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Analytisch-technische Untersuchungen

Eine neue Laboratorinmsmethode zur Ermittlung der Verdampfbarkeit
von Schmierélen fiir Verbrennungskraftmaschinen.
Von Dr. K. NOACK, Berlin.

Aus den Arbeiten der Chemisch-Technischen Reichsanstalt.

Der Flammpunkt von Schmierélen fiir Verbrennungs-
kraftmaschinen, dessen FErmittlung in den technischen
Lieferbedingungen {iblicherweise wvorgeschrieben ist und
dessen Ausfithrung durch das Normenblatt DIN DVM 3661
festgelegt ist, 146t kein Urteil iiber die Menge der bei
bestimmten Temperaturen fliichtigen Anteile der zu prii-
fenden Ole zu. Es erscheint jedoch erforderlich, den genauen
Grad der Verdampfbarkeit eines Schmier6les zu kennen,
sowohl aus Griinden der Wirtschaftlichkeit als auch der
Betriebssicherheit. Von zwei Olen gleicher Viscositit, von
denen das eine aus einer Kernfraktion, das andere aus einer
Mischung eines bright stocks mit einem hochflammenden
leichten Maschinendl bestelit, wird — den gleichen Betriebs-
bedingungen unterworfen -— das letztere, da es einen hohen
Gehalt an niedrigsiedenden Bestandteilen aufweist, einen
héheren Verbrauch zeigen und ist daher unwirtschaftlicher.
Andrerseits wird auch ein solches Ol bei eingestelltem
sparsamen Olverbrauch durch die erhebliche Verdampfung
einen so diinnen Olfilm zuriicklassen, daB die Schmierung
und Kiihlung der Zylinderoberfliche gefihrdet ist. Ab-
gesehen davon, daB dabei eine erhebliche Steigerung der
Viscositiat der Schmiertle eintritt, neigen diese hochviscosen
Ole starker zur Asphalt- und Koksbildung und geben oben-
drein noch Schwierigkeiten beim Anlassen.

In der vorliegenden Arbeit, die auf Anregung von
Reg.-Rat Dr. A. Hagemann und Dr. K. O. Miiller aus-
gefithrt wurde, werden vorerst die in der Literatur bisher
bekannten Verfahren der Bestimmung der Verdampfbarkeit
von Schmierdlen auf ithren Wert gepriift. Sodann wird eine
einfache neue Methode zur Ermittlung der Verdampfbarkeit
von Schmierdlen fiir Verbrennungskraftmaschinen in Vor-
schlag gebracht.

Es gibt bereits eine Anzahl von Methoden und Appa-
raten zur quantitativen Ermittlung der bei bestimmten
Temperaturen fliichtigen Anteile von Minerallen, von
denen hier nur die Methode von Holdel), die aus diesem
Verfahren entwickelte Trockenschrankmethode?), die
Methode von Aliner®), die A.S.T.M.-Methode?), die I.P.T -
Methode®) und die Methode von Baader$) genannt seien.
Die Destillationsmethoden im Hochvakuum?) und mit iiber-
hitztem Wasserdampf®) werden nur erwidhnt, aber nicht
niher erortert, weil ihre regelmillige Anwendung in reinen
Untersuchungslaboratorien zu zeitraubend und wegen der
nicht einfachen Apparatur in der Arbeitsweise zu schwie-
rig ist.
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Das Holdesche Verfahren, das heute wohl kaum mehr zur
Anwendung gelangt, benutzt als Siedefliissigkeiten im aulleren
Dampfbad walrige 339%ige Kochsalzlosung (Kp. 1079), To-
ol (Kp. 1119, Anjlin (Kp. 1849), Nitrobenzol (Kp. 2099,
Diathylanilin (Kp. 216° oder Anthracen (Kp. 343°. Die
Dampfe werden durch einen Wasserkiihler oder ein Dephleg-
matorrolir kondensiert. Der Verdampfungsprober enthalt zwei
kleine Aussparungen, in die als Warmeiibertriger fiir Versuche
bei 1002000 Glycerin, fiir Versuche iiber 200—300° ein Heil}-
dampfzylinderdl von hohem Flammpunkt eingefallt wird.
Diese Aussparungen dienen zur Aufnahme der mit den zu
untersuchenden Olen gefiillten Gefille des Peusky-Flanmm-
punktsapparates. Wie weiter unten gezeigt wird, werden
die Iirgebnisse von dem Aufstellungsort der Apparatur stark
beeinflut, da die Olpriifgefalle oben offen sind.

Gegen die Trockenschrankmethode, bei der die Ole
im Flammpunktstiegel nach Marcusson im ‘Trockenschrank
2 oder 3 h auf 100—-300° erhitzt werden, ist einzuwenden, dal}
erstens bei den iiblichen Trockenschrianken die Temperaturen
an den verschiedenen Stellen nicht gleichmafBig sind, und dald
zweitens die nicht kondensierten Olddmpfe den Verdampfuugs-
vetlust der zu priifenden Ole herabsetzen.

Nach der von Allner vorgeschlagenen Verbesserung dieser
Methode durch Uberleiten eines Luftstromes von etwa 75 1/h
iiber die Oloberfliche werden zwar die an zweiter Stelle ge-
machten Einwande behoben (wenn es auch gelingen sollte,
die vorgeschriebene genaue Luftmenge iiber jeden Tiegel zu
leiten), der erste Einwand bleibt jedoch bestehen.

Nach der A. S. T. M.-Methode werden bis zu 9 Proben
von je 50 g Ol in zylindrischen Zinnbehaltern auf einem Alu-
miniumteller in einem Thermostaten 5h auf 163 +1° er-
hitzt. Wahrend der Erhitzung 146t man den Aluminiwmteller
langsam rotieren (5—6 Umdrehungen pro Min.); es sollen
stets nur Ole gleicher Art und gleicher Verdampfbarkeit zu-
sainmen gepriift werden. Verdampfungsverluste von Olen, dic
wihrend des Versuches anfangen zu rauchen, sollen nicht ge-
wertet werden. Tritt dies ein, so diirften dann aber auch die
Verdampfuugszahlen der anderen Ole nicht gewertet werden,
da die Verdampfung von Olen durch die nicht kondensierten
Oldampfe der rauchenden Olprobe beeintrachtigt wird. Der
ganze Versuch wire daher jedesmal zu verwerfen, wenn eine
vou den neun Proben zu rauchen beginnt. Zu diesen Iin-
schrankungen des Anwendungsbereiches kommt mnoch dic
lange Versuchsdauer von 5 h.

Nach dem englischen I. P. T.-Verfaliren werden 5 ecm?® (1
(bei Transformatorendlen 20 cm?3) in einem kleinen Gefaf3 aus
Glas, Quarz oder Porzellan in einem Trog aus 0,8 nun starkem
Kupferblech 8 i (bei Transformatorentlen 5 h) im Toluolbad
erhitzt. Um die durch Luftzug bedingten Fehler auszuschalten,
ist iiber die Schalen eine abnelimbare Haube gestiilpt. Gegen
diese Methode ist neben der langen Zeitdauer einzuwenden,
dall genau so wie bei den oben angegebenen im geschlossenen
System arbeitenden Methoden (Trockenschrank) eine Beein-
flussung der Verdampfung durch nicht kondensierte Oldampfe
zu erwarten ist.

Nach Baader ist als Abdampfverlust der Gewichtsverlust
aufzufassen, der eintritt, wenn 50 g Ol in Wigegliser von
80 - 80 imm eingefiillt und im Trockenschrank bei 160° bis
zur Gewichtskonstanz erhitzt werden. Die Gewichtskonstanz
wird dann angenommen, wenn zwischen zwei Wigungen die
Verlustzunahme 20 mg nicht iibersteigt. Gegen diese Me-
thode ist derselbe Einwand zu erheben, wie bei der oben et-
wahnten Trockenschrankmethode. Weiterhin scheinen bei der
Testlegung dieser Methode die folgenden Punkte eine nicht
geniigende Beriicksichtigung gefunden zu haben:
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1. Erhitzt man gleichzeitig Ole sehr verschiedener Ver-
dampibarkeit, so konnte bei Einhaltung der Arbeitsweise die
Gewichtsabnahme bei den weniger fliichtigen Olen — in-
folge Sattigung der Trockenschrankatmosphire mit starker
fliichtigen Olen — 20 mg nicht iibersteigen und der Versuch
als beendet angesehen werden, obgleich bei einer Erhitzung
des Oles allein der Verlust erheblich gréfer wire.

2. Die lange Zeitdauner, die ein derartiger Versuch be-
notigt, schlieft die Anwendbarkeit in Untersuchungslabora-
torien aus.

Da auf Grund der angestellten Versuche und Erwidgun-
gen keine der angefiihrten Methoden einwandfreie Ergeb-
nisse liefern kann, weil die Voraussetzungen hierfiir nicht
gegeben sind, mufllte ein Verfahren entwickelt werden, das
diese Mingel nicht besitzt. Hierbei wurde von folgenden
Gesichtspunkten ausgegangen:

1. Jede Beeinflussung der Verdampfung durch die Um-
gebung der Apparatur muBl ausgeschaltet werden.

2. Eine Beeintrichtigung der Verdampfung durch Oldampfe
bei Erhitzung mehrerer Proben mul3 verhindert werden.

3. Fine Belastigung des Laboratoriumspersonals durch Ol-
diampfe darf nicht erfolgen.

4. Einwandfreie Temperaturmessung und -regulierung ist
erforderlich.

5. Das Verfahren mufl in kiirzester Zeit reproduzierbare
Ergebnisse liefern.

6. Mit der Apparatur iniissen oline Auswechseln einer Bad-
fliissigkeit mit anderen Olen (Transformatoren- und
Turbinenélen) bei gegebenenfalls anderen Temperaturen
Priifungen vorgenommen werden koénnen.

7. Das Verfahren mufl moglichst unbeaufsichtigt arbeiten
und als I.aboratoriumsmethode bequem durchfithrbar
sein.

Als Verdampfungstemperatur wurde die Temperatur von
250° gewahlt, weil die Schmierdle von Verbrennungskraft-
maschinen im normalen betrieblichen Warmezustand in diinner
Schicht den heiflen Verbrennungsgasen ausgesetzt sind und
dabei zumindest Temperaturen erreichen, wie sie am Kolben
auftreten.

Als Wiarmeiibertrager diente Woodmetall; der Gasbrenner
wurde iiber ein Relais in bekannter Art durch ein Vertex-
Thermometer elektrisch gestenert, das in der Mitte des auf
dem Metallbad befindlichen Deckels in einem Stutzen saf.
In dem Deckel befanden sich wie bei der Holdeschen Methode
zwei Aussparungen, welche die bis zur Randmarke mit Mineralol
gefiillten Pensky-Tiegel aufnahmen. Der um die Tiegel gelegte
Kranz lag auf dem Baddeckel auf. Die Temperatur des Vertex-
Thermometers wurde so eingestellt, dafl ein geeichtes Thermo-
meter in der Mitte des Oles, gleich weit vom Boden, von
der Oberfliche und den Seiten entfernt, 250° anzeigte. Die
entstandenen Oldampfe wurden teils durch aufgesetzte Glas-
trichter mit Hilfe einer Olpumpe, teils ohne Glastrichter mit
dem Ventilator des Abzuges abgesaugt. Im ersteren Falle
geschah die Kondensation in einer Woulffschen Flasche, und
die Messung des Unterdruckes erfolgte durch zwei mit ge-
farbtem Wasser gefiillte Manometer. Der Stutzen fiir das
Vertex-Thermometer war zur Erzielung einer guten Warme-
fibertragung mit Eisenpulver gefiillt. Da sich dieses jedoch
bhald oxydiert und zusammenballt, so dal die Thermometer
beim Herausnehmen zu Bruch gehen kénnen, wurde es spater
zunichst durch Heidampizylinders] ersetzt.

Hierbei wurden z. T'. stark voneinander abweichende
Werte erhalten, deren Ursache vor allem in den unkontrol-
lierbaren Einfliissen beim Absaugen der Dimpfe zu suchen
ist. Versuche, bei denen auf die Tiegel flache Messing-
deckel mit je drei Bohrungen von 2 mm Dmr. aufgedriickt
wurden, gaben ebenfalls starke Streuungen.

Da offenbar auch die Wirmeiibertragung auf die Ole
nicht einwandfrei gleichmiBig war, wurden die zur Auf-
nahme der Pensky-Tiegel dienenden Aussparungen in einer
neuen Apparatur mit einem 2 mm gréBeren Durchmesser
(57 mm) und etwas niedriger (45 mm) angefertigt, so dal3

die Tiegel auf dem Boden der Aussparungen aufstanden
und zwischen Tiegelkranz und Baddeckel ein Abstand von
etwa 1 mm vorhanden war. Je drei auf dem Baddeckel
um die beiden Kessel herum angebrachte Stifte dienten
dazu, den Tiegeln an den Seiten einen gleichmiBigen Ab-
stand von etwa 1 mm von den Winden der Aussparungen
zu geben, also einen zentrischen Sitz zu sichern. Als Wirme-
iibertrager wurde Woodmetall in die Aussparungen gegeben.

Mit dieser Apparatur, die eine gute Warmeiibertragung
gewihrleistet, wurde der Beweis fiir die Unzuldnglichkeit
der Holdeschen Methode durch Ermittlung der Ver-
dampfungsverluste von drei Schmierélen fiir Verbrennungs-
kraftmaschinen nach 1-, 2-, 3- und 4stiindigem Erhitzen
auf 250—255° in offenen Pensky-Tiegeln erbracht. Wih-
rend der Versuche war der Ventilator nicht in Titigkeit;
infolgedessen war der gesamte Arbeitsraum mit Oldimpfen
angefiillt; schon aus diesem Grunde kann diese Methode
zur Priffung von Schmierélen fiir Verbrennungskraft-

Verdampfungstiegel mit aufgeschraubtem Deckel, in einer Aussparung des Metallblockes
g0 eingelassen, dall allseitig ein Zwischenraum von 2 mm verbleibt.

Elektrisch beheizter Metallblock von 145 mm Aufendurchmesser und 90 mm IHohe
Geeichtes Mefithermometer.

Kontaktthermometer.

Hitzdrahtvakuumschiitze der Birka-Regulator G.u. b, 1,

Vorschaltwiderstand.

Woulffsche Flasche.

Manometer.

T-8tiick mit Hahn,

Zur Wasserstrahl- ader Olpumpe.

Verdampfungstiegel, 52 mm 1. Weite und 56 mun 1. Hohe (TnnenmaBe).
Aufschraubbarcr Deckel mit Dampfabsaugrohr.
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maschinen in Untersuchungslaboratorien nicht verwendet
werden. In einer zweiten Versuchsreihe wurden nun die-
selben 3 Ole 1, 2, 3 und 4 h bei 250—255° in derselben
Apparatur im Abzug erhitzt, wobei der Ventilator des Ab-
zuges die entstandenen Diampfe absaugte. Die gleichzeitig
ausgefithrten Kontrollversuche zeigten Abweichungen bis
zu 3/,%. Eine Beldstigung durch die entstandenen Dimpfe
fand bei dieser Arbeitsweise zwar nicht statt, jedoch sind,
wie zu erwarten war, samtliche Verdampfungsverluste
héher, vor allem bei dem Tiegel, der dem Ventilator am
nichsten stand. Bei Benutzung von Messingdeckeln wurden
die Ergebnisse besser (Hochstunterschiede 2,29), so daf
ihre Uberlegenheit klar zutage liegt. Der AbschluB gegen
die Pensky-Tiegel war aber noch nicht dicht genug. Auch
durch Bajonettverschlu3 konnte die erforderliche Dichtig-
keit nicht erreicht werden.

Es wurde deshalb eine neue Apparatur entwickelt,
die an den Tiegeln an Stelle der schlecht dichtenden Bajo-
nettverschliisse gut dichtende Schraubverschliisse auf-
weist und an Stelle der Gasbeheizung elektrische Beheizung;
das teure Woodmetall ist durch einen Metallblock ersetzt.
Diesen Verdampfungspriifer gibt obige Abbildung wieder.
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Dic elektrische Beheizung des Metallblockes erfolgt durch
cine in den Boden des Blockes eingelassene Heizplatte und
durch ein um den Block gelegtes Heizband von zusammen
1 kW Leistungsaufnahme. Die Beheizung 146t sich durch den
Vorschaltwiderstand genau regeln. Die Temperatur wird durch
Kontaktthermometer und Heizdrahtvakuumschiitze konstant
gehalten, Zur Aufnahine des geeichten MeBthermometers
und des Kontaktthermometers dienen 2 Bohrungen im Block,
die beide im gleichen Abstand von der Blockmitte liegen.
Die Temperaturiibertragung vom Blockmaterial zum Ver-
dampfungstiegel und zu den beiden Thermometern wird durch
Woodmetall gesichert. Die Bohrung fiir das Meflthermometer
steht in direkter Verbindung mit der zur Aufnahme des Ver-
dampfungstiegels dienenden Bohrung. In die letztere werden
200 g, in den Stutzen fiir das Kontaktthermonieter 15 g Wood-
metall eingefiillt.

Das Unterteil des Verdampfungstiegels hat eine Wand-
starke von 2 mm. Die Fiillinarke ist in einer Hohe von 35 mm
iber der inneren Bodenfliche angebracht. Deckel und Gefafl
sind durch eine innen liegende, konisch verlaufende Dichtungs-
flache gegeneinander abgedichtet. Das Absaugrohr ist durch
eine Verschraubung mit dem Deckel verbunden und ab-
gedichtet. Im Deckel befinden sich 3 Eintrittséffnungen fiir
die Luft von genau 2 mm Durchniesser. Diese Bohrungen
sind so ausgefithrt, daB# eine gleichmaBige Verteilung der
eintretenden Luft auf die ganze Oberfliche des Oles gewihr-
leistet wird.

Der Verdampfungstiegel wird durch eine einfache Vor-
richtung in der Erhitzungskammer des Blockes zentriert und
dort durch 3 Riegel festgehalten. Gegen Wiarmeverluste wird
der Block durch eine starke Asbestisolierung geschiitzt. Zum
SchlieBen und Offnen des Verdampfungstiegels dient ein Stift-
schliissel. Das Gewicht des Blockes betragt ungefahr 10 kg;
er besteht aus Rotgul} und ist fiir die Erhitzung einer Olprobe
konstruiert.

Das Dampfableitungsrohr ist mit demn T-Stiick auf der
Woulffschen Flasche durch einen 10 cm langen Gummischlauch
mit 4 mm 1. W. verbunden. Der vom T-Stiick zum Manometer
fithrende Schlauch ist 22 cm lang und hat 5mm 1. W. Der
waagerechte Schenkel des T-Stiickes ist 9 cm lang, der senk-
rechte 6 cin. In diesem befindet sich 2 cm unter dem waage-
rechten Schenkel ein Glashahn mit einem Lochdurchmesser
von 2mm. Die 1. W. der T-Stiickschenkel betrigt 4 mm.
Die Oldampfe kénnen mit einer Wasserstrahl- oder einer Ol-
pumpe abgesaugt werden. Bei Benutzung einer Wasserstrahl-
pumpe braucht keine Vorsorge zur Kondensierung bzw. Ab-
leitung von in der Woulffschen Flasche nicht niedergeschlagenen
Olnebeln getroffen zu werden.

An diesem Verdampfungspriifer®)
Priifmethode entwickelt:

Man heizt den Ofen innerhalb 25--30 min unter mog-
lichster Herausnahme des Widerstandes (Heraufdrehen der
Stellschraube auf ,stark”) an, setzt, nachdem das Wood-
metall geschmolzen ist, das geeichte Thermometer in den
rechten, mit der Bohrung fiir den Tiegel verbundenen
Stutzen und in den linken das Vertexthermometer. Dieses

%) Diese Apparatur liefert die Firma Julius Peters,
NW 21, Stromstr. 39.

wurde folgende
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stellt mwan mit Hilfe eines Magneten auf 250---251Y ein.
Weun das geeichte Thermonieter etwa 245° anzeigt, wird
der Widerstand durch Herabschrauben auf die bei ,,schwach*
befindliche Markierungslinie herausgenommen. Inzwischen
wigt man 65 g Ol in den Verdampfungstiegel ein, schraubt
den Messingdeckel auf, zieht ihn mit dem Stiftschliissel fest
an, setzt den Tiegel ein, wenn das geeichte Thermometer
250—251° anzeigt und legt ihn mit Hilfe der drei Riegel
fest. Dann verbindet man das aus dem Deckel heraus-
fiihrende Dampfableitungsrohr durch einen abwirts fithren-
den Gummischlauch mit dem mit Hahn versehenen T-Stiick
auf der Woulffschen Flasche, welches auf der anderen Seite
durch einen aufwirts fiihrenden Gummischlauch mit einem
mit gefirbtem Wasser gefiillten Manometer verbunden ist.
Nachdem der Hahn am T-Stiick geschlossen ist, wird die
Pumpe in Titigkeit gesetzt und durch einen Vakuuni-
schlauch und einen Glashahn mit der Woulffschen Flasche,
die zum Auffangen der Oldestillate dient, verbunden. Jetzt
offnet man den T-Stiick-Hahn vorsichtig, bis die Wasser-
spiegel des Manometers 20 mm Differenz anzeigen, und
nimmt den Widerstand mdglichst heraus (Heraufdrehen
der Stellschraube auf ,stark), da die Temperatur durch
das Einsetzen der mit Ol gefiillten Tiegel um etwa 10—12°
abgesunken ist. Zeigt das geeichte Thermometer etwa 2459,
so wird der Widerstand wiederum etwa auf die bei ,,schwach*
befindliche Markierungslinie herabgeschraubt, und zwar mul
der Widerstand so geregelt werden, daf} die Versuchstempe-
ratur von 250—251° innerhalb von 5-—6 min nach Beginn
des Absaugens erreicht ist. Die Versuchsdauer betrdagt 1 h,
ebenfalls vom Beginn des Absaugens an gerechnet. Dann
wird der T-Stiick-Hahn geschlossen und der Gummi vom
Dampfableitungsrohr gelést. Darauf schiebt man die drei
Riegel beiseite, nimmt den Tiegel aus dem Block, entfernt
mit einem mehrfach zusammengelegten Tuch das anhaftende
fliissige Woodmetall, wobel der Tiegel stets in senkrechter
Lage bleiben muf, kiihlt ihn durch FKinstellen in Wasser,
schraubt den Deckel nach Abtrocknen des Tiegels ab
und bringt diesen mit dem Verdampfungsriickstand zur
Wigung. Der Verdampfungsverlust wird in Gewichts-
prozent auf eine Dezimale angegeben. Die Genauigkeit
zwischen zwei Untersuchungen betragt +0,59%,.

In dem beschriebenen Verdampfungspriifer wurden
nach der angegebenen Priifmethode handelsiibliche
Sommer-und Winterschmieréle fiir Verbrennungs-
kraftmaschinen gepriift. Hs wurden ferner weitere
Versuchsreihen bei 40, 80 und 120 mm Wasserspiegel-
differenz am Manometer durchgefiithrt. AuBerdem er-
streckten sich einige Versuche iiber 2 und 3 h. Die Er-
gebnisse sind in Tabelle 1 zusammengestellt.

Die Kontrollwerte (in Klammern) wurden in einer
zweiten Apparatur z. T. von einem anderen Analytiker
ermittelt. Die Ergebnisse sind als gut iibereinstimmend
zu bezeichnen, da die Differenzen zwischen zwei ent-

Tabelle 1. Versuche in Messingtiegeln bel 250-—-251° mit aufgeschraiibteti Messingdeckeln in dei Vorgeschlagenen Priifappsaratui:

Art des Oles®) L (W) 1. (W) III. (W) IV. (W) V. (W) VI (W)
nun Unterdruck . 20 4 80 120 20 40 80 120 20 40 80 120 20 40 20 40 20 A
Verdampfungsverl.
nach 1h ¢, .... 29,9 33,9 42,2 465.1 12,7 15,7 23,1 26,2 11,3 15,5 24,5 33,6 9.8 13,9 18,1 220 14,5 19,5

U weven (29,3)  (83.0) 124y  (158) 106) (15,2) (10,2) (13,6) | (474 (21,60 | (14,3 (19.8)
nach 2L 9% ..., 431 46,8 53.0 578 20,8 23,8 31,5 375 20,1 26,7 35,2 45,8

Y e (46,1) (24,3) 192) @57
nach 3h 9, ..... 53,7 31,4 35,4

Y e (53,3) (31,0) (35,5)

Art des Oles VII. (W) VIII. (Reg) IX. (Reg) X. (® XI1. (8) XII. (3)
win Unterdruock . 20 40 20 40 20 40 20 40 20 40 20 40
Verdampfungsverl.
nach 1h 9, ..... 26,3 29,2 5.8 7.9 12,5 15,2 11,3 14,2 8,6 5.8 9.2

DA (25.8) (30,1 [GEATEN X)) 117 (155
nach 2h 9 ..... 18,4 23,5 11,3 14,4 12,3 147

*) W = Winterdl, v == Sommerol, Reg = Regeuerat,
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sprechenden Werten -}0,5Y%, nicht {iberschreiten. Die
erhaltenen Werte zeigen nicht nur zwisclien den Somier-
und Winterdlen Unterschiede, sondern auch die Winteréle
unter sich sowie die Sommersle unter sich haben z. T.
erheblich voneinander abweichende Verdampfbarkeit.

In Tabelle 2 sind die Viscosititen der Originaldle bei
50° zusammengestellt.

Tabelle 2. Viscositit der Ole bei 50° (im Vogel-Ossag-Apparat ermittelt).

Ol Nr. 1L bei 50° C O1 Nr. 9E bei 500 C
I (W) eeenet 5,93 VII (W) o.onnns 581
I (W) ... .. 7,15 VIII (Reg) ...... 11,55
UL (W) .eenn.. 6,15 IX (Reg)...... 9,08
IV (W) eevnnn. 5,38 X (® . eennns 12,63
YW o 6,56 XI (8) ........ —
VI (W) ....... 4,93 XIT (8 ........ 11,51

Im Anschlu an diese Arbeiten sind Versuche auf-
genommen mit dem Ziel, die Beziehungen zwischen den
im Verdampfungspriifer erhaltenen Werten und den im
motorischen Betrieb erhaltenen Zahlen fiir den Olverbrauch
zu finden. Die Versuche erstrecken sich sowohl auf den
wassergekiihlten und den luftgekiihlten Vergasermotor als
auch auf den Dieselmotor. Uber diese Versuche wird in
Kiirze berichtet werden.

Zusammenfassung.

Hs wurde ecine Reilie in der Literatur bescliriebener
Methoden zur Teststellung der Verdampfbarkeit von
Mineralslen besprochen bzw. nachgepriift. Da sich keine
von ihnen als Laboratoriumsmethode zur Krmittlung der
Verdampfbarkeit von Schmierélen fiir Verbrennungskraft-
maschinen eignet, wurde eine neue Methode entwickelt.
Hierbei werden 65g Ol in einem mit aufschraubbarem
Deckel verschlieBbaren Messingtiegel in einem auf 2500
clektrisch geheizten Metallblock 1 h erhitzt. Die ent-
standenen Oldampfe werden durch einen Luftstrom, der
durch drei Bohrungen von 2 mm Durchmesser durch den
Tiegeldeckel mit Hilfe einer Wasserstrahl- oder Olpumpe
gesaugt wird, fortgefithrt. Der Luftstrom wird so geregelt,
dal ein beiderseitig offenes, mit Wasser gefiilltes Mano-
meter wihrend des ganzen Versuches 20 mm Wasser-
spiegeldifferenz anzeigt.

Mit Hilfe dieser Methode wird der Verbraucher in
die Lage versetzt, die fiir eine sparsame Olbewirtschaftung
notwendige Begrenzung der Verdampfbarkeit festzulegen,
wobei der Flammpunkt fiir Ole fiir Verbrennungsmotoren
vollig aus den Lieferbedingungen gestrichen werden kann.

[A. 58.]

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Colloquium des Kaiser Wilhelm-Instituts
fiir medizinische Forschung.

Heidelberg, den 4. Mai 1936.
Vorsitzender: R. Kuhn.

Julius v. Braun, Heidelberg: , Basische Stoffwechsel-

produkte und Tuberkulose.*

Vortr. berichtet zunichst iiber altere, zum groflen Teil
ver6ffentlichte Untersuchungen!) an N-alkylsubstituierten
decarboxylierten Di-, Tri- und Tetrapeptiden, die ergeben
hatten, dafl im Gegensatz zu den physiologisch vollig indiffe-
renten N-Methyl- und N-Athylderivaten die N-Propyl- oder
hoher substituierten Derivate ausgesprochene Kraipfgifte
sind. Die neuen Versuche erstreckten sich auf Verbindungen
mit stirker basischem Charakter, z. B. Abkémmlinge von
Diaminosduren. Aus dem decarboxylierten Ornithin und
Lysin, dem Putrescin bzw. Cadaverin, wurden durch Kon-
densation mit Halogensiurehalogeniden und Trsatz des Halo-
gens durch Alkylamine Verbindungen vom Typ

:T{l T
I
R—NH—CH—CO—NH—(CH,),—NH—CO—CH—NT—R

(0 =4 oder 5)
dargestellt. Auch hier erwiesen sich die N-Methyl- und N-Athyl-
derivate als indifferent, wihrend die héheren Homologen, z. B.
das Amylderivat, starke Vaguserregung und Krampfzustande
auslosten.

Der Pharmakologe Hesse (Breslau), der die Priifung der
erwihnten Verbindungen am Tier durchfithrte, untersuchte
von sich aus auch die Wirkung dieser Stoffe auf das tuber-
kulése Kaninchen. Uberraschenderweise zeigte sich dabei in
einigen Fillen eine Gewebsverdichtung um die Tuberkel-
herde, die vereinzelt sogar zur FEinschmelzung der Herde
fithrte. Da nach Hesses Vorstellungen die Wirkung bei Tuber-
kulose vielleicht mit der Basizitit der Stoffe in Zusainmenhang
steht, wurden die Versuche auf reine Amine der in Rede
stehenden Klasse ausgedehnt. Das hierbei herangezogene
Spermin (N,N’-Di-y-aminopropyl-putrescin) war jedoch voll-
kommen wirkungslos. Das neben dem Spermin in sehr ge-
ringen Mengen in Sperma und Testes vorkomniende Sper-
midin (N-Mono-v-aminopropyl-putrescin) dagegen erwies sich
in der Wirkung auf das tuberkulése Kaninchen allen anderen
gepriiften Verbindungen gegeniiber als weit iiberlegen. In-
dessen mul} die eingehendere Priifung erst zeigen, ob hier auch

Y @, Braun w. Minch, Ber. dtsch. chem. Ges. 60, 345 (1927}
62, 2766 [19291.

ein therapeutisch brauchbares Praparat vorliegt, und die Prii-
fung am Menschen steht noch aus.

Da Spermidin aus Naturstoffen nur in sehr kleinen Mengen
zu gewinnen ist, und die bisher beschriebene Methode zur Syn-
these?) ebenfalls sehr geringe Ausbeuten ergibt, wurde nach
einem gangbareren Verfahren gesucht. Nachdem verschiedene
andere theoretisch aussichtsreiche Wege versagt hatten, gelang
die Synthese?) auf folgendem Wege: Putrescin wird zun
Di-benzoylputrescin benzoyliert. Mit Thionylchlorid wird
daraus das Dichlorid

Cally—C=N—(CHy),—N = 0—CJ,
al cl

erhalten. Durch Erhitzen bei niedrigen Drucken gelingt es,
aus dieser Verbindung nur 1 Mol Benzonitril abzuspalten und
nach Verseifung das C1—(CH,),—NH—CO—CH; zu gewinnen.
Nach Ersatz des Chlors durch die Aminogruppe, eine Reaktion,
die am besten in fliissigem Ammoniak durchgefithrt wird, wird
nach Dudley (1. c.) der v-Aminopropylrest eingefithit und so
das Spermnidin in befriedigender Ausbeute erhalten. Die auf
dem gleichen Wege dargestellten Homologen, z. B. das Di-w-
aminobutyl-amin, zeigten bei der pharmakologischen Priifung
keine wesentlichen Unterschiede gegeniiber dem Spermidin. —
Uber die normale physiologische Bedeutung des Spermidins
wissen wir bisher noch nichts. Fs fehlen mikrochemische
Erkennungsreaktionen, so dafl ein verbreitetes Vorkommen in
kleinen Konzentrationen nicht auszuschlieBen ist. Fiir die
FEntstehung von Spermidin in vivo nimmt Vortr. als Hypo-
these die Reduktion von Putrescyl-8-alanin an, einer Ver-
bindung, die man sich aus Ornithin einerseits und Asparagin-
siure andererseits durch Decarboxylierung und Kondensation
zum Sdureainid entstanden denken kann.

III. Internationaler KongreB fiir vergleichende
Pathologie
in Athen vom 15. bis 18. April 1936.%)

S. Adler, Universitat Jerusalem: ,,Die Beziehungen der
Leishmaniose beim Hund zu der Kala-Azay-Evkvankung des
Menschen.'

Trotz der unwesentlichen Unterschiede in der Pathologie
der indischen Kala-Azar und der der Mittelimeerlander De-
stehen grundlegende epidemiologische Unterschiede. So ist
die indische Kala-Azar auf den Menschen beschrankt. Die
Parasiten finden sich sehr zahlreich iin zirkulierenden Blut.

2y Dudley, Rosenheim u. Starling, Biochemical J. 21, 97 [1927].

%) Gemeinsam mit Pinkernelle.

4} Allgemeines iiber Veranstaltung und Verlauf des Kongresses
vgl. Dtsch. Chemiker 2, 36 [1936], Beilage zu dicsem Heft.





