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rlethode 2zur Vasserbestimmung-in- Mineraldlen.

! ~—- 3

- Die ilethode schliesst sich eng an die schon bei der H20—
Bestimmung in Alkohol zur Anwendung gelangte Arbeitsweise an,

9_13-‘1-1.-_‘19_1'&19&- :

Acetylchlorid hydrolisiert mit "asser unter Bil-
dung von 2 Aequivalenten Ssure: ’

CHy . COC1 + Hy0 = CH; . COOH + HCL
Acetylchlorid zersetzt sich mit Aminen und Alkoho-

len nach der Gleichung:

CH3 .C0.C1 + CGHS.NL = CH3 . CO.WH. 6H5 + HC1.
Diese Reaktionen gestctten die massanalytische
Bestimmung von “Yasser in llinerzlslen etc.

Erforderliche Reegentien: Toluol puriss. iiber Natrium getrocknet,

Erford

Ausfihrung:

Blindversuchn
Séurezehl:

Chloroform puriss. iiber P205 destilliert, Acetvl-
chlorid p.A, (llerk) Pyridin puriss., Anilin puriss,

erliche Lésungen: n/10 Acetylchlorid in Toluol-Chloroform

(Gleiche Rzumteile) n/5 alkoh.Xalilauge.

In eine gut schliessende Schliffl=sche von 250
cem Inhelt wiegt men 5 -~ 7 g des zu untersuclen-
den Oles { auf 5 - 10 mg genau ) ein und sibt aus

“ ‘einer ‘Biirette 5 ccem Pyridin puriss.-hinzu.-Buick

Umschwenken werden J1 und Pyridin gut durc hge-
mischt. Dann lésst man aus einer Uberlau"burette
mit automatischer hullpunktselnstellung 20 cen
n/10 Acetylchlorldlosung hinzufliessen. Bei Anwen-
dung von weniger als 10 ccm Lcetylchloridlssung
ist der Gebrauch automatischer Derona-Biiretten erp-:
fehlenswert., lan schiittelt vorsichtig, ‘ohne de:.
Schliff zu benetZen, bis zur homogenen Lésung ur.id
15386'1/2 Std. unter gfterem Umschwenken stehen.

" Nach dieser Zeit g{bt man aus einer Bilirette 5 ccm

Anilin puriss. hinzu und schiittelt um. Nach 1o
Minuten titriert man mit n/5 alkoh KOH Indikzitor

3

T "Phenclplitaleéin. : '
Tird ohne 01 in gleicher ‘‘eise angesetzt.
Ist gesondert zu bestimmen und von den verbrauch-

ten cem KOH bei. der Tasserbestirmmung abzgzichen.

-~ _Sie ist bei Synthesetlen meist sehr klein und .kzun.

daher: héufig vern-chléssigt werden.
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Der Faktor der n/$ alkoh.KOH wird in der Hquiva-
lenten Menge Vasser angegeben. Es hat also eine
n/1 KOH den Faktor 18,016, eine n/2 KOH den Fak—
tor 9,01 und eine n/5 den Faktor 3,600. '

Beisgpiel: e)= Einwaage &)= verbr.ccm KQH'beim Hauptversuch
T f)= Faktor X H b)= " "oom " Blindversuch
) ~{a-—bv) . ¢ ’
% HZO - 10 e .
"Zzhlenbeispiels e = 6,78 g a = 42,9 b= 30,3 £ =1,570
= (42,9 - 40,3) . 1,570 _
P HO o . '(,‘7':%«'3 - =10,063 %

Sgurezohl:. bei Vorliegen einer Siurezahl lautet die Gleichung:

Gencuigkeit:

e = Einwaage... a.= verbr.ccm KOH beim Hauptversuch
T = Faktor XOH b= n " " '  Blindversuch
c = Anzahl ccm KOH die dem. Siuregehelt von e der
za untersucheg&en Substanz entsprechen.
#HLO = ii;%‘_‘e?qf),‘.f’; ) o
Die Genouigkeit-der Ilethode betriigt 1 Tinheit der
2Dezinmale. i

gez, Tramn gez. Rottig





