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Priifung fliissiger Brennstoffe

Bestimmung der Bromaufnahme

nach dem elektrometrischen Dead-Stop-Verfahren
an Proben mit einer Bromaufnahme iiber 0,5 g/100 g (BA)

N

51774

Teil 1

19

Testing of liquid fuels; determination of bromine acceptance by electrometric Dead-Stop-

Ersatz fiir DIN 51 774

method of samples with a bromine acceptance of more than 0,5 g/100 g (BA)

Essai des combustibles liquides; détermination de I'indice de brome d’apres la méthode
électrométrique Dead-Stop applicable aux échantillons dont I’'indice de brome est

supérieur a 0,5 g/100 g (BA)

Zusammenhang mit der von der American Society for Testing and Materials (ASTM) und dem Institute of Petroleum
(IP) herausgegebenen ASTM D 1159-66 bzw. IP 130/67 und mit einem beim Europdischen Komitee fiir Normung
(CEN) in Vorbereitung befindlichen CEN-Koordinierungsdokument siehe Erlduterungen.

Das bei der Bestimmung nach dieser Norm erhaltene Ergebnis wurde bisher als Bromzahl bezeichnet und ist der in
ASTM D 1159 bzw. IP 130 eingefiihrten ,,bromine number” gleichwertig.

Beziiglich des Arbeitens mit Tetrachlorkohlenstoff ist die Verordnung iiber gefihrliche Arbeitsstoffe vom
17. September 1971 (BGBI. I, S. 1609 vom 28. September 1971) zu beachten.

1 Anwendungsbereich

Alkoholfreie Ottokraftstoffe und Benzine aller Art, auch
verbleite, Leuchtpetroleum und andere Mineralol-
erzeugnisse, die im wesentlichen frei von Verbindungen
leichter als i-Butan sind und bei der Untersuchung nach
DIN 51 751 fiir 90 Vol.-% aufgefangene Destillatmenge
eine Siedetemperatur von nicht iiber 325 °C haben.

Fiir den Anwendungsbereich gelten auBerdem die
Grenzen nach Tabelle 1.

3 Begriff

Die Bromaufnahme B gibt die Menge Brom an, die von
einer bestimmten Menge der Probe unter festgelegten
Bedingungen aufgenommen wird.

Die Bromaufnahme unter den Bedingungen dieser Norm
— Bromaufnahme BA — gibt diejenige Menge Brom in g
an, die von 100 g der Probe aufgenommen wird. Die
Bromaufnahme muf3 dabei 0,5 g/100 g iiberschreiten.

Tabelle 1.
- = 4 Einheit
Siedetemperatur fiir 90 Vol.-%
aufgefangene Destillatmenge Bromaufnahme BA g/100 g
nach DIN 51 751 héchstens
°C Gew.-%
unter 205 200 5 Kurzbeschreibung des Verfahrens
205 bis 325 10 Die Probe wird in einem essigsauren Losungsmittel-
' gemisch bei der Temperatur von 0 bis 5 °C mit 0,5-N-
2 Zweck Bromid-Bromat-Losung titriert. Der Endpunkt wird

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
der Bromaufnahme (BA). Zweck der Bestimmung der
Bromaufnahme nach dieser Norm ist es, auf die ungeféhre
Menge an ungesittigten Kohlenwasserstoffen schliefen

zu konnen. Die Norm gibt zwar nur Anhaltswerte, die
aber angewendet werden konnen, wenn das Fluoreszenz-
Indikator- Adsorptions-Verfahren nach DIN-prEN 10 *) bei
der Olefinbestimmung versagt oder nicht anwendbar ist.
Die Untersuchung von Proben mit niedrigerer Brom-
aufnahme (= 0,5 g/100 g) ist nach DIN 51 774 Teil 2
durchzufiihren.

Fiir aromatische Kohlenwasserstoffe wie Benzol, Toluol
usw. ist das Verfahren nach DIN 51 774 Teil 3 iiblich.

Die gleichfalls sehr geringe Bromaufnahme (unter

0,5 g/100 ml) dieser Kohlenwasserstoffe wird auf das
Volumen bezogen.

*) Z. Z. noch Entwurf

elektrometrisch nach dem Dead-Stop-Verfahren angezeigt.

6 Gerite
Vollpipetten 1 A, 2 A, 10 A und 25 A nach DIN 12690

MefBkolben MS A 50 DIN 12 664 mit
Stopfen A NS 12,5/21 DIN 12 252 Glas

Kragen-Erlenmeyerkolben, enghalsig, NS 500 mit
Stopfen A NS 29/32 DIN 12 252 Glas

Biirette SGB 25 — 005 DIN 12 700
Biirette SGB 10 — 005 DIN 12 700
MefBzylinder 10, 50 und 100 nach DIN 12 680

Titrationsgerit mit Dead-Stop-Einrichtung und Riihr-
werk. Die elektrometrische Titration kann sowohl als
Spannungs- als auch als Stromstérke-Titration durch-
gefiihrt werden.

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 4

Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3 (DNA)
Fachausschuf Mineralol- und Brennstoffnormung (FAM) des FNM
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Seite 2 DIN 51 774 Teil 1

Die zum Titrationsgerit passenden Platin/Platin-
Elektroden sollen gestatten, den Endpunkt der Titration
mit mindestens 10 % des Vollausschlages abzulesen. Das
Geriit soll eine Spannungsdifferenz von etwa 0,5 V und
eine MeBempfindlichkeit von + 50 mV zwischen den
beiden Platinelektroden haben. Handelsiibliche Gerite
und Elektroden diirfen verwendet werden.

Becher HF 100 DIN 12 331

7 Chemikalien
7.1 Eisessig, zur Analyse, 99 bis 100 gew.-%ig

7.2 Tetrachlorkohlenstoff, zur Analyse, bzw. 1.1.1-
Trichlordthan

7.3 Kaliumjodid-Losung: 150 g Kaliumjodid, zur
Analyse, je Liter

7.4 Stirkelosung: 5 g je Liter (Indikator)
7.5 Schwefelsiure, zur Analyse, 1 : 5 verdiinnt

7.6 Natriumthiosulfat-Losung, 0,1 N

Herstellen:

Man 16st 25 g Natriumthiosulfat (NagS503 * 5 HoO), zur
Analyse, in destilliertem Wasser und fiigt 0,01 g Natrium-
carbonat, zur Analyse, zum Stabilisieren der Losung
hinzu. Dann verdiinnt man auf ein Liter und durch-
mischt die Losung griindlich.

Titerstellen:

Das Einstellen der Natriumthiosulfat-Losung wird nach
einem der bekannten Verfahren vorgenommen, das es
ermoglicht, ihre Normalitdt mit einer Meunsicherheit
von héchstens + 0,0002 zu bestimmen. In geeigneten
Zeitabstinden muf das Einstellen wiederholt werden,
wobei sich die Normalitdt um hochstens + 0,0005
geidndert haben darf.

7.7 Bromid-Bromat-Losung, 0,5 N

Herstellen:

Man 16st 49,59 g Kaliumbromid, zur Analyse, und 13,91¢g
Kaliumbromat, zur Analyse, (oder 42,88 g Natrium-
bromid, zur Analyse, und 12,58 g Natriumbromat, zur
Analyse) in destilliertem Wasser und verdiinnt auf ein
Liter.

Titerstellen:

Zum Einstellen dieser Losung werden in den Kragen-
Erlenmeyerkolben 50 ml Eisessig und 5 ml Tetrachlor-
kohlenstoff bzw. 1.1.1-Trichlorithan gegeben und auf

0 bis + 5 °C abgekiihlt. Dann 14t man aus einer Biirette
1,5 bis 1,6 ml Bromid-Bromat-Losung in Mengen von

1 bis 2 Tropfen je Sekunde zuflieBen, wobei der Kolben
wirbelnd geschiittelt wird. Nach kriiftigem Durch-
schiitteln bleibt die Losung 5 Minuten lang stehen. Es ist
zweckmiRig, den Kolben mit einer Papiermanschette
vor Lichteinwirkung zu schiitzen. Unter leichtem Liiften
des Stopfens werden 5 ml Kaliumjodid-Losung so
zugesetzt, dap sie an der Kolbenwand herunterflieSen.
Man schiittelt bei geschlossenem Kolben gut durch, gibt
100 ml destilliertes Wasser hinzu und titriert mit der
Natriumthiosulfat-Losung unter Beifligen von Stérke-
l16sung als Indikator. Der auf die Natriumthiosulfat-
Losung bezogene Faktor F der Bromid-Bromat-Losung
ergibt sich aus der Gleichung:

ml Natriumthiosulfat-Losung X Faktor der
Natriumthiosulfat-Losung

" ml der angewandten Bromid- Bromat-Losung’

sein Wert liegt stets bei etwa 5.
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Es ist empfehlenswert, diese Bestimmung dreimal auszu-

fithren und aus den drei Werten das Mittel zu nehmen. -~
Wird Tetrachlorkohlenstoff oder Eisessig aus einer neuen

Lieferung verwendet, so ist die Bromid-Bromat-Losung

erneut einzustellen.

7.8 Losungsmittelgemisch, 1 Liter, bestehend aus:
714 ml Eisessig, zur Analyse, 99 bis 100 gew.-%ig
134 ml Tetrachlorkohlenstoff, zur Analyse,
bzw. 1.1.1-Trichlordthan

134 ml Methanol, zur Analyse

18 ml Schwefelsdure, 1 : 5 verdiinnt

20 mg Lithiumchlorid
Zur Blindwertbestimmung des Losungsmittelgemisches
mit 5 ml Tetrachlorkohlenstoff bzw. 1.1.1-Trichlordthan

an Stelle der Probe sollen weniger als 0,1 ml Bromid-
Bromat-Losung verbraucht werden.

8 Probenahme
Nach DIN 51 750 Blatt 1 und Blatt 2

9 Vorbereitung

Das umstindliche Herausfraktionieren und gesonderte
Bestimmen der leichtesten Bestandteile (C4 und Cg)
bringt im Rahmen des vorliegenden Verfahrens keine
Vorteile und ist deshalb meist entbehrlich.

9.1 Monomethylanilin, das als Klopfbremse manchen
Benzinen zugesetzt wird, ist vor der Bestimmung der
Bromaufnahme durch Waschen mit Schwefelséure zu
entfernen. Restliche Siure wird mit Wasser
ausgeschiittelt.

9.2 Man pipettiert 10 ml Tetrachlorkohlenstoff bzw.
1.1.1-Trichlorithan in den 50-ml-MeB3kolben.
AnschlieBend wird die Probenmenge entsprechend
Tabelle 2 hinzugefiigt.

Tabelle 2. Probemenge in Abhiingigkeit
von Bromaufnahme BA

Bromaufnahme BA Probemenge
g/100¢ g

iiber 0,5 bis 10 20 bis 16

iilber 10 bis 20 10 bis 8 -
iiber 20 bis 50 5 bis 4

iiber 50 bis100 2 bis 1,5

iiber 100 bis 150 1 bis 0,8

iiber 150 bis 200 0,8 bis 0,6

Das Gewicht der Probe wird durch Differenzwigung des
MeBkolbens vor und nach der Zugabe der Probe
bestimmt. Von leichter fliichtigen Proben kann nach
Bestimmung ihrer Dichte (sieche DIN 51 757, Ausgabe
Juni 1971, Abschnitt 5) die entsprechende Menge auch
einpipettiert werden. Der MeBkolben wird mit Tetra-
chlorkohlenstoff bzw. 1.1.1-Trichlorithan bis zur Marke
aufgefiillt und seine Fiillung gut durchmischt.
Anmerkung: DieProbemenge soll so bemessen sein,
daf der Verbrauch an Bromid-Bromat-Losung 10 ml
nicht iibersteigt und daB keine Entmischung wdhrend

der Titration eintritt. Losungsschwierigkeiten mit Mittel-
destillaten konnen durch einen Toluolzusatz zum Losungs-
mittelgemisch behoben werden.

10 Durchfiihrung
Die Bestimmung ist jeweils an zwei Proben durchzu-

fiihren.
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