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Hermmn Dr. Tranmnm 098576
Herrn Dr. v o lae
-Herrn Dr. rP e 4 8t
Berrmn Heger

Betriree. 90-Zehl-Bestinmung un Ehodamsany,

Weger der Bedeutung der Olefinsahler 1n den Prinfy-

Produkten ia¢ eine einheitlsche ¥ethode zur Prifung der 0le-

A/BWIZ‘OO.m Q/ors2

fine iy s¥mtliche Laboratorien unbedingt erfordgrlich. Bei-
liegena erkalten Zie eine B,eatium!mgsmetbde, wie sie von Dr.
Bichner im Porsshungsiabor ausgearbeitet worden ist. ’

S Toh Sittewggg,wgg_dieaer.uitbdcwStellung”:ﬁ"hiﬁﬁiE;
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"da’ ioh beabsichiige, diese Bestimmungsretoden £8r diese Unter-

gez. manemann,
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Hormnir.m-. Bagomann.

Betr.; go-zm-uhgg__mg ond Rhodansahl .

a. £9-Zehl4Bestimmung,

Erforderliche Lvmcn;
W

1.) Kydroxylamin—Boagens: 403 Hydroxylaniu-chlorhydrat werden
mit 80 cenm Fasager g8ldst, mit 2o com 35%1gen Alkohol - auch -
Nolzgeist - oder petrol&thervergﬂlltem -~ &gemischt ung under
Rtihren mit 5oq,ccm 0.5 n elXoholiacher Katronlauge versetst ung
filtriert, ’ : :
2.) 'Hﬁhylorango-Lsamg C.1 g anr 13 Wasser..
3.) 0.5 n ‘Salzssure. e

2 - 10 g der rrobe werden im 300 'ecpx Sohlifferlerneyer-xolven
~mit 75 eom Hydroxylarin-Reagens eine Stunds auf dem Dampfbad

Sind fOr a & Probe im Hauptversuck b ooq 0.5 m Salzstiure und 1m_
Blindversuch o cem o.S_xL.Saluiunm‘u"ximhht worden, so betrig

Eabeindeit; CO-Z = ag co/1 000 g Bizwasge '(Kaufmamm).
Bach 1.G. Vorschlag = g XOH/1 000 mg Eingaage
e _—
- B. Ehodsngami. ‘
5—"—1—'—‘&@5-__ Die von 100 g Pett verbrauchto ¥enge Rhodm, ausge-
artickt duroh die 8quivalente Menge Jod, ist aie *rhodanometyri-
sche Jodsahl® kuyg "Rhollmm" &enamnt,
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Zweck, Nachweis und Pestimmung ungesittigter Verbindungen.

Mateinheit, g J08/100 g Pett.
Abklirsung. Rhg.

Herstellunz der Ehodenitsung.

Als Lisungsmittel dient Elsessig, der bei in Eigessig allein
, 8chwer 15s1ichen Sudstanzen mit 30% tder Phocphorpentoxya doc?:i:l- :
‘llertem ZTetrachlorkohlemstors versetst wird. Infolge der groSen
Eapfinglichkeit des Hhodans gegen Peuchtigkeit und Verunreini-
gungen der Lisungsmittel (Gefahr der Hydrolyse oder Polymerisa-

Eleessig (99 -100%) wird mit 10Z4 friach destillierten Escigsiure-
anhydrid versetgt. Etne Destillation der Mischung wie bei Benut-
sung von, Phosphorpentoxyd ist WwmStig. Zur besseren Itslichkeit.
~fUr-sohwer 15eliche Fette wird der Eisessig mit 30% Tetrachlor-
kohlenstof! versetzt. hDie Ltoung wird in 200 com-Flaschen mit
gut eingeschliffemen Glasstopfen geftilit, Man schilttet in je

‘200 cem 6 g Bleirhodania (Hendwaage) und 1ust aua ainer Brette
0.6 com Brom in jede Flasche flieSen, schiittelt bis sur Entfir-
-bung :und filtriert wie im Folgenden; - ‘
Eigessig (99 ~ 100%) wira unter Zueatz von 10% Phoaphﬁrpo:ztozi’d )
destilllert und duroh Fraxtion mit S1edepunkt 118 ~-120% aufge-
fangen. Um 500 oom Ehodenl¥sung zu gewirmen, versetat man 200 com
g_e&_dcntiuiqzcen%fnﬂga*in‘eﬁe‘ggut schlieSender Schiife- -
Flasche mit 15 g Bleirhodenid (Handwaage), das mindeetans 8 Tage
lang inm braunen Exsikkator (bves I.iehtabsghllns_)v ther Phosphore
pentoxyd gestanden hat. Dasu werden etwa 4 8 (= 1.3 oom) Brom
(*sur-Analyse®), in 250 com des wasserfreien Elsessigs geltst,
allgihlich gegeben. Hed gutem SchUttelnm entfarbt sich die Lbsung.
Msn 1Bt absetzen une foltriert durch einen bei 100° getraockne-

- ten Prichter mit Doppelrflter. Die erhaltene RhodanlSsung soll

wasserbell sein. _
' Taterstellung, Sweckniifig wird die Bhodanlteung aus einer Blret~
te, ‘die mbglichat in Y20 oom 8oteilt iet, entnommen. Man 1u8t
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20 ocom Rhodsnlisung in einexn 8orgfaltig gesrockneten Jodsahl-
kolben flieSen, dasu aus einem weiten NeSsylinder in schnellem
GuS etwa 20 com witSrige 1Oprozentige Faliusnjodidl8sung, schwenks
gut um, verdfimnt mit etws gleicker ¥enge Wasser und titriert
das ansgeschiedene Jod mit n/1o-n.tr1mh1o-n1tntxa-ung.

Bhodanierung. Nan wiigt in einen Miiniaturbecherglas bei Substsn-
sen ait hoher Jodskhl etwa 0.1 - 0.12 g ab, bei Substansen mitt-
lerer Jodsahl 0.2 - 0.3 8, bei Substansen kieinster Jodsahl

0.5 - 1 g. Die Bechergliiacher worden in die Jodsahlkolben ge-
bracht, in die man aus einer Etrette je 20 com EhodenlSsung flie-
Sen lisst. Bei Substanszen mit hoher Jodsahl eind 40 ccm Bhodan-
ldsurg erforderlich. Iie Lisunger, die nach und nach gelbe Eho-
denierungsprodukte ebacheiden, -bleiber 24 ctunden im dunkeln Ste-
hen. Dann gieft man unter ttichtigen Schittteln in einem Schug 10~
progentige ﬁaliumdodidlaaung dazu, deren lienge ungefihr &leich
der engewendeten Rhodanlisung sein soll, verdtimnt mit depr glei-
chen Menge Fasser und titriert das susgeschiedene Jod mit n/10-
Natriomthiosulfatlseung zurticki ‘ .

Serechnung. Unter Zugrundlegung des Titers. der EhodmlBsung -

 stellt man dle Ansahl der verdrauchten ecm Ltsung fest und ere
rechnet die Ehodansehl, indem ran diesen Verbrauch suf Jod be-
zieht, = S C : ’ .
Gegeben: © = Einwaage A .
& = verbreuchte n/10~Thiosulfatdsoung (Liir dle Blind-
probe) L . Lo B )
b = verbrauchte a./10-9!h:lonu1fat183ung (L1 den Haupg-
versuch) .

Berectnet: iy o 12269 . (a-b) : —

€0%.: Dr. Blichner
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