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;. In der Zahlentafel 3 und in der Abbildung 6 (Seite41)
find die Trommelfeftigkeiten und Ilfederzahlen von
3 Verfuchsreihen von je.10 Einzelverfuchen gegeniiber-
geltellt worden. -Aus den Werten gebt hervor, daB die

“mit der 5- und 50-kg-Trommel gefundenen Ergebnille
fehr gut iibereinftimmen, was inzwilchen auch durch
weitere Verfuche beltitigt wurde.

Zum SchluB fei erwihnt, daB nicht daran gedacht
worden ift, bei der Priifung von Hochtemperaturkoks
die 50-kg-Trommel durch die S5-kg-Trommel zu er-

fetzen. Infolge des groBeren Einfatzgewichtes wird
die 50-kg-Trommel [tets exaktere Werte liefern. Die
5-kg-Trommel [oll lediglich fiir den Betrieb eine wert-
volle Erginzung [ein und dort eingefetzt werden, wo
es darauf ankommt, mit kleinftem Material- und
Koftenaufwand laufend Priifungsergebniffe zu be-
kommen, dic z. B. iiber den Einflull von Schwankungen
in der phylfikalifchen Koksbelfchaffenheit auf den
Betrieb von Generatoren, Hochséfen ufw. moglichft
unmittelbar unterrichten.

Zufammenfallung.

Um den. Schwelkoks in einer Kérnung von 40 bis
90 mm, der in Walfergasgeneratoren vergalt wird,
laufend auf feine phyfikalifche Befchaffenheit unter-
fuchen zu kénnen, wurde cine 5-kg-Trommel ent-
wickelt. Die Verhaltnifle bei-der Priifung wurden fo
geftaltet, daB-di¢ mit der 5-kg-Trommel ermittelte
Koksifeltigkeit und IMfederzahl cine geniigend genaue
Ubereinftimmung mit den in der Syndikatstrommel
gefundenen Werten ergeben.

Da der Material- und Koftenaufwand bei der 5-kg-
Trommel . gegeniiber der 50-kg-Trommel weflentlich

geringer ift, wurden die Verfuche auch auf die
Priifung von Hochtemperaturkoks ausgedehnt. Auch
in diefem Falle wurde eine fehr gute Ubereinltimmung
erzielt. :

Die 5-kg-Trommel ift nicht als Erfatz fir dic
50-kg-Trommel gedacht, da die 50-kg-Trommel infolge
ihres groferen Einlatzes exaktere Werte liefern wird.
Die 5-kg-Trommel foll vielmehr dort eingefetzt werden.
wo es [ich um laufende Priifungen handelt, die bei der
Anwendung der 50-kg-Trommel infolge des zu grofien
Aufwandes nicht durchgefiihrt werden kénnen.

“Viskofimetrifches Verfahren zur Beftimmung der Mifchbarkeit
von Kohlenwaflerftoffgemifchen, inshefondere von Heizolen
’ Von W. Demann und H. R. Asbach.

Dic Frage, ob verfchiedene  Kohlenwalfer(toff-
gemilche in allen Mifchungsverhiltniffen oder nur
innerhalb eines beftimmten Bereiches miteinander
mifchbar find, wird letzten Endes durch das Fehlen
bzw. Auftreten von Ausflockungen, wie Hartafphalt
und freiem Kohlenftoff, entfchieden. Demgemill muf
fich eine Priifung der Mifchbarkeit zuniichft auf einen
ficheren qualitativen oder auch quantitativen Nach-
weis von Ausflockungen erftrecken. die unmittelbar
nach erfolgter Mifchung gebildet werden. Aullerdem
ift s crforderlich, zumal bei hsherfiedenden Kohlen-
walferftoffslen bzw. Olmilchungen, feftzuftellen. ob
und gegebenenfalls in welchem Umfang nach lingerer
Lagerzcit noch eine Ausflockung cintritt. die u. U.
fofort nach-dem Vermifchen nicht erkennbar ift.

Im Gange der bisher an verfchiedenen Mifchungs-
fyftemen angeftellten Unterfuchungen, iiber deren
Ergebniffe bereits vor einigen Jahren berichtet wurde?).
hat fich gezeigt, daB die zum Nachweis von Aus-
flockungen Dbisher vorgefchlagenen Beftimmungs-
verfahren nicht in allen Fitllen einen ficheren Nachweis
von bereits gebildeten Ausflockungen ermiglichen.
Verlchiedene der auch heute noch angewendeten quali-
tativen und quantitativen Verfahren?) geftatten wohl

“einen- ficheren und cinwandfreien Nachweis bei niedrig
viskofen Olmifchungen. Sic verfagen jedoch zum
‘groften Teil, wenn es fich um die Unterfuchung von
Mifchungen™ hther viekofer, dunkler und undurch-

1 Demann: Mifchbarkeit von Heizdlen. Glickauf 76 (1911) 8, 61/68,
1) Marder: Ol u, Kohle 13 (1937) S. 1162, :

fichtiger Heizole handelt. Auch die zur Priifung und
zum Nachweis erft nach lingerer Lagerzeit gebildeter
Ausflockungen vorgelchlagenen Unterfuchungsverfah-
ren®). bei denen die betreffenden Mifchungen lingere
Zeit als Standproben aufbewahrt und dann meift auf
Grund vifueller Beobachtungen auf das Vorhandenfein
von Ausfillungen gefchloffen wurde, haben vielfach
keinen befriedigenden Erfolg erzielen kénnen.

Im Zufammenhang mit planmiiBigen Unterfuchun-
gen, die feit Jahren innerhalb des Krupp-Konzerns
zur Ermittlung der Mifchbarkeit von Heizdlen durch-
gefihrt wurden, wurde in Ergianzung der bisher
bekanntgewordenen Unterfuchungsverfabren im Jahre
1939 eine neue Methode entwickelt, die dic vorher
erwithnten Nachteile vermeiden foll. Sie will nicht
fiir fich in Anfpruch nehmen, in allen Fillen die bisher
zu diefem Zweck angewandten Analylenverfahren zu
erfetzen. Sie follte vielmehr die Liicke fchlieBen, die
die bekannten Verfahren noch offen licfen, und vor-
nehmlich dic Erkennung von Ausflockungen in Mi-
fchungsfyftemen mit héher viskofen und undurch-
fichtigen Mifchungskomponenten ermbglichen. ,An das
neue Unterfuchungsverfahren mufite von vornherein
die Anforderung geftellt werden, daB cine in allen
Fillen exakte, d.h. reproduzierbare Ermittlung von
bereits eingetretenen oder im praktifchen Betrieb erft
nach einer gewiffen Lagerzeit cintretenden Ausflockung
erfolgt.

1) DIN DVM E 3794 Ol u. Kohle 14 (1938) 5. 7612
DIN DVM E 3793 Ot u. Kehle 11 (1938) S, 761.
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Zahlentafel 1.

O]N:l"ﬂii('h‘t!l\fpllnXllll;;{
bei 20° € in_dvn’'em
Heizil A

Obertliichen(pannang
bei 207 C in dyniem
des zugefetzten e ziles

Oberfliichenfpannung
bei 207 C in dynfem
der Mifchung 50:50

Bemerkungen

31.86 30.20
_34.86 14
348675 35.11

Ausfiillung
keine Ausfillung
keine Ausfillung

Vor Belchreibung des von uns entwickelten Ver-
fahrens und der bei feiner Anwendung erhaltenen
Ergebniffe erfcheint es angebracht. kurz auf feine
Grundlagen einZugehen.

Die MifehbarkKeit von Heizolen wird definiert durch
das bei und nach dem Vermifchen felftzuftellende
Fehien der bereils genannten Ausflockungen. Die bei
der ;\Iifchu}lg von Heizolen. foweit diefe Hartalphalt
und freien Kohlenftofl enthalten. unter beltimmten
Bedingungen n\\ﬁg“ch-- Aus=flockung von Hartalphalten
und von fréicin Kohlenltoff wird nach Angaben aus
dem Schrifttum in der auptlache durch den Einflull
vou Verbindungen einer geringeren Oberfliichenlpan-
nung als der der jeweiligen Ole.
werden. ausgeldTtd). Hierdurch foll je nach den im
einzelnen vorliegenden Verhiiltniffen cine Stérung des
vorher Mabilen;- kolloidalen  Syltems hervorgerulen
werden konneg. die nach den Erkenntniflen - der
Kolloidechemie lotzten Endes auf eine Erhihung der
Grenzflichenfpannung suritckzufiithren ift. Diele Ver-
inderung” der ~Grenzflichenenergic  fihrt im Fnd-
zultande zu einer Koagulation der difpergierten Phafe.
Wie durch Unterfuchungen der Loslichkeit von hoch-
polymeren Stoffen in verlfchiedenen Lolungsmitteln
durch W. L. H. Moll%) nachgewiefen werden konnte.
gehen der cigentlichen Koagulation unter Umftinden
Quellungs-. Solvations- und andere Yorgiinge vorans.

denen fie zugeletzt

die fich alle mit unterfehiedlicher Gelehwindig
abfpielen kénnen. Erft nachdem diele Zwifchen-

sultande. durchlaufen find. fetzt die Ausflockung ein.

Abgefehen von der exakten und reproduzierbaren
Feltftellung von bereits unmit telbar nach der Milchung
erfolgten Ausfitlhungen follte daher bhefonders fir folehe
Fille. bei denen erft in geraumer Zeit nach der Milchung
eine Ausflockung cintritt, verfucht werden. als Erfatz
der [chwierig durchzufithrenden Lagerverfuche auch
die der Ausflockung vorangehenden Zuftinde repro-
duzierbar nachzuweilen, Dabei war e uns von vorn-
herein klar. dald eine folche Melfung — aus noch fpiter
zu erorternden Griinden — nur qualitativer Natur
fein konnte. Bei niherer Betrachtung liegt jedoch in
diefer Tatfache keine Einfehriinkung der Auswertings-
moglichkeit eines Meverfahrens hegriindet. da. zumal
bei hoher viskofen Mifchungen von Kohlenwaflerftofl-
slen. im Falle cinfetzender Kaoagulation meift niclht
mehr von ciner mehre oder weniger klaren Trennung
ciner felten und fiifligen Phate. d. b der Moglichkeit.
cine quantitative Beftimmung genau durchzufiihren.
gelprochen Werden kann,

Da bekanntlich  die meiften Heizile kolloidale
Sylteme findslag es auf der Hand, die bei der Milehung
verfehiedener Ole miteinander anter gegebenen Um-

4 F ) .\'rllrﬁ-‘r,\ i Chem, Weekbl 36 (1939) 8, 362 66,
3) W, L. H, Moll: Kolluid o Ieil, 49 (10sy) S, 15,

Itinden eintretende Ausflockung und die dadurch im
Sndzuftand bedingte Inhomogenifierung mit Verfahren
feltzuftellen. die hierauf befonders anlprechen. Da es
fich ferner bei der cintretenden Ausflockung grofBten-
teils um phy(likalifche Vorgiinge handelt, verfprach
die Anwendung eines ph_\'ﬁkulil‘uhcn MeBverfahrens
von vornherein hier am eheften Ausficht auf Erfolg.

Neuere Unterfuchungen aus bisher unverdflentlichten
gemeinfam  mit Heren Dr. Porfch durchgefithrten
Arbeiten®) haben gezeigt, daf} ecine Koagulation nicht
allein durch eine Frniedrigung der Oberfliichenfpannung
erkliirt werden kann. Es wurde viehmehr gefunden.
dallin Milchungen von Kohlenwafferltoffolen, bei denen
eine Komponente die Oberflichenlpannung  des Ge-
milehes unter die Oberflichenfpannung der anderen
Mifchungskomponente fenkt. teils keine, teils [tarke
Ausflockungen lntrv'orgerufm\ werden. Der genaue Nach-
weis hierfiir konnte, wie Zahlentafel 1 zeigt, dadurch
erbracht werden. daB einem hartalphalthaltigen Heizol
im gleichen ;\Ii('(-hungsw-rhiillnis jvw"ils verfchiedene
Ole mit unterfchiedlichen Oberfliichenfpannungen zu-
gegeben wurden. In jedem Falle tritt cine Erniedrigung
der Oberflichen/pannung des Gemiflches unter die Ober-
flachenfpannuny der einen Komponente ein. Alle zu-
gegebenen Ole miilfen im umfaflenderen Sinne als
kapillaraktiv bezeichnet werden. In einem Falle erfolgte
l|:lrlul'plmlt:msfiillung. in den beiden anderen auf-
gefithrten Fillen nicht.

Die aus dielen bisher unveriffentlichten Arbeiten
fich ergebenden Frkenniniffe laffen darauf fchlicBen.
dat neben der Oberfliichenlpannung: die chemifche
Natur und die Dielektrizitiitskonftanten der an ciner
Mifehang heteiligten e eine beachtliche Rolle bei der
etwa cintretenden Koagulation fpiclen Hierbei L3t
befonders die Anderung der Diclektrizitiitskon[tante
der Milehung gegeniiber der der Kompouenten, wenn
aueh keine villige. (o doch eine welentlich weniger
durchbrochene GeletzmiiBBigkeit erkennen. als dies bei
dor Oberfliichenfpunuung der Fall ift, Trotzdem ift
ex bisher noch nicht -pelungen. die Anderung diefer
phyfikalifchen GroBen in ecine klare Bezichung zu
ciner bereits cingetretenen oder in - meBbarer Zeit
cintretenden Ausflockung einer Olmifchung zu bringen.

Es ift nun aus dem Schrifttum bekannt, daf die
Viskafitiit Defonders unter Kolloiden cine fehe emp-
findliche GroBe ift. die fich fehon bei geringfigiger
Anderung  der Syltembedingungen, inshefondere
der Steaktur. meBbar verindert?), s war ds her zu
vermuten. dats von allen Meverfahren ein geeignetes
viskofimetrifehes Verfahren am cheften die Maoglichkeit

4y Vergleiche auch . Poefehz Ve

Fuelehungsherichte (Steinkahte 1) 0 "

7) Wo. Oftwald: Geundeill der Kolloidchemie, Dresden 1952, S, 181
Wao. Oftwabl: KolluidoZ, 12 (1913) S, 213/22.
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fiir cine genaue \"téffolgung der Zuftands=inderungen
kolloidaler Syfteme. bisten wiirde, wie fie bei Heizol-

mifchungen fchon vor Beginn der Ausflockung. d.h.”

Inhomogenifierungwahricheinlich find. Vonallen bisher
in der Praxis_-erwihnten Zihigkeitsmelfern erwies
fich nach eingehenden Vorverfuchen mit verfchiedenen
marktgingigen Geriiten das von F. Hoppler®) ent-
wickelte Geriit hierfiir am belten geeignet. Es beruht

auf dem Grundfatz des Kugelfalles in einem geneigten

Rohr. Aus der Laufzeit der Kugel Lile fich durch die
Eichfaktoren die dynamifche und kinematilche Vis-
kofitiit der zu untetfuchenden Fliilligkeit beltimmen.
Bisher ift es noch nicht gelungen. zu einer genaunen
mathematifchen Ableitung dec im Hoppler-Viskoli-
meter ftattfindenden Vorginge zu gelangen. Zum
befferen Verftindnis des Nachfolgenden (oll nun hier
der Verfuch unternnmmen werden. unter Anwendung
bewuBter Vercinfachungen cine Ableitung fiir die
Ziihigkcilsmt'f['ung\Jl:\cll dem Kugelfallverfahren zu
geben, die trotz des oben gemachten Einfehriinkungen
ausreicht. wenigltens die fich bei diefem MeSSverfahren
abfpielenden Vorginge finngemitl mathematifeh ver-
ftandlich zu machen.

Tn den nachltehenden Formelu bedeuten:

m = Mafle der MeBkugel, :

s == [pezififches Gewicht der MeBkugel.
0 = fpezififches Gewicht der Flialfigkeit.
r = Halbme(Ter dér MeBkugell

¢ = Erdbefchleunigung.

v = Gefchwindigkeit der MeBSkugel.

a = Melbweg.

«t = Neigung=winkel des Fallrohres.

. = dynamilche Viskofitiit,

t = Laufzeit der Kugel.

Beim Eingeben der Kugel in das Rohr wirkt auf e
die Kraft
K, = m-g-=sin.

1)

Diecfer Kraft ift der Auftrieb. den die Kugel im
Medium erfihrt, entgegengerichtet, fo daf} die an der
MeBkugel tatfichlich angreifende Kraft lich zu

@) :

3
berechnet.
Da fich die MeBkugel in einem viskolen Medium
bewegt, it dic aus der Stokelchen Formel fich ergebende
Widerftandskraft Kw

3 © Kwe==Op-a-r-v
zu beriickfichtigen. Es ergibt fich {omit
(%)

und daraus,

(5)

K== (s—u) g =sina

L S . .
.'_;.rS;r‘.(s—g)-g-.-'m =Gper-v -2

2r(s—o)egesina
{’ :' O+ .
Im Hoppler-Viskofimeter wird nun die  Sink-
gefchwindigkeit  der Kugel zwilchen  eingeritzten
Marken. d. h. alfo der von der Kugel zuriickg
Weg a in der Zeiteinheit 1. beftimmt. Da die Kugel
fich in der MeBftrecke mit gleichfirmiger Gefehwindig-
keit bewegt, ergibt Gich fiir v der Ausdruck v ooa’t
Setzt man diefen Ausdruck fiir v in die Gleichung (5)
cin. fo erhalt man
e

") F. lappler: 7. techn. Phyl. 14 (1933) 8. 165,

©)
Der erfte Quotient befteht nur aus Konltanten,
niimlich dem Kugelhalbmeffer ro der Erdbhefchleuni-

gung g, dem Sinus des Neigungswinkels und dem

Sinkweg a. Der letztere wird durch eingeritzte Marken

‘auf dem MeBrohr ebenfalls zur Apparatekonftante.

2 rfy e sina
9a
Wert A, (o ergibt fich die Gleichung:

(7) w=A (s—o)- 1.
Der Ausdruck zeigl, daB die Sinkzeit der Kugel
dirckt ‘proportional der dynamilchen Zithigkeit ift.
multipliziert. mit der Apparatekonltante A und der
Aultrichskorrektur (s —o). Eine Dimenfionshetrachtung
der obigen Gleichung fithrt zum richtigen Dimenfions-
wert fiir die dynamifche Viskofitit: (g*- cm— e sec. ).
Die dem |li’rlxph'r-\"isknﬁxm'ln-r beigegebenen Mef-
kugeln iiberfehneiden fich in der Aufeinanderfolge in
ihren MeBbercichen, Bei” Unterfuchung cines homo-
genen Syltems werden unter Anwendung zweier in
ihrem  MeBbereich  fich  {iberfchneidender Kugeln
innerhall, der Fehlergrenzen iibereinftimmende dyna-
mifehe Viskolititen erhalten. Vorausfetzung hei diefer
Meffung ilt jedoch, dafy die Gleitzeit der jeweils
angewendeten Kugeln nicht unter 30 Sekunden liegt.
Jda fonfe das der Meffung zugrunde licgende Stokelche
Geletz feine Giltigkeit verliert (Ubergang von lami-
warer zur turbalenten Stromung).  Eine derartige
Meflung mit zwei fich im MeBbereich itberfchneidenden

Setzt man fiir den Ausdruck den konftanten

Kugeln bezeichnen wir' mit Kugelfchnitt®.  Diefer -

Ausdruck wird der Kiirze halber im nachfolgenden
Text angewandt werden.

Anders liegen jedoch die Verhiltniffe bei Anwen-
dung  des Kugellehnittes im inhomogenen Syftem
innerhalb eines Bereiches, der es grundfitzlich ge-
ftattet. von einer Zihigkeitsmeffung iiberhaupt noch
zu [prechen. Tnooeinem folchen Syftem ergibt die
Meffung mit zwel aufeinanderfolgenden Kugeln unter-
lebiedlicher Gleitzeit. d. h. Kugeln mii verfchiedenem
Durchmeffer. nicht mehr {ibereinftimmende. fondern
verlchiedene Zihigkeitswerte.

Ein Sehnitt durch Fallrohr und Kugel des Hoppler-
Viskolimeters zeigt, dafl die zu meflende Fliiffigkeit
dureh cinen fchelfirmigen Ringlfpalt an der Kugel
vorbeiftromt. Die GroBie diefes Ringfpaltes ift ab-

hiingig vom Verhiiltnis des Rohrdurchmeffers zum
Kugeldurchmeffer, und  zwar befteht  umgekehrte
Proportionalitiit, d. b, je grofler der Kugeldurch-

‘melfer, defto kleiner der fichelformige Ringfpalt. I
die durch diefen Spalt hindurchtretende Fliiffigkeit
homogen. o werden fieh fiir die Laufzeiten zweier

MeBkugeln Werte ergeben. diel gemify der Eichung
des Gerdites, beim Eiofatz in die Gleichung (7) in der

Fehlergrenze gleiche Zihigkeiten liefern. 1 dagegen
das durch den Ringfpalt hindurchftrimende Medium
inhomogen, o werden fich diefe Inhomogenitiiten
beim kleineren Ringfpalt.”do b, allo fiir die groflere
Kugel. ftirker bemerkbar machen als beim groBeren
Ringfpali. Es tritt fomit bei der grisBeren Kugel ein
ftiickerer Aulticg der Laufzeit tein als bei derkleineren.
was rechnerifeh nach Formel (7) fiie die grioBere Kugel
su eciner ftirkeren  Zihigkeitszunahme fibrt., Im
Grenzfalle kann fogar durch Inhomogenitiiten des zu

ST
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meflenden Syvitems die groSere Kugel i Robr (1ecken-
bleiben, alfo ihre Laufzeit ¢ @ werden, withrend die
Kleine Kugel beim gleichen Syltem noch meBbare
Laufzeit agtweilt. Nuach dielen Ausfithrungen it es
cinleuchtend, dafl die Empfindlichkeit des Verfahrens
vom Unterfchied der HalbmelTer der  verwendeten
MeBkugeln abhiingt. Sie fteigt mit fteigendem Unter-
fechied der KugelhalbmelTer, wobei jedoch zu beachten
ift, daf die jeweils kleinere Kugel kéine Laufzeit uiter
30 Sekunden anfweilen darf.

Wie fechon eingangs bemerkt, [tellt die Viskofitiit
cines Kolloids eine auf die geringlten Veriinderungen
der  Syltembedingungen  anfprechende Gro3e” dar,
Will muan nun anf Grund vorhandener Abweichungen
im Kugellehnitt Riickfehlinffe aut den Homogenitiits-
bzw. Inhomogenititsgrad  der zu unterfuchenden
Fliiffigkeit zichen, fo werden folgende Gelichtspunkte

richtunggebend fein. Vor allemn muly das zu meflfende

Ol oder ()_lgémil'uh frei oder weitgehend frei von kie-
nigen Verunreinigungen  fein, da diefe. obwohl fie
Iyftemfrenmul- find, cine Inhomogenitit vortiufchen,
die in Wirklichkeit — im Sinne ciner Inhomogeni-
ficrung durch Ausfiillungen von Hartafphalten oder
freiem Kohlenftoft' — nicht vorliegt. Zur Auslchaltung
dieler Fehlerquellen find alle zu unterfuchenden Ol
einer vorhergehenden Filtration. dureh Glasfritten zu
unterzichen, . Weiterhin “kann  cine  Inhomogenitiit
duireh einen zu  hohen Walfergehalt der Mifchungs-
komponenten bedingt fein. Da es fich jedoch bei der
Beurteilung der Milechbarkeit nicht um die Erkennung
cines Inhomogeni zuftandes im allgemeinen Sinne
handelt, . fondern vielmehr um den befonderen Iall
der Inhomogenilterung durch Ausfiillungen, wird man
zweckmiligerweile, wie cingehende Verfuche ergeben
haben. den Walfergehalt” der Ole unter 19 fenken.

Neben -den oben belprochenen Einfliiffen  von
Fremdkorper- und Walfergehalt auf die Grofle der
Viskofitiitsabweichungen im Kugelfchnitt find noch
fulgende  Punkte zu beriickfichtigen.  Jedes Gerdit
weilt eine beltimmte MeBgenanigkeit auf, die beim
Hoppler-Viskofimeter unter Einhaltung der Arbeits
bedingungen etwa - 0,59, betriigt. Diefe Genauigkeit
gilt fitr die normale Meffung, die mit ciner Kugel
durchgeliihrt wird. Beim Kugelfchnitt (teigt, wie wir
ermitteln  konnten, die  Fehlergrenze auf - 1970
Abweichungen im Kugelfchnitt in

diefer GrisBen-
ordnung fallen fomit von vornherein in den Feliler-
bereich des Geriites und kinnen nicht cindeutig anf

cine  Inhoniogenitit des  zun unterfuchenden Oles
zuritckgeliihrt werden, Weiterhin ift zu bedenken,

dafl  technifche Heizile, um deren Milehbarkeits-
beftimmung es fich hier vornelhmlich handelt, keine
homogenen Syfteme in des Begriffes ftrengfier Auos.
legung darzuftellen bravchen, Viele diefer Ole werden
fehon bei ihrer Herltellung mit Fremdkarpern beladen,
die in fo' fein verteilter Form vorliegen, dal3 fie auech
durch ein vorheri Filtrieren nicht zu entfernen
find. Neben diefen Fremd(totfen Kimnen Fnhamogeni-
tiiten durch fein verteilte Paraflinflickehen und ent-
fprechend auch durch hochdifperfe Waltertripfehen,
wabei im fitzteren Falle der Waltergehalt auch unter
19, legen kann, hervorgerafen werden. Diele hier-
durch  bedingten meBbaren  Inhomogenitiiten  find
jedoeh im Falle einer Beurteilung der Mifehibarkeit
von Heizilen praktifeh zu veenachlifigen, U fie

bei der Bewertung auszufchalten. hat es ich im Laufe
unferer Arbeiten heransgeftelll, die zuliffige Grenze
fitr die Abweichung im Kugelfchnitt zweckmiBiger-

auf 2%, feftzulegen.  Alle Syfteme, die Ab-

wetle a5

~weichungen unterhalb diefes Wertes zeigen, kénnen,

wie fehr eingehende Verfuche gezeigt haben, hinfort
fiir technifche Zwecke als homogen gelten. Steigt die

Abweichung im Kugellchnitt dagegen iiber 29, fo

i d sin eindeutiges Zeichen fur das Vorliegen
einer fiir die Bearteilung der Milchbarkeit nicht zo

vernachliffigenden Inhomogenilicrung.

Der Grad der-Abweichungen der mit beiden Kugeln
beim Kugelfchnitt gefundenen Zihigkeitswerte  ftellt
nun, wie durch’ zahlreiche Verluchsreiben belegt
werden konnte, ein qualitatives, gciluu reproduzier-
bares Mal} fiir den Inhomogenititsgrad der vorlicgenden
Mitehung  dar.  Die  geflchilderte Erfcheinung  gibt
fomit cin Mittel an die Hand, um den'Beginn und den
Fortfehritt viner Inhomogenifiecrung von Gemifchen
zweier oder.mehrerer Heizole feftzultellen, An dieler
Stelle fei bemerkt, dafl die gleiche Erfcheinung auch
bei Erreichung - der Triibungszone zum Beifpiel von
Benzin und  Anilin und @halichen  Syftemen  zu
beohachten ift.

s ilt zweckmiBig, zur Kennzeichnung der Mifch-
barkeit von Heizblen oder ihres Gegenteils den Beginn

der Inhomogenificrung  in  Abhiingigkeit einer in
gleichen  Intervallen  erfolgenden  Verdnderung  des

Milfchungsverhiiltniffes zu ermitteln. Auf diefe Ver-
fuchsfytematik wird fpiter noch niher eingegangen
werden, '

Aullerdem befteht felbftverfifindlich die Maglich-
keit, durch die Zibigkeitsmeflung eines beltimmten
Milchungsverhiltniffes zweier oder mehrerer Heizile
zu erkennen, ob cin homogenes oder ¢in inhomogenes
Gemifeh vorliegt. Bei nieht miteinander mifchbaren
Heizolen lie fich hierbei neben der der Ausflockung
vorangehenden  Imhomogenifierung  auch die  Aus-
flockung in Abhiingigkeit v-om Mifchungsverhiltnis
beftimmen. Der Beginn der Inhomogenificrung fagt.
dal3 bei diefem Mifchungsverhihinis nach lingeren
Lagerzeiten Ausflockung cintritt.  Fiir die gebriiuch-
lichlten Fille geniigt es, wenn zu diefem Zwecke
Milchungsfpriinge von 20:20 Anteilen gewiihlt werden.
Unter gleichzeitiger Bertickfichtigung der Viskofitats-
milchungsbezichung von Ubbelohde und Walther
ift folgendes zu bemerken: .

-In dem Viskofitiittemperaturmefiblatt nach Ubbe-
lohde und Walther®) ift auch ein Feld zur Berechnung
der Mifchungsviskofitit  zweier Oln; enthalten, bei
delfen Anwendung fich die errechnetent Viskofitiiten
aller Mifchungen durch die gradlinige Verbindung der
Viskofitiiten der Ausgangskomponente {iber dem Para-
meter des Mifchungsverhitltnifles ergeben, Triigt man
in diefes Koordinatennetz  die  gefundenen  Visko-
fitiitswerte der cinzelnen Mifchungen ein, fo ergibt
fich folgendes: Die Viskofititswerte eines homogenen.
. by allo mifehbaren Syftems von zwei Komponenten
liegen entweder auf der obengenannten theoretifch
geforderten geraden Linie oder aber meiftens fchwach
darunter, wobei letzteres u, B, durch ecine gegenfeitige
Auflofung von keiftalloiden Anteilen, wic z. B. von
Paraffinen uad dergleichen, erklirt werden kann., Auf

I8

*) Verlag S, Hirzel, Leipaig.
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jeden Fall ift aber bei Anwendung des Kugellchnittes,
folange keine it Zeitpunkt der Meffung vorhandene
Inhomogenificrunyg oder gar Austlockung vorliegt. vine
Abweichung der gemelfenen Viskofititen mit beiden
Kugeln iiber den im vorhergehenden erliiuterten Bereich
von 29/, hinaus nicht feftzultellen (Vorausletzung ilt
vollige Temperaturbeftindigkeit wiithrend der Me lfuu")

Bet den inhomogenen Syftemen liegen die Verhiilt-
nifle brund[’dt Hch andcr.-. Innerhalb einer Mifchungs
reihe von'zw eizKomponenten tritt vor Erreichung «
Mifchungsliicke, d. h. beim Beginn des Inhmnugvnn
gebietes, meilt ein Anltieg der gemeffenen Viskofitit
iber die. Milchungsviskofitiitskurve nach Ubbelohde
und. Walther cin. Hierbei ift u. U, bei dem gleichen
Mifchungsverhiltnis eine Abweichung der mit beiden
Kugeln bet Anwendung des Kugellchnittes gemelfenen
Viskofitiiten Gber 294 zunichft noch gar nicht feft-

ftellbar. Dies deuntet darauf hin, dafl eine der Aus-
flockung voratisgehende  Quellung oder unter Ume-
ftinden auch wine Solvatbildung cinteitt, die nach

neueren Feftftellungen in vielen Fillen mit ciner ent-
fprechenden chndvrunw des Tpezifilehen Gewichtes
parallel geht. Da diele E rl(‘hvmnnu als Vorliufer ciner
Inhomogenilterung im  Sinne fortfehreitenden
Erhohung der afphaltfillenden Komponente in dem
betreffenden Mifchungs(yvftem anzulehen it ergibt
fich nach unfleren V vrllxc]ha-rm-ln\lllux hicraus  die
- Moglichkeit, in~derartigen F illen umfltindliche Lager-
proben durch Viskofitit=mefTungen zu erfetzen. Denn
in allen Filllen, in denen die gemeffene Viskofitiit iiber
die Milfchungsviskofitiitskurve nach Ubbelohde und
Walther (teigt, liegen Mifchungen vor, die. wenn auch

l'lll' r

unmittelbar rmch der .\Ix(chung beitn Kugellchnitt
noch keine uu/.u]dfﬁgcn Abweichungen feltzuftellen
find, [piter inhomogen werden.

Nach Uberfchreitung diefes Bereiches, der nur bei
hoher  viskofen  Milchungsfyltemen  nachgewiefen
werden kann, folgt die fogenannte Milchungsliicke,
d. h. das Gebicet der cigentlichen Inhomogenificrung.
Yon hier ab tritt bclm Kugellehnitt lnfnrt eine Ab-
weichung der mit zwei I\u"(.ln gemellenen V iskolititen
iiber f?.“/ in mehr oder minder ftarkem Ausmal ein.
Ferner kann der zeitliche Fortfchritt der Ausflockung
vielfach noch dadurch erkannt werden, dal3 bei Wieder-
holung der Mc.l'l"ung nach einiger Zeit die Reproduzier-
b.lrkut der mit einer beltimmten Kugel erhaltenen

Viskofitiitswerte nicht mehr vorhanden xll. In diefem
Falle ift mit fortfchreitender Zeitdauer ein Ablinken
oder Anfteigen der Viskofititswerte  feltzuftellen.,
wobei aber die Abweichung der mit aufeinander-
folgenden’ Kugeln I‘I'h-llll‘llt'll Werte generell, jedoch

nicht groBenordnungsmiiig beftehen  bleibt. Dies
deutet darauf hin, daB man ex im erften Falle
mit dem Ausdruck einer je nach den  vorliegen-

denr Verhiltniffen unterfehiedlichen Sedimentations.
gelehwindigkeit der jeweiligen Ausflockungen zu tun
hat. Je [chneller diefe anfteigt, defto mehr bzw. defto
fchneller wird bei cinem beftimmten Mifchungsverhiilt.
nis die mit. ciner beftimmten Kugel gemeffene Vis-
kofitiit abfinken. Das Abfinken der gemeflenen Vise
kofitiit ift in.bezug auf die entfprechenden Punkte
der Viskofitiitemifchungskurve nach Ubbelohde und
Walther in diefem Falle jedoch bedeutend grier als
bei mifchbaren, Syftemen, in denen eine gegenlvitige
Lofung von'vorher krittalloiden oder mikrokriftallaiden

Anteilen vorliegt. Dabei it zu beriickflichtigen. dal}
— und dies (chriinkt, wie cingangs gefagt. die An\\ end-
barkeit dex hier be ll,hncln_m-n \--rf.lhrt-n. ein — nach
vollkommen beendeter Sedimentation famtlicher
gefloekter Anteile der Kug
uln e 2", mehr zeigen l\.mn.
diefen Umll.mlhn Werte, die man im ldeal
bei Entfernung der ausgeflockten Beftandteile,
durch Filtration, erhalten wiirde.
die  durch  verfehicdene  Unterfuchungen  beftiitigt
werden konnten, liegen vornehmlich bel niedrigvis-
kalen. nicht mifehbaren Syltemen vor, bei denen die
Sedimentationsgelt it der

aiks-

alle auch

z. B.

fehwind
teile To grof fein kann, dafl e fich innerhalb kiiezelter
Zeit (withrend der MelTung) am Boden oder an der
Oberfliiche der jeweiligen Mitehungen abletzen.

I zweiten Falleo do he beim ;\nllvu:g der Viskofitiit
nach zeitlicher Wiederholung der MefTu
den bisherigen Erkenntniffen nur bei hoher viskolen
Olen cintritt. Legt u. K. cin mit meBbarer ‘Reaktions-
gelehwing \it ablaufender Ausfillungsvorgang vor.
der im weiteren Verfolg
und dunn, je nach Griofle der Sedimentationsgelchwin-
digkeit, anfl diefem Wert verbleibt oder einem zeitlich
ln-(hn"h~n Mindefltmal3 fich nithert. Unter Umftinden
kann die Reaktionsgefehwindigkeit bei 20° C fo klein
fein. dall cine Ausfillung von Hartalphalten oder
{reiem Kohlenftofl in meBbarem MaBe erlt nach vielen
Stunden eintritt,
nach dem Anfatz der zu unterfuchenden Mifchung der
Kugellchnitt in der zulilfigen Grenze iibere lll“lll)lll!‘ll
mh'r o Abweic ||un"4'n dariiber zeigen,
man (l.h vorliegende S}llcm noch als mifchbar be-
zeichnen diirfte. Um dielem Trugfchlu3 nicht aus-
geletzt zu werden, hat es fich als vorteilhaft erwielen.
durch Erhéhung der MeBStemperatur die Reaktions-
gefchwindigkeit  der u. Ul auftretenden Fillungs-
reaktion zu vergrisBBern. Eingehende Meflfungen haben
gezeigt, dall bei 507 die Ausfcheidung von Hart-
afphalten oder freiem Kohlenftoft in jedem Falle fo
ralch verliuft. d. h. die Reaktionsgefchwindigkeit fo
grofl wird, dall die Kugelfchnitte im entfprechenden
Rabmen voneinander abweichen,

An dicler Stelle wiire noch ein Sonderfall zu er-
withnen. der befonders bei paraffinhaltigen Heizilen
cintreten kann.,  Bei derartigen Olen wurde  beob-
achtet, dafy bei 20 .\lvﬁlvmpcfr.llur ohne Zufatz einer
anderen Mifehungskomponente  erhebliche  Abwei-
chungen bis zu 92, im Kugelfchnitt auftreten kénnen.
Wird das gleiche Heizil ohne jede weitere Behandlung
bei 507 gemeflen. (o ftinken die Abweichungen im
Kugelfehnitt unter 20,0 d. . alfo, fie bewegen fich
in einer von uns erkannten. durchaus zuliiffigen Grenze.
Ss handelt fich hier um ¢ine typifche Inhomogeni-
fiecrung durch Paraffinausfcheidungen, die bei hoheren
Temperaturen wieder in Lofung gehen. Liegen afphal-
tifche oder Ausfiillungen von freiem Kohlenftofl” vor,
fo witrden bei Erhébung der MeBtemperatur nach dem
vorher Gefagten die Abweichungen im Kugelfchnitt
entweder beftehen bleiben oder noch ;.ri‘»Bcr werden,
Bei derartigen Heizilen kann man von einer hebbaren
Inhomogeniflierung  (prechen, wobei in Gegeniiber-
ftellung alphaltifehe oder Ausfeheidungen von freiem
Kohlenftofl als unhebbare Inhamaogenitit angefprochen

werden miiflen,
7~

nyg

einem

"l I'lll ge

ellchnitt Keine Abweichungen |
Die MelTung ergibt unter’

Diele Verhiiltniffe;

ausgeflockten An-

. was nach’

Héchltmal3 /ul(n-blv

In folchen Fillen wird unmittelbar

dall .



FEBRUAR

Forfchungsberichte

SEITE 47

Diefle *z. T..aus den vorliegenden Erg
Schrifttums entwickelten Gefe
fachen konnten durch umfangreiche Verfuche heltitip
werden. Aus der Vielzahl der vorlicgenden Verfuchs-
crgebniffe wurden im nachfolgenden cinige typilche

Fille ausgewihlt, auf die fich alle vorkommenden 100000 _
Erfcheinungers im  befprochenen  Rahmen  zuriick- 70000} 'Q—f:—~-~§“;-.-§;l_3t:%-—§%——‘;—}~:g';?
fihren laffen. 20000 L
.- . 20000} __ 1. Temperatur 20°C
Nachdem nun die theoretifchen Grundlagen des m,‘ff,‘;
neuen Unterfuchungsverfahrens belprochen wurden, 3009
follen im nachfolgenden, an Hand einiger Mifchungs- 1000 .
fyfteme,..die _aus den vorhandenen Unterfuchungs- 2000 :
ergébniffen o ausgewiihlt wurden, dall fic als Schul- !
beifpiele fiir die meiften in der Praxis vorkommenden 1000
Fille dienen kdnnen, die experimentellen Grundziige 360
des Verfahrens dargeftellt werden. 5%
In Zahlentafel 2 find die zum Anlatz der im nach- .
folgenden belchrichenen Milchungsreihen verwendeten & oo
Olkompenenten iiberfichtshalber mit ihren wichtiglhen S 00
Analyfen zufammengefaBt. S
Bei der erften zu’ belprechenden Verlfuchsreibe
handelt es fich um die Milchung von Heizol A mit 99
Heizol B. Von diefen beiden Olen wurde Towohl die %
Viskofitiit jedés einzelnen als auch die ihrer Mifchungen 50 L.
80:20, 50:50, 20:80 bei 207 im Happler-Viskolimeter 50 . ; [T
beftimmt und bei jeder ZihigkeitsmelTung ein Kugel- @ . / . X grodere Kugel
fchnitt durchgefithet. Die erhaltenen Werte find in ) /- ) © stemere Kugel
Zahlentafel 3 in den Spalten 4 und 5 zulammengefiellt. ,'r," s oo .
Die letzte Spalte jeder Zahlentafel enthitlt die prozen- [
tualen Abweichungen 1Cp zwifehen den jeweils it 20 Pobog
zwei Kugeln gemeffenen Viskolitiitswerten, I
Abbildung 1 zeigt die graphilche Darftellung der ' - :
gefundenen Werte im log-log-Syftem nach Ubbelohde . :
und Walther, in dem die Ordinate die Viskofitiiten o t P L

in Centipoifen und die Abfzilfe die Zulammenletzung
der Mifchung nach Gewichtsprozenten triigi. Die Ver-

1943

hiniflen des
iten und Tae-

zmiifligk

bindungslinie der  Viskofitit  von 100 Gewichts-
prozent A und 100 Gewichtsprozent B (ftrichpunktiert)
ftellt die theoretifeche Mifchungsviskofititskurve beider
Ole dar. Die Zihigkeitswerte aus der Meffung mit der

0izr 8
l01r0é A
Gew vy

Abbild. 1.

Zahlentafel 2.

Clmischungen

Heizil A mit Heizal I3,

Heizo Hartalphaltgehah Spezifilches Gewicht ) |.~L<n‘[:|l.-|l :m' tp dCp
eizd] HEN . bhei 507 € =
e bei 5076 priBere Kugel) Mo

A 6.84 (1,964 1492.3 0.87
B! 0.50 1.000 i 15.65 15.81 1.01
¢ 13.90 ‘ 1.010 : : 13.48 018
S 0.00 i 0832 ' 2041 0.82

| DO 0,10 : 0972 33.81 1,12

r ! 0,10 | 0.851 490 0.81

G N 8.2 | 0,957 'l 828 0,92

H 047 i 0,056 | 7.31 1,48

Zahlentafel 3. -

Gewichts-"} Gewichts-", Viskofitiit in Cp Viskofitiit in Cp e
Heizol ™~ Heizol bei 20°C hei 20°C ACp
A 13 bei 207 € (kleinere Kugel (groBere Kugel) e

100 i] IRV TN 32685.50 33026.00 1,03

g0 20 0089 110950 4449,38 0.89
50, 30 0,008 47292 374,60 0.45

20 -~ Ho 1.000 ) LT3 0,63

[ . 1o 1.013 27,26 2739 0,47

'v(éa‘ﬁ
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érﬁﬁcré_li.’u Kugel find durch Kreuze, die aus den
Meffungen mit der kleineren Kugel durch Kreife
dargeltellt.

Wie Zahlentafel 3 (Seite 47) zeigt. bewegen fich die-

Abweichungen beim Kugelfehnitt, d.h. alfo die ACp-
Y

Werte famtlicher Milchungen, unter 29,0 was auch in.

der graphifchen Darftelung durch dic Deckung der
VisKafititswerte beider Kugeln zum Ausdruck kommt,
Ferner “liegen alle  Mifchungsviskofititen  auf der

theoretifchen  Viskofitiitskurve.  Die  zeiehnerilche
Deckung  der Kugelfehnitte und  ihre  wertmiifSige

CroBeunter 22, bedeuten nach den eingangs gemachten
Angaben, dafl es fich hier um zwei unbefchriinkt mit-

70 60 50 40 40 20 10

Jo 4o 50 60 0

el D
40 30 10uHeror 8
- Gew <ty

" remperatur 50°C

cdie zugehdrigen

einander milehbare Olcllundqll. diein jedem Mifchungs-
verhiiltnis ein Lhomogenes" Syftem darftellen, das
frei von Ausfeheidungen an Hartalphalt oder freiem
Kohlenftoff ift. Den gleichen Befund lieferten an den
vorgenunnten  Olmifchungen  durchgefithrie Lager-
verfuche.

-Die Abbildungen 2 und 3 (tellen zwel weitere Bei-

fpicte fiie den Kurvenverlauf unbefchriinkt miteinander

milchbarer Syfteme dar. Es handelt fich hier um die
Mifchungen von Heizsl B mit Heizol D bzw. Heizol E
mit Heizol B. In den zugehsrigen Zahlentafeln 4
und 5 find die Viskolitiitswerte fiir beide Kugeln und
prozentualen  Abweichungen  1Cp

1000 T 5
101 &

99 o 10 20

620 P

500 . e e

400

Joo

70 80 S0 40 30 20 10 8 Herold
30 6 50 60 70 30 S0 100 Hewol €
< L & o 0. 90 100 el

ew. s

Temperator 50" C

Centipoisenx 10

2o SO

10

< grodere Kugel {

O wlenore Nuget

Abbild. 2,

Clmischungen eizil 13 mit Heizil 1,

Centipoisen

Abhild. 3.

Zahlentafel 1.

¥ grolere Kuget

o Hlesnere Kugel

Otmischungen Heizol K mit Heizél B.

Gewichts-%, | Gewichis-) Spezitifehes Viskofitiit in Cp Viskofitiit in Cp dc
Heizol Heizisl Gewicht hei 50°C , bei 50°C s
B D bei 530°C (kleinere Kugel) ! (zrisBere Kugel) n
100 0 1,009 15.65 | 15,41 1,01
90 1 0.994 1148 i 11.61 1,11
A 30 0,951 6.8 1 6,90 0,86
50 50 0.915 1.60 : 4.65 1.08
30 70 0,883 3.3 ; 3, 1.19
10 90 0,831 2.8 i 2.50 0,80
0 100 0.832 2.39 j 2,41 0.82

Zahlentafel 5.

C(;{Vic‘hls-‘;{, s Spezififches \'iskuﬁ'l;’il‘in Cp l Viskofitiit in Cp 1 Cp
" Heizbl Gewicht i 507 C ; bei 50°C SE
B bei 50°C (kleinere Kugel) i (groBere Kugel) "o
100 0 00972 281,17 23381 1z
90 1o 0,976 15870 160,12 1.34
M (] 30 01,982 8142 85.83 1.60
50 50 0,990 4537 1588 1.11
30 70 098 28,43 28,01 (.28
10 90 1,003 18,90 19,00 0.99

0 100 1.000 15.05 15.81 1.01

& /A
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cingetragen. Wie die Abbildungen 2 und 3 erkennen
jalfen. kommen in der graphifchen Darftellung dic¢ mia
zwei Kugeln gemelTenen Viskofitiiten, d. b allo die
Kugelfchnitte, zur Deckung. Die zugehbrigen Zahlen-
tafeln weilen in keinem Falle ein JCp diber 29, aufl
Dieler Befund deutet anf eine im praktifchen Sinne
vollkommene Homogenitiit aller vorkommenden Mi-

. fehungsverhiltnifle hin, Was jedoch diefe Kurven von .

der in Abbildung 2 unterfcheidet, ift dic Tatlache.
dafl diesmal keine Ubereinftimmung der theoretifchen
mit den gemefTenen Viskolititen belteht, viehnehr
liegen letztere in allen Fillen unterhalb der Kurven
nach Ubbefohde und Walther. Diefer an fich geringe
Abfall der gemeffenen Viskofitiiten unter die theoretilch
geforderten kann u. E. durch eine gegenfeitige Auf-
[6fung von kriltalloiden und mikrokriftallinen Ol-
beftandteilen erklirt werden. Hierdureh wird jedoch
die Homogenitiit der Mifchung keinesfalls bevintriich-
tigt, da, wie aus den Kurven und den Zahlentafeln zo
entnehmen, die Kugelfchnitte keine Abweichungen
iiber 29, aufweilen, Vergleichsverfuche an bisher allen
aufygefiithrien Milchungen zeigten nach fechsmonatiger
Lagerzeit keinen tiber das iibliche Mal bei den reinen
Mifchungskomponenten  hinausgehenden Bodenfatz,

Gew. s

Lentipoisen

X grobere Kugel

. O ileinere Kugel

s; S U R

Abbild. 1.

Cilmischungen Heizol C mit Heizal D.

Zahlentafel o,

Gewichts-%, Spezifilches | Viskolidt in Cp | Viskofitit in Cp Jc
Eleizol Gewicht bei 20°C g bei 20°C b
C hei 207, ¢ (Kleinere Kugel) ; (zriBere Kugel) B
100 ‘ 0 1036 #1.03 E 81.85 1.01
a5 ; 5 1.031 65.22 ! 006,07 1.28
90 : o 1.018 36.70 ! 57.23 0.82
85 5 1,000 16,18 ! 0.19
80 20 IRV 38.22 | 0.52
75 25 0,087 32.00 ; 0.72
70 30 0,970 28.01 : 0.36
65 35 04951 18.00 : 0.99
60 ta 0910 14.38 t 5.52
351 s 0.033 172 i 29.66
5501 13 0.033 15.98 ; 50.96
0 100 0438 | 1.73 | 0,00

Nachdem in den Abbildungen 1 bis 3 Beifpicle fir
abfolut milchbare Syfteme vo en die Abbil-
dungen 4 bi= 8 fimilich Mifchungsviskofitit-kurven
von Syftemen, die nicht unbefchriinkt miteinander
milchbar find.

Das in Abbildung 4 dargeftellte Mifchungspaar
Heizol € mit Heizol D verhiilt fich bis zu einem
Mifchungsverhiltnis  von 70 € zu 30D durchaus

homogen. Die Kugellchnitte der vinzelnen Mifchungs-
verhiltniffe, d. h, allo die Cp-Werte, licgen gemil
Zahlentafel 6 alfe unter der zuliiffigen Grenze von 2',
Ferner kommen in der graphilehen Darftellung die
Kugelfchnitte zur Deckung, Beim Cberfehreiten des
obengenannten Mifehungsverhiliniffes  finkt  jedoch
die gemellene Vis ofitiit unter die theoretifehe, with-
rend die Kugelfehnitte noch iibereinftimmende Werte
zeigen, Beim weiteren Anwachfen der Heizillhompo-
nente D oauf 40 Gewichtsprozent tritt erft
Abweichung der mit zwei Kugeln gemellenen Visko-
fitdtawerte von 3,529, aull Bei weiterer Steigerung
der D-Komponente, d.h. beim Mifchungsverhiiltais

35 C zu 45 D. werden die Abweichungen im Kugel-
fchnitt ganz erheblich und vor allem auch zeitlich
inkonftant. Es ergaben fich in diefem Punkte der
Mifchungsreihe mit der groBeren Kugel gemaf3 Zahlen-
tafel 6 Unterfehiede bis zu rund 17 Cp. d. h. bezogen
auf die theoretifche Viskofitit von etwa 18 Cp cine
Abweichung von 94:4°,. Vom Milchungsverhiiltnis
60 C zu 40 D heginnt allo die Mifchungsliicke des vor-
licgenden Syftems und fomit die Ausfillung von Hart-
afphalten. Ein Verfolgen des Kurvenverlaufs ither das
Milchungaverhilinis 35 C 2 45 D hinan= ift. abgefehen
davan. dafd in cinem folchen Gebiet ftreng genommen
von eciner exakten Viskofitiitsmeffung nicht mehr.
gefprochen werden kann. auch unzweckmiBig, weil
eitsmeung in diefem Bereich der Inhomo-
genitiit fiie die Praxis keinerlei verwerthbare Ergebni(fe
2eitigen konnte,

Wurde nun beim  Mifehungsverhitltnis 55 € zu
43 D. wie fehon oben erwiihnt, die Viskoflitfitsmeffung
nach  einiger  Zeit  nochmals  durchgefithre,  fo
zeigte die kleinere Kugel gemiB Zahlentafel 6 im
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Gegenfutz zur erften Meffung mit 1072 Cp jetzt den
Wert von 13,98 Cp. Ahnlich liegen die Verhiilinifte
fiir die groBere Kugel. bei der im Falle der erlten
Melfung 15.24 Cp. bei der zweiten Meflung jedoch
fchon 32,59 Cp gefunden wurden. Die Vermutung lag
nahe, daB es lich hier um cinen mit meBbarer Reak-
tionsgefchwindigkeit verlaufenden Ausfillungsvorgang
hundelt. War diefe Vermutung zutreffend. To mullte
nach den. vorhergehenden Erliuterungen bei Anwene
dung einer hdheren Temperatur cine Belchleunigung
der Ausfillungsreaktion eintreten. Die: Temperatur
wurde gegeniiber der erlten Meffung von 20° auf 50°
gelteigert, Die erhaltenen MeBwerte find in Zahlen-
tafel 7 zufammengefaBt. und der Kurvenverlauf ift in
Abbildung 5 graphifch dargeftellt. Man erkeant, dall
dureh Steigerung der Temperatur die Mifchungstiicke

nach rechts verfehoben wird. d. h. withrend bhei 207
eine Milchung von 80 Heizdl € mit 20 Heizdl D oals
praktifch homogen anzulehen it bheginnt in der

gleichen Mifchungsreihe, jedoch bei 50 in diefem
Punkte fchon eine Quellung oder Solvatbildung. Der
Eintritt der eigentlichen Ausfiillung von Harta fphalten
liegt gemii3 Abbildung 5 beim Verhilinis 5 Czn 25 DL
was fich durch die Abweichung des Kugelfehnittes
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Abbild. 5. Clmischungen Heizisl € mit Heizol B,

Zahlentatel T,

Gewichts-9, Gewichts-"), Spezifilehes Viskolitiit in Cp Viskolitiit in Cp 1
Heizsl Heizitl | Gewich bei 507 C bei 500 G S
[ D P hei 3070 (kleinere Kugel) i (grivBere Kugel) e
100 o 1.010 ! 13.32 ! 13,48 1.18

95 5 1.004 : 12,22 i 12.37 1.21
90 10 0.999 ; 10,90 | p1.og 1.62
85 15 0.988 { 0.0} : 9.71 1.02

80 20 ! 0050 : #.05 B.70 1.25

5 a5 i 0.9060 : T ‘ 791 2.40

70 .. 30 i 0.037 : T.40 : 8,01 8.86

70 a0 ] 0.057 T30 8.63 15.19

05 35 | TRIRY R i 5.5 0.92

60 0 i (DA ; kN IE 5.1 0.20

55 15 i 0913 | 5.30 5.30 112

o 100 i 0832 ] 2.30 2.1 0.82

iber 27, cindeutig zu erkennen giht,  Beim fort-
(chreitenden Zufatz der afphaltfillenden Kompo-
nente D werden die Abweichungen im Kugelfchnitt
grofer. um bei einem Milchungsverhiiltnis 70 G zu.i‘m D
mit 15,19, ein Maximum zu erreichen. Nach Uber-
fehreitung diefes MifchungsverhiltnifTes hewegen fich
jedoeh gemiil Zahlentafel T die Kugeltehnitte wieder

unter 29, und kommen fomit in dder graphilehen
Darftellung  zur  Deckung. Dieler  Befund ift an

Er findet feine Erklirung jedoch
darin. daB durch die Erhihung der Temperatur die
Reaktionsgefchwindigkeit des Ausfilllungsvorganges
befehleunigt wird, Dies hommt duech die Vertehichung
der  Mifchungslitcke in Richtung  eines  geringeren
Anteiles der Heizalhomponente D, doh, oalfie vom
Mifchungsverhithinis 60 € za 10 D hei 200 zum- M-
fehungaverhitltnis 5 € zn 25D hiei 3100 z2um Ausdraek,
AuBerdem wird durch die rhahung der MetStemperatur
die Sedimentationsgefehwindigheit der Au~fullungen
fo gelteigert, dafl ich diele fehon withrend der MefTung
am RBoden des Vichafineters abiferpen Do dlier den

fich iiberralchend,

fedimentierten Ausfeheidungen ftehende Milchung ift
fomit praktifeh wieder homogen geworden. Da nun
die Kugeln withrend der Meffung nur den Raum iiber
den fedimentierten Ausfeheidungen durchlaufen. d. h.
alfo nur durch ein homogenes Medium finken, miiffen
die Kugelfehnitte in diefen Fillen wieder Werte unter
Somit findet der Ritckgang der ACp-
den Mifehungs-

20 ergeben.

Werte unter die zuliilfige Grenze bei

Cverhiltniffen 63 Czu 35 D60 Caud0 D und fehlic3tich

23 G oz 43 1 eine natiirliche Autklirung. .
Abbildung 6 und Zahle afel 8 (Seite 51) 2o

die MeBergebnilte einer Milchungsreihe von Heizil €
mit Heizad F. Die graphifehe Darftellung dhnelt bei

ahertlichlicher Beteachtung der Abbildung 2. undd
zwar licgen anele hier diec gemeffenen Vichatitiiten
wrobtenteils unterhally des theoretifeh geforderten, Nur

it der Unterfehied  zwifehen theoretilfcher, und
wemelfener  Viskalitit welentlich  Ttirker.  Feraer

beginnen die Kugellchnitte fehion beim Milchungs.
verhilltnis 90 C zu 10 F anfinglich geringe. nm dann
mit Cteigenden Zataer an Hepsialkemponente ’

& 39
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SELTE 51

en. Nach den bisherigen
beim  Kugellehnitt

grioBere Unterfehivde zu ze
B«.'i[‘pil:l«‘n it die

it
Abweichung

iiber die zuliffige Grenze von 200 immer die Folge

ciner cintretenden  Inhomogenifierung, die jedoch
in diefem Falle. d. h. beim Mifchungsverhiltnis,

wo die mit beiden Kugehi gemelfenen Viskofititen
unterhalb des theoretifchen
noch nicht bis zum Endzuftand der Ansfallung gefithrt
hat. Bei den genannten Mifchungen kann man it
dem Auge noch keinerlei ‘Ausfcheidung feftliellen.
Erft beim Mifchungsverhilinis 70 C zu 30 F wird die
Koagulation von ausgefdllten Stoffen fichtbar., Dus
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Abbild. 6. Olmischungm Heizol € mit Heizél F.

Lagerverfuche
Kurvenverlaufs liegen.

in Abbildung 6 gezeigte Syftem ftellt fomit vin Schul-
heifpiel fiir cine Milchungsreihe dar, bei der bis zu
vinem  beltimmten  Milchungsverhiiltnis, in diefem
Falle T0 C zu 30 F. mit dem Auge anfd 1glich keinerlei
Ausflockungen feltzultellen  find. Wie eingehende
an derartigen Syltemen zeigten, treten
jedoch bei den benannten Mifchungsverhiltniffen nach
Iingerer Standzeit mit Sicherheit Ausflockungen éin.
Die Koagulations- bzw. Sn;(lixm-nluLionsgcﬁ:h\\'indig-
Keit ift in derartigen Syftemen  gegenitber dem in
Abbildung 4 dargefiellten fehr gering und die Erken-

Cnung von Ausfitlungen baw, die Beurteilung derMifch-

harkeit foleher Ole mit den bisherigen Verfahren fehr
zeitraubend. wenn iiberhatipt durchfithrbar, )
Die Abbildung 7 (Zablentafel 9) zeigt den Verlaul

" einer Milchungskurve von Heizol M mid Heizol D.

ier geht der Milchungsliicke. die bei vinem Mifchungs-
verhiltnis von etwa 30 H zu 70 D beginnt, eine’ mef-
bare Quellungszone voraus. Nach einiger Zeit durch-
gefiihrte Viskofitdatsmelfungen an diefem Milchungs-

100
s ~—s Ay 73 60 . 30 90 . 30 0.0 Ol
10 .20 4G 7 50 60 70 60 97 19 He

R S
Temperatur $0° C

Centipoisen

P S !
Abbild. 7.

(ilmischungen Heizol H mit

Zahlentafel 8.

GCewichts-%, | Gewichis-2 Spezifilches Viskolitit in Cp Vishofitiit in Cp c
Heizol oizisl Cuwichi bei 507 C bei 50°C -
C’ F hei 50°C (kleinere Kugel) (zroBere Kugel) me
100 0 1.016 13.32 13.48 1.18
90 10 an7s 8.51 8,81 3.40
S0 30 0.0-16 739 .07 3.65
50 50 0.907 6.32 7,87
30 70 0.881 5,61 10.24
10 a0 0.862 53.15 9.96
0 100 0.851 4,02 0.81
Zahlentafel 9,
Gewichia"], | Gewichts" | Spezifilches Viskofitiit in Cp Viskofitiit in Cp c
Heizol | Heizol Gewicht bei 507 C bei 50°C o
1 [ D hei 50°¢ (kleinere Kugel) {grifere Kugel) moe
100 0 09360 7.20 .31 1,48
00 [l 0,914 6.26 6,34 1.26
70 30 IR 4.70 L35 1.05
K1 S0 ([R5 3.03 . 2.20
30 0 [IRHTH 3.05 6.88"
30 0 (IS0 3.65 13.97
30 0 (RN 1.80 16,31
1n ai 0847 2.0l 3.06
1] 160 [IRIK o 0,82
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verhiiltnis zeigten, dafl, wie zu vermuten war, durch
die fortfechreitende Koagulation cin Anftieg der zeitlich
fpiter gemelTenen Viskolitiitswerte eintritt. Allo auch
hier verlduft die Koagulation von Alphaltftoften mit
meBbarer Gefchwindigkeit,

Ahnliche VerhiltnifTe, wie in Ablbildung 7 dar-
geltellt, liegen auch fiie dax in Abbildung 8 und Zahlen-
tafel 10 befehrichene Mifchungspaar Heizisl G mit
Heizol € vor, Wie man erkennen kann. befindet fich
fiir diefes Svftem die Mifchungsliicke beim Verhiilinis
10 G zu 90 C. Von 30 Gewichtsprozenten Heizol G an
aufwiirts  find  alle Mifchungsverhiilini(Te
homogen und villig ausfGllungsfrei. '

anderen

Centiporsen

el
/ l i |« grodere Kugel - ;

& i
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© Alomere Mupel
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Abbild. 8. (lmischungen Feizal G mit

Ileizil .

Zahleotatel 10,

GCewichts-t ) Spezififches Viskofitit in Cp | Viskaolitiit in Cp 1c

Heizil Goewicht . Dbei 5070 ' bet 50 € 1n nl,)

C bei 50°7¢ (kleinere Kugel) H (urivBere Kugel) o

& (LUST TTD0 78.28 $.92

1o .90 | nl.21 01.54 0.54

30 0,073 ! 31,12 0.89

S0 0905 H 23,093 0.71

70 1001 | i 20,49 0.20

o 1,000 | 16,08 8,12

100 1.0106 : 1318 .18

ZafammenfalTung.
In der vorliegenden Arbeit wird ein Verfahren zur fitiitswerten  werden  in Zulammenbang  mit dem

Beftimmung der Mifehbarkeit von 1Teizilen helehrie-
ben.  Es beruht auf Yiskolititt=metTung  im
Hoppler-Viskolimeter. wabei die Zihigkeitsmel(fung
nicht wie gewshulich mit ciner. fondeen mit zwei lich
in ihren MeBbereichen diberfehneidenden Kugeln
durchgefithrt wird.  Die bei diefem Yorgehen  fich
ergebenden Abweichungen zwifchen den mit in threm
Purchmelfer verfehiedenen Kugeln gefundenen Visko-

ciner

Inhomogenitiitsgrad der vorlicgenden Olmifchung ge-
bracht. An Hand ven zahleeichen Beilpiclen wird
nachgewiefen, daf fowoeh! der Beginn als anch der
Endzuftand einer Koagulation einwandfrei erkennbar
i, Duas Verfahren befitzt gegeniiber den bisher
bekannten. trotzdem ex nue qualitativer Natur il
den Vaorteil einer grifieren Empfindlichkeit. verbunden
mit einer echeblichen Zeiterfparnis.

Die Beflimmung der Pumpfihigkeit von Feizolen

Von . R, Asbach und

Zur Kennzeichnung des Temperatueverhaltens von
Olen. insbefondere van Heizilen, wird hawptfiichlich
die Beftimmung des  Stockpunkies  herangezogen,
Obgleich ex in 1% chkreifen bekannt ift. dafl die Stock-
punktbeftimmung ein durchaus empirifches Verfahren
darftellt, deffen Reproduzierbarkeit und Genauigkeit
fehir viel zu witnfehen iibrig 1Bt konnte doch hislang
aaf diefe MeBgrioBe fiir die Kennze hnung des Kiilte-
verhaltens von Heiziolen nicht verzichtet werden, da
ehen keine andere bekanute Maflzahl - wie Leifpicls.
weile die Viskolitiit oder die Dichie Auflehlufd diber
das Temperaturverhalten von lleizilen gibt.  Die
normale Beftimmung  des Stockpunktes beruht be-
konntlich auf der Ermittlung derjenigen Temperatur,

J. Tegethoff,

bei der das O unter Einwirkung der Schwerkraft bei
ciner Neigung des MefigefiBes von 307 nicht mehr
beweglich sder germde wieder flicBfihig wird. Es
handelt fich alfo hier um die Beltimmung zweier
Grenztemperaturen, d. by entweder um die Tempera-
tur. bei der das zu unterfuchende O gerade nicht
mehr fliet, odee um die Temperatur, hei der es gerade
wieder zo fliclben beginat. Beide Temperaturgrisben
werden zur Kennzeichnung des Kiilteverhaltens ver-
wendet, meiftens aber ohne die nidhere Angabe, welche
van beiden Grenztemperaturen zur Beltimmung herane
gezogen warde, Frgeben fich hivraus fehon betriicht-
liche Abweichungen zwifehen den Tenperaturangaben :
verfehicdener  Pritfungeftellen. fo bleibt aneh bei

@& O






