in der Kélte
vorbereitet. Er besteht (s. Abb. 48) aus einem
Saugkolben, in dem mittels Gummistopfens
ein langhalsiger Glastrichter vom Dm. 8 cm
befestigt ist. An dem Glastrichter ist mittels
eines zweiten Gummistopfens ein Blechtrich-
ter befestigt, der zur Aufnahme der Kilte-
mischung dient und ein Wasserabflurohr
hat. Bequemer ist der Filtrationsapparat
nach Fleischer (Abb. 49).

Nachdem der Blech-, (Porzellan-) Trichter
mit der Eis-Kochsalzmischung gefiillt worden
ist, und man sich durch ein hineingestecktes
Thermometer iiberzeugt hat, daB die Tem-

> ‘ . A Abb. 48. Apparat zur
peratur — 20° betrdgt, wird ein Schleicher Fiitration von Paraffin

& Schillfilter Nr. 589 Schwarzband in den in der Kalte.

Glas- (inneren Porzellan-) Trichter gelegt und das ausgefillte Pa-
raffin mit schwachem Unterdruck rasch abfiltriert. Nach dem
VollgieBen des Filters bedeckt man den inneren Trichter mit
einem Uhrglas. Wenn alles abfiltriert ist, wird der Paraffin-
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niederschlag mit etwa 50 cm3 einer ebenfalls auf — 20° abge-
kiihlten Mischung von gleichen Teilen Alkohol und Ather &lfrei
gewaschen. Das Auswaschen ist beendet, wenn einige Kubik-
zentimeter des Filtrates, auf einem
Uhrglas abgedunstet, keinen Olriick-
stand mehr hinterlassen. Man hiite
sich vor zu langem Auswaschen, da
sich schlieBlich auch Paraffin 1ost.

Das ausgewaschene Filter wird
vorsichtig in einen anderen Glas-
trichter iibergefiihrt und durch Uber-
giefen mit warmem Benzol in ein
gewogenes Schilchen gespiilt'. Das
Benzol wird am Wasserbad vorsich-
tig abgedunstet und das Filter
1/, Stunde bei 105° getrocknet. Es
soll mindestens 0,1 g Paraffin aus-
gefallt worden sein, da sonst die
Versuchsfehler zu grol werden. Den
Erstarrungspunkt des ausgeféllten
p1anb, do. Filtrationsapparat von . Paraffins bestimmt man am rotie-

renden Thermometer (s. S. 242).

Da Paraffin auch bei — 20° teilweise in Alkohol-Ather 16slich
ist, werden nach Holde zu der gefundenen Paraffinmenge bei
volig fliissigen Olen 0,2%, bei Olen, die bei - 15° Paraffin-
ausscheidungen zeigen, 0,4% und bei festen Massen 1% hinzu-
gefiigt.

G. Zersetzungsdestillation.

Die Welterzeugung von Automobilen hat in dem letzten Jahr-
zehnt mit weit groflerer Geschwindigkeit zugenommen als die
durch vermehrte Erdolforderung erzielbare Benzinproduktion.
Wenn auch in neuerer Zeit andere Motorbetriebstoffe aufgetaucht
sind, so wird doch vermutlich auf lange Zeit hinaus das Erdél-
benzin die Hauptquelle der Versorgung mit Automobil-Kraft-
stoffen bleiben, zumal es die neuen Krackverfahren ermaglicht
haben, aus schwereren Mineraltlen, insbesondere den weniger
wertvollen Gas- und Heizolen, leichte Kohlenwasserstoffe, d. h.

1 Nach Holde wird das Filtrat eingedampft, in wenig Alkoholdther
gelost, auf — 20° abgekiihlt und etwa noch ausfallendes Paraffin ebenso
behandelt, wie die erste Fillung. Die Benzollssungen beider Féllungen
werden vereinigt. Bei Betriebsanalysen vernachlissigt man zumeist die
2. Fallung.
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Benzin, zu erzeugen. Die Zersetzungsdestillation hat in Amerika,
dem klassischen Lande des Automobilismus, seit dem groBen Kriege
einen gewaltigen Aufschwung genommen, und dort wurden auch
die bekanntesten grofitechnisch angewendeten Krackverfahren
entwickelt. Die verbreitesten, vereinzelt auch in Europa angewen-
deten Systeme sind als Verfahren von Dubbs, Cross, Holmes-
Manley, Jenkins usw. bekannt. Auch in Deutschland sind
einige Krackverfahren in Entwicklung begriffen, so die Verfahren
von Blimmer, Wolff usw. Bei all diesen Destillationssystemen
werden schwere Kohlenwasserstoffe durch Einwirkung von Warme
und Druck in leichtere K. W. aufgespalten. Auler Benzin ent-
stehen hierbei Gas, ein kohlenstoffreicher Riickstand und meist
auch Koks. Der EinfluBl der Druck-Warmebehandlung duflert
sich bei allen Mineraldlen in der angegebenen Weise. Je nach dem
spez. Gewicht, chemischen Charakter usw. einerseits, der Hohe
von Druck und Temperatur andererseits, sind jedoch die Aus-
beuten an Benzin, Gas, Koks usw. verschieden. Die ungefihre
Feststellung der beim Kracken im GroBbetriebe zu erwartenden
Verhiltnisse gehort zu den wichtigsten Aufgaben des modernen
Petroleumchemikers.

Abb. 50. Zersetzungsdestillationsapparat.

Abb. 50 zeigt einen in amerikanischen Laboratorien verwendeten
Apparat zum Studium der Zersetzungsdestillations-Bedingungen
von Mineralslen!. Das zur Aufnahme des Oles bestimmte, etwa
11/, Liter fassende Gefdll ¢ ist aus einem auf 200 Atmosphiren
Druck gepriiften, nahtlosen 4 Zoll-Gasrohr hergestellt. An der
einen Seite ist das 1/, Zoll-Gasrohr d angeschweillt, welches ein
200 Atmosphéren Druck anzeigendes Manometer, einen Ablaf}-
stutzen und das Regulierventil e trigt.

Auf der anderen Seite ist das Gefa @ durch den eingeschraubten
Block b verschlossen, welcher in der Mitte zwecks Aufnahme eines

1 (ross, 2. Aufl., S. 664.



108 Allgemeine Untersuchungen.

Thermometers durchbohrt ist. An die Bohrung ist ein einseitig
geschlossenes Thermometer-Schutzrohr angeschweilt, welches in
das Gefal @ hineinragt. Der Apparat ist so aufgestellt, daBi das
Ende, welches das Gasableitungsrohr tragt, etwas hoher steht als
das andere. Der Apparat wird von einem Reihenbrenner auf die
erforderliche Temperatur erhitzt. Um die Warmeausstrahlung zu
vermindern, bedeckt man den oberen Teil von @ mit einer halbrund
gebogenen Asbestplatte.

Man fiillt 500 cm® des trockenen Oles in das Gefi a und
schraubt b unter Verwendung einer Kupferpackung fest ein. Alle
Verbindungen werden zur besseren Abdichtung mit einer Mischung
von gleichen Teilen Glycerin, Bleioxyd und Kupferoxyd bestrichen.
Wiahrend des Versuches ist das Ventil geschlossen. Die Brenner
werden entziindet und so eingestellt, daB nur der vom Ol bedeckte
Teil des Rohres @ von den Flammen umspiilt werde. In die Boh-
rung des angeschraubten Blockes wird ein bis 500° C reichendes
Borosilikat- oder Quarzglasthermometer eingefiihrt. Der Versuch
wird so geleitet, dal in hochstens einer Stunde, vom Beginn des
Heizens gerechnet, die Temperatur von 420° C erreicht ist. Hat
dabei der Druck eine Héhe von 50 Atmosphéren erreicht, so erhilt
man die Temperatur von 420° 1/, Stunde aufrecht und dreht
dann das Gas ab. Ist der Druck geringer, so steigert man die Tem-
peratur bis ein Druck von 50 Atmosphéren erreicht ist, hochstens
aber auf 430° und halt den Apparat !/, Stunde bei dieser Tem-
peratur. Steigt der Druck auf 50 Atmosphéiren, bevor 400° C er-
reicht sind, so wird das Gas abgedreht und durch vorsichtiges Offnen
des Ventils der Druck etwas vermindert, worauf man das Er-
hitzen wieder fortsetzen kann. Im allgemeinen soll der Versuch
nicht lénger als héchstens 11/, Stunden dauern. Nach seiner Be-
endigung liBt man den Apparat auskiihlen, bis er Zimmertem-
peratur angenommen hat. Dann verbindet man den Ablafstutzen
mittels Gummischlauches mit einem Gasometer und fingt die
gebildeten Zersetzungsgase, deren Menge auf diese Weise gemessen
werden kann, unter Wasser auf. Wenn kein Druck mehr im Ap-
parat herrscht, wird der Block herausgeschraubt, das 01 entleert
und gewogen. Mittels eines hakenformig gekriimmten, starken
Drahtes kratzt man hierauf den an den Wandungen des Gefilles a
angesetzten Koks vollstindig heraus und wigt auch ihn. Von
dem Ol werden 100 cm? einer Englerdestillation unterzogen und
die bis 200° iibergehenden Anteile, auf das Ausgangs6l umgerechnet,
als Benzinausbeute bezeichnet.

Weder der beschriebene Apparat noch die bei der Untersuchung
einzuhaltenden Bedingungen sind genormt. Nichtsdestoweniger
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eignet sich diese Methode zur Ausfithrung von Vergleichsversuchen,
bei denen es sich darum handelt, den Einflu§ der Druck-Wérme-
behandlung auf verschiedene Ole festzustellen.

II1. Toleranzen.

Im Mineralglhandel ist es iiblich, die Ubernahme der Ware
von ihren Eigenschaften, d.i. den Analysendaten, abhingig zu
machen. Dem Lieferanten miissen wegen der unvermeidlichen
UngleichméBigkeit der Ware und der Differenzen zwischen den
Bestimmungen verschiedener Priifungsstellen gewisse Toleranzen,
d. 1. Grenzen, zugestanden werden, innerhalb deren die Eigenschaf-
ten des zu liefernden Oles sich bewegen diirfen. Dies gilt aber nur,
wenn nicht genau begrenzte Werte vereinbart sind. Ist z. B. ein
,,Benzin vom spez. Gew. 0,710, ein ,,Schmier6l von der Viscosi-
tit 10° E bei 0% zu liefern, so muB} die iibliche Toleranz zu-

Tabelle 17. Toleranzen nach ,,Richtlinien.

Priifverfahren Toleranz ggge;ﬁ?;sgﬁg
Spezifisches Gewicht . . . . . . . . . . -+ 0,005 nach unten
Flammpunkt . . . . . . .. .. ... —5°C nach oben
Stockpunkt . . . .. .00 0oL L. +5°C nach unten
FlieB- und Tropfpunkt . . . . . . . . . —5°C nach obhen
Erweichungspunkt . . . . . . . . . .. —4°C nach oben
Viscositiat bei 20° bis 10°E . . . . . +1°E
20° iber 10°E . . . . . +10%1
50° bis 10°E . . . .. +0,5°FE
50° iiber 10°E . . . . . +5%*!
100° . .o 4 10%?
Wassergehalt fiir Maschinensle . . . . . + 0,1%2 nach unten
Wassergehalt fir Zylindersle . . . . . . + 0,5%2 nach unten
Aschegehalt bei Olen . . . . . . . . . -+ 0,01%2 nach unten
Aschegehalt bei Fetten, unbeschwert . . + 0,5%2 nach unten
Aschegehalt bei Fetten, beschwert + 2,0%2 nach unten
Feste Fremdstoffe . . . . . . . . . .. + 0,01%% nach unten
Saurezahl bei Olen a) Siurezahl unter 0,5 . + 30%!1 nach unten
b) Sdurezahl iiber 0,5 . -+ 10%!1 nach unten
Verseifungszahl unter 20 . . . . . . . . — 6%1! nach oben
Verseifungszahl von 20 bis 50 . . . . . . — 3%! nach oben
Verseifungszahl iiber 50. . . . . . . . . —1,5%! nach oben
Verteerungszahl . . . . . . . .. . .. + 0,02% nach unten
Hartasphalt. . . . . . .. ... ... + 0,04%2 nach unten

1 Die Prozentzahlen beziehen sich auf das Priifungsergebnis.
? Diese Angaben sind Additionswerte zu den in Prozenten angegebenen
Anforderungen.
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gestanden werden. Hingegen sind Toleranzen nicht zuléssig,
wenn die gewiinschte Qualitdt schon durch zwei Zahlenangaben
oder durch eine Zahl und den Hinweis ,,nicht iiber* oder ,,nicht
unter begrenzt ist, z. B. ,,Benzin 0,705 — 0,715, | Schmiercl
9—10°E bei 50° usw. FEine Abweichung iiber die Toleranzen
oder iber die vereinbarten Grenzen hinaus darf jedoch nicht
beanstandet werden, wenn damit eine Qualitédtsverbesserung
verbunden ist.

In Tabelle 17 sind die nach den ,,Richtlinien‘ zulissigen
Toleranzen wiedergegeben!. Das Pluszeichen bedeutet, dafl die
Toleranz nur nach oben begrenzt ist und Abweichungen nach
unten zulissig sind. Entgegengesetztes gilt fiir das Minuszeichen.

1 Zitiert aus Richtlinien, S. 61.



Zweiter Teil.

Besondere Untersuchungen.

Erdol.

I. Allgemeines.

Das Erdél, auch Rohdl, Rohpetroleum, Rohnaphtha genannt,
findet sich in allen Erdteilen in gréferen oder geringeren unter-
irdischen Lagern. Aus den mitunter 2000 m Tiefe erreichenden
Bohrlochern wird es, oft mit Salzwasser und Bohrschlamm ver-
unreinigt, durch Pumpen oder Schépfen geférdert. Mitunter tritt
das Erdol durch den Druck der im Erdinnern vorhandenen Gase
selbsttitig zu Tage. Die zugleich mit dem Erdsl aus dem Bohr-
loch geférderten Gase sind gewdhnlich benzinhaltig und werden
daher ,,naBl“ genannt.

Die Erdéle sind zumeist dunkle Fliissigkeiten, deren Farbe
ins Griine oder Braune spielt. Die seltenen hellen (gelben bis roten)
Erdole werden sehr geschitzt, da sie sich leicht auf lichte Ole und
Vaselin verarbeiten lassen.

Eine Einteilung der zur Zeit geforderten Erdéle in bestimmte,
festumrissene Klassen 148t sich nur schwer durchfiithren, da gleich-
méBig ausgefilhrte Untersuchungen aller bekannten Ole nicht
durchgefithrt wurden. Die bisweilen gebrauchte Einteilung in
naphthenische und paraffinische Erdéle leidet an dem Ubelstand,
dafl unter paraffinischen Erdélen die einen paraffinhaltige, die
anderen paraffinkohlenwasserstoffreiche Erdole verstehen. Es gibt
jedoch einerseits Erdéle, die reich an festem ,,Paraffin‘ sind und
trotzdem viel Naphthen-Kohlenwasserstoffe enthalten, anderer-
seits KErdole, welche geséttigt-aliphatischer Natur sind, jedoch
keinen Gehalt an festem Paraffin aufweisen. Unter diesen Um-
stinden ist es am zweckmaBigsten, die Erdéle vom Gesichtspunkt
der fabrikmaBigen Verarbeitung in paraffinhaltige und
paraffinfreie einzuteilen. Jede dieser beiden Gruppen zerfillt je
nach der Beschaffenheit ihres Destillationsriickstandes in asphalt-
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haltige und asphaltfreie Erdole!. Wir erhalten demnach folgendes
. Schema:

Paraffinhaltig Paraffinfrei
AN 7N
N AN
Asphalthaltis  Asphaltfrei Asphalthaltig Asphaltfrei

Die amerikanische Erdolindustrie bedient sich zur Einteilung
der Erdole ebenfalls des praktischen Gesichtspunktes der Ver-
arbeitungsfihigkeit. ,,Paraffinbasisch’ werden Erdéle genannt,
die beim Abdestillieren der leichteren und mittleren Anteile
(topping) einen paraffinhaltigen Riickstand hinterlassen. Zu den
Erdélen mit ,,Asphaltbasis* gehoren jene, deren Destillations-
riickstand asphaltartig ist. Es ist klar, dal bei einer so summari-
schen Einteilung eine Anzahl von Erdélen iibrig bleibt, die sich in
keine der beiden Gruppen einteilen lassen, weil sie Merkmale
beider aufweisen. Solche Zwischenglieder nennen die Amerikaner
Erdéle mit gemischter Basis (mixedbase).

Die vorstehend erwédhnten Grundsétze der Einteilung von Erd-
6len nehmen auf deren chemischen Aufbau selbst so gut wie gar
keine Riicksicht. Dies ist verstandlich, da unsere Kenntnisse
des chemischen Charakters der Erdole sich bestenfalls auf die
leichten und mittleren Fraktionen derselben erstrecken. Die Zu-
sammensetzung der hochsiedenden Erdélanteile ist zum gréBten
Teil ein noch ungelostes Problem. Trotzdem unternahm es
W. A. Gruse vom Mellon Institute?, die Erdéle nach ihrem che-
mischen Charakter einzuteilen. Hiernach werden alle Erdole in
paraffinische, naphthenische, aromatische und asphaltische (die
letzte Gruppe bringt an Stelle eines chemischen wieder einen
fabrikatorischen Begriff!) eingeteilt. Hierbei versteht dieser
amerikanische Autor unter ,,Naphthenen‘ auch die in den hoch-
siedenden Fraktionen aller Erd6le vorkommenden polycyeclischen
Kohlenwasserstoffe. Deshalb verlegt er auch die Naphthene in
die Mitte seines Dreieckschemas. Je nach ihrer prozentischen Zu-
sammensetzung aus diesen Gruppen kénnen nach Gruse alle Erd-
6le auf den Linien des Diagramms Abb. 51 in einer ihren Charakter
kennzeichnenden Weise eingetragen werden.

Auf Linjie 1 z. B. stehen die in der Hauptsache aus Paraffin-
und arom. Kohlenwasserstoffen bestehenden, auf Linie 2 die aus
Paraffin-Kohlenwasserstoffen und Asphaltstoffen bestehenden Erd-

1 Nach Prof. St. v. Pilat, Vorlesungen an der technischen Hochschule
in Lwow, 1928.
2 Gruse, W. A., Petroleum and its products, New York 1928.
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ole. Die Linie 3 kennzeichnet die aromatisch-asphaltischen Erd-
ole. Die Linien 4, 5 und 6 kennzeichnen Erdéle, die ein Gemisch
von Naphthenen mit aromatischen und paraffinischen Kohlen-
wasserstoffen bzw. Asphaltstof-
fen enthalten. Die aus 3 Be-
standteilen aufgebauten Erdéle
stehen auf den Linien 7, 8 und 9.
Auf dem Diagramm Abb. 52
sind nach Gruse einige wich-
tige Erd6ltypen verzeichnet. Je
nachihrer Stellungim Diagramm
erkennt man, in welchem Ver- 4
haltnis ungefahr die einzelnen |Aromatisd
Kohlenwasserstoff-Gruppen zu
ihrem Aufbau beitragen.

Chemischer Aufbau der Erdéle. Die Erdéle sind zum groB-
ten Teil aus den Elementen Kohlenstoff und Wasserstoff (also
aus Kohlenwasserstoffen) aufgebaut. Von ersterem enthalten sie
19—89%, von letzterem 9—15%. Aufler diesen Hauptelementen
kénnen in einer Gesamtmenge von 2—3% anwesend sein: Sauer-
stoff, Stickstoff und Schwefel.

Trotzdem die meisten Erdéle
in ganz dhnlicher Weise aus rund
85 % Kohlenstoff und 14% Was- Prmiimion
serstoff bestehen, sind doch die (Meot.)
Unterschiede der einzelnen Ty- ;224 ;
pen in chemischer, physika-
lischer und technischer Bezie-
hung sehr bedeutend. Dies ist
dem Umstand zuzuschreiben, —r
daf} die das gemeinsame Geriist hrzien  callrmen
aller Erddle bildenden chemi- app.52. Erasidiagramm nach W. A. Gruse.
schen Gruppen bei den einzelnen
Vertretern in verschiedenem Verhiltnis angeordnet sind. Jede
dieser Gruppen enthélt wieder eine Anzahl von Kohlenwasserstof-
fen, deren Menge und Art bei jedem Erdol ganz verschieden ist.
Der scheinbar so enge Rahmen dieser Kohlenstoff-Wasserstoff-
gebilde ldBt also Raum fiir eine uniibersehbare Zahl von In-
dividualitdten.

Die meisten der in den Erdélen vorkommenden Kohlenwasser-
stoffe gehoren folgenden vier Gruppen an:

1. Gesittigte (Methan-, Paraffin-)Kohlenwasserstoffe,

2. Naphthen- (alicyclische) Kohlenwasserstoffe,

Burstin, Untersuchungsmethoden. 8

Abb.51. Erdéldiagramm nach W. A. Gruse.

“Pennsylvanien

Folen
Borystaw
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3. aromatische Kohlenwasserstoffe,
4. ungesattigte Kohlenwasserstoffe.

Die gesdttigten Kohlenwasserstoffe (C,Hsy, ;2) bilden
einen Hauptbestandteil der leichten Erdélanteile, das ist des
Benzins. Sie haben im Verhéltnis zu ihren Siedepunkten ein
niedriges spez. Gewicht. Man nennt die Methan-Kohlenwasser-
stoffe ,,gesdttigt™ weil sie nur schwer chemische Reaktionen
eingehen. Sie werden z. B. von konzentrierter, selbst rauchender
Schwefelsdure nicht angegriffen. In den schweren Fraktionen
mancher Erdsle (Pennsylvanien, Ost-Kleinpolen) finden sich im
,»Paraffin® auch die héhermolecularen festen Mitglieder dieser
Kohlenwasserstoff-Familie.

Die Naphthen-Kohlenwasserstoffe (C,Hs,), ringférmige
Gebilde, finden sich in gréBerer Menge in schweren Erdolfrak-
tionen (einige polnische und russische Erdéle enthalten auch viel
niedrigsiedende Naphthene). Bei gleichem Siedepunkt sind sie
spezifisch schwerer als die Methan-Kohlenwasserstoffe. Auch sie
werden von Schwefelsiure kaum angegriffen, sind aber sonst
etwas reaktionsféhiger als Gruppe I.

Die aromatischen oder Benzol-Kohlenwasserstoffe
(CpHg,— ) sind von allen genannten Gruppen die spezifisch schwer-
sten. Aus Borneo- und kalifornischen, aber auch aus Maikop
(Grosny) und ruménischen Erdélen erzeugte Benzine haben infolge
ihres groBen Gehaltes an aromatischen Kohlenwasserstoffen ein
besonders hohes spezifisches Gewicht. Die genannten Kohlen-
wasserstoffe werden sowohl von konzentrierter Schwefelsdure als
auch Salpetersdure angegriffen. Fast in keinem Erdél findet man
Aromate in solchen Mengen wie die Kohlenwasserstoffe der ersten
beiden Gruppen.

Zur Gruppe der ungeséittigten Kohlenwasserstoffe oder
Olefine (C,H,,) gehoren alle Kohlenwasserstoffe mit wenigstens
einer doppelten Bindung. Wegen ihrer dadurch bedingten Reak-
tionsfahigkeit falt man diese Verbindungen unter einem gemein-
samen Namen zusammen, auch wenn sie strukturchemisch zur
zweiten oder dritten Kohlenwasserstoff-Gruppe gehéren. Sie rea-
gieren sehr leicht mit Schwefelsdure und vielen anderen Reagen-
tien und gehen daher am leichtesten neue Verbindungen ein. Die
Olefine gehéren zu den selteneren Bestandteilen der Erdéle.

Neben reichlichen Schwefel- und Asphaltstoffen finden sich
gréBere Mengen von Olefinen in den Erdolen von Texas, Kalifor-
nien und Mexiko. :

Bevor zu den Methoden der Untersuchung von Erdolen iiber-
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gegangen wird, sei in Tabelle 18 eine kleine Ubersicht iiber die
Erdolforderung der wichtigsten Gebiete im Jahre 1928 gegeben.

Tabelle 18. Die Weltférderung an Erdél im Jahre 1928.

1000 FaBB Prozent

Vereinigte Staaten . . . . . . . 770 874 70,18
Venezuela . . . . . . . . . .. 37226 3,69
Ruffland . . . . . . ... .. 64311 5,86
Mexiko . . . . . . ... .. 90421 8,23
Persien . . . . .. .. ... 35 842 3,26
Ruménien. . . . . . . . . .. 23314 2,12
Niederlindisch-Indien. . . . . . 21242 1,94
Kolumbien . . . . . . . . . . 6444 0,59
Peru . . . . . ... ... 10762 0,98
Argentinien . . . . . . . ... 7952 0,72
Britisch-Indien. . . . . . . . . 8728 0,80
Polem . ... ... ..... 5844 0,63
Trinidad . . . . . . .. ... 5278 0,48
Serawak . . . . . .. . ... 4942 0,45
Japan und Formosa . . . . . . 1900 0,17
Agypten . . . . .. ... .. 1188 0,11
Sachalin . . . .. .. .... 181
Ekuador . . . . . ... ... 214
Deutschland . . . . . . . .. 653 0.19
Frankreich . . . . . ... .. 478 ’
Kanada . . . . . ... ... 364
Andere Lander . . . . . . . . 231

Zusammen 1098389 100,00

II. Physikalische Priifungsmethoden.
A. Farbe.

Die Farbe der Erdole schwankt in durchscheinendem Licht
im allgemeinen innerhalb der Grenzen braun bis schwarz oder
griin bis schwarz. Bei auffallendem Licht ist fast stets griine oder
blaue Fluorescenz zu sehen. Helle Erdéle sind selten und sehr
geschitzt, da die Raffination ihrer Destillate nur geringe Kosten
verursacht. Es ist nicht iiblich, die Farbe von Erdélen zu messcn,
daher geniigt die Angabe des Farbtones einer etwa 3 ecm dicken
Fliissigkeitsschicht im auffallenden und durchscheinenden Licht.

B. Geruch.

Den Geruchchsarakter des Erdéls bestimmt zumeist sein
leichtestsiedender Anteil, das Benzin. FErdéle paraffinisch-
naphthenischen Charakters riechen daher dtherisch. Aromatische
und terpenartige Verbindungen verleihen manchen nieder-

8*



116 Besondere Untersuchungen. Erdol.

landisch-indischen Erdélen den ihnen eigenen Geruch. Die schwe-
felreichen Erdéle (Mexiko) besitzen den bekannten unangenehmen
Schwefelwasserstoff-, manche stickstoffreiche Erdéle (Kalifornien)
einen Pyridingeruch.

C. Spezifisches Gewicht.

Das spezifische Gewicht der Erdsle bewegt sich innerhalb der
Grenzen 0,730 (Pennsylvanien) und 1,016 (Persien). Benzinreiche,
paraffinische Erdole sind im allgemeinen leichter als die asphal-
tischen Erdéle; mitunter kénnen aber auch spezifisch schwere
Erdoéle benzinreicher sein als leichtere Erdéle.

Der Ausdehnungskoeffizient &« der Erdole steigt mit fallendem
spezifischen Gewicht. Er bewegt sich zwischen 0,000840 bei den
leichtesten und 0,000647 bei den schwersten Erdolen. Der Tem-
peraturkoeffizient, d.h. die Anderung des spez. Gewichtes bei
1° Temperaturanderung wird durch Multiplikation des spez.
Gewichtes mit dem Ausdehnungskoeffizienten erhalten, K = d,;x.
Den Temperaturkoeffizienten kann man leicht nach S. 25 bestim-

K
men und daraus x = 7o berechnen.
15

D. Wassergehalt.
Derselbe wird durch Zentrifugieren (S. 20) oder besser durch
Destillation mit Xylol (8. 18) bestimmt. Vor der Probenahme ist
auf gute Durchmischung besonders zu achten.

E. Gehalt an festen Fremdstoffen und Salzen.

Den Gehalt an festen Fremdstoffen (Verunreinigungen) und
ungelosten Salzen bestimmt man durch Filtration nach S. 19.

F. Viscositiit.

Bei Erdélen spielt die Viscositit nur bei der Berechnung der
Stromungseigenschaften in Leitungen usw. eine Rolle. Die Prii-
fung geschieht je nach der Zahfliissigkeit bei 20° oder 50° in einem
Viscosimeter.

G. Flamm- und Brennpunkt.

Die Héhe des Flammpunktes hingt davon ab, ob ein Erdoél
Benzin enthilt oder nicht. Da meist Benzin anwesend ist, findet
Entflammung schon unter 0° statt. Daher wird die Bestimmung
wie bei Benzin im gekiihlten Abel-Pensky-Prober vorge-
nommen (8. 155). Schwere asphaltische Erdéle entflammen viel
héher und werden auf ihren Flammpunkt im Pensky-Martens-
Apparat geprift.
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Von der Héhe des Flammpunktes der Mineraltle hdngt ihre
Feuergefahrlichkeit ab. Daher bestehen in allen Staaten gesetz-
liche Vorschriften, welche den Flammpunkt der im Handel be-
findlichen Mineraléle betreffen. Letztere werden z. B. nach der
preuBlischen Polizeiverordnung in drei Klassen eingeteilt, je nach-
dem sie im Abelschen Apparat einen Flammpunkt von unter
21° C (I. Klasse), von 21—65° C (II. Klasse) oder von 65—140° C
(III. Klasse) zeigen.

Nach der deutschen Mineralél-Zollordnung ist Roh-
petroleum (Erdol) zur Unterscheidung von Schmierdl im Abel-
schen Apparat auf seinen Flammpunkt zu untersuchen (Grenze
50°). Nachstehend die amtliche Vorschrift!: ,,Der Apparat muf
amtlich beglaubigt sein und das Thermometer, welches die Warme
des Oles angibt, muf bis mindestens 70° C, das Thermometer fiir
das Wasserbad bis mindestens 100° C reichen.

Die Ausfithrung des Versuches erfolgt im allgemeinen nach
der gleichen Methode wie bei der Priifung des Petroleums auf 21°
Entflammungspunkt, woriiber die den Apparaten beigegebene
Gebrauchsanweisung die notigen Angaben enthélt. Bei der Prii-
fung der Ole auf den Entflammungspunkt von 50° C hat man das
Wasser auf 85° C zu erhitzen und auf dieser Warme wihrend der
Dauer des Versuches zu erhalten.

Wenn der gefundene Entflammungspunkt sehr nahe der Grenze
von 50° C liegt, muBl der beobachtete Entflammungspunkt auf
den Normalbarometerstand von 760 mm zuriickgefiihrt werden.
Dies erfolgt in gleicher Weise wie bei der gewohnlichen Entflam-
mungspunktbestimmung, jedoch unter Benutzung der Umrech-
nungstafel Tabelle 32. Hat man also z. B. einen Entflammungs-
punkt von 49,5° C bei einem Barometerstand von 735 mm beob-
achtet, so ergibt sich aus der Tabelle der mafigebende Entflam-
mungspunkt zu 50.5°C. Hinsichtlich der Berechnung der
Mittelzahl und Abrundung der erhaltenen Gradzahlen gelten
dieselben Regeln wie bei der amtlichen Petroleumuntersuchung*’.
(S. auch 8. 212).

H. Erstarrungspunkt.

Derselbe ist von dem Paraffingehalt und der Viscositdt des
Erdoles abhéngig. Paraffinreiche Erdole stocken oft schon bei
Zimmertemperatur, doch ist tiefer Stockpunkt kein Beweis fiir
Paraffinfreiheit. Bei paraffinhaltigen Erdélen werden je nach der
Art der Vorbereitung sehr differierende Stockpunkte gefunden.

1 Zitiert aus d. Anleitung f. d. Zollabfertigung; Berlin 1929, Deckers
Verlag.
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Es gelingt z. B., durch Erwiirmen und rasches Abkiihlen das Ol
in einen Zustand der Unterkithlung zu versetzen, der eine zu
tiefe Erstarrungstemperatur vortiuscht. Allmahlich tritt dann der
urspriingliche Zustand wieder ein. Der Erstarrungspunkt soll
daher méglichst an einer Olprobe bestimmt werden, die seit 24
Stunden keiner Erwirmung ausgesetzt worden war.

III. Chemische Priifmethoden.
A. Aschegehalt.

Reine Kohlenwasserstoffe hinterlassen beim Verbrennen keine
Asche. Die Erdole enthalten jedoch zumeist Naphthensiuren,
welche auf Metalle oder basische Stoffe l6send einwirken. Da Erdél
nach der Forderung gewshnlich in eisernen Reservoiren eingelagert
wird, findet man in der Asche zumeist und gréBtenteils Eisen.
Die Naphthensduren setzen sich ferner mit dem das Erdol zumeist
begleitenden Kochsalz unter Bildung von naphthensaurem Na-
trium um, welches beim Veraschen Natriumkarbonat hinterlaft.
Die Asche enthalt weiter oft Kochsalz, welches in geringen Mengen
olloslich ist. AuBer den genannten ascheliefernden Bestandteilen
kénnen sich aber noch Sand, Ton, Rost im Erdol finden und in
dessen Asche iibergehen.

Man bestimmt den Aschegehalt eines Erdéles, indem man
unter allméhlichem Nachfiillen ein Liter in einem Destillierkélbchen
bis auf etwa 30 cm3? einengt. Der Riickstand wird in ein ausge-
glithtes und gewogenes Quarzschélchen gebracht, vorsichtig ab-
geraucht und schliellich gegliiht.

B. Asphaltgehalt.

Derselbe dient hichstens zur Charakterisierung der Erdéle, hat
also geringe praktische Bedeutung. Seine Prifung erfolgt nach
den allgemeinen, fiir die Bestimmung von Hart- und Weichasphalt
geltenden Methoden.

C. Schwefelgehalt.

Die meisten Erdole enthalten Schwefel, wenn auch in sehr ver-
schiedenen Mengen. Bei der Verarbeitung der Erdéle geht er in
die Destillate iiber und verschlechtert dieselben, insbesondere das
Benzin und Petroleum.

Die Bestimmung des Schwefelgehaltes erfolgt in der Engler-
Heuslerschen Lampe (S. 98), wobei das Erdol soweit mit durch
metallisches Natrium entschwefeltem Schwerbenzin verdiinnt wird,
dal es, ohne zu ruBlen, in der Lampe brennt.
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D. Paraffingehalt.

Wenn das Erdél einer fabriksméfigen Destillation unterworfen
wird, so bestimmt man den Paraffingehalt wie auf S. 133 beschrie-
ben. Sonst verfahrt man nach der Vorschrift der deutschen Zoll-
behorden (8. 213).

Zollamtliches Verfahren!. ,,100 g des zu untersuchenden
Erdéles werden in eine gewohnliche tubulierte Glasretorte? ge-
bracht und nach Anschluf} eines Kiihlers alle bis 300° C (Thermo-
meter im Dampf) tibergehenden Anteile rasch abdestilliert. Nun
legt man ein gewogenes Kolbchen vor und destilliert ohne Kiihler
und ohne Thermometer alles Ol bis zur vollstindigen Verkokung
des Riickstandes iiber. Das Destillat wird gewogen und in einem
abgewogenen Teil desselben nach Holde der Paraffingehalt be-
stimmt. Durch Umrechnung erhidlt man den Paraffingehalt des
Erdoles. Wenn derselbe grofer ist als 8%, so wird das Ol von den
Zollbehérden nicht als Rohol (Erdosl), sondern als Schmierél
bezeichnet.*

Scheller® wies durch Vergleichsdestillationen nach, daBl bei
der beschriebenen Krackdestillation ein Teil des Paraffins zersetzt
wird und sich der Bestimmung entzieht. Wird unter Anwendung
von Wasserdampf destilliert, so fillt die Paraffinausbeute viel
hoher aus. Nach Burstin und Jakubowicz* erfolgt die Zer-
setzung des Paraffin schon bei Temperaturen von 200° aufwiérts;
iiber 250° nimmt sie betrachtlich zu. Nach den genannten Autoren
soll zur Bestimmung des wirklich vorhandenen Paraffins das
Erdél nur bis 250° abdestilliert werden. Der Riickstand wird mit
Leichtbenzin in einen Scheidetrichter gespiilt und mit 50% einer
98proz. Schwefelsdure bei ungefihr 40° bis zum Aufhéren der
Reaktion geschiittelt. Nach ein- bis zweitigigem Absitzenlassen
wird der Saureteer sorgfiltig abgelassen, mit Leichtbenzin ge-
waschen und die Benzinlésung mit dem Raffinat vereinigt.
Letzteres wird unter Nachspiilen quantitativ in einen zweiten
Scheidetrichter gebracht, mit 3—5° Bé-Natronlauge warm gelaugt
und mit heilem Wasser gewaschen. Dann filtriert man das Ol,
um es von der Feuchtigkeit zu befreien, destilliert das Benzin ab

1 Zitat aus der ,,Anleitung f. d. Zollabfertigung*‘.

2 Empfehlenswerter ist es, das Erdsl in einen Englerkolben einzufiillen,
unter Verwendung eines Wasserkiihlers bis 300° und sodann mit einem
Luftkiihler (iiber das Destillatrohr gestiilptes, etwa 30 cm langes Glasrohr)
bis auf Koks zu destillieren. Zum SchluB erstarrt in dem Luftkiihler das
Paraffinol und muBl durch Erwidrmen iibergetrieben werden.

3 Petrol. 1912/18, S. 905.

4 Petrol. 1919/20, S. 189.
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und wigt den hellen Riickstand. In letzterem wird nach Holde
der Paraffingehalt bestimmt.

E. Trennung der einzelnen Kohlenwasserstoff-Gruppen.

Die Untersuchung der Erddle und ihrer industriellen End-
produkte erfolgt zumeist nach physikalischen Gesichtspunkten.
Die chemische Zusammensetzung der Erdéle ist fiir ihre
technische Untersuchung von geringerer Bedeutung. Hingegen
ist fiir die Verarbeitung eines Erdoles und die Art der Verwendung
der daraus erzeugten Produkte seine chemische Zusammen-
setzung immerhin von Wichtigkeit.

Obwohl sich in der Erdél-Literatur viele Angaben iiber die
Trennung der einzelnen Kohlenwasserstoff-Gruppen voneinander
finden, ist doch eine einfache, in allen Fallen anwendbare Methode
bisher nicht bekannt. Allen gebréuchlichen Untersuchungs-
methoden ist der Fehler gemeinsam, daB sie zur Abtrennung der
" einzelnen Kohlenwasserstoff- Gruppen Reagentien beniitzen, welche
teilweise auch auf die anderen Gruppen wirken.

Die chemische Untersuchung erfolgt selten an dem Erdél
selbst, wird vielmehr zumeist an dessen Destillaten ausgefiihrt.
Im folgenden werden die wichtigsten allgemeinen Gruppen-
Reaktionen angefiihrt.

Ordnet man die vier erwdhnten Hauptgruppen der Erdoél-
Kohlenwasserstoffe nach abnehmender Reaktionsfiahigkeit, so
entsteht folgende Reihe: Ungesattigte, aromatische, naphthenische
und paraffinische Kohlenwasserstoffe. In allen Gruppen zeigen
die Kohlenwasserstoffe zunehmende Reaktionsfiahigkeit mit stei-
gendem Moleculargewicht.

Die Olefine, d.h. die ungesittigten Kohlenwasserstoffe der
Methanreihe konnen durch wiederholte Behandlung mit 92 bis
94 proz. Schwefelsdure bei 0° entfernt werden. Sdure von groBerer
Konzentration greift, insbesondere bei hoherer Temperatur, auch
aromatische Kohlenwasserstoffe an.

Die sogenannte Formolitreaktion nach Nastjukow bedient
sich der Einwirkung von Formaldehyd und konzentrierter Schwefel-
sdure auf Olefine und ungesittigte Naphthene, um den Gehalt
an diesen Kohlenwasserstoffen festzustellen. Diese Methode ist
jedoch, da die Ergebnisse je nach den angewendeten Bedingungen
stark variieren, bisher zumeist nur zu Vergleichszwecken heran-
gezogen werden.

In neuerer Zeit hat Nastjukow! durch erweitertes Studium
der Formaldehydreaktion die von ihm sogenannte Formolit-

1 Petrol. 1926, S. 1349; 1927, S. 1451.
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analyse der Erdéle geschaffen. 5 cm?® Erdsl werden mit 20 em?
konz. Schwefelsiure versetzt und allméhlich unter Schiitteln
10 cm® Formalin zugesetzt. Hierauf erhitzt man eine Stunde am
Wasserbad, verdiinnt mit der fiinffachen Menge Wasser und leitet
schlieBlich eine Stunde lang Wasserdampf ein. Sodann wird mit
Ammoniak neutralisiert, der Formolitniederschlag (F) auf der
Nutsche abfiltriert und mit Wasser ausgewaschen. Der ausge-
waschene Niederschlag wird durch Behandlung mit kaltem Petrol-
dther von den adsorbierten gesattigten Kohlenwasserstoffen und
festen Paraffinen befreit, abfiltriert, bei 100° getrocknet und
schlieBlich gewogen (F,). Die Differenz a = F, — F, bezeichnet
die fabrikméfBige Ausbeute an Schmierdlen und Solardlen. F,
wird mit kaltem Chloroform extrahiert, getrocknet und gilt als
richtige Formolitzahl (F,). Die Differenz F, — F; bezeichnet
Nastjukow mit 2 (Bitumen) und setzt sie dem ,,Harzgehalt*
des Erdoles gleich. Durch mathematische Umformung wird aus
den genannten Werten noch eine Anzahl weiterer Faktoren F,
bis F, gewonnen, welche eine Berechnung des Gehaltes an gesit-
tigten und cyclischen ungeséttigten Kohlenwasserstoffen gestatten
sollen.

In der Literatur sind bisher von anderer Seite Ergebnisse einer
Nachpriifung an verschiedenen Erdélen noch nicht veréffentlicht
worden, so dal} erst die Zukunft iiber den Erfolg dieser Analysen-
methode entscheiden wird. Niheres iiber die Arbeitsweise kann
den Originalarbeiten Nastjukows entnommen werden.

Nach Tausz!' werden durch wisserig-alkoholische Mercuri-
acetatlosung die gesattigten von den ungeséttigten Kohlenwasser-
stoffen getrennt. In diesem Reagens sind auler den ungeséttigten
Kohlenwasserstoffen der Methanreihe auch die ungesattigten cycli-
schen Kohlenwasserstoffe in der Kilte léslich. Es werden also
hierdurch sidmtliche ungeséittigten Kohlenwasserstoffe von den
gesiittigten getrennt. Beziiglich der Versuchsausfithrung ist in
ausfiihrlicheren Werken? oder in der Originalarbeit nachzulesen.

Die aromatischen Kohlenwasserstoffe kann man, nach
Abscheidung der Olefine mittels 92—94 proz. Schwefelsdure, durch
Behandlung mit 100—105 proz. Schwefelsdure absorbieren. Diese
Methode eignet sich fiir die Destillate des Erdoles besser als fiir
dieses selbst, da durch Einwirkung der rauchenden Schwefelsaure
auf die hohersiedenden Anteile des Erdoles tiefergreifende Ver-
anderungen derselben hervorgerufen werden.

1 Z. angew. Chem. 1929, S. 317.
2 Z.B. Holde, K. W,, S. 114.
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Von Spezialreaktionen fir die aromatischen Kohlenwasser-
stoffe seien folgende genannt: nach Valenta! 16st Dimethyl-
sulfat (giftig) bei Zimmertemperatur nur aromatische Kohlen-
wasserstoffe auf. Holde? empfiehlt, insbesondere fiir leichtere
Destillate wie Benzin und Petroleum, Anilin zur Trennung der
aromatischen von den aliphatischen und Naphthen-Kohlenwasser-
stoffen. In Anilin l6sen sich die aromatischen Kohlenwasserstoffe
leicht auf. Héaufig benutzt wird die HeBsche Methode zur Be-
stimmung der aromatischen Kohlenwasserstoffe durch Nitrierung
(s. S.161).

Olefine und aromatische Kohlenwasserstoffe konnen gemeinsam
von den Naphthenen und gesittigten Verbindungen durch 100 bis
105 proz. Schwefelsdure anndhernd getrennt werden, ferner auch
durch rauchende Salpetersdure bei —10° C und nach Edeleanu
durch flissige schweflige Sédure. Alle diese Methoden kénnen nur
bei den leichteren Destillaten der Erdéle angewendet werden. Die
schweren Erdélteile sind chemisch wenig erforscht; daher ist iiber
die Trennung ihrer Kohlenwasserstoffreihen so gut wie nichts
bekannt.

Was die beiden letzten Kohlenwasserstoffreihen, die geséttig-
ten Paraffin-Kohlenwasserstoffe und die Naphthene be-
trifft, so sind sie wegen ihrer chemischen Ahnlichkeit sehr schwer
voneinander zu trennen. Sind die ungesittigten und aromatischen
Verbindungen bereits abgeschieden, so kann man aus einigen
physikalischen Eigenschaften des Restoles einen Anhaltspunkt
fir das Verhaltnis Paraffine-Naphthene gewinnen. So sind z. B.
die Naphthen-Kohlenwasserstoffe spezifisch schwerer als die bei
gleicher Temperatur siedenden Paraffin-Kohlenwasserstoffe. Da
das spez. Gewicht eine additive Eigenschaft ist, kann man nach
Zerlegung des Oles in enge Fraktionen durch Vergleich der spez.
Gewichte der dem Siedepunkt nach in Betracht kommenden
Paraffine und Naphthene das Verhiltnis der beiden Kohlenwasser-
stoff-Gruppen schitzen. Ahnliche Dienste leistet ein Vergleich
der Brechungsexponenten. Bei Anwesenheit von isomeren
Kohlenwasserstoffen sind jedoch auch Fehlschétzungen mdéglich.

Auch zur Trennung der Naphthene von den Paraffin-Kohlen-
wasserstoffen in Erdolen sind eine Anzahl von chemischen Arbeits-
methoden vorgeschlagen worden; sogar Bakterien® wurden zu
diesem Zweck in Anspruch genommen. Alle diese Methoden ent-
sprechen ihrer Aufgabe nur in unvollkommener Weise. lhre An-

1 Chem. Ztg 1906, S. 266. 2 Petrol. 1922, S.853; 1923, S. 177.
3 Tausz: Petrol. 1919, S. 553.
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wendung reicht in das Gebiet der wissenschaftlichen Forschung
hiniiber und eine eingehendere Besprechung gehért nicht zu den
Aufgaben dieses Laboratoriumsbuches.

AuBer den oben angefiihrtenvier Kohlenwasserstoff-Reihen gibt
es noch gewisse chemisch oder physikalisch einheitliche Gruppen,
die durch bestimmte Reagentien abgeschieden werden koénnen:

Feste Paraffin-Kohlenwasserstoffe. Sie bilden das
sogenannte technische ,,Paraffin® und werden aus &therischer
Losung bei tiefer Temperatur durch Alkohol-Ather gefallt (s.S.104).

Asphaltstoffe. Die weicheren Harze und Asphalte kénnen
mittels Alkoholédthers (s. S.104), die harten Asphaltstoffe durch
Leichtbenzin (s. S. 102) abgeschieden werden.

Naphthensiuren werden durch verdinnte Laugen oder
Sodalésung, Phenole nur durch verdinnte Laugen gelost.
Pyridinbasen lassen sich durch verdiinnte Sduren aus den
Erdélen entfernen.

F. Versuchsdestillation von Erdolen,

1. Vorbereitung.

Zu den haufigsten Untersuchungen eines Mineral6llaboratori-
ums gehért die Destillationsanalyse von unbekannten Erdolen.
Es soll hierbei festgestellt werden, welche Produkte durch Destil-
lation daraus hergestellt werden kénnen; aus dem Ergebnis der
Untersuchung sind Schliisse auf die Verarbeitungsméglichkeit und
den Wert des Erdoles zu ziehen.

Zunichst bestimmt man in iiblicher Weise spezifisches Gewicht,
Flammpunkt, Stockpunkt und Viscositdt des Erdéls. Ist das-
selbe schmutz- oder wasserhéltig, so mufl es zuvor in der spater
beschriebenen Weise gereinigt werden. Aus den Ergebnissen dieser
Untersuchungen lassen sich schon manche Schliisse, so z. B. auf
die An- oder Abwesenheit von Benzin, Paraffin usw. ziehen.
Benzinhiltige Erdole entflammen schon bei gewohnlicher oder
méafig erhohter Temperatur. Ist ein Erddl bei — 10° oder gar
schon bei Zimmertemperatur fest, so ist zumeist Paraffin anwe-
send. Das spez. Gewicht liefert bei Beriicksichtigung der Siede-
analyse oft Anhaltspunkte fir den chemischen Charakter des
Erdols. Wahrend Erdsle mit Paraffinbasis und aliphatischem
Charakter zumeist leicht sind (unter 0,880), haben Erdéle mit
Asphaltbasis und naphthenisch-aromatischem Charakter selbst
bei Anwesenheit von Benzin meist ein hoheres spez. Gewicht.

Bevor an die Probedestillation geschritten wird, ist der Gehalt
an Wasser und Schmutz zu bestimmen. Die Erdole werden nur
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selten ganz rein aus dem Bohrloch geférdert und enthalten zumeist
mehr oder weniger salzhéltiges Wasser und Bohrschmutz. Wih-
rend ein geringer Gehalt an trockenem Schmutz die Destillation
nicht hindert, machen sich schon Spuren von Wasser durch Stofen
und Uberschiumen unliebsam bemerkbar. Das Erdol muf3 daher
vor der Destillation sorgfaltig getrocknet werden. Von der Anwesen-
heit von Wasser und Schmutz iiberzeugt man sich durch Zentri-
fugieren oder Destillation mit Xylol in der bei den allgemeinen
Untersuchungsmethoden beschriebenen Weise. Sollte das Erdol
bei Zimmertemperatur fest oder dickflissig sein, so ist es vor dem
Zentrifugieren mit dem gleichen Volumen Benzol zu verdinnen.

Beim Zentrifugieren sammeln sich am Boden des Zentrifugier-
Rohrehens der spezifisch schwerere Schmutz und das Wasser. Ist
mehr Schmutz als Wasser vorhanden, so ist letzteres oft nicht er-
kennbar. Man kann sich aber leicht von seiner Anwesenheit oder
Abwesenheit iiberzeugen, indem man 50 cm?® des gut durchge-
mischten Erdéls in ein ungefihr 100 cm? fassendes Erlenmeyer-
kolbechen bringt und langsam iiber einer kleinen Flamme erwirmt.
Ist wenig Wasser vorhanden, so bildet sich am oberen kélteren Ende
des Halses bald ein Belag von Wassertropfchen. Bei Anwesenheit
von mehr Wasser macht sich sodann das bekannte Stoflen und
Schaumen bemerkbar. In beiden Féllen mull das Erdol vor der
Destillation sorgfiltig entwéssert werden, weil sonst mit GewiBBheit
Uberschiumen des ganzen Kesselinhaltes oder gar Explosion
eintritt.

Entwéasserung des Erdéls. Erdsl und Salzwasser bilden
oft, insbesondere bei Anwesenheit von Bohrschmutz, eine kolloi-
dale Emulsion, welche verschiedene Grade von Zerlegbarkeit
besitzen kann. Ist das Erdol dinnflissig, so setzt sich das Wasser
oft schon bei lingerem ruhigen Stehen, insbesondere bei etwas
erhohter Temperatur, ab. Um Benzinverluste hintanzuhalten,
soll das Absitzenlassen des Erdéls in einer starkwandigen Glas-
flasche mit gut eingeschliffenem Glasstopfen erfolgen. Der Glas-
stopfen wird an den Flaschenhals festgebunden, um durch den
entstehenden Dampfdruck nicht herausgeschleudert zu werden.
Vor dem Liiften des Stopfens ist die Flasche durch langeres Stehen-
lassen in kaltem Wasser abzukiihlen.

In vielen Féllen, z. B. bei viscosen Erdélen, gelingt das Entwas-
sern auf diese Weise nicht. Hier gibt es verschiedene Wege, um zum
Ziele zu gelangen. Oft lassen sich hartnidckige Erdélemulsionen
durch Zusatz von etwas Sulfosidure oder Phenol zerstéren. Man
setzt dem in der oben erwihnten Flasche befindlichen, etwa 50
bis 60° warmen Erdol 1—2% Sulfosidure oder Phenol zu, verschlieBt
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rasch mit dem Glasstopfen, bindet diesen fest und schiittelt einige
Minuten. Dann lat man die Flasche mehrere Stunden in der
Wirme stehen und kithlt vor dem Offnen gut ab. Man erkennt
an der scharfen Abgrenzung der wésserigen von der 6ligen Schicht,
ob sich das Wasser gut abgesetzt hat. Manchmal bleibt nach der
Abtrennung der Hauptmenge des Wassers noch ein wenig davon
im Erdél zuriick. Gibt man noch etwas geschmolzenes Calcium-
chlorid oder ein geschmolzenes Gemenge von drei Teilen Kochsalz
und einem Teil Caleiumchlorid zum Erdél und schiittelt einige
Minuten, so ist dasselbe nach dem Abstehen sicher wasserfrei und
braucht nur durch ein Papierfilter filtriert zu werden.

Geschmolzenes Calciumchlorid eignet sich iiberhaupt gut zum
Entwissern von Erdsl. Liegt keine hartnickige Erdélemulsion
vor, so geniigt es, das Erdél durch Schiitteln mit geschmolzenem
Calciumchlorid, von dem man ungefahr 3 g pro cm® anwesenden
Wassers zugibt, zu entwissern.

Steht ein Autoklav zur Verfiigung, so lalt sich jedes Erdol
einfach und sicher entwassern. Man setzt unter gutem Mischen
1—2% Sulfosdure oder geschmolzenes Calciumchlorid im oben
angegebenen Verhéltnis zu, verschlieft den Autoklav und erhitzt
1—2 Stunden auf 150°. Nach vollstindigem Erkalten wird
der Autoklav gedffnet und das entwisserte Erdol ebenso wie bei
allen vorher beschriebenen Entwisserungsverfahren, vorsichtig mit
einem Heber oder einer Pipette von oben abgezogen.

2. Englerdestillation!.

Das wasser- und schmutzfreie Erdél wird zunichst einer
Englerdestillation unterzogen. Dieselbe erfolgt nach der Beschrei-
bung auf S. 79. Man liest die Menge des Uberdestillierten bei allen
Zehnergraden ab. Das Destillat kann in seiner Gesamtheit in
einem in cm?® geteilten Mefizylinder aufgefangen werden. Wenn
man aber die Eigenschaften der einzelnen Fraktionen bestimmen
will, so fingt man jede Fraktion in einem besonderen Kélbchen
auf. Zwecks besserer Scheidung der Fraktionen ist es bei Erdol-
analysen gestattet, bei den Grenztemperaturen den Brenner zu
entfernen, hierauf wieder bis zur Grenztemperatur zu erhitzen und
diesen Vorgang noch einmal zu wiederholen, so daB die Grenz-
temperatur (bei Benzin z. B. 175°) insgesamt dreimal erreicht wird.
Alles, was bis dahin iberdestilliert, gehort zu der bis zur betref-
fenden Grenztemperatur siedenden Fraktion.

Die Benzinfraktion fingt man bis 175° auf, die Petroleum-

1 In der von Ubbelohde abgeinderten Form (8. 79) von der IPK.
empfohlen (s. Ubbelohde u. Holde, Mitteil. 1911/12, S. 1304).
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fraktion bis 300°. Hier wird die Destillation abgebrochen, um den
Destillationsriickstand auf Anwesenheit von Paraffin zu unter-
suchen. Einen Anhaltspunkt hierfiir liefert oft schon der Stock-
punkt des reinen Erdéls. Erdole mit betrichtlichem Paraffin-
gehalt stocken iiber 0° C, doch kann sich auch in tieferstockenden
Erdélen Paraffin befinden. Uber die Anwesenheit von Paraffin
entscheidet endgiiltig der Stockpunkt des Riickstandes der bis
300° gefithrten Destillation nach Engler. Der Riickstand wird
nach Beendigung der Destillation fiinf Stunden stehengelassen
und hierauf sein Stockpunkt bestimmt. Ist der Riickstand bei
~—15° noch fliissig, so ist kein Paraffin vorhanden. Liegt der Stock-
punkt in der Ndhe von 0°, so ist das Erdol paraffinarm, bei einem
Stockpunkt von weit itber 0° ist das Erdol paraffinreich. In
Ausnahmefillen kann auch bei Abwesenheit von Paraffin infolge
groBer Viscositdt des Erdols der Stockpunkt des Destillations-
riickstandes hoch sein.

3. Zollamtliche Destillation von Erdsl.

Die nach der ,,Anleitung fiir die Zollabfertigung*‘ (Berlin 1924)
der deutschen Zollbehérden fiir die Unterscheidung von
»Schmierdlen und ,,Rohpetroleum® (Erdél) maBgebenden
Begriffsbestimmungen sind im Abschnitt ,,Schmieréle” S. 211
angefiihrt.

Die deutschen Zollbehérden bedienen sich zur vorschrifts-
mafigen Destillation der Mineralole des auf S. 83 beschriebenen
Metall-Destillierapparates. Uber die Vorschriften betreffend
Flammpunktbestimmung nach Abel und Paraffinbestimmung
siehe Naheres bei den Schmierslen (S.213).

Priifung des Rohpetroleums auf die zwischen 150 und 320° €
siedenden Teilel. ,,Der Apparat wird an einem moglichst zugfreien
Orte aufgestellt; Hut C und Helm a werden abgenommen. Hier-
auf werden 100 ccm des zu untersuchenden Oles bei einer von der
vorhandenen Zimmerwéirme um nicht mehr als etwa 5°C ab-
weichenden Wirme abgemessen. Die Abmessung erfolgt in dem
den Apparaten beigegebenen Melkilbchen von nebenstehender
Form. Nach EingieBen des Oles in das Destillierkesselchen A4
stellt man das MeBkolbchen auf besonderem kleinen Dreifull in
schief umgekehrter Lage so iiber 4 auf, daB} die Miindung gerade
iiber die Offnung des Kesselchens zu stehen kommt, und 148t noch
fiinf Minuten nachtropfen. Alsdann setzt man Helm @ mit Ther-
mometer ein, verbindet das Dampfentbindungsrohr mit dem

1 Zitiert aus d. Anleitung f. d. Zollabfertigung, Berlin 1924.
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Kiihler und stellt die MeBbiirette auf. Der Raum zwischen dem
in den oberen Teil der Me3burette etwas hineinragenden Ende des
Kiihlers und der Wandung der MeBbiirette wird gegen Verdunstung
von Ol mit etwas Baumwolle gedichtet. Hierauf wird die Destilla-
tion in folgender Weise geleitet:

Stellung der Bunsenlampe an die tiefste Stelle des Schlitzes;
Anstecken und Regulieren derselben derart, dal die schwach
leuchtende Spitze der Flamme beinahe bis an den unteren Boden
des Heizkorpers reicht; Anstellung des Kiihlwassers.

Beim ersten Tropfen Destillat erfolgt die Regelung der Destillation
50, daB in jeder Minute die Warme um ungefihr 4° C oder in etwa
15 Sekunden um 1° C steigt, wobei darauf zu achten ist, daB auch die
Gesamtdauer der Destillation der vorgeschriebenen Zeit entspricht.
Die Regelung der Wirme beginnt unter allen Umstdnden — auch
wenn bis dahin wenig oder nichts libergegangen ist — spitestens
von 120° C ab!. Dabei ist allméhlich etwas mehr Gas zuzufiihren.

Bei 149° C 16scht man die Flamme aus, 148t die Warme noch
auf 150° steigen und nimmt rasch den Hut ab, so dal} die Warme
nicht oder nur sehr wenig iiber 150° C steigt. Wenn nétig, blést
man zur Abkihlung auf das Helmaufsatzrohr bei der Abzweigung
des Dampfentbindungsrohres.

Bei der Abmessung der Warmegrenze ist der Barometerstand
zu beriicksichtigen, indem fiir je 2,7 mm unter 760 mm Barometer-
stand die Wirmegrenze um 0,1° C niedriger genommen wird.
Zeigt das Barometer z. B. 747 mm, so hat man statt auf 149 und
150° C nur auf 148,5 und 149,5° C zu gehen.

Hierauf wartet man, bis keine Fliissigkeit mehr abtropft. Ist
die Fliissigkeit abgelaufen, so 146t man den Apparat noch solange
stehen, bis das Thermometer um ungefihr 30° C, also auf etwa
120° C gesunken ist; alsdann wird eine neue trockene Biirette
vorgelegt, der Mantelhut ' wieder aufgelegt, die Flamme ange-
steckt und stirker als vorher brennen gelassen, so dall sie bis an
den Heizboden schlidgt. Der Gang der Destillation wird so gelei-
tet, daf} in jeder Minute die Wéarme um 8 bis 10° C oder in je 15 bis
12 Sekunden um ungefihr 2° C steigt.

Das Kiihlwasser wird bei 200° C, fur besonders dicke Ole schon
bei 150° C abgestellt.

Unmittelbar (}/,°) unter 320° C ist die Flamme rasch zu l6schen
und bei 320° C der Hut € abzunehmen ; der Quecksilberfaden darf
nicht iiber 320° C steigen. Bei der Abmessung der Wirmegrenze
ist der Barometerstand ebenfalls wieder zu beriicksichtigen, indem

1 Bei den zollamtlichen Destillationen werden keine Korrekturen fiir
den herausragenden Quecksilberfaden beriicksichtigt.
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fiir je 2,7 mm unter 760 mm die Endwirme (320°C) um 0,1°
niedriger genommen wird. Zeigt das Barometer z. B. 733, so hat
man statt auf 320° C nur auf 319° C zu gehen. Hierauf 1aBt man
mindestens noch 10 Minuten lang abtropfen und den Apparat so-
lange stehen, bis das Oldestillat ungefihr die Zimmerwirme ange-
nommen hat. Ergibt sich beim Ablesen der Raumteile (= Kubik-
zentimeter) des Destillats, da weniger als 40 Raumteile auf 100
iibergegangen sind, so ist das Ol nicht mehr als Rohél, sondern
als Schmier6l zu bezeichnen.

Mit jeder zu untersuchenden Olsorte sind im Zweifelsfalle
mindestens drei Siedeversuche, wie vorstehend beschrieben, aus-
zufiihren, deren Ergebnisse, wenn sie nicht um mehr als ein Raum-
teil auf 100 voneinander abweichen, zu einem Mittel zu vereinigen
sind. Anderenfalls sind noch weitere Versuche anzustellen, und
es ist das Mittel aller Ergebnisse, soweit bei ihnen nicht etwa offen-
bar Fehler untergelaufen sind, zu nehmen.

Zur Abmessung sehr dicker Ole bedient man sich eines MeB-
kélbchens mit Marke bei 104 cem. Hierzu erwirmt man das Ol
vorher in einem besonderen Gefall auf 70° C und fillt den MeB-
kolben damit bis zur Marke 104 cem an. Das Ol hat alsdann eine
60° C nahestehende Wirme; die mehr abgemessenen 4 ccm ent-
sprechen ungefihr der RaumvergroBerung von 100 ccm des Oles
beim Erwidrmen auf 60° C.

Priifung der Sehmierdle. Bei der Priifung der nicht unter den
Begriff des Rohéls fallenden Mineraléle wird ebenso verfahren
wie fiir die Priifung des Rohpetroleums vorgeschrieben ist, nur
ist die Unterbrechung des Versuches und die Vorlegung einer neuen
Biirette bei 150° C nicht erforderlich, und die Endwéidrme nicht
auf 320, sondern nur auf 300° C zu treiben. Ergibt das untersuchte
Ol bei der Erhitzung bis auf 300° C kein Destillat, oder gehen von
einem Ole von mehr als 0,830 Dichte bei 15° bei der Erhitzung bis
300° C weniger als 70 Raumteile Destillate auf 100 iber, so ist
das Ol als Schmierél zu bezeichnen.

Behandlung des Apparates nach AbsehluB des Versuches. Gleich
nach SchluB eines jeden Destillationsversuches ist der Apparat
auseinanderzunehmen, insbesondere das Kesselchen noch heifl zu
entleeren, auszuspiilen und zum Trocknen aufzustellen.®

G. Betriebsmiifige Laboratoriumsdestillation von
Erdélen.
Die im vorstehenden beschriebenen Destillationsmethoden,
und zwar sowohl die Engler-Ubbelohdesche als auch die zoll-
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amtliche, geben einen ungefihren Uberblick iiber die Menge des
im Erdél enthaltenen Benzins und Petroleums. Wenn auch diese
beiden Methoden infolge der verschiedenen Konstruktion der be-
treffenden Apparate voneinander abweichende Ergebnisse liefern,
so ist doch jede von ihnen wegen der genauen Vorschriften fiir
Apparat und Verwendungsweise fir Zwecke des Handels und der
Industrie sehr gut geeignet. Die Versuchsergebnisse wiederholter
Destillationen eines und desselben Oles stimmen innerhalb enger
Fehlergrenzen gut tiberein. Fiir betriebsméBige Untersuchungen,
wenn es also gilt, ein Erdsl daraufthin zu untersuchen, welche
Produkte im Grofibetrieb daraus gewonnen werden konnen, eignen
sich die erwihnten Methoden nicht, da die untersuchte Olmenge
zu klein und die Fraktionierung der Dampfe ungeniigend ist.
Auch ist die Untersuchung der schwereren Erdélanteile nicht
moglich.

Die im folgenden beschriebenen Versuchsdestillationen be-
dienen sich wie die fabrikméBigen Destillationsmethoden des
iberhitzten Dampfes und teilweise auch des Vakuums. Da-
durch wird es moglich, ein Erdél in die erwiinschten Fraktionen
zu zerlegen. Von letzteren erhdlt man iiberdies geniigende
Mengen, um eine genaue Charakterisierung der Ole durchfiihren
zu kénnen.

Versuchsdestillationen dieser Art haben sich den jeweiligen
Betriebsverhiltnissen anzupassen. In bezug auf Art des Kessels,
iiberhitzten Dampf und eventuell Vakuum wird man sich also an
die gegebenen Bedingungen halten miissen. Da die Beschreibung
einer richtigen Dampf-Hochvakuumdestillation infolge der Mannig-
faltigkeit der verdnderlichen Bedingungen iiber den Rahmen eines
kurzgefaBBten Laboratoriumsbuches hinausgeht, wird im folgenden
in erster Reihe die Destillation mit iiberhitztem Dampf allein
ausfithrlich beschrieben. Durch VergréBerung der Dampfmenge
kénnen #hnliche Wirkungen erzielt werden wie mit mittlerem
Vakuum. Der geiibte Destillateur wird unter Zugrundelegung der
beschriebenen Destillationsweise nach kleinen Anderungen den
Apparat auch zur Destillation unter Vakuum beniitzen konnen.

1. Destillation unter atmosphérischem Druck.

In' diesem Abschnitt soll gezeigt werden, wie paraffinhiltige
und paraffinfreie Erdsle mit iiberhitztem Dampf unter atmospha
rischem Druck destilliert werden. Diese Untersuchung soll ein
Bild der betriebsméBigen Destillation liefern und die Aufstellung
einer Kalkulation gestatten, welche den Wert des Erdéls fest-
stellen soll.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 9
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Einen einfach zu bedienenden Apparat zeigt Abb. 53. Wenn
kein Dampfanschlull vorhanden ist, so wird zur Dampferzeugung
ein Landoltscher Dampfentwickler benutzt. Der Dampf-
druck soll 1—2 Atmosphédren betragen.

1000 g trockenen Erdols werden in den Kessel eingefiillt und
der ganze Destillierapparat hierauf sorgfaltig geschlossen. Zur
Beheizung des Kessels dient ein kréaftiger Mékerbrenner. Der
Dampfiiberhitzer wird von einem dreifachen Teklubrenner erhitzt.

Zu Anfang wird der Kessel mit kleiner Flamme angewarmt und
letztere allmahlich vergroBert. Nun iiberzeugt man sich, ob die

7.
Abb. 53. Laboratoriums-Destillationsapparat fiir Erdol.

Dampfventile b, d und e gut geschlossen sind, 6ffnet hierauf zuerst
Ventil ¢ und dann Ventil a. Der Dampf strémt durch ¢ in den
Kanal. Hierauf wird der Brenner unter dem Uberhitzer entziindet,
dessen Windungen von der Flamme umspiilt werden. Weiterhin
wird d und sodann b geéffnet. SchlieBt man nun Ventil ¢ fast
ganz, so daB nur das im Wasserabscheider kondensierte Wasser
einen AbfluB hat, so nimmt der Wasserdampf seinen Weg durch
den heien Uberhitzer und d in den Kanal.

Indessen hat das Erdol im Kessel eine Temperatur von etwa
100° angenommen. Ist das Erdél nicht wasserfrei, so wird man
ein Knistern und Prasseln horen. Dasselbe entsteht durch plotz-
liches Verdampfen der vom Deckel herabfallenden Wasser-
tropfchen. Diese Erscheinung kann leicht Uberschdumen des
ganzen Kesselinhaltes hervorrufen. Man hilft sich durch leichtes
Bestreichen des Deckels mit der Flamme eines Hilfsbrenners,
wodurch das kondensierte Wasser verdampft wird und in den
Kiihler gelangt.
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Sobald die Rohrschlange warm zu werden beginnt, wird der
Wasserzulauf zum XKiihler betitigt. Die zuerst destillierende
Fraktion, das Rohbenzin, wird in einem passenden Glasgefi3
aufgefangen. Wenn das die Temperatur der Dampfe kontrollie-
rende Thermometer 175° C anzeigt, wird ein neues Auffanggefis
vorgelegt, in welchem man das bis 275° siedende Petroleum-
destillat auffangt. Von 275° C Dampftemperatur an ist der
weitere Gang der Destillation, je nachdem paraffinhéltiges oder
paraffinfreies Rohol vorliegt, verschieden.

a) Paraffinhaltiges Erdol. Man stellt den Kiihlwasserzulauf ab
und &ffnet, da der Dampf bereits geniigend (auf 200—250°) er-
hitzt ist, so wenig als moglich das DampfeinlaBventil ¢ am Kessel.
Hierauf schliefit man allméahlich das Dampfaustrittventil d. Die
Heizung und Dampfzufuhr werden nun so reguliert, daB das
Destillat in einem diinnen Strahl abfliet und in der Vorlage sich
ungefihr 20% Wasser kondensieren.” Im weiteren Verlaufe der
Destillation wird die Dampfmenge vermehrt, so dal sie gegen
SchluB ungefihr 50% des Oldestillates betrigt. Von 275° an bis
zum Schlufl wird nur eine einzige, die Paraffinélfraktion, auf-
gefangen. Man kann entweder bis auf Koks destillieren oder nur
so weit, dal ein Asphalt im Kessel bleibt. Da das Paraffinsl bei
ziemlich hoher Temperatur stockt, ist die Gefahr einer Verstopfung
des Kiihlrohres und infolgedessen einer Explosion gegeben, wenn
der Kithler nicht warm gehalten wird. Die Temperatur des Kiihl-
wassers soll daher durch Anwirmen allmahlich auf etwa 50°
gesteigert werden.

Gegen Ende der Destillation gehen die bekannten zihen, roten
Brandharze (Krakene) iiber, welche man gesondert auffingt, da
sie ein Abfallprodukt darstellen. Um eine Verstopfung des
Kiihlers mit hochschmelzendem Paraffin hintanzuhalten, muf die
Apparatur, sobald fast kein Destillat mehr iibergeht, mit Dampf
ausgeblasen werden.

Sind Kessel und Kiihler ausgedimpft, so dreht man die Gas-
zufuhr zu den Brennern ab. Unter Umstinden wird paraffin-
haltiges Erdol nicht bis zur Trockene (aus Koks), sondern auf
Asphalt destilliert. In diesem Falle mu3 man durch eine Probe-
destillation feststellen, wieviel Riickstand im Kessel zuriickzu-
lassen ist, damit der Asphalt passende Eigenschaften besitze.

Nach Beendigung der Destillation wird an die Verarbeltung der
Destillate geschritten. Man erwirmt das Paraffinél in einem
schmalen Becherglas auf ungefahr 60° und zieht das Kondens-
wasser mit einer Pipette moglichst vollstindig ab. Hierzu kann
auch ein Scheidetrichter beniitzt werden.
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Es werden nun die drei Rohdestillate gewogen und der weiteren
Verarbeitung zugefiihrt.

Fraktionierung des Rohbenzins. Nach Bestimmung des
spezifischen Gewichtes wird das gesamte Rohbenzin oder ein be-
stimmter Teil desselben fraktioniert. FEin hierzu geeigneter
Apparat besteht etwa aus einem 300 cm? fassenden Rundkolben
und einem guten Fraktionieraufsatz, z. B. nach Glinski oder
Hempel. Man fillt eine passende Menge Rohbenzin (z.B.
200 cm3) ein und destilliert mit einer Geschwindigkeit von zwei
bis drei Tropfen in der Sekunde. Alles bis 120° bzw. 150° und
175° Ubergehende wird als Leicht-, Mittel-und Schwerbenzin
in getrennten GefiBen aufgefangen. Nach Bestimmung der spe-
zifischen Gewichte und Abmessen der einzelnen Fraktionen kann
ihr perzentueller Anteil im Erdol berechnet werden.

Bei Erdélen, die gar keine oder nur wenig aromatische und
naphthenische Kohlenwasserstoffe enthalten, kann man annehmen,
daB die Ausbeute der auf diese Weise nach Siedegrenzen geord-
neten Benzingattungen den Betriebsverhdltnissen entsprechen
wird. Es werden nidmlich in diesem Falle die spezifischen
Gewichte der Leicht-, Mittel- und Schwerbenzinfraktionen in den
Grenzen 0,710—0,730, 0,740—0,760, 0,780—0,800 gefunden.

Enthilt jedoch das zu untersuchende Erdsl viel aromatische
oder naphthenische Kohlenwasserstoffe, dann kann man bei den
bis 120°, 150° und 175° siedenden Fraktionen so hohe spezifische
Gewichte finden, daB sie nicht in den Rahmen der fiir Leicht-,
Mittel- und Schwerbenzin im Handel iblichen spezifischen Ge-
wichte fallen. Trotzdem fiir die meisten Verwendungszwecke eines
Benzins ausschlieBlich die Siedegrenzen mafigebend sind, werden
die einzelnen Benzingattungen heute noch immer nach spezifischen
Gewichten gehandelt. Dies ist dem Umstande zuzuschreiben, da
bei den meisten durch direkte Destillation (straight run) gewon-
nenen Benzinen die oben angefithrten Siedegrenzen und spezi-
fischen Gewichte miteinander iibereinstimmen. Bei den in den
letzten Jahren immer hiufiger als Motorbetriebstoffe auftretenden
Krackbenzinen (durch Zersetzungsdestillation aus schwereren
Mineralslen gewonnenen Benzinen) ist das Verhéltnis allerdings
ganz anders, weil die Anwesenheit von viel ungesittigten und
aromatischen Kohlenwasserstoffen diese Benzine im Verhéaltnis
zu ihren Siedegrenzen spezifisch schwer erscheinen lift (siehe
Unterscheidung von straight run und cracking-
Benzinen).

Es sei hier noch bemerkt, da die einzelnen, durch die Frak-
tionierung erhaltenen Benzinfraktionen natiirlich viel weitere
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Siedegrenzen haben, als ihren Fraktionierungs-Temperaturen
entspricht. So z. B. enthélt das zwischen 150° und 175° abge-
nommene Schwerbenzin sowohl unter 150°, als auch ither 175°
siedende Anteile. Der bei der Fraktionierung des Rohbenzins
bis 175° im Kolben verbleibende Riickstand wird mit dem Petrol-
destillat vereinigt und bildet mit diesem zusammen die Leucht-
petroleum-Fraktion des Erdéls.

Die durch Destillation mit Dampf bis zum Schlufl gewonnene
Paraffinolfraktion enthédlt das gesamte Paraffin und die
Schmiersle des Erdols. Nach Kennzeichnung des Paraffinéles
durch seine Eigenschaften (spez. Gewicht, Flammpunkt, Stock-
punkt, Viscositit usw.) bestimmt man den Paraffingehalt nach
Holde (s. S. 104) durch Auflésen einer geringen Menge des Destil-
lates in Ather und Ausfallen mit Alkohol. Die im Fabrikbetriebe
erzielte Paraffinausbeute ist jedoch meist um mindestens 20%
geringer als die analytisch festgestellte Menge. Hingegen erhélt
man analytisch eine &dhnliche Paraffinausbeute wie im Fabrikbe-
trieb, wenn die Fallung nicht bei — 20°, sondern bei ungefahr 0°
durchgefiihrt wird.

Manche Erdole enthalten ein Paraffin, das sich selbst durch
Destillation nicht in kristallinische, gut filtrierbare Form bringen
laBt. Man erkennt dies an dem betreffenden Paraffinoldestillat,
wenn man es in ungefiihr 1 mm dicker Schicht auf einen unglasierten
Tonteller streicht. Wenn kristallisierbares Paraffin vorliegt, so ist
nach einigem Stehen (eventuell an einem warmen Ort) das Ol vom
Tonteller aufgesaugt, und das Paraffin 148t sich mit einem Messer
als weille, blattrige, kristallinische Masse vom Tonteller abheben.
Wenn aber amorphes Paraffin vorliegt, so bleibt eine vaselin-
artige Schmiere zuriick.

In den meisten Mineralollaboratorien wird man sich, was die
Untersuchung von paraffinhéltigen Erdélen anlangt, begniigen, in
der beschriebenen Weise die Ausbeute an Benzinfraktionen, Petro-
leum, Paraffinéldestillat und Koks (Asphalt) zu bestimmen. Zur
Charakterisierung des Paraffintles dienen die Bestimmungen von
Flammpunkt, Stockpunkt, Viscositit und des Paraffingehaltes. Um
Menge und Art der im Paraffinél enthaltenen Schmiersle kennen-
zulernen, miflte man das Paraffinol wie im Raffineriebetrieb bei
tiefer Temperatur filtrieren und das Filtrat durch Destillation
fraktionieren. Die Filtration einer so kleinen Menge Paraffinél,
wie sie die Destillation von 1 kg Erdél liefert, ist jedoch experi-
mentell schwierig. Deshalb wird die Laboratoriumsanalyse mit
den beschriebenen Operationen zumeist beendigt, zumal die Hohe
von Flammpunkt und Viscositit des Paraffintles bereits zu ge-
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wissen Schliissen auf die Qualitit der daraus zu gewinnenden
Schmierdle berechtigt.

Eine bessere Kenntnis der Eigenschaften der im Paraffinél
vorhandenen Schmierdle 146t sich in der Weise gewinnen, daB
man etwa 100 kg Erdol, wie dies in gréferen Raffinerien iiblich
ist, in einer kleinen Versuchsanlage verarbeitet. Dieselbe enthilt
einen Destillierkessel, ferner einen Kristallisator und eine Filter-
presse. Die beiden letzteren sind im Kiihllokal aufgestellt. Sowohl
die betreffenden Apparate, als auch die Arbeitsweise lehnen sich
eng an die grofitechnischen Fabrikationsmethoden an.

Mit einigem Verstdndnis und Geschick lassen sich aber auch
kleine Paraffinslmengen laboratoriumsmafig aufarbeiten. Es emp-
fiehlt sich jedoch, von mindestens 500 g Paraffin6l auszugehen.
Falls erforderlich, vereinigt man daher die Paraffinélfraktionen von
zwei oder mehreren Destillationen. Man destilliert mit wenig
Dampf (10—20%), um die Destillate ein wenig zu kracken. Dies
ist notig, um gut ausgebildete und leicht filtrierende Paraffin-
kristalle zu erhalten.

Viele Erdole enthalten in ihren hohersiedenden Fraktionen
neben Paraffin sehr viscose Schmiersle. Letztere sowie die stets
ein wenig mitgerissenen Asphalt- und Harzstoffe hindern die
Bildung von grofien Paraffinkristallen und somit ein gutes Fil-
trieren. In solchen Fillen empfiehlt es sich, das Paraffinol in
zwei Teilen zu destillieren. In die erste Fraktion 148t man das
Paraffinol solange laufen, bis das Destillat dunkle Firbung
annimmt. Hierauf fingt man bis zum Schlull der Destillation die
zweite (schwerere) Paraffinolfraktion auf. Letztere wird von
mindestens zwei Destillationen gesammelt, entwissert und zur
Reinigung von mitgerissenem Harz und Asphaltstoffen (aber auch
zwecks geringer Verminderung der Viscositit durch Zersetzung)
im eisernen Kessel mit sehr wenig Dampf bis auf Koks redestilliert.
Eine adquivalente Menge des redestillierten Paraffin6ls wird mit
dem ,,priméren Paraffindl vereinigt.

Da die vereinigten Paraffin6ldestillate beim Abkiihlen zu einem
festen, schlecht kristallisierenden Brei erstarren wiirden, miissen
sie zuerst verdiinnt werden. Man gibt also eine gewogene Menge
Petroleum hinzu, und zwar so viel, daf die Viscositiat 1,2—1,5° K
bei 50°C betriagt. Dann erwarmt man das Paraffinsl auf 50°C und
14Bt es unter 6fterem langsamem Umriihren bis auf ungefdhr —10°
erkalten, wobei das Paraffin6l zu einem kristallinischen Brei erstarrt.
Die allméihliche Abkiihlung des Paraffinéles auf die Filtrations-
temperatur erstrecke sich mdoglichst iiber mehrere Stunden. Die
Kristallisation selbst erfolgt am besten in einem bedeckten
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schmalen Becherglas, welches auf Holz oder Korkkl6tzchen in
einem groferen Becherglas steht, das mit einer 26 proz. wisserigen
Salmiaklosung gefiillt ist. Das grofiere Becherglas wird durch
eine Kaltemischung gekiihlt, welche aus einein innigen Gemenge
von 3 Teilen Schnee oder zerkleinertem Eis und 1 Teil Kochsalz
besteht. Die Salmiaklosung wird héufig umgerithrt. Da das
Paraffinol an den Wandungen des Becherglases anfriert, was den
Wirmeaustausch hindert, so wird das Ol von Zeit zu Zeit vor-
sichtig umgeriihrt, wobei die Kristallbildung nicht gest6rt werden
darf. Je langsamer die Abkiihlung vor sich geht, um so besser
kristallisiert das Paraffin, und um so 6lfreier 1laf3t sich der Filter-
kuchen (Gatsch) auspressen.

Das auf — 10° abgekiihlte Paraffinl wird hierauf méglichst
bei derselben Temperatur filtriert. Zu diesem Zwecke benutzt
man eine sehr gut isolierte, doppelwandige Kiihlkiste, welche
einen Blecheinsatz besitzt, in dem ein Saugkolben mit Biichner-
trichter bequem Platz hat. Den Saugkolben samt Trichter stellt
man in die Kihlkiste, umgibt ihn gehoérig mit einer Eis-Kochsalz-
mischung und verschlieft die Kiste mit dem ebenfalls gut isolierten
und gut passenden Deckel. Den Vakuumschlauch fithrt man durch
eine kleine seitliche Offnung der Kiste zur Pumpe. Wenn der ganze
Raum gut abgekiihlt ist, wird der Deckel geliiftet, das kalte
Paraffinol in den Trichter gegeben, und die Kiste rasch wieder zuge-
deckt. Nun wird die Vakuumpumpe in Betrieb gesetzt, und der Fil-
terkuchen moglichst trocken gesaugt. Er enthilt praktisch alles
Paraffin. Seine weitere Verarbeitung auf Reinparaffin ist im La-
boratorium nur sehr schwer zu bewerkstelligen, da der Prozef
kompliziert ist und zu viel Zwischenprodukte entstehen. Hin-
gegen lallt sich im Filtrat leicht der Gehalt an Schmierslen be-
stimmen und auf das Erdol umrechnen.

Das Filtrat enthilt nicht die Gesamtheit der Ole, da der
Filterkuchen unter dem geringen, durch die Vakuumpumpe er-
zeugten Unterdruck nicht olfrei gesaugt werden kann. Man kann
aber das wahre Gewicht des Filtratoles als die Differenz zwischen
dem Gewicht des Paraffinoles und dem aus der Paraffinbestim-
mung nach Holde errechneten, um 20% verminderten, Gesamt-
gewicht von Paraffin annehmen. Der perzentuelle Anteil der ver-
schiedenen Schmiersle in dem Gesamtfiltratol ist mit dem durch
fraktionierte Destillation eines bestimmten Teiles des Filtratoles
gefundenen Gehalt identisch. Das Filtratél oder ein bestimmter
Teil desselben wird in einen Destillierkolben gebracht, den es nur
zu einem Drittel fillen darf. Man destilliert im Vakuum oder
mit iberhitztem Dampf und fingt mehrere Fraktionen auf. Die
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Ausfithrung der Dampfdestillation erfolgt derart, daB das Ol auf
ungefihr 150° erhitzt, und sodann auf 250—300° iiberhitzter
Wasserdampf eingefithrt wird. Die Kondensation der Dimpfe
erfolgt in einem metallenen Liebigkiihler.

Es empfiehlt sich, im Halse des Destillierkolbens unterhalb
der Ansatzrohre einen Bausch Glaswolle anzubringen, welcher
mitgerissene Oltropfchen zuriickhalten soll. Die Fraktionen wer-
den in Glaskélbchen aufgefangen, mittels einer Pipette das Kon-
denswasser abgezogen, und die Einzelfraktionen nach Belieben
zu verschiedenen handelsiiblichen Olen, z. B. zu Gasél, leichtem,
mittlerem und schwerem Maschinendéldestillat vereinigt. Als
Riickstand liBt man im Kolben mindestens 15% Ol zuriick und
erhilt so ein schweres Maschinenél-Konzentrat (Zylinderol).

Das zu Anfang der Destillation iibergehende Petroleum muf}
natiirlich als zur Verdinnung des Paraffinéles verwendet be-
riicksichtigt werden.

Es sei hier nochmals betont, daB die Verarbeitung des Paraffin-
6les im Laboratorium Geschick und Erfahrung erfordert. Manch-
mal sind die Schwierigkeiten der Kristallisation und Filtration
von so kleinen Mengen technisch sehr schwierig.

Leichter gestaltet sich die Untersuchung, wie bereits erwiahnt,
in einer kleinen fabrikméifigen Versuchsanlage. Der dazugehorige
Destillierkessel ist in bezug auf Bauart und Einmauerung einem
Betriebskessel dhnlich und soll deshalb hier nicht beschrieben
werden.

Zum Kristallisieren und Filtrieren bedient man sich mit
Vorteil einer im Kiihllokal aufgestellten Apparatur. Der
Kristallisator wird mit dem verdiinnten und auf 50° erwirmten
Paraffinol gefiillt, und das etwa 10 Umdrehungen in der Minute
ausfiithrende Riihrwerk, welches die Wand des Kristallisators ab-
streift, in Gang gesetzt. Wenn die Temperatur des Kiihllokales fast
erreicht ist, 146t man kalte Salzsole in den Mantelraum des Kri-
stallisators laufen. Durch Zumischen von Wasser erteilt man der
Salzsole eine Temperatur, die nur um 10° tiefer liegt als die
Temperatur des Oles. Sukzessive wird der Salzsole immer weniger
Wasser zugemischt, so daB die erwahnte Temperaturdifferenz
immer bestehen bleibt.

Ist die Kristallisationstemperatur erreicht, so pumpt man
mittels einer Handpumpe den Kristallbrei in die Filterpresse.
Letztere ist dhnlich konstruiert wie die groBen Betriebspressen
und besitzt eine beliebige Anzahl von Kammern, welche mit
demselben Filtertuch bespannt sind, das im Betriebe verwendet
wird. Man pumpt den Kristallbrei mit kleinen Pumpbewegungen
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in die Presse und 148t den Druck nur langsam ansteigen. Das
Filtrat soll klar von den Hahnen ablaufen, auch wenn der Druck
auf 6 Atmosphéren gesteigert wird. Ist das Filtrat durch Paraffin-
kristalle getriibt, so sind die Filtertiicher schadhaft oder sie liegen
nicht glatt an den Rahmen. Zu rasches Ansteigen des Druckes
deutet auf schlechte Kristallisation des Oles.

Im vorangehenden ist gezeigt worden, wie man im Labora-
torium ein paraffinhaltiges Erdol in seine Fraktionen, und zwar

Erdol
Roh- Roh- Paraf- I;Etﬁil'
. . o
benzin petrol. finol | Asphalt)
Leicht- || Mittel- |[Schwer-] | Benzin- Paraf- | |Filtrat-
. A . riick- "
benzin || benzin |{ benzin || stang fin 61
I_|Leucht-
Petl‘Ol. Schmier- Schmier-
Gasol |[ | oon:
destillate (Zy1.-61)

in die diversen Benzinsorten, Petroleum, Gasél und schlieBlich
Paraffinol zerlegt. Weiterhin wurde gezeigt, daB auch eine Ab-
scheidung des Paraffins aus dem Paraffin6l, und eine Zerlegung
des Filtratoles in diverse Schmierole moglich ist. Wir haben also
alle aus dem paraffinhiltigen Erdol herstellbaren Handelsprodukte
mit Ausnahme des Destillationsriickstandes isoliert und gekenn-
zeichnet. Je nach der Destillationsweise besteht letzterer aus Asphalt
oder dem sog. ,,Petrolkoks‘, welcher nach dem Erkalten und
Offnen des Kessels herausgekratzt und gewogen wird. Die Differenz
der Gewichte von eingewogenem Erdsl und erhaltenen Produkten
bezeichnet man als Destillationsverlust. Er betrigt 2—5%.



138 Besondere Untersuchungen. Erdél.

Benzin, Petroleum, Paraffin und Schmiertle wurden als Roh-
destillate erhalten. Ihre Raffination wird in den betreffenden
Abschnitten beschrieben.

Das Schema auf S.137 vorausschaulicht die beschriebene
Verarbeitung eines paraffinhiltigen Erdéls.

b) Paraffinfreies Erdol. Die Destillation wird bis zum Ende
der Petroleumfraktion ebenso ausgefithrt wie bei paraffinfreien
Erdélen. Von da ab wird mit groflerem Dampfzusatz destilliert,
da man auf die Kristallisation von Paraffin keine Riicksicht zu
nehmen braucht und sein Augenmerk auf moglichst zersetzungs-
freie Destillation der Schmieréle richten kann. Eine Verstopfung
des Kiihlers ist hier nicht zu befiirchten. Immerhin empfiehlt es
sich, auch bei paraffinfreien Erdolen gegen SchluB der Destilla-
tion das Kiihlwasser warm zu halten, da sonst die schweren Ma-
schinenéle wegen ihrer groflen Viscositdt nicht rasch genug ab-
flieBen.

Nach Beendigung der Destillation der Petroleumfraktion fingt
man die Oldestillatfraktionen in kleinen Glaskolben von z. B. je
100 cm?® auf. Mittels Pipette entfernt man zuerst aus jeder Frak-
tion das Kondenswasser und wigt dann das Ol. Auf diese Weise
gelingt es, die Destillation im richtigen Augenblick zu unterbrechen
und soviel Riickstand im Kessel zuriickzulassen, als beabsichtigt
wurde. Soll z. B. ein 20proz. Riickstand, auf Erdol gerechnet,
im Kessel zuriickbleiben, so dreht man den Gasbrenner ab, wenn
sich noch 25% Ol im Kessel befinden und destilliert die restlichen
5% nur mit Dampf ab. Die Dampfzufuhr stellt man ein, sobald
die richtige Menge Ol iiberdestilliert ist.

Nunmehr werden die Eigenschaften der trockenen Destillate
und des Riickstandes untersucht, insbesondere Flammpunkt,
Stockpunkt und Viscositit. Dann mischt man die entsprechenden
Fraktionen zusammen, um handelsiibliche Olsorten zu erhalten. In
den meisten Fillen wird nach dieser orientierenden Destillation
eine zweite Destillation notig sein, wobei man die Fraktionen
schon so auffingt, wie es die Mischungsversuche der bei der ersten
Destillation erhaltenen Fraktionen gelehrt haben. Nunmehr hat
man sich schon entschieden, ob man als Riickstand Asphalt oder
ein schweres Ol, etwa Zylinderél, im Kessel lassen will. Es wird
jetzt so destilliert, daBl man z.B. Gasol, Transformatorendél, leich-
tes und schweres Automobil6l als Destillate und Asphalt als Riick-
stand erhalt.

Nachdem nunmehr das Erdol in handelsiibliche Produkte zer-
legt worden ist, wird deren perzentueller Anteil berechnet, und
der Destillationsverlust festgestellt.
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Die Destillate, eventuell auch der Zylinderélriickstand, kénnen
dann noch raffiniert werden, wobei man marktgangige Produkte
erhilt. Doch 148t sich im Laboratorium der Raffinationsverlust
nur annadhernd bestimmen, da er im Betriebe stets kleiner aus-
fallt. Es muf} iberhaupt betont werden, dall die Betriebsresultate
von dem Krgebnis der Laboratoriumsanalyse mehr oder weniger
abweichen. Immerhin wird auf diese Weise ein zumeist gutes
Bild von den Verarbeitungsméglichkeiten eines Erdoles gewonnen.

Nachfolgend das Schema der Destillation eines paraffinfreien
Erdols:

Erdol
Roh- Roh- Schmier- Sehmier-
benzin petrol. oL zentrat
destillate (Zy1.-O1,
Asphalt)

Leicht- || Mittel- | [Schwer-{] Benzin-| T eucht-
benzin || benzin || benzin || gtand petrol.

Die Ergebnisse von Erdéldestillationen werden meist in pas-
sender Form zusammengestellt. Umstehend zwei bewéhrte
Schemata fir die Zusammenstellung der Untersuchungsdaten,

und zwar sowohl far ein paraffinhaltiges, als ein paraffinfreies
Erdsl.

2. Destillation unter vermindertem Druck.

Der vorstehend beschriebene Destillationsapparat eignet sich
besonders im Hinblick auf Betriebe, die mit normalem oder wenig
vermindertem Druck destillieren. Dies ist, wie schon ausgefiihrt,
zumeist bei der Verarbeitung von paraffinhaltigen Erdélen der
Falll, wo eine geringfigige Zersetzung (Kracken) wahrend der
Destillation erwiinscht ist, um besser kristallisierbares Paraffin
zu erhalten. Bei der Destillation von paraffinfreien Erdolen in

1 Neuerdings werden auch paraffinhaltige Erdcle unter hohem Vakuum
destilliert.



140 Besondere Untersuchungen. Erdol.

I. Paraffinhaltiges Erdol.

Erdol-
Herkunft des
Spez. Gewicht. . . . . . . . . ..
Verunreinigungen . . . . . . . . . %
Wasser . . . . . . . . . . ... %
Stockpunkt . . . . . ... ... °C
Viskositdt. . . . . . . . °E bei. .°C
Destillation nach Engler
Siedebeginn. . . . . . . . °C
bis 50° . . . . . .. .. Vol. % | bis 176° . . . . . . . .. Vol %
, 60° ..o " , 2000 ... »
L, 0% L. . L, 226° L. L. .
, 80° ..o . . 260° L. .
L 900 Lo " 5 276° L. oL .
, 1000 ..o L L . 300° . . ... .. v
L, 1200 00 L 0 L L L . Stockp des Riickstandes . . °C
, 160° ..o I

Rektifikation von ...c
vom spez. Gew....

m3 Rohbenzin

sied. Vol. % |Sp. Gew.| Gew. %
Leichtbenzin . . . . . . . bis 120°| ....... f coooo | e,
Mittelbenzin . . . . . . . RS ¥ 11 L I IR
Schwerbenzin. . . . . . . I 1 2 I R (P
Riickstand . . . . . . . . iber175°| ... | coiieal | eea
Verlust. . . . . . . . . .| | eeeivii b i veeenn
100 100
Dampfdestillation von ..... g Filtratol
. Visc Gew. % | Gew. %
Bezeichnung bei..... Gramm auf Filtrat| auf Erdol
leicht. Maschinenéldestillat .| ....... | ....... | «coooii | oieean
mittl. ' " T O A
schw. R ot [ [P I
Masch. Olkonzentrat R R O
Verlust . . . . . . . . v o veiiie | eeeniin | anannan e
Zusammen . .............0 | [ el 100
Bestimmung d. Paraffingehaltes nach Holde:
Paraffin-Gehalt im Par.-Ol = ...% (.. °C Stp.)
Paraffin-Gehalt im Erdél = ...% (.. °C Stp.)
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Destillation von 1000 g Erdél im eisernen Kessel

Fraktion Spez. Gew. | Gramm | Gew. %
bis 100° . . . . . . L oo o e e e
L 120° L Lo e
PR 0 O A
LOATE L
L2000 ..
L, o260° oL Lo ey
DO e

Paraffinol: m. iiberh. Dampf auf
Koksdest. . . . . .| ..... | ...0 0 ool

’e (m. iberh. Dampf auf
Asphalt dest.) . . . .| ..... R
Riickstand: Koks . . . . . . . .| ..... R
. (Asphalt). . . . . . . ... | L] L.
Verluste . . . . . . . . . . .o oo | ool .
Summe. . . . . . . ... L. 1000 100

SchluBergebnis der Erdélanalyse

Aus 100 kg Erdol kénnen folgende unraffinierte
Produkte erzeugt werden:

Leichtbenzin . . . . . . . . . . . ... ...
Mittelbenzin . . . . . . . . . . . .. .. ..
Schwerbenzin . . . . . . . . .. ... ...
Petroleum . . . . . . . . . ... ... ...
Gasol . . . ... Lo

mittleres . »
schweres o

Maschlnenolkonzentrat ............
Paraffinl) . . . . . . .. .. ...
Koks. . . . . .. .. ... ... ...
Asphalt . . . . . .. .. ...
Verluste . . . . . . . . .. ... .....

Summe . . . . ... ...

.......

}) = Par.-Geh. n. Holde + 209/,.
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II. Paraffinfreies Erdal.

Spez. Gewicht

Erdol-

Herkunft des

Verunreinigungen . . . . . . . . . %
Wasser . . . . . . .. ... ... %
Stockpunkt . . . . . . ... ... °C
Viscositdt. . . . . . . . °Ebei . .°C
Destillation nach Engler
Siedebeginn . . . . . . . °C
Bis 50° . . . . . . .. Vol% | Bis 175° . . . . . . .. Vol.%
s 60° .00 » » 2000 L Lo »
w 0% Lo » s 22B°. 0 L L L oL »
s 80° L. » » 2B0°. . ..o L L »
s 90° L Lo Lo . » 205°. 0 Lo »
5 100° . L. L. L. » » 300°. . . L. L »
»120° L Lo L L " Stockp. des Riickstandes . . °C
»150° 0. oL L »
Rektifikation von ... cm® Rohbenzin
vom spez. Gewicht.....
sied. Vol. % |Spez.Gew.| Gew. %
Leichtbenzin . . . . . . . bis 120° | ..., | oo | Ll
Mittelbenzin . . . . . . . U 511 R
Schwerbenzin. . . . . . . PO 145 S I I
Riickstand . . . . . . . . ib.175° | ... | oo L Ll
Verlust . . . . . . . .ol e e e
100 100
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analyse
Erdols. . ...

Destillation von 1000g Erdél im eisernen Kessel

Fraktion | Spez. Gew. | Gramm | Gew. %

5 200°. L L Lo e s
B3 o e

leichtes Maschinendldestillat . . | ...... | ..... | .....
mittleres ,, S e O
schweres ,, e e
Zylinderol-Konzentrat . . . . . . O !
(Asphalt) . . . . . . ... ... O U
Verluste . . . . . . . . . . . .0 ..o | Laaas 0

SchluBergebnis der Erdélanalyse

Aus 100 kg Erdo6l konnen folgende unraffinierte
Produkte erzeugt werden:

Leichtbenzin . . . . . . . .. .. ... .. [ ----- kg.
Mittelbenzin. . . . . . . . . . . .. .. .. R »
Schwerbenzin . . . . . . . . . ... .. .. J\ ----- »
Petrolenm . . . . .. . ... ... [ s
Gasol . . . . . ... oL } ----- ~,
leicht. Maschinenoldestillat . . . . . . . . . . [ »
mittleres ,, e e e e e e e e . ‘ ----- »
schweres ,, b e e e e e e e e e | e »
Zylinderol-Konzentrat . . . . . . . . . . .. i ----- s
(Asphalt) . . . . . . . . ... P e s
Verluste . . . . . . . . . . . ... .. .. e '
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dem beschriebenen Apparat kann man durch Zusatz von mehr
Dampf eine &hnliche, zersetzungshindernde Wirkung wie durch
Anwendung von Vakuum erzielen.

Es gibt aber heute schon eine grofle Anzahl von Raffinerien,
welche, insbesondere wo es sich um die Verarbeitung von paraffin-

Abb. 53a. Laboratoriums-Destillationsapparat der Olwerke Julius Schindler?.

freien, wertvolle Schmierole enthaltenden Erdoélen auf Asphalt-
riickstand handelt, moderne Hochvakuum-Destillieranlagen ver-
wenden. Solche Raffinerien benutzen in ihren Laboratorien kleine
Vakuum-Destillationsapparaturen, in denen das Erd6l unter An-
wendung von liberhitztem Wasserdampf bei vermindertem Druck

! Erlauterung s. Nachtrige, S.280.
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destilliert wird. Wenn die Dampftemperatur etwa 200° erreicht hat,
wird mit der Druckverminderung begonnen. Dieselbe darf nur sehr
langsam unter schwécherer Erhitzung vor sich gehen, damit nicht
plotzliches Aufwallen und Uberlaufen der Fliissigkeit stattfinde.
Allméhlich geht man dann auf das angestrebte Vakuum iiber.

Abb. b3a zeigt einen fiir Vakuum-Destillationen bestimmten
Destillierapparat, der auf Grund einer von Engler vorgeschla-
genen Apparatur fiir die Olwerke J. Schindler, Wilhelmsburg
bei Hamburg gebaut wurdel. Das Oldestillat wird in einer
der Vorlagen aufgefangen. Will man sie entleeren, so leitet
man das Destillat in die andere, eben-
falls luftleere Vorlage. Die erstere wird,
nachdem die Verbindung mit der Luft
hergestellt worden ist, indessen ent-
leert. Hierauf kann sie evakuiert und
wieder mit dem Destillierapparat ver-
bunden werden.

Die leichten Destillate werden in
dem Kihler 19 gekiihlt, laufen bei 20
ab und werden in einer eisgekiihlten
Woulffschen Flasche aufgefangen, die
mit der Vakuumpumpe verbunden ist.

Der einfache Apparat Abb. 54 wird
in den Laboratorien des Bureau of
Mines? zwar zur Destillation von Erdol
bei Atmosphidrendruck ohne Was-
serdampf benutzt. Wie spiter aus-
gefithrt wird, ist derselbe in zweck-
entsprechender Weise vom Bureau of
Mines auch zu Hochvakuumdestillatio-  Abb. 5¢. Erdol-Destillations-
nen ausgestaltet worden. apparat des Bureau of Mines.

Destillierkolben. Der aus Pyrexglas hergestellte Hempel-
Kolben Abb. 55 faBt 300 cm® Ol Sein Hals ist bis zum Ab-
fluBrohr 61/, Zoll lang und wird zwecks Fraktionierung mit einem
passenden Material, z. B. einer Kette aus kleinen eisernen Ringen,
Aluminiumperlen usw. gefillt. Das Fullmaterial ruht auf einer
Metallspirale, die sich an der Wandung des Kolbenhalses festhilt.
An der Spirale ist im rechten Winkel ein Metalldraht befestigt,

! Nach Holde, K.W.,, S.100, Erzeuger: Gebr. Bohling, Hamburg,
Steinwarder.

2 Dean, Hill, Smith u. Jacobs, The analytical distillation of
petroleum and its products, Washington 1922.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 10
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der mittels einer ringférmigen Stahlfeder im oberen Teil des Halses
festgeklemmt ist. ,

Kiihler. Derselbe besteht entweder aus einer 10 Zoll langen,
mit 3 Kugeln versehenen Glasrohre oder einer Metallrohre
(Abb.56) mit einer zylindrischen Erwei-
terung in der Mitte, in welche ein oben
konisch geschlossener und unten offe-
ner Hohlzylinder pafit. Die beiden
Zylinder sind durch eine Drahtspirale
voneinander getrennt. Die Destillat-
ddampfe passieren den so entstandenen
ringférmigen Raum, durch die lose be-
festigte Metallspirale zu kreisender Be-
wegung gezwungen, so dafl sie in aus-
giebige Berithrung mit dem Kihlmittel
gelangen.

Zum Auffangen der Destillatfraktion
dienen kalibrierte MeBzylinder. Abb. 54
zeigt die ganze Destillationsapparatur?.

Abb. 55. Destillierkolben. Statt des elek- l—l

trischen Heizbades
kann ein Mékerbrenner zum Beheizen des 2
Destillierkolbens verwendet werden. In diesem
Falle ruht letzterer auf einer Asbestplatte, in c
deren Mitte sich ein kreisrundes Loch von
31/, Zoll Durchmesser befindet. Um eine zu
starke Abkiihlung der Dampfe im Kolbenhalse € 2
zu verhindern, wird dieser vom Ansatz des Vi
Ablaufrohres bis zu jener Stelle, wo sich der
Hals zum Kolben erweitert, mit Asbestpapier
oder Asbestschnur umwickelt. Unter das Ab-
laufrohr des Kiihlers stellt man einen kali- a
brierten Zylinder, welcher nebst einem oder
zwel weiteren Zylindern in einem mit Wasser ( -
und zerkleinertem REis gefiillten Becherglase
steht. Das Becherglas ruht auf einem Holz-

bl'ock, welcher fur‘ eine kurze Welle ent.fernt 0 50 omm
wird, wenn man einen neuen, leeren Zylinder
unter das Ablaufrohr stellen will. Abb. 56. Metallkiihler.

Nachdem das Thermometer mittels gut schlieBenden Kork-
stopfens an seine Stelle gebracht, und das Ablaufrohr durch einen

1 Alle Abbildungen sind der erwidhnten Publikation des Bureau of
Mines entnommen.
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Stopfen mit dem Kiihler verbunden worden ist, werden beide
Korkverbindungen mit der bekannten Glycerin-Bleioxydmischung
gedichtet. Der Kiihler wird mit Eiswasser gefiillt und der Kolben
angeheizt. Beziiglich eines eventuellen Wassergehaltes des Erd-
ols gilt das bereits frither Gesagte. Als Siedebeginn ist jene
Temperatur, bei der der erste Tropfen vom Kiihlerende fillt, zu
betrachten. Je 25° wechselt man die Vorlage. Die Destillation
wird so weit gefiihrt, als sich dies ohne Zersetzung des Oles durch-
fiihren 14B8t. Manche Ole zersetzen sich schon bei 275° C, andere
kénnen bis 300° C ohne Zer-

1s 60
setzung destilliert werden. o Vi
Den Beginn der Zersetzung %[ | 7 7
erkennt man an dem Auf- 53— /;Zi z
treten von Nebeln und rasche- P I O R R AV 4
rem Destillieren, wobei die s e — i j/
bis dahin regelmafig anstei- 4 /A
- 7 L/

gen'de Temperatur”konstant 3 4 yi
bleibt oder sogar fillt. S i

Da dieser in Amerika ver- & 7/
wendete Destillationsapparat & 32 -+ /,/// 7
bereits eine Fraktionierko- § e |
lonne besitzt, ist die Redestil- & 44

. . . sy Xy &7/ M]’?
lation des Benzins nicht nétig. 2| [
Die bei den Temperaturen oz £/ /-
120°, 150° und 175° (200°C) 777
bzw. 275° C abgenommenen // 1/7
Fraktionen entsprechenrecht 2 // v/
gut den im Fabriksbetrieb g7/ X7
erhiltlichen Ausbeuten an //
Leicht-, Mittel- und Schwer-  “[Z=
benzin bzw. Petroleum. 4

7 a0 225 280 275 300
Die aiber 275° bzw. 300°C Celsiusgrade

siedenden Anteile eines Erd- Abb. 57. Dest.-Kurven eines Erdolriickstandes,
ols konnen, wie erwihnt, nur ‘= Zodmil’4obninl,5em:’socm:mw -
durchAnwendung von Dampf

oder Vakuum ohne stirkere Zersetzung destilliert werden, da diese
beiden Faktoren die Siedetemperatur des Oles erniedrigen. Da
eine Dampfdestillation viel komplizierter und schwieriger aus-
fithrbar ist als eine Vakuumdestillation und auBerdem in dem
beschriebenen Apparat nicht durchgefiihrt werden kann, ent-
schlof3 sich das Bureau of Mines, den zur normalen Destillation
benutzten Apparat in entsprechender Weise auszugestalten, um
ihn fiir die Vakuumdestillation des iiber 275° bzw. 300° C sieden-

10*
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den Riickstandes geeignet zu machen. Um vergleichbare Ergeb-
nisse zu erzielen, werden in den genannten Laboratorien alle be-
triebsméfligen Destillationen bei 40 mm Quecksilberdruck aus-
gefilhrt. Dieses Vakuum ist leicht erreichbar und liefert fast
ebenso gute Resultate wie ein groBeres Vakuum. Die Kurven-
tafel in Abb. 57! zeigt, dafl die Gesamtmenge des bei 40 mm Druck
bis 300 ° C iibergehenden Destillates 90% jener Menge betriigt,
welche bei derselben Temperatur und einem Druck von 15 mm
tiberdestilliert.

I Destillierkolben. Eine der groBten Schwierigkeiten beim Destil-
lieren von Mineral6len unter Vakuum ist das bekannte Schiumen
der Fliissigkeit, welches nur zu oft zu
einem Uberschiumen des Kolben-
inhaltes in die Vorlage fithrt. Es gibt
mehrere Wege, um diesem Ubelstand
zu begegnen. In der erwéihnten Pu-
blikation des Bureau of Mines wird
empfohlen, in dem Halse des Destil-
lierkolbens konusartig geformte Netze
aus feinmaschiger Drahtgaze anzu-
bringen, welche den Schaum auffangen
und zerstéren sollen. Solche Draht-
netzkonusse wurden verfertigt, indem
man die Gaze zwischen einen konus-
férmigen Holzblock und eine darauf
passende Hohlform preft. Die Draht-
konusse federn geniigend, um, in den
Hals des Destillierkolbens geschoben,
Abb. 58. Vakuum-Destillierkolben. daselbst festzusitzen. Ein Konus

kommt in den untersten Teil des Hal-
ses, die beiden anderen werden, ineinander geschoben, einen
Zoll unterhalb der Ablaufrohre befestigt (s. Abb. 581). Als Kiih-
ler dient dieselbe Vorrichtung wie bei der Destillation ohne
Vakuum. ‘

Vorlage. Soll nur die Menge der bis zu bestimmten Tem-
peraturen iibergehenden Destillatmengen gemessen werden, so ge-
niigt als Vorlage ein MeBzylinder, der mit einem doppelt durch-
bohrten Gummistopfen verschlossen ist. Durch die eine Bohrung
reicht das Ende des Kiihlers, durch die andere fithrt ein Verbin-
dungsrohr zur Vakuumpumpe. Will man aber, was zumeist der
Fall sein wird, die Destillatfraktionen untersuchen, so wird eine

—T

1 Joco cit.
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sog. Brithlsche Vorlage verwendet. Die Briithlsche Vorlage be-
steht aus einem breiten Glaszylinder mit aufgeschliffenem Glas-
deckel. Der Zylinder besitzt
zwei Offnungen, in denen
mittels Gummistopfens das
Ablaufrohr des Destillatkiih- o
lers und die Verbindung zur ” ]
Vakuumpumpe befestigt wer- IR =S
den. Der Deckel besitzt in der
Mitte einen Stutzen, in dem V v
ein gut passender Gummistop-
fen sitzt. Durch letzteren b
fithrt die Achse des Tragge- a
stelles, an welchem die zur
Aufnahme der einzelnen Frak-
tionen bestimmten GlasgefiaBe
(Eprouvetten, Kolben usw.)
befestigt sind. Durch Drehung
der Achse kann jederzeit ein
leeres Glasgefia8 unter das Ab-
laufrohr des Kiihlers gestellt
werden.

Dean und seine Mitarbei-
ter haben die Briihlsche Vor- Abb. 59
lage in der Weise abgedndert, Modifizierte Brii hlsche Vakuumvorlage.
dal} statt des Glasdeckels ein
Metalldeckel mittels Gummiringes und Klammern auf dem ge-
schliffenen Rande der Vorlage befestigt ist. Die Verbindungen
fiir den Kithler und die Vakuumleitung sind, ebenso wie die
drehbare Achse, mittels Gummistopfens im Deckel befestigt
(s. Abb. 591).

Vakuumregler. Es ist bekannt, daB die Aufrechterhaltung eines
gleichférmigen Druckes wihrend der ganzen Destillation von
allergroBBter Wichtigkeit ist. Wenn man z.B. bei 15 mm Queck-
silberdruck destilliert und der Druck plétzlich um 3 mm steigt,
so hért das Ol sofort zu sieden auf, da seine Siedetemperatur bei
diesem Druck noch nicht erreicht ist. Sinkt hingegen der Druck
in der Apparatur plétzlich, so tritt Aufwallen und eventuell Uber-
schiumen der Flussigkeit ein, weil ihre Temperatur hoher ist, als
dem augenblicklichen Drucke entspricht. Da aber keine Vakuum-
pumpe ganz regelmiBig arbeitet, und auch sonstige Umstidnde

-
3

—

1 loco cit.
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der Erhaltung eines gleichméfligen Vakuums entgegenarbeiten,
ist die Einschaltung eines geeigneten Vakuumreglers nétig.

In der erwahnten Publikation des Bureau of Mines sind einige
geeignete Reguliersysteme beschrieben. Die dlteste und einfachste
Anordnung besteht aus einem glidsernen T-Stiick, von dem zwei
Arme in die Vakuumleitung eingeschaltet sind. Der dritte Arm
besteht aus einer engen, mit eingeschliffenem Hahn versehenen
Capillare, die zum Einlassen von Luft dient. Zwischen der De-
stillatvorlage und dem T-Stiick befindet sich ein zweiter Glashahn.
Mit Hilfe beider Hahne, deren Griffe zur besseren Regulierung
mit verlingerten Holzarmen versehen
sein konnen, wird das Vakuum re-
guliert.

Eine dhnliche, verbesserte Einrich-
tung bedient sich an Stelledes zwischen
Vorlage und T-Stiick befindlichen
,»Drosselventiles* eines empfindlichen
Metall-Nadelventiles und an Stelle des
,,Einblaseventiles der in Abb. 601
schematisch abgebildetenVorrichtung.
Sie besteht aus einem der Lange nach
durchbohrten Messingblock, in dem
ein mittels Schraube verschiebbarer
Messingzylinder angebracht ist. Die
Bohrung des Messingblockes bildet
den einen Arm eines T-Stiickes, dessen
zwel andere Arme aus einem Messing-
rohr bestehen. An den Enden dieser

Abb. 60. Vakuumregulierventil, ~ Peiden Arme ist die Reguliervorrich-
tung mittels Vakuumschlauches mit
der Destillationsapparatur verbunden. Die Schraube dient zur
Grobregulierung des Vakuums, wihrend die Feinregulierung durch
Hoher- oder Niedrigerstellen des Zylinders bewerkstelligt wird.
Letzterer ist namlich nicht ganz genau in die Bohrung des Blockes
passend gearbeitet, so daB eine sehr enge Capillare vorhanden ist.
Die Menge der in das evakuierte System eindringenden Luft wird
durch die Léinge dieser Capillare, also durch Verschieben des
Messingzylinders, reguliert.

Die beiden beschriebenen Vakuumregler sind nicht imstande,
das Vakuum selbsttitig auf einer bestimmten Hohe zu halten,
sondern miissen bei jeder Anderung des Vakuums neu eingestellt

1 Joco cit.
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werden. Der im folgenden beschriebene Vakuumregler (Abb. 611)
hingegen besitzt eine automatische, elektromagnetisch betéitigte
Reguliervorrichtung.

Automatischer Vakuumregler. Derselbe besteht in der
Hauptsache aus einem Quecksilbermanometer mit Platinkontakt,

v
m%
104

o)

IE]
~ °
Q

N

A
Ny
&

_,
T
L

=

A
Abb. 61. Automatischer Vakuumregler.

welcher einen Stromkreis von niedriger Spannung schlieBt, sobald
der gewiinschte Druck erreicht ist. Bei SchlieBung des Stromkreises
wird ein elektromagnetisch betétigtes LufteinlaBventil getffnet.
Ein kleines Luftreservoir gleicht die Druckschwankungen aus.

Zeichenerklarung: A. Regulier- und Registriermano-
meter; a und b Verbindung mit d. offenen Manometerschenkel,
enthaltend Offnung zum Reguliersystem, Klemmschraube und
Stoptbiichse, durch welche ein Stift mit Platinkontakt hindurch-
geht; d und e gliserne Manometerréhre, bei b in Metallhiilse be-
festigt und bei e geschlossen; g Stellschraube zum Verschieben der
Manometerskala; # Klemmschraube.

I loco cit.
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B. Reguliervorrichtung; ¢ Absperrventil, mit Vakuum-
pumpe verbunden; j Nadelventil fiir Grobdrosselung der Pumpen-
leitung; £ Anschluf} fiir nach a fiihrenden Schlauch; ! Hilfsventil
zum Einlassen von Luft am Ende der Destillation; m AnschluB
fiir zur Destillationsvorlage fithrenden Schlauch ; » Klemmschraube
fir Elektromagnet betdtigenden Stromanschlufl; o Magnet,
p Tragebalken; ¢ Hebelarm mit Feder fiir elektrischen Kontakt;
r Tragebalken mit Kontakt herstellender Regulierschraube; s Re-
gulierschraube; ¢ Spirale, gegen Hebelarm federnd und bestrebt,
das EinlaBventil geschlossen zu halten ; » LufteinlaBventil, welches
sich offnet, wenn Magnet o durch Stromschlufl im Manometer
erregt wird. Elektrischer Stromkreis: Stromquelle von
10—12 Volt Gleichstrom, uber a, ¢, b, n durch o, p, ¢, r, s zur
Stromquelle zuriick.

Benzin.
I. Allgemeines.

Unter Benzin versteht man die bis etwa 200° siedenden De-
stillate des Erdols. Wahrend frither das Benzin nur durch ein-
faches Abdestillieren aus Erddl gewonnen wurde, kommen in
unserer Zeit immer groBere Benzinmengen auf den Markt, die
einerseits ganz oder teilweise durch Kompression oder Absorption
von ,,nassen‘ Naturgasen (Naturgas-Gasolin), andererseits durch
Zersetzungsdestillation von Gasdl oder Erdolriickstinden
erzeugt wurden. Der wachsende Kraftstoffbedarf fithrt zur Er-
fassung aller verfiigharen fliissigen Brennstoffe. Von den im Jahre
1927in U.S.A., dem grofiten Bezinlieferanten der Welt, erzeugten
Motorbetriebstoffen (316 Millionen Barrels) waren etwa 55%
durch normale Destillation aus Erdsl gewonnenes Benzin, 31%
Krackbenzin, 13% Naturgas-Gasolin und 1% Steinkohlenbenzol.

Auch aus Braunkohlenteer und Schiefersl, ferner aus Torfteer
werden benzindhnliche Produkte erzeugt und in neuerer Zeit
liefert die Tieftemperatur-Verkokung der Steinkohle Benzine ali-
phatischer Natur. SchlieSlich sind in Deutschland einige Ver-
fahren im Entstehen begriffen, welche auf synthetischem Wege zu
benzinartigen Produkten gelangen.

Wenn auch dem Erdélbenzin heute von einer Anzahl anderer
Kraftstoffe, -in erster Linie dem Benzol, ferner Mischungen von
Benzol, Spiritus, Tetralin usw. Konkurrenz gemacht wird, so wird
ersteres doch auf absehbare Zeit hinaus den hauptséchlichen
Kraftstoff fiir Explosionsmotoren bilden.
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. Folgende Zusammenstellung gibt ein Bild von der Menge und
Art der in Deutschland im Jahre 1928 verbrauchten Kraftstoffel:

I. Benzin:
Einfuhriiberschuf3 . . . . . . . . . .. 783000 ¢
Inlindische Produktion an:
Erdslbenzin . . . . . ... .. .. 2000 t
synthet. Benzin . . . . . . . . .. 30000 t
Schwerbenzin., . . . . . . . . . .. 20000 t 835000 t
davon 20% fiir technische Zwecke . . 165000 t
670000 t
II. Benzol:
Einfuhriberschufl . . . . . . . . . .. 1565000 t
Inlindische Produktion aus:
Kokereien . . . . . . . .. .. .. 283000 t
Destillation u. Gasanstalten . . . . . . 17000 ¢
Dazu aus Bestinden d. Vorjahres . . . . 40000t 495000 t
fiir technische Zwecke verbraucht . . . 55000 t
440000 t
III. Spiritus:
Absatz an Motorbranntwein . . . . . . 15000 t
Insgesamt . . . . . .. .. .. ... 1125000 t

I Physikalische Priifmethoden.
A. Farbe.

Erdolbenzin ist in raffiniertem Zustande farblos. Bei unraffi-
nierten Benzinen geht die Farbe mit steigendem spezifischen Ge-
wicht, besonders bei lingerem Stehen, immer mehr ins Gelbe
iitber. In Europa ist die Messung der Farbe von Benzin mittels
Colorimeters nicht iiblich. Hingegen bestehen in U.S. A. Vor-
schriften fiir die Farbe der verschiedenen Benzinsorten, welche
mit dem Saybolt-Colorimeter (s. S. 8) gepriift werden miissen.
Nach den englischen Vorschriften ist zur Farbenmessung von
Benzin das sog. Tintometer von Lovibond zu verwenden. Ob-
wohl der Wert eines Benzins in keiner Weise von seiner Farbe
abhingt, wird farbloses Benzin bevorzugt, weil man es fiir besser
gereinigt halt.

B. Geruch.

Durch normale Destillation gewonnene (straight-run) Benzine
haben in raffiniertem Zustande einen #therischen, angenehmen

! Siche Spresny, Erdol und Teer 1929, S. 96.
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Geruch, der mit steigendem spez. Gewicht schirfer wird. Un-.
raffiniertes straight-run-Benzin riecht weniger angenehm, manch-
mal ein wenig schwefelwasserstoffartig. Unraffinierte Krack-
benzine haben immer einen widerlichen, oft schwefelwasserstoff-
artigen Geruch, der durch Raffination bedeutend verbessert wird,
aber immer so charakteristisch bleibt, daf} sich selbst kleine Bei-
mengungen von Krackbenzin in normal destilliertem Benzin durch
ihren Geruch bemerkbar machen. Einen MaBistab fir die Stéirke
des Geruches gibt es natiirlich nicht. Man kann ihn nur ungefihr
beschreiben. Der Geruch von Benzin wird am besten in der Weise
gepriift, dafl man ein wenig davon auf die flache Hand gieft und
zwischen den Hénden verreibt.

Obzwar auch der Geruch des Benzins dessen eigentlichen Wert
nicht beriihrt, ist es doch erklirlich, daBl mild riechende Benzine
bevorzugt werden. Seit aber zahlreiche Forschungen erwiesen
haben, dafi Krackbenzin als Motorbetriebstoff gegeniiber dem
normal destillierten Benzin durch grofie Vorziige ausgezeichnet
ist, hat man auch in Europa aufgehort, den charakteristischen
Geruch des Krackbenzins zu beméngeln.

C. Spezifisches Gewicht.

Die Bedeutung des spez. Gewichtes als Merkmal der Qualitit
eines Benzins hat in den letzten Jahren stark nachgelassen, da
bei der Verschiedenheit der Rohstoffquellen eine Gewahr fiir die
Siedegrenzen durch ein bestimmtes spez. Gewicht nicht gegeben
ist. Man begegnet heute auch immer seltener den friiher iiblichen
zahlreichen Bezeichnungen wie Petrolither, Ligroin, Hydriir,
Waschbenzin, Putzdl usw., die mit dem Begriff bestimmter Ge-
wichtsgrenzen verbunden waren. In den Marktberichten fiir Mi-
neraldlprodukte findet man eine sehr beschrinkte Anzahl von
Benzingattungen, etwa Leicht-, Mittel- und Schwerbenzin, ferner

Tabelle 19. Temperaturkoeffizienten.

d Temperaturkoeffizient
” Russ. Ole Pennsylv. Ole
0,700—0,720 0,00082 0,00086
0,720—0,740 0,00081 0,00082
0,740—0,760 0,00080 0,00077
0,760—0,780 0,00079 0,00072
0,780—0,800 0,00078 0,00068

Flieger- und Motorenbenzin, endlich noch Benzine mit Grenz-
bezeichnungen wie 720/30, 750/60, 770/80 usw. Diese Bezeich-
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nungen geben keine Aufklarung dariiber, ob die Benzine fraktio-
niert sind oder nicht, ferner ob sie raffiniert oder unraffiniert sind.

Die Bestimmung des spez. Gewichtes von Benzin erfolgt mit
dem Ardometer. Die Temperaturkoeffizienten schwanken je nach
Art und spez. Gewicht des Benzins ungeféhr zwischen 0,00085 fur
Leichtbenzin und 0,0007 fiir Schwerbenzin. Tabelle 17 gibt die
Temperaturkoeffizienten verschiedener Benzinsorten aus russi-
schem und pennsylvanischem Erdél ant.

D. Flammpunkt.

Der Flammpunkt von Benzin liegt seinem niedrigen Siede-
beginn entsprechend sehr tief und zwar zumeist unter 0°C.
Seine Bestimmung erfolgt in dem Abel-Pensky Petroleum-
prober, dessen inneres Gefd aus dem Wasserbad entfernt und
durch ein Gemisch von fester Kohlensdure und Alkohol auf —60°
abgekiihlt wird. Wenn die Zindflamme nicht von Gas gespeist
wird, setzt man sie erst kurz vor Beginn des Probens ein, damit
das Petroleum in der Ziindvorrichtung nicht einfriere. Ist das
Gefdll auf die erwéhnte Temperatur abgekiihlt, so kann man es
aus der Kéltemischung herausnehmen, mit einem Tuch umwickeln
und mit dem Proben anfangen.

Folgende Tabelle zeigt nach Holde? die Flamm- und Brenn-
punkte verschieden hoch siedender Benzine:

Tabelle 20. Flamm- und Brennpunkte von Benzin.

fiede' 50—60° | G0—78° | 70—88° | 80—100° | 80—115° |100—150°
grenzen

Flp. |unt.—58°] —389° | —d4p° | —22° | —924° | 4.10°
Brp. — —84° | 420 — —19° | +16°

E. Dampfdruck.

Der Dampfdruck eines Benzins hingt von der Siedetemperatur
seiner leichtesten Anteile ab. Je mehr Ddmpfe ein Benzin bei
gegebener Temperatur entwickelt, um so hoher ist sein Dampf-
druck. In engem Zusammenhange damit steht die Explosibilitit
des Benzindampf-Luftgemisches. Ein Benzindampf-Luftgemisch
explodiert nur, wenn sein Gehalt an Benzindampf 2—5% be-
trigt. Wenn daher auch der Explosionsbereich von Benzindampf-
Luftgemischen sehr eng ist, so ist die Explosionsgefahr dennoch

! Siehe Holde, K. W., S. 125,
2 Mitteilungen, 1899, S. 70.
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grof}, da schon eine sehr geringe Beimengung von Benzindampf
zur Luft geniigt, um ein explosives Gas zu bilden.

Die Dampfdruckmessung ist insbesondere bei jenen Benzinen
von Wichtigkeit, die, wie Naturgas-Gasolin und Krackbenzin, oft
geloste Gase gelost enthalten.

Man kann den Dampfdruck von Benzin einfach in einer queck-
silbergefiillten Torricellir6hre messen, indem man ein wenig Benzin
in der Rohre aufsteigen laBt. In Amerika erfolgt die Dampf-
druckmessung von Benzin (insbesondere Naturgas-Gasolin) in
einem mit Manometer ausgeristeten Dampfdruckmesser (s. S. 71).

F. Verdampfbarkeit.

Die Verdampfbarkeit eines Benzins hingt von seinem Gehalt
an hohersiedenden Anteilen ab. Bei gleichem spez. Gewicht
mehrerer Benzine derselben Herkunft verdampft jenes am ra-

schesten, das die engsten

Tabelle 21. :
Verdampfungszeit von Benzin. Sledegrenzerll ha.t' Von
gutem Benzin wird ver-

Frakt. Benzin | Vollig verdampft nach  Jangt, daB es auf unge-
0,697 63 Min., leimtem Papier keinen
0,714 105 ,, bleibenden Olfleck ver-
0,724 135, ursache und am Uhrglas,
8’2; %gg » bei Zimmerwidrme ver-
0.760 275 . dampft, keinen &ligen

Riickstand hinterlasse.
Nebenstehende Tabelle zeigt z. B. die Verdampfbarkeit verschie-
dener fraktionierter Benzine. Je 10 cm3 Benzin wurden an einem
zugfreien Ort (f = 22° C) in Uhrglisern von 18 cm Durchmesser
verdunsten gelassen.

G. Destillation nach Engler.

1. Zollamtliche Destillation. Apparat und Destillations-
weise sind bereits beschrieben worden (S. 83 bzw. S. 126).

2. Destillation fiir Handels- und Industriezwecke.
100 ecm?® Benzin werden nach S. 81 destilliert. Fiir den Barometer-
stand und den herausragenden Faden sollten Korrekturen an-
gebracht werden, doch werden dieselben gewdhnlich nicht be-
riicksichtigt. Auch fiir die Destillation von Benzin ist das auf
S. 15 beschriebene Engler-Destillationsthermometer bis 360°, ganz
eintauchend, zu empfehlen. Zum Auffangen der Destillate ver-
wendet man normalerweise einen 100-cm3-Zylinder (s. S: 80).
Die Temperatur des den Kiihler durchstrémenden Wassers sollte
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10° nicht iibersteigen. Von 10 zu 10° wird das Volumen des iiber-
destillierten Benzins abgelesen und als Endsiedepunkt jene Tem-
peratur bezeichnet, bei der sich weille Zersetzungsdiampfe im
Kolben bilden oder die Temperatur zu fallen beginnt. Der im
Kolben verbliebene Riickstand ist zu messen. Im iibrigen gelten
die allgemeinen Vorschriften fiir die ununterbrochene Destillation
nach Engler-Ubbelohde.

3. Amerikanische Destillationsmethode (endpoint di-
stillation). Apparat und Destillationsweise sind auf S. 83 be-
schrieben. Da ein Metallkithler verwendet und mit Eiswasser
gekiihlt wird, ist die Destillatmenge (recovery), insbesondere bei
Leichtbenzin, gewchnlich etwas grofler als bei Methode 2.

H. Fraktionierte Destillation.

Eine Laboratoriumsapparatur, die dem schirferen Fraktionei-
rungsvermogen der betriebsméBigen Kolonnenapparate mehr an-
gepalit ist als die Destillationsapparatur nach Engler, mull mit
einem entsprechend hohen Fraktionieraufsatz versehen sein. Eine
geeignete Vorrichtung besteht aus einem 1!/, Liter-Rundkolben
mit kurzem Halse, den man mit einem Destillationsaufsatz
(Glinsky-, Le Bel Henninger-, Hempelaufsatz usw.) verbindet.
Man destilliert méglichst langsam und fangt das Destillat in Glas-
flaschen auf. Wenn bei 120°, 150° und 175° (bzw. 200°) die Vor-
lagen gewechselt werden, erhidlt man ungefiahr dem Betriebe ent-
sprechende Ausbeuten an Leicht-, Mittel- und Schwerbenzin.

I. Kennziffer,

Das Ergebnis der Destillation eines Benzins nach Engler-
Ubbelohde wird in Form einer Tabelle notiert, welche die Tem-
peratur des Siedebeginnes und die bei den Zehnergraden iiber-
destillierten Volumperzente enthilt. Bei der amerikanischen De-
stillationsweise wird die Temperatur des Siedebeginnes und End-
punktes, ferner die Temperaturen, bei denen 10%, 20% . . . usw.
uberdestillieren, festgestellt. Zur Charakterisierung des Siede-
verhaltens eines Benzins mul} also jedenfalls eine Reihe von
Zahlen festgehalten werden. Wa. Ostwald schlug deshalb vor,
die Hohenlage der Siedekurve durch Integrieren zu ermitteln und
die so gefundene Temperatur als Kennziffer zu bezeichnen,
der man eventuell noch die Temperaturen fiir 5 Vol % und 95 Vol %
beifiigen kann.

Beispiel: Die Englerdestillation eines Autobenzins ergab z. B.
folgende Werte:
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Siedebeginn 34°

Bis 50° ...... 4 Vol % 5 Vol% ...... 55°
» 60° ... 8 B, ... 76°

» 10% ool 12 26, ... 95°
» 80° L., 8, 3, ... 113°
» 90° L.l 22 45 ,, ... 125°
» 100° ..., 271, b5 ,, ... 137°
» 110° ..., 3 66, ... 146°
» 120° ..., 0 B, e 155°
» 130° ... 448 8 ., ... 165°
» 140° ... L. 5t L 182°
o 150° ... 68 ———— L YIER
» 160° 1110 80 Summe: 1249

» 170° ...l 88

» 180° ..., 9

» 190° ..., 97,

. 1249 . .

Kennziffer = T = 124,9. Diese Temperatur bezeichnet

den mittleren Siedepunkt des Benzins. Setzt man noch 55°
und 182° (die Temperaturen fiir 5% und 95%) hinzu, so ist mit
wenigen Zahlen die Fliichtigkeit, also die wichtigste Eigenschaft
eines unbekannten Benzins gekennzeichnet. Die Kennziffer-
rechnung eignet sich auch zur Berechnung des Siedeverhaltens
beispielsweise von Benzol-Benzinmischungen, ist jedoch bei Ge-
mischen von Fliissigkeiten, die gegenseitig ihre Siedepunkte be-
einflussen, nicht verwendbar.

Zur Kennzeichnung der Fraktionierungsschirfe ist ferner von
Ostwald vorgeschlagen worden, neben die Kennziffer an Svelle
der Destillationstemperaturen von 5% und 95% die sog. Frak-
tionierungsziffer zu setzen, welche der Halbwert der mitt-
leren Steigung der Siedekurve ist. Naheres hieriiber in der Original-
arbeit?.

J. Brechungskoeffizient.

Obwohl bisher noch nicht viel iiber das Lichtbrechungs-
vermégen der verschiedenen Benzinsorten bekanntgeworden ist,
kann dasselbe immerhin, insbesondere bei engen Fraktionen, ein
wenig Licht auf die chemische Zusammensetzung eines Benzins
werfen. Die Brechungskoeffizienten n3 der Paraffin-Kohlen-
wasserstoffe sind unter den Kohlenwasserstoffreihen-Reihen die
niedrigsten (fir die im Benzin vorkommenden Kohlenwasser-
stoffe etwa von 1,3700 bis 1,4400). . Die Brechungskoeffizienten
der Naphthene sind gréfler und die der arom.Kohlenwasserstoffe
am groBten (etwa 1,5000 bis 1,56300). Die Brechungskoeffizienten
steigen mit dem Siedepunkt und dem spez. Gewicht.

1 Petrol. 1926, S. 850.
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Nachstehend die Brechungskoeffizienten 73 einiger pennsyl-

vanischer Benzine! (aliphatisch geséttigten Charakters) und pol-
nischer Benzine (aliphatisch geséttigten-naphthenisch-arom. Cha-

rakters):
Tabelle 22. Brechungskoeffizienten von Benzin.

Pennsylv. Benzin Boryslaw-Benzin
Gasolin . . . . . 0,655 1,3762 { Naturgas-Gasolin . . 0,690 1,4070
Gasolin . . . . . 0,680 1,3856 | Leichtbenzin . . . . 0,720 1,4053

Autobenzin, . . . . 0,700 1,3962 | Mittelbenzin . . . . 0,740 1,4148
Motorbenzin . . . . 0,720 1,4034 | Mittelbenzin . . . . 0,760 1,4269
Waschbenzin . . . . 0,745 1,4162{ Schwerbenzin . . . 0,780 1,4372
Lackbenzin. . . . . 0,770 1,4348 | Riickstandsbenzin . 0,795 11,4510
Lackbenzin. . . . . (0,781 1,4345

Da die arom. Kohlenwasserstoffe, ferner Braunkohlenteer-
Benzin (1,4600), Terpentinél (1,4650—1,4820) usw. bedeutend
hohere Brechungskoeffizienten besitzen und das Lichtbrechungs-
vermdgen eine additive Eigenschaft ist, kénnen mit kleinsten
Substanzmengen rasch fremde Beimengungen im Erdélbenzin
entdeckt werden.

HI. Chemische Priifmethoden.

A. Schwefelsiiure-Test.

Konz. Schwefelsiure wirkt bekanntlich stark auf Erdol-
Kohlenwasserstoffe ein. Olefine gehen damit einerseits Additions-
verbindungen ein, andererseits werden sie zu héhermolekularen
Verbindungen polymerisiert. Arom. Kohlenwasserstoffe unter-
liegen der Sulfurierung. Nur Paraffin- und Naphthen-Kohlen-
wasserstoffe zeigen starkes Widerstandsvermogen gegeniiber konz.
Schwefelsdure. Die Einwirkung der letzteren erfolgt unter Wirme-
entwicklung, die um so grofler ist, je mehr reaktionsfihige Koh-
lenwasserstoffe anwesend sind. Daher bietet die Messung der
beim Einwirken von konz. Schwefelsdure hervorgerufenen Tem-
peratursteigerung, des Schwefelsdure-Testes (ST.), ein bequemes
Mittel zur ungefihren Abschitzung, welche Mengen reaktions-
fahiger Kohlenwasserstoffe vorhanden sind. Diese analytische
Methode ist zuerst von Maumen ¢ zur Prifung von trocknenden
Olen beniitzt worden. In neuerer Zeit hat sie sich als vorziig-
liches Mittel erwiesen, um selbst kleine Beimengungen von
durch Zersetzungsdestillation (Kracken) erhaltenem Benzin oder

1 Utz, Petrol. 1921, S. 1293,
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Schwelbenzin in normal destilliertem (straight run-) Benzin zu
erkennen.

Im Laboratorium der ,,Galicia‘ in Drohobycz wird iber Vor-
schlag von Ing. A. Urman, der in jedem Mineraléllaboratorium
vorhandene ,,Shukowapparat‘ (s. S. 241) ein doppelwandiges,
evakuiertes Gefi zur Bestimmung des ST. verwendet. Der
Fassungsraum des Gefafles betrdagt bis zum Halsansatz 65 cm3.
Man fiillt 50 cm?® (eine Strichmarke bezeichnet dieses Volumen)
des zu untersuchenden Benzins ein und verschlieit das Gefdll mit
einem Gummistopfen. In demselben ist mittels Korkstopfens ein
von 0—70° C reichendes Thermometer mit Teilung in 0,2° so be-
festigt, daB das Quecksilbergefal von dem Benzin bedeckt ist.
Hierauf wird eine Minute lang geschiittelt und die Temperatur (¢,)
abgelesen. Dieselbe soll womdglich zwischen 20 und 22° liegen.
Man entnimmt hierauf mit einer Pipette aus einer Standflasche
5 cm3 chemisch reiner Schwefelsiure vom spez. Gewicht 1,84 und
148t die Sdure in das Reaktionsgefall flieBen. Es ist darauf zu
achten, daBB sowohl das Benzin und die Sidure als auch das Re-
aktionsgefil Zimmertemperatur besitzen. Nun wird das Gefa(
mit dem Thermometerstopfen verschlossen und solange gleich-
miBig geschiittelt, bis die hochste Temperatur (¢,) erreicht ist.
Bei groBem Olefingehalt ist die Temperatursteigerung betricht-
lich und es verdampft deshalb ein wenig Benzin; zum Druck-
ausgleich mufl daher in solchen Féllen der Stopfen wihrend des
Schiittelns ein bis zweimal geliiftet werden. Die Temperatur-
differenz (t, —#,) wird als Schwefelsduretest (ST) bezeichnet.

Bei durch normale Destillation gewonnenen unraffinierten Erd-
6lbenzinen betragt der ST. 1--5°, bei raffinierten Benzinen ist
er gleich 1—3°. Die marktgingigen Krackbenzine hingegen
zeigen eine Temperatursteigerung von 30—50°t. Schon geringe
Zusiatze davon erhdhen demgema8 den ST. eines normalen Ben-
zins betrichtlich. Desgleichen reagieren durch Schwelung von
Braunkohlen und &hnlichen bitumindsen Stoffen erhaltene Ben-
zine mit Schwefelsiure unter starker Wirmeentwicklung. Von
Erdslkrackbenzin sind Schwelbenzine durch ihr hohes spez. Ge-
wicht (iiber 0,790) und ihren hohen Brechungskoeffizienten (etwa
1,4600) zu unterscheiden.

B. Gehalt an ungesiittigten Kohlenwasserstoffen.

Derselbe wird nach der von Riesenfeld und Bandte fir
Motorenbenzine angegebenen Methode (s. S. 173) bestimmt.

1 Unter Umstinden muBl mit Normalbenzin verdiinnt werden.
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(. Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen.

Bei Abwesenheit von ungeséttigten Kohlenwasserstoff (kleiner
ST.) werden die arom. Kohlenwasserstoffe nach Hess durch Ni-
trieren bestimmt. Sind hingegen Krack- oder Schwelbenzine mit
groBerem Gehalt an Olefinen zu untersuchen, so verfihrt man
nach der von Riesenfeld und Bandte fiir gekrackte Motoren-
benzine empfohlenen Methode (s. S. 175).

Bestimmung der arom. Kohlenwasserstoffe nach Hess. Diese
Methode beruht darauf, daB arom. Kohlenwasserstoffe in der
Kilte durch ein Gemisch von konz. Salpetersiure und konz.
Schwefelsiiure in Mononitro-Verbindungen iibergefithrt werden,
welche in dem Nitriergemisch léslich sind. Voraussetzung der
Anwendung dieser Methode ist die Abwesenheit von Olefinen, die
ebenfalls mit dem Sauregemisch reagieren wiirden. Die
Bestimmung wird in dem Apparat Abb. 62 ausgefiihrt.

Der Apparat besteht aus einem Stehkolben von
500 cm3 Inhalt, dessen langer Hals eine von 0—50 ecm?3
reichende Teilung besitzt. Der Kolbenhals wird durch
einen eingeschliffenen Stopfen verschlossen, an dem
ein Tropftrichter mit langem Hals und ein Entlif-
tungsréhrchen angeldtet sind. Zu dem Schliff paft
noch ein zweiter, normaler Glasstopfen. AuBerdem
hat der Kolben einen Tubus, in den ein Thermo- 0[H
meter eingeschliffen ist, welches in das Kolbeninnere 514
ragt. Ein iber Tubus und Thermometer geschobener :g
Schlauch schiitzt diesen vor Lockerung. i

Man giefit 50 cm3 des zu prifenden Mineraloles st
und hierauf 200 cm?® einer technischen Schwefelsidure ;
von 66° Bé in den Kolben. Derselbe wird fiir 10 Minu-
ten in Eiswasser gestellt und von Zeit zu Zeit um-
geschiittelt. Nun fillt man 50 g Nitriersdure (1 Teil
Salpetersidure 43° Bé, 2 Teile Schwefelsiure 66° Bé)
in den Tropftrichter und 148t dieselbe im Verlauf von
15—20 Minuten unter Umschwenken der Flissigkeit
in den Kolben flielen. Hicrbei soll die Temperatur der
Fliissigkeit 10° nicht iiberschreiten. Bei besonders
hohem Gehalt an arom. Kohlenwasserstoff (iitber 30%)  spp. 62.
mufB mehr Nitriersiure zugefiigt werden. Wenn sich Apparat nach
keine Saure mehr im Trichter befindet, wird dieser '
entfernt und soviel konz. Schwefelsdure in den Kolben flielen
gelassen, daf} die Fliissigkeit bis zur obersten Marke reicht. Hier-

"1 Frdsl und Teer 1926, S. 779, Erzeuger: Dr. H. Gockel, Berlin NW 6.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 11
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auf verschliet man den Kolben mit dem normalen Glasstopfen
und schiittelt, ohne zu kiihlen, den Kolbeninhalt 1/, Minute krif-
tig durch. Dann wird iiber Nacht im Zimmer absitzen gelassen
und am néchsten Morgen das Volumen der nicht angegriffenen
Kohlenwasserstoffe abgelesen. Fiir die kleine Menge der nicht-
aromatischen, in der Sdure gel6sten Kohlenwasserstoffe fiigt man
dem abgelesenen Volumen 1cm? zu. .

D. Schwefelgehalt.

Qualitativer Nachweis (amerikanische Vorschrift)!. , Doc-
tor Losung®: 125 g Atznatron werdea in 1 Liter destillierten
Wasser aufgelost und 60 g Bleioxyd zugegeben. Die Mischung
wird 15 Minuten kraftig geschiittelt oder unter gelegentlichem
Schiitteln mindestens einen Tag stehen gelassen. Hierauf dekan-
tiert man die klare Losung. Sollte sich {iber dem Niederschlag die
Losung nicht klar abgesetzt haben, so filtriert man durch ein Asbest-
filter. Die klare Losung wird in einer dicht verkorkten Flasche auf-
bewahrt und vor dem Gebrauch nétigenfalls noch einmal filtriert.

10 cm? des zu untersuchenden Benzins werden mit 5 cm3 der
»Doctor Losung® in einem Reagenzglas ungefihr 15 Sekunden
lang geschiittelt. Hierauf wird eine kleine Menge Schwefel-
blumen zugesetzt, nochmals 15 Sekunden geschiittelt und ab-
sitzen gelassen. Die Menge des zuzusetzenden Schwefels ist so
zu bemessen, dall seine Gesamtmenge auf der Beriihrungsfliche
von Benzin und Plumbitlésung schwimmt.

Wenn sich das Benzin verfirbt oder die gelbe Farbe der
Schwefelhaut merklich verdeckt erscheint, so wird das Priifungs-
ergebnis als ,,positiv‘ bezeichnet und das Benzin als ,,sauer®
beanstandet. Bleibt hingegen die Farbe des Benzins unverindert
und die Schwefelhaut glinzend gelb oder nur schwach grau ge-
farbt oder schwarz gefleckt, so ist das Ergebnis als ,,negativ®
und das Benzin als ,,siiB‘‘ zu bezeichnen.

Quantitative Priifung. Der Schwefelgehalt von Benzin
wird nach der Lampenmethode bestimmt (s. S. 99).

E. Priifung der korrodierenden Eigenschaften.

1. Kupferstreifen-Methode?.
Auch diese Priifungsmethode dient zur Feststellung der An-
wesenheit von freiem Schwefel oder korrodierenden Schwefel-

1 U. 8. Gov. specif. method No 520, 3.
2 U. 8. Gov. specif. method No 530, 22.
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verbindungen. Ein etwa 75 mm langer und 12 mm breiter Streifen
polierten Kupferbleches wird in ein Reagenzglas gegeben und mit
dem Benzin bedeckt. Das Reagenzglas wird mit einem Stopfen
lose verschlossen und 8 Stunden in einem Wasserbad auf 50°
bzw. 100° gehalten. Hierauf wird der Kupferstreifen mit schwefel-
freiem Aceton abgespiilt und mit einem &dhnlichen frischpolierten
Kupferstreifen verglichen.

Das Benzin ist als nicht korrodierend zu bezeichnen, wenn der
Kupferstreifen nur eine ganz leichte Verfirbung aufweist. Stér-
kere Verfarbung oder Fleckenbildung deuten auf korrodierende
Eigenschaften hin.

2. Kupferschalen-Methode! (Gumming-test).

In eine frischpolierte, halbkugelige Kupferschale von etwa
9 cm Durchmesser werden 100 cm? des zu priifenden Benzins ge-
geben. Hierauf stellt man die Schale derart auf die Offnung eines
lebhaft siedenden, elektrisch geheizten Wasserbades, dal der
Dampf die Schale bis zum Flissigkeitsniveau umspille. Wenn
das Benzin gelosten elementaren Schwefel oder korrodierende
Schwefelverbindungen enthilt, so zeigt sich nach dem Verdampfen
des Benzins der Boden der Schale grau oder schwarz verfirbt.

Bei Anwesenheit von unerwiinschten gummi-(harz-)bildenden
Verbindungen verbleibt eine wigbare Menge Harz in der Schale.
Auch saure Riickstinde hinterlassen einen harzartigen Belag.
Wurde die leere Kupferschale vor dem Versuch gewogen, so kann
man nun durch neuerliche Wigung die Menge des harzartigen
Riickstandes bestimmen.

Diese Priifung ist zur Beurteilung von Krackbenzinen wichtig,
da dieselben, wenn schlecht raffiniert, Verbindungen enthalten,
welche sich zu gummiartigen Harzen polymerisieren. Letztere
scheiden sich zumeist auch bei normaler Temperatur, insbesondere
bei Belichtung, nach einiger Zeit in dem Benzin aus.

F. Raffinationsgrad.

Die Ansichten iiber die Notwendigkeit einer scharfen Raffi-
nation von Benzin sind sehr verschieden. Ob iiberhaupt nur raffi-
niertes Benzin verwendet wird, und bis zu welchem Grade das-
selbe ausraffiniert sein soll, hdngt in erster Linie von dem Ver-
wendungszweck und dem chemischen Charakter des Benzins ab.
Die Behandlung mit Schwefelsiure, die meistverbreitete Raffi-
nationsmethode fir normal destillierte Benzine, bezweckt, rein

1 U. S. Gov. specif. method No 530, 1.
11*
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duflerlich genommen, die Befreiung derselben von unangenehm
riechenden und fiarbenden Bestandteilen. Vom Standpunkt der
chemischen Veredlung erfolgt Entfernung von polymerisierenden,
sdurebildenden und verharzenden Verbindungen. Wenn aber die
letztgenannten schidlichen Bestandteile abwesend sind, und, wie
es zumeist bei normal destillierten Leichtbenzinen der Fall ist,
Geruch und Farbe entsprechen, bedeutet Raffination nur Material-
verlust und Verteuerung. Voraussetzung zur Benutzung eines
nichtraffinierten Benzins ist natiirlich, dal es fiir den speziellen
Verwendungszweck ebensogut brauchbar ist wie ein raffiniertes
Benzin. Wahrend also z. B. viele durch normale Destillation er-
haltene Benzine ohne Raffination als Motorbetriebstoffe brauch-
bar sind, ist es klar, daf als Extraktions- oder Waschbenzin nur
geruchschwaches, also raffiniertes Benzin gebraucht werden kann.
Aus dem Grad der starkeren oder schwécheren Firbung, welche
konzentrierte Schwefelsdure beim Schiitteln mit Benzin annimmt,
kann man auf den Raffinationsgrad des letzteren schlieBen. Je
dunkler sich hierbei die Sdure farbt, um so schwicher raffiniert ist
das Benzin. Nach Rakusin schiittelt man 10 em? Benzin in einem
Reagenzglas 3 Minuten lang mit 5 cm® Schwefelsdure vom spez.
Gewicht 1,53. Wenn sich hierbei beide Schichten braun firben,
ist das Benzin als gar nicht oder nur schwach raffiniert anzusehen.
Bei Krackbenzinen ist diese Probe nicht mafigebend, da dieselben
ihrer Natur nach auch nach der Raffination noch bedeutende
Mengen von mit Schwefelsdure reagierenden Kohlenwasserstoffen
besitzen. Krackbenzine sind im Handel derzeit wohl ausschlieB3-
lich als Kraftstoffe fiir den Motorbetrieb anzutreffen. Als solche
sollen sie soweit raffiniert sein, daf} sie am Licht nicht gelb werden,
dem Korrosions- und Gummitest entsprechen (vgl. englische und
amerikanische Vorschriften) und nicht mehr als 0,1% Schwefel
enthalten. Ihr Geruch darf charakteristisch, soll aber nicht ab-
stofend sein.

1V. Erdélbenzine.

Eigenschaften, Anforderungen und Untersuchung.

A. Erdoél-Rohbenzin.

Als Rohbenzin bezeichnet man die bis etwa 200° siedenden
Erdoélanteile, die noch keiner Redestillation und Raffination unter-
zogen wurden. Rohbenzin ist farblos oder gelb. Schiittelt man
10 cm3 3 Minuten lang mit Schwefelsdure vom spez. Gewicht 1,53,
so nimmt die abgesetzte Sdure Braunfirbung an. Rohbenzin
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selbst ist kein Handelsprodukt, obzwar es von manchen Raffine-
rien zur Weiterverarbeitung bezogen wird. Durch Fraktionierung
erhélt man daraus verschiedene Benzinsorten, die nach dem spez.
Gewicht und den Siedegrenzen in die drei Kategorien: Leicht-,
Mittel- und Schwerbenzin eingeteilt werden konnen.

B. Leichtbenzin.

Es gibt eine Menge Namen fiir Leichtbenzin, wie Hydriir, Ga-
solin, Ligroin, Petrolather, Canadol usw. Dem Verwendungs-
zweck entsprechen die Bezeichnungen: Putzbenzin, Extraktions-
benzin usw. Die spez. Gewichte bewegen sich etwa von 0,650 bis
0,700. Diese Benzine sieden in engeren oder weiteren Grenzen
zwischen 40° und 120°, mitunter sogar bis 140°. Sie sind farblos,
ihr Geruch ist mild. Verwendung: fiir Luftgasbereitung, Gas-
kraftmaschinen, leichte Explosionsmotoren, pharmazeutische
Zwecke. Fiir leichtes Extraktionsbenzin werden verschiedene
Siedegrenzen verlangt, so z. B. 60—110°, 80—120° usw. In Italien
sind fiir Extraktionsbenzine die Siedegrenzen des Fliegerbenzins
vorgeschrieben. Fiir die erwidhnten Benzinsorten bilden die
Engler-Destillation und die Verdampfungsprobe die wichtigsten
Prifungen.

C. Mittelbenzin.

Gewohnliches Handelsbenzin hat ein spez. Ggwicht von 0,710
bis 0,735. Grubenlampenbenzin soll nach Broockmann keine
unter 60° C siedenden, sowie keine hochsiedenden, den Docht
verkrustenden Anteile enthalten. Nach Jakubowicz! eignet
sich fiir Grubenlampenbenzin am besten ein zwischen 60 und 120°
siedendes Benzin. Eine damit gefiillte Grubenlampe zeigte eine
Leuchtkraft von 1,2 Hefnerkerzen und verbrauchte 3,5 g Benzin
in der Stunde.

Zu den Mittelbenzinen gehéren dem spez. Gewicht nach auch
die meisten Motorenbenzine. Wegen ihrer Bedeutung werden
dieselben spiter eingehender besprochen.

D. Schwerbenzine (Lack-, Testbenzine).

Die Lack- (Test-) Benzine haben verschiedene spez. Gewichte
und Siedegrenzen. Beispielsweise siedet ein Testbenzin 0,770/780
von 140°—180°, 0,780/90 von 150—200°, 0,790/800 von 160 bis
220°. In Italien werden fir Lackbenzin A die Siedegrenzen
90—150° C, fiir Lackbenzin B die Siedegrenzen von 110—230° C

! Privatmitteilung.
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verlangt. Als Flammpunkt ist fiir Lackbenzin, wenn kein héherer
Flammpunkt verlangt wird, eine Temperatur von 21° im Abel-
apparat vorgeschrieben. Die Verdunstungsgeschwindigkeit soll
der des Terpentinéles ahnlich sein; auf ungeleimtem Papier darf
Lackbenzin nach dem Verdunsten keinen Olfleck hinterlassen.
Als Priifungsmethode eignen sich firr die Bestimmung der Ver-
dunstungsgeschwindigkeit die Punkte 3 und 4 der englischen
Vorschrift.

Da die Lackbenzine sowohl nach dem spez. Gewicht als auch
nach den Siedegrenzen in das Gebiet der leichteren Petroleum-
(Leuchtol-) Sorten hiniibergreifen, ist die Moglichkeit einer Unter-
scheidung beider Produkte von Wert. Nach Graefe! benutzt man
hierzu die Differenz zwischen Fliissigkeits- und Dampftemperatur
bei der Destillation. Diese Differenz ist um so grofer, je weiter
die Siedegrenzen der Fliissigkeit sind. Man mifit gleichzeitig die
Temperatur von Fliissigkeit und Dampf bei Beginn des Siedens
im Englerkolben, in dessen Hals die beiden Thermometer ent-
sprechend angebracht wurden. Die Temperaturdifferenz betrigt
nach Holde? ohne Korrektur fiir den herausragenden Faden bei
Lackbenzin 5—18°, bei Sicherheitspetroleum 5—14°, fir gewéhn-
liches Leuchtpetroleum jedoch 30—45°.

Da die amerikanischen und englischen Vorschriften hinsicht-
lich der Eigenschaften von Lackbenzin genaue Vorschriften ent-
halten, seien dieselben nachfolgend mitgeteilt:

Amerikanische Vorschriften fiir Lackbenzin3
(Turpentine Substitute, White Spirit)

Bei den staatlichen Behorden in USA. bestehen folgende Vorschriften
fiir Benzin als Verdiinnungsmittel fiir Farben und Terpentindlersatz®.

1. Frei von gelostem Wasser und suspendierten Fremdstoffen.

2. Farbe: wasserhell.

3. Auf Filtrierpapier getropft, soll das Benzin innerhalb 30 Minuten
vollstindig verdunsten.

4. Flammpunkt: mindestens 30° C im geschlossenen Tag.-Tester (ent-
spricht etwa 26° C Abeltest). ’

5. Schwefelprobe: negativ.

6. Destillation: hochstens 5% unter 130° C und mindestens 97% bis
230° C.

7. Der nach der Destillation im Kolben verbleibende Riickstand darf
keine saure Reaktion zeigen.

Englische Vorschriften fiir Lackbenzin3.

1. Das Lackbenzin muf} ein Erdolprodukt sein. Es soll weil, wasser-
hell, frei von Feuchtigkeit und anderen sichtbaren Verunreinigungen sein
und darf keinen unangenehmen Geruch besitzen.

1 Petrol. 1907/08, S.1128. 2 Holde, K. W., 8.136. 2 CroB, S. 411.
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2. Destillation: Héchstens 10% bis 150° C, mindestens 80% bis 190°
und mindestens 90% bis 200° C.

3. Wenn man 0,5 cm® des Benzins auf ein weiles, aschefreies Filter
tropfen 146t und dieses der freien Luft eine Stunde lang bei 15° C aus-
setzt, darf kein Fettfleck oder sonst ein sichtbares Zeichen zuriickbleiben.

4. Wenn 50 cm® Benzin in einer Schale mit flachem Boden, welche etwa
10 em Durchmesser und 2,5 cm Hohe hat, durch 4 Stunden am siedenden
Wasserbad erwirmt werden, darf hochstens ein Riickstand von 0,2 Gew.- %
zuriickbleiben. Derselbe muf} zur Génze organischer Natur sein.

5. Wenn 50 cm? des Benzins mit 10 cm? destillierten Wassers geschuttelt
werden, mul} die wésserige Schichte gegeniiber Methylorange neutral
reagieren.

6. Das Benzin mufl von schédlichen Schwefelverbindungen frei sein.
Ein in dem Engler-Destillationskolben angebrachter blanker I&upferstrelfen
darf sich wahrend der Destillation nicht verfirben.

7. Die Flichtigkeit soll der von Terpentingl dhnlich sein.

8. Der Flammpunkt, bestimmt im Abelschen Prober, soll mindestens
256,6° C betragen.

Unterscheidung von Terpentindl.

Lackbenzin ist ein Ersatzmittel fiir das teurere Terpentinol,
dem es oft durch Beimischung von Geruchstoffen &hnlich ge-
macht wird. Um zu entscheiden, ob Terpentindl oder Lackbenzin
vorliegt, miissen sowohl die physikalischen als auch die chemischen
Eigenschaften der Fliissigkeit herangezogen werden. Vor allem
ist Terpentinsl (0,860—0,880) schwerer als Lackbenzin. Auch
sein Brechungskoeffizient (ﬂ%o) ist groBer, und zwar 1,4650—1,4800
gegen 1,4200—1,4500. Ungekracktes Lackbenzin wird durch
Bromdampf gelb bis rot gefarbt, wihrend Terpentinél das Brom
aufnimmt und hierbei farblos bleibt. Zur Ausfithrung bringt man
etwa 100 cm® der Fliissigkeit in einen 200 cm® MaBzylinder und
laflt aus einer mit Brom gefiillten Flasche etwas Bromdampf in
den Zylinder flieBen. Letzterer wird hierauf mit dem Glasstopsel
verschlossen und geschiittelt.

Normen fiir die Lieferung von Benzin der wichtig-
sten europédischen Erdél-Produktionslander.

Tabelle 23. Polnische Benzinel.

Spez. Gew. | Siedebeginn |  Bis 120° 1 Siedeende

] 0,660 bis 165°
Erdgasgasolin — 0710 ‘ - | — ‘ mind. 96 %
Fliegerbenzin I — ‘[ nichbtolénter ; mind. 60 % ml;rixsd.l%%o%

1 Normen der Mineralslsektion der polnischen Normalisierungskom-
mission 1927.
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Tabelle 23. Polnische Benzine.
(Fortsetzung.)

Spez. Gew. | Siedebeginn | Bis 120 ° Siedeende
. . icht unte: . bis 175 °
Fliegerbenzin I1 — e 5Ouon T | mind. 50 % mirllsd.l’g(i %
. . o . o bis 210 °
Automobilbenzin — unter b mind. 40 % mind. 96 %
Motorenbenzin f. . o
landwirtschaftl. — unter 70° | mind. 20 % l.)lsd 232 o
Zwecke mind. %
Extraktions- 0,731 zwischen 80° und 140 ° sollen min-
benzin — 0,740 destens 96 % iiberdestillieren
. 0,771 zwischen 130 ° und 200 ° sollen min-
Lackbenzin I — 0,780 destens 96 % iiberdestillieren
Lackbenzin IT 0,781 zwischen 130 ° und 220 ° sollen min-
ackbenzin — 0,790 destens 96 % iiberdestillieren

Tabelle 24. Russische Benzinel.

Destillation nach Engler
Spez Farbe g
: nach :
Gew. Stammer S;ii; bis 100° Siedeende
. . bi ind. |hochst,| . o | bis 120° . °
Fliegerbenzin 0,’;;() mgl(l)lo 06% S mind.60% mili d.95% bei 130
81 Benzin bis héchst,| . bis 160° | bis 175°
v a - - ol o
22| L Sorte | 0,730 go° mind-40% i3 95%|mind.97 %
& o : . : :
& | Benzin bis hochst,| . bis 160 ° | bis 200 °
CE| ML Sorte |0,750] T | 70° [mind-20%ind 80% mind.97%
Wund- bis hochst.| . , . o
5 benzin 0,720 — 60° mind.60 % — bei 100
%! : . . s
&'8| Benzin bis _ héchst.| . bis 140 . °
22| Lsorte |0,745 700 |mind-60% |, inq 95| bel 150
B
Ay Benzin bis hochst.| . o | bis 160° | bis 175 °
ILSorte | 0,755 — | 8o° |™ind-30% :1d.95% mind.97 %
@ I
2$32| Spezial- | bis théchst.| bis 110 © . o
EE% benzin | 0,760 - 80° |mind.95% - bei 120
N bis hochst, bis 200° . o
Ligroin 1 g955| — [110°| —  |mind.95%| Pef 220

LS. Tigl. Ber. 1928, Nr 213.
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Tabelle 25. Ruménische Benzinel.

E‘gif‘ Siedebeginn i Es soglic;lr;;'iber- Siedeende
. ) 0,680 | | bis 120 ° min- o
Fliegerbenzin | /70 | 7| destens 5% 180
o . o | Zwischen 80 und
Extgakt.lons- 8’,:5))8 { — | 100° mindestens 120°
enzin — U, ! ‘ 95 % ;
* Automobil- | 0,735 | hochstens | bis 100° min- | bis 150°
benzin — 0740 | 70° destens 35 % | mind. 95 %
Motorenbenzi 0,775 | i bis 150 ° min- | his 180 °
Sotorenbensitt | 0,780 | - | destens 70 % | mind. 95%

V. Krack- und Schwelbenzine.

Die Krackbenzine werden durch Zersetzungsdestillation bei
hoher Temperatur und meist unter Druck aus schwereren Erdol-
fraktionen, gewdhnlich aus Gasél oder Riickstinden, erzeugt. Sie
haben einen charakteristischen, unangenehmen Geruch, der durch
Raffination gemildert wird. Die Krackbenzine sind reich an un-
gesittigten Kohlenwasserstoffen, haben daher eine hohe Jodzahl,
und zeigen beim Schiitteln mit Schwefelsdure groBe Temperatur-
steigerung (s. S. 159). Das spez. Gewicht dieser Benzine ist infolge
des hohen Gehaltes an ungeséttigten und aromatischen Kohlen-
wasserstoffen im Verhéltnis zu den Siedegrenzen hoher als bei
normal destilliertem Erdélbenzin. Der Brechungskoeffizient be-
trigt fiir ein zwischen 50 und 200° siedendes Benzin etwa 1,4300.
In raffiniertem Zustande ist Krackbenzin meist farblos; bei der
Raffinationsprobe verfirbt sich Séure vom spez. Gewicht 1,53
meist nicht oder nur schwach, hingegen wird konz. Schwefelsiure
(1,84) stark gefarbt. Krackbenzin enthilt oft geloste Gase, was
man an dem Destillationsverlust bei der Ausfihrung der Engler-
destillation erkennt. Die Untersuchung der Krackbenzine hat
sich vor allem auf Korrosion, Harzabscheidung und S-Gehalt
zu erstrecken; da jedoch Krackbenzine heute wohl ausschlieBlich
als Motorenbenzine verwendet werden, sind auch alle anderen fiir
Kraftstoffe vorgeschriebenen Untersuchungen anzustellen.,

Braunkohlenbenzin wird bei der Destillation des durch
Verschwelen oder Vergasen der Braunkohle entstandenen Teeres
oder durch Absorption aus den Braunkohlenschwelgasen erhalten.
Das spez. Gewicht betriigt bei einem zwischen 80° und 200° sie-

1 Petrol. 1924, S. 384.
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denden Benzin 0,795—0,805, ist also viel hoher als das spez. Ge-
wicht eines entsprechenden Erdolbenzins. Auch der Brechungs-
koeffizient ist héher und betriigt etwa 1,460. Neben aliphatischen
und aromatischen Kohlenwasserstoffen sind viele ungesittigte
Kohlenwasserstoffe vorhanden.

Braunkohlenbenzin enthalt wie alle Braunkohlendestillate be-
trachtliche Mengen gebundenen Schwefels. Beim Erwirmen von
Braunkohlenbenzin mit ammoniakalischer Silberlosung unter of-
terem Schiitteln am Wasserbad tritt daher Schwarzfirbung ein.
In schwicherem MafBle geben auch schlecht raffinierte Erdol-
benzine diese Reaktion.

Durch Tieftemperaturverkokung von Steinkohlen wird ein
fast aromatenfreies Benzin gewonnen; doch spielt das so erhaltene
Benzin, ebenso wie das Benzin aus bituminésen Schieferarten,
wegen seiner geringen Erzeugung keine grofle Rolle am Welt-
markt.

Auch die Schwelbenzine werden fast ausschlieBlich als Motoren-
benzin verwendet. Ihr Nachweis ist deshalb bei den Motoren-
benzinen eingehender behandelt.

VI. Motorenbenzine.

Der groBe Bedarf an Betriebstoffen fiir die sich gewaltig ver-
mehrenden Kraftfahrzeuge hat dazu gefiihrt, dal die Weltproduk-
tion an Benzin in erster Linie der Befriedigung dieses Bedarfes
dient und alle anderen Verwendungsarten des Benzins in den
Hintergrund getreten sind. Da jedoch auch die gesteigerte Benzin-
produktion mit dem wachsenden Kraftstoffbedarf nicht gleichen
Schritt halten kann, sind seit mehreren Jahten in allen Kultur-
staaten Anstrengungen gemacht worden, um andere Kraftstoffe
zu finden und zu erzeugen. Hierbei spielte die Erwigung, daB sich
die gréBten Erdollager in Amerika und Asien befinden, in Friedens-
zeiten daher gewaltige Summen ins Ausland wandern, im Kriegs-
falle jedoch eine Abschniirung von simtlichen Kraftstoffquellen
eintreten konnte, eine mallgebende Rolle. AuBerdem haben neuere
Untersuchungen gezeigt, daB direkt destilliertes (straight run-)
Erdolbenzin keineswegs ein idealer Motorbetriebstoff ist, da es
bei hoherer Kompression zu Frithziindung und zu dem sog.
»,Klopfen‘‘ neigt, was ein unrationelles Arbeiten des Motors zur
Folge hat. In dieser Beziehung hat sich Krackbenzin, ein durch
Zersetzungsdestillation aus schwereren Erdélfraktionen erhaltenes
Benzin iberlegen gezeigt. Ein ausgezeichneter, wegen seines
hohen Ziindpunktes klopffreier Kraftstoff ist Motorenbenzol, das
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in stets steigendem MaBe, teils allein, teils in Mischung mit Benzin,
Alkohol, Tetralin usw. zum Betriebe von Motoren verwendet wird.
So sind die verschiedenen nationalen Kraftstoffe (Reichskraft-
stoffl, Carburant National?, Natalit usw.) entstanden, die das
Benzin ganz oder wenigstens teilweise durch in der Heimat er-
zeugte Brennstoffe ersetzen sollen. Auch die von einigen grofen
Konzernen mittels Zapfstellen vertriebenen Kraftstoffe bestehen
aus Gemischen verschiedener Brennstoffe. In neuester Zeit
kommen auch schon synthetisch aus Kohlenoxyd und Wassergas,
ferner durch Druckhydrierung von Kohle gewonnene Benzine auf
den Markt. Uber die Untersuchung dieser synthetischen Benzine
ist noch nichts bekannt.

In den letzten Jahren werden auch Versuche gemacht, Benzin
durch Zusatz gewisser Stoffe (antiknocking) klopffest zu machen.
In Amerika wird hierzu das giftige Tetradthylblei verwendet,
wahrend das in Deutschland zum gleichen Zweck erzeugte Mo-
talin Eisenkarbonyl enthalt. Auch Alkohol ist ein gutes Anti-
klopfmittel.

Da dieses Buch nur die Untersuchung des Erdéls und der
Erdélprodukte zum Gegenstande hat, und die verwandten bi-
tumindsen Stoffe nur soweit beriihrt, als zu ihrer Unterscheidung
von Erdoélprodukten nétig ist, wird nur die Priifung von Benzin-
kraftstoff ausfithrlicher behandelt, jedoch auch eine Anweisung
gegeben, wie Kraftstoffgemische auf die in Betracht kommenden
Bestandteile zu priifen sind.

Die Priifung eines Motorenbenzins im Laboratorium
richtet sich vor allem darauf, ob das Benzin die richtige Fliichtig-
keit hat, und ob es rein ist, d. h. ob keine fiir den Motor schad-
lichen Stoffe anwesend sind. Der dritte wichtige Faktor, die
Kompressionsfestigkeit des Benzins, ist nur durch eingehende
Prifung am Versuchsmotor festzustellen.

Fliichtigkeit. Dieselbe wird am besten durch die Siedeanalyse
nach Engler bestimmt. Die hierbei festgestellte mittlere Siede-
temperatur, von Wa. Ostwald Kennziffer (s. S. 157) genannt,
charakterisiert durch eine einzige Zahl die Hohenlage der Siede-
kurve. Die Kennziffer allein gibt jedoch keinen Aufschluf} dar-
iiber, ob die Siedekurve nicht sog. ,,Siedeschwinze*, d.h. ver-
héltnismaBig tiefen Siedeanfang und hohes Siedeende hat, was
fiir den Wert des Benzins mitbestimmend ist. Der Siedebeginn
darf z. B. nicht héher als 70° C liegen, damit der Motor im Winter

1 50 Benzol + 25 Tetralin + 25 Spiritus oder 57 Benzol + 34 Spiritus
+ 9 Tetralin. 2 50 Benzin + 50 Spiritus.
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leicht anspringe. Ein Siedeanfang unter 50° verursacht anderer-
seits Verluste beim Lagern und kann bei Flugzeugmotoren dazu
fithren, da@l das Benzin in gréBeren Hohenlagen bereits im Schwim-
mergehduse des Vergasers zu sieden anfingt, was bis zum Ver-
sagen des Motors fithren kann. Daher ist die Angabe der Anfangs-
und Endsiedetemperatur notwendig (s.a. Ostwalds Fraktio-
nierungsziffer” S.157). '

Bis 200° C soll bei einem guten Automobilbenzin mdoglichst
alles iibergehen, da hochsiedende Benzinanteile iiberméBige Ver-
diinnung des Motorschmieréles verursachen.

Nach Ostwald betragt die Kennziffer! fir:

B. V. Motorenbenzol . . . . . . . .. 96—104°,
Hochwertige Markenbenzine . . . . . 112—120°,
Mittelbenzine . . . . . . . . . . .. 120—130°,
U.S.Navy-Benzin . . . . . . . . .. 140°.

Reinheit. Motorenbenzin soll mit dem halben Volumen Schwefel-
sdure vom spez. Gewicht 1,50 drei Minuten in einem Reagenzglase
geschiittelt, die Saure hochstens schwach gelb farben. Mineral-
sidure darf auch nicht in Spuren anwesend sein. Der Schwefel-
gehalt soll hochstens 0,1% betragen, da gréflere Mengen davon
infolge Bildung von Schwefelsdure im Motor zur Korrosion des-
selben fithren. Ein betrachtlicher Schwefelgehalt zeigt sich bei
der Korrosionsprifung (s. S. 163) durch eine graue oder schwarze
Verfirbung der Kupferschale (infolge Bildung von Schwefelkupfer).
Wenn das Benzin gewisse ungesittigte Verbindungen enthéilt,
die infolge Polymerisation zur Bildung von Harzen neigen, so
bleibt nach dem Verdampfen von 100 cm? Benzin in der Kupfer-
schale auBerdem ein gummiartiger Riickstand. Ein solcher 13t
befiirchten, daBl das Benzin zu Ventilverpichungen neigt.

Kompressionsfestigkeit. Die Kompression oder Verdichtung
ist das Verhiltnis der Zylinderrdume unterhalb des Kolbens zu
Beginn und am Ende des Kolbenhubes. Je mehr sich das Dampf-
Luftgemisch verdichten la8t, um so wirtschaftlicher arbeitet der
Motor. Die Verdichtbarkeit der Motortreibmittel ist sehr verschie-
den. Benzol liBt sich am stiarksten verdichten, ohne dafl Selbst-
ziindung eintritt, wihrend straight-run-Benzin schon bei geringer
Kompression das sog. ,,Klopfen‘‘ verursacht. Man setzt demselben
deshalb hiufig Benzol, Alkohol oder geringe Mengen sog. Anti-
klopfmittel zu, welche das Klopfen beseitigen. Mit auf diese
Weise klopffest gemachtem Benzin kann ein Motor auch bei
hohem Verdichtungsdruck betrieben werden. Die Krackbenzine

L Petrol. 1926, S. 679.
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sind infolge ihres Gehaltes an ungesittigten und aromatischen
Kohlenwasserstoffen kompressionsfester als gewchnlich destil-
liertes Benzin.

Ein richtiges Bild von der Hohe des zulassigen Verdichtungs-
druckes kann man nur durch systematische Priifung am Versuchs-
motor gewinnen. Von englischen und amerikanischen Forschern
sind zwar umfangreiche Untersuchungen angestellt worden, um
aus der chemischen Analyse der Benzine die Kompressions-
festigkeit zu berechnen, doch haben diese Untersuchungen kein
eindeutiges Ergebnis geliefert.

Vorangehend sind die Gesichtspunkte besprochen worden, aus
denen ungemischte bituminése Motorenbenzine zu beurteilen sind.
Die im Laboratorium anstellbaren Priifungen bestehen demnach
in der Hauptsache aus der Destillationsanalyse und einigen Rein-
heitspriifungen. Eine tiefere Kenntnis des Charakters eines unter-
suchten Kraftstoffes ist damit natiirlich nicht gewonnen. Eine
solche lafit sich mit voller Genauigkeit nur am Motoren-Priif-
stande erzielen, was jedoch eine umfangreiche Einrichtung und
griindliche maschinentechnische Kenntnisse zur Voraussetzung
hat. In den letzten Jahren ist jedoch die chemisch-technische
Forschung mit Erfolg bemiiht gewesen, durch Ergrindung des
chemischen Charakters, der Benzine das ihrige zur Lésung des
Kraftstoffproblems beizutragen. Englische und amerikanische
Forscher hatten zuerst festgestellt, dal von den vier Kohlenwasser-
stoffreihen, aus denen die Benzine bestehen, die Aromaten dem
Explosionsmotor die gréBte Energieausniitzung gestatten. Den
Aromaten folgen ungefihr gleichwertig die Olefine und Naphthene
und zu allerletzt die Paraffin-Kohlenwasserstoffe.

Nachdem auf diese Weise ein Weg zur Beurteilung von Motoren-
benzinen gezeigt worden war, setzten die Bemithungen zahlreicher
Chemiker ein, eine geeignete Methode auszuarbeiten, welche die
Bestimmung dieser vier Kérperklassen gestatten wiirde. Es liegen
nunmehr einige solcher Arbeitsmethoden vor. Im folgenden ist
die von Riesenfeld und Bandte! ausgearbeitete Untersuchungs-
weise mitgeteilt, welche am besten erprobt und verhiltnismaBig
einfach ist.

1. Chemische Analyse von Motorenbenzinen nach
Riesenfeld und Bandte.

Wenn wir von den verschiedenartigen Kraftstoffmischungen
absehen, die aus Benzol, Alkohol, Ather, Tetralin und Benzin, oder

1 Erdol u.Teer 1926, S.491, 587, 621,715; 1927, S.139. Siehe auch Bandte,
Erdsl u. Teer 1928, S. 107, 131.
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auch ohne dasselbe zusammengesetzt sind, und nur aus bitumi-
noser Quelle stammende Benzine ins Auge fassen, so ist in che-
mischer Beziehung auch hier groffe Mannigfaltigkeit anzutreffen.
Je nachdem das Benzin durch direkte Destillation (straight run)
oder Zersetzungs- (Krack-)destillation aus Erddl gewonnen oder
durch Schwelen von Braunkohlenteer oder einem anderen Bi-
tumen erzeugt wurde, ist seine Zusammensetzung sehr verschieden.
Straight run-Benzine sind zum groften Teil aus Paraffin- und
Naphthen-Kohlenwasserstoffen zusammengesetzt. Daneben treten
aromatische und in geringer Menge ungeséttigte Kohlenwasser-
stoffe auf. Krack- und Schwelbenzine enthalten bedeutend gréiere
Mengen ungesiattigter Kohlenwasserstoffe. Alle bitumingsen Kraft-
stoffe jedoch bestehen aus den 4 Kohlenwasserstoffklassen: Paraf-
fine (oder aliphatisch-gesittigte Kohlenwasserstoffe), ungesittigte
Kohlenwasserstoffe (Olefine), Aromaten und Naphthene.

Riesenfeld und Bandte haben eine Arbeitsweise ausgear-
beitet, welche die technisch-quantitative Bestimmung dieser 4 Kor-
perklassen sowohl in Erdsl-(straight run- und Krack-) als auch in
Schwelbenzinen und in Mischungen dieser Benzine mit Motoren-
benzol gestattet.

a) Straight run — Erdélbenzine. Die folgende Methode eignet
sich zur technischen Analyse von Benzinen, die geringe Mengen
(bis zu 5 Vol%) ungesittigter Kohlenwasserstoffe enthalten, wie
dies bei durch gewohnliche Destillation aus Erdol erhaltenen Ben-
zinen der Fall ist.

Zur Analyse dienen einseitig geschlossene MeBrohren von etwa
56 cm Lénge und 13 mm Durchmesser, deren anderes Ende mit
einem gut eingeschliffenen Glasstopfen verschlossen ist. Sie fassen
50 cm® und sind in Zehntelgrade eingeteilt. In die MeBréhre gibt
man 30 cm? einer 94proz. (bei schweren Autobenzinen 92proz.)
Schwefelsdure und iberschichtet vorsichtig mit 15 cm?® des Ben-
zins. Das Volumen des letzteren wird genau abgelesen. Die
MeBréhre wird nun ihrer ganzen Lénge nach in Eiswasser gestellt
und auf 0° abgekithlt. Dann wird einige Minuten vorsichtig um-
geschiittelt, wobei Temperaturerhchung sorgfiltig zu vermeiden
ist. Hierauf stellt man die Rohre in das Eiswasser und belaf3t sie,
ohne frisches Eis nachzufiillen, einige Stunden darin. Die schlief3-
lich festgestellte Benzinabnahme ist dem Gehalt an ungeséattig-
ten Kohlenwasserstoffen gleich.

Zur Bestimmung der Aromaten werden 15 cm? frisches Ben-
zin mit 30 cm3 (bei hohem Aromatengehalt 45 cm?3) einer 100 proz.
Schwefelsdure bei 40—45° C in einer gleichen Reaktionsréhre be-
handelt. Die Schwefelsidure stellt man her, indem man zu gewéhn-
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licher konz. Séure so viel rauchende Saure hinzufiigt, bis sie zu
rauchen beginnt. Die Rohre wird durch Eintauchen in 40—45°
warmes Wasser angewirmt, 5—10 Minuten geschiittelt, hierauf
unter der Wasserleitung abgekiihlt und 1—2 Stunden stehenge-
lassen. Die Volumenabnahme entspricht dem Gehalt an ungesattig-
ten und aromatischen Kohlenwasserstoffen. Der Versuch
soll zweimal angestellt und der Mittelwert verwendet werden.

In dem von ungesédttigten und aromatischen Kohlenwasser-
stoffen befreiten Benzin wird der Naphthengehalt durch Bestim-
mung des Anilinpunktes nach S. 176 ermittelt. Der Rest von 100%
entspricht dem Gehalt an Paraffinkohlenwasserstoffen.

Bei Mischungen von straight run-Benzinen, welche nicht mehr
als 5 Vol% ungesattigter Kohlenwasserstoffe enthalten, mit Mo-
torenbenzol wird, wenn der Gesamtgehalt des Benzins an aroma-
tischen Kohlenwasserstoffen 20—50 Vol % betragt, wie vorstehend
beschrieben, verfahren, jedoch an Stelle von 94proz. Siure eine
92proz. verwendet. Sind Benzine zu untersuchen, welche mehr als
50 Vol % aromatischer Kohlenwasserstoffe enthalten, so wird vor-
erst mit einem praktisch nur aus paraffinischen Kohlenwasser-
stoffen bestehenden Benzin (s. S.102) im Verhéltnis 1:1 verdinnt.

Um bei Benzin-Benzol-Mischungen vor der Gesamtunter-
suchung zu entscheiden, ob zu verdinnen und ob mit 92proz.
oder 94proz. Siure zu arbeiten ist, wird der Kraftstoff vorerst
nach der Dimethylsulfat-Methode (s. S. 122) untersucht. Findet
man hierbei unter 25% Aromaten, so wird 94proz. Sdure an-
gewendet, findet man 25—55 Vol%, so wird 92proz. Saure ge-
nommen. Liegt der Wert iiber 55 Vol%, so mufl der Kraftstoff
auf die angegebene Art verdiinnt und mit 92 proz. Siure behandelt
werden.

b) Erdolkrack-und Schwelbenzine. 250 cm?® des zu untersuchen-
den Benzins werden in einem Destillierkolben aus Jenaer Glas
redestilliert. Wenn der Kolbenboden trocken erscheint oder weile
Zersetzungsnebel auftreten, wird die Temperatur abgelesen. Der
im Kolben verbliebene Riickstand wird nach dem Erkalten ge-
nau gemessen (). Hierauf schiittelt man 250 cm? frischen Benzins
in einem Scheidetrichter unter Vermeidung stirkerer Erwdrmung
mit 500 cm? 85 proz. Schwefelsdure eine halbe Stunde. Nach 2—3-
stiindigem Absetzen wird die Saure abgelassen, und das Volumen
des nicht angegriffenen Benzins genau abgemessen. Die Abnahme
des Benzinvolumens ergibt den durch die Siure absorbierten Teil
(A) der ungesittigten Kohlenwasserstoffe. Das mit Wasser und
Lauge gewaschene Benzin wird hierauf in demselben Kolben bis
zu dem vorhin festgestellten, urspriinglichen Endpunkt destilliert
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und das Destillat in einer eisgekiihlten und mit Riickflulkiihler
versehenen Saugflasche aufgefangen. Im Kolben verbleibt nun
der Riickstand b, dessen Volumen genau gemessen wird. b—a er-
gibt den durch die Schwefelsdure polymerisierten, im Benzin ge-
losten Teil B der ungesittigten Kohlenwasserstoffe. Der Ge-
samtgehalt an ungesittigten Kohlenwasserstoffen ist also gleich
A+ B.

Das von den ungesiittigten Kohlenwasserstoffen befreite, ge-
nau abgemessene Destillat wird zwecks Ermittlung der Aromaten
folgendermaBen behandelt:

Durch Hinzufiigen von rauchender Schwefelsdure zu gewéhn-
licher konz. Sdure bis zum Beginn des Rauchens derselben stellt
man sich die 100proz. Reaktionssdure her. Man fiillt 30 cm? der-
selben in das auf S. 174 beschriebene, 50 cm? fassende Mefirohr,
iiberschichtet vorsichtig mit 15 cm?® Benzin und lieBt die Benzin-
menge genau ab. Durch Umschwenken (nicht Schiitteln) der
Rohre wihrend 10—15 Minuten bei Zimmertemperatur werden
beide Flussigkeiten innig gemischt. Nach 2—3 Stunden kann man
die Volumenabnahme des Benzins ablesen. Durch Umrechnung
auf die urspriingliche Benzinmenge erhilt man schlieBlich den Ge-
halt an aromatischen Kohlenwasserstoffen. Der Versuch wird
2—3mal ausgefithrt und der Mittelwert als richtig angenommen.

Der nunmehr von ungesittigten und aromatischen Kohlen-
wasserstoffen freie Benzinrest wird mit Wasser und Lauge
gewaschen, mit Chlorcalcium getrocknet und filtriert. Durch Be-
stimmung des Anilinpunktes ermittelt man den Naphthengehalt.
Hierbei wird angenommen, da8 ein nur aus Paraffin-Kohlenwasser-
stoffen bestehendes Motorenbenzin sich bei 70°C vollstandig mit
Anilin mischt? und sich fiir je 1% Naphthengehalt die kritische
Lésungstemperatur in Anilin um 0,3° C erniedrigt.

Bestimmung des Anilinpunktes: In ein Reagenzglas von
30—40 mm Durchmesser werden 10 cm?3 trockenes, frisch de-
stilliertes Anilin und 10 cm® des von ungeséttigten und aroma-
tischen Kohlenwasserstoffen befreiten, trockenen Benzins gegeben.
Durch einen Glasriihrer kénnen die beiden Flissigkeiten gemischt
werden. Die Temperatur des Gemisches kontrolliert man durch
ein in !/,, Grade geteiltes Thermometer. Das Reagenzglas wird
unter kriftigem Riibren des Benzin-Anilingemisches in einem
Wasserbad erwirmt. Sobald vollstindige Losung eingetreten ist,
hért man mit dem Erwirmen auf. Unter andauerndem Riihren

1 Siehe Anhang.
2 Der Anilinpunkt von 70° stellt einen Mittelwert fiir die zwischen 70
und 200° siedenden Paraffin-K.W. dar.
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wird nun das Reagenzglas abkiihlen gelassen und der Ent-
mischungspunkt (d. i. jene Temperatur, bei der die Thermometer-
kugel unsichtbar wird) bestimmt. Durch wiederholte Erwir-
mung und Abkiihlung wird eine nochmalige Bestimmung des
Anilinpunktes vorgenommen; die Werte sollen um nicht mehr
als 0,1°C differieren.

Nachdem auf diese Weise auch die Naphthene bestimmt
worden sind, ist die technische Analyse des Benzins beendet.

Beispiel: In Arbeit genommen: 250 cm3.

1. Bis 210° destillieren . . . 247,4 cm3. Destillationsriickstand :
2,6 cm?® (a).

2. 250 cm?® frischen Benzins mit 500 em3 85 proz. Schwefelsiure
behandelt, verlieren 22 cm3 (A).

3. Bei der Redestillation des siurebehandelten Benzins gehen
176 cm?® iiber und im Kolben bleiben 52 cm3 (b).

b—a = 49,4 cm?® (B).

A+ B="7,4cm?®=286Vol% ungesdttigter Kohlen-
wasserstoffe.

4. 176 cm3 Destillat (70,4% des urspr. Benzins) verlieren nach
Behandlung mit 100proz. Siure 17,7 Vol%.

17,7- 0,704 = 12,5 Vol% aromatischer Kohlenwasser-
stoffe.

5. Anilinpunkt: gefunden 67,5° C.

70,0 — 67,56 =2,5: 0,3 = 8,3 Vol% im von ungesittigten und
aromatischen Kohlenwasserstoffen befreiten Benzin. Im urspriingl.
Benzin sind also enthalten: 8,3.0,589=5,0 Vol% Naphthene.

6. Aus der Differenz gegen 100 ergeben sich 53,9 Vol% Paraf-
fin-Kohlenwasserstoffe.

2. Untersuchung von zusammengesetzten Kraftstoffen
nach Formanek.

Prof. Dr. Formanek! hat eine Methode ausgearbeitet, um
Benzin, Benzol, Alkohol, Ather und Tetralin in Kraftstoffen ver-
mittels ihres Losungsvermogens gewissen Farbstoffen gegeniiber
nachzuweisen und teilweise auch mengenmiBig zu bestimmen.
Es finden hierzu folgende Farbstoffe Anwendung:

Algolrot BTK 2, Algolrot 2 G2, Lackrot, Ciba B2 und Anilin-
blau 2 B sprltloshch

Wenn sich der Kraftstoff mit Algolrot BTK rot, bzw. mit
Algolrot 2 G rosa fiirbt, so sind Benzol oder dessen Homologe

L Chem. Ztg. 1928, S. 325, 346.

2 Trzeugnisse der J. (. Farbenindustrie.

3 Erzeugnis der Ges. f. chem. Industrie, Basel.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 12
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(unter Umstédnden als natiirlicher Bestandteil des Benzins) an-
wesend. In Benzin-Kohlenwasserstoffen sind diese Farbstoffe
ganz, in Alkohol und Ather fast unléslich. Da auch Tetralin
dieselben mit roter Farbe auflost, so muB dieses in dem Riick-
stand der bis 200° gefithrten Destillation des Kraftstoffes nach-
gewiesen werden. Wenn sich letzterer mit den genannten Farb-
stoffen ebenfalls rot farbt, so enthilt der Kraftstoff Tetralin,
welches noch durch sein spez. Gewicht (0,976) und den Brechungs-
koeffizienten (1,548) indentifiziert werden mufl. Diese Methode
gestattet auch, angendhert den Benzolgehalt in Benzin und
Spiritus zu bestimmen, indem man die Farbung des zu unter-
suchenden Stoffes mit der Farbung von Lésungen, die man sich
durch Mischen von Normalbenzin (8. 102) und bestimmten Benzol-
mengen (z. B. 10%, 20% usw.) hergestellt hat, vergleicht.

Anilinblau 2 B spritlsslich farbt Alkohole tief blau und ist
in Benzin, Benzol und Tetralin unléslich. Auf analoge Weise wie
oben 1408t sich auch der Alkoholgehalt in Mischungen mit Benzin
oder Benzol abschétzen.

Man kann auch den Alkoholgehalt in einem Benzin-Alkohol-
gemisch durch Ausschiitteln mit einer gesittigten wisserigen CaCl,-
Losung, der man zur besseren Sichtbarmachung der Trennungs-
linie etwas Fuchsin zugegeben hat, bestimmen. Der Alkohol geht
in das Wasser iiber, und das reine Benzin scheidet sich ab. Eben-
so verfihrt man mit einem Benzol-Alkoholgemisch. Hier ist mit-
unter Zugabe eines gemessenen Volumen Benzins nétig, wenn sich
das Benzol nicht klar vom Wasser abscheiden will.

Ather wird in Kraftstoffen durch Perchromsiure (verdiinnte
wiisserige Kaliumbichromatlésung, mit etwas Schwefelsdure an-
gesduert und mit einigen Kubikzentimetern Wasserstoffsuperoxyd
versetzt) nachgewiesen. Ather wird dadurch blau gefirbt, Benzin,
Benzol und Tetralin bleiben farblos. Alkohole werden durch
Perchromséure auch blau gefirbt, aber die Fliissigkeit wird nach
einiger Zeit hellgrin bis gelb. Die Priifung erfolgt folgender-
maflen:

5 em? einer 1proz. Kaliumbichromatlésung werden im Reagenz-
glas mit 3—4 Tropfen verdinnter Schwefelsdure, hierauf mit 5 cm?3
des zu untersuchenden Kraftstoffes und schliefflich mit 2—3 cm3
Wasserstoffsuperoxyd versetzt. Man beobachtet die Farben-
dnderung der Flissigkeit nach dem Durchschiitteln.

Der Nachweis von Benzin erfolgt durch Versetzen des Kraft-
stoffes mit Anilin. Beim FErhitzen 16st sich das Anilin auf und
scheidet sich bei Anwesenheit von Benzin beim Abkiihlen wieder
aus, wenn auler dem Benzin keine anderen Stoffe vorhanden
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oder aber nicht mehr als 20% Benzol, Tetralin, Ather, 99proz.
Alkohol oder 35% 96proz. Alkohol anwesend sind. Ausfiihrlichere
Angaben iiber den Nachweis der genannten Brennstoffe mittels
Farbstoffen finden sich in der Originalarbeit.

Wenn ein Kraftstoff neben viel Benzol nur wenig Benzin ent-
hélt, fithrt die Formaneksche Untersuchungsweise nicht zum Ziel.
In diesem Falle wird nach Heiling6tter! mit rauchender Saure
von 4—5% SO; erschopfend sulfuriert und das iibriggebliebene
Benzin-Volumen gemessen. Der Brechungskoeffizient des Riick-
standes soll hochstens 1,4415 betragen. Ein hoherer Wert deutet
auf unvollstindige Sulfurierung oder Anwesenheit von Tetralin.
Letzteres kann nach Formanek nachgewiesen werden.

Nachstehend die amtlichen amerikanischen Vorschriften und
die hritischen Normen fiir Motorenbenzine. In Deutschland gibt

Tabelle 26.
Amerik. amtliche Vorschriften fiir Motorenbenzine?
A. B. C.
Militér- Zivil- Autobenzin
Fliegerbenzin Fliegerbenzin
Farbe mind. 25 Saybolt wie A —
Doktortest negativ wie A —
100 cm® in Kupfer- .
schale verdampft, KEm blan];er
- . upferstreifen
diirfen keine graue o A 3 Stunden bei 50°
Korrosion od . schwarze Kor- wie eingetaucht. darf
rosion verursachen. i v
.. nur ganz geringe
Riickstand max. " "
3 Verfarbung zeigen
mg.
Siedebeginn — 50—15° C héchstens 55° C
5% bei 50—65° C — —
20% ,, — — hochstens 105° C
50% ,, héchstens 95° C  |héchstens 105°C ' 140° C
90% ., " 125°C ’ 155°C " 200° C
96% . " 1507 C 1 175° C —
Siedende " 165° C » 190° C| hochstens 225° C
Dest.-Ausbeute mind, 96% mind. 96% mindestens 95 %
Dest.-Verlust hochstens 2% héchstens 2% —
Dest.-Riick-
stand nicht sauer nicht sauer —
Schwefelgehalt| hdochstens 0.1% wie A wie A

1 Chem. Ztg 1929, S. 7Y,
2 1. 8. Gov. Specifications, Washington 1927.

12*
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Tab.27. Britische Standard-Vorschriften fiir Motorenbenzinel.
L II. IIL.
Fliegerbenzin Fliegerbenzin Autobenzin
0,720/740 0,760/790

Aussehen klar, wasserhell, wie 1. Dasselbe soll aus

frei von sichtbar. Kohlenwasser-
Verunreinigun- stoffen bestehen

gen. Nicht mehr und von sichtba-
als Spuren unge- ren Verunreini-
satt. (Krack)-pro- gungen frei sein.
dukte enthaltend.

, £ |Siedebeginn — — héchst. 55° C (s.

gg bis 75°C| mind. 10 Vol% | mind. 10 Vol% | Anh. I). 20% bei

-éif bis 100°C , 60 Vol% » 50 ,, ,, | hochstens 105°(s.

£5 bis 140° C. mind. | bis 150° C. mind.| Anhang I). Siede-

é'ﬁ 95 Vol% 90 Vol % ende bei hoch-

= stens 225° C
Destillations- 50 cm?® am koch. wie I. -
Riickstand Wasserbad 1 St.

erwirmt, diirfen
héchst. 0,01Gew.-
% oligen Riick-
stand. hinterlass.

Gehalt an arom.
Kohlenwasserst.

mind. 12 Vol %,
hochst. 20 Vol %

mind. 35 Vol%

die krit. Losungs-
temp.d.v.d.arom.
Kohlenwasserst.
befreiten Riick-
standes in Anilin
(s. Anh. IT) darf
55° C nicht iiber-
schreiten. vergl.
Anmerkg unten.

Toluolw.d.arom.
Kohlenwasser-
stoffe, bestimmt
n. Anhang III.

mind. 10 Vol%

mind. 22 Vol%

Sauregehalt frei von Mineral- | frei von Mineral-| frei von Mineral-
sduren sduren sduren

Schwefelgehalt | hochst.0,06 Gew % | hochst.0,05 Gew % —

Gefrierpunkt — unter —- 60° C —

Anmerkung: Wenn die krit. Lésungstemperatur des Riickstandes in Anilin
5b° C iiberschreitet, erhoht sich der Mindestgehalt an arom. Kohlenwasser-
stoffen (35 Vol %) um 1% fiir je 1° C iiber 55°. Ist z. B. die kritische Lésungs-
temp. nach dem Sulfonieren 61° C, dann muBl der Mindestgehalt an aromat.
Kohlenwasserstoffen von 35 % auf 356 + (61 — 55) = 41 Vol % erhoht werden.

1 British Standard Specifications for Motor and Aviation Spirit, heraus-
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es bisher keine Normen fiir Motorenbenzine bis auf die von der
Deutschen Versuchsanstalt fiir Luftfahrt (Berlin-
Adlershof) neuerdings aufgestellten Richtlinien fiir Erdol-
naturbenzin und Benzol (s. Nachtrige S. 211).

Anmerkungen zur Untersuchung von Motorenbenzinen nach den
britischen Vorschriften?.

Anhang I: Nichtanwendbarkeit gewisser Bestim-
mungen, wenn der Motorenbetriebstoff haupt-
sachlich aus Benzol und Toluol besteht.

Wenn der Motorenbetriebstoff hauptséchlich aus Benzol be-
steht, ist die Vorschrift beziiglich des Siedeanfangs hinfallig. Wenn
er in der Hauptsache aus Toluol besteht, sind die Bestimmungen
betr. den Siedeanfang und die Destillatmenge bis 105° C hinfillig.

Anhang II: Bestimmung des Gesamtgehaltes an
aromatischen Kohlenwasserstoffen.

Die Methode beruht auf der Bestimmung der kritischen Lo-
sungstemperatur (KLT.) des Oles in frisch destilliertem Anilin
vor und nach der Entfernung der aromatischen Kohlenwasser-
stoffe durch 98proz. Séure.

Die Durchfiihrung der Priifung erfolgt, in einem 150 mm langen
und 25 mm weiten Reagenzglas, das mit einem Glasriihrer und
Thermometer versehen ist. Letzteres besitzt eine Skala von
0—100° C und ist in '/; Grade geteilt. Das Reagenzglas steckt
in einem als Luftbad dienenden weiteren Reagenzglas, welches
durch ein Wasserbad erwdarmt werden kann.

Man gibt 5 ecm3 des zu priifenden Benzins in die innere Réhre,
laBt aus einer 10 cm?® Biirette 3 cm3 frisch destillierten Anilins
zuflieBen und bestimmt durch Erwirmen die Losungstemperatur.
Der Versuch wird nach Hinzufigung von je 0,5cm?® Anilin so-
oft wiederholt, bis die Héchsttemperatur, bei welcher vollkommene
Mischung eintritt, gefunden wurde. Dies ist die kritische Losungs-
temperatur (KLT.).

Die aromatischen Kohlenwasserstoffe werden folgendermafien
entfernt: 20 cm® des Benzins werden 15 Minuten lang in einem
Scheidetrichter mit 70 cm? einer 98 proz. Schwefelsdure geschiittelt.
Die Séure wird abgelassen und das Benzin mit 20 cm?® frischer
Sdure noch einmal 15 Minuten lang gemischt. Hierauf wird das

gegeben von der British Engineering Standards Association, No 121—1923.
Vgl. auch: J. P T., Standard Methods und Cross, S. 408.
1 8. Nachtriage, S. 280.
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Benzin mit Wasser gewaschen, mit Natronlauge neutralisiert und
iber Calciumchlorid getrocknet.

Der Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen in Gewichts-
prozenten wird durch Multiplikation der Erh6hung der KLT.
mit 1,19 gefunden. Der Gehalt in Volumprozenten laBt sich
nach folgender Formel berechnen:

Y = 100 — (100 — X) 3.
2

Hierin bedeuten:

X = Gehalt an arom. Kohlenwasserstoffen in Gewichts %,

Y = Gehalt an arom. Kohlenwasserstoffen in Volum %,

S; = Spez. Gewicht des Originalbenzins,

S, = Spez. Gew. des Benzins nach Entfernung der arom. Kohlen-
wasgerstoffe,

Da Schwefelsdure auf ungesittigte Kohlenwasserstoffe sehr
stark einwirkt, ist diese Methode bei Anwesenheit betrachtlicher
Mengen von ungeséttigten Kohlenwasserstoffen nicht anwendbar.

Der Faktor 1,19 wird als Durchschnittswert fiir Benzol, Toluol
und Xylol angenommen. Wenn mehr als 20% aromatische Kohlen-
wasserstoffe vorhanden sind, mufl das Benzin mit aromaten-
freiem Benzin passend verdiinnt werden, da sonst der Faktor 1,19
nicht anwendbar ist.

Eine angeniherte Bestimmung des Gehaltes an den einzelnen
aromatischen Kohlenwasserstoffen 148t sich folgendermalen aus-
fihren:

Anhang III: Bestimmung des Toluolwertes der
aromatischen Kohlenwasserstoffe.

500 cm® Benzin werden unter Verwendung eines leistungs-
fahigen Fraktionieraufsatzes mit einer Geschwindigkeit von
1 Tropfen in der Sekunde destilliert und drei Fraktionen bei
95° C, 122° C und 150° C aufgefangen. Man mifit das Volumen
und spez. Gewicht dieser drei Fraktionen und bestimmt die KLT.
einer jeden.

Jede der erhaltenen drei Fraktionen wird auf die in Anhang II
beschriebene Weise von den aromatischen Kohlenwasserstoffen
befreit und hierauf spez. Gewicht und die KLT. der Fraktion
bestimmt. Der Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen in
Gewichtsprozenten einer jeden Fraktion wird in der oben an-
gegebenen Weise unter Benutzung der folgenden Faktoren be-

rechnet:
1. Fraktion, (Benzol) . . . . . 1,15,
2. ” (Toluol) . . . . . 1,20,
3. . (Xylol) . . . .. 1,23.
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Mit Hilfe der spez. Gewichte lassen sich auch die Volum-
prozente berechnen.

Den Toluolwert des Motorenbetriebstoffes kann man er-
halten, indem man annimmt, dafl 150 Teile Benzol und 120 Teile
Xylol 100 Teilen Toluol gleichwertig sind. Wiirden daher X %
Benzol, ¥ % Toluol und Z% Xylol erhalten, so ist der Toluolwert
gleich:

X . Z
mHY i

Leuchtpetroleum.

I. Allgemeines.

Unter dieser Bezeichnung versteht man die ungefiihr zwischen
150 und 300° siedende Fraktion der Erdsle. Die Benutzung des
Petroleums als Beleuchtungsmittel geht immer mehr zuriick; in
Europa wird es nur noch in den &stlichen Landern in groBen
Mengen gebraucht. Petroleum brennt um so besser, je mehr
niedrigsiedende Anteile es enthélt; durch die Vorschriften tber
den Flammpunkt ist jedoch der Beimengung von leichten An-
teilen eine Grenze gesetzt. Auflerdem veranlaBt der hohe Benzin-
preis die Raffineure, moglichst wenig Benzinanteile, d.h. bis
200° siedende Kohlenwasserstoffe, im Petroleum zu belassen. Soll
das Leuchtol trotzdem dauernd gute Leuchtkraft besitzen, so
darf es infolgedessen auch nicht viel tiber 300° siedende Anteile
enthalten; mit anderen Worten, es muf} gut fraktioniert sein.

II. Physikalische Priifmethoden.
A. Farbe.

Die Farbe des raffinierten Leuchtpetroleums gilt, obwohl fiir
seine Giite wenig mafigebend, auch heute noch auf dem Petro-
leummarkt als wichtiges Merkmal fiir die Bewertung.

Die Farbe des Petroleums wird in Europa zumeist mit dem
Colorimeter von Stammer (s.S.5) untersucht, wihrend in
USA. der Sayboltapparat vorgeschrieben ist. In Amerika und
vielfach auch in Europa hat sich die in Tab. 28 aufgestellte
Qualititsbezeichnung fiir Leuchtpetroleum eingebiirgert:

Die Farbe eines frischen Leuchtpetroleums hingt von dem
Grade seiner Raffination ab, daher sind farblose Ole zumeist auch
gut ausraffiniert. Bei lingerem Stehen, insbesondere im Licht
wird jedes Leuchtol gelb, ohne deshalb jedoch eine EinbuBe an
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seiner Leuchtkraft zu erleiden. Im auffallenden Licht besitzt
Leuchtpetrolenm eine charakteristische blaue Fluorescenz, die
um so deutlicher auftritt, je farbloser das Ol ist.

Tabelle 28. Petroleumsorten.

Entspricht einer Schichthohe
im Stammerapparat von

Standard White . . 50 mm

Prime White . . . 86,5 ,,

Superfine White . . 199,56 ,,

Water White . . . 300—320 ,,
B. Geruch.

In raffiniertem Zustande riecht das Leuchtpetroleum milder
als unraffiniert, doch bekommen auch raffinierte Ole bei lingerem
Stehen, insbesondere am Licht, einen sduerlichen Geruch.

C. Spezifisches Gewicht.

Das spez. Gewicht der Leuchtole bewegt sich zwischen 0,800
und 0,820. In den letzten Jahren sind die spez. Gewichte wegen
schérferer Abtrennung der Benzinanteile in die Hohe gegangen.
Die Temperaturkorrektur betragt fiir Leuchtéle meist 0,00070
bis 0,00075 pro 1° Temperaturinderung, soll aber, wenn nicht
genau bekannt, in der auf S.25 angegebenen Weise besiimmt
werden.

D. Viscositiit.

Obwohl die Viscositit der Leuchtdle so gering ist, da Unter-
schiede scheinbar kaum zu erkennen sind, kommen doch Viscosi-
tiatsunterschiede bis zu 50% vor, was groe Verschiedenheit der
Steigfahigkeit im Lampendocht zur Folge hat. DasViscosimeter von
Ubbelohdel, ein dem Englerschen Viscosimeter dhnlicher Appa-
rat, gestattet wegen seines lingeren und engeren Ausflulrohrchens
genaue Bestimmung solch kleiner Viscosititen. Normale Pe-
troleumsorten zeigen auf diesem Apparat Zshigkeiten von 1,11
bis 1,80. Diese Zihigkeiten diirfen jedoch weder mit der ab-
soluten Zihigkeit, noch mit Englergraden verwechselt werden.

E. Stockpunkt.

Leuchtpetroleum, welches in Gegenden mit niedrigen Winter-
temperaturen gebraucht wird, muB bei den tiefsten, in Betracht
kommenden Temperaturen fliissig und klar bleiben. Schon ge-

1 Petrol. 1908/09, S. 861. Erzeuger: Sommer & Runge, Berlin.
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ringe Paraffinausscheidungen kénnen den Docht verstopfen und
die Lampe zum Verloschen bringen. Man stellt einen Vorversuch
an, indem man ein 3 cm hoch mit Petroleum gefiilltes und mit
einem Stockpunktthermometer (s. S. 15) versehenes Reagenzglas
in einer Eiskochsalzmischung abkiihlt. Bleibt das Petroleum klar
und flissig, so kiihlt man es in dem in Abb. 27 wiedergegebenen
Apparat 1 Stunde auf die tiefste in Betracht kommende Tem-
peratur ab und beobachtet, ob das Petroleum hierbei unverandert
bleibt.

F. Flammpunkt.

Aus Sicherheitsgriinden ist in allen Staaten fiir Leuchtpetro-
leum eine Mindesthéhe des Flammpunktes vorgeschrieben; in
Deutschland z. B. 29° C, England 73° F (22,8 °C), Italien 21°C,
RuBlland 28° C. Diese Zahlen beziehen sich auf mit dem Abel-
schen Petroleumprober (s. S. 55) gefundenen Flammpunkte. Dieser
Apparat wurde 1912 von der JPK. fiir die beteiligten Staaten
angenommen. In USA. wird der geschlossene Tag.-Apparat
benutzt; Mindesthohe des Flammpunktes: 115° F (entsprechend
ungefahr 42° C Abeltest). In Frankreich wird der Flammpunkt
von Leuchtolen mittels des Apparates von Granier gepriift und
ein Flammpunkt von mindestens 35° (= 33° Abeltest) verlangt.

In Europa haben die handelsiiblichen Petroleumsorten zu-
meist einen viel hoheren Flammpunkt als gesetzlich vorgeschrie-
ben ist.

G. Siedeanalyse.

Diese wichtige Untersuchung des Leuchtéles wird in dem
glasernen Apparat nach Engler-Ubbelohde ausgefiihrt. Das
Thermometer soll den Anforderungen der Zollbehorden an Engler-
Destillationsthermometer (s. S. 15) entsprechen. Nach den Be-
schliissen der JPK. ist der Barometerstand anzugeben und
fir den herausragenden Quecksilberfaden eine Korrektur anzu-
bringen. Das innere Kiihlerrohr soll bei Beginn der Destillation
trocken sein. Als Siedebeginn bezeichnet man jene Temperatur,
bei der der erste Tropfen vom Ansatzrohr des Englerkolben
abfallt. Man notiert die libergegangenen Volumperzente bei den
durch 25 ganz teilbaren Temperaturen und bricht bei 300° die
Destillation meist ab; der im Kolben verbleibende Riickstand
wird nach dem Erkalten gemessen oder gewogen.

Die Hauptmenge der Leuchtéle siedet zwischen 150 und 300° C.
Ein Gehalt an unter 150° siedenden Anteilen ist, sofern der Flamm-
punkt entspricht, nicht zu beanstanden, da leichtfliichtige An-
teile die Leuchtkraft des Petroleums erhohen. Allerdings sinkt
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dieselbe im Laufe mehrerer Stunden stark, wenn die Siedegrenzen
des Petroleums sehr weit auseinanderliegen. Umgekehrt ist ein
gleichmiBiges Brennen zu erwarten, wenn das Petroleum enge
Siedegrenzen hat. Betrichtliche Mengen von hoher (iiber 300° C)
siedenden Anteilen erniedrigen die Leuchtkraft des Petroleums.
Im allgemeinen sollen mindestens 80 Vol% zwischen 150 und
300° iibergehen.

H. Leuchtkraftbestimmung und Brennversuch.

Die Priifung dieser fiir den Wert des Leuchtpetroleums einzig
malgebenden Eigenschaft beruht darauf, da8 die Leuchtkraft
einer mit dem zu untersuchenden Ol gespeisten Lampe mit der
Leuchtkraft einer Normallampe verglichen wird. Ein auf der
Verbindungslinie beider Lampen verschiebbarer Photometerkopf
wird von beiden Lichtquellen beleuchtet. Man verschiebt ihn so-
lange, bis er von beiden Seiten gleich stark belichtet ist, was mittels
eines Okulars festgestellt wird. Aus der Entfernung des Photo-
meterkopfes von jeder der beiden Lampen und der Leuchtstirke
der Versuchslampe kann man die Leuchtstirke der Priiflampe
berechnen.

Photometerbank. Dieselbe trigt die beiden Lampen und den
Photometerkopf. Alle Teile sind verschiebbar angeordnet.

Photometerkopf. Es sind verschiedene Modelle im Gebrauch.
Der meist verwendete Photometerkopf nach Lummer-Brodhun
(s. Abb. 63) enthilt zwei rechtwinklige Prismen, deren Hypote-
nusenflichen so aufeinanderliegen, dall ein Glaswiirfel gebildet
wird. Die Strahlen beider Lichtquellen fallen auf je eine Seite
eines Schirmes, werden von dort reflektiert, durch die beiden
Glasprismen gebrochen und gelangen schlieflich durch eine Lupe
ins Auge.

Das linksliegende Prisma hat auf der Hypotenusenfliche
einige vertiefte Stellen. An diesen Stellen werden die von rechts
kommenden Strahlen ¢ nach Passieren des rechten Prismas ganz
_reflektiert und gelangen parallel mit den von links einfallenden
Lichtstrahlen d, welche das linke Glasprisma ungebrochen pas-
sieren, in das Okular. Dem Auge erscheinen also die vertieften
Stellen I, und r; von der rechten Lichtquelle, die nicht vertieften
Stellen I, und 7, von der linken Lichtquelle beleuchtet. Der
Photometerkopf wird bei dem Versuch zwischen den beiden Licht-
quellen solange verschoben, bis die Halbkreisflichen [, und 7, einer-
seits, die Trapeze [, und r, andererseits gleich hell beleuchtet sind.
Da sich die Lichtstirken zueinander verhalten wie die Quadrate der



Physikalische Priifmethoden. 18%

Entfernungen von der MeBvorrichtung, ist die Lichtstirke der
mit dem Versuchspetroleum gefiillten Lampe leicht zu berechnen.

Abb. 63. Lummer-Brodhunscher Photometerkopf (nach Holde).

Normallampe. Hierfir dient die mit Amylacetat gespeiste
1-kerzenstarke Hefnerlampe (Abb. 64), deren Flammenhohe genau

Abb. 64, Hefnersche Normallampe und Vorrichtung zum Messen der Flammenhohe.

40 mm betragen soll. Da die Lichtstirke der mit Amylacetat ge-
speisten Lampe jedoch gegen Zug, Luftfeuchtigkeit usw. sehr
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empfindlich ist, soll womdéglich eine Photometer-Normal-
Glihlampe! Verwendung finden. Beide Arten von Lampen
werden von der PTR. geeicht.

In Amerika, England und Frankreich ist die sog. internationale
Kerze (amerikanische Kerze, Bougie décimale) als Lichteinheit
angenommen. lhr Verhédltnis zu der in Deutschland iiblichen
Einheit ist folgendes:

1 internationale Kerze — 1,11 Hefnerkerze.

YVersuchslampe. Fiir jede Petroleumsorte sollte die geeignetste
Lampenkonstruktion ausfindig gemacht werden, wenn es sich um
die Priifung der Leuchtkraft des Petroleums handelt. Denn je
nach der chemischen Zusammensetzung des letzteren sind die fiir
die giinstigste Verbrennung notige Luftmenge und Art der Luft-
zufithrung, ferner die Form und Héhe des Zylinders usw. verschie-
den. Zumeist jedoch soll nur untersucht werden, welche Licht-
stirke und Brenndauer mit dem zu untersuchenden Leuchtdl in
einer Lampe bestimmter Konstruktion erzielt werden. In
solchen Fillen mufl natirlich die betreffende Lampe beim
Brennversuch verwendet werden. Jedenfalls muBl bei Vergleichs-
versuchen stets dieselbe Lampe benutzt werden. Wenn keine
andere Brennerkonstruktion vorgeschrieben ist, verwendet man
allgemein einen 14" Kosmos-Rundbrenner. Der Zylinder ist
26 cm hoch und 5 em vom unteren Rand auf 2,5 cm Weite ein-
geschniirt. Leuchttle mit hohem Gehalt an Naphthenen oder
aromatischen Kohlenwasserstoffen, wie manche russischen, pol-
nischen und insbesondere die ruménischen Leuchtéle, brauchen
zur vollkommenen Verbrennung eine grofere Luftzufuhr. Fir
solche Ole sind die Reform-Rundbrenner am geeignetsten.

Die zur Priifung verwendeten Petroleumlampen werden mit
einem weiten und niedrigen Olreservoir (etwa 25 X 25 cm) ver-
sehen. Hierdurch soll bewirkt werden, daf der Flissigkeitsstand
wihrend des Brennversuches moglichst wenig sinke.

Versuchsausfiihrung. Die photometrischen Bestimmungen wer-
den in einem verdunkelten Zimmer ausgefithrt. Am geeignetsten
erweist sich ein nicht zu kleiner gut ventilierter Raum mit matt-
schwarz gestrichenen Wénden und ebensolcher Decke. Die photo-
metrische Bank wird so aufgestellt, daBl der Beobachter beim
Hineinschauen in den Photometerkopf nicht gebiickt stehen muB.
Die Versuchslampe muf so stehen, daB der hellste Teil der Flamme
sich auf gleicher Héhe mit dem Photometerkopf befinde.

1 Erzeugt von den Osramwerken.
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Ein neuer?, ohne Liicke genau in das Dochtrohr passender
Docht wird 1 Stunde bei 105° getrocknet, mit Petroleum getrinkt
und dann in den Brenner eingezogen. Letzteren schraubt man
hierauf fest in das mit dem Petroleum gefiillte OlgefaB. Sehr
wichtig ist es nun, den Docht ganz glatt und eben abzuschneiden,
damit man eine ohne Spitzen brennende Flamme erhalte. In
manchen Laboratorien zieht man vor, den Docht trocken bis etwa
1—2mm iiber den Dochtrohrrand einzuziehen und mit einem
glithenden Flacheisen das herausstehende Ende wegzubrennen. In
letzterem Fall mufl man
mit dem Beginn des Ver-
suches eine Stunde war-
ten, bis sich der Docht
mit Petroleum vollge-
saugt hat.

Die derart vorberei-
tete Lampe wird genau
gewogen, ein moglichst
kleines Flammchen ent-
ziindet und der Zylinder
aufgesteckt. Sehr lang-
sam und gleichméaBig
dreht man nun die
Flamme im Laufe einer
Viertelstunde zur gréBt-
moglichenHohe aufiiber-
14t sie dann 5Minuten
der Ruhe, und dreht, falls
nétig, nochmals zur vol-
len Flammenhdhe auf.

Im weiteren Verlauf der

Untersuchung darf der Abb. 65. Photometerbank

Docht nicht mehr auf- der Firma ¥ranz Schmidt & Haensch.
geschraubt werden.

Nach einer weiteren Viertelstunde, also 1/, Stunde nach dem
Anziinden, wird die Leuchtstirke zum ersten Male abgelesen,
die Flammenhdohe mittels eines kleinen Visierrohres, das an einer
Skala angebracht ist, gemessen und als die zu Beginn der ersten
Stunde vorhandene Leuchtkraft angesehen. Weitere Bestim-
mungen der Leuchtstirke werden am Ende der 1.,2.,3. ... 8. Stunde

! Bei normalen Betriebsuntersuchungen kann der gebrauchte Docht
ofters verwendet werden.
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Leuchtpetroleum-Untersuchung

Muster entnommen aus ..........c........... F:3 1 1 WU, , Bezeichnung................
1| Farbe: Stammer mm Photometerkopf
2 | Geruch Normallampe
3 | Spez. Gewicht bei 150 C ol s System
4 | Viscositat nach Ubbe- < | £ [Hohe vomRing, mm
| " [lohde 2| &|Bis zum Ende des
|_5 | Flammpunkt: Abel ; M| Dochtrohres, mm
Triibungs- 4 b
Reagenz- | punkt of 1 Hohe, mm
6 | glas, Dm. e Durchmesser, mm
....... mm | Erstarrungs- 2| &| Hohe der Einschnii-
punkt @ 25, rung, mm
Siedebeginn 0l = § NiDurehm. .
1) Bis 150°C Vol. °f é’ " | Durchmesser, mm
'g » 175° » g ..| Hohe bis zum
= *‘, 2000, . S g Schraubenring, mm
g7, 9250 N 2 % Entfernung | 21
718 T ™| 5| d. Olniveaus Be-
Sl 250 ”» g3 | vom ginn
2, 275, ,, S| |Sehrauben- | am
§ » 300° 12 2 . nde
%[ Riickstand
Ao L | Zu_Beginn HFK
erlus » Z[Nach 1 Stunde 5
Summe B, 2, »
g 3
. <] I » »
1009, Siedekurve g 2 4, N
909/, — Sl » 5 »
80%,— . i | I n
70“/0 . 3 § » 7 3 ”
60"/ o (= ’3 .n 8 2 i)
° ©|Z| " |Mittl. Leuchtkraft HFK
500/, ~ "; Eammen- zu Beginn
40%, £|hohe, mm am Ende
309, g Riickg. %
209) - § Lan:_lpen- zu Beginn
" o § gewicht am Ende
lo T R | Verbrauch an Leucht-
I auf 1 K -
T00° 1257 150° 17592007225 260°275°500° | | |Retrol. aut 1 Kerzen
Organische Shuren: Aussehen des Dochtes
S#urezahl Aussehen d. Zylinders
9 | Charitschkow-Probe
10 | Asche: gim Liter Leuchtkraftkurve
Wasser + Verunreini- | [FKLS ]
1_1 gungen, Vol°/, » 14
12 | Raffinationsgrad N » 13
13| Schwefelsiure-Test ”» ﬁ —
Karbiirgehalt, ?
14 bestimmt nach ” lg
15 | Schwefelgehalt L8 |
St. 0 1 2 8 4 5 6 7 8 9




Chemische Priifmethoden. 191

vorgenommen. Waihrend der ganzen Brenndauer miissen etwaige
Veridnderungen der Flammenfarbe, des Dochtes, Zylinders usw.
vermerkt werden. Nach 8 Stunden Brenndauer wird die Flammen-
hohe wieder gemessen und hierauf die Lampe ausgeldscht, indem
man die Hand etwa 10 em schrig iber den Lampenzylinder halt
und kurz und stark gegen die Handfldche blist.

Hierauf nimmt man den Zylinder ab und schraubt den Docht
etwas in die Hohe. Vorsichtig wird nun eine eventuell vorhandene
harte Kruste vom Docht abgehoben und gewogen. Nach dem
Erkalten wigt man die Lampe und berechnet den Gesamtél-
verbrauch. Aus den Einzelmessungen der Leuchtkraft wird die
mittlere Kerzenstirke und der Riickgang der Leuchtstirke der
Petroleumlampe berechnet und auch der Leuchtolverbrauch pro
Kerzenstunde ermittelt.

Einrichtungen fiir photometrische Untersuchungen liefert die
Firma Franz Schmidt & Haensch, Berlin S 42. Abb. 65
zeigt das kleine Modell einer Photometerbank dieser Firma, bei
dem als Vergleichslampe eine Normalglihbirne dient. Die Blen-
den haben den Zweck, fremde Lichtstrahlen abzuhalten. Die
nicht abgebildete Priiflampe hat ihren Platz zwischen der vor-
letzten und letzten runden Blende.

Auf S.190 ist cin in Petroleum-Raffinerien iibliches Schemat
fiir vollstindige Petroleumuntersuchungen wiedergegeben:

III. Chemische Priifmethoden.
A. Raffinationsgrad.

Die Petroleumfraktion des Erdéls wird im Raffineriebetrieb
mit konz. Schwefelsdure raffiniert, gelaugt, und auf diese Weise
raffiniertes Petroleum erhalten. Durch die Behandlung mit
Schwefelsdure bezweckt man die Entfernung von iibelriechenden
Bestandteilen und Farbstoffen. Zugleich wird auch ein besser
brennendes Ol erhalten, da sich unraffinierte Leuchtéle, besonders
am Licht, rasch oxydieren und hierbei kohlenstoffreiche, docht-
verstopfende Stoffe bilden. Ob ein raffiniertes oder unraffiniertes
Leuchtol vorliegt, wird vor allem an Farbe und Geruch erkannt.
Raftfiniertes Leuchtol ist farblos oder héchstens schwach gelblich
gefarbt und hat einen milden Geruch. Schwefelsdure vom spez.
Gewicht 1,73 darf beim Schiitteln mit gut raffiniertem Leuchtol
héchstens schwach gefarbt werden.

1 Nach dem Muster der Fantowerke in Pardubitz.
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Organische Sduren. Gut raffiniertes Leuchtél darf héchstens
Spuren organischer Siuren (Naphthensiuren) enthalten. Man 16st
100 cm?® Petroleum in einer zuvor sorgfiltig gegen Phenolphtalein
neutralisierten Mischung von 2 Teilen Benzol und 1 Teil 95 proz.
Alkohol. Nach Hinzufiigen von 1—2 Tropfen !/,, n-Atznatron-
lésung muBl Rotfarbung eintreten.

Freie Schwefelsdure. Schlecht gelaugtes Petroleum kann freie
Schwefelsdure enthalten. Man schiittelt 100 cm?® Petroleum mit
10 cm?® destillierten Wassers, dem einige Tropfen Methylorange-
16sung zugesetzt wurden. Das Wasser darf sich hierbei nicht rot
farben.

Naphthensaure und sulfosaure Salze. Ein nach der Raffination
nicht gut gewaschenes Petroleum kann die genannten Salze, welche
die Brennfahigkeit herabsetzen, gelost enthalten. Nach Cha-
ritschkoff werden 300 cm3 Petroleum und 18 cm?® Natronlauge
vom spez. Gewicht 1,014 (2° Bé) am Wasserbad auf ungefihr 70°
erwirmt und 1 Minute stark geschiittelt. Hierauf gielt man die
Fliissigkeit in einen Scheidetrichter und zieht nach dem Absitzen
die Lauge ab. Letztere wird filtriert und gleichméBig auf 2 Rea-
genzglidser von 25 mm Weite verteilt. In das eine Reagenzglas
gibt man 1—2 Tropfen Methylorangeldsung und hierauf tropfen-
weise soviel konz. Salzsiure, bis die Loésung rot wird. Hierbei
werden die Tropfen gezahlt. Ebensoviel Tropfen Salzsiure gibt
man dann in das zweite Reagenzglas und beobachtet gleich darauf,
ob durch die Flissigkeit hindurch Petitdruck noch deutlich ge-
lesen werden kann. Fillt die Probe ungiinstig aus, so sind ent-
weder organische Siduren oder deren Salze vorhanden!. Wihrend
geringe Mengen organischer Sidure (Bestimmung s. S.161) die Quali-
tit des Petroleums nicht beeintrichtigen, ist ein Salzgehalt des-
selben, der durch Aschebestimmung (s. S. 86) zu ermitteln ist,
der Brennfihigkeit abtriaglich. Nach Rakusin sind 10 mg Asche
im Liter Petroleum noch zuldssig.

Raffination von Petroleumdestillat. Wenn im Laboratorium
zu untersuchen ist, welche Mengen Schwefelsdure nétig sind, um
ein bestimmtes unraffiniertes Leuchtol auf eine Farbe von
z. B. 200° Stammer zu raffinieren, so verfahrt man folgender-
malfen:

1 Liter trockenes Destillat (nétigenfalls filtrieren!) wird auf
5—10° Cabgekiihlt und hierauf im Scheidetrichter mit 1 % Schwefel-
sdure 66° Bé 1/, Stunde tiichtig geschiittelt. Nach dem Absitzen
wird der Saureteer abgelassen, das Petroleum durch die obere

1 Sog. Natronprobe.
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Offnung des Scheidetrichters in einen zweiten gegossen, wieder
auf 5—10° C abgekiihlt und mit 1% Schwefelsidure 66° Bé/, Stunde
geschiittelt. Nach dem Abziehen des gut abgestandenen Saure-
teers schiittelt man das von oben abgegossene Petroleum in einer
Flasche einige Minuten mit etwa 20 em3 Natronlauge von 3—4° Bé
und filtriert das abgestandene, noch tritbe Raffinat zur Kldrung
durch Watte, welche das emulgierte Wasser zuriickhélt. Die
Farbe des blanken Filtrates wird im Stammerapparat bestimmt.
Entspricht sie nicht, so muf} die zweite Saurezugabe vergroBert
werden.

B. Schwefelgehalt.

Auch die Entfernung des itbermafigen Schwefelgehaltes man-
cher Leuchtolsorten gehort zu den Aufgaben der Raffination, da
ein etwa 0,1% tubersteigender Schwefelgehalt sich in merkbarer
Entwicklung von Schwefelsdureddmpfen beim Brennen bemerkbar
macht. Gute Leuchtolsorten enthalten nicht tiber 0,03 % Schwefell.
Die Bestimmung des Schwefels erfolgt nach S. 99.

(. Schwefelsiiure-Test.

Auch der ST. (s. 8. 159) kann zur Unterscheidung von raffinier-
ten und unraffinierten Leuchttlen herangezogen werden. Unraffi-
niertes Leucht6l hat einen ST. von 3—8°, raffiniertes Leuchtol
von 1—3°. Ein ST. von iiber 5° deutet auf Anwesenheit von
Zersetzungsdestillat.

D. Gehalt an Karbiiren.

Unter diesem Namen fafit man alle ungesittigten und aroma-
tischen Kohlenwasserstoffe zusammen. Infolge ihres Reichtums
an Kohlenstoff verbrennen sie in den normalen Petroleumlampen
schwer, rullen daher und farben die Flamme rot. In speziellen,
durch groflere Luftzufuhr und bessere Mischung von Luft und Ol-
dimpfen ausgezeichneten Lampen brennen solche karbiirreiche
Leuchtdle besser. Nach dem Edeleanuverfahren mit fliissiger
schwefliger Sdure von den Karbiiren befreite Leuchtéle brennen
ebensogut wie rein paraffinische Ole.

Die Bestimmung der im Leuchtsl anwesenden ungesittigten
und aromatischen Kohlenwasserstoffe kann nach folgenden Me-
thoden ausgefithrt werden:

1. Methode von Hess (s. S. 161),

2. Methode von Edeleanu.

1 Da die Solaréle aus Braunkohlenteer 0,5—1,0% Schwefel enthalten,
dient der Schwefelgehalt nebst der betrichtlichen Menge an ungesittigten
Kohlenwasserstoffen und dem hohen spez. Gewicht zum Nachweis von aus
Braunkohlenteer stammenden Destillaten.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 13
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Nach Edeleanu werden die aromatischen und teilweise auch
die ungeséttigten Kohlenwasserstoffe in schwefliger Saure bei tiefer
Temperatur gelost. Auf dieser Reaktion beruht auch das groB-
technisch angewendete Raffinationsverfahren, das den Vorteil
bietet, die gelosten Kohlenwasserstoffe nach dem Abdunsten der
schwefligen Saure unverindert zu erhalten. Die Einzelheiten
dieser in Mineraléllaboratorien selten ausgefithrten Priifungs-
methode sind in der Originalarbeit! nachzulesen.

IV. Petroleumhandelsmarken.

AuBer dem normalen, im Handel erhéltlichen Leuchtpetroleum
vom spez. Gewicht etwa 0,810/20 und den Siedegrenzen 150—300°
kommen noch folgende Sorten vor:

Tabelle 29. Amerikanische Vorschriften fiir Leuchtole2.

o= Qﬁ?:go\f éo By TRk 5
£ 3|8 i 52|92 | Destillation [ 52 | £ 5 | S| E
mal2E2|82] S A =R N o
Marine- o nega-| Siedeende |[unter| 16
Leuchtsl | 16| 42° {9129 "4 [nochst. 329°c—15°C] sta. | — | —
. mind.
%31;01};51016 nega- Siedeende |unter| 120 | ne-
Bremme | 21| 42° 0,10 | P08 |hochst. 815° |—18°| Std. | ga- | —
dauer C C |f. 650| tiv
cm?
ent- mind.
Sicher- spre- 20
heits- 16 | chend | — nega- - nter] st | — [
Leuchtsl 120° W £. 570 ra
M.P. cm?®
Siedebeginn
160° C,
10% bei min-
dest. 175° C,
Leucht- a1 | e0° 90% bei _ __ |neu-
turmol® | T 1 hochst.270°| T tral
Siedeende
hochst. 280°,
Gesamtdest.
mind. 97%

Flockenprobe: 300 cm® Ol werden in einem 500 cm® Erlenmeyer-
Kolben ungefihr 20 Min. auf 232° C erhitzt und 15Min, bei dieser Tem-
peratur erhalten. Man beobachtet, ob sich Flocken gebildet haben.

1 Petrol. 1913/14, S. 862; s. a. Holde, K. W., S.112.
2 8. Specifications, S. 3. 3 S. Cross, S.412.
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Starklicht-(Sicherheits-)Petroleum. Spez. Gewicht
0,790/800, Siedegrenzen etwa 160—230°, Abeltest iiber 40° C.
Diese Leuchtolsorte ist gewohnlich stark raffiniert (mindestens 250°
Stammer) und findet Anwendung fir besonders hell brennende
Lampen, Motoren, Lotlampen usw.

Motoren-(Putz-, Schwer-)Petroleum. Spez. Gewicht
820/850. Bis 300° sollen mindestens 70%, bis 350° wenigstens
95% iiberdestillieren, der Flammpunkt soll mehr als 60° Martens-
Pensky betragen.

Die ehemals preuflische Staatsbahn verlangt fiir Putzol
ein spez. Gewicht von 0,800—0,850 bei 20°. Das Ol soll hell,
klar und schwach riechend sein. Es mull ferner sdure-, harz-,
fett- und wasserfrei sein.

Gasol.

Der Name des Gasols rithrt daher, daB es zur Olgasbereitung
verwendet wird. Das durch Zersetzung des Oles in gliihenden
Retorten bei 750—800° erzeugte Gas, das sog.Olgas, das iib-
rigens auch durch Zersetzung von anderen bituminssen Olen, wie
Steinkohlen- oder Braunkohlenteerdl erhalten werden kann, dient
zum Karburieren, d. h. zur Kohlenstoffanreicherung von Wasser-
gas. Das gemischte Gas wird zu Heiz- und Leuchtzwecken ver-
wendet. Aus 1 kg Gasol erhdlt man etwa 500 Liter Gas; daneben
entstehen Teer und Koks. Da es sich hierbei um keine hochwertigen
Erzeugnisse handelt, verwendet man als ,,Gas6l* die am wenigsten
wertvolle, also die zwischen dem Leuchtpetroleum und den
Schmier- bzw. Paraffinolen iibergehende Erdélfraktion. In
neuester Zeit wird die Gasolfraktion auch als Ausgangsmaterial
zur Benzingewinnung durch Zersetzungsdestillation (Kracken)
verwendet. Hierbei erfolgt bei Temperaturen von 400—450° mit
oder ohne Anwendung von Uberdruck Aufspaltung der langen
Kohlenwasserstoff-Ketten in kurze. Als Produkte der unvermeid-
lich zu starken Zersetzung entstehen auBer Benzin meist auch
noch permanente Gase und Koks.

Die zur Gaserzeugung verwendeten Ole werden nach ihrem
Vergasungswert beurteilt. Derselbe wird durch Bestimmung
der Gasausbeute in einer kleinen Versuchsgasanstalt und durch
Messung des Heizwertes des hierbei entstandenen Gases erhalten.
Die Gasausbeute ist von der Art des benutzten Versuchsapparates
stark abhingig; ihre Feststellung geht itber den Rahmen eines

13*
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normalen Mineralllaboratoriums hinaus. Es muf deshalb dies-
bezliglich auf umfangreichere Werke verwiesen werden!.

Der Heizwert des Gases wird am besten mit dem Junkersschen
Calorimeter? bestimmt. Hierbei wird Wasser von ungefihr
gleichbleibender Temperatur durch ein Rohrensystem geleitet
und in einem kalibrierten Zylinder aufgefangen. Eine gemessene
Menge des zu untersuchenden Gases wird in einem Brenner so
verbrannt, daBl die Heizgase die wasserdurchstromten Rohren
erwirmen. Aus der Temperatur des zu- und ablaufenden Wassers,
der verbrannten Gasmenge und der Menge des Kondenswassers
kann man die Heizkraft des Gases berechnen.

Der Heizwert des Gasoles selbst wird durch Verbrennung in
der calorimetrischen Bombe bestimmt (s. S. 78). Er bewegt sich
innerhalb der Grenzen von 9500—11000 Cal. (oberer Heizwert).

Die Farbe der Gaséle ist gelb bis dunkelbraun, durchsichtig
mit bldulicher Fluorescenz. Der Geruch ist erdélartig, dem des
unraffinierten Petroleums &hnlich. Die spez. Gewichte liegen
zwischen 0,850 und 0,890; dementsprechend schwanken die
Siedegrenzen. Der Siedeanfang bewegt sich meist um 250°
herum, bis 300° destillieren, je nach dem spez. Gewicht, 20—60%,
bis 350° gehen 70—95% uber. Der Flammpunkt wird im offe-
nen Tiegel oder Martens-Penskyapparat geprift und betragt
50—120° C. Die Viscositidten bei 20° bewegen sich innerhalb der
Grenzen von 1,5 und 3,0°. Zumeist wird in den Lieferungsbedin-
gungen verlangt, dall das Gasol von Wasser und Verunreinigungen
frei sei.

Eine chemische Untersuchung des Gasols ist nicht iiblich. Nur
wenn das Ol zu Krackzwecken dienen soll, kommt eine Priifung
seiner Eignung hierfiir in Betracht. Wissenschaftliche und prak-
tische Untersuchungen haben gelehrt, daB sich die offenkettigen,
gesittigt-aliphatischen Kohlenwasserstoffe am besten fir die
Zersetzungsdestillation eignen. Eine chemische Untersuchung der
Kohlenwasserstoffe kommt aber wegen ihrer Schwierigkeit und
des Mangels an geeigneten Untersuchungsmethoden weniger in
Betracht als der praktische Krackversuch (s. S. 106).

Die frither preuflische Staatsbahn verlangt bei Gasélen
ein spez. Gewicht von hochstens 0,882 bei 20° und véllige Freiheit
von Wasser und Verunreinigungen. Der Kreosotgehalt darf hoch-
stens 2% betragen (Nachweis siehe S. 222). Bei einer stiindlichen
Gaserzeugung von 10 m3 sollen 100 kg Gassl mindestens 54 m3

1 8. z.B. Holde, K. W., S. 64.
? Engler-Ho6fer, Das Erdol IV, 218.
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Gas liefern, welches bei einem stiindlichen Verbrauch von 35 Litern
eine Leuchtkraft von 11 Vereinsnormalkerzen entwickeln soll.

Nachstehend die Zollvorschriften einiger Staaten fir Gasol:

Tabelle 30. Zollvorschriften fiir Gasol.

Spez. Gewicht Flammpunkt | Visc. bei 20°
bei 20° off. Tiegel Englergrade
Deutschland. . . . iiber 0,835 iiber 50° unter 2,6
Osterreich . . . . itber 0,850 65—110° unter 2,5
Schweiz . . . . . iiber 0,835 iiber 50° unter 2,6
Tschechoslowakei . unter 0,880 iiber 50°
Heizol.

In Amerika sind zahlreiche Erdole erbohrt worden, die auBler
Benzin und Petroleum keine wertvollen Bestandteile enthalten,
deren kostspielige Weiterverarbeitung sich daher nicht lohnt. Das
Abdestillieren der leichten Anteile wird ,,topping‘ und der ver-
bleibende Erdélriickstand ,,topped crude (abgeblasenes Erdol)
oder Fueloil (Heizol) genannt. Letztere Bezeichnung weist
schon darauf hin, daf} diese Erdolriickstéinde als flussiges Heiz-
material verwendet werden. Wéhrend das Heizol am europiischen
Kontinent als Handelsartikel keine grofie Rolle spielt, ist ,,Fuel-
oil* ein wichtiges Produkt der amerikanischen Erdélindustrie ge-
worden, da es in immer steigendem MafBe zur Beheizung der
Schiffskessel verwendet wird. Hierzu ist das Heizdl durch ge-
ringen Raumbedarf, einfache Bedienung, rauchfreie Verbrennung
und grofle Heizkraft (oberer Heizwert iiber 10000 Calorien) be-
sonders geeignet. Von der deutschen Marine wird aus wirtschaft-
lichen und Sicherheitsgrinden (beim Leckwerden) den im Wasser
untersinkenden Steinkohlenteerélen der Vorzug gegeben.

AuBer dem spez. Gewicht ist auch die Viscositit des Heiz-
Oles von Wichtigkeit, da hiervon seine Pumpbarkeit abhingt.
Hoher S-Gehalt wird wegen Bildung von Schwefelsiure beim
Verbrennen und der damit verbundenen Korrosionsgefahr be-
anstandet.

Vorschriften der britischen Admiralitit
fir Heizél.
Flammpunkt: mindestens 79,4°C in geschlossenem Tiegel
(Abel oder Martens-Pensky). Héchster zulissiger Schwefelgehalt:
0,75%, Mineralsidure, auf Olsiure berechnet, hochstens 0,05%
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(= Saurezahl 0,1). Der Wassergehalt darf nicht mehr als 0,6%
und die Viscositat bei 0° C nicht mehr als 36 Englergrade betragen.

Tabelle 31. Vorschriften der amerikanischen Marine fiir Heizol2.

El‘\}l;vl,()ﬂ Bunker | Bunker | Bunker
Standard | Fueloil A Fueloil B| Fueloil C

Flammpunkt Martens-Pensky,

mindestens °C, . . . . . 65,6 65,6 65,6 65,6
Visc. bei 25° C in Englergraden,

hochstens . . . . . . .. 26,7 26,7 — —
Visc. bei 50° C in Englergraden,

hochstens . . . . . . .. — — 26,7 80
Schwefelgehalt %, hochstens . L5 — — —

festeFremd-

Wasser + feste Fremdstoffe, . 1,0 1,0 1,0 stoffe0,25%,

Wass.1,75%,

Treibole.

Unter diesem Namen werden die zum Antrieb von Diesel-
und Glithkopfmotoren verwendeten Destillate des Erdoéles,
Braunkohlen- und Steinkohlenteeres zusammengefafit. Im Diesel-
motor wird der Brennstoff in auf 30—40 Atmosphéren verdichtete
Luft eingespritzt, wo er sich durch die hohe Verdichtungswirme
von selbst entziindet. Die Diesel6le sollen daher einen niedrigen
Zindpunkt (s. S.68) haben. Bekanntlich trifft dies bei den
Paraffin-Kohlenwasserstoffen zu,wihrend die aromatischenKohlen-
wasserstoffe sich erst bei hoher Temperatur von selbst entziinden.
Da die Paraffin-Kohlenwasserstoffe durch einen héheren Wasser-
stoff- und geringeren Kohlenstoffgehalt vor den anderen Kohlen-
wasserstoffreithen ausgezeichnet sind, ist auch die Bestimmung
des Verkokungsriickstandes zur Priifung der Qualitit eines
Dieseldles geeignet.

Nach Constam und Schlidpfer? sind alle bitumindsen De-
stillate mit einem Wasserstoffgehalt von iiber 10% als Dieseldle
geeignet. Hierzu gehéren die Erddldestillate mit einem unteren
Heizwert von iiber 10000 und die Braunkohlenteerdestillate
mit dber 9700 Calorien. Einer besonderen Konstruktion der
Dieselmaschine hingegen bediirfen die Steinkohlenteerdestil-
late mit einem Heizwert von mindestens 8800 Calorien und einem
maximalen Verkokungsriickstand von 3%, sowie andere
Schwelteere.

1 CroB, S.472.
2 Z.V.d.I. 1913, S. 1489 ff.
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Die wichtigste Eigenschaft der Treibole ist ihr Heizwert. Er soll
nach dem Gesagten mindestens etwa 9000 Calorien (unterer Heiz-
wert) betragen. Die Bestimmung des Heizwertes erfolgt mit Hilfe
der calorimetrischen Bombe (s. S. 78). Der Flammpunkt von
Treibolen, bestimmt im Abelapparat, soll zwischen 60 und 100° C
liegen. Bei der Verkokungsprobe diirfen nicht mehr als 3%
Kohle zuriickbleiben. Mangels einer einheitlich festgesetzten
Methode zur Ausfithrung der Verkokungsprobe diirfte sich die
allgemeine Annahme des auch bei Schmierdlen verwendeten
Conradsontestes empfehlen. Ein Gehalt an freiem Kohlen-
stoff im Treibol ist nicht zuldssig. Wenn 10 g Ol mit 10 cm?®
Xylol durchgeschiittelt werden, darf nach dem Filtrieren der
Riickstand hochstens 0,04 g wiegen. Hingegen halten neuere An-
schauungen einen eventuellen Asphaltgehalt fiir unschadlich.

Nach J. C. Allen!, der auch obige Anforderungen formuliert
hat, sollen auflerdem bei der Destillation des Treibols mindestens
80% bis 350° C uiberdestillieren. Der erforderliche Stockpunkt
richtet sich nach den tiefsten Temperaturen, bei denen das Treib-
6l beniitzt werden soll; bei 0° soll es jedenfalls noch fliissig sein.
Was die Reinheit des Oles betrifft, so ist ein Kreosotgehalt von
12%mnoch zuléssig. (ZurBestimmung desselben schiittelt man 10 cm?3
Ol mit 10 cm3 einer 32,5proz. Natronlauge in einem in 1/;, cm?® ge-
teilten 20 cm3-Stopselzylinder gut durch und 146t in der Warme
abstehen. Dic mittlere der sich bildenden 3 Schichten besteht aus
Kreosotnatrium, wovon die Hélfte als Kreosot angenommen wer-
den kann.) Das Ol soll ferner weder freie Siaure noch Alkali und
hochstens 0,75% S enthalten. Beim Veraschen darf der Riickstand

hochstens 0,00% betragen. Ein Wassergehalt von iber 1% ist
unzuléssig.

Isolierole.

I. Allgemeines.

Transformatorendéle und Schalterdle dienen zur Fillung
von Transformatoren, Schalt- und elektrischen Regulierapparaten
und haben die Aufgabe, als Isoliermaterial Funkendurchschlige
zu verhindern und die durch Stromverlust entstehende Wiarme
abzuleiten. Diesen Aufgaben entsprechen geeignete wasserfreie
und gegen Oxydation bestindige Mineralole. Wegen leichterer
Zirkulation ist einerseits geringe Viscositat Bedingung, andererseits

L Petrol. 1914/15, S. 16.
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muB das Ol bei der erhéhten Temperatur des Transformators
méglichst wenig verdampfbar sein. Es darf sich ferner durch
langeres Erhitzen, auch bei Gegenwart von Metallen, nicht oxy-
dieren, keinen Schlamm ausscheiden und keine sauren Produkte
bilden, welche die Isolierfihigkeit (Durchschlagsfestigkeit) ver-
mindern und die Baumwollisolierung der Drahte angreifen kénnen.
Isolierole, die in Transformatoren verwendet werden, welche im
Freien aufgestellt sind, durfen iiberdies bei den tiefsten in Be-
tracht kommenden Temperaturen nicht stocken.

In bezug auf die Hohe des zu verlangenden Stockpunktes,
Flammpunktes, der Viscositat, Durchschlagsfestigkeit, des Wasser-
und Sauregehaltes stimmen die Ansichten der Fachkreise mehr
oder weniger iiberein. Hingegen gehen die Meinungen iiber die
bestenVorschriften fiir die Priiffungder Alterungsneigung eines
Isoliersles stark auseinander. Daf} die Isolierdle vor Ingebrauch-
nahme einer Alterungspriifung unterworfen werden sollen, steht
fest. Ebenso klar ist, da8 die Priifung in einer auf einen lingeren
Zeitraum ausgedehnten Erhitzung zu bestehen hat. Doch schon
dariiber, welche Temperatur hierbei einzuhalten ist, ferner wie
lange und ob bei Gegenwart von Katalysatoren (z. B. Kupfer)
oder ohne dieselben erhitzt werden soll, sind die Spezialforscher
nicht einig. Die von verschiedenen Stellen vorgeschriebenen Alte-
rungspriifungen weichen in ihren chemischen Bedingungen von-
einander derart ab, daB ein Ol, nach der einen Methode gepriift,
sich ausgezeichnet verhalten, bei einer anderen Alterungspriifungs-
methode hingegen géinzlich versagen kann.

Es miissen daher im folgenden die wichtigeren Anforderungen
und Prifungsbestimmungen nach Geltungsbereichen gesondert
angefithrt werden (siehe auch Nachtrége).

II. Verband Deutscher Elektrotechniker.

A. Vorschriften fiir Transformatoren- und Schalterole.
Die folgenden Bedingungen wurden von der XX XTI. Jahresversahmlung
in Kiel 1927 angenommen?.

§ 1.
Die Vorschriften treten am 1. Oktober 1927 in Kraft.

2]

Die Vorschriften der §§ 3—7 beziehen sich sowohl auf neues als auf im
Apparat angeliefertes Ol. Die Vorschriften der §§8—10 beziehen sich ledig-
lich auf neues Ol, die Vorschrift des § 11 bezieht sich auf ein dem im Be-

1 Sieche ETZ. 1927, 473, 858 u. 1089, Sonderdruck VDE. 405; Nach-
druck mit Genehmigung des Verbandes Deutscher Elektrotechniker.
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triebe befindlichen Transformator oder Apparat entnommenes und auf ein
gekochtes oder zum Einfiillen vorbereitetes Ol

Unter neuem O1 (§§ 8, 9, 10) ist ein Ol zu verstehen, wie es im Kessel-
wagen oder in Eisenfassern von der Raffinerie angeliefert wird. Die An-
lieferung darf nicht in Holzfdssern erfolgen.

§ 3.
Die Vorschriften beziehen sich auf Erdéle, die lediglich als Raffinate
geliefert werden miissen. .
§ 4.
Das spezifische Gewicht darf nicht mehr als 0,92 bei 20° C betragen.
Bei Transformatoren und Schaltern, deren Kessel von der AuBenluft
umspiilt werden und die keine besondere Heizvorrichtung haben, soll Ol
verwendet werden, dessen spezifisches Gewicht nicht mehr als 0,895 bei
20° C betragt.
5.
Die Viscositat, bezogen auf Wasser von 20° C, darf bei einer Temperatur
von 20° C nicht iiber 8° Engler sein.

§ 6.
Der Flammpunkt, nach Marcusson im offenen Tiegel bestimmt, darf
nicht unter 145° C liegen (siehe jedoch Ausnahmefall in § 7).

. §7.

Der Stockpunkt des Oles darf nicht hoher als —15° C sein; bei Schaltern,
deren Kessel von der AuBlenluft umspiilt werden und die keine besondere
Heizvorrichtung haben, darf der Stockpunkt des zu verwendenden Oles
nicht héher als —40° C sein. Der Flammpunkt eines solchen Oles darf
nicht unter 120° C liegen.

§ 8.

a) Das neue Ol muB bei 20° C vollkommen klar sein; es muB frei sein
von Mineralsduren.

b) Der Gehalt an organischer Saure darf hichstens 0,05, berechnet als
Saurezahl, betragen.

c¢) Der Gehalt an Asche darf 0,01% nicht iibersteigen.

Das neue Ol muf praktisch frei von mechanischen Beimengungen sein.
§ 10.

a) Die Verteerungszahl des neuen ungekochten Oles darf 0,1% nicht
iberschreiten. )

b) Das neue ungekochte Ol soll nach 70stiindiger Erhitzung auf 120° C
unter Einleiten von Sauerstoff folgende Bedingungen erfiillen:

1. Es soll nach dem Erkalten vollkommen klar sein.

2. Es darf keinen benzinunloslichen Schlamm enthalten.

3. Es dirfen beim Erhitzen mit der alkoholisch-wisserigen Natron-
lauge keine asphaltartigen Ausscheidungen entstehen.

§ 11.

Die elektrische Festigkeit des dem im Betrieb befindlichen Transfor-
mator oder Apparat entnommenen Oles soll, gemessen nach den Priif-
vorschriften, im Mittel 80 KV/cm nicht unterschreiten. Ist die elektrische
Festigkeit geringer, so mufl das O! gereinigt bzw. erneuert werden.

Die elektrische Festigkeit des gekochten oder zum Einfiillen vorbereiteten
Oles soll 125 KV/em nicht unterschreiten.
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Ergibt das Erhitzen des Oles im Reagenzglase auf rund 150° C das Vor-
handensein von Wasser durch knackendes Gerdusch, so eriibrigt sich die
Untersuchung der elektrischen Festigkeit; das Ol muBl getrocknet werden.

Die Untersuchung, ob die Ole diesen Vorschriften entsprechen, hat nach
den nachstehenden Priifvorschriften zu erfolgen.

B. Priifvorschriften.

Aus den Kesselwagen oder Eisenfassern sollen Proben nach den folgenden
Vorschriften entnommen werden:

a) Fir Kesselwagen.

Ein Glasrohr von 1,5—2 m Linge (etwa 15 mm 1. W.), das auf der einen
Seite rund abgeschmolzen ist, so da man es gut mit dem Daumen ver-
schlieBen kann, und auf der anderen Seite ein wenig stumpf ausgezogen
ist, wird im geoffneten Zustande langsam durch den Dom des Wagens bis
zum Boden des Kesselwagens eingeschoben, so dafi beim Durchschieben aus
allen Teilen des Wageninhaltes Teile in das Rohr eintreten. Wenn das Rohr
den Boden beriihrt, wird es mit dem Daumen verschlossen und aus dem
Wagen herausgehoben. Der Inhalt des Rohres und das etwa auBen an-
haftende Ol wird in ein sauberes GlasgefiB gebracht. In gleicher Weise
wird die Probeentnahme so oft wiederholt, bis mindestens eine Probemenge
von 2 Liter vorhanden ist. Es wird nochmals gut umgeriihrt und die so
entnommene Probe in zwei Teile geteilt, von denen der eine fiir eine Kontroll-
priifung fiir den Fall der bei der Werkuntersuchung gefundenen Abweichung
zuriickgestellt wird. Wird die Probe als einwandfrei erachtet, so kann eine
Gegenprobe hoéchstens fiir die Sammlung von Vergleichsmaterialien bzw.
Beanstandungen genau bezeichnet und einwandfrei verschlossen zuriick-
gehalten werden. Eine Verpflichtung hierzu besteht aber bei erfolgter Ab-
nahme nicht.

b) Fiir Eisenféasser.

Ein Glasrohr gleicher Ausfiihrung, wie zu a beschrieben, aber ent-
sprechend kiirzer, wird durch das gesffnete Spundloch eines jeden fiinften
Fasses eingefiihrt. Aus jedem dieser Fasser wird eine Probe entnommen
oder doch jedenfalls so viel, dal aus der gesamten Sendung wieder eine
Probemenge von rund zwei Litern gebildet werden kann. Auch hier wird
wieder gut durchgemischt und im iibrigen wie oben verfahren.

Uber die Probeentnahme aus dem im Betriebe befindlichen Trans-
formator oder Apparat siehe die Erliuterung zu § 11.

Erklarungen.

Zu § 4. Die Ausfiihrung der Bestimmungen des spezifischen Gewichtes
kann nach einer beliebigen Arbeitsweise vorgenommen werden. Um das
spez. Gewicht fiir 20° C zu bestimmen, ist als Umrechnungszahl fiir je
1° C die Zahl 0,0007 zu benutzen (z. B. gefundenes spez. Gewicht bei 15° C

0,8700
Korrektur = 5x0,0001= . . . . . . . . . ... ... .. 0,0035
Spez. Gewicht bei 20°C . . . . . . . . .. ..., 0,8665).

Als obere Grenze des spez. Gewichtes von Olen, die in Transformatoren
und Schaltern verwendet werden, deren Kessel von der AuBenluft umspiilt
sind und die keine besondere Heizvorrichtung haben, ist 0,895 gewahlt,
damit Eisstiicke, die sich in Freiluftanlagen oder ungeheizten Stationen
bilden kénnen, mit Sicherheit zu Boden sinken.

Zu §5. Zur Viscosititsbestimmung wird der Apparat von Engler
benutzt.
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Zu §6. Zur Flammpunktbestimmung ist der Marcussonapparat mit
waagrechter Flammenfithrung zu benutzen (Versuchungsausfilhrung vgl.
S. 61)1. Hierzu sind die vorschriftsmafigen, von der PTR. auf 30 mm Ein-
tauchtiefe geeichten Flammpunktthermometer zu verwenden, bei deren
Eichung die Korrektur fiir den herausragenden Faden bereits beriick-
sichtigt ist. )

Zu § 7. Das Verhalten des Oles in der Kélte mufl derart sein, daB es
nach einstiindigem Abkiihlen auf —15° C bzw. —40° C noch flieBt. Die
Priifung geschieht nach dem folgenden Verfahren:

Das Ol wird in ein 15 mm weites Reagenzglas 3 cm hoch mit der Pipette
eingefiillt und zwar so, dal die Glaswand oberhalb des Olspiegels nicht be-
netzt wird. Das Reagenzglas wird mittels eines Gestelles oder Halters
senkrecht in das Kiihlgefil eingestellt und eine Stunde lang auf — 15° C
abgekiihlt. Die Abkiithlung erfolgt in einer Salzlosung, die durch Auflésung
von 25 Teilen Salmiak in 100 Teilen Wasser zu bereiten ist. Die Abkiithlung
dieses Bades wird durch Einstellung der Lésung in eine Mischung von Eis
und Viehsalz bewirkt. Nach Ablauf einer Stunde wird das Reagenzglas,
ohne es herauszunehmen, in eine schrige Lage gebracht und die Verinderung
des Fliissigkeitsspiegels heobachtet. Der fliissige Zustand des Oles zeigt
sich nach dem Herausnehmen des Reagenzglases daran, daf die Glaswan-
dung vom Ol einseitig benetzt ist.

Bei der Priifung des Stockpunktes von — 40° C wird die Abkiihlung am
einfachsten in Benzin, das durch ein Gemisch von fester Kohlensiure und
Alkohol abgekiihlt wird, vorgenommen.

Zu § 8. a) Reinheit des Oles. Zur Feststellung, ob das Ol klar ist,

wird eine frisch aus dem Versandgebinde entnommene Probe in einem
Reagenzglase von 15 mm lichte Weite 1 Stunde lang bei 20° C der Ruhe
iberlassen. Ist die Probe nach dieser Zeit klar, so entspricht sie den An-
forderungen. Eine Tribung kann auch von zu hohem Wassergehalt herriih-
ren, der sich durch Kochen beseitigen 143t.
_ Zum Nachweis von freier Mineralsiure werden (nach Holde) 100 cm?®
Ol mit 200 em? heiflem destillierten Wasser im Scheidetrichter oder Kolben
kraftig durchgeschiittelt, bis sich das Ol geniigend im Wasser verteilt hat.
Nach dem Absetzen filtriert man die wisserige Schicht durch ein angefeuch-
tetes Faltenfilter und versetzt das Filtrat mit einigen Tropfen Methyl-
orange, wobei keine Rotfirbung eintreten darf.

b) Sédurezahl. Vor Benutzung sind die GefiBle mit einem neutrali-
sierten Benzol-Alkoholgemisch 1:1 auszuspiilen; sodann werden 10 g Ol
in einem 200 cm® fassenden Schiittelzylinder eingewogen und in 75 cm?
eines vorher neutralisierten Gemisches von einem Teil Benzol und einem Teil
Alkohol aufgelést. Hierbei wird nach Versetzen mit 2 cm?® einer 2proz.
alkoholischen Losung von Alkaliblau 6B eine genau eingestellte, 1/;, nor-
mal alkoholische Kalilauge aus einer Biirette zugegeben, bis die Farbung in
der Durchsicht in ein deutliches Rot umschligt. Die Saurezahl ist der Ver-
brauch an Milligramm KOH fiir 1 g angewandtes Ol. Wurden bis zum Farb-
umschlag beispielsweise ?/;, cm® KOH verbraucht, so errechnet sich die
Saurezahl wie folgt:

0,3 x 56 0,168 mg KOH.

5,6 ist die Anzahl Gramm KOH/Liter in 1/, n-Kalilauge. Die Siurezahl
ist dann 0,168.

1 Anm. d. Verfassers.



204 Besondere Untersuchungen. Isoliercle.

¢) Aschegehalt. Vom Ol wiigt man in einer ausgeglihten und ge-
wogenen Schale etwa 20 g ab. Man setzt die Schale in den Ausschnitt
einer Asbestplatte und schwelt unter dem Abzug auf kleiner Flamme das
Ol ab; bei vorsichtigem Arbeiten wird weder ein Uberkriechen des Oles iiber
den Rand der Schale noch ein Anbrennen der Oldimpfe stattfinden. Ist
die Probe vollkommen abgeschwelt, so erhitzt man mit starker Flamme auf
einem Tondreieck, bis aller Kohlenstoff verbrannt ist. Erfolgt dieses sehr
langsam, so trankt man nach dem Erkalten der Schale den Riickstand mit
einer konzentrierten Ammoniumnitratlésung (Ammoniumnitrat mufl vollig
aschefrei sein) und trocknet im Trockenkasten bei 105° C. Den trockenen
Riickstand verascht man zunichst vorsichtig und glitht nach dem Verjagen
der Ammoniumsalze stark. Nach dem Erkalten im Exsiccator wird die
Asche gewogen.

Erkennt man nach dem Verschwelen des Oles an dem eigentimlichen
Zusammensintern, dafl die Asche groflere Mengen Alkali enthilt, so laB8t
man vor dem starken Glithen die Schale erkalten. Der kohlige Riickstand
wird mit heilem destillierten Wasser ausgezogen, die Losung durch ein
aschefreies Filter abfiltriert und quantitativ nachgewaschen. Man trocknet
dann die Schale samt dem Filter, verascht und vergliiht stark, wie dieses
vorstehend angegeben ist. Dann wird nach dem Erkalten die wisserige
Losung der Alkalien wieder in die Schale gegeben und nach dem Ein-
dampfen bei 105° C bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.

Zu §9. Mit dem Ausdruck ,,praktisch frei“ ist gemeint, dafl keine mit
bloBem Auge sichtbaren Beimengungen vorhanden sein diirfen.

Zu §10. a) Verteerungszahl. Es wird darauf hingewiesen, daf die
Bestimmung der Verteerungszahl besonders schwierig ist und im Zweifels-
falle von einem Spezialchemiker ausgefithrt werden muBl. Die abgekiirzte
Bezeichnung fiir diese Methode ist (70 h 120° O,).

150 g des frischen, ungebrauchten, filtrierten Oles werden in einem
300 cm® fassenden Erlenmeyer-Kolben (Schott u. Gen., Jena) in einem
Olbade 70 Stunden ununterbrochen unter gleichzeitigem Durchleiten von
Sauerstoff auf 120° C erwirmt. Das Niveau des Olbades soll 5 mm hoher
als das des im Kolben befindlichen Oles sein. Der Sauerstoff passiert zwei
Waschflaschen, von denen die erste mit Kalilauge (spez. Gewicht 1,32),
die zweite mit konzentrierter Schwefelsidure (spez. Gewicht 1,84) beschickt
ist (die Waschflaschen sollen ein Fassungsvermégen von mindestens */, Liter
bei hoher zylindrischer Form haben und etwa auf !/; ihrer Hohe mit der
Waschfliissigkeit beschickt sein). Die Erwirmung wird in einem zuverlis-
sigen, regelbar geheizten Olbad ausgefiihrt. Die vorgeschriebene Temperatur
ist in dem zu untersuchenden Ol zu itberwachen. Das Olbad ist mit einem
Riihrwerk auszustatten. Der Kolben ist durch einen Korkstopfen mit seit-
licher Einkerbung verschlossen, durch den das 1—2 mm iiber dem Boden
des Kolbens miindende Einleitungsrohr fithrt. (Die lichte Weite des Ein-
leitungsrohres soll genau 3 mm, die Anzahl der Blasen je Sekunde 2 be-
tragen.)

gNach der geschilderten 70stiindigen Vorbehandlung werden 50 g des
gut durchgeriihrten Oles in einem mit RiickfluBkiihler versehenen, 300 cm?
fassenden Erlenmeyer nach Zusatz einiger Siedesteine 20 Minuten lang auf
siedendem Wasserbade mit 50 cm? einer Losung erwiarmt, die durch Auf-
losen von 75 g moglichst reinem Atznatron in I Liter destilliertem Wasser
und durch Hinzufiigen von 1 Liter 96 proz. Alkohols zu bereiten ist. Ohne
den RiickfluBkiihler zu entfernen, wird hiernach das warme Gemisch
5 Minuten lang kriftig geschiittelt, wobei der Kolben zweckmiBig mit einem



Verband Deutscher Elektrotechniker. 205

Tuch umwickelt wird. Sein Inhalt wird nach dem Erkalten in einen Scheide-
trichter iiberfithrt und tiber Nacht absitzen lassen, da erst dann eine voll-
stindige Trennung der Lauge vom Ol stattfindet. Zeigen sich nach dem
Erwéirmen mit der Lauge und dem Absitzenlassen an der Trennungsschicht
von Ol und Lauge oder an den Wandungen des Scheidetrichters dunkel-
farbige Ausscheidungen, so entspricht das Ol nicht den Vorschriften. Wenn
keine Ausscheidungen vorhanden waren, wird nach eingetretener Schichtung
ein moglichst grofler Anteil der alkoholisch-wasserigen Lauge durch ein
gewohnliches Filter in einen Kolben filtriert. Von dem Filtrat werden
40 cm? abpipettiert, in einem zweiten Scheidetrichter mit einigen Tropfen
Methylorange versetzt und mit Salzsiure bis zur deutlichen Rotfirbung
der Fliissigkeit angesfuert (hierzu sind etwa 6cm?® Salzsiure vom spez.
Gewicht 1,124 erforderlich). Nach dem Anséduern werden 50 cm?® destilliertes
Wasser zugesetzt, erst dann wird mit Benzol ausgeschiittelt, da in 50proz.
Alkohol Benzol und mit ihm auch die darin gelosten Teerstoffe etwas loslich
sind. Die durch das Ansduern abgeschiedenen Teerstoffe werden in 50 cm3
reinem Benzol vom Siedepunkt 80—82° C (das beim Eindampfen auf dem
Wasserbade keine Spur eines Riickstandes hinterlassen darf) aufgenommen.
Das Ausschiitteln ist mit 50 cm® Benzol in einem dritten Scheidetrichter
noch einmal zu wiederholen.

Nach dem Ablassen der wasserigen Schicht wird der erste Benzolauszug
im Scheidetrichter Nr. 3 mit dem zweiten Benzolauszuge vereinigt, wobei
der Scheidetrichter Nr. 2 mit etwas Benzol nachzuspiilen ist. Der Benzol-
auszug wird dann im Scheidetrichter Nr. 3 zweimal mit je 50 cm? destil-
liertem Wasser sorgfiltig ausgeschiittelt. Starkes Schiitteln ist zu ver-
meiden, da sonst Emulsionshildung eintritt. Wenn sich hierbei eine starke
Emulsion bildet, setzt man nach Ablassen des klaren Teiles der Wasser-
losung einige Tropfen Alkohol zu, so daB die Benzolschicht vollkommen
klar bleibt.

Nach dem Ablassen der letzten sichtbaren Wasserreste wird die im
Scheidetrichter zuriickbleibende Benzollssung in einen Weithalsstehkolben
von 250 cm® Inhalt (Schott u. Gen., Jena) iibergefiithrt, der zuvor mit
einigen Siedesteinen gemeinsam auf der analytischen Waage gewogen
wurde. Dieser Kolben wird mit einem tadellosen, gut ausgepreften und
von jeglichem Korkstaub befreiten, durchbohrten Korken, in dem ein
moglichst direkt iiber ihm abgebogenes weites Dampfleitungsrohr steckt,
das in einen Kiihler miindet, verschlossen und mittels eines Ringes, der
Einkerbungen zum Durchleiten des Wasserbaddampfes besitzt, auf das
Wasserbad gestellt. Kolben und Ableitungsrohr werden dann mit einem
oben geschlossenen Blechmantel iiberdeckt, der an einer Seite zur Durch-
fithrung des Ableitungsrohres geschlitzt ist. Das Wasserbad wird dann so
stark erhitzt, daf die in den Blechmantel steigenden Dimpfe diesen und
damit auch Kolben und Ableitungsrohr mit erwirmen und so jegliches
Dephlegmieren der Benzoldémpfe verhindern. Nach dem Eindampfen wird
etwas Alkohol (absoluter oder 96proz.) zugegeben, um etwa vorhandenes
Wasser zu verjagen und der Kolben offen und hegend auf das mit gewohn-
lichem Ringe versehene Wasserbad gestellt, so daB die schweren Dampfe
bequem abflieBen konnen. Dann wird der Kolben in einem auf 105° C
eingestellten Trockenschrank 10 Minuten lang getrocknet und nach dem
Erkalten gewogen. Die gefundene Teermenge in Gramm, mit 2,5 multipli-
ziert, ergibt die prozentuale Verteerungszahl.

b) Schlammbildung. 10 cm3 des verteerten Oles werden mit 30 cm?
Normalbenzin versetzt. Nach 24stiindigem Stehen wird festgestellt, ob
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sichSchlamm ausgeschieden hat. Im Zweifelsfalleist durch ein geeignetes Filter
(Schleicher & Schiill, Weilband 589) zu filtrieren. Ist in dem Kolben, in dem
das Ol erhitzt wurde, schon ohne Benzinzusatz eine Schlammausscheidung
zu bemerken, so ist das Ol von vornherein als unbrauchbar zu bezeichnen.
Zu §11. 1. Entnahme der Probe. Das zu untersuchende Ol soll dem
Apparat (z. B. Transformator oder Olschalter) méglichst an einer Stelle
entnommen werden, die dem tiefsten unter Spannung stehenden Teil
naheliegt. Die zur Entnahme der Probe dienenden

Gefafle miissen peinlich sauber und trocken sein.
A . Die Temperatur des zu untersuchenden Oles
i soll 15—25° C betragen.
K Q 2. Elektrodenform wund Abstinde innerhalb
| Lo . } der Priifapparate.
35— > 7 73] Als Elektroden werden Kupferkalotten von

20— 25 mm Halbmesser nach nebenstehender Skizze

Abb. 66. Elektroden. (Abb. 66) gewahlt.

Der Abstand der Kalottenrander von der Ge-
faBwandung -(Glas oder Porzellan) soll mindestens 12 mm betragen.

Bei Einfiihrung beider Elektroden vom Olspiegel aus soll der Mindest-
abstand zwischen den Zuleitungen 45 mm betragen. Die Zuleitungen selbst
sollen einen Durchmesser von mindestens 5 mm haben.

3. Olmenge. Die Olmenge soll mindestens 0,25 Liter betragen.

- 4. Reinigung. Die Elektroden und das Gefil} sind vor jeder Versuchs-
reihe mit einem Lederlappen blank zu reiben und mit heilem getrockneten
Ol oder heiBer Luft zu reinigen. Der gereinigte Apparat ist vor dem Ver-
such moglichst mit einem Teil des zu untersuchenden Oles auszuspiilen.

5. Versuchsanordnung. Zwei Versuchsanordnungen sind zuléssig.

A. Fester Elektrodenabstand. Der Abstand der Kalotten soll bei
dieser Versuchsanordnung 3 mm betragen.

Die Spannung wird variiert entweder durch fein-
) stufige Anderung der Erregung, falls ein besonderer Ge-
nerator vorhanden ist, oder durch Regeln der vor die
Niederspannungswicklungen des Transformators geschal-
\ teten Widerstinde.

\ B. Variabler Elektrodenabstand bei konstanter

/i

@

Spannung.
Auf der Hochspannungsseite soll ein fester Wider-
stand von etwa 30000 £ vorgeschaltet sein.
Der Priiftransformator soll
AY bei beiden Versuchsanord-
N, nungen bei voller Erregung
NG mindestens 30 KV auf der
2 P~ Hochspannungsseite  geben.
—— Die Leistung darf nicht we-
niger als 250 VA betragen.
Bei groBeren Transformatoren
/Jqésfgﬂa";ercé/ekf/:’aa’eg g m;f, ist u. U. durch Vorschalten
Abb. 67 von Flissigkeitswiderstinden
’ dafiir zu sorgen, daf3 der Hoch-
spannungsstrom beim Ansprechen der Funkenstrecke nicht mehrals 0,5 A
betrigt. Zur Regelung oder Démpfung sind nur Metall- oder Fliissigkeits-
widerstinde zulissigl,

Faktor
R oy &y N

/|

)
~N

1 Anm. des Verfassers: Die Firmen Siemens & Halske, AEG. u. a.
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6. Verlauf der Untersuchung. Beim EingieBen des Oles sind Luftblasen
nach Moglichkeit zu vermeiden, indem man das Ol an der GefiBwand
langsam herunterlaufen laf3t.

Vor Anlegen der Spannung soll' das Ol 10 Minuten im Priifgefafl ruhig
stehen.

Die Regelung der Spannung bzw. des Elektrodenabstandes soll bis zum
Durchschlag ungefihr 20 Sekunden erfordern. Die Spannung soll méglichst
schnell nach dem Durchschlag abgeschaltet werden.

Im ganzen sind 6 Durchschlagversuche anzustellen. Das Ergebnis des
ersten Versuches darf zur Beurteilung des Oles nicht herangezogen werden.
MafBgebend ist der Mittelwert der letzten 5 Durchschlige.

Nach jedem Durchschlag ist das Ol zwischen den Elektroden durch
Unmrithren mit einem reinen und trockenen Glasstibchen zu erneuern.

Um die Durchschlagfestigkeit in KV/em zu ermitteln, ist bei Methode A
der gefundene Mittelwert der Durchschlagspannung mit dem Faktor 3,5
zu multiplizieren.

Bei Methode B ergibt sich der Faktor aus der Kurve (Abb. 67).

Auf die in den vorliegenden Vorschriften gegebenen Grenzzahlen sind
Toleranzen nicht anwendbar.

II1. Schweizer Elektrotechnischer Verein.

Normalien zur Prifung und Bewertung von Mineralsl fiir
Transformatoren und Schalter!.

Die Vorschriften beziiglich der Reinheit, Sidurefreiheit und des Flamm-
punktes enthalten gegeniiber den deutschen Bestimmungen nichts grund-
satzlich Verschiedenes.

Elektrische Festigkeit. Das vor der Priifung !/, Stunde im bedeckten
PriifgefiB in Ruhe gelassene Ol wird bei Zimmertemperatur einer steigenden
Wechselspannung ausgesetzt. Die kugelfsrmigen Elektroden haben einen
Durchmesser von 12,5 mm und stehen einander in einer Entfernung von
5mm gegeniiber. Die Spannung des Wechselstromes wird mit einer Ge-
schwindigkeit von 1KVeit in der Sekunde von 0—30 KVest gesteigert
und hierauf 30 Minuten hindurch konstant bei 30 KVejt erhalten. Wihrend
der letzten 5 Minuten sollen keine Entladungen auftreten und auch sonst
kein Gerdusch zu vernehmen sein.

Verhalten in der Warme (Alterungspriifung). In einem mit Mineralsl
gefiillten, elektrisch geheizten und mit Rihrwerk versehenen Thermostaten
hingen die zur Aufnahme des zu priifenden Oles bestimmten (getriebenen,
nicht gelteten) kupfernen Priifgefafe. Dieselben haben eine lichte Weite
von 100 mm, eine Héhe von 210 mm und Wandstirke von etwa 0,6 mm.
Die Gefifle miissen vor Verwendung gut gereinigt werden®. Man fiillt
1000 em? Transformatorendl in eines dieser Gefdfle und hingt letzteres in
das warme Olbad. Das Kupfergefal3 soll innen und auBen gleich weit von
Ol benetzt sein. Der Thermostat wird durch eine automatisch regulierte
Heizvorrichtung so erwiarmt, dafl dic Temperatur des Priifungséles wiahrend

bauen Apparate sowohl mit festem Elektrodenabstand (Methode A), als
auch mit veranderlichem Elektrodenabstand (Methode B).

1 Nach dem Sonderabdruck aus dem Bull. d. Schweiz. Elektrotechn.
Vereins 1925, H. 4.

% Die Gefille diirfen nur mit organischen Lésungsmitteln (Benzol, Tetra-
chlorkohlenstoff usw.) ausgespiilt und nachher mit einer Kreideaufschlim-
mung blank gerieben werden.



208 Besondere Untersuchungen. Isolierdle.

der ganzen Dauer des Versuches sich auf 115° (£2°) C halt. In das O1
werden 2 Glasstibe von 7 mm Durchmesser gestellt, auf die je 10 m Baum-
wollfaden, Garnnummer 90/2, Drall 90 =~ 100 pro 10 em aufgewickelt sind.
Die Baumwolle darf die Kupferwandung nicht berithren. Von derselben
Baumwollspule entnimmt man 15 kleine Proben, trinkt sie in frischem 01
und bestimmt die mittlere ZerreiBfestigkeit des Fadens. Derselbe muB
1/, Minute eine Belastung von 160 g aushalten. Das Prifgefal wird wihrend
168 Stunden (1 Woche) bei ungehindertem Luftzutritt auf einer
Temperatur von 115° C (Thermometer im Transformatorensl) gehalten. Nach
1 Woche wird die Olprobe gut durchgeriihrt und derselben 50 em? und ein
Glasstab samt aufgewickeltem Baumwollfaden entnommen. Von der Ol-
probe werden nach Erkalten 10 cm? mit 3 Teilen Normalbenzin gut durch-
gemischt und mit mehreren tausend Umdrehungen pro Minute zentrifugiert
(siehe S.20), bis das Volumen des eventuell abgeschiedenen Schlammes
sich nicht mehr verringert. Gutes Ol soll keinen Schlamm aufweisen. Der
iibriggebliebene Teil der Olprobe wird filtriert und in dem Filtrat der Gehalt
an organischen Sduren gepriift. Die Sdurezahl soll kleiner sein als 0,3.
Mit dem aus dem Ol genommenen Baumwollfaden werden 15 ZerreiBproben
gemacht. Die mittlere Festigkeitsabnahme soll kleiner sein als 20 % (Toleranz:
bis 30%). Die Hauptprobe des Oles wird noch 1 Woche auf 115° erhitzt
und sodann die Priifung auf Schlamm, organische Siuren und Zerreif3-
festigkeit in derselben Weise wiederholt. Die auf Ol bezogene Schlamm-
menge soll in diesem Zeitpunkt kleiner als 0,3 Vol%, die Saurezahl des
Oles nach dem Filtrieren kleiner als 0,4 und die totale mittlere Festigkeits-
abnahme des Baumwollfadens kleiner als 30% (Toleranz: bis 40%) sein.

IV. Englische Schlammbildungsprobe.

Diese in England unter dem Namen sludge test (J.P.T.
Serial Designation — T. O. 22) vorgeschriebene Priifung! sucht
die chemischen Vorgénge im Transformator dadurch nachzuahmen,
daB das Ol bei hoherer Temperatur in Berithrung mit kataly-
sierend wirkendem Kupfer der Einwirkung von Luft ausgesetzt wird.

Der Apparat (Abb. 68) besteht aus einem 200 cm3 mit 100 g Ol
gefillten Rundkolben, auf den mittels Glasschliffes ein Kiihler ge-
setzt ist. Durch den Gummistopfen, der oben den Kiihler ver-
schlieBt, fithrt ein 10 mm weites T-Stiick aus Glas. In diesem
ist mittels Gummistopfens ein 4 mm weites Glasrohr befestigt,
das bis 3mm oberhalb des Kolbenbodens reicht. Der andere
Arm des T-Stiickes ist mit der Luftpumpe verbunden. Die an-
gesaugte Luft passiert je eine mit 33proz. Natronlauge, 10proz.
Silbernitratlosung und konz. Schwefelsdure gefiillte Waschflasche.
Als Katalysator dient ein Stiick blankes Elektrolyt-Kupferblech,
50 mm lang, 30 mm breit und 0,1 mm stark. Das Blech ist zu
einem offenen 30 mm hohen Zylinder zusammengerollt, der am
Boden des Kolbens stehend, das Lufteinleitungsrohr konzentrisch
umgibt. Der Kolben taucht bis zum Halsansatz in das stets auf

1 TInst. of‘Petr. Technologists, Standard Methods, sec. ed. 1929, 8. 8.
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150° C eingestellte Olbad. Zwischen Schwefelsiure-Wasch-
flasche und Einleitungsrohr befinden sich ein Nadelventil und ein
Stromungsmanometer. Die Luft wird mit einer Geschwindigkeit
von 3 Blasen in der Sekunde (2 Liter in der Stunde) durch das

— J
AgN03 Ny OH

01 - Manometer

j Abb. 65, Apparat zur Priifung des sludge test.

s ad

auf 150° C erhitzte Ol geleitet. Nach 4dstiindiger Behandlung’
wird der Kolben aus dem Bad genommen, abkiihlen gelassen und
das Ol in einem Becherglas mit dem 3fachen Volumen Normal-
benzin verdiinnt. Ein am Kolben haftender Niederschlag wird
mit in das Becherglas gespiilt.

Nach [2stiindigem Absitzen filtriert man den Niederschlag
durch ein gewogenes Yilter ab, wischt ihn mit Benzin élfrei und
trocknet bei 100° C. Das Gewicht des Riickstandes wird in Pro-
zenten auf Ol umgerechnet. Niheres in der Originalvorschrift.

Schmierile.

I. Allgemeines.

In den vorangehenden Abschnitten wurden die leichteren
Destillate des Erdols behandelt. Nach dem Abdestillieren dieser
Fraktionen verbleibt im Kessel ein Olriickstand, der an und fiir
sich schon schmierende Eigenschaften hat und auch als billigeres

Burstin. Untersuchungsmethoden. 14
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Schmiersl (Vulkandl) fiir Eisenbahnwagenachsen und Lokomotiven
Verwendung findet. Wertvollere Schmieréle entstehen bei der
Weiterverarbeitung des erwihnten Kesselriickstandes. Durch
Destillation unter Zuhilfenahme von iiberhitztem Wasserdampf,
meist auch unter Anwendung von Vakuum, erhdlt man aus
paraffinfreiem Riickstand Schmiersl- (eventuell auch Zylinder-
ol-)destillate einerseits, und, je nach dem Grade der Eindickung,
Riickstands-Zylindersl oder Asphalt andererseits. Die erhaltenen
Destillate und Konzentrate (Riickstandéle) kénnen je nach Er-
fordernis gemischt werden. Auf diese Weise erzielt man Ole aller
gewiinschten Viscosititen und Flammpunkte.

Bei der Verarbeitung von paraffinhaltigem Erdol destilliert
nach der Gasolfraktion das sog. Paraffinél (s. S.131), welches
zwecks Gewinnung von Paraffin und Schmierélen durch Ab-
kithlung, Krystallisation und Filtration vom Paraffin befreit wer-
den mufl. Das hierbei erhaltene Filtratol wurd durch Redestilla-
tion in Schmiercldestillate und Riickstandscl zerlegt.

Bewertung von Schmierélen. Den Schmierslen fallt, wie
bereits (S. 31) ausgefiihrt wurde, die Aufgabe zu, an Stelle der
Reibung von aneinander vorbei bewegten Metallflichen die viel
kleinere Fliissigkeitsreibung zu setzen. Die Viscositit eines jeden
Schmiersles mufl der Geschwindigkeit der bewegten Metall-
flichen und dem Lagerdruck angepafit sein, um einerseits gut zu
schmieren, andererseits keinen unnotigen Reibungsverlust zu ver-
ursachen.
~ Von dem wahren Schmierwert legen die gebriuchlichen
Laboratoriumsuntersuchungen der Schmiercdle kein Zeugnis ab.
Hierzu wire noch die Ermittlung anderer physikalischer Eigen-
schaften, wie Oberflachenspannung, Adhéision usw. nétig, was um-
fangreiche physikalische Untersuchungen zur Voraussetzung hat.
Das Problem des wahren Schmierwertes von Olen ist iibrigens
noch nicht ganz geldst. Vorlaufig begniigen sich Kéufer und Ver-
kiufer von Schmierdlen mit der Kenntnis der iblichen physika-
lischen Eigenschaften wie Viscositét, Flammpunkt und Stock-
punkt. AuBlerdem werden noch einige chemische Reinheits-
priiffungen verlangt.

Im Gegensatz zu unseren geringen Kenntnissen von der wahren
Qualitit der Schmierdle standen seit jeher die Zahl und Ver-
schiedenheit der behérdlichen und privaten Lieferungsbedingungen,
welche den Raffinerien viel unniitze Arbeit verursachten. Um
diesem Wirrwarr eine Ende zu bereiten, gibt der ,,Verein deutscher
Eisenhiittenleute, Gemeinschaftsstelle Schmiermittel* zusammen
mit dem ,,Deutschen Verband fiir die Materialprifungen der
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Technik (Ausschufl IX)“ die Richtlinien fiir den Einkauf
und die Prifung von Schmiermitteln (Verlag Stahl-
eisen, Diisseldorf) heravs, deren letzte (5.) Auflage im Jahre 1928
erschienen ist.

Die ,,Richtlinien‘‘ enthalten Normen fiir alle in Betracht kom-
menden Schmiermittel und Vorschriften zur Prifung derselben.
Die letzteren sind dem Sinne nach mit den in diesem Buch an-
gefithrten Priifvorschriften identisch.

II. Kennzeichnung von Schmieréslen nach der
deutschen Mineraltol-Zollordnung’.

Als Schmierole sind alle Mineralole zu verzollen, deren Dichte
bei 15° C mehr als 0,830 betrdgt. Falls der Anmelder gegen die
Verzollung eines derartigen Oles als Schmiersl Einspruch erhebt,
ist dessen Verwendbarkeit zu Schmierzwecken festzustellen. Als
zu Schmierzwecken verwendbar ist jedes Ol anzusehen, welches
einen Siedepunkt von mehr als 300° C besitzt oder bei dessen
fraktionierten Destillation bis 300° C weniger als 70 Raumteile
O1 von 100 iibergehen. Indessen ist Rohpetroleum (rohes Mineral-
ol), welches einer Destillation behufs Sonderung der Bestandteile
noch nicht unterlegen hat, auch wenn es die vorstehenden Merk-
male der Schmierdle zeigt, nur dann als Schmierdl zu verzollen,
wenn es einen hoheren Entflammungspunkt als 50° Abel hat oder
bei 15° C eine hohere Dichte als 0,885 besitzt, oder bei der frak-
tionierten Destillation im Englerschen Apparat von 150° C an bis
zu 320° C weniger als 40 Raumteile Ol von 100° iibergehen 1aBt,
oder einen hoheren Paraffingehalt als 8 Gewichtsteile in 100
ergibt.

Die Engler-Destillation erfolgt nach den auf S.126 an-
gefiihrten Vorschriften.

Bestimmung des Entflammungspunktes von 50°. Zur
Untersuchung dient der fiir die Priifung des Petroleums auf seine
Entflammbarkeit vorgeschriebene Abelsche Petroleumprober.
Der Apparat mull amtlich beglaubigt sein und das Thermo-
meter, welches die Wirme des Oles angibt, muf3 bis mindestens
70° C, das Thermometer fiir das Wasserbad bis mindestens 100° C
reichen.

Die Ausfithrung des Versuches erfolgt im aligemeinen nach
der gleichen Methode wie bei Priifung des Petroleums auf 21° C
Entflammungspunkt, woritber die den Apparaten beigegebene

' Zitiert nach der Anleitung fir die Zollabfertigung (Berlin 1924).
14*
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100 g des zu untersuchenden Rohpetroleums werden in eine ge-
wohnliche tubulierte Glasretorte gebracht und davon alle bis
300° C (Thermometer im Dampf) iibergehenden Teile rasch ab-
destilliert. Man legt eine neue gewogene Vorlage (ohne Kiihler) vor,
treibt séimtliche Ole bis zur vollstandigen Verkokung des Riick-
standes ohne Thermometer tber und bestimmt durch Wieder-
wigung der Vorlage das Gesamtgewicht des {iberdestillierten
schweren Oles. Alsdann erfolgt in diesem die Bestimmung des
Paraffins nach der Holdeschen Methode (s. S. 119), nur hat man
dabei das Ol in Gramm abzuwiigen und nicht in Kubikzenti-
metern abzumessen. Aus dem Paraffingehalte des Schwerdl-
destillates wird durch Umrechnung der Paraffingehalt in den
100 g des zur Untersuchung verwendeten Rohpetroleums erhalten.

Enthilt das untersuchte Ol mehr als 8 Gewichts-
teile Paraffin in 100, so ist es nicht als Rohdl,
sondern als Schmierol zu bezeichnen.

III. Physikalische Priifmethoden.
A. Farbe.

Das Verlangen des Kéufers nach einem ,hellen” Schmiersl
ist insofern gerechtfertigt, als sich die raffinierten Schmierdle
von den unraffinierten durch eine lichtere Farbe auszeichnen und
der Kéufer ohne chemische Priifung feststellen will, ob ihm ein
gereinigtes Ol angeboten wird. Auf sehr heller Farbe der Schmier-
ole sollte jedoch nicht bestanden werden, da sie nur auf Kosten
der Schmierfahigkeit durch starke Raffination erhalten wird und
das Ol sehr verteuert.

Wie bereits erwéhnt, zerfallen die Schmierdle in Destillatoie
und Riickstandscle. Daneben kommen auch Mischungen beider
vor. NaturgemiB sind diinnfliissige Ole fast ausschlieBlich De-
stillate. Es werden aber auch sehr viscose (Zylinder-)Ole als De-
stillate erzeugt. Die Riickstandsole sind naturgeméall meist sehr
zéhflissig. In unraffiniertem Zustand sind Destillatéle und Riick-
standséle dunkel gefiarbt, erstere jedoch in diinner Schichte durch-
scheinend. Seit Kriegsende werden mit Ausnahme einiger billiger
Schmieréle nur Raffinate verwendet. Ihre Farbe hiangt von der
Menge der zur Raffination verwendeten Saure und des Entfirbungs-
pulvers ab. Fiir medizinische Zwecke werden sogar ginzlich ent-
farbte Weillole (paraffinum liquidum) hergestellt. Die Farben-
skala der normalen raffinierten Schmierdle reicht von hellgelb
bis dunkelrot im durchscheinenden Licht. Im auffallenden Licht
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betrachtet, zeigen alle Erdo6l-Schmierdle eine charakteristische
Fluorescenz, die je nach der Herkunft des Erdéls kleine Unter-
schiede aufweist; Destillatéle haben zumeist einen blauen, Riick-
standsole einen griinlichen Stich. Die Fluorescenz lifit sich an
einem auf schwarzes Glanzpapier oder Wachstuch aufgebrach-
ten Tropfen gut beobachten. Entscheinte Ole, deren Fluorescenz
durch Zusatz eines gelben Farbstoffes (Nitronaphthalin, Chinolin-
gelb) verdeckt ist, erscheinen hierbei fast schwarz.

In Europa ist es nicht iiblich, die Farbe von Schmierélen
mittels eines Colorimeters zu messen. Es geniigt die Beschreibung
der Farbe einer 3 cm starken Olschicht im durchscheinenden
Licht; bei sehr hellen Olen ist ‘die Farbe einer 10 em starken
Schicht anzugeben. In USA. wird das Union-Colorimeter
(S. 8) verwendet. Daneben steht das auch in Europa hie und da
benutzte Lovibond-Tintometer (S.8) im Gebrauch. In Er-
mangelung eines dieser Apparate kann man sich mittels einer selbst-
hergestellten Jod-Jodkaliumlésung (s. S. 9) geeignete Farbnormen
herstellen und genief3t dabei den Vorteil, seine Angaben auf analy-
tisch bestimmbare undleicht zu reproduzierende Werte zu beziehen.

B. Geruch,

Der Geruch von reinen Mineral-Schmierélen ist schwach und
wenig charakteristisch. Nur Ole, die nicht sorgfaltig, unter Ver-
meidung jeglicher Zersetzung destilliert wurden, zeigen unraffiniert
einen unangenehmen, brenzlichen Geruch. Indessen lassen sich
raffinierte Ole von unraffinierten (insbesondere Destillaten) meist
durch ihren milderen Geruch unterscheiden.

C. Spezifisches Gewicht.

Dasselbe hat nur als Merkmal fiir die Herkunft eines Schmier-
oles Bedeutung. Bei gleicher Viscositit sind Ole aliphatischen
Charakters (z. B. pennsylvanische) leichter als Ole naphthenischen
Charakters (z. B. russische). Das spez. Gewicht nimmt bei Schmier-
o6len gleicher Herkunft stets mit wachsender Viscositit zu.

Die Umrechnung des spez. Gewichtes von der Versuchstempe-
ratur auf die Normaltemperatur von 15°C erfolgt nach S. 23.
Der Temperaturkoeffizient schwankt etwa zwischen 0,0007 fir
leichte und 0,0006 fiir schwere Ole. Er ist fiir ein unbekanntes
Ol am besten in der auf S. 25 angegebenen Weise festzustellen.

D. Viscositiit.

Gemeinhin wird die Viscositét als die Grundlage der Bewertung
von Maschinen- (Schmier-)6len angesehen. Dies geschieht in der
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Voraussetzung, dafl die Schmierféhigkeit mit der Viscositdt gleich-
méBig zunehme, was aber nicht zutrifft. Bekanntlich zeigen auch
vegetabilische Ole eine bessere Schmierwirkung als Mineralsle
gleicher Viscositit. Die Schmierwirkung ist also nicht nur von der
Viscositiit des Oles abhiingig, sondern ist die Resultante einer
ganzen Reihe von Faktoren wie Oberflichenspannung, Adhésions-
kraft, wahrscheinlich auch elektrischen und chemischen Kriften.

Fir die Wahl eines geeigneten Schmierdles gilt der Grundsatz,
daB fiir schnellaufende und schwachbelastete Lager Ole von ge-
ringer Viscositit gewithlt werden, da die Gefahr des Herauspressens
des Oles aus dem Lager gering ist. Uberhaupt soll fiir jede Maschine
die geringste noch zuléssige Viscositiat verwendet werden, um keine
iiberfliissige Kraft zur Uberwindung der inneren Reibung der
Olmolekiile aufwenden zu miissen. Hochbelastete Lager hingegen

7705—Hh
Abb. 69.
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miissen mit dickfliissigen Olen geschmiert werden, weil sonst das
Ol herausgedriickt wird und trockene Reibung der Metallflichen
eintritt.

Die Wichtigkeit der Viscosititsmessung als Mittel zur Unter-
scheidung der Schmierélklassen ist somit dargetan. Es erhebt
sich nun die Frage, bei welchen Temperaturen die Viscositit
zu messen ist. Mallgebend ist natiirlich die Arbeitstemperatur der
Maschinen. Da dieselbe einerseits jedoch schwankt, oft auch un-
bekannt ist, andererseits auch die niedrigere Anlaltemperatur be-
riicksichtigt werden muB, gilt das Ubereinkommen, die Viscositit
von diinnfliissigen Olen bei 20° C, von mittleren Olen bei 20° und
50° C, von dickfliissigen (Dampfzylinder-)Olen bei 50° und 100°
im Englerapparat zu bestimmen. In Amerika werden die Viscosi-
téten der Schmiersle bei 70°, 100° und 210° F' auf den Apparaten
von Saybolt bzw. Redwood (s. S. 45) bestimmt und die Aus-
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laufzeiten in Sekunden angegeben. Bei der Umrechnung in
Englergrade miissen die abweichenden MeBtemperaturen beriick-
sichtigt werden.

Die Zahflissigkeit wird, insbesondere bei diinnfliissigen Olen,
wie schon S. 32 erwahnt wurde, durch den Englergrad unrichtig
wiedergegeben. Es wire deshalb sehr erwiinscht, daB die absolute
Zahigkeit allgemein als MaB der Zahfliissigkeit von Olen ein-
gefiithrt werde.

Bekanntlich nimmt die Zihigkeit der Ole mit steigender Tem-
peratur ab. Dieser Viscosititsabfall erfolgt anfangs rasch und
wird um so langsamer, je hoher die Temperatur steigt. Bei hohen
Temperaturen zeigen alle Ole nur geringe Viscosititsunterschiede.
Der Verlauf der Viscositidtskurve, ihre ,,Steilheit’, ist fiir die
Qualitat eines Oles von groBer Bedeutung. Je flacher die Kurve
ist, d. h. je geringer die Viscositdtsanderungen beim Temperatur-
anstieg sind, um so gréBer ist der Schmierwert des Maschinendéles.

Die Kurventafel Abb. 69 zeigt den Viscosititsabfall von Mineral-
Autodlen mittlerer und groBer Viscositit (4, B,C, E). Man sieht,
daB die bei 50° weit auseinanderliegenden Zahigkeiten mit steigen-
der Temperatur einander immer néherriicken und einem gemein-
samen Punkt zustreben. Kurve D zeigt den langsameren Viscosi-
tatsabfall von geblasenem Riibol.

Nach ihrer Viscositét lassen sich alle Schmiersle in folgende
4 Cruppen einteilen:

1. Leichte Schmierdle, bis ungefihr 8°E bei 20°C,
2. Mittlere ' ' . 4°E bei 50°C,
3. Schwere ' . ” 20°E bei 5H0°C,
4. Dampfzylinder iiber 2,6°E bei 100° C.

Schmierfihigkeit. Wie bereits erwihnt, ist die Schmierfahig-
keit eines Oles von einer ganzen Reihe chemischer und physi-
kalischer Eigenschaften des Oles abhiingig. Zur Ermittlung der
Schmierfahigkeit von Olen sind in den letzten Jahren eine Reihe
von sinnreichen Olprobiermaschinen konstruiert worden, die
zum Teil ihren Zweck recht gut erfilllen. Allein ausschlaggebend
wird stets jedoch nur eine systematische Untersuchung an
den mit dem Ol zu schmierenden Maschinen selbst sein.

E. Flammpunkt.

Aus der Héhe des Flammpunktes kann man auf die Verdampf-
barkeit der leichtesten Anteile eines Schmieréles, somit auch auf
seine Feuergefihrlichkeit und Bestandigkeit bei héheren Tempera-
turen schlieBen. Werden einem Schmieréle auch nur geringe Men-
gen eines leichtfliichtigen Oles zugesetzt, so wird sein Flammpunkt,
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insbesondere bei Bestimmung im Pensky-Martens-Apparat, stark
erniedrigt. Der Flammpunkt ist auch ein gutes Mittel, um fest-
zustellen, ob ein Ol nicht etwa Zersetzungsprodukte enthilt, die
durch unvorsichtige Destillation entstanden sind. Solche Ole
neigen zu Verdnderungen und Koksabscheidungen im Betrieb.
Sie sind an dem im Verhiltnis zur Viscositdt unverhaltnismabBig
niedrigen Flammpunkt kenntlich. Bei raffinierten Olen ist aller-
dings Anwesenheit von Zersetzungsprodukten so ziemlich aus-
geschlossen, weil sie durch die konz. Schwefelsdure entfernt werden.

Der Flammpunkt von Schmierélen wird im Pensky-Martens-
oder im Marcussonapparat bestimmt. Ersterer liefert, je nach
der Hohe des Flammpunktes, um 5 bis 25° C tiefere Werte. Der
Brennpunkt kann im Anschlufl an die Bestimmung des Flamm-
punktes im Marcusson-Apparat ermittelt werden. Der Unterschied
betrigt etwa 15°C bei leichteren Olen und steigt bei schweren
Olen bis zu 35°. Zur Temperaturmessung werden korrigierte
Thermometer mit 30 mm Eintauchtiefe (s. S. 15) verwendet. In
Amerika benutzt man fir Maschinendle den offenen Tiegel
(open cup) von Cleveland (vgl. Tabelle 13).

F. Ziindpunkt.

Die Bestimmung des Zindpunktes gehort nicht zu der normalen
Untersuchung eines Schmieroles. Bei Kompressorendlen ist sie
jedoch von Wichtigkeit, da sich dieselben unter dem Betriebs-
druck bei der anwesenden Temperatur nicht entziinden diirfen.
Die Hohe des Ziindpunktes hingt nur von dem chemischen Aufbau
des Oles ab und hat mit seinem Flammpunkt nichts Gemeinsames.

G. Verdampfbarkeit.

Ole, die zur Schmierung sehr heifler Maschinenteile verwendet
werden, z. B. Dampfzylinder- und Dampfturbinendéle, sollen bei den
in Betracht kommenden Temperaturen nur sehr wenig verdampfen.
Der Flammpunkt ist zwar geeignet, die Anwesenheit Kkleiner
Mengen leicht verdampfender Ole erkennen zu lassen, doch kann
der Grad der Verdampfbarkeit nur durch eine Verdampfungsprobe
genau ermittelt werden. Von den ,,Richtlinien wird die Ver-
dampfungsprobe nicht mehr gefordert. Private Stellen jedoch ver-
langen sie mitunter. Die Ausfithrung der Verdampfungsprobe er-
folgt oft sehr willkiirlich. Man fillt zumeist einen Flammpunkt-
tiegel bis zur unteren Marke mit dem Ol und bestimmt den Ge-
wichtsverlust durch genaues Wigen vor und nach dem Erhitzen.
Temperatur und Dauer des Erhitzens richten sich nach den je-
weiligen Vorschriften. Die Temperatur sollte stets mittels eines
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korrigierten, in das O1 eintauchenden Flammpunktthermometers
kontrolliert werden. Ein mit dem Tiegel mitgewogenes Stiick
Filtrierpapier dient zum Abwischen des Thermometers nach
Beendigung des Erhitzens. Die gleichmiBige Erhitzung des 61-
gefiillten Tiegels erfolgt in einem mit
regelbarer Beheizung eingerichteten
Trockenschrank.

ﬂ Nach den Vorschriften der American
Society for Testing Materials (A. S.T. M.
U Standard Test Serial Designation 6—20)

'l werden Verdampfungsbestimmungen
j bei Asphalten mit nebenstehend abge-
t = j bildeten Apparat (s. Abb. 70) ausgefiihrt.

1

@

Derselbe eignet sich auch vorziiglich zur
Untersuchung von Schmierdlen. Der
— rechteckige oder runde Ofen soll min-
/____\\ destens 41 cm hoch sein. Seine Weite
: ist derart bemessen, daf3 der Rand der
b Baafiea  rotierenden Scheibe iiberall mindestens
5 cm von den Wanden entfernt ist. In
der Tir des Kastens befindet sich ein Fenster, welches die Be-
obachtung des ins Ol eintauchenden Thermometers gestattet. Eine
gute Ventilation soll den Oldimpfen freien Abzug gestatten. Zur
A Aufnahme des Priiféles
dienen zylindrische zin-
nerne! Becher von55mm
Durchmesser und 35 mm
Hohe, welche auf der
rotierenden Aluminium-
scheibe stehen. Die letz-
tere (Abb.71) hat einen
Durchmesser von 25 cm
und ist mit ihrer verlin-
Abb.71. Apparat zur Bestimmung der Verdampfbarkeit; gerten Achse drehbar in
rotierende Aluminiumscheibe. der Mitte der Ofendecke
aufgehingt. Zur besseren Wirmeverteilung ist die Al-Scheibe
sowohl um die Achse herum, als auch am duBeren Rande von je
9 kreisformigen Offnungen durchbrochen. Zwischen je 2 Offnungen
der #duBeren Reihe befinden sich die zur Aufnahme der Olgefifie
bestimmten Vertiefungen, durch Querrippen voneinander getrennt.
Ein elektrischer Motor 148t die Scheibe wihrend der Erhitzungs-
dauer 5—6mal in der Minute um ihre Achse rotieren.

1 Zinn darf nur bei Temperaturen bis 180° beniitzt werden.
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Der Apparat gestattet die gleichzeitige Priifung von mehreren
Olen, von denen je 50 g in die Zinnbecher eingewogen werden. Eine
der Proben ist zur Aufnahme des Kontroll-Thermometers bestimmt.
Die Lénge desselben mufl der Hohe des Ofens, seine Teilung der
Priiftemperatur angepallt sein. Da die amerikanischen Bestim-
mungen? Hstiindige Erhitzung auf 325° F (163° C) vorschreiben,
wird dort ein 12—15 ecm langes Thermometer mit einer Teilung
von 302—347° F (150—175° C) benutzt. Das Thermometer ist an
der Achse der Al-Scheibe befestigt und rotiert mit, sein Queck-
silbergefi taucht in eine der Olproben.

Man heizt den Ofen an und liBt die Scheibe samt dem ins Ol
tauchenden Thermometer rotieren. Wenn die vorgeschriebene
Temperatur erreicht ist, wird der das Prifél enthaltende Zinn-
becher rasch in eine der hierfiir bestimmten Vertiefungen gebracht.
Unter fortwihrendem Rotieren der Scheibe und hiufiger Tem-
peraturkontrolle durch das Fenster wird das Ol die gewiinschte
Zeit hindurch erhitzt. Die schlieBliche Gewichtsabnahme der Ol-
proben ist der Verdampfungsverlust. Héufig wird anschlieBend
der Hartasphaltgehalt des erhitzten Oles bestimmt.

Die Fehlergrenzen betragen 4+ 0,50 bei Verdampfungsverlusten
bis zu 5% . Dariiber hinaus wichst nach den Angaben der A. S.T. M.
fiir eine Zunahme von je 0,5% der Fehler um 0,01. Bei einem Ver-
dampfungsverlust von 10% betrigt er also -+ 0,60.

H. Stockpunkt.

Fir die Beurteilung von Schmierolen ist die Kenntnis der
Temperatur ihres Festwerdens von groBer Wichtigkeit. Bedeutet
schon die Entnahme eines nicht kéltebestindigen Oles aus Zi-
sternen oder Fassern im Winter eine unangenehme Komplikation,
so kann das Versagen der Schmierung bei im Freien stehenden
Maschinen infolge Erstarrens des Oles im Olbehilter oder den
Zuleitungen zu den schwersten Folgen fiihren.

Der Ubergang vom fliissigen in den festen Zustand erfolgt bei
paraffinfreien Olen ganz allmihlich, indem das Ol bei der Ab-
kithlung immer zahflissiger wird, bis es ganz zu flieBen aufhért.
Bei welcher Temperatur dies erfolgt, ist eine Frage des Paraffin-
gehaltes und der Viscositit des Oles. Beide Faktoren wirken im
Sinne einer Erhohung des Erstarrungspunktes.

Je nach den Umstinden, unter denen das Festwerden eines
Schmierdles beurteilt wird, erscheint die Erstarrungstemperatur
desselben verschieden hoch. Ein Ol kann z. B. bei — 5° im FaB

! Fiir Asphalt.
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als noch fliissig angesehen werden, wihrend es bei derselben Tem-
peratur im Dochtéler nicht mehr verwendbar ist.

Ebenso wie im praktischen Betrieb schwankt die Héhe des
Stockpunktes auch bei der Laboratoriumspriifung je nach den an-
gewendeten Priifungsbedingungen. Bei der ,,Richtlinienmethode‘
werden andere Stockpunkte gefunden als nach dem ,,Reagenzglas-
verfahren oder der ,,U-Rohrmethode‘ (s. 8. 51). Die endgiiltige
Einfithrung einer einzigen Priifmethode ist daher dringendst zu
wiinschen. Also solche kommt die ,,Richtlinienmethode‘* in erster
Linie in Betracht.

IV. Chemische Priifmethoden.
A. Wasser,

Von den Schmierélen kénnen bei gewohnlicher Temperatur
nur Spuren von Wasser aufgelost werden. Ein Gehalt von 0,5%
oder mehr Wasser ist schon an der Triibung des Oles zu erkennen.
Da jedoch Schmierdle auch bei Anwesenheit von kleinen Paraffin-
mengen bei kithler Witterung triib erscheinen, muf3 man sich durch
Erwirmen einer kleinen Olprobe im Reagenzglase iiber den Ur-
sprung der Triibung Klarheit verschaffen. Die Anwesenheit von
Wasser erkennt man beim Erwirmen des Oles auf etwa 100°
durch das sog. ,,Spratzen®, ein durch plétzliches Verdampfen des
Wassers hervorgerufenes knackendes Gerdusch. Man erwirmt
weiter bis zum Aufhéren desselben. Kehrt sodann die Tritbung
beim langsamen FErkalten wieder, so ist Paraffin zugegen. Zur
quantitativen Wasserbestimmung kann die Zentrifugiermethode
(s. S.20), bei groBeren Mengen die Xylolmethode von Marcusson
herangezogen werden. '

B. Freie Mineralsiiure und Alkali.

Diese Priifungen sind fiir die Beurteilung eines Oles, insbeson-
dere, wenn es sich um eine unbekannte Marke handelt, sehr wichtig.
Schon kleine Mengen von freier Saure oder Alkali wirken auf die
geschmierten Maschinenteile ungiinstig ein. Freie Mineralsaure
(es kommt nur von der Raffination herrithrende Schwefelsiure
in Betracht) darf auch nicht in Spuren anwesend sein. Priifung
s. 8. 91. Hingegen sind geringe Mengen organischer Sdure (Naph-
thensédure) zulissig. Abgesehen von Spezialdlen (z. B. Transfor-
matorensl), welche praktisch siurefrei sein, d. h. eine Saurezahl bis
hochstens 0,05 haben miissen, und Schmierslen mit Fettolzusatz
wird bei aus Erdél stammenden Schmierdlen eine Saurezahl
von 0,2, bei schweren Olen von 0,5 als unschédlich betrachtet.
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Die Sdurezahl von Dampfzylinderslen darf bis 1,4 betragen. Die
Priifung des Sauregehaltes erfolgt nach S.92 mit 1/, n oder
besser 1/, 11 alkoholischer Kalilauge. Zur Umrechnung der Saure-
zahl auf die mitunter noch iiblichen Prozente SO, oder Olsiure
diene das Verhéltnis:
1% SO, = 14 S.Z. = 7,00% Olséure.

Die Anwesenheit von Alkali oder Seife ist nur bei schlecht aus-
gewaschenen Schmierslen moglich. Solche Ole haben in der Regel

auch einen unzulidssig hohen Aschengehalt und neigen zur Emul-
gierung mit Wasser (Priifung s. S.73).

C. Gehalt an verseifbarem Fett.

Zur FErhéhung der Schmierwirkung oder zu Emulgierungs-
zwecken werden manchen Schmierdlen fette Ole zugesetzt. Als
solche kommen Knochendl, Riibsl (u. U. geblasen) mineraldl-
lsslich gemachtes Ricinusél und andere Ole in Betracht.

Einen Gehalt an verseifbarem Ol erkennt man nach S. 93 durch
Erwiirmen mit ein wenig Atznatron. Die Menge des Olzusatzes kann
man entweder annihernd durch Bestimmung der Verseifungszahl
oder besser durch Trennung des Mineraldles von dem verseiften
Ol und Abscheidung der freien Fettsdure (s. S. 94) ermitteln. Die
nihere physikalische und chemische Untersuchung der in Freiheit
gesetzten Fettsduren fithrt zur Identifizierung der Art des Fett-
zusatzes. Bei der Bestimmung des Unverseifbaren nach Spitz
und Hoénig scheiden sich bei Anwesenheit von Rizinusol oder
geblasenen (oxydierten) fetten Olen beim Ansduern der mit Petrol-
ather versetzten wisserig-alkoholischen Seifenldsung an der
Trennungsschicht in Form eines:dunklen Niederschlages die Oxy-
sduren ab. Dieselben werden nach Ablassen der unteren klaren
Schicht abfiltriert und koénnen nach Auswaschen mit etwas
50proz. Alkohol und Lésung in absolutem Alkohol zur Trockene
eingedampft und gewogen werden.

Wenn im Mineralol Seife gelost enthalten ist, so muB man
durch Ansiiuern die Fettsiure in Freiheit setzen und mit Ather
oder Leichtbenzin ausschiitteln. 5—10g Ol werden in einem Scheide-
trichter mit 10 cm3 verdiinnter Salzsiure und 20 cm3 Ather oder
Petrolither mehrere Minuten geschiittelt. Hierauf wird die obere
Schicht in einen zweiten Scheidetrichter gebracht und die wésserige
Schicht noch zweimal mit je 20 cm® Ather oder Petrolather aus-
geschiittelt. Die vereinigten Atherausziige wischt man ohne
starkes Schiitteln zuerst mit einer Glaubersalzlosung und dann
mit destilliertem Wasser, bis das Waschwasser mit Silbernitrat-
losung keine Triibung mehr gibt.
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Die dtherische Losung enthilt das gesamte neutrale Mineralsl
und die Fettsiuren. Nach Verdunsten des Athers wird mit gleichen
Teilen Petrolither und 50proz. Alkohol aufgenommen und die
Fettsiure vom Neutral6l nach Spitz und Honig (S. 94) getrennt.

D. Nachweis von fremden Kohlenwasserstoffen.

Der Zusatz von mineralolfremden Kohlenwasserstoffen, z. B.
Harzolen, ferner von Destillaten der Steinkohlen-, Braunkohlen-
und &hnlicher Schwelteere ist, wenn nicht ausdriicklich darauf
hingewiesen wird, als Verfialschung zu bezeichnen.

Nachweis von Harzél. 1cm?® Ol und 1cm?® Essigsdure-
anhydrid werden gut geschiittelt. Bei Gegenwart von Harzél tritt
nach Zusatz von 1 cm?3 Schwefelséure (spez. Gewicht 1,53) Violett-
farbung auf (Storch-Liebermannsche Reaktion).

Die Schwelteerdestillate sind an ihrem kreosotartigen Ge-
ruch kenntlich. Sie geben die Gréfe’sche Diazobenzolreaktion auf
Phenole. Das Ol wird mit verdiinnter (1/; n-) NaOH gekocht. Hierauf
filtriert man den wésserigen Auszug und versetzt ihn mit einigen
Tropfen einer verdinnten wésserigen Loésung von Diazobenzol-
sulfosdure. Rotfarbung zeigt Anwesenheit von Phenolen oder
Kreosot an, die in jedem Schwelteer enthalten sind.

E. Aschegehalt.

Reine Mineralole hinterlassen beim Verbrennen gar keinen
Riickstand. Da aber durch geringe Losung des Gefallmaterials
und aus dem RaffinationsprozeB stets geringe Spuren anorganischer
Stoffe in das Ol gelangen, verbleibt beim Veraschen immer ein
kleiner Riuckstand. Er wird nach S. 86 bestimmt und soll bei
raffinierten Schmierdlen im allgemeinen nicht mehr 0,02% be-
tragen. Zylinderole dirfen bis 0,1% Asche, hingegen Transforma-
toren- und Dampfturbinensl hochstens 0,01% aufweisen. Schmier-
mittel, denen Seifen zugesetzt wirden (Compoundéle, Schmier-
fette) haben naturgemifl einen hohen Aschegehalt, der bis 4%
gehen kann.

F. Harz- und Asphaltstoffe.

Unter der Einwirkung von Hitze und Sauerstoff neigen ins-
besondere die zéhflissigen Schmierdle zur Abscheidung von teer-
artigen Stoffen, die im weiteren Verlauf der Reaktion sogar koks-
artigen Charakter annehmen kénnen. Die Ursache dieser Er-
scheinung bilden Oxydation, Spaltung, Polymerisation und Wasser-
stoffabspaltung. Der Chemismus dieser, insbesondere in der
Dampfturbine, im Dampfzylinder und Explosionsmotor auf-
tretenden Erscheinungen ist noch nicht ganz aufgeklirt. Jeden-



Chemische Priifmethoden. 2923

falls hingt die groBere oder geringere Neigung eines Schmier-
Sles, zu verkoken, von seinem chemischen Aufbau ab. Zahlreich
sind die Versuche, eine Untersuchungsmethode zu finden, welche
die Beurteilung der Bestdndigkeit eines Schmierdles gegen diese
zersetzenden Einfliisse gestattet. Leider eignen sich die meisten
der bekannten Methoden in erster Reihe nur zum Vergleich der
Bestandigkeit von Olen gleicher Herkunft, wihrend bei Be-
urteilung von Olen verschiedener Herkunft Fehlschlisse még-
lich sind.

Die Teerzahl nach KiBling entspricht der Menge der im Ol
ohne jegliche Vorbehandlung anwesenden sauren Teerstoffe.
Zur Bestimmung der Verteerungszahl wird das Ol bei hoherer
Temperatur, mit oder ohne Einleiten von Sauerstoff, kiinstlich
gealtert. Wenn man ihm hierauf nach S.204 die sauren Teerstoffe
entzieht, erhilt man die Verteerungszahl. Werden hingegen
die ohne Vorbehandlung im Ol anwesenden sauren Teerstoffe in
der gleichen Weise wie nach der Verteerung bestimmt, so erhélt
man die Teerzahl. Diese Untersuchungen werden bei Spezialélen,
wie Dampfturbinen-, Transformatorendl usw. viel angewendet.

Sog. Akzise-Probe. Diese Methode entstammt den russischen
Zollvorschriften und ist auch in einigen europiischen Léndern
eingefithrt. In einem 200 cm® MefBzylinder mit eingeschliffenem
Glasstopfen werden 50 cm® Ol mit 100 cm3 raffiniertem Benzin
verdinnt und aus einer Biirette 10 cm3 konz. Schwefelsdure 1,84
zuflieBen gelassen. Hierauf wird 3 Minuten geschiittelt und nach
1 Stunde abgelesen, um wieviel Zehntel ecm® sich die Séure-
schicht vermehrt hat. Wenn der Trennungstrich nicht genau
sichtbar ist, fligt man 2-—3 Tropfen Wasser zu. Der Zuwachs der
Séureschicht mit 2 multipliziert ergibt den Prozentgehalt an Teer-
stoffen (Gudronzahl).

Diese Priifungsmethode kann nur ungefdhr dariiber aufklaren,
welche Raffinationsverluste beim Behandeln des Oles mit Schwefel-
sdure zu erwarten sind, sonst hat sie aber keine Berechtigung. Eine
Beurteilung der Qualitdt eines Schmieréles nach der Akziseprobe
ist schon deshalb nicht angéngig, weil ein Teil der mit der Sdure
reagierenden harzartigen Stoffe gute Schmiereigenschaften be-
sitzt. Gasiorowski und Pilat! zeigten ferner, dall die sog.
Gudronzahl in gar keinem Verhéltnis zum Hartasphaltgehalt
und Conradsontest steht. Ole von gleicher Gudronzahl ver-
halten sich in bezug auf die genannten Priffungen ganz verschieden.
Es lassen sich auch aus dem Ausfall der Akziseprobe keinerlei

1 Przemysl chemiczny 1928, 8. 235; siehe auch Ch. Z. Bl 19281I, 613.



994 Besondere Untersuchungen. Schmieréle.

Schliisse darauf ziehen, ob Erdélriickstinde zur Schmierslher-
stellung geeignet sind. Bekannt ist auch die Tatsache, daB manche
amerikanischen Zylinderdle gar keine Gudronzahl haben, da sich
die Schwefelsdure nach dem Schiitteln nicht abscheidet.

Asphaltene. In Dampfzylinderélen und anderen dunklen, hoch-
viscosen Schmierolen befinden sich hochmolekulare, kohlenstoff-
reiche Verbindungen, die durch Benzin ausgefillt werden. Da
ein Schmierol, welches nennenswerte Mengen dieses sog. Hart-
asphaltes enthilt, bei Einwirkung von Wiarme mit oder ohne
Mitwirkung von Sauerstoff kohlige Riickstdnde abscheiden kann,
wird auf Asphaltfreiheit bzw. Asphaltarmut in den Schmierdlen
groBites Gewicht gelegt. Je heller griin ein Zylinderdl gefarbt
ist, um so weniger Asphaltene enthélt es, wogegen schwarze Farbe
auf Anwesenheit von Asphaltenen hindeutet. Doch gibt es auch
hier Ausnahmen. So gibt es z.B. amerikanische Zylinderéle von
braunschwarzer Farbe, die asphaltenfrei sind. Die Bestimmung
der Asphaltene erfolgt nach S. 101.

Conradsontest. Diese auf S.89 beschriebene Untersuchungs-
methode stammt aus Amerika und ist auch in Europa modern
geworden. Sie soll, insbesondere bei Autodlen, ein MaB der Bildung
von Olkohle im Zylinder sein. Ein Zusammenhang von Hart-
asphaltgehalt und Koksriickstand beim Conradsontest besteht
nicht. Dies ist auch verstidndlich, da bei dem letzteren auch Weich-
asphalte und Teere viel zur Kohlebildung beitragen.

Wenn auch nach der Ansicht einiger amerikanischer und
russischer Forscher eine Parallelitit zwischen Olkohlebildung im
Gebrauch und Hohe des Conradsontestes nicht besteht, so kann
man doch nach v. Piotrowski und Winkler?! einige andere inter-
essante Schliisse aus dieser Untersuchung ziehen. Vor allem eignet
sie sich zur Unterscheidung von Destillat- und Riickstandsélen.
Die absoluten Werte sind zwar fir .Erzeugnisse verschiedener
Erdéle abweichend, doch kann im allgemeinen angenommen wer-
den, daB Destillatole einen Conradsontest von unter 1, Riick-
standséle iiber 1 (bis 7) haben. Die Neigung zum Verkoken beim
Conradsontest hingt aber auch von dem chemischen Charakter
des Erdéls ab. Mit den neueren Ansichten von der Stabilitit der
Kohlenwasserstoffgruppen stimmt tberein, dall naphthenische
Ole gegen Zersetzung widerstandsfahiger sind als paraffinische Ole.

G. Raffination.

In Mineraléllaboratorien werden sehr oft Raffin:_xtionen von
Schmierolen ausgefiihrt; sei es, um die Qualitit von Oldestillaten

1 Przemys! chemiczny 1928, S. 572.
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oder Riickstinden zu priifen, sei es, um den Saureverbrauch fest-
zustellen oder aus anderen Griinden. Wenn es auch unmdglich ist,
allgemeine Vorschriften fiir die Raffination aufzustellen, da die Ole
je nach ihrem chemischen Charakter individuell behandelt werden
miissen, so erscheint es doch niitzlich, fir die mit der Olraffination
wenig Vertrauten die grundlegenden Operationen zu beschreiben.
Bekanntlich besteht die normale Raffination der Schmierdle
in einer Behandlung mit Schwefelsiure, darauffolgender Neu-
tralisation mit Alkali, Wasserwische und Trocknen des Oles. Oft
schlieBt sich an die Neutralisation des Oles, bzw. tritt zugleich
an deren Stelle Bleichung mit einem Entfarbungspulver.
Zur Ausfithrung von Olraffinationen ver-
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Abb. 72. Raffinationsvorrichtung von Abb. 73. Raffinationsvorrichtung von
F. Frank (nach Holde). Holde (nach Holde, K. W.).

Ablafistutzen, die durch einen Dampfmantel (siehe z. B. die Raf-
finationsvorrichtung nach F. Frank, Abb. 72) oder elektrisch ge-
heizt werden kénnen und mit mechanischer oder Luftmischung
versehen sind. Viele Mineraldlchemiker ziehen es jedoch vor, die
Raffination mit Schwefelsiure einfach in einem dickwandigen
Becherglas auszufiihren und mit einem Glasstab zu mischen, weil
man so den Raffinationsvorgang besser beobachten kann. Fir die
anschliefende Laugung und das Waschen der Ole sind jedenfalls
GlasgefiiBle sehr zu empfehlen, weil hierbei die stindige Beobach-
tung des Oles noch wichtiger ist. Die Raffinationseinrichtung
Burstin, Untersuchungsmethoden. 15
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nach Holde (Abb. 73) ist hierfiir gut geeignet. Die Dampf-
schlange und das Lufteinleitungsrohr werden vorteilhaft aus
Kupferrohr hergestellt. Statt des OlgefiBes mit zwei Hihnen kann
auch einfach ein dickwandiges Becherglas verwendet werden,
welches so aufzustellen ist, da das Luftrohr fast bis zum Boden
des Becherglases reicht.

Behandlung mit Schwefelsiure. Um sich mit der Raffinations-
siure innig zu mischen, miissen viscosere Ole durch Erwirmen
auf 30—50° dinnflissig gemacht werden. Man erwirme nur ge-
rade so hoch, als unbedingt nétig ist, weil die Farbe des Oles um
so lichter ausfillt, je tiefer die Sduerungstemperatur war. Die
Menge der zu verwendenden Schwefelsdure bewegt sich ungefihr
zwischen 3% des Olgewichtes bei Spindelélen und 12% bei sehr
viscosen Olen. Die Saure wird in zwei oder mehr Portionen zu-
gesetzt, und zwar verwendet man zum ,,Vorsduern* etwa 1/; der
Gesamtsduremenge.

Nachdem das Ol auf die zur Siuerung nétige Temperatur ge-
bracht worden ist, fiigt man unter gutem Riihren langsam die
Vorséure hinzu, mischt eine halbe Stunde und 148t dann absitzen.
Nach 1—5 Stunden (je nach der Viscositit des Oles) hat sich der
Saureteer abgesetzt und kann, wenn ein AblaBhahn vorhanden
ist, abgelassen werden. Falls die Sduerung in einem Becherglas
vorgenommen wurde, ist das Ol méglichst quantitativ abzugieBen.
Das vorgesiuerte Ol wird, wenn nétig, wieder auf die Raffinations-
temperatur gebracht und in dem gereinigten Agitator oder einem
zweiten Becherglas unter Rithren langsam mit dem Rest der
Schwefelsdure versetzt. Nun wird eine halbe Stunde gemischt,
wobei sich die ausgefallenen Harzteilchen gewohnlich zu groBeren
Flocken oder Klumpen zusammenballen. Eine gute Ausflockung
ist notig, da sich sonst der Sdureteer schlecht absetzt und un-
angegriffene Olteile mit einschlieBt. Bei diinnfliissigen Olen bildet
der Saureteer eine dicke Fliissigkeit, bei viscosen Olen ist er ein
bald hartwerdender, ziher Teer. Ein bekannter Kunstgriff, um
den Séaureteer zum Koagulieren zu bringen, besteht in der Zugabe
von etwas verdiinnter Natronlauge (etwa 2—3 cm3 auf 1 kg Ol)
zu Ende des zweiten Mischens. Wenn ein AblaBhahn vorhanden
ist, so darf man mit dem Ablassen des Saureteers nicht lange
warten, weil derselbe schnell erhirtet. Nach dem Ablassen des
Sdureteers oder, wenn im Becherglas raffiniert wurde, nach Be-
endigung des Mischens iiberlit man das Ol mehrere Stunden der
Ruhe, damit sich die noch schwebenden Séurepartikelchen ab-
setzen konnen. Viscose Ole 148t man bei maBiger Warme absitzen.
Das saure, teerfreie Ol wird nun in den Holdeschen Raffinier-.
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apparat oder ein anderes Becherglas gebracht und soviel 4—5° Bé
Natronlauge zugesetzt, bis sich ein mit dem Ol benetzter Streifen
Phenolphthaleinpapier schwach rot farbt. Sodann wird auf 90°
erwirmt, gut umgerithrt und zur Trennung der Schichten bei
70—80° stehengelassen. Viscose Ole neigen beim Neutralisieren
mit Lauge zur Bildung von Emulsionen (kenntlich an der milch-
weiBen Firbung). Solche Emulsionen sind schwer zu trennen;
selbst im giinstigsten Fall dauert die Trennung der Schichten sehr
lange und es bleibt eine emulgierte Zwischenschicht ibrig, die
viel Ol enthilt. Das Laugen hochviscoser Ole ist daher die schwie-
rigste Operation der Olraffination. Ein oft wirksames Mittel zur
Verhiitung solcher Emulsionen ist die Zugabe von einigen Zehntel
Prozent Fettsiduren (Elain, Thallsl usw.) zum OI nach dem Neu-
tralisieren.

Wenn sich das Ol von der Laugenschicht glatt getrennt hat
(es darf nur eine geringe emulgierte Schicht zuriickbleiben), wird
dieselbe bis zum blanken Ol abgelassen bzw., wenn im Becher-
glase gelaugt wurde, mittels Pipette herausgezogen. Sodann wird
nochmals mit warmem Wasser gewaschen, um das geloste Alkali
zu entfernen. Das Waschen erfolgt in der Weise, dal man unter
Umrithren aus einer Brause die Oberfliche des Oles abspritzt und
nach jeder Waschung das Wasser ablaf3t oder abpipettiert. Dies
geschieht so oft, bis das Wasser Phenolphthaleinpapier nicht mehr
ritet. Das ausgewaschene Ol wird dann nur noch durch ein Papier-
filter gegossen, um es von Wasserspuren zu befreien.

Um den Unannehmlichkeiten des Laugens und Waschens und
den damit verbundenen Olverlusten aus dem Wege zu gehen,
konnen viscose Ole nach dem Siuern auch trocken neutralisiert
werden. Dies geschieht im Betrieb wie im Laboratorium in der
Weise, dal man das gut abgestandene, saure Ol eine Viertelstunde
mit 1% Soda mischt, wobei die Temperatur je nach der Viscositéit
des Oles zwischen 30 und 50° gehalten wird. Hieran schlieBt sich
noch oft eine Behandlung mit 2—5% Entfarbungspulver bei
70—80°. Das so behandelte Ol braucht nur vom Pulver abfiltriert
zu werden.

V. Besondere Schmiersle und Schmierfette.
A. Dampfturbinenél.

Von allen Schmierolen werden an das zum Schmieren von
Dampfturbinen verwendete Ol die groBten Anforderungen in
bezug auf Reinheit gestellt. Dies ist ohne weiteres versténdlich,

15%*
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da dieses Ol, bestindig dem EinfluB von Wirme, Wasserdampf
und Luft unterliegend, besonders stark der Verschlechterung
ausgesetzt ist. Die Alterung des Oles auBert sich in einer Er-
hohung des spez. Gewichtes und der Viscositit, ferner in Bildung
von Sauren und Metallseifen. Die Oxydationsprodukte sind teil-
weise im (1 16slich, zum Teil jedoch fallen sie in Form eines vo-
luminésen Schlammes aus, welcher unter Umsténden den Olkiihler
verstopft. Durch Bildung von Metallseifen und Sduren erhélt
das Ol auch eine stets wachsende Neigung zur Emulgierung mit
Wasser, die zu einer Betriebsgefahr werden kann. Es ist daher
verstandlich, dafl Turbinenéle, abgesehen von der normalen Prii-
fung ihrer Eigenschaften, einer Alterungspriifung unterworfen
werden miissen, welche den Zweck hat, die Widerstandsfiahigkeit
des Oles gegen die verschlechternden Einfliisse festzustellen.

Spezifisehes Gewicht. Dasselbe soll nicht zu hoch sein (Hochst-
grenze etwa 0,930), damit sich das Ol leicht vom Wasser ab-
scheidet.

Der zu verlangende Stockpunkt richtet sich nach der Tem-
peratur des Turbinenraumes.

Die Viscositit der Dampfturbinensle bewegt sich fiir kleine
Turbinen zwischen 2,5° und 4°E bei 50°. Die langsamer
laufenden GroBturbinen mit Druckdélschmierung brauchen, ins-
besondere zur Schmierung des Getriebes, ein etwas viscoseres Ol
(4—6° E bei 50°).

Der Flammpunkt soll mindestens 180° im Marcusson-Appa-
rat betragen. Fiir die Widerstandsfihigkeit des Oles gegen Oxy-
dation und Emulgierung siftd geringer Aschengehalt, kleine
Sdurezahl und Wasserfreiheit von grofler Wichtigkeit. Die
zuldssigen Grenzen sind: fir Asche 0,01%, fir die Sdurezahl 0,2
(besser 0,1) und fir Wasser 0,1% (besser 0). Vollige Abwesen-
heit von Asphaltenen ist selbstverstdandlich.

Verteerungszahl. Das Ol darf nach einer 50stiindigen Er-
hitzung auf 120° C ohne Einleiten von Sauerstoff keine gréfere
Verteerungszahl als 0,2% (AEG. 0,3%) aufweisen. Die Bestim-
mung der gebildeten Teerstoffe erfolgt nach den Vorschriften des
VDE. (8. 204).

Alterungsprobe der AG. Brown-Boveri & Co., Baden (Schweiz)!.
In einem 400 cm® fassenden Becherglas, hohe Form, werden
200 cm3 Ol in einem Olbad 3 Tage auf 110° an der Luft er-
hitzt. Als Katalysator befindet sich in dem Ol eine zuvor mit

1 Sonderabdruck aus den Brown-Boveri-Mitteilungen, H. 2, 1929.
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Schlemmkreide blank polierte Kupferplatte von 40 X 70 X 1 mm.
Nach dem Erkalten wird das Ol noch 24 Stunden stehengelassen
und hierauf filtriert. Der abfiltrierte Schlamm wird mit Leicht-
benzin 6lfrei gewaschen, mit Chloroform in ein gewogenes Schal-
chen gespiilt und nach dem Verjagen des Losungsmittels gewogen.
In dem filtrierten Ol werden Séaurezahl, Verseifungszahl und
Schlammgehalt bestimmt. (Siehe die betr. Vorschriften.)

Emulgierungsprobe. Es sind mehrere verschiedene Methoden
zur Untersuchung des Emulgierungsgrades bekannt. Der Einheit-
lichkeit halber ist die Richtlinienmethode (S.73) vor-
zuziehen. Es ist angezeigt, die Emulgierungsprobe aufler mit
dem frischen Ol auch mit jenem Ol vorzunehmen, das bereits zur
Untersuchung der Verteerungszahl verwendet wurde und von dem
ein etwa gebildeter Schlamm abfiltriert worden ist.

Bei der Allgemeinen Elektrizititsgesellschaft wird die
Emulgierbarkeit der Turbinendéle folgendermafien gepriift!: 20 em?®
destilliertes Wasser und 50 em® Ol werden in einen oben verengten
Glaszylinder von 22 ¢cm Hoéhe und 3,56 cm lichter Weite gegeben.
Man stellt den Zylinder zu 3/, seiner Hohe in ein Wasserbad und
erwirmt ihn bis auf etwa 100°. Hierauf wird 10 Minuten lang
Dampf aus einem mit destilliertem Wasser gefiillten Dampf-
entwicklungsgefal eingeleitet, wobei man darauf zu achten hat,
daB kein Ol aus dem Zylinder herausspritzt. Nach dem Dampf-
einleiten wird der Zylinder noch 10 Minuten im Wasserbad auf
etwa 100° gehalten und dann frei bei Zimmertemperatur der
Ruhe iiberlassen. Das Ol wird als nichtemulgierend bezeichnet,
wenn es sich nach 20 Minuten glatt vom Wasser getrennt hat und
ungetriibt ist.

Bei Turbinendlen mit einer Viscositit von iiber 4° bei 50°
werden dem Ol statt Wasser 20 em® einer 4proz. Kochsalzlésung
zugesetzt.

Neuerdings wird bei den Brown Boveriwerken die Ent-
mischungsgeschwindigkeit des emulgierten Oles als Funktion der
Zeit bestimmt. Niheres hieritber muf in der Originalarbeit? nach-
gelesen werden.

Die Vorschriften der Richtlinien fir Dampfturbinensl sind
in der Tabelle 33 enthalten; desgleichen die Bestimmungen der
AEG., der Siemens-Schuckertwerke und der AG. Brown
Boveri & Cie.

1 AEG. Normalblatt 170, 2 (1926).
2 Stager, Brown Boveri-Mitteilungen, loco cit.



Besondere Untersuchungen. Schmiersle.

230

910 000] ‘USSUN[IINN -TISAOT-UMOIY
698 “M Y ‘9PIOH ¢ "(9261) @ “0LT W[qUAWION "HHV 5 61 °S ‘8E6T ‘ULIUIIYOLY ¢
‘ueJaId[nWIa JYoIu 0%
A 10 [-sruanyl pgic 60
JIep Wure[opg "ueSeIjaq g — 0 — | suess |-1esiop ° SIg - — .umo%%%ﬁ susgs | ;iresog -umorgyy
“ISYOQY ZSBUNFIISIDADID ‘€0 oy | T'o | 9% B B oL
*9SYOQY [YezaIngy oIp JIep Su9}s
(835 '8) 9qoadsioyy 'p yoeN -4oQY |
.nomﬂwnommmzawcwauwz M.MMQ 4 0% 08T BuL JI93onYoY
mzwto%\mwaﬂ_%som wwoWﬁmWAMM 7’0 1o3unt 0 - - nwu%z St - nowW: mmﬂz el I -SUQWOIY
. ¢ o . mOE b
-19¢ UYOSIUBYOOW UOA 10X 0 B 159
g0‘0 | 100 | 010 | 049 Jo— | WAAswRd] 36 | ousurqang | =
U0 A 0 |suois |suegs | suags | siq — |foqun| U®U s1q ———
400y | -yooy | -yoey | 0°g 2091 qn| ¢y ’ =
-o&.%ﬂﬂm%mﬂwm MMWNMMM% A €0 200 | 10°0 | 01’0 | 0% | o0B g— 08T &6°0 @ D
RS . . 0 |suegs |suags | susgs | siq siq | ° ° sIq P )
ourey ‘zIBY pun [() ‘ua33sg | "IsyoQq ooy | -yooy | wooy | o'z zp |Pym|  eqn 3% uourqany, | &
‘UoINyS[eIUIJ UOA 1oL - = = w0
‘JjojsIoney UOA UQYII[UIF
auyo 9§ (¢ YoInp 9J[0f0 .
BunissgIep 9] "JOpPUOMIOA = 10 | 100 ] 50 | .0° oG+ 08T 0860
-0SIA I9I9YQY UOA 1Q yone .umm%o: 0 |suogs |suags | susgs | siq — [swers | purw | SU9% JUSTUIIYOTY
pIm uaqaLnadusuIqIn, N ooy | -yoQy | -yoey | ¢z “qeQy B R L
19 'USISIS[NUIS JYOTU JIe(]
o e | 05 | .08 L
usFun{IaWog [yezssuns m Wn .NMm ’ [z ci d ﬁﬂc%@ 498
. -990I9 A m 3| oy [P0V [P amﬁmowmg S| rurerg -zadg
o+
‘9[ousulqingyyjdwe ue usFuUnNIAaPIOJUY °'€¢ 9[[FqRI



Besondere Schmiersle und Schmierfette. 231

B. Automobilmotorendle.

1. Allgemeines.

Die Mannigfaltigkeit der bestehenden Motorfahrzeuge bedingt
nur zum Teil die groBe Zahl und Verschiedenheit der im Handel
befindlichen Autodlmarken. Je nach der Art und GroBe der
Maschine werden unter Beriicksichtigung der Jahreszeit zum
Schmieren der Motoren Ole von 4—20 Englergraden bei 50° ver-
wendet. Luftgekiihlte Motoren miissen mit einem viscoseren Ol
geschmiert werden als wassergekiihlte; ferner muf auf die im Be-
trieb bald eintretende Verdiinnung des Oles mit Benzin Riicksicht
genommen werden. Diese Verdiinnung hingt von der Kiithlwasser-
und der AuBentemperatur ab.

Als wichtiges Merkmal eines guten Autoschmierdles wird eine
flache Viscosititskurve angesehen, da ein solches Ol bei hoher Tem-
peratur verhdltnismifBig wenig an Viscositit einbifit und bei
tiefen Temperaturen noch fliissig bleibt. Das Schmierol selbst
erreicht zwar nicht die bis 200° gehende Temperatur der Zylinder-
wand, doch ist gute Schmierfahigkeit wenigstens bis gegen 100°
von grofler Wichtigkeit. Aus diesem Grunde werden bei Autoolen
hohe Viscositaten verlangt. Manche Raffinerien setzen gewissen
Autodlmarken 6llosliches (geblasenes) Ricinusél zu, um den Vis-
cosititsabfall bei steigender Temperatur zu verringern. Auch
voltolisierte fette Ole sind durch eine flachere Viscosititskurve
ausgezeichnet, desgleichen das zum Schmieren von Rotations-
motoren verwendete, tiefstockende und in Benzin schwerlésliche
Ricinusol.

2. Priifung.

Auf lichte Farbe wird bei Autodlen viel Gewicht gelegt, ob-
wohl diese wegen der damit verbundenen groflen Raffinations-
verluste das Ol sehr verteuert. Auch kleines spez. Gewicht
ist kein Zeichen besserer Qualitit, da es ausgezeichnete Autoéle
gibt, die wegen ihres naphthenischen Charakters ein hohes Vo-
lumengewicht besitzen.

Um Anwesenheit von leicht verdampfenden Fraktlonen im
Schmiersl auszuschalten, ist ein Mindestflammpunkt von 180 bis
190° vorgeschrieben, trotzdem das Ol durch Verdiinnung mit
Benzin beim Gebrauch rasch einen viel tieferen Flammpunkt
erhilt.

Die fir jeden Motor giinstigste Schmierol-Viscositit er-
fahrt man am besten vom Fabrikanten des Wagens. Fiir Motor-
riader verwendet man Ole von 3—7° E bei 50°, fiir Automobile
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Ole von 7 bis etwa 20° E bei 50°. Flugmotoren werden im all-
gemeinen mit Olen von mindestens 15 Englergraden bei 50° ge-
schmiert. Noch héhere Viscosititen sind zur Schmierung von
Differential- und Wechselgetrieben nétig. Daher werden Zylinder-
61, dunkles Vaselin, auch konsistente Fette fiir diesen Zweck ver-
wendet. In Amerika setzt man den Getriebefetten zwecks bes-
serer Schmierung manchmal Graphit zu.

Der Stockpunkt und die FlieBfahigkeit bei tiefen Tempera-
turen sollen dem Klima und der Jaherszeit angepallt sein. In
Mittel- und Nordeuropa diirfen Sommeréle einen Stockpunkt von
iiber 6° haben, wihrend Wintersle erst unter — 10° erstarren
diirfen.

Die chemische Reinheitsprifung der Autodle erstreckt
sich auf die Untersuchung des Gehaltes an organischer Sdure und
Asche. Die Siaurezahl betrigt bei (nicht gefetteten) guten Olen
gewohnlich nicht mehr als 0,1, darf aber bis 0,2 gehen. Der Asche-
gehalt soll nicht mehr als 0,02% betragen. Wasser und Hart-
asphalt (auf diese braucht man bei hellen, klaren Olen nicht zu
priifen) diirfen natiirlich in Autodlen ebensowenig vorhanden sein
wie Mineralsdure und Alkali.

Ein Teil des dem Motor zugefithrten Schmierdles verbrennt
unter Hinterlassung eines kohligen Riickstandes auf den Ziind-
kerzen und Zylinderwéinden. Wie bereits (8. 224) erwihnt, wird
ein gewisser Zusammenhang zwischen der Neigung eines Oles
zur Kohleabscheidung und dem im Laboratorium festgestellten
Conradsontest vermutet. Deshalb wird neuerdings verlangt, da$3
Autoéle beim Verschwelen nach Conradson einen geringen Riick-
stand geben. Nachstehend die Conradsonteste einiger erstklassiger
amerikanischer und polnischer Markendle.

Tabelle 34. Conradsonteste von Autodlen.

Viscositit Amerikan. Polnisches
bei 50° Autosl Autosl
45 0,10 0,08
7—8 0,35 0,25
Destillatol 0,20
13—14 1,20 Riickstandsdl 1,10
17—18 1,75 1,80

Durch Auflésung von unverbrannten, schweren Benzinanteilen
wird das dem Motor zugefiihrte Schmiersl sehr bald verdiinnt,
und zwar stellt sich schon nach etwa 300 km Fahrt das Verdiin-
nungsmaximum ein. Das Ol nimmt hierbei, je nach seiner Viscosi-
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tiat, 2—8% Benzin auf. Tabelle 35 zeigt, daB die viscoseren Ole
weniger Benzin aufnehmen und infolgedessen eine geringere Ein-
buBe an Viscositit erleiden als die diinnfliissigeren Ole.

Tabelle 35. Olverdiinnung im Motor.

Ol Nr. 1 2 3
frisches | Englergrade bei 50° . . . . . 71 13,2 18,5
Schmier- - - N
ol Flammpunkt, off. Tiegel . . . 210 220 235
Sehmier- Pngle?gﬁﬂfe bei 50° . . C e 4,7 10,7 15,0
g});aﬁg E]agimpllnkt. off. Tiegel . . . 98 101 102
Fabrt | o) Bepgin . . . . . . . . . 7,0 3,5 2,8

Zu obigen, im Sommer ausgefithrten Versuchen wurde ein mit
Krackbenzin (Kennziffer 124, Endsiedepunkt 195°) betriebener
und mit hochwertigen polnischen Markenolen geschmierter 6-zy-
lindriger, wassergekiihlter Motor mit einer mittleren Leistung von
etwa 16 PS verwendet.

Die Bestimmung des im gebrauchten Ol gelésten Ben-
zins erfolgt in der Weise, dall aus dem in einem Destillierkolben
auf 150° erwirmten Ol das Benzin mit iiberhitztem Wasserdampf
abgeblasen wird. Mit dem Ablaufrohr des Kolbens ist ein Liebig-
kiihler verbunden, von dessen Ende das Benzin und Kondens-
wasser in eine Birette flielen.

’. Dampfzylinderile.

Dieselben dienen zur Schmierung der Zylinder und Kolben von
Dampfmaschinen. Nach der Art ihrer Herstellung kann man
Destillat- und Riickstandsole unterscheiden. Die meist viscoseren
Riickstandszylinderéle sind dunkler und zeigen, mit Entfarbungs-
pulver behandelt, in der Draufsicht oft grasgriine Farbe.

Da die Zylinderdle mit sehr heilem Dampf in Beriithrung
kommen, wird von ihnen geringe Verdampfbarkeit verlangt, als
deren MafB3 der Flammpunkt gilt. Derselbe mulf}, je nachdem, ob
die Maschine mit Sattdampf (Nafdampf) oder iiberhitztem Dampf
betrieben wird, 240—260° bzw. 260—330° C im offenen Tiegel be-
tragen. HEs hat sich jedoch gezeigt, daB der Flammpunkt des Zy-
linderdles nicht die Hohe der Dampftemperatur erreichen mul,
vielmehr bis 40° niedriger liegen kann als die letztere.

Die Viscositiat der Heildampfzylindersle ist gewéhnlich gréfer
als die der Nafdampfzylindersle und betrigt bei 100° bis 7° E.
Eine noch grofere Zihigkeit wird nicht gerne gesehen, da das Ol
sonst bei gewShnlicher Temperatur fast zu flieen aufhért und bei
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hoher Temperatur die Viscosititen ohnehin gleich werden. Der
besseren Schmierwirkung wegen werden manchen Zylinderslen
Fette oder fette Ole (Talg, Knochenol) zugesetzt, doch ist bei sehr
hoher Dampftemperatur Zersetzung des fetten Oles zu befiirchten.

Zylinderéle sind wegen der hohen Arbeitstemperatur besonders
stark der Oxydation und Zersetzung ausgesetzt. Da in erster Reihe
die Asphaltstoffe zur Abscheidung von pechartigen, kohligen
Riickstanden im Dampfzylinder fithren, wird dem Hartasphalt-
gehalt der Zylinderdle besondere Aufmerksamkeit zugewendet.
Helle griine Zylinderéle sind deshalb so beliebt, da sie zumeist
asphaltfrei sind. Bei Nafldampfzylinderslen ist ein Hartasphalt
bis 0,5%, bei Heildampfzylinderslen bis 0,1% zuldssig. Bei der
Asphaltbestimmung in paraffinhiltigen Zylinderslen fallen mit
dem Hartasphalt zusammen auch ceresinartige Kohlenwasser-
stoffe aus, auf deren Anwesenheit Riicksicht genommen werden
mufB} (s. S.103).

Zylinderl-Emulsionen. Aus Ersparungsgriinden hat man ver-
sucht, zum Schmieren von Dampfzylindern Emulsionen von
Zylindersl mit 25—50% geséttigtem Kalkwasser zu verwenden.
Diese Emulsionen scheinen sich bewéhrt zu haben. Jedenfalls
wurden nachteilige Einwirkungen des Kalkes nicht bemerkt. Die
Schmierung mit solchen Emulsionen gestattet wegen der Kiihl-
wirkung des verdampfenden Wassers auf das Ol Uberhitzung des
Dampfes auf sehr hohe Temperaturen.

Die Untersuchung einer Zylindersl-Emulsion erfolgt in der
Weise, dal man durch Erhitzen bis zur Gewichtskonstanz am
Wasserbad (eventuell auch mittels der Xylolmethode) den Wasser-
gehalt bestimmt. Durch Veraschen des entwisserten Zylinderdles
erhidlt man als Riickstand das im Ol enthaltene CaO.

D. Voltole.

Voltole (Voltolsle) werden aus fetten Olen, Mineralolen oder
Gemischen beider durch Einwirkung von hochgespannten, hoch-
frequenten elektrischen Glimmentladungen erzeugt. Die hierbei
erhaltenen Ole zeigen eine hohere Zihflissigkeit und einen ge-
ringeren Viscositdtsabfall bei Temperatursteigerung als die unbe-
handelten Ole. Sie sind also bei niedrigen Temperaturen ver-
haltmsma[}lg diinnfliissig, bei hohen Temperaturen aber noch
viscos. Die Untersuchung einiger Handelsvoltole hat jedoch ge-
zeigt, dafl zwischen den Viscositdtskurven der mit einem ge-
ringen Zusatz an voltolisiertem Fettsl hergestellten Handels-
voltole einerseits und erstklassiger Schmieréle andererseits kein
groBer Unterschied besteht.
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Die Untersuchung der Voltole des Handels erfolgt nach dem
allgemeinen Gang der Priifung von Mineraldl-Fettolgemischen.
Der Perzentgehalt an in Leichtbenzin unléslichen, in Alkohol
lsslichen Oxysauren ist bei voltolisierten Olen groBer als bei ge-
wohnlichen fetten Olen.

E. Marineole.

Mit diesem Namen bezeichnet man Mischungen von Mineral-
olen und ,,geblasenen* fetten Olen. Sie dienen zum Schmieren
schwerer Schiffsmaschinen, wofiir sie durch grofie Viscositdt und
eine gewisse Emulgierbarkeit mit Wasser geeignet sind. Wenn
man in fette Ole, wie Riibél, Cottonol usw. bei 70—120° lingere
Zeit Luft einleitet, so tritt bedeutende Verdickung ein. Die Ma-
rinedle bestehen gewohnlich aus einem Schmier6l mit einem Zu-
satz von 10—24% geblasenem fetten Ol. Die Viscositit des Ge-
misches richtet sich nach der Gréfle der Maschinen. Nach Ehlers
(Schmiermittel und ihre richtige Verwendung, Spamer 1928)
schreibt die deutsche Reichsmarine folgende Viscosititen bei
einem Gehalte von etwa 23% geblasenem Riibdl vor:

Fiir Schlachtschiffe und Kreuzer eine Viscositit bei 50°von . . . —8°E,
Fir Torpedoboote eine Viscositit bei 50° von . . . . . . . 5—G6° E.

In der Handelsmarine sind nach demselben Autor folgende Ole
itblich :

Fiir Maschinen bis 1000 PS eine Viscositit bei 50° von 7° E (10 % gebl. Riibol),
Fiir starkere Kolbenmaschinen eine Viscositit bei 50° C 8—9,5° E (12—20%
gebl. Riibol).

Die Marinedéle sollen im Pensky-Martens-Apparat einen Flamm-
punkt von nicht unter 160° C haben. Der Gehalt an freier or-
ganischer Sidure soll gering sein (Saurezahl héchstens 3,5).

Untersuchung von Marinedélen. Hat man qualitativ die
Anwesenheit von fetten Olen festgestellt (S.93), so richtet sich die
Entscheidung, ob der Zusatz aus gew6hnlichem oder geblasenem
fetten Ol besteht, nach der Viscositit des Gemisches und des
abgeschiedenen reinen Mineraldles. Ungeblasene fette Ole haben
bei 20° eine Viscositit von nur 15—20° E. Ist daher die Viscositit
des Gemisches viel groBler als die des abgeschiedenen reinen Mi-
neralles, so kann diese Verdickung, wenn andere Verdickungs-
mittel, z. B. Seife, abwesend sind. nur durch geblasenes Ol hervor-
gerufen sein. Bei geblasenen Olen fallt auch die Unloslichkeit
eines bedeutenden Anteiles der Fettsiuren (ndmlich der Oxyséu-
ren) in Leichtbenzin auf.
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F. Bohréle.

Die Bohrdle sollen so beschaffen sein, da sie beim Bohren,
Schmieren und Frésen von Metallen zugleich schmierend und
kithlend wirken kénnen. Deshalb werden die Bohréle ,,wasser-
léslich* oder richtiger gesagt: mit Wasser emulgierend hergestellt.
Das Wasser iibernimmt die Aufgabe des Kiihlens, wihrend das
Ol schmierend und rostschiitzend wirkt. Die emulgierenden Bohr-
6le bestehen aus Mineralolen, in denen 10—20% Alkaliseifen
fetter Ole oder Harzole, meist mit einem kleinen Spirituszusatz,
aufgelost sind. Mit Wasser zusammengebracht, bilden sie eine
Emulsion von zahlreichen winzigen Olkiigelchen im Wasser. Je
nach dem Verwendungszweck benutzt man eine 2—10proz. Emul-
sion.

Gute Bohrole sollen bestindig sein; in offenem Gefall auf-
bewahrt, diirfen sie erst nach lidngerer Zeit Triibung und Aus-
scheidungen zeigen. Ihre Emulgierfahigkeit darf hierbei nicht
zuriickgehen. Ammoniakseife enthaltende Bohrole zersetzen sich
an der Luft und verlieren dadurch ihre Emulgierbarkeit. Die
Bestéindigkeit der Bohrolemulsionen wird gepriift, indem man eine
Hproz. Emulsion in einem offenen MeBzylinder stehen 143t. Nach
24 Stunden darf sich kein 01, sondern hochstens eine weiBe Rahm-
schicht abgesetzt haben.

Der Seifengehalt der Bohrole wird nach Spitz und Hénig
(S. 94) festgestellt, indem man 10 g Ol in 50 cm3 Petrolither 15st
und dann ofters mit H0proz. Alkohol ausschiittelt. Letzterer lost
beim Schiitteln die Seifen auf, wihrend das Mineralél in den Pe-
troldther geht.

G. Konsistente Fette.

Hierher gehoren die sog. Maschinen-, Stauffer- und Tovote-
fette. Sie bestehen aus kolloidalen Losungen von Kalk- oder
Alkaliseifen in Mineralolen mit wenig Wasser. Der durch den
kolloiden Zustand der Seifenlésung verursachte hohe Schmelz-
punkt dieser Fette macht sie zum Schmieren von hochgelegenen
Lagern, Zahnradern und anderen schwerer zugénglichen Maschinen-
teilen geeignet. Die konsistenten Fette enthalten gewdhnlich
10—25% Seife und 1—3% Wasser. Die héufig vorhandene auf-
fallend gelbe Farbe riihrt von einer olloslichen Anilinfarbe her.
Die Bewertung der konsistenten Fette erfolgt hauptsichlich nach
ihrem Tropfpunkt, welcher nach Ubbelohde bestimmt, 70—85°C
betriagt. Fir hochbelastete oder sehr heifle Lager verwendet man
die Na-verseiften Calypsolfette, die Tropfpunkte bis 180° C
besitzen. Die den konsistenten Fetten hie und da beigemischten
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Beschwerungsmittel, wie iiberschiissiger Kalk, Talkum, Schwer-
spat usw. sind als wertvermindernde Zusitze zu betrachten. Nur
Graphitzusatz wird wegen seiner schmierenden Eigenschaften
geschitzt.

Auch die billigen verseiften Wagenfette gehéren zu den kon-
sistenten Fetten. Sie sind aus minderen Mineralélen und mit Kalk
verseiften Harzolen, Tranfettsiuren und dgl. zusammengesetzt.
Die sog.,,Schwimmfette‘ (spez. Gewicht unter 1) werden den
nicht schwimmenden, meist beschwerten Fetten vorgezogen.

Von konsistenten Fetten wird verlangt, daB sie eine homogene,
schmalzartige Beschaffenheit haben und beim Stehen kein Ol
abscheiden. Zwischen zwei Fingern ausgezogen, mufl der Faden
kurz abreillen. Beim Zerreiben diirfen keine Knéllchen zu ver-
spiiren sein. Der Hochstgehalt an Wasser betrigt 6%, wihrend
der Aschegehalt bei unbeschwerten Fetten 5% nicht iibersteigen
darf.

Die Untersuchung der konsistenten Fette kann wegen ihrer oft
sehr verschiedenartigen Zusammensetzung nicht immer nach der
gleichen Methode erfolgen. Der Tropfpunkt wird nach Ubbe-
lohde (8.52), der Wassergehalt nach Marcusson durch
Destillation mit Xylol bestimmt. Durch Verbrennen des Fettes
auf dem Platinblech erhilt man eine Asche, deren chemische
Analyse Schliisse auf die Natur der Seifenbasis und eines u.U. vor-
handenen Beschwerungsmittels gestattet.

Der Wert eines konsistenten Fettes wird zumeist durch seinen
Gehalt an Seife bestimmt. Freie Fettsiuren sind selten an-
wesend und werden nach Marcusson folgendermaBen bestimmt:
10 g Fett werden in 50 cm?® einer neutralisierten Mischung von
90 Raumteilen Leichtbenzin und 10 Raumteilen abs. Alkohol am
RiickfluBlkiihler erwéirmt, wobei sie sich meistens losen. Ein etwa
ungeldst bleibender Satz wird warm abfiltriert und mit einer
kleinen Menge des Losungsgemisches nachgewaschen. Zum Filtrat
fiigt man 30 cm® neutralisierten 50proz. Alkohol und titriert bei
Gegenwart von Phenolphthalein unter 6fterem Durchschiitteln und
Erwirmen mit alkoholischer n/10 Natronlauge, bis die alkoholische
Schicht rosa geférbt bleibt. Aus dem Verbrauch an Lauge kann
man bei Annahme, daB die freie Fettsiure eine Verseifungszahl
von ungefdhr 195 hat, den Gehalt an freier Fettsiure angenéhert
berechnen.

Zumeist sind aber in konsistenten Fetten keine freien Fett-
sduren vorhanden, vielmehr ihre Gesamtmenge in Form von Seife
an Alkali gebunden. Bei Zugabe von einigen Tropfen Phenol-
phthaleinlésung zur benzin-alkoholischen Lésung tritt dann un-
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mittelbar oder nach Hinzufiigung von 1—2 Tropfen n/10 alkoho-
lischer Natronlauge Rotfirbung auf.

Den Seifengehalt von konsistenten Fetten kann man auf
folgende Weise nach Holde! bestimmen:

10 g Fett werden in 50 cm Normalbenzin gelést bzw. suspen-
diert und mit Salzséure stark angesauert. Das Gemisch kocht
man am RiickfluBkiihler und bringt es unter Nachspiilen mit etwas
Normalbenzin quantitativ in einen Scheidetrichter. Die untere,
wisserige Schicht, die noch Ungel6stes enthalten kann, wird in
einem zweiten Scheidetrichter zweimal mit Normalbenzin ausge-
schiittelt. Die vereinigten Benzinausziige wéscht man zuerst mit
konz. Glaubersalzlésung und dann mit destilliertem Wasser siure-
frei. Nach Zusatz von 10 cm3 neutralisiertem abs. Alkohol und
einigen Tropfen Phenolphthaleinlésung wird mit alkoholischer
n/10 Natronlauge bis zur Rosafarbung tiriert. Wenn man annimmt,
daB die Fettsauren eine Saurezahl von 195 haben, 1aBt sich der
Gesamtfettsduregehalt angenidhert berechnen.

Genauer 148t sich der Gehalt an Fettsiduren, somit auch der
Seifengehalt, nach Spitz und Honig (S. 94) bestimmen.

Man versetzt die wie vorstehend beschrieben erhaltene, neu-
trale Seifenlésung mit so viel destilliertem Wasser, dall der ge-
samte bisher zugesetzte Alkohol ungefahr 50proz. wird. Die Seifen
gehen in die alkoholische Schicht iiber und kénnen mit letzterer
im Scheidetrichter von der das Mineral6l enthaltenden Benzin-
schicht getrennt werden. Letztere wird noch mehrmals mit etwas
d0proz. Alkohol gewaschen und die vereinigten alkoholischen
Ausziige zwecks Verjagens des Alkohols eingedampft.

Hierauf verdiinnt man mit wenig Wasser und setzt bei Gegen-
wart von Petrolither durch Ansduern mit Salzsiure die Fett-
sduren in Freiheit. Die Benzinlésung ist mehrmals mit etwas
konz. Glaubersalzlosung und schlieflich mit destilliertem Wasser
salzsdurefrei zu waschen. Dann wird filtriert, das Benzin ab-
destilliert und die Fettsiuren nach kurzem Trocknen bei 105°
gewogen.

Paraffin.
I. Allgemeines.

Handelsparaffin besteht aus einem Gemisch von festen Kohlen-
wasserstoffen der Paraffinreihe (C,Hz , | o). Es wird durch Destil-
lation von paraffinhiltigem Erdél, ferner von Braunkohlen- und

1 Holde, K. W., 8. 283.
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anderen Schwelteeren, anschlieBende Kristallisation und Filtration
gewonnen.

Im Handel wird das Paraffin nach seinem Schmelzpunkt klassi-
fiziert. Die iiblichen Marken umfassen alle Gradationen von
40/42° bis etwa 60/62°, doch werden auch noch hoherschmel-
zende Paraffine erzeugt.

II. Untersuchung.

A. Probenahme.

Beim langsamen Erstarren von Paraffin findet eine geringe
Entmischung statt, indem die héher schmelzenden Kohlenwasser-
stoffe rascher als die weicheren erstarren. Da nun das geschmolzene
Paraffin gewthnlich in Tafeln gegossen wird, koénnen zwischen
den zuerst und den zuletzt gegossenen Tafeln Schmelzpunkt-
unterschiede bis zu 0,3° vorkommen. Auch innerhalb der einzelnen
Tafeln finden sich verschieden hoch schmelzende Stellen. Man
mul} deshalb bei der Probenahme achtgeben, daf cin alle Teile
umfassendes Muster entnommen werde. Mittels des auf S. 2 ab-
gebildeten Bohrers kann man aus einem mit Paraffintafeln ge-
fillten Sack ein Durchschnittsmuster aus allen Tafeln entnehmen.
Soll der Schmelzpunkt einer einzelnen Paraffintafel ermittelt wer-
den, so zerschneidet man sie mit einem scharfen Messer lings
beider Diagonalen in vier Dreiecke. Jedes dieser Dreiecke ent-
hilt nun sowohl Rand- wie Mittelteile der Tafel. Eines derselben
wird in einer sauberen Porzellanschale am Wasserbad geschmolzen
und zur Untersuchung verwendet.

B. Aussehen.

Gut raffiniertes und entoltes Paraffin ist rein weil mit einem
blaulichen Schimmer. Eine 4—5 cm dicke Paraffintafel soll so
weit durchscheinend sein, daf} die einzelnen Finger deutlich sicht-
bar sind, wenn man durch die gegen das Licht gehaltene Tafel
blickt und die Hand dicht dahinter hélt. Schon ein geringer Ol-
gehalt macht das Paraffin undurchsichtig. So ein Paraffin kann
weill sein, hat jedoch keinen blaulichen Schimmer. Bei noch
gréBBerem Olgehalt treten Fleckenbildung und fettiger Griff auf.
Das sog. Extraktionsparaffin, eine durch Ausziehen des zum
Bleichen von Paraffin gebrauchten Entfarbungspulvers hergestellte
Ware, ist meist gelb bis braun und undurchsichtig.

Auch gut raffiniertes, blaulich-weilles Paraffin veréndert nach
einiger Zeit sein Aussehen und wird weniger durchsichtig: insbe-
sondere Weichparaffine biilen beim Lagern ihr schénes Aussehen



240 Besondere Untersuchungen. Paraffin.

ein. Rohparaffin und Halbfabrikate des Paraffins, sowie die Pa-
raffinschuppen des Handels sind grau, gelb bis braun. Die Licht-
bestidndigkeit des Paraffins ist nicht groB. Dem Licht aus-
gesetzt, vergilbt schlecht raffiniertes Paraffin rasch und auch
gut raffiniertes wird unansehnlich. Die Verinderung kann man
am besten beobachten, indem man ein Paraffintifelchen, zur Halfte
in lichtundurchlissiges Papier eingeschlagen, ins Fenster stellt
und von Zeit zu Zeit die Farbe der beiden Paraffinhilften ver-
gleicht.

Die Farbe und Transparenz des Paraffins werden in den aller-
meisten Fallen nur durch den Augenschein gepriift. Einige Vor-
schliage zur exakteren Messung haben keine Verbreitung gefunden.
Hingegen verdient M. Bombergs?® Vorschlag der Farbenmessung
von festem Paraffin mittels des in allen Mineralollaboratorien ge-
brauchlichen Stammerapparates (S.5) Beachtung. Ein gleich-
mifig genau 1 cm starkes Paraffinplattchen, halb so grofl wie die
Milchglastafel des Stammerapparates, wird nach Entfernung des
Uranglaspldttchens unter die leere Rohre gelegt. In den Zylinder
giet man eine 0,005°/,,, bei stirker gefarbtem Paraffin eine 0,019/,
Kaliumbichromatlésung und stellt in bekannter Weise auf Farben-
gleichheit ein. Die Farbe des Paraffins wird bezeichnet, indem
man angibt, wie dick in (Millimetern) die Schicht der gleich stark
gefarbten Kaliumbichromat-Lésung ist. Umgekehrt wie beim
Leuchtpetroleum gehoren hier zu den stérker gefarbten Paraffinen
die groBeren Zahlen. Wenn die 0,01°/-Losung verwendet wird,
mull die Linge der Flissigkeitsschicht mit 2,25 multipliziert
werden.

Beispiel: Paraffin 4 zeigt dieselbe Farbe wie eine 65 mm hohe
Séule der 0,005°/4o-Lésung; die Farbe des Paraffins ist also 65.
Mit der 0,01%/,,-Lésung werden 29 mm gefunden. Die Farbe des
Paraffins wird also jetzt zu 29 X 2,25 = 65,2 gefunden.

C. Geruch.

Fiir manche Zwecke, z. B. zum Paraffinieren von Packpapier
fir Lebensmittel, wird ein ganz geruchfreies Paraffin verlangt.
Abgesehen von dem bei Anwesenheit von Zersetzungsprodukten
der Destillation merkbaren schlechten Geruch, sind nur ganz
olfreie und sorgfiltig raffinierte Paraffine wirklich geruchfrei.
Man erkennt den Geruch von Paraffin am besten, indem man
ganz frische Bruchflichen desselben dicht unter die Nase halt.
Durch langeres Abblasen des auf hochstens 150° erwidrmten Paraf-

1 Przemysl chem. 1922, 8. 10; siehe auch Chem. Z.BlL 19221V, 8. 279.



Untersuchung. 241

fins mit Wasserdampf kann man nach Grafe das den Geruch ver-
ursachende Ol abdestillieren.

D. Flammpunkt.

Der Flammpunkt wird bei Paraffin, da ohne besondere Be-
deutung, nur selten gepriift. Im offenen Tiegel bestimmt, bewegt

er sich je nach der Hirte des Paraffins ungefahr zwischen 200
und 220°,

E. Erstarrungstemperatur.

Fiir die Wertbeurteilung des Paraffins von ausschlaggebender
Bedeutung ist der Schmelzpunkt des Paraffins. Bei technischen
Untersuchungen wird zumeist nicht dieser, sondern der Erstar-
rungspunkt bestimmt. Da das Handelsparaffin aus einer Reihe
von verschieden hoch schmelzenden Kohlenwasserstoffen besteht
(so z. B. enthélt ein gut fraktioniertes Paraffin vom Erstarrungs-
punkt 51,0° Paraffine, die etwa von 48° bis 55° erstarren), ist
kein scharfer Erstarrungspunkt, sondern eine Reihe von Erstar-
rungspunkten vorhanden. Indessen wird bei den technischen
Priifungsmethoden ein ziemlich scharf begrenzter Punkt gefunden,
da die Hauptmasse innerhalb eines sehr kleinen Temperaturbe-
reiches erstarrt.

Shukow-Methode. Bei dieser am Kontinent allgemein ver-
breiteten, von Kiflling verbesserten Untersuchungsmethode wird
das geschmolzene Paraffin bei einer Temperatur,
die 10—15° hoher ist als der Erstarrungspunkt, zu
%/;in das mit einem Doppel-, besser Vakuummantel
versehene Gefall (Abb. 74) eingefiillt. Das von etwa
40—70° reichende, in 1/,, Grade geteilte Thermo-
meter! wird mittels eines Korkstopfens derart be-
festigt, daB sich das Hg-GefiB in der Mitte des Pa-
raffins befindet. Das Gefall wird nun so in die rechte
Hand genommen, daB der 2. und 3. Finger den \
Thermometerstopfen und der Daumen den Boden des Abb. 74,
GefidBles halt und regelmiBig, jedoch nicht zu stark  Shukow-
geschiittelt. Ktwa 2° oberhalb des Erstarrungspunk- Apparat.
tes wird das Paraffin triib. Man schiittelt unter genauer Beobach-
tung des Thermometers leicht weiter, bis die Hg-Sdule minde-
stens eine Minute stehenbleibt. Diesen Punkt nennt man die
Erstarrungstemperatur. Die Genauigkeit der Bestimmung betrigt

! Wenn das Thermometer nicht entsprechend seiner Eintauchung korri-
giert ist, was auf der Riickseite vermerkt sein muB, ist die Korrektur fiir
den herausragenden Faden zu beriicksichtigen.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 16
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+ 0,1°C. Es ist angezeigt, sofort nach der Beendigung der Be-
stimmung durch EingieBen von heilem Wasser das Paraffin aus
dem Shukow-Gefd zu entfernen.

Die polnische Methode gestattet, zu Orientierungszwecken rasch
die angenaherte Erstarrungstemperatur von Paraffin oder paraffi-
nischen Massen zu bestimmen. Ein von 0—100° reichendes, in
1/, Grade geteiltes Thermometer mit kugelférmigem Hg-Gefal3
(Durchmesser etwa 5 mm) wird in die 10—15° iiber den FErstar-
rungspunkt erwdrmte Schmelze getaucht, bis die anfangs durch
erstarrtes Paraffin getriibte Hg-Kugel wieder blank wird. Nach
dem Herausziehen 148t man das Thermometer in schriger Lage
samt dem an der Hg-Kugel hingenden Tropfen unter langsamem
Drehen, gegen Luftzug geschiitzt, erkalten. Die Erstarrungs-
temperatur wird am Thermometer abgelesen, sobald der Tropfen
stockt und sich mitzudrehen beginnt. Man findet bei dieser Me-
thode um einige Zehntelgrade hohere Erstarrungstemperaturen als
bei der Shukow-Methode. Genauigkeit der Methode =+ 0,5°C. .

Die noch vielfach verbreitete Hallesche Methode bestimmt
als Erstarrungsbeginn jene Temperatur, bei der ein auf heiles
Wasser gebrachter Paraffintropfen beim langsamen Erkalten des
Wassers sich mit einem Hautchen tberzieht. Die Temperatur
wird mit einem Thermometer gemessen, dessen Hg-Gefdll ganz
von dem Wasser bedeckt ist. Diese Methode ist jedoch ungenau
und sollte zugunsten der Shukowschen aufgegeben werden.

Da im internationalen Handel zur Bezeichnung der Qualitit
des Paraffins sehr oft der englische (English Melting Point) oder
amerikanische (American Melting Point) Schmelzpunkt verwendet
wird, erscheint die Beschreibung dieser beziiglich des Resultates
von der Shukow-Methode abweichenden Prifungen niitzlich.

English Melting Point!. (JPT. Serial Designation W.41). Diese
Priifungsmethode wird auch in Amerika meist verwendet, da sie
genauer ist als die unter dem Namen ,,American Melting Point*
bekannte. Von der Am. Soc. of Test. Mat. angenommen, tragt sie
in USA. auch die Bezeichnung ASTM. Serial Designation D 87
—22.

Das Prinzip der Bestimmung des Englisch Melting Point ist mit
dem der Shukow-Methode identisch. Hier wie dort wird jene Tem-
peratur abgelesen, bei der infolge Freiwerdens der latenten
Schmelzwiirme ein Stillstand im Temperaturrickgang beim Ab-
kithlen der erstarrenden Masse eintritt.

1 Nach der neuen Auflage (1929) der ,,Standard Methods® lautet
die Bezeichnung der Methode Setting Point (JPT. Designation — P. S. 11a).
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Der Apparat (Abb. 75) besteht aus einem etwa 128 mm weiten
und 150 mm hohen, als Wasserbad dienenden Becherglas, einem
50 mm weiten Luftbad und einer Rea-

n

genzréhre von 25 mm Durchmesser, die f
zur Aufnahme des Paraffins bestimmt

ist. Letztere ist mittels Korkstopfens in M
der Mitte des Luftbades befestigt, wel- L

ches von dem das Wasserbad bedecken-
den Metalldeckel zentrisch gehalten wird.
Im Deckel befindet sich noch je eine zur il
Aufnahme des Riihrers und eines Thermo- '
meters bestimmte Offnung. Die Anord-
nung der einzelnen Apparatteile geht aus |,
der Abbildung hervor. Das Reagenzglas [ ]
ist mit einem Korkstopfen verschlossen, UJ
der in der Mitte zur Aufnahme des in

T

e

|

& [

50—
752

0,2° F geteilten Thermometers durch- ” = |
bohrt ist. Seitlich davon befindet sich N

noch eine Bohrung, in der eine Metall- ]

hiilse steckt. Letztere dient als Fithrung v

fir den unten ringférmig gebogenen Abb. 75.
Drahtriihrer. Apparat zur Bestimmung des

. B English Melting Point.
Das Reagenzglas wird 50 mm hoch

mit dem am Wasserbad geschmolzenen, 15—20° tiber den ver-
mutlichen Schmelzpunkt erwidrmten Paraffin gefiillt und der
Stopfen mit Riithrer und Thermometer aufgesetzt. Letzteres ist
fur 8 cm Eintauchtiefe korrigiert.

Die Temperatur des das Wasserbad bis 2!/, cm unter den Rand
fillenden Wassers soll zu Beginn des Versuches 9-—12° C niedriger
sein als der ungefihre Schmelzpunkt des Paraffins. Im weiteren
Verlauf des Versuches ist die Temperatur des Wassers unter Riihren
so zu regeln, dall sie 14—17° C niedriger ist als die Tempera-
tur des Paraffins, wenn sich dieses auf etwa 5° C iiber den ver-
mutlichen Erstarrungspunkt abgekiihlt hat. Hierauf hoért man
mit dem Rithren des Wassers auf und beginnt mit dem Riihren
des Paraffins, welches in der Weise erfolgt, dal man den Riihrer
innerhalb einer Minute 20mal tiber die ganze Linge des Reagenz-
glases auf und ab bewegt. Wihrend dessen wird die Temperatur
des Paraffins alle 30 Sekunden abgelesen und verzeichnet. Ahnlich
wie bei der Shukow-Methode fillt die Temperatur zuerst regel-
méBig, bleibt dann eine Zeitlang auf gleicher Héhe und beginnt
hierauf weiter zu fallen. Die Temperaturaufzeichnungen werden
mindestens noch 3 Minuten lang nach dem Temperaturstillstand

16*
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fortgesetzt. Der Durchschnitt der ersten vier voneinander nicht
mehr als 0,2° F differierenden Temperaturen wird nach Beriick-
sichtigung eines eventuell vorhandenen Thermometerfehlers als
Endergebnis angesehen. Kontrollbestimmungen sollen um nicht
mehr als 0,2°F voneinander abweichen. Der English Melting
Point eines Paraffins liegt um 0,1 bis 0,3° C niedriger als der
Shukow-Erstarrungspunkt.

American Melting Point. Eine halbkugelige Schale von etwa
9,0 cm Durchmesser wird zu drei Viertel mit dem auf ungefihr
8° C iber den Schmelzpunkt erwérmten Paraffin gefiillt. Ein in
1/,° F geteiltes Thermometer mit rundem Hg-Gefall (Durchmes-
ser etwa 14 mm) wird iiber der Schalenmitte so aufgehingt, dal}
das Quecksilbergefil zu drei Viertel in das Paraffin eintaucht.
Unter Vermeidung jeglichen Luftzuges wird das Paraffin abkithlen
gelassen, wobei man hinter einer Glasscheibe dessen Oberflache
beobachtet. Als Schmelzpunkt wird jene Temperatur bezeichnet,
bei der sich ein Schleier erstarrten Paraffins von der Thermo-
meterkugel bis zum Schalenrand bildet. Bei dieser Prifungs-
methode sind Unterschiede bis zu 3/,° F hédufig; in den amerikani-
schen Laboratorien wird zumeist der E.M.P. bestimmt und der
AMP. um 3°F hoher angenommen.

Nachstehend eine empirisch gefundene Tabelle zum Vergleich
des Shukow-Erstarrungspunktes mit dem englischen und ameri-
kanischen melting-point. Hierzu mufl noch einmal bemerkt wer-
den, daB bei den Bestimmungen des American Melting Point die
Fehlergrenzen fast einen Fahrenheitgrad betragen kénnen.

Tabelle 36. Vergleich der Shukow-Erstarrungs-
punkte mit den entsprechenden englischen
und amerikanischen Schmelzpunkten.

Shukow E.M.P. AM.P.
°C °F °F
44,0 110,8 111,9
46,0 114,4 115,7
48,0 117,9 119,56
50,0 121,56 123,3
52,0 125,1 127,0
54,0 128,8 130,8
56,0 132,3 134,7
58,0 135,9 138,56
60,0 139,6 142,3
62,0 143,1 146,0
64,0 146, 149,6
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F. Paraffin- und Olgehalt.

Das im Erdol geloste Paraffin mufl, bevor es im trockenen,
raffinierten Zustand den Betrieb verlaBit, angefangen vom Paraf-
finoldestillat iber den sog. Gatsch (Filterkuchen), die Paraffin-
schuppen (WarmpreBgut) usw. bis zum geschwitzten Rohparaffin
eine ganze Reihe von Zwischenstufen durchlaufen. Je weiter der
Reinigungsprozell fortschreitet, um so Olfreier und paraffin-
reicher wird das Erzeugnis. Zur Kontrolle des Fabrikbetriebes
ist die stindige Untersuchung dieser Zwischenprodukte, welche
sich zumeist auf den Erstarrungspunkt, den Paraffin- und Ol-
gehalt erstreckt, notig.

Bei den Paraffindlen wird die Erstarrungstemperatur gewohn-
lich im Reagenzglas (S.50) gemessen, wahrend die weichen
Mittelprodukte einfach und rasch mit dem rotierenden Thermo-
meter geprift werden. Diese Methode ist neben der Shukow-
Methode auch bei den harten Endprodukten anwendbar.

Der Paraffingehalt wird, da es sich ausschlielich um schon
destillierte Produkte handelt, nach Holde durch Lésung in Ather
und Fiéllen mit Alkohol bestimmt. Je nach der Fillungs- und
Filtrationstemperatur kann man hierbei entweder den Gesamt-
paraffingehalt oder auch nur den Gehalt an hirterem Paraffin
bestimmen. Der Olgehalt bzw. Weichparaffingehalt ergibt sich
aus der Differenz des Hartparaffingehaltes gegen 100%. Auch
beim transparenten Paraffin findet man durch Fillen des Paraffins
mit Alkoholidther einen Olgehalt von 2—3%.

In manchen Petroleumraffinerien ist folgendes technische
Verfahren zum Bestimmen des Olgehaltes im Paraffin iiblich. Das
Paraffin wird zu moglichst kleinen Schnitzeln geschabt, mit auf 0°
abgekiihltem Leichtbenzin (40—60° siedend) iibergossen und eine
Viertelstunde bei 0° stehengelassen. Hierauf wird abfiltriert, das
Paraffin mit etwas kaltem Benzin nachgewaschen und das Lo-
sungsmittel zur Trockene abgedunstet.

Arbeiten jiingerer amerikanischer Forscher! haben gezeigt, dafl
man mit Hilfe des Brechungsindex den Paraffingehalt in pa-
raffinhaltigen Produkten bestimmen kann. Das Prinzip der Unter-
suchung besteht darin, daB nJ, von paraffinfreien Olen wesentlich
hoher ist als ng), von olfreiem Paraffin. Die Zahlenwerte sind fiir
jedes Paraffin6l besonders zu bestimmen. Diese Methode ist zur
laufenden Untersuchung der Zwischenprodukte im Raffinerie-
betrieb und zur Bestimmung des Olgehaltes im Handelsparaffin

! Wilson,R. F., u. Wilkin, Ind. Eng. Chem. 1924, S. 1., ferner
Diggs, S. H., u. Buchler, Ind. Eng. Chem. 1927, S. 125.
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geeignet!. Beziiglich der Einzelheiten mulBl auf die Original-
literatur verwiesen werden.

In den Laboratorien vieler Raffinerien finden sich kleine Hand-
pressen zur Ermittlung des Olgehaltes der paraffinreicheren (etwa
60—80% Paraffin enthaltenden) Zwischenprodukte. Beispiels-
weise werden Paraffinschuppen in Filterleinwand verpackt und bei
Zimmertemperatur bei etwa 10 Atmospharen Druck gepreit. Man
erhilt einen Filterkuchen, dessen Gewicht so ziemlich dem Rein-
paraffingehalt der urspriinglichen Masse entspricht. Voraussetzung
fir die Anwendbarkeit dieser Methode ist groBkrystallinisches
Gefiige der Paraffinmasse. Ist die letztere kleinkrystallinisch
oder gar vaselinischer Natur, so 1aBt sich das Ol gar nicht oder
doch nur teilweise abpressen. Bei Steigerung des Druckes reiBt
die Leinwand oder es tritt die unverdnderte Masse durch die
Leinwandporen.

Wohlausgebildete Krystalle sind auch zur Ausfithrung von

Schwitzversuchen nétig. Der Schwitzprozel, bei dem durch
Temperaturerhhung das Ol

< 250 > X

[ 75 { aus der Paraffinmasse heraus-

@L} T | schwitzt und zwischen den

——— TS L | B3] Paraffinkrystallen abliuft, ist

== 4 } I S EE=] bekanntlich die letzte Verar-

— 1 4 ‘\_“1 H—] beitungsstufe vor der Raffina-
——— | —- tion des Paraffins.

— 2 ———| ; — Der Apparat Abb. 76 ge-

i stattet, diesen Schwitzprozell

; im Laboratorium in kleinem

7 7 Mallstabe zu verfolgen und

einige interessante Prifungen

¢ 78 vorzunehmen. So kénnen da-

‘ S I S 7 mit z. B. bei Paraffinschuppen
und fertigem Paraffin das Ol
und der Paraffingehalt fest-
gestellt werden. Ferner ist es
moglich, mit Hilfe des Schwitzapparates zu bestimmen, ob ein
Paraffin eng fraktioniert oder aber aus verschieden hoch schmel-
zenden Fraktionen zusammengesetzt ist. Der Fraktionierungs-
grad des Paraffins ist fiir dessen Qualitdt namlich von Wichtig-
keit. Bei gleichem FErstarrungspunkt bewahrt das besser frak-
tionierte Paraffin langer seine Transparenz und daraus hergestellte

! + J
L 740 !
Abb. 76. Schwitzapparat.

1 Nach Versuchen von W.v.Piotrowski u. J. Winkler im Labor.
d. Galicia AG. in Drohobycz, sieche Przemys! chem. 1929, Nr 12.
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Kerzen verbiegen sich nicht so leicht, als dies bei schlecht frak-
tioniertem Paraffin der Fall ist.

Der aus Weillblech hergestellte Apparat besteht aus der
trichterférmigen Schwitzkammer 4, die mit einem gut passenden,
doppelwandigen, mit Asbestpappe isolierten Deckel verschlossen
werden kann, und dem Wasserbad B. Das Ablaufrohr von 4 ist
an den Boden von B angelétet, aulerdem sind 4 und B noch
durch drei Versteifungen verbunden. Die Abmessungen des ein-
fachen Apparates sind aus der Abbildung ersichtlich.

250 g der zu untersuchenden Paraffinmasse werden in die runde
Blechtasse S eingewogen und am Wasserbad geschmolzen. Man
1aBt hierauf langsam erstarren und stellt dann die Tasse mit dem
Paraffinkuchen in Eiswasser. Nach einiger Zeit ist der Paraffin-

Tabelle 37. Fraktionierte Schwitzung.

Paraffin A Paraffin B

Erstarrungspunkt - 50 x
nach Shukow 0,5 50,5
Fraktion 1 47,8 46,2
» 2 49,0 47,4

» 3 49,3 48,0

» 4 49,8 48,9

» H 50,0 49,6

» 6 50,4 50,2

. 7 50,7 50,6

» 8 . 51,2 h1,4

” 9 51;8 52,9

’s 10 52,8 55,0
Differenz 5,0° 8,8°

kuchen so hart, daf} er sich leicht aus der Tasse nehmen und auf
das am Boden von 4 angebrachte Sieb d legen lafit. Nun wird
der Deckel aufgesetzt, und das Wasser in B unter hdufigem Riihren
mit B langsam auf 30° gebracht. Von da an steigert man unter
fleifigem Riithren die Temperatur um etwa !/,° in der Minute.
Sobald Ol abzutropfen beginnt, dreht man die Flamme klein, so
daf} die Temperatur des Wassers konstant bleibt. Erst wenn das
Tropfen authért, erhoht man die Temperatur wieder um 1° und
wartet, ob nicht wieder Ol abzutropfen beginnt. Ist dies der Fall,
so halt man die Temperatur wieder konstant, sonst 14t man sie
um einen weiteren Grad steigen. Das abtropfende Ol bzw. Paraffin
fingt man in einzelnen Fraktionen von z.B. je 25 g (10%) in
gewogenen Schilchen auf.

Man kann aber auch, wenn man nur den Hartparaffingehalt
der Masse bestimmen will, ohne Fraktionierung soviel Ol und
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Weichparaffin abschwitzen, bis der am rotierenden Thermometer
festgestellte Erstarrungspunkt des abtropfenden Paraffins eine
bestimmte Hohe, z. B. 48°, erreicht hat. Das in der Schwitz-
kammer noch befindliche Paraffin schmilzt man dann durch
rascheres Erwirmen und fangt es in einem gewogenen Gefil auf.

Tabelle 36 zeigt die fraktionierte Schwitzung je eines eng-
fraktionierten und eines gemischten Paraffins.

G. Proberaffination.

Das entdlte Rohparaffin wird im Betrieb zwecks Erzielung
einer reinweillen Farbe und Transparenz mit konz. Schwefelsidure
raffiniert. Hieran schlieBt sich eine Behandlung mit Soda und
zum Schlul wird das Paraffin mit Entfarbungspulver gebleicht.
Wenn letzteres alkalische Bestandteile enthélt, kann die vorherige
Behandlung mit Soda entfallen. Zu den héiufigen Aufgaben des
Mineraldl-Chemikers gehort es, die Eignung eines Pulvers zum
Bleichen von Paraffin festzustellen. Man wigt zu diesem Zweck
1/, kg Rohparaffin in einer Porzellanschale ab, erwirmt auf 90°
und rithrt nach Zugabe von 1—2% Schwefelsdure (spez. Gewicht
1,84) 1/, Stunde kriftig. Nach einstiindigem Absitzenlassen bei
60—70° wird das saurefreie, klare Paraffin abgegossen, und bei
etwa 80° 1—2% (je nach Entfirbungskraft) Entfirbungspulver
zugegeben. Hierauf steigert man die Temperatur meist auf etwa
100° und mischt eine weitere Viertelstunde. Nach dem Absitzen
des grofiten Teiles des Pulvers filtriert man das Paraffin durch ein
in einem heizbaren Trichter befindliches Papierfilter in eine kleine
Blechform (etwa 15 X 10 X 3 em) und 14Bt es rasch erstarren.
Nach vollstindigem Erkalten wird die Paraffintafel aus der Form
herausgeschlagen und auf Farbe, Transparenz usw. gepriift.

H. Unterscheidung des Erdélparaffins von
Schwelteerparaffin.

Die in Deutschland heimische Braunkohlen-Teerindustrie er-
zeugt ein dem Erdolparaffin ahnliches Produkt. Aus tarifarischen
Grinden und zu Bewertungszwecken ist ihre Unterscheidung
manchmal notwendig.

Nach Graefe werden in einem Reagenzglas 1—2 cm3 geschmol-
zenen Paraffins mit ebensoviel konz. Schwefelsdure auf dem
Wasserbad erwirmt. Wihrend bei Erdolparaffin sich héchstens
die Sédure farbt, triibt sich bei Schwelparaffin die Sédure, und das
Paraffin wird gelb bis braun gefarbt. Die Probe ist nur bei gut
raffinierten Paraffinen mafgebend, da sich ungereinigtes Erdol-



Vaselin. 249

paraffin dhnlich verhdlt wie Schwelparaffin. Hingegen sind
Kreosotprobe und Diazoreaktion (S.199 u. 222) fiir die
Unterscheidung der Herkunft des Paraffins ausschlaggebend.

Vaselin.

Das natiirliche Vaselin wird durch Raffination aus Erdsl-
riickstdnden gewonnen und besteht aus einer halbfesten kolloidalen
Losung von kleinkrystallinem Paraffin in hochviscosem Schmiersl.
Durch ausgiebige Behandlung mit rauchender Schwefelsdure und
Entfarbungspulvern wird hieraus das als Salbengrundlage verwen-
dete weille Vaselin erhalten. Das letztere soll geruch- und ge-
schmacklos sein und sich zwischen den Fingern zu langen Fiaden
ausziehen lassen.

Durch Auflésen von Ceresin oder Paraffin in Vaselingl (paraf-
finum liquidum), einem entfirbten Schmierdl, erhdlt man das sog.
kiinstliche Vaselin, welches dhnlichen Zwecken dient und zu-
meist schon durch sein mehr krystallinisches Aussehen und die
geringere Schliipfrigkeit von dem natirlichen unterschieden wer-
den kann.

Das spez. Gewicht des Vaselins ist fir seine Qualitit ohne
Bedeutung. Man bestimmt es mittels des Pyknometers von Gintl
oder der Alkoholschwebemethode.

Zur Kennzeichnung der Vaseline ] \/(LPV

dient hauptsichlich der nach Ub- 7 \ 1
belohde zu priifendeTropfpunkt, g T

der gewGhnlich zwischen 35 und | \ \ !

50° liegt. Natiirliches Vaselin % \\\ !

geht beim Schmelzen allmiahlich 71 NN

in den flissigen Zustand iiber, g4 1 _4¥\ §
wihrend Kunstvaselin durch o L
Schmelzen der aufgelosten festen [ i ~—
Kohlenwasserstoffe plétzlich  o—F—F—F3—75
diinnfliissig wird. Daher gestattet Viscositdt Engler®

auch die Bestimmung der Visco-  Abb.77. Viscosititskurven von Vaselin.
sitdtskurve meist zuverldssige
Schliisse iiber die Art des Vaselins. Abb. 77 zeigt, daB die Visco-
sitdt von Kunstvaselin rascher abfillt als die von Naturvaselin.
K ist die Viscosititskurve von Kunstvaselin, N diejenige von
Naturvaselin.

Nach der zollamtlichen Anleitung zur Unterscheidung paraffin-
haltiger Mineraldlerzeugnisse werden zur Unterscheidung von Na-



950 Besondere Untersuchungen. Vaselin.

tur- und Kunstvaselin 1—2 g bei 15—20° gleichm#Big diinn auf
einen unglasierten Tonteller gestrichen. Wenn sich die Probe nach
2 Stunden nicht verdndert hat, so liegt Naturvaselin (unter Um-
stinden gemischt mit Kunstvaselin) vor. Wenn jedoch nach
2 Stunden das Ol aus dem Vaselin unter Hinterlassung von glan-
zenden Krystallschuppen von dem Tonteller aufgesaugt worden
ist, so lag ein Gemisch von Mineral6l und Paraffin vor. Aus Ceresin
und Mineraldl zusammengemischtes ,,Kunstvaselin‘‘ hinterlaf3t am
Tonteller eine nicht krystallinische, glanzlose oder mattglinzende
Ceresinschicht.

Das Arzneibuch fir das Deutsche Reich schreibt vor,
daBl, wenn weilles Vaselin mit der vierfachen Menge heiflen Wassers
ausgeschiittelt wird, letzteres nach Zusatz von 2 Tropfen Phenol-
phthalein farblos sein, hingegen nach Hinzufiigen von 0,1 cm3
1/,on-Kalilauge gerétet werden mufl. Ferner ist zur Prifung
auf verseifbare Fette und Harze vorgeschrieben, dall, wenn
5 Tropfen Vaselin mit Natronlauge unter Umschiitteln zum Sieden
erhitzt werden, im alkalischen Auszug nach dem FErkalten durch
Ubersittigen mit Salzsiure keine Ausscheidungen (von Fettsiuren)
auftreten durfen. SchlieBlich verlangt das Arzneibuch, dafl beim
Verreiben von gleichen Teilen Vaselin und konz. Schwefelsdure in
einer zuerst mit konz. Schwefelsiure gereinigten Schale das Ge-
misch sich binnen einer halben Stunde hochstens braun, aber nicht
schwarz farben diirfe. Die Probe bezweckt die Feststellung des
Raffinationsgrades.

Vaselinol, Paraffingél!l, paraffinum liquidum, nennt man
flissige oder halbfeste, meist schwachgelb oder weill gefirbte,
stark raffinierte Mineralole. Sie werden zu pharmazeutischen
Zwecken (bekanntlich verwendet man gereinigtes, weilles
Mineralol als mildes Abfithrmittel) und mit einer Viscositit
von 4—6 bei 20° auch zum Schmieren von Nidhmaschinen, Fahr-
ridern usw. benutzt.

Nach dem deutschen Arzneibuch soll paraffinum liquidum ein
spez. Gewicht von mindestens 0,885, einen Schmelzpunkt von min-
destens 35° haben. Wenn man in einem mit warmer, konz.
Schwefelsiure gereinigten Reagenzglas 3 cm3 Ol mit 3 cm3 konz.
Schwefelsdure unter Schiitteln 10 Minuten im Wasserbad erhitzt,
darf sich nur die Sdure schwach fiarben.

1 Nicht zu verwechseln mit dem als priméres Destillat aus paraffin-
haltigem Erdol gewonnenen Paraffingl.
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Asphaltartige Produkte.

I. Allgemeines.

Die Untersuchung der Asphalte bildet insofern einen Teil des
Aufgabenkreises von Mineralsllaboratorien, als ein betrichtlicher
Teil der unter diesem Namen verkauften und gebrauchten Pro-
dukte aus Erdolen erzeugt ist. Der Unsicherheit der im Gebiete
der schmelzbaren Bitumina, Teere und Peche herrschenden
Nomenklatur hat neuerdings Mallison! durch Einordnung der
in Betracht kommenden Stoffe in ein System ein Ende zu machen
versucht. Dieser Einteilung und Einordnung folgend, sollen die
durch zersetzende Destillation gebildeten Stoffe wie Steinkohlen-
teer, Braunkohlenteer, Hartpech usw. als zur Gruppe der Fette
und Peche gehorig und die im folgenden zumeist erwihnten
Asphalte und Erdolasphalte als der Gruppe der Bitumina zu-
gehorend angesehen werden.

Die Erdolasphalte werden durch entsprechendes Eindicken ge-
eigneter Erdole erhalten, wiahrend die Asphalte bereits in fester
Form in der Natur vorkommen. Die letzteren werden von Malli-
son in die den Erdolriickstinden sehr dhnlichen, an der Erdober-
fliche vorkommenden natiirlichen Asphalte (Trinidad-, Ber-
mudez- usw. Asphalt), die bergminnisch gewonnenen, harten,
fast reinen Asphaltite und die stark mit mineralischen Stoffen
vermengten Asphaltgesteine eingeteilt.

II. Asphalte.

Die Naturasphalte, geologisch Abkémmlinge der Erdéle,
sind schwarze, halbfeste bis feste, in Schwefelkohlenstoff, Tetra-
chlorkohlenstoff, Chloroform und Benzol gréBtenteils losliche
Stoffe. Sie finden sich, meist durch mineralische Bestandteile
verunreinigt, an vielen Stellen der Erdoberfliche. Die meisten
unter ihnen sind durch betrachtlichen Schwefelgehalt ausgezeich-
net. Der bekannteste der natiirlichen Asphalte, der aus dem Trini-
dadsee geférderte Asphalt, hat in ungereinigtem Zustande etwa
27% Wasser und 34% mineralische Bestandteile. Gereinigt
(Trinidad epuré), ist er wasserfrei und hat einen Bitumengehalt
von etwa 60—05%. Mit Erdolriickstdnden geschmolzen (gefluxt),
bildet der Trinidadasphalt einen geschatzten Strallenbaustoff.

Die Asphaltite (Gilsonit, Utait, Manjak, Grahamit) zeichnen
sich durch groBe Héarte und hohen Schmelzpunkt (120° bis etwa

I Mallison, H., Teer, Pech, Bitumen und Asphalt.
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300° nach Krimer-Sarnow) aus. Sie werden in fast reinem Zu-
stand (90—99 proz.) im Untertagbau gewonnen und dienen gréBten-
teils zur Herstellung von Lacken. AuBerlich sind die Asphaltite
den hochschmelzenden Erdélasphalten dhnlich, unterscheiden sich
aber von ihnen durch ihren héheren Schwefelgehalt und geringeren
Olgehalt.

Die Asphaltgesteine sind von allen natiirlichen Asphalten
die bitumenirmsten. Sie enthalten nur 8—12% Bitumen; der
Rest ist entweder kohlensauer Kalk (Asphaltkalk) oder Sand
(Asphaltsand). Die Asphaltkalke werden in grolem Mafistabe zur
Herstellung von GufBlasphalt und Stampfasphalt verwendet.

I11. Erdolasphalte.

Es wurde bereits erwihnt, dafl nach dem Abdestillieren von
Benzin, Petroleum und Schmierélen (eventuell Paraffingl) aus
vielen Erdolen pechartige Riickstiinde verbleiben, welche groBe
Ahnlichkeit mit natiirlichen Asphalten haben. Sie enthalten die
bereits im Erdél vorhandenen Asphaltene und Erdélharze, zu
denen noch die bei der Destillation durch Zersetzung entstandenen
getreten sind. AuBerdem enthalten sie noch hochviscose Schmier-
ole. Von den Naturasphalten unterscheiden sich die Erdélasphalte
(mit Ausnahme der Abkémmlinge einiger schwefelreicher mexika-
nischer und Texaséle) durch ihren geringeren Gehalt an Schwefel
und verseifbaren Stoffen und ihren groBeren Gehalt an OL

Als Erdolasphalte werden im folgenden nur die Destillations-
riickstéinde von asphaltischen, paraffinfreien oder paraffinarmen
Erdélen verstanden, da die paraffinreichen Erdélriicksténde wegen
ihrer Sprodigkeit als technisch verwendbare Asphalte nur wenig
in Betracht kommen.

IV. Physikalische Priifmethoden'.
A. AuBere Beschaffenheit.

Reiner Asphalt ist schwarz und hat eine glinzende Ober-
fliche. Anwesenheit von Mineralstoffen oder Paraffin verleiht
dem Asphalt ein mattes oder sogar rauhes Aussehen. Durch

1 Da der groBte Teil der erzeugten Asphalte fiir StraBenbauzwecke ver-
wendet wird, sind zur Grundlage der in diesem Buch beschriebenen Unter-
suchungsmethoden die vom HauptausschuBl der Zentralstelle fiir
Asphalt- und Teerforschung aufgestellten Vorschriften (DIN
1995), Ausgabe 1929 genommen worden. Soweit die Untersuchungsvor-
schriften des ,,Deutschen StraBenbau-Verbandes‘ hiervon grund-
sitzlich abweichen, wird dies besonders bemerkt.
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Fingerdruck, eventuell Nagelritzprobe iiberzeugt man sich von
der Konsistenz und Hérte des Produktes bei normaler Temperatur.
Ein Versuch, den Asphalt zu zerschneiden oder zu zerbrechen,
ferner Beobachtung der entstandenen Schnitt- oder Bruchflache
gibt weiteren Aufschlull iiber die Beschaffenheit des zu unter-
suchenden Stoffes.

Sowohl Erdol- als auch Naturasphalte riechen beim Erwarmen
bituminés, wiahrend Steinkohlen- und Schwelpeche an dem be-
kannten Teergeruch kenntlich sind.

B. Spezifisches Gewicht.

Dasselbe wird nach 8. 30 mittels des Pyknometers Abb. 18
oder der Schwebemethode ermittelt. Bei Asphalten, die leichter
als Wasser sind, verwendet man hierbei ein Gemisch von Alkohol
und Wasser, bei schweren Asphalten eine Salzlosung. StraBenbau-
Asphalte sollen bei 15°C ein spez. Gewicht von mindestens 1
haben!. Als Temperaturkoeffizient (s. S.24) wird 0,00054 an-
genommen.

C. Flammpunkt,

Mit Riicksicht darauf, daBl Strallenbauasphalte vor der Ver-
wendung héufig bis auf etwa 180° erhitzt werden miissen, ist aus
Sicherheitsgriinden die Bestimmung ihres Flammpunktes nétig.
Aus dem erwihnten Grunde sollen fiir StraBenbauzwecke ver-
wendbare Asphalte im Marcussonapparat einen Flammpunkt von
mindestens 200° besitzen. Erdolasphalte entflammen gewéhnlich
erst iiber 300°. Die Bestimmung erfolgt im Marcussonapparat.

D. Schmelz- und Erstarrungseigenschaften.

Fir die technische Verwendung eines Asphaltes ist es von
grofiter Wichtigkeit zu wissen, wie sich derselbe bei Erhéhung und
Erniedrigung der Temperatur verhilt, mit anderen Worten, bei
welcher Temperatur der Asphalt weich und klebrig und bei welcher
Temperatur er sprode und briichig wird.

Erweichungspunkt nach Krimer-Sarnow. Diese in Deutschland
meist angewendete Methode beruht darauf, daBl man beobachtet,
bei welcher Temperatur eine 5 mm hohe, allmihlich erwirmte
Asphaltschicht durch eine auf ihr lastende, 5 g schwere Queck-
silbermasse durchbrochen wird. Die zur Aufnahme des Asphaltes
dienenden Glasrohrchen haben eine lichte Weite von genau 6 mm,
eine Hohe von 5 mm und sind an beiden Enden plangeschliffen.

1 Nach den vom ,,Deutschen StraBenbau-Verband‘ heraus-
gegebenen Vorschriften bei 25°C. (S. Erdél und Teer 1929, S.587.)
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Da zur Kontrolle einige Bestimmungen gleichzeitig ausgefithrt
werden sollen, stellt man zwel bis drei solcher Glasréhrchen auf
eine Glasplatte und gieft soviel geschmolzenen Asphalt hinein,
daB sich Kuppen bilden. Da schon geringes Uberhitzen den Er-
weichungspunkt des Asphaltes erhéhen kann, ist Vorsicht beim
Aufschmelzen desselben geboten. Weichere Asphalte werden am
siedenden Wasserbad, hirtere auf einer elektrischen Heizplatte oder
im Sandbad geschmolzen. Beim EingieBlen in die Rohrchen soll
der Asphalt 30—40° iiber den vermutlichen Erweichungspunkt
erwiarmt sein. Die Glasplatte samt den Ro6hrchen wird nun fiir
ungefahr !/, Stunde in ein Heiluftbad gebracht,
damit eventuell vorhandene Luftblasen entwei-
chen koénnen. Nach dem FErkalten auf Zimmer-
temperatur! schneidet man mit einem erwarmten
Messer die iiberstehenden Kuppen ab und setzt
die Rohrchen mittels eines kleinen dariiber-
T geschobenen Gummischlauches (bei héheren Er-
warmungspunkten einer Metallklammer) dicht
an 10 cm lange Glasréhrchen. Auf den Asphalt
U gieBt man nun 5g Quecksilber, die man in einem
engen, mit Marke versehenen Glischen abmilit.
Uber das freie Ende eines jeden Glasrohrchens
___J wird ein Kork gesteckt, an dem man dasselbe
in eine der Offnungen im Deckel des inneren

Wasserbades hiéngen kann.
Der eigentliche Krimer - Sarnow - Apparat
Q0 (Abb. 78) besteht aus einem etwa 8 cm weiten
Becherglas, in dem ein kleineres Becherglas von
Q Q etwa 6 cm Durchmesser hingt. Beide Becher-
glaser sind ungefahr bis zur gleichen Hohe mit
Wasser gefiillt. Die Temperatur des Wassers
Abb.78. Kramer- soll mindestens 25° niedriger sein als der ver-
Sarnow-Apparat- - utliche Erweichungspunkt des Asphaltes. Bei
iiber 90° erweichenden Asphalten fillt man das &duBlere Bad
mit einem lichten Schmierol, das innere mit Glycerin. Das kleinere
Becherglas ist mit einem Deckel verschlossen, in dem vier kreis-
runde Offnungen von etwa 15 mm Durchmesser in der aus der Ab-
bildung ersichtlichen Weise angebracht sind. Drei hiervon sind
zur Aufnahme der Asphaltrohrchen, eines zur Aufnahme des
Thermometers bestimmt, das sich in der gleichen Entfernung
von der Wand des Becherglases befindet wie die Asphaltréhrchen.

1 Unterhalb 40° schmelzende Asphalte miissen auf 10° C abgekiihlt
werden. ‘
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Je ein mit Asphalt und Quecksilber gefiilltes Rohrchen wird
an seinem Korkstopfen so in eine der Offnungen des Deckels ge-
hingt, daB es sich in genau senkrechter Lage befindet!. In der
vierten Offnung wird ein Thermometer mit kleinem Hg-Gefi82 be-
festigt. Es ist genau zu beachten, daB alle Asphaltschichten und
das Hg-Gefdfl des Thermometers die gleiche Hohenlage haben3.
Bis etwa 15° unterhalb des Erweichungspunktes kann man rascher
erhitzen, von da ab aber darf die Temperatur nur um 1° in der
Minute gesteigert werden®. Als Erweichungspunkt wird jene Tem-
peratur bezeichnet, bei der das Quecksilber die Asphaltschicht
durchbricht, und zwar wird das Mittel der bei den einzelnen
Rohrchen beobachteten Temperaturen als Ergebnis betrachtet.
Die MeBgenauigkeit betrigt -+ 2°.

Wegen der Giftigkeit des Quecksilbers ist man in den letzten
Jahren bestrebt, einen anderen Beschwerungskoérper zu verwenden.
Am bequemsten wire ein Metallstdbchen. Doch sind die Ansichten
dariiber, wie schwer dasselbe sein soll, um das gleiche Ergebnis
zu liefern wie bei Beschwerung mit 5 g Quecksilber, noch nicht
geklartt. Anscheinend spielt hier die Art des gepriiften Stoffes —
ob natiirlicher Asphalt, Erdolasphalt oder Pech vorliegt — eine
gewisse Rolle. Nach den Erfahrungen des Verfassers werden bei
Verwendung von 5 g schweren, 4 mm starken, unten halbkugelig
abgerundeten Messingstébchen bei Erddélasphalten der Hg-
Methode sehr angendherte Ergebnisse erzielt. Dem stehen je-
doch auch gegenteilige Ansichten entgegen’®.

Erweichungspunkt nach der Ring- und Ballmethode. Diese in
Amerika (als ASTM. Serial designation D 36—26) und England®
eingefithrte Methode wird auch in Deutschland viel benuitzt. Hier-
nach wird bestimmt, bei welcher Temperatur eine Stahlkugel die
von einem Messingring gehaltene Asphaltschicht durchbricht.

Die Stahlkugel hat einen Durchmesser von 9,5 mm und wiegt
3,46—3,05 g, der Messingring besitzt eine lichte Weite von 15,9mm,
eine Hohe von 6,3 mm und eine Wandstiarke von 2,4 mm. An
dem Ring ist im rechten Winkel ein 1,8 mm dicker Messingdraht
angelotet.

1 Uber den Offnungen angebrachte niedrige Stutzen erleichtern die
richtige Einstellung der Réhrchen.

2 8. Tabelle 2, S.15.

3 Die Asphaltschichten befinden sich etwa 3 cm iiber dem Boden des
inneren Becherglases und etwa 4 cm unterhalb des Wasserspiegels.

4 Nach den Vorschriften des ,,Deutschen StraBenbau-Verbandes*
(loc. cit.) vorldufig 2° in der Minute.

5 S. Petroleum 1929, S. 411, 835.

6 Als J.P.T. Ser. Design. A. 20.
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Der Ring wird auf eine durch Einreiben mit verdiinntem Subli-
mat und nachher mit Quecksilber amalgamierte® Messingplatte ge-
setzt und der wie bei der vorigen Methode vorsichtig geschmolzene
Asphalt in die Offnung gegossen. Ebenso wie oben beschrieben,
wird der Ring dann in ein HeiBluftbad gebracht und nach dem
Erkalten (d.i. nach 30 Minuten) der Asphaltiiberschull mit einem
erwarmten Messer weggeschnitten. Ein Becherglas, 8,5—10,5 cm
weit und 10,5 em hoch, wird nun mit ausgekoch-
tem, destilliertem Wasser von 5°C angefiillt
und der Ring an dem Draht so eingehidngt, dafl
sich seine untere Kante 25 mm iiber dem Boden
des Gefafles und seine obere Kante 5 cm unter
der Wasseroberfliche befindet?.
Hierauf wird die Stahlkugel auf
den Boden des Becherglases ge-
legt. Das bis 80° C reichende, in
t/, Grade geteilte Thermometer?
ist so angebracht, daf sein Hg-
i% Gefall 25 mm vom Boden des

A g Becherglases und 6mm vom Ring
N lb entfernt ist. Die Temperatur des
Abb. 79a und b. Ring- und Ball-Apparat.  Wassers wird 15 Minuten lang
auf 5° C gehalten, worauf man
die Kugel mlttels einer Zange auf den Asphalt legt und mit dem
Erwirmen beginnt. Die Flamme des Brenners wird so reguliert,
daB das Thermometer in jeder Minute um 5° (& 0,5°) C ansteigt.
Der Asphalt erweicht allmihlich und wird schlieBlich von der
Kugel eingedriickt. Als Erweichungspunkt bezeichnet man die
Temperatur, bei der der Asphalt den Boden des Becherglases
beriihrt, wobei eine Korrektur fiir den herausragenden Faden
nicht beriicksichtigt wird. So wie bei der Kramer-Sarnow-Methode
wird auch hier bei iber 80° schmelzenden Asphalten an Stelle
des Wassers Glycerin als Heizfliissigkeit benutzt und mit dem Er-
wirmen erst bei 32° C begonnen. In solchen Fillen ist ein bis
160° C reichendes Thermometer zu beniitzen. Bei Wiederholungen
stimmen die Erweichungspunkte auf + 1° iiberein.

78mm

1 Statt dessen kann mit einer Losung von 1 Teil wasserfreien Dex-
trins in 1 Teil Glycerin bestrichen werden.

2 Im Handel befinden sich auch Gestelle zur Aufnahme von 2 Ringen
zwecks gleichzeitiger Ausfithrung von zwei Bestimmungen. 25 mm von der
Unterseite der Ringe entfernt befindet sich eine zweite Messingplatte, die
hier dieselbe Aufgabe erfiillt wie oben der Boden des Becherglases. Der Ap-
parat wird ebenso wie alle anderen Apparate fiir Asphaltuntersuchungen von
der Firma G. Heyde, Dresden, hergestellt. 3 Fir volle Eintauchung.
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FlieBpunkt. Diese Methode ist in USA. offiziell eingefiihrt
(Serial Designation D 139—27), und wird mittels des Apparates
Abb. 80 ausgefithrt. Der unten an der Aluminiumschale an-
gebrachte Stutzen wird mit dem zu priifenden Asphalt verschlossen.
Man setzt dann die Schale auf ein warmes Wasserbad von bestimm-
ter Temperatur und zéhlt die Anzahl der Sekunden, welche ver-
gehen, bis durch Schmelzen des Asphaltes das Wasser in die
Schale eindringt und sie zum Sinken bringt.

Die Aluminiumschale, deren Mafle aus der Zeichnung er-
sichtlich sind, soll 37,7—38,1 g, der anschraubbare Messingstutzen,
dessen Mafle die Abbildung ebenfalls

wiedergibt, 9,6—10,0 g wiegen. Das o
Gewicht der Schale samt dem mit %‘«3“
Asphalt gefiilllten Stutzen betrigt &

. . e 920 120 mm—————>
etwa 53,2g. Wenn die Schale im | e L

Wasserschwimmt, soll ein 8,5 ( 4- 1,5)
mm breiter Streifen aus dem Wasser
herausragen.

Der Messingstutzen wird mit sei-
nem schmaleren Ende auf eine amal-
gamierte Messingplatte gestellt und
mit dem bei moglichst tiefer Tem-
peratur geschmolzenen, jedoch luft-

—
blasenfreien Asphaltin kleinem Uber- Jrmm™ = "Tm
schuf} gefullt. Hierauf wird der Stut- &Ig
zen bei Zimmertemperatur erkalten et
gelassen, fir 5 Minuten in Wasser von armm egre
5°C gestellt, und sodann der Asphalt- '

. o . Abb. 80. Apparat zur Bestimmun
itberschuf} mit einem warmen Messer deé"’mgpunktes_ &

weggeschnitten. Schale und Stutzen
samt Messingplatte miissen sodann noch einmal fiir 15—30 Minuten
in durch Eis auf 5 (4- 1)° C abgekiihltes Wasser gegeben werden.
Ein passendes Gefial wird hierauf mit Wasser gefiillt und letz-
teres auf die Priiftemperatur (je nach der Harte des Asphaltes 32°,
50° und 100° C) gebracht. Wahrend des Versuches darf sich die
Temperatur um nicht mehr als + 0,5° C dndern. Da sich indessen
der Messingstutzen mit dem Asphalt abgekiihlt hat, wird er in
den Boden der Aluminiumschale geschraubt und noch einmal fiir
eine Minute in Wasser von 5° C gegeben. Nachdem man das in
der Schale befindliche Wasser entfernt hat, wird sie sogleich
schwimmend auf das warme Wasser gesetzt und mit Hilfe einer
Stoppuhr die Sekundenzahl bis zum Durchbruch des Wassers be-
stimmt. Die MeBgenauigkeit betrigt -+ 5%.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 17
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Tropipunkt nach Ubbelohde. Die Ausfithrung erfolgt nach S.52.
Es empfiehlt sich auch hier, die mit Asphalt gefiillten Glasbecher
vor dem Erkaltenlassen eine Zeitlang im Heifiluftbad zu belassen,
damit Luftblasen entweichen kénnen.

Erstarrungspunkt!. Derselbe soll zeigen, wie weit der Asphalt
abgekiihlt werden muB, um briichig zu werden. Ein von — 30° C
bis 4 60° C reichendes Thermometer (hoher schmelzende Asphalte
kommen fiir diese Priifung weniger in Betracht) mit rundem Hg-
Gefall (Durchmesser etwa 5 mm) wird in den auf etwa 20° iiber
den Schmelzpunkt erwidrmten Asphalt eingetaucht und in waage-
rechter Lage gedreht, bis die Hg-Kugel von einer gleichméiigen,
1—1,5 mm starken Asphaltschicht bedeckt ist. Das Thermometer
wird nun mittels Korkstopfens in einem als Luftbad dienenden
25 mm weiten Reagenzglas allméhlich in Eis, Eiskochsalzmischung
usw. (s. z. B. Apparat nach Abb. 27) abgekiihlt. Nach je 2° Tempe-
raturerniedrigung nimmt man das Thermometer aus dem Luftbad
und versucht die Asphaltschicht mit dem Fingernagel zu ritzen.
Als Erstarrungspunkt wird jene Temperatur bezeichnet, bei der
der Fingernagel keine Zeichen mehr hinterlif3t oder der Asphalt
beim Ritzversuch absplittert.

Brechpunkt. Eine etwa 1 mm dicke Kupfer- oder Messingplatte
wird mit einer Asphaltschicht von 1 mm Stidrke bedeckt, indem
man ein Stiick Asphalt darauf bringt und am Wasserbad bis zur
gleichméBigen Verteilung erwérmt. Hierauf bringt man die Metall-
platte in eine Porzellanschale, in der sich eine konz. Salzlésung
befindet, deren Temperatur 10—12° iiber dem vermutlichen Brech-
punkt liegt. Die Salzlésung wird durch Einstellen in Eiswasser
und spéter in eine Kéaltemischung um 1° in der Minute erniedrigt.
Je 2° prift man die Sprédigkeit des Asphalts, indem man eine Mes-
serklinge am Rande der Asphaltschicht flach zwischen Asphalt und
Metallblech einfithrt. Zuerst lassen sich die Rénder der Asphalt-
schicht vom Blech abheben ohne zu brechen; der Brechpunkt ist
erreicht, wenn der Asphalt so spréde geworden ist, dal} er bei der
beschriebenen Manipulation bricht. Der Versuch mull mindestens
einmal wiederholt werden. Die MeBgenauigkeit betrigt + 2°.

E. Penetration (Eindringungstiefe).

Dieselbe bestimmt, wie tief eine Nadel von bestimmter Form
(gewohnlich bei 25° C) in den Asphalt eindringt, wenn sie b Se-
kunden hindurch mit einem 100 g Gewicht belastet wird (ASTM.
Serial designation D 5—25)2.

! Nach Dr. Herrmann.
2 In England J.P.T. Serial designation — D 5.
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Dieser Priifung wird gewéhnlich ein von den eventuell vor-
handenen mineralischen Bestandteilen durch Filtration oder Ex-
traktion schon befreiter Asphalt unterworfen. Beim Schmelzen
muBl groBes Gewicht darauf gelegt werden, dafl der Asphalt
nicht iiberhitzt werde, damit er seine Geschmeidigkeit nicht ver-
liere; andererseits muf} er heifl genug sein, um Anwesenheit von
Luftblasen auszuschliefen. Der Asphalt wird daher in einem Ol-
oder Luftbad, dessen Temperatur etwa 70—80° tber seinem
Erweichungspunkt liegt, mindestens
aber auf 120°, erwdrmt, damit er ganz
wasserfrei sei. Bei dieser Temperatur
wird der Asphalt mindestens 15 mm L
hoch in eine Blechdose von 55 mm
lichter Weite und 35 mm Hohe ge-
gossen. Vor Staub geschutzt, 1483t
man die Asphaltprobe auf Zimmer-
temperatur abkithlen und bringt sie
hierauf in ein 10 Liter fassendes
Wasserbad, welches in einer Héhe von
5 em vom Boden ein gelochtes Blech
hat. Wenn man die Asphaltprobe auf
letzteres stellt, so soll sie von einer
mindestens 10 cm hohen Wasserschicht
bedeckt sein. Das Wasserbad ist mit
einem Temperaturregler versehen,
welcher die Temperatur des Wassers g

konstant auf der Versuchstemperatur
(meist 254 0,1°) hilt.

Zur Bestimmung der Eindringungs-
tiefe wird das Penetrometer nach
Richardson (Abb. 81) benutzt. Dasselbe besteht aus einem
Stativ B, das mittels Stellschrauben genau waagerecht auf-
gestellt werden kann. Auf der FuBlplatte 4 befindet sich der
Objekttisch C, an dem Stativ je ein Arm fiir den Einstellspiegel D,
tiir die Zahnstangenfiihrung samt Ausléseknopf & und die Skalen-
scheibe 1. Beim Bewegen der iiber die Skalenscheibe hinausragen-
den Zahnstange L spielt ein Zeiger iiber die in Grade geteilte
Scheibe. An manchen Apparaten befindet sich noch ein Gehiuse
mit Uhrwerk samt Sekundenpendel.

Die bei dieser Prifmethode gebrauchte Stahlnadel (Abb. 82)
soll 50,8 mm lang und 1,01—1,02 mm stark sein. Am Ende ist
sie in einer Liange von 6,35 mm gleichmiBig in einem Winkel von
8°40—9° 40’ zugespitzt. Das Ende der Spitze ist ein wenig

17*

Abb. 81. Penetrometer
nach Richardson.
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stumpf abgeschliffen und hat an der schmalsten Stelle einen
Durchmesser von 0,14—0,16 mm.

Zur Untersuchung wird die Dose samt Asphalt nach einstiin-
digem Verweilen im Wasserbad mittels einer Zange heraus-
genommen und in ein kleines Wasserbad aus Blech gebracht, das
ebenfalls mit so viel Wasser von 25° gefiillt ist, daf} der Asphalt
davon bedeckt ist. An den Boden des Wasserbades ist ein Ring
geldtet, vermittels dessen die Asphaltdose unverriickbar aufgestellt
werden kann. Eine saubere Nadel wird hierauf in den Nadelhalter N

festgeschraubt und dasWasser-

107- 102 mm gr-gmn bad samt Asphaltdose auf den
i 38 [——=-1  Objekttisch gestellt. Durch
! “~g3mm > Druck auf den Auslsekopf

: 508mum > wird der Nadelhalter in seiner
Abb. 82. Penetrometernadel. F ﬁhrung freil’ und die Nadel

kann heruntergefiithrt werden,
bis sie nur noch einige Millimeter von der Asphaltoberfliche
entfernt ist. Nun wird mittels der Schraube M an dem Na-
delhalter die Nadel genau auf die Asphaltoberfliche gestellt,
wobei man sich des Spiegels zur besseren Beobachtung bedient.
Nach Einstellung der Nadel wird dieselbe durch Loslassen des
Ausloseknopfes wieder arretiert, und die Zahnstange L bis zum
Anschlag gesenkt. Hierauf liest man den Zeigerstand auf der
Skalenscheibe ab und 148t durch Driicken auf den Ausléseknopf
die Nadel samt dem auf ihr lastenden Gewicht von 100 g durch
genau 5 Sekunden (mittels Uhr oder Sekundenpendels zu messen)
in den Asphalt eindringen. Die Zahnstange wird nun bis zum
Anstoflen nach unten gefithrt und der Zeigerstand abgelesen. Da
ein Grad der Kreisteilung 1/,, mm Héhe entspricht, findet man die
Penetration mittes Division der Differenz der Grade beider Ab-
lesungen durch 10. Es miissen im ganzen drei Bestimmungen aus-
gefiihrt werden. Wenn die Temperatur des Wassers im kleinen
Bad noch nicht gesunken ist, kann nach Auswechseln der Nadel
dieselbe Asphaltprobe zu dem néchsten Versuch beniitzt wer-
den, wobei die Nadel mindestens 10 mm von der vorigen Ein-
stichstelle und 10 mm von der Wand der Dose aufzusetzen ist.
Ist die Temperatur des Wassers jedoch nicht mehr genau 25°,
so miissen Dose und kleines Wasserbad vor dem néchsten Versuch
fiir mindestens 1/, Stunde in das 10 Literbad gebracht werden.
Wenn die drei Bestimmungen der Penetration um nicht mehr als

1 Der Nadelhalter soll sich in seiner Fithrung ohne die geringste Reibun,
bewegen. Hierzu geniigt, daB die Fithrung sauber und der Nadelhalter
blank sei. Ein Einfetten des letzteren ist unzuldssig.
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-+ 2° fiir Werte unter 80° und + 2,5% fiir Werte iiber 80° vonein-
ander abweichen, so ist der Mittelwert als richtige Eindringungs-
tiefe anzunehmen. Andernfalls miissen die Bestimmungen wieder-
holt werden. Die Nadeln sind mit einem in Benzol getauchten
reinen Lappen von anhaftendem Asphalt zu reinigen und in
Vaselin aufzubewahren.

In manchen Fillen werden Penetrationsbestimmungen bei ver-
schiedenen Temperaturen (z.B. 0°, 25° 50°C) verlangt, weil
die so gewonnene Kurve ein anschauliches Bild der Plastizitit des
Asphaltes bietet. In solchen Fillen wird analog vorgegangen; die
Wasserbider miissen demgemifl auf die betreffende Priiftempe-
ratur gebracht werden.

F. Duktilitit (Streckbarkeit).

Diese (in USA. als ASTM. serial designation D 113—26 T be-
zeichnete) Priifungsmethode! bedient sich des in Abb. 83 wieder-

| ® & ® m w % ® 0 & 8 § ¥ B ¥

Abb. 83. Duktilititsapparat (nach Day).

gegebenen Apparates von Dow und Smith. Eswird die Lange des
Fadens gemessen, zu dem sich ein Asphaltziegel von bestimmter
Form bei einer gewissen Temperatur ausziehen 1af3t, ohne zu reien.
Die MaBle der zum Gieflen des Asphaltziegels bestimmten
Messingform (Abb. 84) sind folgendermalien festgelegt:

Gesamtlinge des Ausschnittes. . . . . . . . . . . .. 7,45—17,565 cm
Entfernung der beiden Klammern. . . . . . . . . .. 2,97--3,06 ,,
Offnungsweite der Klammern . . . . . . . . . ... . 1,98—2,02 ,
Breite des Ziegels in der Mitte . . . . . . . . .. .. 0,99—1,01 ,,
Hohe des Ziegels . . . . . . .. . ... ... ... 0,99—1,01 ,,

Nachdem man die Innenflichen der Mittelteile sorgfiltig
amalgamiert? hat, wird die zusammengelegte GubBiform auf eine
amalgamierte? Messingplatte gestellt und der wie vor der Penetra-

1 In England J.P.T. Serial designation — A 19.
* Besser ist es, Form und Platte mit Dextrin-Glycerinlésung auszu-
streichen.
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tionspriifung ohne Uberhitzung geschmolzene Asphalt in di¢ Form
gegossen. Man 1Bt ihn in diinnem Strahl von einem Ende der
Form zum anderen und wieder zuriuckflieBen, bis die Form tber-
voll ist. Hierauf laft man den Asphalt Zimmertemperatur anneh-
men und bringt dann die Form fiir eine halbe Stunde in das
auf S. 259 beschriebene auf Versuchstemperatur, meist 25°, ge-
haltene Wasserbad. Nun wird in bekannter Weise der Asphalt-
iberschufl entfernt und die Form samt dem Asphalt nochmals

75 0m——> 1!/, Stunden in dem Wasserbad bei

25° C gehalten. Erst jetzt bringt man
t St Form und Asphalt samt Unterlags-
w platte in den mit Wasser von 25°
%y (4 0,1°) gefilllten Duktilitdtsapparat
und entfernt daselbst die Unterlags-
platte und die Mittelteile der Form.
Die Klammern werden hierauf mittels der Osen an den dafiir be-
stimmten Stiften befestigt, der Schlitten bis zum Anschlag der
Osen gezogen und der MeBstab auf 0 eingestellt. Der Asphalt
soll mindestens 2 cm hoch vom Wasser bedeckt sein. Durch
gleichmaBiges Drehen des Handrades oder elektrischen Antrieb
wird nun der Schlitten um 5 em in der Minute weiter bewegt.
Bei sproden Asphalten bricht der Asphaltziegel bald an seiner
dinnsten Stelle, noch bevor er stark ausgezogen wurde. Ela-
stische Asphalte hingegen lassen sich zu feinen Fiden ausziehen,
bevor sie zerreilen. Sobald Bruch des Asphaltkérpers oder Zer-
reiflen des Fadens eingetreten ist, stellt man die Weiterbewegung
ein und liest an dem Mef8stab die Lange des ausgezogenen Fadens
in Zentimetern ab. Der Durchschnitt von drei Versuchen wird als
Duktilitat des Asphaltes angesehen. Die Genauigkeitsgrenze dieser
Bestimmung betragt + 10%.

Abb. 84. Asphalt-GuBform.

(. Viscositiit,

Zur Bestimmung der Zahflissigkeit von Asphalten usw. dient
ein Spezialviscosimeter vom Englertyp!, dessen Mafle bis darauf,
daB das Ausflurohrchen einen Durchmesser von b mm hat, mit
denen des normalen Engler-Viscosimeters iibereinstimmen.

Das Viscosimeter wird bis zu den Markenspitzen mit geschmol-
zenem Asphalt, der ungefihr auf die Priiftemperatur gebracht
worden ist, gefiillt. Das BadgefiB ist mit Wasser bzw. Ol von der
entsprechenden Temperatur beschickt. Die Heizung wird so
eingestellt, daBl der Asphalt mindestens 5 Minuten die Prif-

1 Erzeuger: Sommer & Runge, Berlin-Friedenau.
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temperatur beibehélt und hierauf der erste Auslaufversuch an-
gestellt. Man lafft 200 cm® auslaufen und reguliert wihrend-
dessen die Temperatur nicht mehr. Als Auffanggefall dient ein
doppelwandiger Metallzylinder mit einer verstellbaren Spitze.
Dieselbe ist vor Ingebrauchnahme des Apparates so einzustellen,
daf sie gerade die Oberflache des Wassers beriihrt, wenn 200 cm?
Wasser in den Zylinder eingefiillt sind. Der Eichwert des Viscosi-
meters wird ebenso wie beim Olviscosimeter nach Engler unter
Beobachtung aller Vorschriften (S.34) ermittelt, indem man
240 cm?® Wasser einfilllt und die AusfluBzeit von 200 cm3 bei
20° C miBt. Die Viscositit des gepriiften Asphaltes ist dem Quo-
tienten der AusfluBBzeit von 200 cm?® Asphalt bei der Priiftempe-
ratur und der AusfluBzeit von 200 cm3 Wasser bei 20° gleich.
Beispiel: Die Ausflufizeit von 200 cm?® Asphalt bei 60°C be-
tragt m Sekunden, die von Wasser bei 20° n Sekunden. Hieraus
berechnet sich die Viscositit des Asphaltes als m/n bei 60°C.

H. Fadenliinge.

Ein Mal} der Zahigkeit und Dehnbarkeit eines Asphaltes ist
auch die Lange des bei der Tropfpunktbestimmung nach Ubbe-
lohde sich bildenden Fadens. Das Ubbelohde-Thermometer wird
in einem Reagenzglas von 25 cm Lange so befestigt, dal} sich die
Offnung des Glasbechers 20 cm iiber dem Boden des Reagenz-
glases befindet, welches in einem entsprechend hohen, mit Wasser
bzw. Ol gefiillten Becherglas erwiirmt wird. Man beobachtet, einen
Fettstift in der Hand, in welcher Entfernung des Tropfens von der
Offnung des Glasbechers der sich beim Abtropfen bildende Faden
abreit. Die Entfernung des Tropfens von der Offnung des
Bechers bezeichnet man durch einen Strich am Glase und miBt
sie in Zentimetern aus.

1. Priifung der Bestiindigkeit.

Diese bezweckt die Feststellung, wie weit sich ein Asphalt
durch Hstiindiges Erhitzen auf 163° verdndert. Die Erhitzung
wird in einem passenden Heiflluftbad (z. B. Abb.70) vorgenommen.

00 g des wie bei allen Prifungen vorsichtig aufgeschmolzenen
Asphaltes werden in der von der Penetrationsbestimmung be-
kannten Blechdose (Durchmesser 55 mm, Héhe 35 mm) abgewogen
und in der erwahnten Weise erhitzt. Nach dem Erkalten wird vor
allem durch Wagen der Gewichtsverlust bestimmt und als Ver-
dampfbarkeit des Asphaltes in Prozenten angegeben. Ferner
werden nach vorsichtigemAufschmelzen noch einmal Erweichungs-,
Erstarrungs- und Tropfpunkt, ferner Fadenlinge, Penetration und
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Duktilitdt bestimmt und die Abnahme in Prozenten der urspriing-
lich gefundenen Werte berechnet. Je bestandiger ein Asphalt ist,
um so weniger dndert er durch Erhitzen seine Eigenschaften.

V. Chemische Priifmethoden.
A. Wassergehalt.

Die Bestimmung erfolgt durch Destillation mit wassergesét-
tigtem Xylol nach Marcusson (s. S. 18). Je nach dem Wasser-
gehalt werden hierbei 20—100 g Asphalt verwendet. Es sollen
sich in dem MeBzylinder mindestens 1 cm? und héchstens 10 cm?
Wasser abscheiden.

B. Gehalt an Bitumen und Mineralstoffen.

10 g des zu untersuchenden Asphaltes werden am - RiickfluB3-
kiihler in 200 cm?3 Schwefelkohlenstoff gelost und iber Nacht im
Dunkeln stehengelassen. Am nichsten Tag wird zunéchst die iiber-
stehende Flissigkeit, und hierauf der Niederschlag durch zwei tiber-
einandergelegte, bei 105° kurz getrocknete und gewogene Filter
(Schleicher & Schiill, Nr. 589, Weilband) filtriert!. Den Nieder-
schlag wischt man mit demselben Losungsmittel am Filter solange,
bis es farblos abliuft. Hierauf wird das Filter im Wigeglas bei
105° getrocknet und nach dem Abkiihlen gewogen. Man erhilt
so die Summe der anwesenden Mineralstoffe und der unléslichen
kohleartigen Stoffe (freier Kohlenstoff).

Das Filter wird nun samt den Riickstand verbrannt und ge-
glitht. Das Gewicht des Glithriickstandes entspricht dem Gehalt
an Mineralstoffen (Aschegehalt); nur wenn im Asphalt kohlen-
saurer Kalk anwesend war, mull nach Zusatz von einigen Tropfen
konz. Schwefelsiure abgeraucht und nochmals geglitht werden.
Die nunmehrige Gewichtszunahme entspricht der Umwandlung
von CaO in CaS0O,. Wenn angenommen wird, daf} alles Ca im
Asphalt als kohlensaurer Kalk (CaCO,) anwesend ist, so ist 1 CO,
fir 180, einzusetzen, d.h. fiir die beim Glilhen entwichene
Kohlenséure sind zu dem Aschegewicht 55% der sich nach dem
Abrauchen mit Schwefelsiure ergebenden Gewichtszunahme hin-
zuzufiigen.

Das Filtrat enthilt alle bitumindsen Anteile in Losung. Aus
letzterer wird das Losungsmittel groBtenteils abdestilliert, und
der Riickstand bei 105° getrocknet. Der Bitumengehalt ergibt

1 Nach den englischen und amerikanischen Vorschriften wird durch
Asbest im Goochtiegel filtriert.
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sich auch aus der Differenz der Gewichte von Asphalt und Mineral-
stoffen samt freiem Kohlenstoff.

Der Aschegehalt kann auch direkt durch Verbrennen und Glithen
von 10 g Asphalt in einem Porzellantiegel bestimmt werden. Die
MeBgenauigkeit betragt hierbei 4- 0,01%.

C. Loslichkeit.

Die Léslichkeit in verschiedenen Medien ist ein wichtiges Mittel
zur Charakterisierung der Asphalte. Mit Hilfe einiger Losungs-
mittel lassen sich die letzteren in eine Reihe von verschiedenen
Stoffen zerlegen. Der Schwefelkohlenstoff (manchmal durch
Chloroform ersetzt) gilt als dasjenige Losungsmittel, welches die
meisten Asphaltbestandteile 16st. Man benutzt ihn deshalb zur
Bestimmung des sog. Bitumengehaltes. Hierbei bleiben nur
kohleartige Substanzen ungeldst, deren Menge bei guten As-
phalten nur wenige Zehntelprozente betrdgt. Dem Schwefel-
kohlenstoff kommt der Tetrachlorkohlenstoff in seiner Los-
lichkeit am néchsten. Die im Schwefelkohlenstoff 16slichen, jedoch
in Tetrachlorkohlenstoff unléslichen Substanzen nennt Cl. Ri-
chardson ,,Carbene®. Die Menge derselben wichst durch Uber-
hitzen des Asphaltes und ist auch bei geblasenen Asphalten hsher
als bei nichtgeblasenen. Die in Tetrachlorkohlenstoff 16slichen,
jedoch in paraffinischem Leichtbenzin unléslichen Stoffe nennt
Richardson Asphaltene. Das Loslichkeitsvermogen des Benzols
liegt zwischen den der beiden letztgenannten Losungsmittel und
wird auch zur genaueren Charakterisierung des Asphaltes benutzt.
Den in Benzin loslichen, bei 7stindigem Erhitzen auf 180° C
fliichtigen Asphaltanteil nennt Richardson ,,Petrolene®.

Nachstehend die Loslichkeitsverhdltnisse einiger Typen von
Straflenbauasphalten.

Tabelle 38. Loslichkeit von Asphalten.

Mexikani- | Polnischer | Geblasener
scher Asphalt| Asphalt Asphalt

Erw.-Pkt. n. Krimer-Sarnow 43° 44° 43°
In Benzin léslich . . . . . % 91,1 89,7 85,8
In Benzol léslich . . . . . % 99,4 99,6 98,0
In Tetra loslich . . . . . % 99,7 99,8 98,56
In Schwefelkohlenstoff 16sl. % 99,8 99,9 99,6

Bestimmungder Léslichkeit. Man wigt in einem 100 cm3-
Erlenmeyerkolben 2 (+ 0,05) g Asphalt ab und iibergieft ihn mit
etwa H0cm? des betreffenden Losungsmittels. Hierauf 163t man den
Kolben im Dunkeln eine Stunde unter 6fterem Umschwenken und
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eine weitere Stunde (nur mit Benzin iiberliBt man den Asphalt
iiber Nacht der Ruhe) ruhig stehen. Nun wird durch ein getrock-
netes und gewogenes Filter Schleicher & Schiill Nr. 589 Weii-
band dekantiert und dann der Niederschlag quantitativ auf das
Filter gebracht. SchlieBlich wird mit dem betreffenden Losungs-
mittel bis zur Farblosigkeit gewaschen, worauf man das Filter
in der gleichen Weise wie vorher trocknet und wigt?.

D. Gehalt an oligen Anteilen.

Derselbe wird nach Marcusson? folgendermallen ermittelt:
In einem Kélbchen werden 20 g Asphalt am RickfluBkiihler in
30 cm3 Benzol geldst, die Lésung samt etwa Ungel6stem in 400 cm?3
bis 80° siedenden Petrolidthers gegossen und das Kélbchen mit
40 cm3 Petrolather nachgespilt. Nach mehrstiindigem Absitzen-
lassen der ausgefallenen Asphaltene werden die letzteren durch
ein doppeltes Filter (Schleicher & Schiill, Nr. 589, Weilband) ab-
filtriert und durch Auswaschen mit Petrolither vom Ol befreit.
Das Filtrat wird zwecks Befreiung von noch anwesenden asphalt-
artigen Stoffen dreimal mit je 30 cm® konz. Schwefelsdure im
Scheidetrichter ausgeschiittelt. Vor Zugabe jeder frischen Saure-
portion 1468t man den Sidureteer sehr sorgfiltig ab. Nach der
letzten Raffination wird die saure Petroldtherlésung mit 1/, norm.
alkoholischer (Alkohol 50proz.) Lauge neutralisiert und nachher
mehrmals mit Wasser gewaschen. Der Hauptteil des Petrol-
athers wird hierauf abdestilliert und die konzentrierte Losung
mehrmals kurz bei 105° im Trockenschrank erwirmt, bis sich das
Gewicht kaum mehr indert. Das nunmehr gefundene Olgewicht
wird auf mineralstofffreien Asphalt umgerechnet. Die. Genauigkeit
dieser Bestimmung betragt + 10%.

Nach Marcusson? erhilt man bei Naturasphalten 17—35%,
bei Asphaltiten 1-—17%, bei Erdélasphalten 25—59% Ol. Die
duBere Beschaffenheit des abgeschiedenen Oles entscheidet nach
dem genannten Forscher dariiber, ob ein Naturasphalt bzw.
Asphaltit oder ein Erdélasphalt vorliegt. Bei den ersteren sind
die abgeschiedenen Bestandteile 6lig und bei 20° flieBend. Die
Erdolasphalte hingegen sind dinn- bis dicksalbig, bei 20° nicht
flieBend und zeigen vaselinartige Ausscheidungen. Die Beurtei-

! Das Trocknen geschieht in der Weise, dal das Filter in einem offenen
Wigeglas 15 Minuten bei 105° getrocknet wird, worauf man es aus dem
Trockenkasten herausnimmt und gut verschlieBt. Nach halbstiindigem
Abkiihlen wird das Filter samt dem Wéigeglas nach kurzem Liiften des
Stopfens gewogen.

2 Marcusson, Die natiirl. u. kiinstl. Asphalte, 1921, S. 94.
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lung der dufleren Beschaffenheit erfolgt nach 10 Minuten langem
Erwarmen auf 100° und nachherigem einstindigen Abkiihlen auf
20° in einem 15 mm weiten Reagenzglas. Wenn man daher mehr
als 35% olige Bestandteile erhalt, welche gleichzeitig bei 20°
dicksalbig sind, so ist die Anwesenheit von Erdolasphalt als sicher
anzunehmen. Wenn nur eine dieser beiden Bedingungen gegeben
ist, so ist der Paraffingehalt zu bestimmen. Bei Gegenwart von
Erdolasphalten ist derselbe groBer als 2%, wihrend das aus
Naturasphalten abgeschiedene Ol nach Marcusson meist weniger
als 1% Paraffin enthilt.

E. Paraffingehalt.

Von dem bei der vorigen Bestimmungsweise erhaltenen Ol
werden 10 g in einer Glasretorte oder einem Destillierkélbchen
(s. S. 213) bis auf Koks destilliert und in dem Destillat das Pa-
raffin nach Holde (s. S. 104) bestimmt. Das Ergebnis rechnet
man entweder auf urspriingliches, nicht destilliertes Ol oder auf
den Asphalt um.

Nach einer anderen Methode wird der Paraffingehalt in Asphal-
ten so bestimmt, dafl man 100 g davon in einer Glasretorte bis
auf Koks destilliert und im Destillat das Paraffin nach Holde be-
stimmt. Die so erhaltene Paraffinmenge kann erst dann als
wahrer Paraffingehalt angesehen werden, wenn das Paraffin
am rotierenden Thermometer bei mindestens 45° stockt. Ist
der Stockpunkt niedriger, so mul} die paraffinische Masse wieder
in etwas Alkohol-Ather gelost, abgekiihlt und filtriert werden.
Ein bestimmtes Verhéltnis zwischen den nach Marcusson einer-
seits und Hold e andererseits erhaltenen Ergebnisse besteht nicht,
doch sind die Unterschiede oft sehr grof3.

F. Schwefelgehalt.

Seine Bestimmung ist fiir die Unterscheidung der kiinstlichen
von den natiirlichen Asphalten wichtig. Nach Marcusson? finden
sich in den meisten Naturasphalten 2—10% Schwefel, wahrend
Erdolasphalte gewohnlich nur einige Zehntel Prozente Schwefel
aufweisen. Eine Ausnahme bilden die Riickstdnde der schwefel-
reichen Erdoéle, z. B. von Mexiko, Texas usw. Da in der letzten
Zeit sehr viel mexikanische Erdoslasphalte zu Stralenbauzwecken
nach Europa kommen, ist bei der Beurteilung von Asphalten auf
Grund des Schwefelgehaltes allein Vorsicht geboten.

Zur Schwefelbestimmung kann bei Abwesenheit von fliich-
tigen Schwefelverbindungen die Methode von Eschka-Rothe

! Burstin, Petrol. 1929, S. 257. 2 Loc. cit. S. 81.
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herangezogen werden. Zwecks besserer Vermischung des Asphaltes
mit dem oxydierenden Gemisch wird nach Marcusson 1 g Asphalt
in einigen Kubikzentimetern thiophenfreien Benzols gelést, und
die Losung in das im Platintiegel abgewogene Gemisch von Ma-
gnesia und Soda gegossen. Die weitere Ausfithrung ist auf S. 98
beschrieben.

In allen Fallen 1483t sich der Schwefelgehalt von Asphalten
nach der Methode von Hempel-Grife! durch Verbrennen in
Sauerstoffatmosphire bestimmen.

Etwa 0,3 g Asphalt werden auf einem Stiickchen Watte in
einem mit seitlichen Offnungen versehenen Platinkistchen genau
abgewogen, ungefihr 0,1 g Salpeter darauf gestreut und das
Ganze, in Watte gehiillt, mit dem Ende eines etwa 30 cm langen
Baumwollfadens verschniirt. Das Platinkdstchen wird in die
Ose eines Kupferdrahtes gehingt, der so an dem in den Hals
einer 8—10 Literflasche eingeschliffenen Glasstopfen befestigt
ist, daB sich das Platinkédstchen beim VerschlieBen der Flasche
in der unteren Héilfte derselben befindet. Das andere Ende des
Baumwollfadens wird am oberen Ende des Drahtes befestigt.

Nachdem die Glasflasche mit Sauerstoff gefiillt worden ist,
giet man sofort 100 cm? einer 10proz. Losung von reinem KOH
in Wasser hinein. Nun wird rasch das obere Ende des Fadens ent-
ziindet, und der eingefettete Glasstopfen fest aufgesetzt. Uber
die Flasche ist ein Sicherheitsdrahtkorb zu stiilpen. In der Sauer-
stoffatmosphédre verbrennt der Asphalt vollstindig, die Ver-
brennungsprodukte werden von der verdinnten Lauge aufgenom-
men. Nach vollstandiger Abkiihlung der Flasche tropft man
einige Kubikzentimeter 30proz. Wasserstoffsuperoxyd in die
Flasche, schiittelt um und bringt den Inhalt unter Nachspiilen
mit destilliertem Wasser quantitativ in ein Becherglas. Hierauf
wird zur Entfernung des iiberschiissigen Superoxyd zum Sieden
erhitzt, nach Zugabe einiger Tropfen Methylorangelésung mit
Salzsidure angesiauert und die gebildete Schwefelsdure in bekannter
Weise siedend hei8 mit Bariumchlorid geféllt.

(. Sidurezahl.

Die Saurezahl und Verseifungszahl der Asphalte dienen neben
dem Paraffin- und Olgehalt zur Unterscheidung von Natur- und
Kunstasphalten. Nach Marcusson haben Naturasphalte eine
Saurezahl von 2,8—15,4 und eine Verseifungszahl von 29—37,
wihrend Erdolasphalte eine unter 1 liegende Sdurezahl und eine
Verseifungszahl zwischen 8 und 14 haben.

1 Verbessert von Marcussonund Déscher, sieche Chem. Ztg.1910, S. 417.
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Zur Bestimmung der Sdurezahl! werden 5 g Asphalt am Riick-
fluBkithler in 25 cm3 Benzol mdoglichst vollstindig geldst. Zur
Abscheidung der dunkelfarbenden Bestandteile versetzt man nach
dem Erkalten mit 100 cm3 neutralisierten 96proz. Alkohol und
4Bt iiber Nacht absitzen. Am néchsten Tag wird die iiberstehende
Losung abgegossen und der Niederschlag mit neutralem Benzol-
alkohol nachgewaschen. Die vereinigten Losungen werden nach
Zugabe von Alkaliblaulésung mit !/, n-alkoholischer Lauge bis
zum Farbenumschlag titriert.

H. Verseifungszahl.

Fir die Bestimmung derselben gibt Marcusson folgende An-
weisung. 5 g Asphalt werden am RiickfluBkiihler in 25 cm3
Benzol méglichst vollstindig gelést und nach dem Erkalten
25 em3 1/, n alkoholische Kalilauge zugegeben. Man kocht eine
halbe Stunde und titriert nach Zusatz von 100 cm?® neutralisier-
tem Alkohol, sowie je 2cm? Phenolphthalein- und Alkaliblau-
16sung mit 1/, n Sdure auf blaue Farbe. Wenn der Umschlag ein-
getreten ist, erwdrmt man unter hdufigem Umriihren mit einem
Glasstab zum Sieden, um noch unter Umstinden von Asphalt-
teilchen eingeschlossenes Alkali frei zu machen. Wird dadurch
die Losung wieder rot, so titriert man nach Zusatz von noch etwas
Alkaliblau mit Salzsdure bis zum neuerlichen Farbenumschlag.
Dies wiederholt man so oft, bis die L6sung blau bleibt.

I. Priifung der Herkunft eines Asphaltes.

Bei der vorangehenden Besprechung der einzelnen chemischen
Untersuchungsmethoden wurde bereits auf die besonderen Unter-
schiede von Natur- und Erdélasphalten hingewiesen. Als Ver-
falschungen kommen Steinkohlen- und Schwelteerpeche in Be-
tracht, ferner ist auf die Moglichkeit der Anwesenheit der, aller-
dings teureren, Fettpeche Riicksicht zu nehmen.

Nach Marcusson? wird der zu untersuchende Asphalt mit
Benzol erwirmt, das ungeldst Gebliebene abfiltriert und mit
Benzol nachgewaschen. Ein betrachtlicher kohleartiger Riick-
stand deutet auf Anwesenheit von Steinkohlenteerpech hin, die
sich meistens schon vor der Priiffung druch den charakteristischen
Geruch anzeigt. Ist der Riickstand nicht schwarz gefarbt, so sind
keine grofleren Mengen Steinkohlenteerpech vorhanden. Es
handelt sich dann zumeist um mineralische Bestandteile von
Naturasphalt. Bei Anwesenheit aller Schwelteerpeche fillt die

1 Marcusson: Loc. cit. S. 255.
2 Loco cit. S. 100.
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Grifesche Diazoreaktion (s. S. 222) positiv aus. Sind auf diese Weise
Schwelteerpeche nicht nachweisbar, so kann nur noch Fettpech
oder Natur- bzw. Erdolasphalt anwesend sein. Fettpech erkennt
man leicht an dem charakteristischen Geruch beim Erwirmen;
Erdél- und Naturasphalt schlieBlich werden in der erwihnten
Weise nach ihren chemischen Eigenschaften unterschieden.

J. Unterscheidung von auf verschiedene Weise
hergestellten Erdolasphalten.

Nicht alle Erdolasphalte werden durch einfaches Konzen-
trieren von asphaltbasischem Erdél gewonnen. Die Erzeugung
von hoher schmelzenden, geniigend elastischen Produkten gelingt
besser durch das sog. Blasen eines durch Eindickung gewonnenen,
weichen Erdolriickstandes. Bekanntlich erhoht sich der Erwei-
chungspunkt eines Asphaltes bedeutend, wenn man bei 160—180°
langere Zeit Luft einblist. Ahnlich wirkt die Zugabe von Schwefel,
doch haben geschwefelte Asphalte geringere Duktilitdit und Pene-
tration als geblasene. Auller den nur konzentrierten und den
geblasenen (geschwefelten) Asphalten kommen als dritte Abart
des Erdolasphaltes die durch Verarbeitung von Sdureteeren
der Schmierdlraffination erzeugten Produkte. Die letzteren werden
in Amerika erzeugt und scheinen auf européischen Markten noch
nicht erschienen zu sein. Man stellt sie durch tagelanges Aus-
kochen des Sdureteers mit Wasser und Gasol her, wobei sie ent-
siuert und entolt werden. Der letzte Sdurerest wird mit Lauge
oder Soda neutralisiert, der Asphalt hierauf gewaschen und auf
die gewiinschte Konsistenz abdestilliert bzw. geblasen.

Die aus Sdureschlamm erzeugten Asphalte stehen in ihren Eigen-
schaften den destillierten und geblasenen nach und werden deshalb,
teils in Mischung mit ihnen, teils auch ungemischt fiir geringere
Anforderungen erheischende Zwecke verwendet. Fiir Straflenbau-
zwecke sind sie kaum geeignet. Die Erkennung von Sdureasphalten
muBsich verschiedener, fiirsie charakteristischerMerkmale bedienen.
Gewohnlich haben solche Asphalte einen hohen Gehalt an Asche,
welche im Gegensatz zu Naturasphalt, der keine wasserloslichen
Mineralstoffe enthilt, aus schwefelsauren Alkalien besteht. Als
weitere Merkmale der Sdureasphalte fiihrt Marcusson?! an, dal3
die abgeschiedenen oligen Anteile nicht salbenartig sind wie bei
Erdolasphalten, sondern flissigen Zustand zeigen. Besonders
kennzeichnend fir solche Asphalte ist ihr hoher Gehalt an benzin-
unloslichen Schwefelsiureoxonium-Verbindungen, welcher 17 bis

1 Loc. cit. S. 49.
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41% betragen kann. Auch manche geblasenen Asphalte enthalten
viel benzinunlésliche Asphaltene, die sich aber von den Oxonium-
verbindungen dadurch unterscheiden, daf} sie aus ihrer Pyridin-
losung durch Wasserzusatz wieder ausgefillt werden, withrend
Oxoniumverbindungen hierbei in Lésung bleiben. Durch Siuren
und Mineralsalze hingegen werden auch diese gefillt.

Da die Unterscheidung der Erdolasphalte von den Natur-
asphalten bereits behandelt worden ist, bleibt noch die Erw&hnung
der unterscheidenden Merkmale von destillierten und ge-
blasenen Asphalten {ibrig.

Nach C. W. Cupit! besitzen destillierte Asphalte bei gleichem
Erweichungspunkt eine geringere Penetration und Duktilitit als
geblasene Asphalte und hinterlassen beim Verkoken (Conradson-
test) einen grofleren Riickstand. Da diese Unterschiede jedoch bei
Erdolasphalten verschiedener Herkunft trotz gleicher Behandlungin
noch groBlerem MalBe auftreten, kann die Unterscheidung von ge-
blasenem und destilliertem Asphalt nur unter Beriicksichtigung
der Art des Rohproduktes vorgenommen werden und wird trotz-
dem bei dem heutigen Stand unserer Kenntnisse meist eine un-
sichere Sache sein. (Siehe auch Loslichkeit, S.265).

VI. Priifung von Asphalt enthaltenden Massen.

Wenn es sich darum handelt, in GuB- oder Stampfasphalt und
dhnlichen, feinkérnigen Asphaltmassen den Bitumengehalt zu er-
mitteln, so zerkleinert man dieselben zu gleichmiBigen, kleinen
Stickchen und vermahlt ein gutes Durchschnittsmuster davon
zu Pulver®. Letateres wird sorgfiltig gemischt und 10—20¢
davon in die Hiilse eines Grife-Apparates (Abb. 83) eingewogen?®.
Das Pulver wird mit entfetteter Watte bedeckt und mit Schwefel-
kohlenstoff oder Chloroform ausgezogen, bis das Losungsmittel
von der Hilse vollstindig farblos ablauft. Nach Abdestillieren
des letzteren und Trocknen bei 105° bleibt das gel6ste Bitumen
nebst einer kleinen Menge von durchs Filter gegangenen minera-
lischen Bestandteilen zuriick. Der Riickstand wird nach Auf-
losen in wenig Schwefelkohlenstoff oder Chloroform quantitativ
in einen gewogenen Porzellantiegel gebracht, darin abgedunstet,

! Refiner, Nov. 1928, Nr 11, S. 76; sieche auch Erdsl und Teer 1929, S. 46.

% Von Asphaltmassen, die groBle mineralische Stiicke enthalten, muf}
nach grober Zerkleinerung mindestens 1 kg in einem kupfernen Extraktions-
apparat extrahiert werden.

3 Siehe Vorschriften f. d. Priifung u. Lieferung von Asphalt und Teer
usw. Ausgabe 1929, aufgestellt vom HauptausschuBB der Zentralstelle fiir
Asphalt- und Teerforschung (Berlin, Beuth-Verlag).
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geglitht und gewogen. Der Glihriickstand enthélt die minerali-
schen Bestandteile der Asphaltmasse. Kohlensaurer Kalk wurde,

Abb. 85. Gréfe-Extraktionsapparat
(nach Griafe, Lab.-buch).

wenn anwesend, durch das
Glithen in CaO verwandelt, sein
Gewicht also verringert. Das
Gewicht des urspriinglichen
Ca CO; wird nach S. 264 durch
Abrauchen mit Schwefelsiure
und nochmaliges Glihen er-
mittelt.

Die in der Hiilse des Extrak-
tionsapparates verbliebenen mi-
neralischen Stoffe kénnen ihrer-
seits der chemischen TUnter-
suchung unterzogen werden.

VII. Untersuchung von

Asphaltemulsionen’.

In neuerer Zeit hat die Er-
zeugung dersog. Kaltasphalte
wegen ihrer leichten Verwend-
barkeit beim Straflenbau groen
Umfang angenommen. Es han-
delt sich hierbei meist um wés-
serige Emulsionen, die etwa
50% Asphalt in kolloidaler Form
gelost enthalten. Als Emulgie-
rungsmittel sind meistens Sei-
fen, Sulfofettsiuren usw., oft
aber auch verschiedene andere
Emulgatoren anwesend. Diese
Emulsionen haben die Eigen-
schaft, in diinner Schicht aus-
gegossen, nach kurzer Zeit auf

ihrer Unterlage eine zusammenhéngende Asphalthaut zu hinter-
lassen. Das Wasser wird von der mit der Emulsion iibergosse-
nen Flidche aufgesogen, wenn sie wasserdurchlissig ist; falls dies
nicht der Fall ist, verdunstet es. Hat sich die Asphalthaut ein-
mal abgeschieden, so wird sie durch Wasser nicht wieder emulgiert.

1 Siehe auchdie Vorschriften iiber Eigenschaften und Untersuchung
von Straflenbau-Emulsionen, herausgegeben vom ,,Deutschen StraBlenbau-
Verband‘¢ (Asphalt u. Teer 1929, S. 590) vergl. Nachtrige.
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Der fiir die Herstellung von Emulsionen verwendete Asphalt
soll dieselben Eigenschaften haben, die von einem normalen guten
Straflenbauasphalt verlangt werden. Die Untersuchung des aus-
geschiedenen Asphaltes bewegt sich deshalb in den gleichen
Bahnen wie die vorangehend behandelte Prifung der Asphalte.
An die Emulsion selbst jedoch werden besondere Anspriiche ge-
stellt, die insbesondere ihre Haltbarkeit betreffen. Dieser Abschnitt
ist den hierfiir notwendigen Untersuchungen gewidmet.

AuBere Eigenschaften. Die Priifung der Farbe der Emulsionen
bietet firr die Beurteilung ihrer Haltbarkeit gewisse Anhaltspunkte,
da die Asphaltemulsionen im allgemeinen je lichter, um so halt-
barer sind. Die Farbe einer Emulsion héngt nédmlich von der
Grofle der emulgierten Asphaltkiigelchen ab. Je kleiner dieselben
sind, um so haltbarer ist die Emulsion und um so heller ist sie.
Gute Kaltasphalte (der Name stammt daher, daf sie beim Straflen-
bau kalt verwendet werden) haben die Farbe eines Milchkaffees.
Alle Asphaltemulsionen scheiden, in Ruhe aufbewahrt, je nach
ihrer Bestdndigkeit friher oder spiter am Boden des Geféfles
einen braunen Schlamm ab, der aus asphaltreicherer Emulsion
besteht. Dementsprechend ist die Emulsion an der Oberfliche
diinner, d. h. wasserreicher. Reines Wasser darf sich an der Ober-
fliche nicht abscheiden, desgleichen am Boden kein schwarzer
Asphalt. Ob der Bodenschlamm nur asphaltreichere Emulsion
oder aber schon unléslichen Asphalt enthilt, erkennt man daran,
dafl im ersten Fall beim Schiitteln des Gefilles oder Rithren wie-
der eine gleichméflige Emulsion entsteht. Es empfiehlt sich auch,
die Emulsion mikroskopisch zu untersuchen. Man bringt zu diesem
Zweck mit einer Nadel ein Trépfchen auf den Objekttrager,
breitet dasselbe mit der Nadel leicht aus und legt, schwach an-
driickend, ein Deckgldschen darauf. Man wihle ungefihr 500fache
VergroBerung!. Das Gesichtsfeld soll von dicht aneinanderliegenden
winzigen Kiigelchen erfiillt sein. Einzelne groflere Kugeln sind
jedoch zuldssig, wenn ihre Zahl unbedeutend ist. Wenn groBere,
zusammenhédngende Wasserflichen und daneben gruppenméifig
angeordnete Asphaltkiigelchen zu sehen sind, so deutet das auf
Beginn der Koagulation, d.h. des Zusammenballens des Asphaltes.

Haltbarkeit. Die Emulsion wird in einem mit Glasstopfen ver-
schlossenen 250 cm3-MeBzylinder im Dunkeln stehengelassen.
Nach den ,,Vorschriften fir die Prifung und Lieferung von
Asphalt und Teer* soll die Emulsion 3 Tage lang gleichméBig

1 Mittels eines Okularmikrometers kann man, am besten nach vor-
heriger Verdiinnung mit destilliertem Wasser, die Teilchengrole messen.

Burstin, Untersuchungsmethoden. 18
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bleiben. Nach 8 Tagen wird an der Kubikzentimeter-Einteilung
die Menge des abgeschiedenen Wassers und Sediments abgelesen,
und dann versucht, durch Schitteln des Zylinders wieder eine
gleichméBige Emulsion herzustellen. Auch gute Emulsionen
scheiden nach einiger Zeit einen Bodensatz ab, doch 148t sich der-
selbe noch nach 2 Monaten ruhigen Stehens durch Riihren oder
Schiitteln wieder gleichméafig in der Emulsion verteilen.

Auch gegen Frost sollen gute Asphalt-Emulsionen unempfind-
lich sein. Nach den ,,Vorschriften‘ muf} sich eine Emulsion in
einem Glaszylinder von 2,5 ecm Durchmessser fiinfmal je 3 Stunden
auf — 8° abkiihlen und hierauf bei Zimmertemperatur wieder
auftauen lassen, ohne ausgeflockt zu werden. Nach dem Durch-
schiitteln muBl die Emulsion wieder ganz gleichmaBig sein.

Da die kauflichen Asphaltemulsionen vor Benutzung oft mit
Wasser verdiinnt werden, ist zu verlangen, daf hierdurch kein
Ausflocken des Asphaltes erfolge. Man stellt einerseits durch
Verdiinnen mit destilliertem Wasser, andererseits mit (nicht zu
hartem) Leitungswasser eine Reihe von 5—40proz. Emulsionen
her und beobachtet, ob sie wenigstens 1/, Stunde ohne Ausflockung
haltbar sind.

Brechungsvermigen. Wie bereits erwihnt, lassen Asphalt-
emulsionen nach dem Ausgieflen eine Asphalthaut zuriick, wobei
die Farbe derselben von Braun in Schwarz iibergeht. Die Asphalt-
ausscheidung darf nicht zu langsam und nicht zu rasch erfolgen.
Je nach der Art der Unterlage dauert sie eine viertel bis eine halbe
Stunde. Man priift die Ausscheidungszeit, indem man die Emulsion
auf verschiedene Stoffe, z. B. Filtrierpapier, Sand, Steine usw. gief3t.
Ferner wird untersucht, ob sich die Emulsion gleich nach dem
AusgieBen durch Wasser fortspiilen 148t, bzw. nach welcher Zeit

-eine bestdndige Asphalthaut entsteht. Die Priifung erfolgt in
nachstehender Weise:

In eine entfettete Porzellanschale gieBt man ein wenig Emulsion
und laBt nach gleichméBiger Verteilung auf den Winden den
UberschuB ablaufen. Nach den ,,Vorschriften® soll sich der
Asphalt spatestens innerhalb einer Stunde ausgeschieden haben
und die Asphalthaut nach 24stiindigem Trocknen so fest haften,
daf sie sich mit dem Finger weder abheben, noch abrollen oder ab-
schieben 1aBt!. Wird die Porzellanschale nun in destilliertes Wasser
gebracht, so darf sich der Asphalt nicht wiederemulgieren, die
Haut darf weder quellen, noch Falten oder Locher bekommen.
Ahnlich wie die mit einer Asphalthaut bedeckte Porzellanschale

1 Siehe ,,Vorschriften*, S. 66.
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soll sich ein durch Eintauchen in Emulsion mit Asphalt tiber-
zogenes Stiick Granit verhalten.

" Gehalt an Wasser, Asphalt und Emulgatoren. Der Wasser-
gehalt wird durch Destillation mit Xylol (S. 18) ermittelt. Zur
ferneren Untersuchung werden nach den ,,Vorschriften‘!
50 g Emulsion in eine Porzellanschale eingewogen, auf ein sieden-
des Wasserbad gestellt und mit einem Glasstab solange geriihrt,
bis das ganze Wasser verdampft ist, was man daran erkennt,
daB der Asphalt ein gleichméaBliges Aussehen annimmt. Durch
Wigung der Porzellanschale erfihrt man einerseits den Wasser-
gehalt, andererseits die Menge des in der Emulsion enthaltenen
Asphaltes einschlieBlich der emulgierenden Zusatzstoffe. Der
Asphalt entspricht in diesem Zustand ungefihr der nach dem
Verdunsten auf der StraBenoberfliche verbleibenden Masse, soll
daher den fiir Strallenbauasphalte geltenden Vorschriften geniigen
und demgeméi allen erforderlichen Priifungen unterzogen werden.

Durch Behandeln eines Teiles der erhaltenen Masse mit warmem
Benzol wird der Asphalt gelést, wihrend die ungeldst gebliebenen
Mineralstoffe abfiltriert und mit etwas Benzol nachgespiilt werden.
Seifen und &hnliche Emulgierungsmittel haben sich ebenfalls im
Benzol gelést und kénnen der Losung durch je zweimaliges Aus-
schiitteln mit 50proz. Alkohol und dest. Wasser entzogen werden.
Beim Erwirmen der vereinigten wisserig-alkoholischen Ausziige
in einer Porzellanschale scheiden sich noch geringe Asphaltmengen
ab, welche beim UmgieBen der Lésung in ein anderes Gefali an
der Wand der Schale haften bleiben und nach Losung in Benzol
der Hauptmenge des Asphalts zuzufiigen sind. Nach Abdampfen
des Benzols erhdlt man den reinen Asphalt, der gewogen und unter-
sucht wird, wahrend die Emulgierungsmittel durch Abdampfen
des Wassers gewonnen und der Analyse zugefithrt werden kénnen?.

Neben Asphalt wird auch Teer zur Herstellung von Emul-
sionen verwendet. Seine Anwesenheit erkennt man an dem kenn-
zeichnenden Geruch und an der positiven Diazoreaktion (s. S. 222).
Bei der Wasserbestimmung mit Xylol destilliert nach dem Wasser
und Xylol der Teer tiber, dessen Destillate leicht von denen des
erst bei hoher Temperatur unter Zersetzung destillierenden Asphal-
tes unterschieden werden konnen (s. auch Nachtrige, S. 286).

1 Siehe ,,Vorschriften*, S. 45.

2 Diese Untersuchungsmethode ist nur bei normalen Emulsionen, in
denen Seifen als Emulgierungsmittel anwesend sind, anwendbar. Bei An-
wesenheit von anderen Emulgatoren, wie Sulfitlauge, Ton u. a. m., ist das
Verfahren entsprechend abzuandern. Mitunter gestaltet sich die Analyse
eines Kaltasphaltes sehr verwickelt.

18*
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Lieferungsvorschriften fiir Straflen-, Tief- und
Hochbauasphaltel. (S. auch Nachtrige.)

a) Spez. Gewicht bei 15°: mindestens 1.

b) Tropfpunkt nach Ubbelohde: iiber 50°.

¢) Erweichungspunkt nach Kriamer-Sarnow: iiber 28°.

d) Erstarrungspunkt: unter — 10°.

e) Differenz zwischen Tropf- und Erweichungspunkt: iiber 18°.

f) Verdampfungsverlust bei bHstiindigem Erhitzen auf 163°:
unter 3%.

g) Loslichkeit in Schwefelkohlenstoff oder Chloroform:
iber 99%.

h) Fadenlinge beim Abtropfen: iiber 18 cm.

i) Duktilitiat: iiber 30 cm.

j) Penetration: 30—150°.

k) Nach bstiindigem Erhitzen auf 163° dirfen Duktilitdt und
Penetration um hochstens 50% abgenommen haben. Der Er-
starrungspunkt muB auch nach dem Erhitzen unter — 10° liegen.

Petrolkoks.

Bei der Beschreibung der Erdol-Destillationsverfahren wurde
erwahnt, dall paraffinhaltiges Erdol bzw. paraffinhiltiger Erd-
olriickstand in manchen Raffinerien bis zur Trockene destilliert
wird. Im Kessel verbleibt hierbei eine koksartige Masse, der sog.
Petrolkoks, der durch Heraushacken aus dem Kessel entfernt
wird. Die herausgebrachten Stiicke haben ein glinzend schwarzes
Aussehen, zeigen hie und da ein wenig Fluorescenz von eingeschlos-
gsenem Ol und sind von vielen, kleinen Hohlriumen durchsetzt.
Infolgedessen ist der stiickige Petrolkoks spezifisch leicht. Nur
jene Teile, die unmittelbar an der Kesselwand liegen, sind stirker
ausgeglitht und daher schwerer.

Der Petrolkoks wird als fast reiner Kohlenstoff zur Herstellung
von Kohlenelektroden und in der Metallurgie verwendet. Seine
Prifung erstreckt sich gewdhnlich auf die Bestimmung der
Feuchtigkeit, der fliichtigen Anteile und des Aschegehaltes. Die
durch Verbrennen des Kokses erhaltene Asche kann qualitativ
auf ihre anorganischen Bestandteile untersucht werden, wahrend
man die Menge des unter Umstinden anwesenden Kochsalzes, Al-
kalis und Natriumsulfats besser in dem wésserigen Auszug des
fein gepulverten trockenen Auszuges bestimmt.

1 Aufgestellt vom HauptausschuB der Zentralstelle fiir Asphalt- und Teer-
forschung, siehe ,,Vorschriften®, S.48.
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Die Probenahme erfordert wegen der UngleichmaBigkeit des
Stoffes besondere Sorgfalt und erfolgt in der auf S. 2 angegebenen
Weise. Ein Teil des erhaltenen Durchschnittsmusters wird zu
einem feinen Pulver vermahlen und der Untersuchung zugefiihrt.

Feuchtigkeit. Etwa 100 g des Kokspulvers sind in einer Schale
genau abzuwigen und, mit einem Stiick Filtrierpapier bedeckt,
bei 105° im Trockenschrank bis zur Gewichtskonstanz zu trocknen.
Der Gewichtsverlust entspricht dem Wassergehalt des Kokses,
Der aus dem Destillationskessel herausgebrachte Koks kann na-
tirlich keine Feuchtigkeit enthalten; letztere gelangt erst durch
atmosphéarische Niederschliage hinein.

Fliichtige Anteile. Thr Gehalt wird, wie bei der Bestimmung
des ,.fixed carbon‘ (8. 87), durch 7Minuten langes Erhitzen von
1 g des trockenen Kokspulvers im Platintiegel bei fest aufgesetztem
Deckel iber der 20 cm hohen Flamme eines einfachen Bunsen-
brenners ermittelt. Hierbei entweichen nur die fliichtigen An-
teile, wihrend die Kohlensubstanz wegen Sauerstoffmangels nicht
verbrennt.

Die Bestimmung kann auch in einem Quarzschiffchen nach
Abb. 86 erfolgen. Man wagt etwa 5
1g trockenes Kokspulver ein und —3< 2
erhitzt iiber einem kréaftigen Bren-
ner bis zum vollstindigen Aus- N
treiben der brennbaren Dimpfe. £% P NS
Hierauf leitet man noch einige  Abb.86. Schiffchen zum Verbrennen
Minuten unter weiterem Erhitzen von Petrolkoks
einen trockenen Kohlensdurestrom hindurch. Nach Abkiithlung
wird das Rohrchen gewogen und die Gewichtsdifferenz als Gehalt
an fliichtigen Anteilen bezeichnet.

Aschegehalt. Der im Platintiegel bei der Bestimmung des
Gehaltes an fluchtigen Anteilen verbliebene Riickstand wird
vollig verbrannt, indem man den offenen Platintiegel schrig in
einem elektrischen Tiegelofen oder iiber einem Geblise bei 800 bis

-900° bis zur Gewichtskonstanz erhitzt.

Wurde bei der Bestimmung des Flichtigen mit einem Quarz-
schiffchen gearbeitet, so bestimmt man den Aschegehalt in der
Weise, dafl man unter Durchleiten eines langsamen Sauerstoff-
stromes (eine Gasblase per Sekunde in der vorgeschalteten, mit
Schwefelsdure beschickten Waschflasche) bis zur Gewichtskon-
stanz glitht.



Anhang.

Tabelle 1. Wahres spez. Gewicht und Volumen des destillierten
Wassers (PTR.).
Wigt man Wasser mit Messinggewichten in Luft ohne Vakuumkorrektur,
80 erhilt man Werte fiir d, die um 0,00106 kleiner, Werte fiir v, die um
0,00106 groBer sind als die tabellierten.

t. d v
0 0,99987 1,00013
1 0,99993 1,00007
2 0,99997 1,00003
3 0,99999 1,00001
4 1,00000 1,00000
b 0,99999 1,00001
6 0,99997 1,00003
7 0,99993 1,00007
8 0,99988 1,00012
9 0,99981 1,00019
10 0,99973 ' 1,00027
11 0,99963 1,00037
12 0,99952 1,00048
13 0,99 940 1,00060
14 0,99927 1,00073
15 0,99913 1,00087
16 0,99897 1,00103
17 0,99 880 1,00120
18 0,99862 1,00138
19 0,99843 1,00157
20 0,99823 1,00177
21 0,99802 1,00199
22 0,99780 1,00221
23 0,99 756 1,00244
24 0,99732 1,00269
25 0,99 707 1,00294
26 0,99681 1,00320
27 0,99654 1,00347
28 0,99626 1,00375
29 0,99597 1,00405
30 0,99567 1,00435
31 0,99537 1,00466
32 0,99505 1,00497
33 0,99473 1,00530
34 0,99440 1,00563
35 0,99406 1,00598
36 0,99371 1,00633
37 0,99336 1,00669
38 0,99299 1,00706
39 0,99262 1,00743
40 0,99224 1,00782

1 Chemiker-Kalender 1929 I, 42.
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Tabelle 2. Siedepunkte des Wassers bei verschiedenem

Barometerstand?.
Sdp. | mm | Sdp. ’ mm | Sdp. | mm | Sdp. | mm | Sdp. | mm
11,2° 10 66,4(" 200 |82,3°1 390 | 92,6°| 58 98,6°| 722,75
22,1° | 20 | 67,6°| 210 | 82,9°| 400 | 93,1°| 590 | 98,7°| 725,36
29,0° | 30 |68,6° 220 | 83,6°| 410 | 93,6°| 600 | 98,8° 727,98
34,0°1 40 |69,6°| 230 |84,2°| 420 | 94,0°| 610 | 98,9° 730,61
38,1° 50 | 70,6° | 240 | 84,8° | 430 | 94,4°| 620 | 99,0° 733,24
41,5° 60 | 71,6° | 250 | 85,4°| 440 | 94,8°| 630 | 99,1° 735,88
44,5° 70 | 72,6° | 260 | 85,9° ) 550 | 95,3°| 640 | 99,2°| 738,53
47,1° 80 | 73,4°| 270 | 86,6° | 460 | 95,7°| 650 | 99,3°| 741,18
49,4° 90 | 74,2° 1 280 | 87,1°| 470 [96,1°| 660 | 99,4°| 743,85
51,6° | 100 | 75,1°| 290 | 87,6° | 480 | 96,6°| 670 | 99,5° 746,52
53,6° | 110 | 75,9°| 300 | 88,1°| 490 | 96,9°| 680 | 99,6° 749,20
55,3° | 120 | 76,7°| 310 | 88,7° 1 500 | 97,3°| 690 | 99,7° 751,89
57,0° | 130 | 77,4°| 320 | 89,2°| 510 |97,7°| 700 | 99,8° 754,58
58,6° | 140 | 78,2°| 330 [ 89,7°| 520 | 98,0°| 707 | 99,9°| 757,29
60,1° | 150 | 78,9°| 340 |90,2°| 530 | 98,1°| 709 |100,0° 760,00
61,6° | 160 | 79,6°| 350 | 90,7°| 540 | 98,2° | 712 {100,1° 762,72
62,8° | 170 | 80,3°| 360 |91,2° 550 | 98,3°| 714 |100,2° 765,45
64,1° | 180 }81,0° 370 {91,7°| 560 [ 98,4° | 717 }100,3° 768,19
65,3° | 190 | 81,7° | 380 | 92,1°| 570 | 98,5° | 720 |100,4°] 770,93

% Loc. cit. ITI, 8. 205.
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Zu Abb. 53 (S. 144).

Laboratoriums-Destillationsapparat der
Olwerke Julius Schindler.

1, Destillierkessel, 2. Stutzen zur Entnahme von Riickstands-
proben, 3. AnschluBl fiir den iiberhitzten Wasserdampf, 4. Va-
kuummeter, 5. Thermometer zum Messen der Temperatur des
iitberhitzten Wasserdampfes, 6. Thermometer zum Messen der
Temperatur des Oldampfes, 7. Thermometer zum Messen der Ol-
temperatur, 8. Schaulocher, 9. Trichter zum Nachfiillen von Ol,
10. Dephlegmator, 11. AbfluBréhren fiir die an verschiedenen
Stellen des Dephlegmators kondensierten Destillate, 12. Kiihl-
wanne fiir die Destillatrohre, 13. Hihne zum abwechselnden Ein-
und Ausschalten der Destillatvorlagen, 14. Luftzufiihrung zu den
Destillatvorlagen, 15. Anschlul an die Vakuumpumpe, 16. De-
stillatvorlagen, 17. Hihne zum Entleeren der Destillatvorlagen,
18. Kiihlwasserleitung, 19. Kiihler fiir leichte Kondensate, 20. Ab-
fluBrohr fiir die leichten Kondensate (mit einer Woulffschen
Flasche oder dergleichen und weiterhin mit der Vakuumpumpe
zu verbinden).

Zur Analyse von Motorenbenzinen nach Riesenfeld und
Bandte (S. 175).
Ergiinzung.

Nach demnéchst im ,,Erdél und Teer verstfentlichten Ver-
suchen von J. Winkler bleibt bei der Analyse von Krackben-
zin auch nach Behandlung mit 85% iger Schwefelsdure und Re-
destillation des behandelten Benzins eine kleine Menge ungesit-
tigter Kohlenwasserstoffe im Destillat zuriick. Der genannte Autor
schligt deshalb vor, das Destillat ebenso wie ein straight-run
Benzin zu behandeln, d. h. in einer Probe den Restgehalt (C)
an ungesittigten Kohlenwasserstoffen mit 94 % iger (bzw. 92 % iger)
Schwefelsdure zu entfernen und in einer zweiten Probe den Ge-
halt an aromatischen + Restgehalt an ungesittigten Kohlen-
wasserstoffen mit 100%iger Schwefelsiure zu bestimmen.

Das bereits nach Riesenfeld und Bandte analysierte Benzin
(s. S.177) wurde unter Beriicksichtigung der erwihnten Modifika-
tion nochmals untersucht und hierbei folgendes Ergebnis erzielt:
(C) wurde zu 4 Vol% gefunden. Der (Gesamtgehalt an un-
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gesidttigten Kohlenwasserstoffen betrdgt sonach 7)13;
+ %‘} -4 =131,4Vol%. Die zweite Probe ergab 17,7% aromatische

Kohlenwasserstoffe + Restgehalt an ungeséttigten Kohlenwas-

serstoffen. Ks sind also im Destillat 17,7 — 4 = 13,7 Vol%
% — 9,4 Vol% Aromate
vorhanden. Aus dem Anilinpunkt des Restbenzins von 67,5° er-
rechnet sich der Naphthengehalt desselben zu 2,5:0,3 = 8,3%,
der Naphthengehalt des urspriinglichen Benzins zu
8,3%62 =4,9Vol%. AnParaffin-Kohlenwasserstoffen sind
also 54,3 Vol% vorhanden.

und im urspriinglichen Benzin 13,7

Zum Abschnitt Motorenbenzine (S. 181).

DVL.-Richtlinien (1928) fiir Erd6Inaturbenzin und Benzol
zur Verwendung in deutschen Flugmotoren mit
Kompression bis 1:6,3.

(Mitgeteilt im Einverstindnis mit der DVL.)

Die Deutsche Versuchsanstalt fiir Luftfahrt E. V. in
Berlin-Adlershof hat auf Grund eigener Untersuchungen

folgende Richtlinien zur Beurteilung von Flugmotoren-Kraft-
stoffen bekanntgegeben!:

Benzin
Eigenschaften zur Verwendung | zur Verwendung Benzol
ohne Benzol mit Benzol
Farbe wasserhell bis schwach gelblich
Spef)-ei 2goe%i0ht mehr als 0,710 etwa 0.874
Siedebeginn 50 bis 60° C 80 bis 87° C
10% bis 70° C;10% bis 75° 60—70% bis

Destillat, wenig- | 60% bis 100° C 100° C; mindest.

C
60% bis 110° C
C
C

stens 80% bis 115° C|80% bis 130° o 1> 5
96% bis 130° C|96% bis 150° ¢ | J0% bis 140° C
Trockenpunkt 140° C 160° C —
Mindestmenge 1
von . Destillat — ’! 98% —

-+ Riickstand

! Luftfahrtforschung, Beihefte zur Zeitschrift f. Flugtechnik u.
Motorluftschiffahrt, Sonderheft Kraftstoffe Bd.V. (1929) S.137.
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Benzin
Eigenschaften zur Verwendung | zur Verwendung Benzol
ohne Benzol mit Benzol
Kennziffer unter 95 unter 106 96 bis 104
Kompressions- | 1:6,3 (im BMW | 1:5,5 (im Sie- .
festigkeit VI-Zylinder) |mens SH 10-Zyl.

Anilinpunkt des
vonAromaten be- | hochstens 52° C | héchstens 58° C —
freiten Benzins!

Schwefelgehalt nicht iiber 0,3% —

Gehalt an unge-

sattigten Ver- nicht iiber 2%

bindungen 2
Schwefelsiaure- s . - bis héchstens b g
reaktion (Ver- bis hchstens 3 g Kaliumbichromat Kaliumbichro-
pro Liter .
harzung) mat pro Liter
bis — 15° C keine
Kilteverhalten — — Krystall-
ausscheidungen
. Benzin und Benzol miissen frei sein von verharzenden
Verschiedenes | Bestandteilen und diirfen keine korrodierenden Eigen-

schaften besitzen

Zu den amerikanischen amtlichen Vorschriften fiir
Motorenbenzine (S. 179).

Vorschlige des amerikanischen Federal Specification
Board fiir die zukiinftig an das ,,U.S.Motor Gasoline*
zu stellenden Bedingungen?.

Aus folgenden Vorschligen ist zu ersehen, daB auch in USA.
die Anforderungen an Automobilbenzine strenger werden, was

1 Die Bestimmung des Anilinpunktes erfolgt so, daB das Benzin nach
dem Ausschiitteln mit der gleichen Menge 100%iger Schwefelsiure, das bei
groBeren Mengen an Aromaten wiederholt wird, mit Natronlauge ge-
waschen, mit destilliertem Wasser ausgeschiittelt und mit Chlorcalcium
getrocknet wird. Das so behandelte Benzin wird filtriert und im Reagenz-
glas in einem Wasserbad mit der gleichen Menge frisch destilliertem Anilin
unter Verwendung eines in 1/;° geteilten, geeichten Thermometers unter
gutem Umriihren solange erwarmt, bis Klirung der milchig triiben Mischung
eintritt. Dann laBt man die Mischung abkiihlen, bis wieder Entmischung
erfolgt. Der Versuch wird zweimal wiederholt und der Mittelwert aus den
Temperaturen genommen, bei denen beim Erwirmen Mischung, beim Ab-
kithlen Entmischung eintritt.

2 Bestimmung nach Riesenfeld und Bandte mit 92%iger Schwefel-
sdure (s. S.174).

3 0il and Gas-Journal vom 21. Marz 1929; s. a. Erdol u. Teer
1929, S. 405. ’
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damit zusammenhéngen diirfte, dal auch dort jetzt Automobil-
motoren mit hoherer Kompression gebaut werden.

A, B.
U. 8. Government U. 8. High Volatile
Gasoline Gasoline

Verwendung ......... | fir Autos, Lastwagen, | wo leichteres Benzin

Motorboote usw. verlangt wird
Korrosion............ | Vorschrift wie fiir bis- wie A.

heriges Autobenzin

(siehe S.179)

10% ooeviiit, zwischen 60 u. 80° C | zwischen 50 u. 70° C
50% ..o héchstens 140° C héchstens 125° C
0% .ol héchstens 200° C hochstens 180° C
Dest.-Ausbeute . ...... mindestens 95% mindestens 95%
Schwefel ............ hochstens 0,1% héchstens 0,1%

Zum Anhang zu den britischen Standard-
Vorschriften fiir Motorenbenzine (S.181),

Neueste Ergiinzungen bzw. Anderungen.

In der 1929 erschienenen 2. Auflage der ,,Standard Methods
of Testing Petroleum and I'ts Products” sind folgende Er-
gidnzungen bzw. Anderungen enthalten:

Der zur Bestimmung des Anilinpunktes dienende Apparat
besteht aus einem 25 mm weiten und 150 mm langen, mit einem
passend durchbohrten Korkstopfen versehenen Reagenzglas, das
mit einem Riihrer aus steifem Draht und einem Thermometer
versehen ist. Das letztere besitzt eine Skala von 30—75° C und
ist in !/; Grade geteilt. Die Entfernung des 30. Grades vom
unteren Ende des Thermometers soll nicht kleiner als 150 mm
sein. Das Thermometer ist fiir diese Eintauchung geeicht. Das
Reagenzglas steckt in einem als Luftbad dienenden, weiteren
Reagenzglas, welches durch ein Wasserbad erwirmt werden kann.
Das Anilin befindet sich in einer 10 cm3-Biirette, die in einer ent-
sprechenden Bohrung des Korkstopfens steckt. Das Anilin soll
chemisch rein (pro analysi), farblos und wasserfrei sein. Vor
jeder Bestimmung des Anilinpunktes muB es frisch destilliert
werden.

Von dem zu priifenden Benzin werden 5cm?® in das Reagenz-
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glas abgemessen und 3 cm? Anilin aus der Biirette zuflieen ge-
lassen. Dann wird das Wasserbad angewirmt, bis vollstandige
Mischung eingetreten ist. Hierauf lit man den Apparat ab-
kiihlen und beobachtet die Temperatur, bei der wieder Tritbung
eintritt. Diesen Versuch wiederholt man nach jedesmaligem Zu-
flieBenlagsen von 0,5 cm?3 Anilin so oft, bis die Héchsttemperatur
gefunden ist, bei der vollstdndige Mischung eintritt. Diese Tempe-
ratur wird kritische Losungstemperatur (KLT.) genannt.

Die Entfernung der aromatischen Kohlenwasser-
stoffe erfolgt folgendermaBen:

50 cm?® Benzin werden in einem mit Glasstopfen verschlossenen
Scheidetrichter 15 Minuten hindurch mit 100 cm® 98 + 19%iger
Schwefelsdure geschiittelt. Nach Trennung der beiden Fliissig-
keitsschichten wird die untere, die sulfonierten Aromaten ent-
haltende, abgelassen. Hierauf schiittelt man das Benzin noch
zweimal mit je 50 cm? Schwefelsdure 15 Minuten aus. Das so von
den Aromaten befreite Benzin wird mit Eiswasser bis zur Ent-
fernung der gel6sten Saurespuren gewaschen und mindestens
6 Stunden iiber geschmolzenem Calciumchlorid trocknen gelassen.

Zur Untersuchung von Transformatorendélen (S. 199).

1. Schwedische Alterungspriifung. The Sludge Test,
Method Anderson-Asea.

Diese von B.Anderson, Allmédnna Svenska Aktiebolaget
(Asea) Vesterds, Sveden, ausgearbeitete Methode zur Priifung der
Alterungsneigung von Transformatorendlen beriicksichtigt von
allen bekannten Prifungsmethoden am besten die im Trans-
formatorenbetrieb im Sinne einer Olverschlechterung wirkenden
Faktoren: Sauerstoff, erhohte Temperatur, Metallkatalysatoren
und elektrische Hochspannung. Beziiglich der Einzelheiten dieser
Priifungsmethode mufl auf die Originalbeschreibung! verwiesen
werden. Das Prinzip besteht darin, daB das Ol in einem Glas-
becher in Gegenwart von Kupfer und Eisen erhitzt wird, wihrend
ein Sauerstoffstrom durch eine silberplatierte Kupferrohre ein-
geleitet wird. Der Eisenkatalysator hat die Form eines in das
Ol gehangten geerdeten Stahlzylinders, wihrend ein konzentri-
scher Kupferzylinder von kleinerem Durchmesser durch die Sauer-
stoffeinleitungsrohre mit einer 10000 Voltspannungsleitung ver-
bunden ist. Es gibt zwei Apparattypen, welche sich voneinander
durch das Verhiltnis der Eisen- zur Kupferoberfliche unter-

1 Vesterds, Sveden, 1926. Vestmanlands Allehanda Printing Co.
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scheiden. Dasselbe betriigt beim ersten Apparat 1:4, beim zweiten
Apparat 3:1. Daher beriicksichtigt der erste Apparat mehr den
katalytischen Einfluf des Kupfers im Gegensatz zum zweiten,
bei dem der katalysierende Einflu} des Eisens grofier ist. Grofes
Gewicht wird auf stets gleichméfigen Zustand der Metallober-
flichen zu Beginn jedes Versuches gelegt, was durch eine genau
vorgeschriebene Behandlung derselben erreicht werden soll. Das
zu priifende Ol wird gewéhnlich 100 Stunden lang in der be-
schriebenen Weise behandelt, wobei seine Temperatur auf genau
100° C zu halten und der Sauerstoff mit einer Geschwindigkeit
von 1 Liter in der Stunde einzuleiten ist.

Nach der erwéhnten Behandlung priift man das Ol folgender-
mafBen auf Schlamm- und Sduregehalt. Die iiber Nacht ab-
gekiihlte Olprobe wird mit Petrolither verdiinnt und behufs Ab-
sitzenlassens des ausgefallenen Schlammes iiber Nacht stehen-
gelassen. Hierauf wird abfiltriert, ein Teil der Losung durch Ein-
dampfen vom Petrolither befreit, getrocknet und der Séduregehalt
durch Titration gegen Phenolphthalein bestimmt.

Der am Filter befindliche, sowie der an den Gefaflen haftende
Schlamm wird mit Petrolither olfrei gewaschen, in warmem
Chloroform-Benzol geldst, durch Eindampfen und Trocknen vom
Losungsmittel befreit und gewogen. Nach dem Wigen wird der
Schlamm in Benzol-Alkohol gelost und durch Titration gegen
Alkaliblau 6 B sein Siuregehalt bestimmt.

2. Bestimmung der Alterungsneigung von Isolier- und
Dampfturbinenélen nach Dr. Baader:,

Bei der Ausarbeitung dieser Methode ist ihr Erfinder von der
Absicht geleitet worden, die Empfindlichkeit der Ole gegen die
einzelnen Alterungseinfliisse gesondert zu bestimmen, damit die
Ole den verschiedenen Betriebsverhéltnissen entsprechend aus-
gewihlt werden konnten.

Diese Aufgabe wurde in der Weise geldst, dall von vier Proben
des zu priifenden Oles jede einem anderen Alterungseinflul unter-
worfen wird, wéhrend Temperatur und Luftzutritt bei allen
Proben gleich sind. Alle Proben werden wihrend der Versuchs-
dauver (48 Stunden) auf 95 4+ 1° C gehalten.

Der Apparat? besteht aus einem durch siedendes Wasser er-

! Siehe Dr. Baader, Goldenberg-Werk, Knapsack bei Koln: Die
Bestimmung der Alterungsneigung von Isolier- und Dampfturbinendélen.
Zeitschr. Elektriz.-Wirtsch. 1928, Nr 461 u. 463.

? Hersteller: Heinrich Faust, Koln, Neue Langgasse 4.
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wirmten Olbad, in dem sich die vier Probegléiser befinden. Jedes
derselben ist mit einem eingeschliffenen glisernen RiickfluBkiihler
versehen, durch dessen Rohr ein an seinem unteren Ende quadra-
tisch erweiterter Glasrithrer fithrt. Die quadratische Erweiterung
des Riihrers dient zur Aufnahme von Glas- oder Metallspiralen.
Durch einen Motor angetrieben, werden die vier Riihrstdbe gleich-
mibig 25mal in der Minute gehoben und gesenkt, so daB} die
Spiralen in den vier Probeglisern ebenso oft aus dem Ol gehoben
und in dasselbe gesenkt werden.

Nach Ablauf von 48 Stunden wird in den Olproben nach gutem
Durchschiitteln (an der Riihrvorrichtung usw. angesetzter
Schlamm ist mit dem betreffenden Ol zu vereinigen) die Ver-
seifungszahl, die Reaktion des wésserigen Auszuges und das Ver-
halten gegen Normalbenzin bestimmt. Man erhdlt durch Unter-
suchung der vier Proben auf diese Weise vier Verseifungs-
zahlen. Bezeichnet man mit Dr. Baader die Verseifungszahl
des unbehandelten Oles mit Vz,, die Verseifungszahlen der vier
behandelten Olproben mit Vz, (Glasspirale) bzw. mit Vz, (Eisen-
spirale), Vzs (Kupferspirale) und Vz, (Bleispirale), so ist:

die Temperaturempfindlichkeit 7' = Vz; — V7,
die Eisenempfindlichkeit £ Vzy — V2,
die Kupferempfindlichkeit K Vag— V2,
die Bleiempfindlichkeit B, Vz,— V.

[

Bis zur eventuellen Festsetzung von zuldssigen Hochstwerten
durch die hierzu berufenen Stellen schlidgt Dr. Baader als Hochst-
wert fiir alle vier Empfindlichkeiten 0,20 vor.

Zur chemischen Analyse von Asphaltemulsionen
(S. 275).
Neuere Methoden.

Der auf S.275 angefiihrten, aus den Vorschriften der ,,Zentral-
stelle” iibernommenen Untersuchungsmethode haftet der Fehler
lang andauernden Erhitzens der Emulsion auf 100° an, was die
urspriinglichen Eigenschaften des Asphaltes bedeutend verdndern
kann. Ferner ist zu beachten, daf} die Emulgatoren vollstindig
in dem ausgeschiedenen Asphalt bleiben, was bei der auf der
StraBenoberfliche verbleibenden Asphalthaut nicht in dem Malfle
der Fall ist.

Lang andauerndes Erhitzen des Bitumens vermeidet die Me-
thode von Marcusson?!, welche auch die Abtrennung des Emul-

1 Marcusson, Die Analyse der Kaltasphalte. Mitt., 1929, Sonderheft 6.
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gators vom Bitumen gestattet. Ein Nachteil dieser Methode liegt
darin, dafl die Verarbeitung solcher Emulsionsmengen, welche die
Darstellung eines zur genauen Charakterisierung nétigen Quan-
tums Reinasphalt gestatten wiirden, auf praktische Schwierig-
keiten stoft. Ausfithrung: 10 g Kaltasphalt werden allmihlich
mit 25 cm?® 96 %igem Alkohol versetzt, wodurch das Bitumen aus-
geflockt wird. Die alkoholische Losung wird abgetrennt und das
Bitumen mit 10 cm?® Alkohol nachgewaschen. In der alkoholischen
Lo6sung befinden sich neben geringen Mengen aus dem Bitumen
stammenden Oles die Emulgatoren. Die vereinigten alkoholischen
Ausziige werden filtriert und mit 20 cm3 destilliertem Wasser ver-
setzt. Der hierbei ausfallende Bitumenrest wird mit Benzol aus-
geschiittelt und eventuell auftretende Emulsionen mit Alkohol
geklirt. Die Benzollosung wird zum Bitumen hinzugefiigt, etwa
ungelost bleibendes abfiltriert und der nach Verdampfen des
Losungsmittels verbleibende Asphalt getrocknet und gewogen.
Die Emulgatoren (mit Ausnahme des unléslichen Tones) werden
nach Verdampfen des Alkohols gewonnen. Durch Ansduern mit
Mineralsdure werden aus den zur HEmulgierung verwendeten
Seifen die organischen Siuren abgeschieden und durch die
Morawskireaktion als Harzséduren bzw. mit Formaldehyd und
Schwefelsdure als Formolit bildende Naphthensduren (die auch
mit Kupfer benzinlésliche, griine Salze bilden) erkannt. Sulfit-
lauge geht beim Erwirmen von Asphaltemulsionen mit dem
gleichen Volumen 70%igen Alkohols in Loésung und bleibt beim
Verdampfen des Filtrates als feste, dunkelbraune Masse zuriick,
aus deren wisseriger Losung durch Salzsdure Ligninsulfosédure
gefallt . wird. Beziiglich weiterer Reaktionen der Sulfitlauge und
Erkennung von Teeren und Teerpechen im abgeschiedenen
Bitumen vgl. die Originalarbeit.

In neuester Zeit hat H. Weber! ein Untersuchungsverfahren
fiir Kaltasphalte ausgearbeitet, welches die Nachteile der bisher
bekannten Methoden vermeiden will. Durch Zusatz eines in-
differenten Elektrolyten wird die Emulsion gebrochen und hierauf
das ausgeflockte Bitumen durch ein organisches Loésungsmittel
ausgezogen. Die Abtrennung der Salz-Emulgatorlésung von der
Bitumenldsung erfolgt durch Zentrifugieren. Beispielsweise werden
250 g Emulsion in einem Scheidetrichter mit 45 g Kochsalz und
b g festem Bariumchlorid versetzt und dann mit 400—500 cm?
Benzol ausgeschiittelt. Hierauf zentrifugiert man das Gemisch.
Niheres hieriiber ist in der Originalarbeit nachzulesen.

1 Asphalt u. Teer 1929, S 843, 871.
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Nachtrige.

Zu den Lieferungsvorschriften fir Straffen-,
Tief- und Hochbauasphalte (S.276).

Vorschriften iiber die Eigenschaften von Bitumen

fiir Straenbau (Ausgabe Mai 1929).

Herausgegeben vom ,,Deutschen Stra8enbau-Verband<,

Eigenschaften
Fiir Ober- Fiir T Als Zusatz
flichen- tm: l?nen- zZum
behandlung Tankung | StraBenteer
1. Spez. Gew. bei 25° C, nicht ‘
unter ........ .00 1,0 1,0 1,0
2. Gewichtsverlust bei 5 stiind.
Erhitzen auf 163° C, nicht
hoher als Gew.-% ........ 2 2 2
3. Flammpunkt, hgoher als
L0 e 200 200 —
4. Erstarrungspunkt, unter
LG —15 —5 —5
5. Erweichungspunkt  nach
Kriamer-Sarnow?, innerh.
00 27/32 — 45/50
6. Tropfpunkt, mindestens...| 18° héher als der Erweichungspunkt
7. Fadenlinge beim Tropf-
punkt, nicht unter..... cm 18 18 18
8. Spanne zwischen Tropf- u.
Erweichungspunkt, iiber
LPC 18 18 18
9. Penetration bei 25° C, inner-
halb.................... 160/200 — —
10. Asche, nicht hoher als Gew.-
o e e 0,3 0,3 0,3
11. Paraffingehalt, ho6chstens
Gew-% .ovvvvnnnennnnn.. 1,5 1,5 1,5
(analyt. Fehlergrenze 0,5%)
12. Loslichkeit in Chloroform
oder  Schwefelkohlenstoff,
mindestens Gew.-%....... 99,5 99,5 99,5
13. Duktilitat bei 25° C, iiber
e G 100 100 100

1 Agphalt u. Teer 1929, S. 587.

2 S. Fullnote ¢ auf S. 225.
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Melting point 242, 243.

Marcuriacetat 121.

MeBkolben fiir Viscosimeterbestim-
mung 33.

Methan-Kohlenwasserstoffe s. Pa-
raffin-Kohlenwasserstoffe.

— Bestimmung 113, 174, 280.

Mineralél s. a. Erdol, Schniiersl usw.

Mineralséduren, Bestimmung 91, 220.

Mineralschmiersle s. Schmierdle.

Mittelbenzin 165.

Mohrsche Waage 28.

Sachverzeichnis.

Moorescher Ziindpunktpriifer 69.

Motalin 171.

Motorbetriebstoffe s.
Motorenbenzine.

Motorenbenzin 170.

— amerikanische Vorschriften 179,
282, 283.

— britische Vorschriften 180, 283,
284.

— chemische Analyse 173, 280.

— DVL.-Richtlinien 281, 282,

— Kompressionsfestigkeit 171, 172.

— Krack- 174, 223, 280.

— Straight run- 174,

— Toluolwert 182.

— Untersuchung 173, 280.

Motorenbenzol 172, 281.

Motorenpetroleum 195.

Naphthene 114, 173, 177, 280.
Naphthensiduren 123, 192.
NaBdampfzylindercle 233.
Nastjukowsche Probe 120.
Natalit 171.

Natronprobe 192.
Naturasphalt s. Asphalt.
Naturgas 152.
Naturgasgasolin 152.
Naturvaselin 249.

Navy U. S.-Benzin 173.
Nitrieren von Benzin 161.
Nitronaphthalin 214.
Normalbenzin 102.
Normallampe 117.
Normallésungen 95.
Normaltemperatur 23.

Kraftstoffe,

Oberflichenspannung 215.

Ole, verseifbare 93.
Olverdiinnung im Motor 233.
Olefine 114, 122, 173, 174, 177.
— Bestimmung 122, 280.

Olgas 195.

Olprobiermaschinen 216.
Organische Sduren, Bestimmung 92.
— — in Automobilélen 232.

— — in Leuchtpetroleum 192.
— — in Transformatorensl 203.
Ossag-(Vogel) Viscosimeter 41.
Oxydierte Ole s. geblasene Ole.
Oxyséduren 235.

Paraffin 238.
— Bestimmung nach Engler-Holde
105.
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Paraffin, Bestimmung, refraktome-
trische 245.

— — nach Burstin-Jakubowicz119.

— — im Braunkohlenteerparaffin
248.

— Brechungskoeffizient 245.

— Erstarrungspunkt 241.

— Erstarrungspunkt-Vergleichs-
tabelle 244,

— Farbe 239.

— Filtration 135.

— Geruch 240.

— Krystallisation 135.

— melting point 242,

— Olgehalt 245.

— opakes 240.

— Probenahme 2.

— Probeschwitzen 247.

— Priifung 239.

— Raffination 248.

— Reinparaffingehalt 245.

— aus Schwelteeren 248,

— Schwitzen 246.

— Transparenz 239.

— Vergilben 229.

Paraffin - Kohlenwasserstoffe, Be-
stimmung 113, 174, 280, 281.

Paraffinsl 131, 133, 250.

Paraffinum liquidum 250.

Penetration 258.

Penetrometer 259.

Pensky-Martens-Apparat 57, 67,
217.

Perchromsaure 178.

Petrolather 165.

Petrolene 265.

Petroleum s. Leuchtpetroleum.

Petroleumasphalt s. Asphalt.

Petroleumprober nach Abel 55.

Petrolkoks 3, 137.

Phenole 123.

Photometer 186.

Photometrische Untersuchung 186.

Physikalische Untersuchungen 4.

— 8. a. bei den einzelnen Stoffen.

Physikalisch-Technische Reichs-
anstalt 17, 35.

Preuflische Bahnverwaltung 51, 195,
196.

Probeentnahme 1.

— Flasche zur 2.

Probenbohrer 2.

Priiffehler s. bei den einzelnen Be-
stimmungsmethoden.
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Priifmethoden s. bei den einzelnen
Stoffen.

Priifungsschein 11.

Putzbenzin 165.

Putzpetroleam 195.

Pyknometer 29.

Pyridinbasen 123.

Quecksilber bei der Dampfdruck-
messung 71.

Quecksilbergefal s. Thermometer.

Quecksilberthermometer s. Thermo-
meter.

Raffination von Paraffin 248.

— von Leuchtpetroleum 192.

— von Schmierolen 224,

Raffinationsgrad s. bei den einzelnen
Stoffen.

Reagenzglasverfahren zur Stock-
punktbestimmung 50, 220.

Redwood-Viscosimeter 44, 215.

Refraktometer 77.

Reibung 31; s. a. Zahigkeit.

— innere 31.

Reichskraftstoff 171.

Richtlinien fiir die Priifung von
Schmierolen 109, 211, 217.

Ring und Ballmethode 255.

Rohbenzin 131, 132.

Rohél s. Erdol.

Riibol 94, 235.

— geblasen 235.

Salze, Bestimmung 86, 118.

Salzlosungen, Gefrierpunkte 48, 51.

Sduren 90.

— anorganische, Bestimmung 91,
220.

— freie, Bestimmung 91, 220.

— gebundene, Bestimmung 221.
— organische, Bestlmmung 92.

Séurezahl 91.

Saybolt-Colorimeter 8.

~— Viscosimeter 44, 215.

Schaltersl 199.

Schema fiir Erdoldestillationen 140
bis 143.

— fir  Petroleumuntersuchungen
190.

Schiffsmaschinenél s. Marinedl.

Schmelzpunkt 46; s. a. Erweichungs-
punkt.

— von Asphalt 253.
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Schmelzpunkt von Paraffin 241.

— nach Kréamer-Sarnow 253.

— nach Ring u. Ballmethode 255.

Schmierfihigkeit 216.

Schmierfette s. konsistente Fette.

Schmiermittel s. Schmierdle und
konsistente Fette.

Schmierdle 208.

— Alkaliseife 221.

— Anforderungen 214.

— fiir Automobilmotoren 231.

— Aschegehalt 222.

— Asphaltgehalt 222,

— Bewertung 210.

— chemische Priifungen 220.

— Conradsontest 224.

— Destillate 134, 138.

— emulgierbare s. Bohrole.

— Erstarrungspunkt 52, 219.

— Farbe 214.

— fette Ole, Bestimmung 221.

— Flammpunkt 211, 216.

— Fluiditit 44.

— Fluorescenz 214.

— Fremde Kohlenwasserstoffe,
Nachweis 222.

— Gudronzahl 223.

— Herstellung 134, 138.

— Kaltepriifung 219.

— Konzentrate 134, 138.

— Paraffingehalt 212.

— physikalische Priifungen 213.

— Ralffination 224.

— Reibung 215, 216.

— Sauregehalt 220.

— Schmierwert 210, 216.

— Seifengehalt 221.

— Spezifisches Gewicht 214.

— Stockpunkt 219.

— Temperaturkorrektur 214.

— Unverseifbares, Bestimmung 221.

— Verdampfbarkeit 217.

— Verseifungszahl 93, 221.

— Verteerungszahl 223,

— Viscositat 215.

— Zihigkeit 214.

— zollamtliche Kennzeichnung 128,
211.

Schwebemethode zur Bestimmung
des spezifischen Gewichtes 31,
253.

Schwedische Alterungspriiffung 284.

Schwefelbestimmung 98.

— nach Engler-Heusler 98.

Sachverzeichnis.

Schwefelbestimmung nach Eschka-
Rothe 98.

— nach Hempel-Grife 268.

— nach Schulz 100.

— in Benzin 162.

— in Leuchtpetroleum 193.

— in Asphalten 267.
Schweflige Saure zur Bestimmung
von Karbiiren 193.
Schwefelkohlenstoff als
mittel 265.

Schwefelsaure als Titrierfliissigkeit
96.

— zur Raffination 192, 225, 248.

Schwefelsiduretest 159, 193.

Schweineschmalz 94.

Schwelbenzin 175.

— Untersuchung 175.

Schwelparaffin 248.

Schwelteerdestillat, Nachweis 222.

Schwerbenzin 165.

Schwerpetroleum 195.

Schwitzverfahren 247.

Seifen in Schmierdlen und Schmier-
fetten 221, 236, 238.

Seifenlésung, alkoholische 95, 97.

Setting point 242.

Shukowmethode zur Bestimmung
des Erstarrungspunktes 241.

Sicherheitspetroleum 194, 195.

Siedebeginn s. Englerdestillation.

Siedeanalyse s. bei den einzelnen
Stoffen.

Siedetemperaturen von Wasser 279.

Sludge Test, englisch, schwedisch
208, 284.

Sojabohnenol 94.

Spezifisches Gewicht 22.

— Bestimmung mittels Ardometers
25.

— — mittels Mohrscher Waage 28.

— — mittels Pyknometers 29.

— — mittels Schwebemethode 31,

Losungs-

253.

— — von hochschmelzenden Stof-
fen 28. )

— — verschiedener Stoffe s. bei
diesen.

Spezifische Zahigkeit 32, 41.

Spindel s. Ardometer.

Spitz und Honig, Bestimmung des
Unverseifbaren 93, 221.

Staatsbahnen, deutsche 63.

Stammersches Colorimeter 5.
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Staufferfett s. konsistente Fette.

Steinkohlenteerpech, Nachweis im
Asphalt 269.

Stockpunkt 46, s. a. Erstarrungs-
punkt, Kalteprifung.

— polnische Methode 242.

— Reagenzglasverfahren 50, 220.

— Richtlinienmethode 48, 220.

— U-Rohrmethode 51, 220.

— einzelner Stoffe s. bei diesen.

Stockpunktapparat nach Stelling 50.

Straight run-Benzin 174.

StraBenbauasphalt 252, 253, 255,
271, 276, 286, 287, 288,

Streckbarkeit s. Duktilitit.

Sulfoséuren 192.

Teersl s. Braunkohlenteerdl, Stein-
kohlenteerol usw.

Teerzahl nach KiBling 223.

Temperaturkorrektur 24.

Temperaturkoeffizient 23; s. a. bei
den einzelnen Stoffen.

Temperaturmessung 10.

Terpentinsl 167.

— Brechungskoeffizient 167.

— Nachweis im Benzin 167.

Testbenzin 165.

Tetradthylblei 171.

Tetrachlorkohlenstoff als Lésungs-
mittel 265.

Tetralin 173.

Thermometer 10.

— Abbildungen 12, 13.

— Eichung 16.

— Fadenkorrektur 82.

— Tabelle 14, 15.

Tieftemperaturbenzin 170.

Tintometer von Lovibond 8, 214.

Titrierfliissigkeiten 9.

Toleranzen 109.

Toluol 181.

Toluolwert 182.

Topped crude 197.

Tovotefett s. konsistente Fette.

Transl 94.

Transformatorensl 199.

— Alterungsprifung 200, 207, 227,
228, 284,

— Anforderungen des VDE.

— Durchschlagsfestigkeit 206.

— Priifung nach der Asea-Ander-
sonmethode 284.

— Prifung nach Dr. Baader 285.

200.

299

Transformatorendl, Priifung nach
den Vorschriften des Schweiz.
Elektrotechnischen Vereines 207.

— Priifung nach den Vorschriften
des Vereins deutscher Elektro-
techniker 202.

— Sludgetest 208, 284.

— Verteerungszahl 204, 223.

Treibole 198.

Tropfpunkt nach Ubbelohde 52.

Turbinenéle 75, 227,

Ungesittigte Kohlenwasserstoffe s.
Olefine.

Union-Colorimeter 8, 214.

Unverseifbares, Bestimmung 93, 221.

U-Rohrverfahren zur Kaltepriifung
51, 220.

Urteer (Tieftemperaturteer) 170.

Vakuumdestillation 139.

Vakuumregler 149.

Vakuumvorlage nach Briihl 149.

Valentasche Reaktion 122.

Vaselin 249.

Vaselinol 249, 250.

Verdampfbarkeit 217, 263.

Vergasungswert 195.

Vergilben von Paraffin 239.

Verkokungsprobe 87, 198, 223.

Verseifbares, Bestimmung 93, 221,
2317.

Verseifungszahl 93.

Versuchsfehler s. bei den einzelnen
Priifmethoden.

Verteerungszahl 204, 223.

Verunreinigungen, mechanische, s.
feste Fremdstoffe.

Viscosimeter 32.

— nach Barbey 44.

— nach Engler 32.

— nach Holde 40.

— nach Redwood 44, 215.

— nach Saybolt 44, 215.

— nach Ubbelohde 39.

— nach Vogel-Ossag 411.

Viscosimeterkolben 33.

Viscositat 81, 215; s. a. Zahigkeit.

— Bestimmung 34.

— einzelner Stoffe s. diese Fehler-
quellen 39.

Viscosititskurve 215.

Viscositatsvergleichstabelle 46.

Voltole 224.
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Vorbehandlung 3.
Vulkanol 213.

Waage, Mohrsche 28,
Wagenfette 236.
Waschbenzin 165.
Wasser, Bestimmung 18.
— Dichte 278.

— Gehalt im Erdol 124.

— —in Asphaltemulsionen 275,286.
— — Siedepunkte bei verschiede-

nem Barometerstand 279.
— Zahigkeit 32.
Wasserlosliche Ole s. Bohrole.
Wechselvorlage 145.
Wesphalsche Waage 28.
Wollfett 94, 95.

Zshigkeit 31, 216; s. a. Viscositit.

— absolute 31, 33, 41, 216.

— dynamische 41.

— spezifische 32, 41.

Zentrifuge 20,

Zentrifugenrshre 21.

Zersetzungsdestillation, Apparat zur
Ausfihrung der 106.

Zersetzungsbenzin s. Krackbenzin.

Zollvorschriften 126, 197.

Zindpunkt 68, 198, 217.

Zindwert 69.

— einzelner Stoffe 70.

Zindwertpriifer 70.

Zyklische Kohlenwasserstoffe s. aro-
matische Kohlenwasserstoffe.

Zylindersl s. Dampfzylindersl.

Buchdruckerei Otto Regel, G. m. b. H., Leipzig.



Verlag von Julius Springer / Berlin

Die Krackverfahren unter Anwendung von Druck (Druck-

wirmespaltung). Von Oberreg.-Rat Dr. Erwin Sedlaczek, Berlin.
Mit 179 Textabbildungen. IV, 402 Seiten. 1929. Gebunden RM 45.—

Aus den Besprechungen:

... Das vorliegende Buch zeigt die Druckwiirmespaltungs-Verfahren an Hand von
etwa 1200 Patentschriften und gliedert sich in zwei Hauptteile, nimlich die Theorie
und Praxis der Krackverfahren, und in den speziellen Teil, wobei sich die noch
immer umstrittene Hauptfrage darum dreht, ob das Spalten der Kohlenwasserstoffe
in der Flissigkeitsphase oder in der Dampfphase das richtige ist ... Fiir jeden
Mineralolfachmann dirfte das Buch schlechtweg unentbehrlich sein, zumal sich bis
heute mit Wissen des Verfassers nichts Ebenbiirtiges in der Literatur findet. . . .

,.Seifensieder-Zeitung**.

Wissenschaftliche Grundlagen der Erdolverar-

beitung. Von Professor Dr. L. Gurwitsch, Baku. Zweite, ver-
mehrte und verbesserte Auflage. Mit 13 Abbildungen im Text
und 4 Tafeln. VI, 399 Seiten. 1924, Gebunden RM 20.—

Aus den Besprechungen:

Das schwierige und umfangreiche Gebiet der Erddlverarbeitung ist in zahlreichen
mehr oder weniger ausfithrlichen Werken mehr oder minder griindlich behandelt
worden. Zu den besten Erscheinungen gehort aber zweifellos das vorliegende Werk
des Verfassers, das 1913 in erster Auflage herauskam. Streng, ohne rechts oder links
abzuschweifen, wozu sich ja reichliche und lockende Gelegenheit geboten hitte, hilt
sich der Verfasser an die Einteilung des Gegenstandes und geht bei allen behandelten
Punkten vor aliem in die Tiefe, wozu ihm nicht blof die genaue Kenntnis der Fach-
literatur, sondern auch die Ergebnisse der eigenen Forschungen reichen Stoff liefern.
Die neue Auflage wurde 1im Hinblick auf die neueren wissenschaftlichen Arbeiten und die
technischen Fortschritte ganz wesentlich erweitert ... Dieses Buch geh6rt zum unent-
behrlichen geistigen Riistzeug des Mineral6lchemikers, ,,Zeitschr. f. angew. Chemie*.

Die Gewinnung von Erdo] mit besonderer Beriicksichtigung
der bergminnischen Gewinnung. Von Bergwerksdirektor Gottfried
Schneiders, Mit 295 Textabb. X, 363 Seiten. 1927. Gebunden RM 32.—

Aus den Besprechungen:
Eine ganz ausgezeichnete Arbeit ist dieses Werk, das den Weg zeigt, die bisher im
Sondenbetrieb durchaus nicht ausgebeuteten Ollager bergminnisch im Streckenabbau
zu erschlieBen. Es sind nicht Pline, sondern Erfahrungen, die der Verfasser darlegt.
Sorgfiltig ist die ErschlieBung der Lagerstitten und die Gewinnung des Erdéles be-
handelt. Weder das Abteufen eines Schachtes, noch der Ausbau des Grubengebiudes,
die Férderung und Fahrung, die Bewetterung und Beleuchtung, die Wasser- und Ol-
haltung, die Aufbereitung usw. ist éibersehen. ,,Der Olmarkt*.

Tiefbohrwesen, Forderverfahren und Elektro-

technik in der Erdolindustrie. vonDipl.-Ing. L. Steiner,
Berlin. Mit 223 Abbildungen. X, 840 Seiten. 1926. Gebunden RM 27.—

DieVerwiisserung von Erdolfeldern, ihre Ursachen
und Bekiimpfun;.’;. Von Dr. phil. Walter Kauenhowen, Dipl.-
Bergingenieur, Mitarbeiter am Erddlforschungsinstitut der PreuB.
Bergakademie Clausthal, A. M. Inst. P. T. Mit 54 Textabbildungen
und einem Anhang, enthaltend die wichtigsten einschligigen berg-
polizeilichen Bestimmungen Polens, Ruminiens, Kaliforniens,
PreuBens und Argentiniens. VI, 80 Seiten. 1928. RM 7.50



Verlag von Julius Springer / Berlin

Brennstoff und Verbrennung. von Protessor Dr. D. Aut-
hiiuser, Inhaber der Thermochemischen Versuchsanstalt zu
Hamburg.

I. Teil: Brennstoff. Mit 16 Abbildungen im Text und zahlreichen

Tabellen. V, 116 Seiten. 1926. RM 4.20
I1. Teil: Verbrennung. Mit 13 Abbildungen im Text. IV, 107 Seiten.
1928. RM 4.20

I. und II. Teil in einem Band gebunden RM 10.—

L. Schmitz, Die fliissigen Brennstoffe, inre cewinnung,
Eigenschaften und Untersuchung. Dritte, neubearbeitete und
erweiterte Auflage von Dipl.-Ing. Dr. J. Follmann, Mit 59 Abbil-
dungen im Text. VII, 208 Seiten. 1923. Gebunden RM 7.50

0. A. Essich, Die Olfeuerungstechnik. pritte, ver-
mehrte und verbesserte Auflage herausgegeben von Dipl-Ing.
H. Schonian und Dr.-Ing. G. Brandstiiter. Mit 253 Textabbildungen.
VI, 128 Seiten. 1927. RM 8.—

Das Heizol (MaSUt)- Von E. Davin, Mécanicien principal de la
Marine. Deutsche Bearbeitung von Dr. Ernst Brithl. Mit Geleit-
wort von Professor Dr. Fritz Frank. Mit 2 Textabbildungen und
3 Zahlentafeln. IV, 62 Seiten. 1925. RM 3.60

Die Treibmittel der Kraftfahrzeuge. von Ea. Donatn
und A. Griger, Professoren der Deutschen Technischen Hoch-
schule in Briinn. Mit 7 Textfiguren. V, 171 Seiten. 1917. RM 6.60

Die Automobiltreibmittel des In- und Auslandes.
Eine Ubersicht iiber die vorgeschlagenen Mischungs- und Her-
stellungsverfahren, anhand der Patentliteratur dargestellt von
Oberregierungsrat Dr. Erwin Sedlaczek, Berlin. IX, 247 Seiten.
1927. Gebunden RM 14.40

Die wirtschaftliche Bedeutung der fliissigen Treib-

stoffe. Von Dr. Peter Reichenheim. Mit einer Kurve. IV,
86 Seiten. 1922. RM 2.40

Grundziige der Schmiertechnik. gestaitung und Be-

rechnung vollkommen geschmierter Maschinenteile auf Grund
der hydrodynamischen Theorie. Praktisches Handbuch fiir
Konstrukteure, Betriebsleiter, Fabrikanten und Studierende des
Maschinenbaufaches. Von Oberingenieur E. Falz. Mit 84 Text-
abbildungen, 21 Zahlentafeln und 31 Rechnungsbeispielen. VIII,
292 Seiten. 1926. Gebunden RM 22.50

Die Schmiermittel, inre Art, Priiffung und Verwendung.
Ein Leitfaden fiir den Betriebsmann. Von Dr. Richard Ascher.
Mit 17 Textabbildungen. VIII, 247 Seiten. 1922. Geb. RM 8.—



Verlag von Julius Springer  Berlin

Analyse der Fette und Wachse

sowie der Erzeugnisse der Fettindustrie
Erster Band: Methoden

Von Professor Dr. Adolf Griin
Mit 77 Abbildungen. XII, 575 Seiten. 1925. Gebunden RM 36.—

Zweiter Band: Systematik. Analysenergebnisse
Bibliographie der natiirlichen Fette und Wachse

Unter Mitwirkung von Professor Dr. Adolf Griin
verfalit von Dr. Wilhelm Halden

XV, 806 Seiten. 1929. Gebunden RM 98.—

Aus den Besprechungen des I. Bandes:

.« . Bei dem vorliegenden ersten Band einer Analyse der Fette und Wachse wird
jeder Fettchemiker sich von Herzen freuen, wenn er ihn zur Hand nimmt. Hier hat
wohl der bedeutendste unserer Fachgenossen alles das zusammengefaBt, was er an
Erfahrungen auf diesem Gebiete in vielen Jahren gesammelt hat. In der Einteilung
hat der Verfasser sich an das tibliche System gehalten und beschreibt neben einer
kurzen Einleitung in das Fettgebiet die allgemeinen Methoden der Fett- und Wachs-
analyse und die Untersuchung technischer Fette und Erzeugnisse von Fetten. Man
erkennt auf jeder Seite des Werkes, daB hier eine Originalarbeit geschaffen worden
ist, auf die man sich unter allen Umstinden verlassen kann . . , Das Griinsche Buch
wird ein notwendiger Bestand in der Biicherei jeden Laboratoriums sein, das sich mit
der Untersuchung von Fetten und Olen beschiftigt; wir méchten dasselbe deshalb
an dieser Stelle noch ganz besonders warm empfehlen. .

,.Chemische Umschau auf dem Gebiete der Feite, Ole, Wachse und Harze*.

Lunge-Berl, Chemisch-technische Untersuchungs-

methoden. unter Mitwirkung zahlreicher Fachleute heraus-
gegeben von Ing.-Chem. Dr. Ernst Berl, Professor der Tech-
nischen Hochschule Darmstadt. Siebente, vollstindig um-
gearbeitete und vermehrte Auflage. In 4 Binden.

Erster Band: Mit 291 Textfiguren, einem Bildnis u. 85 Tafeln.

XXII, 1100 Seiten. 1921. Gebunden RM 36.—
Zweiter Band: Mit 313 Textfiguren und 19 Tafeln. XLIV,
1412 Seiten. 1922, Gebunden RM 48.—
Dritter Band: Mit 235 Textfiguren und 23 Tafeln. XXXI,
1362 Seiten. 1923. Gebunden RM 44.—
Vierter Band: Mit 125 Textfiguren und 56 Tafeln. XXV,
1139 Seiten. 1924, Gebunden RM 40.—

Das Werk gibt eine vollstindige Ubersicht der in den Industriewerken und Unter-
suchungslaboratorien angewendeten Untersuchungsmethoden fiir die wichtigsten In-
dustrie und Handel interessierenden Stoffe und bringt ferner eine eingehende Dar-
stellung der allgemeinen Laboratoriumsmethodik., Der dritte Band enthilt u. a.:
Mineraldle (Erddl, Benzin, Leuchtdl, Gas-, Heiz-, TreibSle usw., Paraffin, Asphalt
und dgl.). Von Professor Dr. D. Holde, gemeinschaftlich mit Dr. G. Meyerheim.
Erdél und aus diesem gewonnene Produkte: a) Erdél, b) Benzin, c) Leucht-
petroleum, d) Putzdle aus Rohpetroleum, e) Gaséle aus Rohpetroleum, f) Treibole,
g) Heizdle (Masut, Astatki), h) Transformatorenéle, i) Staubbindende Ole (FuBboden-
ole), k) Paraffinmassen aus Erddl, 1) Vaselin, Vaselinol, Paraffinl und Paraffinum
liquidum, m) Teer- und pechartige Destillationsriickstinde, n) Abfiille der Erddl-
verarbeitung, o) Ichthyol, p) Erdwachs. Untersuchung der Schmiermittel.
Priifungen: a) Chemische Priiffungen, b) Konsistente Fette und #hnliche Stoffe,
c) Hirtedl (Vergiitedl), d) Graphitschmiermittel, e) Bohréle, Gleitéle, Textiléle.



Verlag vondJdulius Springer / Berlin

Kohlenwasserstoffole und Fette sowie die ihnen chemisch
und technisch nahestehenden Stoffe. Von Professor Dr. D. Holde,
Berlin. Sechste, vermehrte und verbesserte Auflage. Mit
179 Abbildungen im Text, 196 Tabellen und einer Tafel. XXVI,
856 Seiten. 1924. Gebunden RM 45.—

Aus den Besprechungen:

Die aligemeine Anerkennung, die sich das Buch von Holde bereits erworben hat, wird
durch die vorliegende Auflage noch gefestigt werden. Die neueren Forschungen auf
dem Gebiete der Urteere, der Zellstotfteere, der hydrierten Teererzeugnisse, der Kunst-
harze, Emulsionsdle, Voltole und der Fettchemie sowie manche anderen interessanten
Ergebnisse sind hier eingehend beriicksichtigt. Das Buch beschriinkt sich aber nicht auf
die Priifverfahren, sondern bringt auch wertvolle Angaben {iber Verwendunrg und
Anforderung. In der Behandlung der Priifverfahren tritt immer deutlicher das Be-
streben in den Vordergrund, die Verfahren so auszugestalten, daB aus den Ergebnissen
der chemischen Untersuchung méglichst einwandfrei auf das Verhalten und die Brauch-
barkeit im Betriebe geschlossen werden kann, wobei Zweck und Ziel der Untersuchung
den Betriebsbediirfnissen angepaBt werden. ,,Zeitschr. d.Vereins deutscher Ingenieure‘‘,

Technologie der Fette und Ole. Handbuch der Gewin-
nung und Verarbeitung der Fette, Ole und Wachsarten des
Pflanzen- und Tierreichs. Unter Mitwirkung von G. Lutz,
Augsburg, O. Heller, Berlin, Felix KaBler, Galatz, und
anderen Fachmédnnern herausgegeben von Gustav Hefter, Direktor
der Aktiengesellschaft zur Fabrikation vegetabilischer Ole in Triest.

Erster Band: Gewinnung der Fette und Ole. Allgemeiner Teil.
Mit 346 Textfiguren und 10 Tafeln. XVIII, 742 Seiten. 1906.
Unverdnderter Neudruck 1921. Gebunden RM 33.50

Zweiter Band: Gewinnung der Fette und Ole. Spezieller Teil.
Mit 155 Textfiguren und 19 Tafeln. X, 974 Seiten. 1908. Un-
verinderter Neudruck 1921. Gebunden RM 46.—

Dritter Band: Die Fett verarbeitenden Industrien. Mit 292 Text-
figuren und 18 Tafeln. XII, 1024 Seiten. 1910. Unverdnder-

ter Neudruck 1921. Gebunden RM 50.—
Vierter (SchluB-) Band: DieFett verarbeitenden Industrien. (2.Teil.)
Seifenfabrikation und Glyzerinindustrie, In Vorbereitung.

Das Glyzerin. Gewinnung, Veredlung, Untersuchung und Ver-
wendung sowie die Glyzerinersatzmittel. Von Dr. C. Deite 4,
Berlin, und Ing.-Chem. J. Kellner, Betriebsleiter der Schicht-
werke Aussig. Mit 78 Abbildungen. VIII, 449 Seiten. 1923.

Gebunden RM 16.—

Chemische Betriebskontrolle in der Fettindustrie.
Von Dr.-Ing. Hugo Dubovitz. Mit 81 Textabbildungen. V, 136 Seiten
1925. Gebunden RM 6.90

Waeser-Dierbach, Der Betriebs-Chemiker. gin Hiits-
buch fiir die Praxis des chemischen Fabrikbetriebes. Von Dr.-
Ing. Bruno Waeser. Vierte, erginzte Auflage. Mit 119 Text-
abbildungen und zahlreichen Tabellen. XI, 340 Seiten. 1929.

Gebunden RM 19.50
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