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und geordnet, fiir die Entwicklung der Technik
selbst sich von unberechenbarem Werte erweisen
konnen.

Grundsitze fiir die Priifung von

Mineralschmierdélen.

Aufgestellt vom
deutschen Verband fiir die Materialpriifungen der Technik,

Zusammengestellt von
(_/ DR. L. EGER-MUNCHEN.

(Eingeg. d. 23.9. 1904,
A. Hauptpriifungen.
L Durchsicht.
1. Die Durchsicht der Ole in ditnner Schicht

ist durch Ablaufenlassen an einer Glasfliche zu
bestimmen.

II. Spezifisches Gewicht.

2. Das spezifische Gewicht kann nur als
Kennzeichen fiir die Klassifizierung von Mineral-
dlen bestimmter bekannter Herkunft, sowie als
Identitits- und Vergleichungsprobe dienen. Die
Bestimmung dieser Eigenschaft ist beizubehalten.

3. Die Begrenzung des spez. Gewichtes in
Riicksicht auf den Gebrauchszweck ist nicht er-
forderlich. Nur wenn Ole bestimmter Herkunft
verlangt werden, sind zur Klassifizierung be-
stimmte Gewichtsgrenzen festzusetzen, die in-
dessen nicht zu eng gezogen werden diirfen.

4. Die Bestimmung des spez. Gewichtes er-
folgt je nach Art und Menge des Materials und
dem verlangten Genauigkeitsgrad nach dem be-
kannten Verfahren (amtlich geeichte Araometer,
Pyknometer, Mohrsche Wage, Ariometer fiir
kleine Olinengen, Alkoholschwimmverfahren).

5. Als Einheitstemperatur fir diese Bestim-
mung ist - 159 als Géwichtseinheit Wasser von
- 49 festzuhalten.

III. Konsistenz von Zylinderdlen und #hn-
lichen dickflussigen Olen bei gewdhn-
licher Temperatur.

6. Fiir betriebstechnische Zwecke geniigt die
Feststellung der Konsistenz im 15 mm weiten
Reagensglas bei 30 mm Auffiilllung. Eine erste
Probe ist im unerhitzten Zustande, eine zweite
nach 10 Minuten langem Irhitzen im kochenden
Wasserbad zu priifen. Beide Proben werden un-
mittelbar nach erfolgter Vorbehandlung 1 Stunde
lang im Wasserbad der Beobachtungstemperatur
ausgesetzt, welche den praktischen Erfordernissen
anzupassen ist. Dann wird durch Umdrehen des
Probeglases die Konsistenz ermittelt.

7. Fur zolltechnische Zwecke (Ieststellung
der Tara) ist das jeweilige im Zolltarif vorge-
schriebene Verfahren anzuweuden. Nach dem
zur Zeit vorgeschriebenen Verfahren ist ein kali-
briertes Standglas von 40 mm lichter Weite und
60 mmm Hohe bis zu 30 mm mit Ol zu fiillen.
Ist die Oberfliche des 1 Stunde auf -|-15° ge-
haltenen Oles nach 2 Minuten laugem Umkehlen
des Glases unveriindert, so ist das Ol als salben-
artig, sonst als fllissig zu bezeichnen.

8. Auch bei diesen Versuchen empfichlt es
sich, eine erste Probe im urspriinglichen Zustande,
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eine zweite nach dem FErhitzen des Oles im
kochenden Wasserbad zu priifen.

IV. Flissigkeitsgrad.

9. Die Bezeichnung ,Fliissigkeitsgrad* (Vis-
kositit) und die bisherige zahlenmi8ige Ausdrucks-
weise sind beizubehalten.

10. Die Benutzung des Englerschen Appa-
rates ist- beizubehalten.

11. Die Abkiirzung der Versuchsdauer bei
Benutzung des Englerschen Apparates durch
Bestimmung der Ausflufizeiten von 50 und 100 cem,
ist zulissig fir dickflissige Ole, fiir dunnﬁussxgere
Ole aber nur als Kontrollversuch gegeniiber der
Ausflufizeit von 200 ccm. Bei Mangel an geniigen-
den Olmengen kann man auch mit kleineren Ein-
fillungen als 240 cem arbeiten und durch Be-
nutzung von Verhiltniszahlen die AusfluBzeit
von 200 ccm berechnen. Geschieht dies, so ist
die eingefiillte Olmenge im Prufungsberlcht an-
zugeben.

12. Die Ausfihrung der Bestimmungen bei
-+ 20 und 50° fir Maschinen- und Eisenbahnole
bei 100 und 150 oder 180° fiir Zylinderdle ist
zu billigen.

13. Zur Entfernung zufilliger Verunreini-
gungen sind die Ole vor den Versuchen durch
ein Sieb von '/, mm Maschenweite zu gieSen.
Sehr dicke Ole sind hierzu schwach zu erwirmen.

14. Uber den Riickstandsbefund ist ein Ver-
merk in den Prifungsbericht aufzunehmen. Bei
allen Bestimmungen des Fliissigkeitsgrades ist
auch vor und nach dem Versuch die obere Miin-
dung des Ausflufréhrchens auf das Vorhanden-
sein etwaiger Verunreinigungen (insbesondere
Gewebefasern) zu untersuchen.

15. Wasserhaltige Ole sind vor- den Ver-
suchen entweder durch Schiitteln mit Chlorcalcium
und Iiltrieren durch trockenes Filter oder durch
vorsichtiges Iirwirmen auf 110° in offener Schale
bis zum ruhigen Fliefen zu entwiissern. Mit
dem entwiisserten Ol ist eine Kontrollbestimmung
auszufithren.

V. Verhalten fliissiger Schmierdle
in der Kalte.

16. Die Ermittlung des Kiltepunktes ist im
Rahmen der in dieser Hinsicht von den Ver-
brauchern gestellten Anforderungen durchzu-
fiihren.

17. Fir die bestehenden Vorrichtungen zur
Kiltepunktsbestimmungen sind zurzeit keine Ande-
rungen vorzuschlagen.

18. Bei der zahlenm#Bigen Vergleichung des
FlieBvermogens durch das U-Rohrverfahren sind
also 6 mm Rohrweite, 50 mm Wasserdruck, 1 Minute
lange Druckeinwirkung, sowie 10 mm Minimal-
aufstieg beizubehalten.

19.Vorbehandlung der Proben: Zur Beriicksich-
tigung der durch Temperatureinfliisse bedingten
Anderungen des Kiltepunktes sind die Proben
(Je zwei Einzelversuche) nicht nur im Anliefe-
rungszustand, sondern auch nach 10 Minuten
angem Erhltzen auf etwa 50° zu priifen. Bei
dem im erhitzten Zustand gepriiften Ol ist die
Prifung zu wiederholen, wenn das Ol bei der
ersten Prifung gentigt hat.
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20. Nach jederi Vorbehandlung soll dasim U-
Rohr befindliche O1 Y/, Stunde lang in Wasser von
20° verbleiben, ehe es der erneuten Priifung
unterzogen wird.

21. Alle Vorbehandlungen erfolgenim U-Rohr.

22. Mechanisch verunreinigte oder wasserhal-
tige Ole sind wie unterI'V: 13.und 15.vorgeschrieben
zu reinigen.

23. Die erwithnten Vorbehandlungen (19.) sind
tunlichst auch bei den Kiltepriifungen im Rea-
gensglas oder bei der Auslaufprobe aus 5 mm
weitem und 30 mm langem Rohr vorzunehmen.

24. Die Priifung der U-Rohren auf gleich-
mifige Weite durch amtliche Versuchsanstalten,
z. B. die Charlottenburger Konigl. mechanisch-
technische Priifungs- und Versuchsanstalt oder
die GroBherzogl. Badische chemisch-technische
Priifungs- und Versuchsstation ist erwiinscht.

VI. Flammpunkt.

95. Die Festsetzung einer Minimalgrenze fir
den Flammpunkt ist fiir Eisenbahnéle, Maschinen-
6le, Zylinderdle usw. erwiinscht, win das Schmier-
ol in einfacher Weise als frei von leichtfliichtigen
Olen und nicht feuergefahrhch zu kennzeichnen,
ferner zum Identititsnachweis, und weil der
Flammpunkt bis zu einem gewissen Grade mit
wesentlichen Eigenschaften der Ole zusammen-
hingt. Die Hoéhe dieser Grenzen ist fiir die
\erschledenen Sorten von Olen nach MaBgabe
der besonderen Betriebshediirfnisse festzusetzen.

26. In allen Fillen, in denen es sich um
Erzielung moglichst grofer Genauigkeit handelt,
istderPensky-Martenssche Apparat, inanderen
Fillen auch der offene Tiegel zu benutzen.

27. Mit dem Ergebnis ist jedesmal anzufiihren,
welcher Apparat benutzt worden ist.

VIL. Chemische Priifungen.
a) Freie Siure.

98. Versuchsausfithrung, Die bestehenden
Verfahren zur Bestimmung der freien Siure in
Schmiertlen sind beizubehalten. Mineralsiuren
sind im wisserigen Auszuge von etwa 100 g Ol
zu bestimmen. Organische Sduren sind bei hellen
Olen in der alkoholisch-atherischen Losung von
10 cem O, bei dunklen Olen im absolut alko-
holischen Auszug der entsprechenden Olmenge
titrimetrisch mit wasseriger oder alkoholischer
1/ o-n. Lauge zu bestimmen.

29. Als Einheit fiir den S&uregehalt soll die
bislang im Verkehr mit Mineralschinierdlen iib-
licheEinheit ,Schwefelsiureanhydrid“ beibehalten
werden. Fir Vertffentlichungen empfiehlt es
sich, die ,Saurezahl“ beizufiigen.

b) Léslichkeit in Benzin und Benzol.

30. Die Bestimmung der Loslichkeit heller
Ole in Benzin oder Benzol ist im allgemeinen
entbehrlich. Nur wenn Triibungen zweifelhafter
Beschaffenheit vorliegen, wird eine solche Prii-
fung notig.

31. Dunkle Ole sollen in Benzol vollig 16s-
lich sein.

32. Zur Ermittlung des Asphaltgehaltes dient
die Bestimmung der Loslichkeit in reinem Petro-
leumbenzin. Das Benzin soll das spez. Gewicht
0,69—0,71 bei -}-15° und die #ufersten Siede-

grenzen 65—95° haben haben. Die Auflésung
soll fiir qualitative Versuche im Reagensglas
von 15—20 mm Weite im Verhiltnis von 1 Raum-
teil Ol zu 40 Raumteilen Benzin erfolgen. Nach
24 stiindigem Stehen unter Ausschluf direkten
Sonnenlichtes soll beobachtet werden, ob sich ein
Niederschlag gebildet hat. Bei positivem Aus-
fall der qualitativen Probe wird die quantitative
Bestimmung mit 5 g Ol unter sonst gleichen Be-
dingungen wie bei der qualitativen Priifung aus-
gefithrt.

33. In den Olen nicht geldste Asphaltstoffe
diirfen im allgemeinen nicht zugegen sein. Die
Gegenwart solcher Stoffe kann durch Bestimmung
des Asphaltgehaltes im filtrierten und nicht-
filtrierten (1 ermittelt werden.

34. Die Festsetzung der Grenzzahlen fiir den
Asphaltgehalt ist den Verbrauchszwecken anzu-
passen.

¢) Nachweis von fettem Ol

35. Fettes Ol wird qualitativ durch 1 , stlin-
diges Erhitzen von 3—4 cem des zu prufenden
Oles im Paraffinbad auf etwa 240° mit einem Stiick-
chen Natriumhydroxyd nachgemexen Nach der
Abkihlung auf Zlmlner\\drme zeigen die Ole
bei Gegenwart von fettem Ol Gelatlmeren oder
Seifenschaum oder beide Erscheinungen. Der
Seifenschaum ist bei Zvlinderdlen, welche an sich
schon bei Zimmerwirme salbeuartig sind, das
entscheidende Merkmal fiir die Gegenwart des
fetten Oles.

36. Quantitativ wird fettes Ot je nach der un-
gefihren Menge des vorhandenen Fettes und
dem verlangten Genaunigkeitsgrad der Bestim-
mung durch Ermittlung der Verseifungszahl oder
gewichtsanalytisch nach Spitz und Honig be-
stimmt,

d) Nachweis von Harzol.

37. Zur Priifung auf Harzol wird eine kleine
Probe des Oles (b cem) stark mit Schwefelsiure
vom spez. Gewicht 1,62 geschiittelt. Wenn nach
Trennung der Schichten nur Gelb- bis Braun-
firbung, nicht aber die dem Harzdl eigen-
timliche Rotfirbung der S#ureschicht ein-
tritt, ist das Ol harzolfrei. Bei eingetretener
rote1 oder zweifelhafter dunkler Farbung der
Saure ist das Ol nach den bekannten quantita-
tiven Verfahren (Storchsche Extraktion mit
96 %-igem Alkohol, Polarisation usw.) niher auf
den Gehalt an Harzdl zu priifen. Das hohe
spez. Gewiclit des Harzoles (iber 0,970 bei 159
und seine groBe oder vollstindige Loslichkeit in
absolutem Alkohol lassen das Ol leicht imn
Mineral6l erkennen.

e) Wassergehalt.

38, Der Wassergehalt der Ole ist nur
dann quantitativ zu bestimmen, wenn die
qualitative Probe merklichen \Vassergehalt er-
kennen lieB. Bei Olen, die unter 240° im
Penskyschen Apparat entﬂammen, erfolgt die
Bestimmung so, daB die Gewichtsverluste ge-
wogener, etwa gleichgrofer Mengen (je 10 bis
15 g} des urspriinglichen und des entwisserten
Oles beim Erhitzen in Glasschalen auf kochen-
dem Wasserbade bis zum Verschwinden jeglicher
Schaumbildung bestimmt werden. Ausdem Unter-
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schiede der Gewichtsverluste beider Proben ist
der Gehalt an Wasser im urspriinglichen Ol zu
berechnen. Die Entwisserung des Oles vor dem
Erhitzen geschieht durch Schitteln des schwach
erhitzten Oles im Erlmeyerkolben mit Chlor-
calcium und nachheriges Filtrieren auf trockenem
Tilter.
f) Alkalien und Salze.

39. Alkalien und Salze werden in dem nach
Satz 28. gewonuenen wisserigen Auszuge der Ole
in bekannter Weise nachgewiesen.

g) Laugenprobe.

40. Die Laugenprobe dient zur Priifung auf
naphtensaure, im Ol geloste Salze; sie erfolgt
unter Schiitteln gleicher Raumteile 01 und Natron-
lauge von 3° Bé. Nach dem Schiitteln mit der
Lauge darf sich bei salzfreien (')len. keine Emul-
sion an der Trennungsschicht von Ol und Lauge
zeigen.

B. Ergiinzende Priifungen.
I. Brennpunkt.

41. Die Bestimmung des Brennpunktes ist
im allgemeinen bei Schmierslen neben der Flamm-
punktsbestimmung entbehrlich. Jedoch empfiehlt
es sich, in besonderen Fillen, z. B. bei auffillig
niedrigem Flammpunkt und bei Fragen der Feuer-
gefahrlichkeit,auch den Brennpunkt zu bestimmen.

42. Die Bestimmung erfolgt in offenen, 4 cm
weiten und 4 cm hohen Porzellantiegeln auf
flacher Sandbadschale. Die Tiegel sind zur
Hailfte in Sand einzubetten. Das Erhitzen soll
stetig erfolgen und etwa 4° in der Minute, im
dullersten Falle 6° in der Minute betragen.

II. Destillationsprobe.

43. Die Destillationsprobe ist bei der tech-
nischen Priifung der Schmierdle nur dann vor-
zunehmen, wenn bei auffillig niedrigem Flamm-
punkt der Verdacht auf Gegenwart leichter Ole
vorliegt, und deren Kennzeichnung erforderlich ist.

44. Die Destillationsprobe ist bei zolltech-
nischen Priifungen zur Klassifizierung des zu
prifenden Materials anzuwenden (s. Centralblatt
fir das Deutsche Reich 1898, S. 279.)

45. Die Destillationsprobe soll im allgemeinen
im Englerschen Glaskolben mit 100 cem Ol
und Kiihlung durch Metallrohr (Verhandlungen
des Vereines fiir Gewerbeflei 1887) vorgenommen
werden. Die Erhitzung des Oles soll micht tber
320° hinausgehen.

46. Fiir zolltechnische Priifungen ist zurzeit
ein Apparat (Centralblatt fiir das Deutsche Reich
1898, 279) amtlich vorgeschrieben.

III. Bestimmung der Verdampfungsmenge.

47. Die Bestimmung der Verdampfungsmenge
beim Erhitzen der Ole im offenen Gefif (Por-
zellantiegel) ist nur ausnahmsweise erforderlich,
nidmlich um in besonderen Fillen die Verdampf-
barkeit von solchen Olen zu vergleichen, welche
bei Heildampf- und Hochdruckmaschinen zu
hocherhitzten Olbidern und dergleichen Verwen-
dung finden.

48. Die Bestimmung soll in 4 ¢m weiten und
4 cm hohen Porzellantiegeln erfolgen. Die Tiegel
sollen im Sandbad, zur Hélfte in dieses einge-

hiillt, auf die in Frage kommende Temperatur
erhitzt werden. Zu den Versuchen ist stets ein
Vergleichsol heranzuziehen, und die Erhitzung ist
bei den Vergleichsversuchen gleich schnell (20oder
30 Minuten) zu bewirken. Es sind stets zwei
Versuche auszufiihren, aus deren Ergebnissen das
Mittel zu ziehen ist.

IV. Paraffingehalt.

49. Die Bestimmung des Paraffingehaltes kann
im allgemeinen bei Schmierdlpriifungen entbehrt
werden. In besondereu Fallen, z. B. bei Priifung
der Herkunft voh Olen, in Streltfallen usw., kann
das Alkohol - Atherv erfahren von Holde zur
Paraffinbestimmung benutzt werden.

Zu vorstehenden Grundsitzen, welche im
Jahre 1900 durch die Hauptversammlung des
deutschen Verbandes in Riidesheim genehmigt
worden sind, haben sich im Laufe der Zeit mit
Riicksicht auf neuere ErfahrungenimLaboratorium
und in Beachtung der gesteigerten Anforderungen
der Industrie, sowie der Eisenbahnbetriebe mehr-
fache Erginzungen bzw. Abinderungen als not-
wendig erwiesen; dieselben sind nachfolgend zu-
sammengestellt:

a) Bei A IV, Absatz 12: Fliissigkeits-
grad soll es gemidB Beschluf kiinftig heifen:

Die Ausfithrung der Bestimmungen bei - 20
und 50° fir Maschinen- und Eisenbahndle ist zu
billigen; bei Zylinderslen wiren die Vérsuche
im allgemeinen bei 50° und 1009 nur in beson-
deren Fillen bei hoheren Temperaturen vorzu-
nehmen.

b) Zu AVII,Absatz 29: Freie Siure wurde
beschlossen, dafiir zu wirken, daf als Einheit
statt ,Schwefelsiureanhydrid“ allgemein ,S#ure-
gehalt* eingefiihrt werde.

¢) Zu AVII, Absatz 30—34: Loslichkeit
in Benzin-Benzol wurde beschlossen, die in
Benzin- und Alkoholéather unlgslichen Teile nicht
als Asphalt oder Asphaltpech, sondern allgemein
als asphaltartige Stoffe“ zu bezeichnen.

Betreffs der Loslichkeit der Schmierdle in
Benzin (Absatz 32) wurde es als dringend not-
wendig erachtet, die Grenzen fiir das spez. Ge-
wicht des zur Bestimmung der asphaltartigen
Stoffe benstigten Benzins enger als bisher tiblich
zu ziehen. Es wurde der Beschlu8 gefaft, mit
irgend einer leistungsfihigen Firma in Verbindung
zu treten und dieselbe zu veranlassen, daB sie
ein an ungesittigten Kohlenwasserstoffen mog-
lichst freies, einheitlich zusammengesetztes Benzin
vom spez. Gewicht 0,695—0,700 stets in so grofien
Mengen vorritig hilt, daB damit alle in Betracht
kommenden Verbrauchsstellen versorgt werden
konnen.

In weiterer Ergiinzung von Absatz 30—34
wurde noch folgendes beschlossen. Die in der
Praxis vielfach gebriuchliche Bestimmung der
asphaltartigen Stoffe durch Alkoholidther soll
vorzugsweise als Vergleichs- und Identititsbestim-
mung dienen. Bei Vornahme von drei Einzel-
versuchen sollen hierbei Fehlergrenzen bis zu
0,56% gegenitber dem Mittelwerte zugelassen
werden. Beziiglich der Verwendung von Amyl-
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alkokol statt Alkoholither sollen weitere Ver-
suche abgewartet werden.

d) ad A VII, Absatz 35: Nachweis an
fettem Ol hlnter Natriumhydroxyd ist einzu-
fligen ,oder metallisches Natrium®.

e) ad A VII, Absatz 37: Nachweis an
Harzol

Diese Bestimmung soll dahin erweitert werden,
daB bei der Priifung auf Harzol neben der Be-
handlung mit Schwefelsiure 1,62 auch noch eine
kleine Probe des zu untersuchenden Oles mit
Essigsdureanhydrid geschiittelt ,und dann mit
einem Tropfen Schwefelsiure 1,53 versetzt wird.
Violettfirbung weist sicher auf die Anwesenheit
von Harz$l hin.

Der jetzige dritte Satz bei Absatz 37 miifite
dann lauten: bei eingetretener Farbung der Saure
ist das Ol usw.

f} ad A VII, Absatz 39: Alkalien und
Salze; hier wire erg'ﬂnLend beizufugen:

\aphtensalze werden in dem nach Absatz 28
genommenen Auszug der Ole und durch direkte
Veraschung ermittelt.

Die nun weiter folgenden ,Grundsiitze fiir
die Prifung von Leuchtdl (Mineralsl), Gasél,
Putzol usw. haben zwar der Hauptversammmlung
zur speziellen Genehmigung noch nicht vorge-
legen, doch erscheint es angezeigt, sie jetzt
schon der Offentlichkeit zu iibergeben, da-
mit Gelegenheit geboten ist, etwaige Antrige und
Wiinsche von Fachgenossen welche der Kom-
mission selbst nicht angehoren, noch auf ihre
Berechtigung zu priifen und eventuell zu beriick-
sichtigen.

Beizufiigen wire hier, daf die in einigen
Zeitschriften betreffs der durch Ausschuf 9 auf-
gestellten Grundsitze bereits erschienenen um-
fassenden Verdffentlichungen ohne Wissen und
Willen der genannten Kommission geschehen
sind und deshalb keinen Anspruch auf absolute
Richtigkeit machen koénnen.

Grundsiitze fiir die Priifung von Leuchtol
(Mineraldl), Gasol, Putz6l, Benzin und Paraffin.
A. Leuchtsl (Mineraldl).

1. AuBere Merkmale.

1. Fir die Farbenpriifung ist das Kolorimeter
nach Stammer beizubehalten.

2. Die Bestimmung der Fluoreszenz ist nicht
nétig.

3. Zur Ermittlung der Kapillaritat ist die
Bestimmung in einem Englerschen Petroleum-
viskosimeter mit enger Ausflufoffnung geeignet.
Von einer Bestimmung des Aufstieges im Docht
ist in Riicksicht auf die verschiedene Beschaffen-
heit der Dochte abzusehen.

Die Anstellung von Versuchen zur Bestim-
mung der Aufsaugefihigkeit von Olen mit
Loschpapier von gleicher Beschaffenheit ist in
Aussicht genommen.

II. Spezifisches Gewicht.

4. Zur Bestimmung des spez. Gewichts mit

den amtlich geeichten Thermoariiometern ist nach

denfriitheren, bei Schinierislen gefaten Beschliissen
nichts zu bemerken.

" 5. Die iibliche Normaltemperatur von 150
bei Wassereinheit von -+ 4° wird fiir die Bestim-
mung des spez. Gewichtes beibehalten.

III. Flammpunkt.

6. Zur Bestimmung des Flammpunktes im
Abelschen Apparate ist nichts zu bemerken.

IV. Destillationsprobe.

7. Die fraktionierte Destillation erfolgt im
glisernen Englerschen Apparat (Verhandlung
des Vereins fiir Gewerbefleif 1887).

a) Es sind die Destillate bis 150°, 150—200°,
200—250°, 250—275°, 2756—300 * aufzufangen und
der iiber 300° siedende Teil aus der Differenz zu
bestimmen.

b) Statt Siedepunkt ist der Ausdruck ,Siede-
beginn* zusetzen. Siedebeginn ist derjenige Punkt,
bei welchem der erste Tropfen vom Kiihlerende
des Englerschen Apparates abfillt.

¢) Als Endpunkt je einer Fraktion gilt der-
jenige Punkt, bei welchem durch wiederholtes
Erhitzen auf den Fraktionspunkt hdchstens sechs
Tropfen aus dem Kiihlrohr ablaufen.

d) Im allgemeinen ist die Fraktionierung
volumetrisch vorzunehmen, nur in besonderen
Fillen wird Gewichtsbestimmung der Destillate
erwimscht sein.

e) Auf Temperaturunterschiede der gemes-
senen oder gewogenen Fraktionen diirfte nur in-
soweit Riicksicht zu nehmen sein, als die zu
messenden Destillate natiirlich auf Zimmerwirme
vor der Messung abzukiihlen sind.

f) Aufer der Bestimmung der iiber 300°
siedenden Bestandteile ist die Ermittlung der
undestillierbaren Riickstande im allgemeinen nicht
notwendig.

V. Raffinationsgrad.

8. a) Die Siurebestimmung ist unter Auflésen
des Petroleums in Alkoholither in bekannter
Weise titrimetrisch mit wenigstens 100 cem Ol
auszufithren.

b) Aufler der Siureprobe ist die Natronprobe,
wie sie in Muspratts technischer Chemie 1898,
S. 2284 beschrieben ist, vorzunehmen. Bei posi-
tivem Ausfall der Probe ist die Gegenwart von
naphtensauren Salzen durch die Aschenprobe
unter Velaschung von 1 Liter O1, das zuniichst
bis auf einen kleinen Rest (ca. 30 ccm) destilliert
wird, festzustellen. Bei negativem Ausfall der
Natronprobe findet keine Veraschung statt, da
alsdann die Gegenwart merklicher Mengen orga-
nischer Salze nicht anzunehmen ist.

¢) Beim Schiitteln gleicher Teile Petroleum
und Schwefelsiure vom spez. Gewicht 1,75 soll
letztere sich nur sehr wenig farben.

d) Zur Bestimmung ungesittigter Kohlen-
wasserstoffe dient das Verfahren der Schiittlung
mit Schwefelsdaure 1,83. Ein Verfahren ist noch
an der Hand der bereits bekannten Metho-
den (z. B. Krimer und Bottcher, Verhandlung
des Vereins fiir Gewerbefleify 1887) auszuarbeiten,

VI Erstarrungspunkt.
9. Bei der Feststellung des Erstarrungspunktes
sind stets frische Proben zu benutzen und nicht
Proben, welche vorher lingere Zeit auf cinen
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anderweitigen Temperaturgrad abgekiihlt worden
sind. Abgesehen von dieser Priifung ist noch
der Erstarrungspunkt des Destillationsriickstandes
zu bestimmen, welcher beim Abdestillieren des
Petroleums bis auf 300° erhalten wird.

VII. Paraffingehalt.

10. Die Paraffinbestimmung ist im allgemeinen
nicht auszufiihren. Bei der etwaigen quantitativen
Bestimmung des Paraffins nach dem Alkoholither-
verfahren sind nur die tiber 250° siedenden An-
teile zu benutzen.

VIII. Schwefelgehalt.

11. Die Schwefelbestimmung ist quantitativ
auszufithren und erfolgt nach der Methode
HeuBler, diese Z. 1895, 285, Englers Chem.-
Ztg. 1896, 8. 1897.

IX. Brennversuche.

12. a) Als Lichteinheit gilt das geeichte
Hefnersche Amylacetatlimpchen. Fiir genaue
photometrische Versuche dient der Lummer-
Brohmesche Photometerkopf; fiir sonstige
Untersuchungen ein Fettfleckphotometer.

b) Als Versuchslampen sind im allgemeinen
14 Rundbrenner zu benutzen; fiir Ole, welche
zur vollkommenen Velblennung einer groferen
Luftzufuhr bediirfen, wie z. B. rus%1sche galizi-
sche Ole usw. sind \ortellhdft die Kosmoqblenner
(Schuster-Beer) zu verwenden. Die Einschnii-
rung des Zylinders ist derartig zu wihlen, oder
der Zylinder ist derartig zu stellen, daff bei voll
entwickelter Flamme das Maximum der Leucht-
kraft erreicht wird. An den Versuchslampen sind
immer moglichst weite Olreservoire anzubringen,
damit der Hohenunterschied zwischen Brennel-
rand und Olnivean sich wihrend der Versuchs-
dauer méglichst wenig #ndert.

c) Die Brenndauer soll im allgemeinen sechs
Stunden betragen, nur in besonderen Fillen bei
eingehenden Untersuchungen kann wesentlich
lingere Brenndauer gewiihlt werden.

d) Die Flamme ist im Laufe der ersten
Viertelstunde auf die groftmogliche Hohe einzu-
stellen, dann eine Viertelstunde vor der ersten
Photometrierung nochmals hochzuschrauben und
alsdann vollstindig unreguliert weiterhin sich
selbst zu Uberlassen.

e) Die photometrischen Ablesungen sollen
im allgemeinen nach 2 Stunden und dann zum
Schlusse vorgenommen werden. Bei genauen Er-
mittlungen ist nach 2, 3, 4, 5, 6 und mehr Stun-
den je nach dér Brenndauer abzulesen.

f) Die Art der Beobachtungen der Licht-
stirke speziell beim Fettfleckphotometer, z. B. ob
mit einem oder beiden Augen abgelesen wird,
ist dem Beobachter zu iiberlassen. Die jeweilige
Hohe der Flamme braucht nicht besonders ge-
messen zu werden. Die Dochitkruste ist sorgfiltig
abzuheben und zu wiigen.

g) Im allgemeinen wird der Gesamtverbrauch
des Ols bestimmt durch Wagen der Lampe vor
Beginn und am Schlusse der Brennversusche.
Fir genaue Bestimmungen ist die Lampe bei
Jedemphotometrischen Versuchzuwigen. Etwaige
Temperaturunterschiede des Ols sind auf die
Wigungen ohne wesentlichen Einfluf.

h) AuBer der mittleren Lichtstirke und dem
Gesamtverbrauche ist auch der Verbrauch pro
Kerzenstunde anzugeben.

i) Sonstige Bemerkungen zu den Lichtmes-
sungen sind nicht zu machen.

13. Ohne praktische Brennversuche koénnen
nur dann auf Grund der physikalischen und
chemischen Untersuchungen Schlisse auf den
Brennwert des Ols gezogen werden, wenn die
Herkunft des letzteren zweifellos feststeht.

14. Aufier der gewdhnlichen Destillationsprobe
ist noch derjenige Teil des Petroleums zu destil-
lieren, welcher nach demn Verbrennen der Hilfte
des Ols in der Lampe zuriickbleibt, um ein Urteil
iiber die gleichmifige Zusammensetzung des Ols
vor und nach dem Brennen zu erlangen.

B. Gasble.

I. Charakteristik im allgemeinen.

1. Durch Eintropfen in glithende Hohlriume
lassen sich alle Mineralsle zur Gaserzeugung
verwenden. In der Regel benutzt man Ole vom
spez. Gewicht tber 0,850 und einer Zihigkeit
nach Engler unter 3 (Wasser von --4°=1).

2. Die Farbe der Gasdle ist fiir die Bewer-
tung belanglos.

II.SpezifischesGewicht.Fliissigkeitsgrad.
Flammpunkt.

3. Bestimmungen des spez. Gewichts, des
Flissigkejtsgrads, des Flammpunkts in Pensky-
Martensschen Apparat sind, wie bei ,Schmiersl*
festgesetzt, vorzunehmen.

IIT. Destillationsprobe.

4. Die Destillationsprobe ist wie beim Petro-
leum vorzunehmen. Die Fraktionen sind von 50
zu 50° aufzufangen. Kir den Vergasungswert
eines Ols ist es vom groBen Einfluf, daf die
Siedegrenzen nicht zu weit auseinander liegen.
ZweckmiBig ist es, die Siedegrenzen zu bestimmen,
innerhalb welcher 80 % des Ols iibergehen. Die
Bestimmung der festen Riickstinde ist nicht zu
empfehlen.

IV. Erstarrungspunkt.

5. Das Erstarrungsvermogen wird in iiblicher

Weise im Reagenzglas bestimmt.

V. Paraffingehalt.
6. Die Paraffinbestimmung nach Holde soll
hauptsichlich als Identitiitsprobe zuldssig sein.

VI. Kreosotgehalt.

7. Zur Kreosotbestimmung in Gasolen werden
100 eem Ol mit 100 cem Lauge von 6° Bé. bei
gewohnlicher Temperatur 5 Minuten geschiittelt.
Die Volumenabnahme gibt den Kreosotgehalt an.

VII. Schwefelgehalt.

8. Der Schwefelgehalt wird nach Carius
bestimmt.

VIII. Fremdartige Beimengungen.

9. Auf fremde Beimengungen (Verfilschungs-
ole) ist mit Riicksicht auf den Vergasungswert
in der Regel nicht zu priifen.

IX. Vergasungswert.

10. Die unmittelbare Bestimmung des Ver-

gasungswertes soll im allgemeinen nur durch
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Apparate in betriebsmiBigen Abmessungen er-
folgen. Die Vergasungsergebnisse eines Ols gelten
nur fir den Apparat, mit dem sie erzielt worden
sind. Fir das Endergebnis ist aufer dem Appa-
rat die Betriebsweise maBgebend. (Das Verhalten
des Gases bei der Kompression ist bei den heute
verwendeten Gasolen vielmehr von der Art der
Vergasung als von der Beschaffenheit des Ols
abhingig.

11. Beziiglich der Bestimmung des Vergasungs-
wertes nach Wernecke-Helfers sind weitere
Erfahrungen abzuwarten.

12. Die Lichtstarke ist auf einen Brenner
von 35 1 Stundenkonsum zu bestimmen. Die
Messungen sind wie beim Petroleum auszufiihren,
und der Gasverbrauch mit einer geeichten Gas-
uhr zu messen.

13. Einallgemeines Bediirfnis, den Vergasungs-
wert nach Werteinheiten (z. B. Ausbeute und
Lichtstirke) zu beurteilen, ist zurzeit nicht zu
erkennen.

X. SchluBbemerkung.

14. Die unter 2—9 fiir Gasol angefithrten
Bestimmungen dienen meistens zur Identititsprii-
fung. Inwieweit vorstehende Untersuchungs-
methoden einzuschrinken oder durch solche fiir
Ole, die zur Carburierung des Wassergases dienen,
zu erginzen sind, bleibt abzuwarten.

C. Putzl.

I. Charakteristik im allgemeinen.

1. Als Putzol wird im allgemeinen die auf
der Grenze zwischen Leuchtdl und Gasil stehende
Fraktion der Mineralole angesehen.

2. Beziiglich der Farbe der Putzile gentigt
einfache Angabe ohne besondere Priifungen.

3. Besondere Festsetzungen beziiglich des
Geruches wiirden nicht zu treffen sein.
II.SpezifischesGewicht,Fliissigkeitsgrad,

Flammpunkt.

4. Spez. Gewicht, Fliissigkeitsgrad und Flamm-
punkt im Pensky-Martensschen Apparat sind
wie unter Schmierdl zu bestimmen und dienen
auch meist nur als Identititsproben.

II1. Destillationsprobe.

5. Die Destillationsprobe erfolgt wie beim

Gasol im glasernen Englerschen Kolben.
IV. Erstarrungspunkt.

6. Eine Erstarrungsprobe soll in #blicher

Weise im Reagenzglas vorgesehen werden.
V. Paraffingehalt.

7. Die Bestimmung des Paraffingehaltes kann
im allgemeinen entfallen.

VI. Chemische Priifung.

8. Um der Benutzung kreosothaltiger, die Ar-
beiter durch Hautreizung belastigender Ole zu
begegnen wire zu priifen, ob die Ole neutral,
also kreosotfrei sind und nicht mit Natronlauge
reagieren.

D. Benzin.

I. Charakteristik im allgemeinen.

1. Fir die qualitative Prifung auf Stein-
kohlenteerbenzin dient das Ldsungsvermdgen
gegeniiber einem mit Petroleumbenzin ausge-

waschenen Asphalt (Holde, Untersuchung der
Schmiermittel 1897, 185—186); die quantitative
Priifung auf Steinkohlenteerbenzin geschieht
durch Bestimmung der in rauchender Schwefel-
sdure loslichen Anteile.

2. Unter Rohbenzin versteht man die bis
150° siedenden Anteile. Rektifiziertes Benzin
soll in der Regel tiber 120° siedende Anteile
nicht enthalten.

3. Die Farbe wird ohne besondere Messungen
angegeben.

II. Spezifisches Gewicht.
4. Die Bestimmung des spez. Gewichts mittels
geeichter Thermoariiometer bei - 15° erfolgt wie
bei sonstigen Mineraltlen.

III. Destillationsprobe.

5. Im allgemeinen ist fiir die Destillations-
probe des Benzins der gliserne Englersche
Apparat wie fir Petroleum nebst den hierfiir
geltenden Vorschriften zu empfehlen. Fiir zoll-
technische Untersuchungen ist der zollamtlich
vorgeschriebene Metallapparat zu verwenden.
Die Fraktionierung wird in Grenzen von 10 zu
10", und zwar bei genauen Prifungen mit Kolonnen-
aufsatz ausgefiihrt. Als Endpunkt einer Fraktion
gilt derjenige Punkt, bei welchem noch sechs
Tropfen aus dem Kiihlrohre abflieBen.

IV. Raffinationsgrad.
6. Der Raffinationsgrad ergibt sich aus der
auBeren Erscheinung (Farbe und Geruch) und
dem Verhalten gegen konz. Schwefelsiure.

V. Chemische Prifung.

7. AuBer auf Steinkohlenteerbenzin (siehe 1)
ist noch auf Schwefelkohlenstoff durch Uber-
fithren in xanthogensaures Kalinm zu priifen, auf
Terpentindl, Kiensl durch die Bromreaktion
(Terpentinl und Kienol entfirben Brom sehr
schnell) oder durch Uberfiihren in die Nitrosyl-
chloride. Hochsiedende Produkte (Fettgehalt)
bestimmt man durch Verdunstenlassen von 100 cem
Benzin auf dem Wasserbade in gewogener Schale
und Wiagen des Riickstandes.

E. Paraffin.

I. Charakteristik im allgemeinen.

1. Unter Paraffin sind feste Fettkohlenwasser-
stoffe zu verstehen, welche bei der Destillation
von bitumindsen Rohmaterialien entstehen. Fir
die Festsetzung von Priifungsmethoden kommen
nur die Rohparaffine, Paraffinschuppen und die
technisch reinen Paraffine in Frage. Das Paraffi-
num liquidum gehort nicht hierher.

9. In bezug auf Beobachtung der &“ulleren
Erscheinungen geniigt Angabe der Farbe.

3. Eine Priifung auf Lichtbestandigkeit vor-
zuschreiben, erscheint nicht angezeigt.

II. Spezifisches Gewicht.

4. Die Bestimmung des spez. Gewichtes des
Paraffins dient hauptsichlich als Identititsprobe
und kann mittels der Alkoholschwimmethode bei
Zimmerwirme bei vollig luftfreiem Zustande des
Paraffins oder bei 100° mit der Mohrschen Wage
vorgenommen werden.
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III. Erstarrungspunkt.

5. Fir die Bewertung des Handelsparaffins
soll die Bestimmung des Erstarrungspunkts nach
Shukoff!) maigebend sein, ebenso fiir die Be-
wertung von (Gemischen von Paraffin mit ande-
ren Stoffen. Daneben ist dieHallesche Methode ?)
zulissig, sowie die Bestimmung des Schinelzpunkts
im Kapillarrohr, bei welcher der Anfangs- und
Endpunkt des Schmelzens ermittelt wird.

IV. Chemische Prifung.

6. Im allgemeinen finden Zusitze zu Paraffin
nicht statt, in besonderen Féllen sind die iib-
lichen chemischen Untersuchungsmethoden an-
zuwenden.

7. Der Gehalt an Paraffin ist in der von
mechanischen Verunreinigungen und Wasser be-
freiten Probe nach Holde zu bestimmen. Der
&ehalt von Verunreinigungen ist durch Schmel-

zen des Paraffins und Waschen mit einem Ldsungs-
mittel auf gewogenem Filterzubestimmen, Wasser-
gehalt durch Destillieren, Auffangen des Wassers
und wigen, oder durch Erhitzen gewogener
Paraffinmengen, wobei durch Anstellung eines
blinden Versuches mit einer gewogenen Menge
entwisserten Paraffins der Gewichtsverlust, der
durch Verdampfen des Paraffins entsteht, zu be-
riicksichtigen ist.

Die Veroffentlichungen vorstehender Grund-
siitze geschieht auf Grund definitiven Beschlusses
des Ausschusses 9 des deutschen Verbandes fiir die
Materialpriifungen der Technik vom 18. M#rz 1904.

Es wird gebeten, etwaige Meinungsiulerungen
hierzu bis lingstens 15. November a. c¢. an den
unterfertigten Schriftfiihrer der Kommission 9 zu

richten. .
Dr. Ludwig Eger,
Miinchen, Arnulfstrafie 20, II.

Sitzungsberichte.

Kaiserl. Akademie der Wissenschaften inWien.

Sitzung vom 4.,2. 1904. Zd. H. Skraup
iibersendet eine Abhandlung: .Uber eine Stereo-
isomerie bei den Oximen des Dypnons* von
Ferd. Henrich und A. Wirth (aus dem chem.
Institut der Universitit Erlangen). G. Gold-
schmiedt ibersendet zwei Arbeiten aus dem
chemischen Laboratorium der k. k. deutschen
Universitit in Prag: 1. ,Uber isomere Ester von
o-Aldehydsduren® und II.: ,Zur Kenntnis der
o-Benzoylbenzoesiure* von Hans Meyer. J.
Wiesner legt eine im pflanzenphysiologischen
Institute der Wiener Universitit ausgefiihrte
Arbeit des Herrn E. Senft vor: _Uber den
mikrochemischen Nachweis des Zuckers durch
essigsaures Phenylhydrazin®. Ad. Lieben
iiberreicht eine Arbeit des Herrn Dr. Rudolf
Ditmar: .Uber eine Aufspaltung des Kaut-
schukkolloidmolekiils und Umwandlung in einen
zyklischen Kohlenwasserstoff*. Der Verfasser hat
die Einwirkung von konzentrierterSalpetersiure auf
verschiedene Kautschuksorten, insbesondere auf
Rohparakautschuk untersucht. Er erhielt hierbei
einen gelben, amorphen Korper. Diese gelbe Sub-
stanz stellt nach der Ansichit des Verfassers eine
Dinitrodihydrocuminsiure dar. Hierfiir sprechen
die Analysen, Molekulargewiehtsbestimmungen,
die Analyse der Salze, die Existenz eines Me-
thylesters und die Anwesenheit von Nitrogruppen.
Bei der Einwirkung der Salpetersiure auf Kaut-
schuk erfolgt demnach der Ubergang eines ali-
phatischen Terpens in ein aromatisches.

Sitzung vom 18./2. 1904. Karl Holzin-
ger iibersendet ein versiegeltes Schreiben zur
Wahrung der Prioritit mit der Aufschrift:
»Nutzbarmachung von wenig SO, enthaltenden
Gasen“. R. Wegscheider iiberreicht zwel
Arbeiten: J. _Uber aromatische Oxamid- und
Carbamidderivate von Paul Camill Taussig.

,Uber die Konstitution der Phtalonmethyl-
estersiure vou Artur Glogau.

Y Chem.-Ztg. 1901, 1111.
2) Bockmann-Lunge, Chem. techn. Unter-
suchungsmethoden 3, 153 (19007

Sitzung vom 3./3. 1904. G. Goldschmidt
sendet zwei Arbeiten aus dem chemischen Labo-
ratorium der k. k. deutschen Universitit in Prag
ein: I.  Uber Disthylanthranilsiure von Hans
Meyer. II. .Uber 2-Benzoylfluoren und Reten*
von Max F()rtner. Dr. Leo Langstein in
Breslau iibersendet eine Abhandlung mit dem
Titel: ,Die Kohlehydrate des Serumglobulins*
(II. Mitteilung). I. Wiesner legt eine Arbeit
von P. Hugo Greilach vor: ,Spektralanalyti-
sche Untersuchungen iiber die Entstehung des
Chlorophylls in der Pflanze®,

Sitzung vom 10/3. 1904. Ad. Lieben
legt eine Arbeit aus dem I. chemischen Universi-
titslaboratorium in Wien vor: ,Uber die isomeren
Pyrogallolather® (II. Mitteilung) von J. Herzig
und J. Pollak.

Sitzung vom 17.,3.1904. G.Goldschmidt
iberreichte eine im chemischen Laboratorium
der Staatsgewerbeschule in Bielitz von Wilhelm
Heinisch und Julius Zellner ausgefiihrte
Arbeit: ,Zur Chemie des Fliegenpilzes* (Ama-
nita muscaria L). E. Ludwig sendet eine im
Laboratorium fiir allgemeine Chemie an der k. k.
technischen Hochschule in Graz ausgefiihrte
Arbeit von Julius Donau ein: ,Mikrochemi-
scher Nachweis des Goldes mittels kolloidaler
Farbung der Seifenfaser. Der Verf. findet, daB
sich selbst minimale Mengen von Gold leicht in
der foigenden Weise ausmitteln lassen: Man
bringt einen Kokonfaden in ein Gemisch von
Zinnchloriir und Pyrogallol, wischt ihn flichtig
aus und bringt ihn sodann in die auf Gold zu
priifende I.5sung. Bel Anwesenheit -einiger
Milliontel Milligramme Metall in Form von
Aurichlorwasserstoffsiure wird der Faden durch
kolloidales Gold rot gefirbt. Rudolf Weg-
scheider fiiberreicht eine Arbeit aus seinem
Laboratorium: . Untersuchungen tiber die Kon-
stitution des Tetramethyltrioxyfluorons* von F.
Wenzel und A. Schreier. Ferner eine Arbeit
des Jean Billitzer: .Zur Theorie der kapillar-
elektrischen Erscheinungen (IV. Mitteilung).

Sitzung vom 21./4. 1904. Ad Lieben





