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Betrifft, Analytiscﬁe Versuche uber diec Anwendrarkeit der Jod-
rhodanzahlmethode'nach Kaufmann zur Bestimmung von
ungesdttigten Kohlenwnssqrstoffen.

Die schon von Kaufmenn und Grosse ¢ ‘ringhaus und
von anderen Autoren gefundene Unzuléinglichkeit der bestimmung
- von ﬁngesﬁttigten Kohlénwasserstoffen mittels freien Rhodens
vVeranlaBte diese Autorén, ein necues Reagenz zZur ‘Bestimmung die-
ser Substanzen in die enalytische Chemie einzufithren. 8ie ver-
wandten ein Gemisch aus #Hquivalenten Teilen Jod und Rhodsan,
kurz Jodrhodan genannt, und. fonden, daB8 mit einer Losung in
Benzol bei einer 8rousceren Anzchl von Benzincn und Schmierslen
innerhalb gewisser Fehlergrenzen einigermagen konstante End-
werte gefunden warden, Bemerkenswert an diesem Reigenz ist be-
sonders, duB keinerlei Neigung zu~Substitﬁtuiohsreaktionén be-
‘steht, einc Mﬁglichkcit,'die bedi bromometrischen Mcthodon nie-
m2ls mit 100%iger Wahrscheinlichkei ¢ auszuéchlicﬁcn ist. Dicse
‘ Vo:zﬁgc der:obigen Mc;hode veranlaBicn ungj;gfghgyggpnissen”wqf"
Mxyn_Knufmannvund—Grossé:btringhﬁﬁémiﬁ einzclnen nachzugchen und
insbesondere zy priifen, ob eine generelle Anwendborkeit diescr .
Mcethode speziell fiip unsere Primér. und Sekundérprodukte. ine - .-
frage kommen wiirdo Vor ‘einiger zcit haben Kcch®) wung Hilberath
in Milheim diese Methode ebonfalls e;ner“Prﬁfﬁng'ﬁntgrzogen
und gefunden, dag mit den versbpiedéhaftigsteﬁ‘Bcnzinen und. °
Synthesefilen gute Werte wng Haltepunktc erhelten wurden.
"SBmtliche bisherigen ﬁorschriftcn &chen noch von einer
Einwacge fus, die grﬁBcnordnungsﬁEBig zZwischen 200 und 500 mg
licgt und 20 cem des Reagenzes benStigt,_desseneNormniitét“;_—*
Zwisehion ¥5 und 710 liegt. Vor allem_hus Griinden der Moterial.
ersparnis begannen wir unsere Versuche mit eirer im allgemeinen -

auﬁﬁ'kléinérénuﬁénéeh der einzusetzenden derhodanldsung. Die
ndhceren Angaben sind~in~den~eihzglnén Tabellen enthalten. Die
bisher gebriduchliche Einwirkungsdauyer der Jqdrhoddnlﬁsung ouf

die zu untersuchende Substanz von 24_Sfd,, die von anderer
Seite im 2llgemeinen als dusreichend gefunden worden war, wurde -
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an einigen Substanzen einer Naohprﬂrung untergogen (elehe Ta=
belle 1), L. o

) , Die Ergebnisse Zeigen, aa8 bei Substonzen mit hohezf‘
Jodzahl durchous nicht immer 24 gtq, Zur Absittigung simtlicher
vorhoniddner Doppelbindungen cusreichend sind, Beiépieleweisc
Werden 100 und mehr Stunden bendtigt; ellerdings 1st in 'fost
allen Fdllen schlieB8lich doch ein endgﬂltigef_’ﬁ_altepunkt er-
reicht worden, der sich ouch inm weiterén Verlouf dann nicht -
mehr getindert hat, ' ST . . - .

In Pabelle 2 sina Versuohe.enthalten, die ein anderecs
Léstngsmittel fiir Jodrhodan verwenden, Es sollte hiermit be.
zZweckt werden; dic 4ddition von dJodrhodan zy beschleu.nigén und
die Gesamte:i.nwirkungsdauer weitgehend zyu verkiirzen', Wie die Er-
gebnisge zeigen, ist dies Jauch im welten Unfange. 2ls gelungen
anzusehen. Allerdings stéllte_siéh bei eingehenden Untersuchun-
gen hereus, dag die Stcbilitit der Jodrhodanl8sung in Eisessig
und ‘Tetr,,_chloréithan nicht so gros8 ist vwie in Benzol una’ der Titer
stdrker alg dort. abf’a‘.llt(méb..'i) . Al;gp_gqe‘xgkwc.nen-noch--im»Gegen-“““““‘
.satzewzu~-Adenﬂ~benzoli'é'c}ié“r'i_'ffof&ﬁigaghlaqungen in Eiscssig und Te-
trachlor#theh vielfach Abscheidungen von Polymerisaten ung poly-
merem Rhodan - Gelbférbung ~.2u bemerken.. SchlieBlich. spricht -
- vorliufig noch gegen die Verwondung dleser Lisungsmittel, gag
. nicht in allen. dllen der Holtepunkt der Halogenaddition ein.
'mdeutig.festzustellen war. In einigen Phllen lief die Jodzahl

‘tiber” den Yheoretischen Wert weiter. Doch wiirde sich diescr Peh-
ler bei weitei'en‘Untersw hungen wahrschcinlich noch beheben

lassen.

. Versuche, durch Binwirkung.-des-Reagences bei Tages-
“Ticht eine Verkiirzung der Reektionsdauer wvon 24 8td. und darti- -
ber zu erreichen, gaben kein eindeutiges Biia, teilweige wurde
vtatsaehlich_qig,4qdition;besdhleuniét;mteilwéiﬁé“ffdf'ABEE_aucp.
"’éﬁ"é'a"té'iiéﬁ«é‘Pblymerisgtion auf, wie Ja im ellgemoinen die Poly-
merisation von Rhodan durch Licht begiinstigt wird (Tab.4).

... In Tabelle 4g ist noch kurz angeggbe’h, wie sehr die
‘Reaktionsdauer bvei gleicher Jodrhodgnkonzentration ‘von dér Ein-
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Verringerung de:,Einwauge die rehtlosq.Erfassung der Olefine
innerhaldb 24 sfd. Bicherzustellen.'Tab.S zelgt die Ergebnisse
bel einer Anzaghl der Verschiedenartigsten Benzine. In allen

addition erreicht, der sich auch im weiteren Verlauf (bis zu

3 Tegen und mehr) nicht mehr #ndert, Schwierigkeiten scheinen
Produkte gy bereiten, in denen grigere Menggn von Alkoholen )
enthalten sind, Es 1st bekannt, dag Alkohole &hnilien polymeri~
sierende Wirkung aufr Jodrhodan ausiiben Wie Wasser, so dsg in
diesem Folle der[Haltepunkt,nioht eindeutig definiert ist. Als
Vergleiohsmethoden warden die Milro- ung Makro-Jodzahlmethode
nach Koufmenn herangézogen, ferner in einigen Félleglﬁydrier-
Jodzaplmethode. Die Ubereinstimmung der gefundenen Werte ist
'"im allgemeinen recht befriedigend. -

gegeben, die bei der Uhtersuchung von Syntheseblen erhalten
Wurden. Hier gelang es nun in keinem Falle, my einem eindeutig
definierten Holtepunkt zu.kommen. Es igt- innethalb von ea.
“150”Sfﬁﬁaéhmgiﬁ_i&hgsamér;”aber,stetiger Anstieg der Jodrhodan-
"zahl’zu beobachten, zn bemerken wire noch ‘die mit verléngerter
Versuchsdaﬁer 2Zunehmende Ausscheidung von Polymerisaten oder
“Ppolymerem Rhoden, Die Vergleichsjodzahlen (bromometrisch'makro)'
ergeben viel hShere Werte. Die ¥le konnten zur Hydrierjodzahi. :
beatimmung bisher noch nicht eingesetzt werden. Die Anwendbar-
‘kéit,der Jodrhodanmetyode bei Ylen mug doher zunichst noch als
nicht restlos gesichert angesehen werden, Doch dtirfte es schon
Jetzt festatehen, dag die mittels der Jodrhoddﬁzahl ggzgndengnam
!Ez}g_ggg.xatséchlieh~gefunﬂénen 01efingehalt,sehr'viel*nﬁher'
liegen diirften, als die nach der Makro-dezahiAgefundenen Werte.
‘A Zusammenfaﬁsené 188t sich s&gen,,dgﬁuin der Jodrhodan-
zahlmethadennuéhWKhﬁfmanﬁ'éiﬁérﬁﬁéiiéﬁkgiﬁ geschaffen worden
ist, diezgestattet, ohne Gefchy einer Sﬁﬁstitution eine quanti-
tative Erfassung der Doppelbindungen sicherzustellcn. Die Ab-
welchungen bei Ulen sing als nicht sgo scﬁWerwiegend anzusehen,
dardie gefunddner makrobp Hétriéchen'Jodéahlen mit ZuBerster
Wohrscheinlichkeit zu hoch sind infolge Substitution. Die
24 8td. - Werte der Versuchsreihe (Tab. vI) diirften den wahre,
Verhﬁ;tnissen weitgehend nahe kommen .

-4 -
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Anlag zu Bedonken gogoniiber oincr c]lgbnoincn Anwend-
©.ikodd gibt dic Tatsccbo. 228 Jodrodan oin LuRemnt ~mnSivd..
liches a.gggmn Aaxse:11ly dLoRen Bri4horkait gw...c Jurch dic -
geringsten Spuren von Wasser woitgchenu~um““*‘"2,v‘Wi“d Es
diirfen auch aamiIlche An-~lyoonproben keinerlci Spuren von woes~
ser enthrlten, da hicrdurch dic Polymcrisation de¢s Jodrhodnns
stork begﬁnstigt wird und demgemdB zZu hohe Jodz-hlwerte gefun—
den werden., Nue weisen fnst alle unsere Produkitc einen- geringen
Wassergehelt auf. Eine Trocknung der zu untersuchenden Benzine
proben ist ldstig und nicht immer durchzufiihren, :uCﬁ‘wﬁrdon
alkoholhdltige Produkte, z.B;'Eisenkontaktbenzin,'stcta Schwic.
rigkeiten bereiten. (Koufmann und Grosse-Utringh-ms 16scn Jie
Benzinproben sogar in Kther, trocknen nmit Chlorcclecium und ded
stlllieren das Losungsmittel spéter wiedcr ob). Als Nachtexl
der Jodrhodanzahlmethode kann ferner gelten, dcoB dic Evnw1r~
kungsdauer von 24 Std. fir betrlebllche Zwecke hauflg als
schwerwiegender Mangel empfunden wird. Nicht zulctzt ist auch
die Herstcllunb dco Rloirhodrnids, d"s ng ege nsooltibetny
gun Lnsctzen ciner Jodrhodenldsung unbydlng+ cxfordoxiach ia%,
zeitroubend und schwicrig ' AT

N—<chfolgend soll kurz die Zhdamnensetzung der Urldsun.
gen I <1V angegcben werden mit onschiieBender Beschrc1bung : ’
der Methodc, wie sie zur‘Zelt als fiir unsere awecke geelgnut

wird.”

Urlidsung I: fﬁ

" 900 ccii ‘Benzol, 50 cdm’ Ess108aareanhyarld 50+ cen
Eise381g werden in eine Flasche %.u ccm) gevebcn, 4 Ta age stea
~hen 1asscn. Dann -gibt man hinzu: 7,5 g Blelrhodanld (muB nine
destens 8 Tage in evakulerten Tailintor iiber Phosphorpcntoxyd
in Dunkeln stehend getroeknet worden sein), 0,75 ccm Bron.
Mon schiittelt bis zur Entfirbung im Dunkeln oder bei diffusen
Togeslicht. Danach fiigt man 3,2 g Jod hinzu, schiittélt. bis zur’
Auflosung, filtriert durch ein doppeltes, ¥2.Std. bei {OQOC
getrocknetes Faltgnfiltcr. Die Losung wird inm Dunkéln =ufbe-
wahrt,

Urlosung IXs.

;350 ~en Fisessig, 150 cen- F551gbaurv_nhvdr-d,
Bleirhodaniad, 3,2 g Jod, 0,75 cem Brom. Die Herstelliwig
Losung ist genou die’ gleiche wie dic der Urlosung T. -

58

~
{2

QA

toge
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Urldsung II1:

200 ccm Tetrachlordthan, 100 cenm Elsessig, 100 ccn
Essigstureanhydrid, 6 g Bleirhodanid, 0,5 cem Brom, 2,6 g Jod.
Herstellung siche Urldsung I. -

Urlgsung Iv: | _

450. cem Benzol p.A., 50 ccnm Essigséiureanhydrid p.a.
50 cem Eisessig p.A. worden in einer Schliffflaache zuscmmen—
gcgeben. Noch wmehrtégigen-S8tehen werden 7+5 & Bleirhodonid,
.das mindestens 8 T ge in einen braunen, evakuicrten Exsimter
iiber Phosﬁhorpentoxyd getrocknet worden ist,-¥wnd. 0,75 cem Brom
P.A. hinzugefﬁgt. Men schiittelt bis zur Entféirbung im Dunkeln .
oder bei diffusen Tageslicht. Daonach werden 3,2 g Joa p.A.
hinzugegeben. Mom gehiittelt bis zur ~Mfldsung, filtriert durch’
“Qinmdoppeltes,”eine“Stundewbei~100°C"getrocknetéé“Fnlféﬁfiiféff
Die Losung wird ebenfalls im Dunkeln aufbewahrt,

.
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Tabelle 1.
Deurag-Benzin Fraktion 131 - 151°C (0,1743 g) geldst in 25 com

Url¥sung I, fir Jede Titration 5 cem Pipettiert. Einwaage pro
Versuch 34,82 mg, . )

Reaktionsdeuer Gefundene ‘
in Std. “Jodzahl  Bemerkungen
20 45,8 Der Schwefelgehalt des
68 51,9 Bengines betrug ca. 0,8 %.
92 54,9 : .
140 . 55

Deurag-Benzin Fréktion 175‘-u200°0 (0,2492+g) gelost in 50 cem
Urlésung I, fir jede Titrationm 5-c¢m pipettiert.“ninwaage pro
- Versuch 24,94 ng., : :

Re._afzig:g?auer Ggma Bem?rklmgen
2 42,4 Schwefelgehalt des Ben-
29 43,4 .. zines nur engehiihert be-
45 45,8 - kannt (ca' 0,3 %).
50" 58 «
141 49,3
7165, 49,9
189 50,1

Hepten Nr. 1 (0,1053 g) geldst in 50 cem Urlﬁsunghi,.fﬁrﬂjede
Titration 5 ccm pipettiert. Einwéagg_pzngxbrsuch-ﬂ0¢53—mgr—"
) N o o .

K‘Reaktionedauer . Gefundene

in Sta. Jodzahl . Bemerkungen
21 .86 . .Mikro-Jodzehl 218,5 - -
. 29 194 - " (2 Min, Reaktionsdauer).
45 208 Makro-Jodzahl 220 '
50 - 212 - '(2 Std. Reaktionsdauar).
141 217 S .
" 165 219
189 219
213- 221 -
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Hepten Nr. 2 (0,103 g) gelsst in 50 cem Urlssung I, flir Jede
Titration 5 cem pipetticrt. Einwaage pro Versuch 10,3 mg.

ST T
3,5 114 _ Hepten Nr.2 war durch Destil-

95 221 laetion aus Hepten Nr.1 gewonnen
98 _ 223 worden. (Englerdestillation Frak-
119 ' 225 . tion 93-94°).Hepten Nr.1 war im
143 226 Gegensatz'zu Hepten Nr.2 stark _
167 227 Deroxydhaltig,

190 228 Hepten Nr.2:Makro-Jgz. 227

215 227 ﬁydr}er " 228

Poly-Benzin (0,0468 cem = 35,35 mg) geldst in 25 com Urlssung Iv.
Fir jede Titration 5»pqm pipettiert.. Einwaage pro Vernuc*

" ‘Reaktionsdauer Gefundene i_ ] R
AR B8de —m Jodpak] T~ Bemerkungen
.22 - 211 Mikro-Jodzahl 22
70 217 Makro-Jodzahl 276
94 221

118 232

Vorbehandeltes Eiéeﬁkoptakt-KreislaurbenZin (0,1041 g) gelvset

‘in 25 ccm Urlésung I, fiir Jede Titration 5 cem pipettiert. Ein-
wangs pro Versuch 0,0208 .

—-Reaktionsdauer-———gerardsns
_in Std.. JodzeHl Bemerkungen
24 - 157 Makro-godzahl 162
A w“"1'6(')": . Mikro~Jodzahl 162
96 . 164
120 - . 168



Tabelle 2.
_——ntl g,

Hepten Fr. 2 (0,1093 g) gel¥st in 50 cem W3sung I1I, Piip Jede

‘Titration 5

Resktions
in gta

19
z5
42
65
90
139
164
188

Hepten Nr, 2 (0,110 8) gell
Titratiop pipegtiertﬂsmccm.

Reaktionsdayep’
in st4.

.19

- 25
41
65
91

140 .

166
~190-

230

. 228

227
229
235
245

st in 50 ccmié;ﬁb g I11
Einwaage“pr6’75¥ﬁﬁch 11 ng,
Gefundene °
Jodzahl
227

cem pipettiert. Einwasge pro Versuch 10,9 ng,.

Bemerkungcn o

Die irleinen Schwanlungen von

der 45.Std.abp dirften aur Tem-
Peratur in zengtang guriickeuiyh.
ren sein, da die Versuche bei
8ebr warmem Wetter durchgefithrt
wvurden,

Mekro-Jodzah) o 227

Hydrier- » e 228

Bemerkungen

~ Das Woiterlaufen der Jodzahi
- von der 91.8td. ap konnte nicht

v6llig geklirt werden, MSgli.. .
Cherweise 18t bei ger Titration
der 91, gtq. eine Spur Wasser

in die Reéktiouslﬂsung gélangt.k

24z -

mnkro-‘u.sydrierﬂodzahl‘iis‘siEij



Titerkonstenz von Jodrhodan in verach

susgedriokt in com gt Thiosulfatlssung fir Je 5
%0 g

-9 -

Tabelle ).

sprechenden Urldsung,

ledenen L¥sungsmitteln;

ccm der ent-

Prifung des Titers UrlSsung T Urlésung II Urldsung ITT
¥ach Stunden (Benzolf : (Eisessig) (Tetraohloréthan)
18 ’ 24,7 - . 28,5
23 - - 28,3
40 - 22,35 28,13 .
62 - 22,02 28,0
86 - 21,52 . 27,55
113 - 21,25 -
134 - "o- 26,78
161 - 20,15 26,40
184 28,52 19,70 ... 26,05 -
208" 24,46 18,72 25,78
233 24,48 18,05 -
255 24,45 - 25,70
281 24,46 16,70 - -
303 24,42 - 25,15
329 24,46 15,6 -
353 23,92 - -
399 23,72 - -
44, 23,65 - -
6 Woohen - - “~9, 85 18,15
7 v 21,95 starke jbschei- 15,6
: ' ung v, polyme-
Trem Rhoden
8w 20,40 -
9: u D - 13,75
10 » 19,70 -

L¥sung immer
noch klar

erhebliche Ab~'
scheidung von
Polymer em Rho-

-dan,
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Tabelle 4.

Eisenkontaktbenzih (MIkro-Jodzahl 136) Einwaage 0, 1068 g in

25 cem Urlésung 1, pyr Jede Bestimmung 5 oep Pipettiert ent.

8Spreckend einep Elnwaage von 0,0213 g, ’
Reaktionsdauer Gefundene Jodzahl Gefunddne Jodzahl

beim Stehen anm beim Stekhen ip
in stq. Tageslicht Dunkeln
24 _ 138,2 ) 14,4
48 138,8 128,5
96 143,0 133,8

120 145,1 . 139,3

VPol’yﬁf’Benzin‘"Edﬁ"ﬁvaaéer}:i,a "€ in 25 ‘cem Urlieung 1. Fir jede
Bestimmung 5 oep Pipettiert eatsprechend 7,56 ng. (Mikro-
Jodzahl 229), o b

Reakfioﬁédauer » Gefundene Jodzahl Gefundene Jodzahl

in Stq. beim Stehen apm beim Stehen .im -
Tagesliicht - Dunkeln
22 . 206 , 187 -
70 . - 260 192
94 ' T .208

118 - a7 — 215

Poly-Benzin Robkprodukt Einwgage 37,8 mg in 25 ccg“Uy;§§upg‘I.
Piir jede Bestimmungvs ccm,pipettiert’entspieéhend 7556 mg.

T (Mikro~Jodzahl 224). L
Reaktionsdauer Gefundene Jodzah{_ Gefundene Jodzahl

Ta o TRednme eEdelw
22 219 ' - 210
70 251 ' 217
94 - ' 221

118 260 232
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Tabelle 4a.
s—==e 4a.

Abhﬁngigk%it der Reaktionsdauer von der Elnwaage bei &leichex

Jodrhodankonzentration.~
.________________________

¢

‘, '
Duurag-Benziy Fraktion 71 - 1o1°c
Reaktionédauer E;nwaage pro Beetimmg Finwaage Pro Bestg,
in Sstq

90,0341 ¢ © _ 0,00682
* efundene Jodzeni, cfundene Jodzahl
.24 . 108 117
148 111 117
72 113 . : 117

96 AT A 118
Ae Versuen 12 Spezialbenzin Gesamtfraktion _—
Reaktlonsdauer Einwaege prc«Bestimmg; 1nuaage pro Bestg;

T LRI My e
. I g odsenL.
T R s
T er o :
IEEE R 70 ‘ | 6

Mikrojodzani g1, - . ¥ekrojodzam gs,
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Tebelle 5.

Urlbsung Iv.

.Reaktionsdauer in sta. Ein- |
waage Hikro-

Untersuchtes Benzin 24 48 72 96 120 pro J.Z,
’ danach gefund. Jodzzhl ngtg.

Katalyt.Spaltbenzin 22 22 22 22,1 . .5, 21
Spezielbenzin T 70,3 70,0 71,4 71 _ 1,28 70
Ketalyt.Spaltbenzin 11 37,5 . 38,5 39 37 3,01 36
" " III 35 - 36 38 36 2,093 3.
Crackbenzin 50.71C - 237 239 243 245 _ 1,377 243
Toom 1509759 138 139 139 140 - 3,02 135

Spezialbenzin IT tber 4935,2 35 34 40 - 9,86 3s

" II . .
Gesamtkondensat f 86 87 86 Wmm%ﬁ;mmfmwwm3119—”*86“””

;AromatisierungsprdamAwmm |
M 643 - 22 2 5 . a4 50 22
Eisenkdntakt—Kreislauf_ ) , L .
benzfﬁohg:od,(ékdxﬂhalh)1}8 139 o 143 145 2,02 135

EiSenkontaktbenzin P : .
vorbehandelt——— — 15%‘ 165 65 - 186 2,99 165

N

" Tabelle 6.

Untersuchung von Mineral-Syntheseﬁl—Gemiaehen.

(Ungefdnr 129 mg U1 genan emogenpwurden*jewéilﬁ“iﬁ—g—sgzr_
,Benzol—ge&éstr‘dézu wurden 25 cen Urldsung I1Vv gegeben, PFiir
Jjede Bestimmung 5. cem bipettiert).

Reaktionsdéuer Gefundene Jodzahl,von.“ : 3a~"”“ N
- SR i - II1 Benerkungen
22 25 20 21 fusscheidung von
Ny Rhodaniden oder po-
70 28 20 24 1ymeren Rhoden.
an e 25 T .29
118 . 35 29 32
142 37 32 ‘34
Hekro-J.gz.nach 56 48 43

2 Stunden



Benzo_l'p.A., Tetrach]_.or'e‘.tha.n P.A. (nur i Urlssung II1),
Eisessig P.A., Essigséu.reanbydrid p.A., Bleirhodanig (Da;z-
stellung siche Fachirag), jog D.4., Brom p.g4, Eine 10gige
Wissrige Kalii.njodidlas_ung, eine einprozentige Stéirkelb’sung,
%)—10 Natriumthiosuli’atl'o'sung. :

100 cem Pulverflaschey, nit Sch;;}gq.’_,Mgeeichtew—‘jccm-‘:“'iinfd"":1”“6&;:

,E?}Pﬁ:ﬁfben,--.Spezialpip”e‘fté'ﬁ” (siehe Boricnt Uber die "brom metps.
sche LEilro jodzzhi) Vol. ez 0,05 cen, eine Spezialbiire_ttgd(&dzze).‘__

- Ausfithruna .
===-Uhrung. .

Man pipettiert aus der m;.untersuéhénderi Benzinprobe, die myg-
lichst eine Temperatur vop 20°C haben 8011, mittels dej ‘Spe~

Zialpipette cg. 0,05 cem ab yng 188t in 5 gep Chloroform, gie

Btimmung von. Jlen werden ca. 5g mg (genau—gewo‘gén) in einen
Mih@;}aeehetgl*‘a“st:nen ebenfalls in 5 cen . Chlcroforn -gelbst,
Nun pipettiert'man mwittels dger 1 ccm«Pipette 0,5 cem h??‘?uﬁ'
Uad 188t in 5 goy #Or?gq?hod_a.nlb'simg-, die sich gleicnraiig iz
} einer»~100~ccm 'Séhlif:t_’i’lasche befinden, Es ist darsuf zy acha
'_t._gr;, dagB die chrhodénlﬁsmag 'nu.r in tadel."l.-os sc}ll_ieBe?lde“

rhodang 'mit ‘Gam iibers_gpﬁq_s_;-‘.,gen Jodkaliuh sichex-zustellén und
- 14 7.



aber nur 0,5 ccm Pipettiert worden sind, gt a3g Einwaage na-
tirlich der zehnte Teil einzusetzen, Da aber d'g.réh die kKleine
Menge der zy untersuchenden Benzinprobe das Geab.mtvolumen Ben-
zin + Chloroform nicht mehr génau 5 com sondern ca, 5,05 cem

betrigt, entsteht ein’ Fehler wopn ca, 1 %, d.h,, adie Jodzahl

Wird um 1 ¢ geg Gesamtwertes oy tief gefunden, Diese 1 % ging
also dem gefundenen Jodzahlwert in allen Pdllen hinzuzugihien,

a8 = titrierte cem ?0 Natriumthiosulfatlb'sung beim Blindvexr—
such, o o

b = B T - § o S beim Hauptversuch,

= Faktor der T_hiosul:fatliisung,

E = Einwaage o - -

My
1

Zur Geniige bekanni sein diirften,

'Vor dem Offnen der Schliffflagc,. gq der Band zwischen gep
beiden Sgliffen vorsichtig mit destilliertem Wasser zy benet-
Zen, um kKleine Men en der Rea.ktionslfisung, die evtl. beip Schiit-

“teln ewischen dep gchlii’fen émporgekrochen Sein kann, pe 2 b
nen deg Schliffeg in die Fleasche gurﬁckmpﬁlen. ’ im 6"“-





