) -Hauptla'boratorium. 17. September 1941.

Bestimmung dexr Jodzahl von Benzinen und Dieseldlen.
(Mikro-Methode).

Allgemeines.,

Vergleiche Analysenmethoden des Hauptlaboratoriums Nr.51: Die
Bestimmung ddr Jodzshl von Benzinen in Jlen.

Reagenzien.

" Methylalkohol, reinst, wasserfreli und frel von Aceton, Natrium-
bromid p.A., bei 130° im Trockenschrank getrocimet, Chloroform
p.A., Brom p.A. - T, Bromlbsung. Man sHttigt eine gréSere Menge
(1 1) Methylelkohol mit Natriumbromid, wozu ca. 150 g erforder-
lich sind. Die Sdttigurg wird durch Schiitteln in einer Maschine

" beschleunigt und deuert ungeféhr 1 Std. Zweckmiifig wird stets
eine gewisse llenge dieser gesittigten LBsung vorritig gehali;—en
und im Dunkeln-aufbewahrt. Vom dieser Vorratsltsung gieBSt man
500 ccm in. eine braune Flasche (zweckmiSig dufch ein groBes Fal-
tenfilter) und gibt mittels einer Pipette 1,3 ccm Brom p.A. hin-
zu. Nach kurzem Umschiitteln ist die Lbsung gebrauchafertig. -

.Eine 10%ige widssrige Losung von Kaliumjodid (Jodkalium p.A.)

‘!}o Natriﬁm?hiqsulfauammg. Einprozentige Stiirkel¥sung als
Indikator. ’

| -

Apparatives.

100 ccm Pulverfliaschen mit tadellos schlieBendem S=hliff, ge-—

" eichte 5 ccm und 1 ccm Pipetten, eine Spezialblirette (siehe
Zeichnung), mehrere Spezialpipetten, deren Herstellung fochmels
kurz bes\chriebenA sei. l ‘

Jenaer Kapillerglas von 1 mm l’.W. wird zu einer feinen
Spiteze ausgezogen. Die Geoontlinge der Pipette soll 30 - 35 cm be-
tragen. Unge:f'éhr 10 cn  wvon \der Spitze an gerechnet, wird mit

—einem- Glasmesser-eine feinej;kreisrunde Markierung angebracht,

?
oberhalb dieser, in einem Abstend von ca. 60 mm, eine zweite Mar-

-2 -
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kierung.‘ Das Volumen zwischen diesen beiden Marken wird nach wie-
derholtem Reinigen der Pipette mit Chromschwefelsiure, Wasser und
Methanol p.A. durch Auswiegen mittels reinsten, mehrfach desatil-
liertem Quecksilber vorgenommen. (Mindestons 15 =~ 20 Wigungen. )
Aus den erhaltenen Zehlen wird das e@rithmet ische Mittel errech-
net und dieser Wert sls das "Einwaagevolumen" bezeichnet. Es be-
triigt bei Anfertigung dexr Pipetten nach obiger Vorschrift ca.
0,0% ccm. Zur Ermittlung dexr eigentlichen Einwaage mB slso. die-
ses Volumen noch mit der Dichte des zu untersuchenden Benzines
malitipliziert werden. : ’ :

Ausfi .

"Men pipettiert aus der zu untersuchenden ‘Benzinprobe, die mog—
lichst eine Temperatur von 20°c haben soll, mittels der Spezial-
pipette das "Einwaagevolumen" ab und l¥st in 5 ccm Chloroform,
die sich in einer 100 cem Schliffflasche befinden. Nach kurzem,
vorsichtigem Qmschiitteln pipettiert man mittels der 1 ccm Pipette
0,5 ccm heraus und l¥st in 5 cem TQ " Bromlbsung, die sich eben-
falls in einer 100 com Schliffflasche hefinden. Man sachiittelt
abermals vorsichtig zwecks gleichmﬂﬂiger~?erteilu.ng des Benzins
Im Methylalkohol, verschlieSt die Flasche mit dem Schliffstopren
und stellt ins Dunkle. Die Reaktionsdesuer beginnt-in dem Augen-._
Blick, in dem die gesamten 0,5 com Chloroforml&sung gu der metl’y]e
alkoholischen Bromlésung hinzugegeben s8ind und wird am besten -
mit einer Stoppuhr gemessen, -

Nach geneu 2 Minuten werden 3 ccm Jod.kal:mmlbsnng hin-
zugegeben. Men schiittelt ermeut vorsichtig 20 - 30 sec. zwecks
restloser Umsetzung. des unverdrauchten Broms mit dem Jodkalium
und titriert sofort mit ?0 Natriumthiosulfatibsung bis zur
schwachen Gelbfﬁrbu.ng Denach fligt men einen kleinen Gu8 Starke-
18sung hinzu und-titriert auf farbvlos. Ein Blindversuch “ist in
gle:!.che~~ Weise durchmfiihren.




Besondere Hinweise.--

Es hat sich in dexr Praxis herausgestellt, daB die grtBten Schwie-~
rigkeiten und Fehler beim Pipettieren der “kleinen Benzinmengen
mittels der Speziﬁlpipette auftreten. Grundsiétzlick ist darauf gu
abhhten, daB8 schnell gearbeitet wird, deamit Verluste durch Ver-
dunstung nicht entstehen kbmmén, Auch soll die Pipette nicht zu
lenge in der warmen Haend gehalten werden, da hierdurch gleichfalls
Verluste oder zumindest Fehler entstehen ktnnea. Beim Pipettieren
selbst ist darauf zu achten, daB das Binwaagevolumen genauestens
in_die 5 cem Chloroform hineinpipettiert wird. Vor dem Lisen in
Chloroform éind-kleine, evtl. an den Pipettenspitzen haftende
Benzinspuren durch vorsichtiges Abstreifen an der Wand des Ben-—
zinvorratsgeféBes zu entfernen. Das Gleiche hat sinngemié 2zu ge-3
schehen, wehn'das~Benzin in Chloroform geldst ist, d.,h. in diesen
Falle ist die Pipette vorsichtig. an der Glaswand der 100 ccm

' Schliffflasche, in der sich die 5 ccm Chloroform beiinden, abzu—i
streifen. Dieser Vdrgang bedarf einiger thhung, ldB8t sich aber 4
doch innerhalb kurzer 2Zeit mit Sicherheit erlermen,

Zur Bestimmung der Elnwaage ist bei Benzinen und Diesel-
8len, wie schon betcnt, das Volumen der Spezialpipette mit derxr
Dichte der zu untersuchenden Substanz zu mulitiplizieren. Zur Ana-
lyse werden nach dem L8sen des Benzins in Chloroform nur 0,5 ccm
bendtigt, als Einwaage ist zur Berechnung der Jodzahl also nur
der zehnte Tell einzusetzen. Nun ist aber das Chloroforﬁvolumen
un das Volumen der Benzineinwaage vermehrt worden, betrigt also
Jjetzt bei Anwendung der oben erwdhnten Spezialpipetten ca.5,05 ui
Dadurch entsteht in der Berechnung ein Fehler von fast genau 1 %,
d.h., die Jodzahl wird wm 1 & des Gesamtwertes zu tief gefunden.

Zu dem gefundenen Jodzahlwert ist deher in allen Fillen 1 % hin-
—zuzuaddierens

-

Bei der Titration mit Thiosulfat ist darauf zu achten, -
dag kurz vor dem Farbumschlag blau - farblos nur noch mit halben
und Vierteltropfen-titriert wird, da sonst Fehler en?stehen kon-—-

M.ngﬂ“dé? bls zu 1 % bBetragen. Bei einiger Ubung _bereitet auch

dieses keinerlei Schwierigkeiten. .
Sollten bei der Durchfﬁhrung der Analysen Jodzahlen von'

5 und tiefer zu erwarten sein, is% es’ vorteilhafter una
genouey , statt einer Elnwaage von 0,05 cem. eine solche .von
0,2 ccm oder sogar 'O, 3 cem zu wahlen. - 4 -
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Es hat sich’ als zweckmidBig herausgestellt, die 5 ccm
metbjlalkoholisoher Broml¥sung eaus ddr Vorretsflasche mittels ge-
eichter 5 com Pirette abgupipettieren uwnd nichi mittels einerxr
Birette abzumessen, de in diesem Falle durch die AXhidsion der
Broml&sung an der Wend der Blirette und das dadurch bedingte Nach-
lsufen die MeBgornauigkeit stark beeintridchtigt wir

:Bere;:hnm.
Die Berechmung der. Jodzahl erfolgt nach der Formels
{a — v).£ . 0,00254 . 100
E

a = titrierte ccm ?510 Natriumthipgsulfatlosung bteim Blindversuch,
b = - dto. "  Hauptversuch.
£ = Faktor der Thiosulfatlésung.

E = Einwaage in Gramm.

0,00254 bedeutet diejenige Mcnge Jod, diec einem ccm -go Natrium-
thiosulfatlosur,rr dguivalent 1st

Zahlenbeispiel, (Substanz:. Hepten aus AK-Bénzin, Fraktion 92 - 93°¢)

0,0468 ccm = 32,8 mg mittels Spezialpipette gelost in 5 cem CHCL
a = 22,90 ccm 11;30 Natrlumthlosulfatlosung.
b 20,70 " " (]

3

= 1,155 . E = 0,00328. Lo
Jodzanl = (22,90 - 20, 4700 =15155 - 0,00254 . 100 _ 1956

Wie bereits oben erwihnt, muB zu diesem gefundenen Wert 1 % hin-
zugezihlt werden, so dai die nunmehr e'hdgiiltig richtige Jodzahl
T T 70 <
+ 1 % 2,0
200,8 betridgt.
i

/ ’ M)
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“Tabelle 1

EinfluBf des Lisungsvermittlers Borzin .- Methylalkohol auf die
Jodzahl.

Resktionsdauer 2 Miﬁuten, anéewandte Menge in allen Fdllen 5 ccm,-
daraus pipettiert jeweils 0,5 und 1 ccem entsprechend einer Ein-
weage von 3,98 bzw. 7,96 mg. Substanz: Synthesedl,

(éuf Jodzahlbest. pi-

-Lésungsmittel pettiertc Menge in cem geTundene Jodzehl
Butylalkchol ;15- 23:3
pekatin 0,5 e

) Dioxan ;'5 %#:g
Benzylalkohol4 \;., }%:g,
Nitrobenzol 1 63,5
o-xylol O 301}
Tetralin ) . ;'5 .~ lg;ﬁ
.phl?roform ;’5 gs:;

i )

Tabelle 2

'VianuB der dekaltumkonzentrﬂtion und ? enge 2uf den Jodzahl-—
endwoert. Substanz Synthesebl. Reaktionsdeuer 2 Minuten. Eln—
-wangem3,98-mg._in 0,5--ccm— Chlorororm‘ge_ost.“—f-fw. ------ —

Prozentgehalt Angewandte Mcnge Gefunde
der Jodkaliumliosg. | in cem | Jodzahl
' 5 1o . 84,6
3,5 E , 15 86,5
Q3 e 8346
¢ 2,5 15 84,6

3 15 86
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Substanz eingewogen und in 50 ccm Tetrachlordthan geldst. Fir
Jeden Versuch 1 ccm pipettiert entsprechend einer Einwaage wvon

=

7,84 mg -~ 15,16 mg 14,9 mg
Substenz: E. Br 36 E Br 29 E Br 30
Reeitlonsdaver gef. J.Z. gef. 5.Z. gef. J.2.

1 ' 63,0 - 64,9 65
2 - 63,8 © 64,9 €5

5 63,8 66,9 65,9
10 - 63,8 569- 68

20 - 65,4 72,4 72,3

Substang eingeWogen.ﬁnd in 25 ccm Chloroform geldst. Pir jlen
Versuch 1 ccm pipetiiert entsprechend einer Einwaage von

. 58,2 ng 32,9 mg 31,4 mg
Substanz: E Br 40 E Br 41 ° E Br 42
-~ .
Raak§i°§§g?“er - gef. J.Z. - gef. J.Z. cef. J.Z.
2 . . 59,9 _ 86,8 39,9
5 60,4 89,8 40,2
10 63 . - g5 - 40,2
20 63,1 - : . 42,1
. Jodzanl Makro ", 64,8 34,5. 40,1

Substmnz eingewogen und in 50 ccm Tetrachlordthan geldst Fuxr
JHen Versuch 1 cem pipettiert emtsprecrend einer Elnwaage von

14,7 ng 14,55 ng 28,9 mg
e Substanz.““Deurag—Benz.-mmSnz Prod 6 -ACVers.,7

Realktiorsdauer gef. J.z. gef. J.Z. . gef. J.Z.

[ 67,5 ~ 98, 4 . 52,5

‘ 2 67,5 98,4 52,5
. N e 68,8 98,4 YT S

10 71,9 100, 1 53,2

20 73,2 100,1 - 53,2

Jodzahl Makro - 99 57
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" Mmabelle Ze

Substanz eingewogen und in 25 ccm des betreffenden L¥sungsmittels
gelcst Filr jede Bestimmung 1 ccm pipettiert. Vorgelegt 5 ccm

Tb Broml8sung. Einwaqgﬁgpro Anelyse 0,0147 g. Substand Deurag—
Benzin hochsiedend. Makro-codzshl 60,7 . Jodrhodanzahl 34,

Losungsvermittler: spiea. Chloro- coivec - Butyl-
, &then IO  jengtorr olkohol

Resktiomsdswer  §27v§; g7 5
1 44’5 54"2 5273 ) 5172
2 44,8 54,6 52,3 51,7
5 47,2 56,8 53,2 52,9
10 ' 49,3 56,8 54,1 53,8
20 " 51,5 58,5 55,4 55,2

Substanz sinrgewogen und in 50 ccm des betreffenden Lisungsmittels
gelbst Flir Jjede Bestimmung 1 cem pipettiert. Vorgelegt 5 ccm

~76\Bromlbsung Einweage pro Afalysg 0,015 g. Suvstenz Spezialpio—
dukt AT 8. Mskro-J.Z. 70,0. Hydrier—J z. 68,9,

Lomngeverntssiers 193327 Oplore- Tobrer - mw
Hdthan . .lenstoff :
Reaktionsdauer get. geft. gef. gef.
-in Min, JeZo JeZe JeZo Jela.
1 68,4 68,3 66,6.  .£2,5
2 68,4 68,3 66,6 62,6
5 68,4 68,3 67,4 . 64,0
10 69,3 68,7 ’67,9‘ 64,3
20 69,3 69,5 69,1 65,2

—

Substanz eingevogen und in 50 ccem des betreffenden Losungsmittels
qelost Fiir Jjede Bestimmung 1 ccm pipettiert. Vorgelegt 5 com

>~ Bromldsung. Einwaage pro Analyse 0,01465 g Subatanz Deurag—,
“benzin tiefsiedend schwefelhal*ig. ‘Makro-JZ. 115 sde .

, Ibsungsvermittler siehe oben.

1

Reaktlonsdauer gef. gef. gef. gef.

in Min. - J.Z. Tl ‘JeZoe J.2.

1, " 114,6 116,8 .. 109,3 99,1
T B T S [ P SO

5 .. 116,8 116,8 110,0 99,4

10 17,9 ‘118,2 110,4 . 100,4

v20 119,17 © 119,6 .111,3  T101,2
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Substanz eingewogen wnd in 50 ccm des batreffenden Lisungsmittels
geldst. Fir jeds Bé%tiﬁmdng 1 ocm pipettiert. Vorgelegt 5 ocm

%b Bromlssung. Einwaage pxo Analysg 0,00€98 g. Substanz Hepten
zus AK-Benzin. Fraktion 92,5 - 94. Makro-Jodzahl_gng_Hydrier-
Jodzahl 222. ' .

Losungsvermittler: Tetraohlor- Chloro- Tetrachlor- Butyle—

dgthan - - form kohlenstoff alkoholi
Realrtionsdauer - ’

~in Min. gef. J.Z2. gef.d.Z. gef. J.2. gef.q3.2.

1 222,5 - 218 221,9 205,9

2 S 222,5 218 221,9 205,9

5 : 222,5 219,1 223,8 206,9

10 ' . 222,5 ° 220 226,2 207,6

20 - 224,3 220 228,1 209

. Substanz eingewogen und in 50 cem des betreffenden LBsungamiﬁtelé
gelﬁst. Pir jede Bestimmung 1 eom pipettiert. Vorgelcgt 5 cenm

%b Broml8sung. Einwaage pro Analyse 0,0292 g. Substenz Spezial-
produkt Ac 12, Makro-J.Z. 92, Hydrier-J.Zz. 9i.

-+ Losungsvermittler: Tetrachlor- Chloro- Tetrachlor- Butyl-

‘ 7 dthan - foru kokhlenstoff alkohol
'neaﬁ?n‘;';;‘f““er gef. J.Z. gofed.Z. gef. J.Z. get.J.7.
1. 85,7 90,3 87,5 80,1
2 85,9 90,5 87,8 80,6
5 86,9 90,9 88,2 .81,6
10 88,7 92,5 89,5 . 82,6
20 88,7 93,4 90,3 83,1




i)
-3 .
[T

)
}-‘.
e

Tebelle 4

Substanz éingewogén und in 50 ccm des betreffenden Lgéungsmittels
gelcst. Piir jede Bestimmung 1 ccm pipettiert. Vorgelegt 5 d@ecm

T Bromltsung. ¥inwasge pro Anslyse 0,0286 g. Substanz Spezial-
produkt AT 7 + 10. Makro-J.Z. 84,0, Jodrhodan-Zehl 86,0. '
Lsungsvermittler: Tetrachlor- Chloro~ Tetrachlor-
#than form kohlenstoff
Reaktionsdeuer gef. J.Z. gef.J.2.. gef. J.Z.
1 © 85,9 88,3 87,1
2 85,9 88,3 . 87,0
.5 86,6 88,3 87,1
10 - 86,9 88,2 + 88,0

Substanz eingewogen und in 25 ccm des betreffencen Losungsmittels
gelos~. Fiixr jede Bestimmung 1 ccm pilpettiert, Vergelegt 5 com

Tb Bromlbsung. Einwaage pro snalyse C,027% g. Substanz Zatalyt.
Spattbenzin. Makro-J. Z. 34,1, Jodrhodan-Zahl 35 1.

nosungavermittler. Tetrachlor- Chloxro- Tetrachilcr-
- #than form kxohlenstoff
Reaxtionsdauer gef., J.2. gef.J.2Z. gef, T2,
in Min. . : :
1 , 30,2 33,7 32,3
2 - ) 30,2_ 33,9 : 32,3
5 : 30,4 33,6 32,6
10 . 30,9 3546 33,0

. Substanz eingewogen und in 25 ccm des betreffenden Lasungsmittelé
gelﬁst Fur jede'Bgstimmung 1 cem pipetticrt. Vorgelegt 5 ccm

Tb Bromlbsung. Einwasge pro Analyse 0,01165 g. Substanz vorbe-
handeltes Eisenkontakt-Kreislaufbenzin. Makro-JZ.162, J.R.Z.166L

Losungavermittler- Tetrachlor- Chloxro- Tetrachlor-
dthan form kohlegnstoff
Reaktlonsdauer - gef. J.Z2. ‘g2f.J.2, gef. J.2.
in Min. . )
1 ‘ 161,0 - 163,7 162,1
2 - 160,5 . 163,8 .162,1
- A _161,0 165,5 ~  162,1

EET O 161, “m565!7 TE56
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Substanz eingewogen und in25 cecn des betreffandern Lﬁsungsditte}s
geldst. Flir jede Bestimmung 1 ccem piputiiert. Yorgelegt 5 cem
%0 Bromldsung. Binwaage pro Ansilyse 0.021T'g. Substanz Eatelyt.
Spaltbenzin. Makro-J.Z. 20,6.

Losungsvermittler; Tetrachlor- Chloro- Tetrachlor- "~

- @tian form kohlenstoff
Realrti ensdauex gef. J.Z. gef.J.Z. gef. J.Z.
1 21,3 20,8 21,0
2 21,3 20,8 21,0
5 ' 21,7 21,1 21,2
10 21,9 21,1 21,5

Substanz eingewogen und in 25 ccm des betrefTfenden ILsungsmittels
geldst. Fir jede Bestimmung 1 c¢em pipettiert. Vorgelext 5 ccm

%0 Bromldsung. Einweage pro Analyse ©,0269 g.;Subgtanz Katalyt.

. Spaltoenz.Spezialprod. MakrofJ.Z. 36,3, dodrhodan~-Zahl 37,2.
Lésungsvermittler: Tetrachlor- Chloro- Tetrachlor-

#£than form kohlenstoff
Reakﬁio%zg?uer getf., J.Z2. gef.J.Z2. gef, J.Z.
1 320.7 3613 35)5‘
2 . 32,7 36,1 . 35,5
5 ! 33,3 - 36,5 35,7
10 33,8 ¢ 36,9 35,7

Substanz eing;Wogen und in 25 cem degs betreffenden Léshngsmittelé
geldst, Fir jJede Bestimrmung 1 com pipetiiert. begelegt 5 ccm

‘#b Broﬁlasung. Einwaage pro Anelyse 0,0194 g. Substanz Semmel—
prodykt Nr.e iiber 45° siedend. Mekro-J.Z. 36,5. J.R.Z. 36,2.
Lisungsvermdttler: ietrachldr- Chloro~ Tetrachlor-

gthen ) Torm Zohlenstoff
Reéaktionsdauer - gef. J.2. gef.i.%. ' gef. J.Z7.
in Min. \ C i )
1 o3 36,4 20,6
2 32,5 . 36,4 20,8
5 34,0 37,0 23,5
10 ' - 35,3 37,6 25,5
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Tabelle 4¢ _ 6

4

Substanz eingewogen und in 25 ccm des betraffendan uosungs-
mittels geldst. Fiir jedeg Bestimmung 1 ccm pipettiert. Vorgelagt
5:cen T, Bromltsung, Einwecge pro Anelyse O, 01165 £- Substanz
Eisenkontaktbensin unvorbehandelt, Fraktion 80 - 180°C. Mekro-
Jodzehl 131,4. Jedrhodan-~Zehl 133,2,

Lsungsvermittlern: Tetrochlior—

korlenstoff Chlorofors
Reagiznsdauer - "gef. JoZ. gef. J;.z.‘ )
1 : _ 131,9 131,6
2 ’ . 131,8 131,9
5 131 ,81\ 131,9
10 - 131,8 : 132

Substanz ei’ngewoge'n wné in 25 com des betreffenden Y,osungs-
mittels geldst. Fiir jede Pestimmung 1 ¢¢m phpetitiert. Vorgslegt
5 ccnm %O Bromlgsung. Binwaage pro Analyse 0,01175 g. Substenz
Eisenkontakt-Ereislaufbenzin vorbehendelt. Fraktion ‘80 — 1809C.
Meloro-Jodzahl 164,3. Jodrhodan-Zohl 165,

Losungsvermittler: Tetrachlor-

, kohlenstoff Chilorcforn
.Rea§;1§§i?auer gef: J.2. | get. J.5:
1 . 16-1-98 ‘I 154.7
2 164,8 o 154,71
5 . 165’5 . 164,7

10 66,5 165,1°

1
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Substanz eingewogen und in 25 ccm des betreffenden Lisungs—
mittels geltist. Fir jede Bestimrung 1 ccm pipettiert. Vorge-
legt 5 ccm TO Bromlgsung. Einwaage pro fAnalyse 0.01177 £. Sub-
stang Aromatisierungsprodukt (\, ~-Fraktion) M 643. Makro-
Jodexhl 22,4. Jodrhodan-Za.hl 21 ,7-

Lisungsvermittlers Tetroehlor—-
kohlenstoff chl_ero:forn
Reeltionadeuer gef. J.Z. get. J.2.
1 19,9 20,4
2 . 15,9 20,4
5 19,5 . _ 20,0
10 - 19,9 21

Subctanz eingewogen und in 25 ccm des betreffenden L.Gsungs-
mittels gelast. Fir jede Bestimmung 1 cecm pipettiert. Vorge-
legt 5 ccm 'TO Bromlisung. Einwaage pro -Analyse 0,01 ‘Sub-
stenz Kreislaufbenzin (vorbechandelt) Frakiion 80 - 180 C aro=-
matisiert. Makro-Jjodzahl 57,2.

i

Lssungsvermittler: Tetrachlor-
! kohlenstoff Chloroform
Re inizilzs;c}auer - gef. J.Z. gef. J.Z.
; ' 56,5 . 56,7
2 ’ 56,9 ' 56,7
> 56,9 57,1

10 57,9 57,5
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Tabelle 5.

Substenz: Selektives C,-Polymerisat. ‘i'ralgfion 104 - 121°¢.
0,0468 ccm pipettiert und in § ccn des. betreffend jen I;Bsungs—
 mittels geldst. Plir jede Bestimmung 0,5 ccm in 5 ccem T Bron-
10sung geldst entsprechend einer Einwaage von 0,0034 g.

Losungsvermittler: . Dexalin. Chloroforn
Reakizimc.lmerj gef. J.Z. gef. J.Z.
2 15,4 1189,0
5 . 183,8 - 212,0

10 198,4 _2117,8
s ~ :
-Substa:nz‘ POJ.V-Benzn.n aus 04-I‘raktlon Rohprodukt 0,0468 ccm
pipettiert und in 5 cem des betreffenden LEsungsmittels gelsst.
Fir jede Bestimmung 0,5 cem in 5 sem T Bromlisung geldst ent-

sprechend einer Einwaage von 0,0035 g.

Losungsvermittlers: Dekalin : Chloroform
Regkigiﬁﬁfa“er | gef. J.z. gef. J.Z.
2 T 1eT,4 199
5 179 208
10 ' 185,7 T 218

. ' 1 ]
Substaiw- Poly-Benzin. 0,0468 ccm pipettiert vnd in 5 cem des
-betreffenden Losungsmittels gelést. Flur jede Bestimmung 0,5 cem
in 5 cen -1-0 Broml¥sung gelsst entsprechend einer Einwaage von
00,0351 8- ;

Losungsvelfmittlar: ' ‘Dekaiin ‘_ ‘ Chlorofcrm
Reaﬁlﬁ:c}mer gef. J AN ‘ gef. J.2.
B 2123 21273

5 227,2 _ 233 7

10- .233,7 - 244 2"
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Substanz: Iso-Okten. 0,0468 ccm pipettiext uﬁd in 5 cem des
betreffenden Lisungsmittels geldst. Fir jede Bestirmung 0,5 cocm
in 5 cen %b Bf?mlﬁsung geldst entsprechend einer Einwaage von
00,0034 z.

Losungsvermittler: Dekalin - Chloroform £g§2§;é1fﬁld-,
Teaktipnedsuer gef.J.2. gof. J.Z. gef. J.Z.
2 1e5,8 218 - 185,9
5 198,5 . 22e 194,5

10 T 207 226,4 204,3

Substanz: Kalkulationsversucﬂ Poly-Benzin, 0,0468 ccm pipettiert
und in 5 ccm des betreffenden Lisungsmittels geldst. Fiir jede
Bestimmung 0,5 ccm in'5 ccm_%b Bromlisung gelidst erntsprechend
einer Einwaage von 00,0034 g.

; o " Dekalin Chlo-
Lbsungavermittler. Deldin Chloroform roform 1:1
ReE%ﬁi;?:?auer gef.J.Z. gof. J.Z. gef. J.2.
2 ' 231,2 237,8 235%5 .
5 - 252,3 - 267,5 249

10 263,4 280 264
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- Pabelle 6

Substanz eingewogen und in 25 ccm Chlprotom gelsst. Fir Jede
Baestimmung 1 ccem pipettiert entsprechend einer Einwaage von
0,01179 g und in 5 ccm 51"-0 Bromldsung gelbst.

Crack- Crack- Cracke
benzin benziﬂ. enzi.n°
160-175° 50-T1 235-255
Reaktionsdauer ‘gef.J.Z. gef.J.Z. gef.J.Z.
1 . 141,3 . 243,5 T4,2
2 . _ 141,3 243,5 T4,2
5 S 141,3 243,5 74,2
10 141,8 244,4 74,9
Malkro-Jodgahl 139,8 242,3 72,7
Jodrhodan-Zahi 140,3 241,2 75,1

Substanz eingewogen und in 25 ccm Chlorofcrm geldst. Fir Jede
Bestimmung 1 cem pipett:i.ert entsprechend einer Ein'veage von
0,0193 g und in 5 ccm -1-0 Eroml¥sung geldst.

Poly- Poly- . Poly-
Benzin Benzin. . Benzin
) i 1T III
R_eaki;tlilo!n' s:lauer gef.J.Z2. gef J.Z. gef.J.Z.
1 223,7 = 228,7 245,2
2 223,9° 229,1 - 248,7
5 : 225,8 © 237,0 . 257,0
10 234,1 245,3 ' 275,2
Makyxo-Jodzahl 276,01t 276,0't - 333 1t

Jodrhodan-Zahl:  wurde seinerzeilt nicht bestimmt.
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,0468 cem Jeder Substanz pipettiert und in 5 cem Chlorotorm
geldst. Hieraus ermeut 0,5 ccm pipettiert und in 5 cem -1-0 ‘Brom-
1¥sung gelvst. Finwaage pro Bestimmung 0,0033g.

AR~Benzin ARK-Benzin ' AR-Benzin

Ac 43 Ac 44 _ Ac 45
Reattionsdeuer.  gef.J.z. gef.J.2. - gef.J.Z.
2 59,0 183,3 155,2
5 . 59,8 183,3 155,2
10 59.8 . 185"2 ’ 155,‘2
30 59,8 189,5 158,7

0,0468 ccm jeder Substang pipettiert und in 5 cca Chlorofom
gelvst. Hieraus ermeut 0,5 ccm pipettiert und in 5 cem 1-0 Brom-
"lsung geldst. Einwaage pro Bestimmung 0,00342 g.

Poly-Benzinn Poly-Benzin Poly-Benzin
Iv . v vI

3°‘§:*gg;f‘#9r gef.J.2. gef.J.2.  gef.J.Z.
2 175 167,7 229,5 -
5 . 198,5 173,0 - 254,0
10 ) 207 180,5 ©271,8
30 i 228,8 199,6. 290,6

Bydrier-Jodzahl CATT 169,{ 227,5

0,0468 ccm Jeder Substang pipett:l.e:\( und :ln 5 cem Chlorororm
gelidst., Hieraus ernecut 0,5 com pipettiert und in 5 ccm -1-0 Brom-
lsung gelbst. Einwaage pro Bestimmung

0,00311 g~ O, oc£76 gr Krgggiaszlenz
Hepten ' Aromatis. hydriert

Realktionsdauer
. 3n Min

. gef.J.z. gef.J.Z. gof.J.Z.
2 T T TTTTTTT222,8 39,6 2234
S : - 222,8 39,7 '22,6
10 5 . , 222,8 39,9 22,6
k1] - 223 40,1 L 23,2
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Tabelle 7

Von jeder Suhstanz 0,0468 ccm pipettiert und in 5 ccm Chloroform|
gelst. Fir Jede Beatimmung 0,5 ccm der entsprechenden Chloro-
forml¥sung zu S5 ccnm Tb Bromlésung gegeben.

Substanz Nr. 1 2 . -4
Bezoeichnung ‘Hepten Diisobutylen Ulsidure .
- technisch
Einwaage in g 0,00332 0,00341 0,0042
Reakticnedauer gef.J.2. gef.J.Z. gef.J.2.
2 241 223,4 88;2
5 _ 239,5 223,4 88,3
10 : 243,0 225,7 88,3
30 244,8 234,5 © 88,3
Hydrierjodzahl 241 225 88,4
Ehodanzchl 258 198 T7

Von jeder Substanz 0,0468 ccm pipettiert und in 5 cem Chlorofo
gelsst, Fir Jede Bestimmung 0,5 cem der entsprechenden Chloro-
formlgsung zu 5 ccm Tb Bronlbsung.gegeben.

Substanz Nr. 5 . 6 : 7.
Bezeichnung  {lséure- Dieseltl-  Dieseldl
© #dthylester aldehyd = dehydriert
Einwaage in g:  0,0041 00,0027 0,00361
: | R
Reag;}gg:?auer gef. J.Z. gef.J.Z. gef., J.2.
2 81,5 9,5 25,5 .
5 81,5 9,1 24,5
10 4 81,7 TN - 2555
30 . 82,3 9,1 27,6
Hydrierjodz&hl - ' - ) 26

Rhod,anzahl 60 " 7,5 22
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Von jeder Substanz 0,0468 cem. pipettiert und in 5 cem Chloro:tom
- gelyat, PFiir jede Beetimnnmg ‘0,5 com der entepreohenden Chloro-
formlsung 20 5 com -1-0 Bromlbsung gegeben.

Substanz Nr. SR - 9 10

Bezeichnung C,-Aldehyad Dipenten Crotonsidure-—
= oXosynthese Methylester

- Einwaage 0,00383 g 0,00403 g = 0,0251 g

Real;:igr;:?auer - gef. J.2.  gef. J.Z. gef. J.Z.
2 * o - 312,5 0
10 o 318 _ 0
“30 - N ) L 324,2 o
-Hydrierjodzahl’ (o] - (o]

0

Rhodanzahl ‘ - 55 200
Von jeder Substa_mz 00,0468 ccm pipettiert und in 5 ccm Chloroform

gelbst. Fiir jede Bestimmung 0,5 com der entéprechendén Chlorxro-
forml¥sung zu 5 ecm %O Broml8sung gegeben.

Substeng Nr. - 11 12 13

1

Bezeichnung Dieyclo-~ Croton- Gemisch C,-Alde-
. pentadien ) sdure hyd 1-Nonén
Einwaage 0,00236 g 0,098 g 0,00372 g
aktionsdeuer , '
Reakt pandeuer gef. J.z.  gef. J.Z. gef. J.lz.
) 2 448 (o) 161 99,..
5 482 o 62,5
. 1o o 494 (o] 61,9
30 501 (o] 61,9
Hydrierjodzabl .ag __4_1_2_.._ ’ - - !
Rhodanzahl \ ' 0 | 68,5

mm
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Von jeder Bubat\anz 0,0468 occm pipettiert u‘nd in § .ccm Chloroform
gel¥st. PUr Jede Beat:unmmg 0,5 ccm der entspreohenden Chloro-
formlbsung zu 5-com TO Broml¥sung gegeben.

Substanz Nr. 14 15
Bezeichnung Umbelli-~
5 : foron 1~-Nonen
Einwaage 0,00372 g 0,00348 g
Real;:igx;g?guor gef. J.Z. gef. J.Z.
2 ’ .0 _1 99,8
. 5. 0 199,2
10. [¢] 200,8
- 30 0. 200,0
Hydrierjodzahl - -
' Rhodanzahl 0 164

&mstanz Nr. 3 (Synthesedl) ist in _vorliegender Tabelle nicht '
mit aufgefithrt worden, da die Untersu.chungen mit Olen, wie be-
reits erwhhnt, noch nicht vbllig sbgeschlossen sind.
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Von jeder Substanz 0,0468 oom pipettiert und in 5 ccm Chloroform
- geldst, Pir jede Beatimmung 0,5 ccm dexr entspreohenden Ohloro-
forml¥sung zu 5 cem Tb Bromloaung gegeben. b

Substanz Nr. 3 4 5 L
Bezeiochnung Ulstiure pA. 2-0cten Eisenkontakts
. - benz,.bias 200" .
Einwaage _ 0,00421 g 0,00340 g 0,00326 g
Reaﬁiﬁi‘:‘.““er gef. J.Z. gef. J.2. gef. J.Z.
2 90,1 219,8 176,1
5 90,7 219,8 176,7
10 91,6 T 220,2 -
30 . 93,1 220,2 -
Hydrierjodzehl 89,8 - -
Rhodanzghl 76 18 . -

Von Probe Nr.3 und 4 s1nd die Ergebniese des Betriebslaborato-
riums nicht bekannt geworden. Von Probe Nr. 5 betrug die Jod-
gzhl nach Rosenmund und Kuhnhenn: %91,

Von jedor Substanz 0,0468 ocmApipettiert und in 5 ccm Chloroform
'gelost ‘Tir jede Bestimmung 0,5 ccm der entsprechenden QChloro -
forml¥sung zu 5, ccm Tb Bromlfsung gegeben.

Substanz Nr. 6 7 '8

Bezeichnung Eiaenkonte.kt— {senkontakt- Eisdnkont.
benz.200- 320 enz.c7-Frakt benz.cg-Frakt.

Einwaage . 0,00361 g 0,00373 g 0,00391 g
Rea?;iﬁgz?nuer gef.»J.Zr»' gef. J.2,  gef. g.2.
2 . 7§,B 187 134,1
5 : ST ' 187,3 . 134,3
10 ‘ o 77,1 - -
i Runnnenn T 192 . 137

Probe Nr. 1 und 2 woren Maleinséure und Zimtséurc, dic, wie be-

‘reits im Bericht erwdlnt, nach beiden Methoden kein Brom addie-
Tren,
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Tabelle 9

Von jeder Substanz O, 0468 ccnm pipettiert und in 5 cem chloroform
geldst. Flir jede Bestimmung 0,5 ccem der entsprochenden Chloro-
formlésung zu 5 com Tb Broml¥sung gegeben.

Substoanz Nr. 1 : 2
Bezeichnung Poly- Poly-

) Benzin 10 _ Benzin 11
Einwange 0,00341 g 0,00342 g
Jodzahl nach 2
Minuten Reak- 223,4 175
tionsdauer ’

Hydrierjodzahl 220,5 . : 176
J.Z.n. Rogsenmnd

‘und Kuhnhenn _352 . 282

VYon Jeder Substanz 00,0468 cem pipattiert und in 5 cem Chloroform
geldast. Plir Jede Bestimmung 0,5 cocm der entsprechenden Chloro-
formldsung zu 5 ccn Tb Bromlosung gegeben.

Substanz Nr. 3 - 4
Bezeichnung Poly~-. Poly~
Bonzin 12 ‘Benzin 13
Einwacge 0,00341 g 0,00494 g
Jodzahl nach .
2 Minuten Reak- 183,7 229
tionsdouer - : ) ’
Hydrierjodzahl 182;9 -

J.Z.n. Rosenmund
und Kuhnhenn . ,284 292
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Obige Zeichnung stellt ‘schematisch die Biirette dar; wie sie
sich z.2t. fur unsere bromcmetrischen Mikrojodzahlbestimmun—
_gen im Gebrauch beflndet Oberhalb der Rugel befindet sich _
eine Kapillare, dle mit einer Marke versehen 1st Der Durch—
nesser der Kepillere betrdgt ca. 1 mm. Das Kugelvolumen rich-
. tet sich nach dem Voluren der vorhandcnen Mikrobiirette und be-
trigt bei c¢inc a Bircttenvolumer von 5 cen (Y100 Tellung)
20—ccm:—beiﬂeinemwnﬁrettenvolumenfvon~10 cem (Y50 Teilung)
15 ccm, de die Differenz zwischen Haubt— und Blindversuch
selten mehr &sls 4 cem betrégt, und nur dieser Vert fiir die Be-

rechnung der Jodzahl eine Rolle spielt. Zwisclhien Druckball und
Dreiwegehahn ist zweckmdBig noch ein Natronkallrohr einzusetzen.






