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Nr. 5o.

. Hauptlaboratoiium Im April 1939.
Alterungsneigung von Olen.

(Bestimmung der Teerzahl, Verteerungszahl und Kokzahl _
nach der MethoZe des Benzolverbandes in Bochum ).

1. Teerzahl.
: 50 g 01(auf o,1 g genaun gewogen) werdem am Ruckfluﬁkuhler
in einem 300 cm” - Erlenmeyerkolben mit Normalschliffverbin~

dung nach Zusatz einiger Siedesteine 20 Minuten auf dem
siedenden Wasserbade mit 5o cm3 (Pipette) einer alkoholisch-
wéssrigen Natronlauge (75 g NaOH, 1ooo0 cm3 dest. Wasser, -

1000 om3 96 %iger reiner Alkohol) erhitzt. AnschlieBend
schiittelt mam das noch warme Gemisch von 61 und wissriger
Losung finf Minuten lang, ohne den RiickfluBkithler zu entfernen,;
wobei man dén Kolben zweckm#Big mit einem-Tuch umwickel®:
_Nachﬁdem_Erkaltenﬁbringt—man_das~Ganze~in—eineﬁ~$eheidetrichter
und 1&8t thdr Nacht absitzen. Es haben sich zwei Schichten
gebildet, die sich._ Jedoch nicht _ganz_scharf gegeneinander«-——
-absetzen. ’

Dann zieht man einen nméglichst groBen Teil der -unteren,
-alkoh~lisch - wissrigen Schiocht durch ein trockenes Falten-
filter in ein trockenes Kélbchen ab und filhrt nun von dieser
Losung mit einer Pipette zwei Mal je 20 em” in einen zweiten
Scheidetrichter liber. Hier siduert man nach Zusatz von einigen
Tropfen Methylorange mit Salzssdure bis zur deutlichen Rot-
PuTbUng an (oa. 6 om’ 25 % %ige HC1), wodurxd die Teerstoffe
abgeschieden werden, und schiittelt nach Zusatz von 50 ym3
dest. Wasser zwei Mal mit Je 5o cm3 Reinbenzol aus. Das zum

'Ausschutteln benutzte Reinbenzol muB einen Siedepunkt von
8o - 82° C haben und darf beim Eindampfen auf dem Wasserbad
keine Spur eines Riickstandes zeigen. Ist der zweite Benzol-
auszug noch etwas geférbt, so muBS man noch einmal mit Benzol
ausschtitteln. ' .

Die vereinigten Benzolausziige werden zur Entfernung der
Salz- und Siurereste zwei Mal mit je 5o cm3 dest. Wasser
ausgewaschen, wobei darauf zu achten ist, daB8 man zur Ver-
meidung von Emulsionen nicht zu stark schiitteln darf. Nach
dem Absitzenlassen 1&8t man die letzten sichtbaren Wasser-
reste ab und fithrt die klare Benzollosung in einen mit
einigen Siedesteinehen gewogenen Soxhletkolben iiber. Aus

.diesem wird das Benzol in der bekannten Apparatur abdestil—
liert und oben abgezogen. 2 -
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Nach dem Eindampfen setzt man zur Entfernung etwa noch
vorhandenen Wassers etwas reinen Alkohol zu und 1#8t bei
offenem Kolben abdampfen. Dann trooknet man 1o Minuten im
Trockenschrank bgi 105°. 148t den -Kolben im Exsiﬁ%tor erkalten |

und wigt. '
Berechnung.

Der Ruckstand entspricht der gefundenen Menge Teer und
ergibt nach Multiplikation mit 2,5 die Teerzahl in Gew.%
_nach der Gleichung

Gef. Rickstand in g . 56 om> . 100
docmd . 50 &

Teerzahl = Gef. Riickstand in g . 2,5

Belspilel.

K63bohen-mit-Teerriickstand-=—75;8621—g—
" leer = 75,5153 *
' _ Riuickstand = 0,3468 g

Teerzahk = 0,%468 . 2,5 = 0,867

Teerzahl = o,87

2.) Verteerungszahl.

1oo g (auf 1 g genau gewogen) des zu untersuchenden Oles
(bei Olen unter 5° E/50° C nimmt man besser 150 g 01) werden
-in-e1nem—§oo-emé—Er&enmeyerke&bgp—ks7—ﬂbb7—im?ﬂhhangw—fﬁnf“"-
Stundcn lang unter Durchleiten von Linde-Sauerstoff (2 Blaser
in der Sekunde) im Olbad 8uf 170° orhitzt. Zur Reinigung des
'Sauerstoffs-werden'zwei'250‘cm5‘fassénde}“bis”zﬁ”vs ihrer
H&he gefullte Waschflaschen vorgeschaltet, von . denen die
erste mit Kalilauge (33 %, s = 1,32), die zwelte mit konz.
Schwefelsdure beschickt ist. Die Erwdrmung . erfolgt in einem
zuverléssig regulierbar geheizten, mit Rihrwerk versehenen

_Olvade, dessen Niveau mindestens 5 mmtiber—der6ispieger——
im Kolben stehen soll. Elektrische Heizung mit Thermo-Regu-
lator Birker-Regler Type F 902 I/220 Volt/1,8 EW.

Nach Beendigung des Versuches werden So g/des gut durch=
geriihrten Oles wie bei der Bestimmung der Teerzahl behandelt.
Dag Ergebnis wird als Verteerungszahl angegeben und bedeutet
den Ruckstand\an Teer in Gew.% nach der oben angegebenen
Gleichung.
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Beispiel{
Sexhletkolben mit Teerriickstand = 90,5288 g
" leer = 90,2171 »
_Ruckstand =~ 0,3117 g

T -

Verteerungszahl = o0,3117 , 2,5 = 0,7793

Verteerungszahl = 0,78

3. Kokzahl.

Im allgemoinen fUhrt man die Bestimmuhg der Teerzahl
bel gebrauchten, mnatiirlich gealterten Olen durch, widhrend
man die Alterungsneigung von frischen Olen aurch die Ver-
teerungszahl zu bestimmen sucht, wobei das 01 durch die Sauer-
stoffbehandlung kinstlich gealtert werden soll. Nachdem die
Teer- bezw. die Verteerungszahl .in dér dben beschriebenen
Welse bestimmt worden ist, wird die Kokzahlbestimmung in
,derselben«Probe~folgendermaﬁen“durchgéfﬁﬁit: .
Man trennt in dem Scheidetrichter die noch restliche
alkalische alkoholisch-wissrige Schicht von dem 01 und verdinnt

‘~dieses~m1t'100“cm3’N§rmalbénzth Die Abscheidungen werden

dann. durch einen Schottschen Glasfiltertiegel 1 G 4 filtriert,’
der in folgender Weise vorbereitet wird: Der Tiegel wird mit
Chromschwe felsdure gereinigt, mit dest. Wasser ausgewaschen

und im Trockenscheank getrocknet. Dann fllt man etwa 5 g
Kryolithpulver in den Tiegel und wéscht mit Nbrmalbenzin, wobel
man den Tiegel auf eine Saugflasche setzt und das Pulver
Wit dem breit gedrickten Ende eines. Glasstabes - vor allem
an den Tiegelwandungen - feststampft.

Der Tiegel wird dann trocken g saugt, abgewischt ung - .-

" eine Stunde bei 105° im Trockenschrank getrocknet. Nach dem

Erkalten im Exsikkator wird er gewogen- Der Riickstand wird

nun auf dem so vorbereiteten Tiegel filtriert, zwei Mal mit
je 25 om3 Normalbenzin gcwaschen, elne Stunde bei 1Q5° im

Trockenschrank getrocknet und gewogen. Er entspricht nach -

"Mﬁltiplikatioﬁ_mit 2 (da'50'g 01 angewandt worden s8ind) der
Kokzahl in Gew.%. '

Beispiel. ST
Filtertiegel mit Riickstand = 26,3975 g
" e - leex = 26,3679 g
Rickstand = 0,0296 g
rcdigiert: Hokzahl = 2 . 0,0296 = 0,0592
gez.: D Tramm - , Kokzahl = o,06 gez.: Pay

gez.: Dr. Henke-Stark
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