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zu dem Bericht uber eine neue, Mikro-Jodzahl-

MM Methode.
/ S . ' Zu;' Ergiinzung und Ver‘besserung der vor elniger Zeit

W - auaﬁihrlieh beschriobenen neuen Mikro-Jodzahl-Methode wurde
— .

W eine .Angahl von Untersuchungen du.rohgeﬁihrt, tber deren Ergeb.
([.2 [ zusse naohstehend berichtet werden aoll.

> d . I.. 3 .

dgw'( o 'Z\u ':;uﬁmg der Frage, ob- ‘m:.t o Natriumthiosulfat--- :
W . ldsung una Jey 'r'itration mittels der im Heuptbericht erwahn-

) ten Biretie eine ausreichende Genauigkeit bezliglich der

Durehfﬂ.hrung ‘der Tltration gewé.hrleistet sei, v;n.u-de eine

EC SRR Anzahl ven- Suhstenzen. u.ntersuch , die auanahmslos hohe Jodf

’ zah aufw::.esen, B8O . daB ‘sich also eventuelle Abwelchungen s
M H’D‘WL hier am’ deutl:.chsten hétten bemerkbar machm mﬁssen. Die’
) Einwaage wuz-de .dureh- I’ipettieren mlttels der Mikropipette I
4 e vorgenommen,naus dep- 1n‘ chloroform gelbsten Substanz wurde
f)l)q\nﬁx ‘ dn allen“FHllen" #~y5 cem herauspipettlert und in 5 cem: %O\ )
‘ : ’ methylalkoholischer Bromlbsung gelost. :Be_s_fglmn}ygg‘md;
J“odnahl geschah, einmel durch Titrati ei- normalen
sPezialbu.rette, -Zuy Kontrolle wurden 2 eigen‘” Tir, diesen
Zweck angefertigten Bﬁretten eingesetzt von - denen: die éin
‘eine’ Titriergenauigkelt von 0 4003~ ccm beszs, Tz.triert wurde‘
mit.,b-o Natriumthiosulfatlosung. Die Ergebnisse s:.nd in.
Tabelle 1 w:.edergegeben. , > X
e Wier ersichtlich, sind die AbWeichm&emcmudenw
“"Ti“ﬁrierw isen neinander so gering, ‘dag. dig- Anwendurg ‘de
dm’ Hau;;tberlch a.ngege'benén ‘Spezislbiivette mit 'EO Natrium-

&2&’ thlosulfatlosung unbedenklicn ist. Ob.men.als: Ableseskal

S T éine’s ~ ‘oder 10 .com Burette wEhlt, ist eine Frage der’ ex‘

v )(R/% , ten Einstellung der. I\Tatriumthlosulfatlosung Im ersten
Falle sind zw1schen Biind-' nd ; =

lesbar Jadies” bedeutety daB ma.n P&E%d_i&l :
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hat, bei der Titration des Blindverauches mtsguchst aut dem
unteren Teil der Birette abzulesen bgw. den Endpunkt der mi. °

~ tration m8glichst nahe an 5 3 _com heranmbringen. LEBt man diese
Notwendigkeit auBexr Acht, 80 kann der Fall eintreten - da
die .Methode Ja eine Differenzmethode ist -.daB bei der m.reh-
fﬂhnmg eines Heuptversuches, der ,ein Produkt mit hoher Jod-
28hl enthéit die Titration big zunm Umschleg bereits beendet
ist, ohne das die‘Thiosulfatldaung schon den kalibrierten Teil
der Bilrette errelcht het, aso gag eine Ablesung in diesem
Falle nicht mrchmxfﬁhren ist. .Sina dagegen 10 10 cem kalibriez-t
und ablesbar, so ist dezartiges nicht im gleichen MaBe zu
beﬁzrchten, da die Differenz zwischen Blind- und Hauptver-
such bei hohen Jo@;ahlen ca. 2 - 3 ccm -50 Na'triumthiosulfat-

© 18sung betragb.

Die Frage einer‘5 ccm - bzw. 10 ocm Skala.“iat daher

‘mehr eine "individuelle Angelegenheit" . _wenn men davon gbe
sieht, dag infolge. dexr. Unterteilu.ng in
Bﬂrette gegen %O cem bei der 10 -cem: Bire
die Ablesegenauigkeit etwas~~gz‘83er ist.
“beide Einteilungen mit etwa dergleic_lien, , ; . :
Wir gebrauchen z. Zt. eine 10 cem :Biiretto,und'ffihq‘.e‘n,'hiermit
Werte, die mit. denen -der- Hydrier;]cdzahl reqht gut Uberein.
stimmen, 2wecmaaig ist es, B'liretten mit Schellbach-streifen
'anzuwenden. ) - x
: " Es het sich als vorteilha.ft hereussestellt, auf die

-Kapillare iiber der RKugel - siehe Skizge - im Abvstand von. ca.

) ,_ccni vom obe;'en. Kugeli-and gemessen, noch .eine zweite ERugel
mit ca. 5 ~ 6 cenm Volumen aufzusetzen. Diese‘.xugel«-dient—ﬂl*s—

~Auffengs dzw. blcnerheitskugel und verhindert ‘das ldstige

"U‘berlaufen der Thiosulfatldsu.ng, falls eimnal der U’berdrucx
in der Yorratafiasche ‘beim. Herm;fpumpen der I.dsurg in die” Biia"

»rette nicht schnell genug abgelassen werden ka.nn . _ i
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niedrig mélekularen;‘gz‘-adkettigen: Olefinen, 5.3, C75 Cg oder
auch dS sehr exakt: bestimmen lassen, Unverzweigte Olefine o
-8ind aus'dem.‘_qrunde “hierszy beonders. Vorteilhaft, ga bei ihhen
Nebenreaktionen » wie .bqispiélsw’reise» 'Substitution, mit" Sicher-
heit ausges.chIOSBen 8ind.: pje theoretischen 7erte. fijr Teine

.G J.20 = 259,6
‘ " =295,8
ronie . G5 w s oggalii
i Vergleichéversuché ‘érgaben, .dag 8ich auch diese ex~
trem hohen zanyep mit einer Genauigkeit von * einer Einheit,

A.h. 0,3 - 0,4 %‘erm;ttelﬁ‘iasseh,:.

o M;_‘w;_g_e_.s.tsizbstanzenfzﬁi‘fsestimmng‘ €8 Volumeng sind am

besten solone 01éfine~o4er‘01éfinr:aktionen, die aus AR pesi .

zin aur¢h~ppst111afion‘undiapggg;ienendenpeinfraktibﬁiéiung
__:ggq,iié_ztu werden*kéﬁifiri"e"iif”ﬁéﬁqstelvlt ‘2w¢‘¢1:m§Big-Je 11 méglichgt
'reinesufrpduktfher;idieggjﬂkmgeigﬁ;gﬁ:NéinéwgrbﬁérefAnhéﬁiMVv?
von Begtimmungen ;»"g,aﬂusj'i'ei'chezigf‘ Die ‘.brqxﬁ.oinétris“.éh‘ 8efundene y
Jodzahl wipg zur“Sibherhpit mittelg dgr Hydrierjodzany tiber-
"prﬁft’und'konfr61liért;:Peiniich>exakteé Arbeiten gerade pey
s der. b?omoi_ngtrisében Voliinienbestimmun'g:ist. selbstverxt&ndiicb
’uhﬁfVPrbedineuns<zum’melingen- i o

- - 'Di*e“burcyp;fej‘éhnimg.eines Beispieles 5011 die neue Mew

Tahlwerte. ortielieh werday. o o T
. Volumen gerp békannten“nikriyiﬁette,o.6468'¢m3
0; 0468" ¢m3 ' ﬁiﬁw€ge_ +'5 cm3' ;chclB..l,'tDBBﬁhg'sﬁj:t_féi) o
Hergebén#5}0488féﬁ?fﬁésgmtﬁélumen.'7 DR
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Davon 0,5 op3 fUur ate Titration p:lpetti_ert
510128 = 9,91 %. |

0,0468 cm3 - o,o3324~g~(angenohmene"i)’icl‘l{eﬂ des zu un-
tersuchenden Benzi;_:eg = 0,710) -
8180 Einwage pro Bestimmng,
.. 0,03324 . 0,0991 = 0,003295 8
Hierfiir Yerbrauchte op3 ?b'Nazsao';;-I.Gaung = 2,67 cm?,
(2,67 on3 sind die Differens. Zwischen Haupt.. und Blindver.

Verbreuchte o '-?o NaéSZOj-rGSMg = 2,79 em3, .
. Die unbekamnte Einwage x, die der nicht geeichton Mikropi-
.pipette entetemmt, errechnet sicp Zus. s

x = 02003295 . 2,79 ~2.79 _ 0,003444 g gdey

, 0,004852 o3, (D3, = 0,710) .
d.h., ‘nach ‘denm Ldsen’ des Vo umens. Benzin aus der pnbel.cann'tiefn_h_m
Mikropipette in: 5 em3 chléiig{gimwgnd;nprauepipatti‘“éi-éﬁ"??m E

' Q;ﬁ.TTcm.mGemisch""zp‘z‘-“’]ﬁ'é'ffymge waren in fdieaen’O}S. cm‘3"ent‘hal-

’ten.,_-, - R 3 . . ‘
-0,004852, cm” Benzin - -

und euSerden 02495148 on Chiorotery. .
B Die -weltere -Auarg’chz‘iimé.' erfolgt nach der- Dreisatz.
) ._‘fb?-;_m?l,.;.alsﬂo_' ZeBoyn o ey N T
. 0,495148 4 01004852 = 0,5 0m3 .
baw. 0,5 0,455z T 0,00489 cpd
oder g5 .op3., 0,0489 cn3. S
wo—sinﬁ-ﬁ,u4ag_ om> das ,'!Einwage-'v;i;i;zgén"' der Heu- .
.ennﬂikropipgttelf R - e :”fﬂ : . o
N konnte feet.geste;mlt,_‘4,'1!@1?(161'1;t-»-da_Bvepez;l_.”éll'fbé‘iw&éh
x_g_eringen;Wlﬁmina‘""d"é"i"“ﬁfﬁﬁpipetten ‘kdies'e__in!ggh,éc'lief an: Ein..
'Sch "'igkez’,;i; Jeder ar.nd'e.revn:-_:_ﬁbei;;'ége,n._‘war, wo-
bei die Genau:gkeit ‘ebenfalls vopn enderen Verfahien kaum
Ubertroffen werden i e A
.. Diese mathe?natigehe'ngii_qii'z'gécbgimg,wet 51
fbiéé%ide' Uberlegung erheblich’ ‘ve'reini’ac'lien': ’

-

ch duren -
i
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Es verhtlt sich:

. 3° N
. lu%: L L) ) e unbck’:“i-k‘z&'gim -
Sesamtvolumen”der hekarnten ' ’
. " ... "unbekannten "
in unserem Falle also’ o KN

2’,6; = 0.0:680661‘ x =0 04'68 e 2,79 0;0489 em3. -

Also 1Bt eich, eine derartige Volumenbostimmng in e.

5 Min. bei oiner Genau;-gkeit"vop ca. 0,3 %, bezogen auf das
Gesamt,volumer{,‘-dui'c,hiﬂbreu'."vz’., ' CoL , -

Beziiglich der ang_ewgﬁdten'mibopipetten wurden einige
.'&nde;"tmgen aﬁgebraqm@. _-z_tﬁlé',chst wurde,-um-ein ’g-iinstigeres Ver~
héltnis Wendfliche;Gosamtinhalt ‘Berzustellen, cind neuc Mikre-
Pibette, wie sie Pigur 2 zeigt. 0,5 mm .. Kepillarrohr wirg . -
auf eine Liinge von ca. 15 mmzu einer 7eite von ca. .2 mm
licht aufgeblasen; oberhalb ung untérhalb der Erwoiterung

sind 2 Marken angebraokt ., Die gesamte Linge ‘betrigt 280 bis
290 mm. Eine derartige ‘Mimnil!;e_ﬁ.tgﬁitzt%auser-f'den‘ﬁ'bé:_r‘e"fté"’"”

erwihnten ook dén Vorteil, dag sie ni&bt.'zut*rascl.z .abléuft,

~und 8o der.Fli,is’sigl‘:éf’tamepism‘sfghtve'r'"die’l«ngarkiezung\ru_tscht.
- infodge einer Sehon verhandeneh --vstauv'virk\mg};-;n: der dunnen
“"Repillare. Der Nacheil 15%, da8 sie nur bei Benzinen ung - -
- evtl. _8erade’ no’_ch,piéééi?lei{i ,‘,Zu‘,,vérvze‘n'dén_i__ils,’t',w die gréfere
"j'~viélgosi'tiip_'fhtiliéi'éi::'kdﬁif;nﬁaséér'sfbffe ;md Ole verbietet ihre
Anwendbarkeit bei diesen Substanzen. Jedoch hat sie.sich bei
_Benzinen Techt gut bewshrt., . .- REE o
" . PBine zweite‘_N:eiﬂ,_té?l,B'tmktionvqurda-eingei"uhr'b‘,v die-das -
Pipéttieren der Bgziéinprpbeﬂr-das*zﬁn‘en' im- g@;;ggqrom_ und _d_as
n-in Chloroform) mit.

fereuenchmen dor 0,5 ond Gemtch (ensin
_@ir___e‘ineg Pipette und 2 Saugungen ermg

- Ry

Bibt die Binzelheiten g

wid Volumina ‘haben sich bei de‘;_-_’mlu-oaoa,z\ahl’;séstimmung als
zweckmiiBig, ‘vl;ei_jéft‘gggégj;gilt - E8.8ei hier noch' cingeachaltet, = B
20 o8 1e wa notwendi erwicson hat, dae morcrgete "
nicht mittels einos Saugballes vorzunehmen sondern mit dem

-6 -



ten Rngelansatz (&Zchng T&b.1) mit einenm dﬁnnon Schlauch von
5 -6 cm Lingc ﬂboxzogen. In der Mitte dgs Schlauches befin-
det sich eine Passende - Glaskugql,alshYerSChluB.vDas'freie'"”

‘Glaswolle oder Asbest.in der Kugel Aktivkohle bis ca. 3 cm
vom oberen Rende entfernt. Carbotox hat sich besonders be-~
wihrt. Auf das gerade Rohrende kommt ein durchbohrter Gummi~
stopfgn, der ein oca, 4’5 mm weites (auﬂen) Glasrohr tragt,
dag als eigentliches Mundstﬁck dient.;_xA :

: -Die neue Pipette besitzt 3 kreisrunde Markierungen.
AuBerdcm besteht. die Pipette: aus mchrere n mitclnander ver-
schmolzen»n zpillaren von verschiedenen lichten "oiten.:
ZW1sehen der Piputtenspitze und der ersten Larkierung befin-
det "s8ich das- eigentliche Benzinvolumen.loberhalb der Rugel
ist die Marke fir Benzin ‘+ Chloroforn- (Gesamtmcnge). Die .
mittlere Markierung ist die eigentliche zur Analyse hotwen~
dige Menge von.ca. 0,5" cm3 Ben21n +: Chloroform, und. zwar .
,liegt”daswvblumen”hier zwiechen dieser Markierung und.der
fPipettenspitze.;v-f: BEDa

‘ - Die Handhabung erfolgt so, daB mit aufgesetztem A~Koh-
Qlemundstuck und- schwachem Spreizen dég'Kugel entils‘
-aus der zu untersuchenden  Benzinprobe bis sur unter
;angesaugt wird. 1 “dag”

-

Anéohliéﬁéhd %aubh&“méﬁ diobfipette in chloroform, saugt
-Bchwach am Mundstﬁck an, drfnet‘erst Jetz ‘das thclventil :
}und mischt nunmehr chloroform hinzu bie dig_Marke*oberhaib“““““

Dié‘woitere Durehfﬁhrung.de “_'“

Mérke) ‘héreus,’ yoe
h und evtl etwas

‘kannt, Der Pipette diirfte in’ der vorliege
abgeanderten Form e1ne weite und allgemeine { :
!zukommen, in allen Fallen, 1n denen es sich am die Her-:~7*~"v

- <
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'_. stellm_fzg -Vvon ein- oder mehrstufigen Vor,dﬂm':un'gcn hendelt, wg.

Jodzahlbestimmngen i+ einer bekannten Elchsubstanz an, for.
ner fihrt man eine oder mehrere Titrationen mit derselben.
Bichsubstanz unter Anwendung einer bekennten Mikropipette -

- tragen, bei Berﬁcksiéﬁtigung dieses Wertes die ‘Binwage mittels
der bekannten Mikropipette 0,004 € sein, Titriert wurden: =
T ""Mik‘:-_"Ol"iPeE_@W(hekamt)*:“4"'5“'9”’3}" “Fa,s,0 ~Lésg.

'H,jSpez'ial- " . (unbekamnt) 1,4 n So. ..2_'2 3T
Somit waren Ain den zur Analyae éﬁpipqtti[.erten 0,5 cm3
(aus der. n’eggn’; §pj,f§i§lpip‘etfe)+ V.Benzina(!hlofbféii‘&xiééhfécﬁ

-°M°°4?"_Tv4ﬂ=_0,00373 & °der.0,00467 end ¢
An ‘Benzin waren mi‘tf‘é.‘_l.é*aei'ws'b‘ézj:'l:a'lpipefte' bis zur Marie 1
genau 0,05 .-c;n3" ripettiert worden: (siche oben). =
- * 0,00467 cm3 Benzin waren also nach den voran.

’7geh‘endeh-‘1'iti-ajl’biqnen_ in 0,5 cm3 Chloroform—-:
: -lgenzih—Gém_ig;qh,;diewmi-ttei's'*d?i‘f“siégig;pmétte
, mp?b‘Anélyaevpipert#ert.wufabﬁ;““*i;f;.r E

+ 7 0,01 om3 ‘Benzin in

I e o 4 R
Diese Mengér,én'thﬂif,ﬁai_s'bl 0,05 Qmi}‘jéﬁziq in 5,47 omd Chloro=
. form, '_K;_zgél‘vdiumén daher; (Volﬁmen-zﬁischéxi’haaifke'va und 3.
,_L:¢L~J~Maﬁ‘kaﬁn*ébﬁfwﬁ§5h<auﬂdig,?égtstéllung'dér'g'Eihzelvé-,:
-lumina verzichten ung .sich damit. begniigen oy ermitteln, wie.-
_viel depr 2u untersuchenden Be’xi#iziﬁrébén volumen- bazyw. gewichtgs
o ’ -8~ 0

~

/
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@gﬁi& invdem Ben

gin-Ohlorororm-Gemiech*

epthalten 1et. das
Mense‘bie zurluar-

alvsierende Probe einsaugt, an-‘
t bis zur Marke 3 mit Chloroform auf
glaechohen ablaufen 1ae un aus

*

Marke 2' abpipettiext ,Dann 155’ nan

(Dichtelacy: zuianglysierénd i su
,5 cm3 5o Natriumthi sﬁl {
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angefertigt weiden, Die lickte Weigs de¥-Kapillaren 1st 2 gy,
Ein Fachlauren ringet bei diéaqr _By;e?pg "niéht statt bzw, gt
geringer alg 1 mm Hohe in dprkap:lll’a.réxi.;j_l I Héhe aber
'8ind mur 0,803 °cm, d.h. weniger ais 0,1°%.: ‘Fehler treten

daher nicht auf, Ein Eiohen bzw. qlie_'genagé?_é‘afstellung des

Ziumrohr aufgesetzt, In dep. irorliég_’ehden'rbifm__ hat sich die
Birettd bigher eusge.zeic_:htie't-'béw'a"hrf und wird z,zt, pip sHmt-~
11che'Bestimgp“ggnlaug_sqh;iealigp verwendet[- . . o

» '_Bezﬂgliéhgder"Aus're'ohn g der Jodzahl sei nooh folgen-

" des erwhhnt: wig bereits im Hauptberions ‘mitgeteilt, Yedars

die Formel ‘gur Atié:fpéhnphg der Jddzahl,ei:ig;:-_; kleinen Korrek.

tur, die _;d_avdiz.r'éh;:ﬁédi'nigt'.ifvir'd’.'f'da'Bi:d‘irve' Einwage in Chloroform

‘nicht ein Ges'a.intvolii_m‘én 'Von genau 5 om3 besitzt; sondern um
das ‘Volumen. der. 'Eihwéée- ’ve'r'g;*sﬁ\erf ist und '
fv’ozjbe"sehr;i'e.benen »>Mikrvo_pip‘é"ti"6ie'ﬁi ea. 5,05 ¢

267, enagitl t1ge - Joazanrmse A
1,01 !l;ilitipljz i

fndett, 13t o5 ' unpry
Laktor gy Versehen,"! 4
-f&ktor"fﬂi‘- T q‘_:;_zu;'ji:e‘r;viez"lxder;‘v.;-,;'.vii-:"bqnii#ée, \
 Aentraktor £y Jod' nicht 0,00254 ‘sondern o

LRy
s'omit:»:;s'dtgrtﬁden
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(ca. 3 Monate vorher) durch teilweiae Polymerisation usw.
einen erheblichpn Abfall des Jodzahlwertee aufweisen wiirden.

II. hiéfﬁifrhégiﬁnfriéil 2-des Berichtes, der erginzende anelyti-
sche Unterauohungen zum Hauptbericht bringt. Nachstehende ‘
kleine Tabellz enthﬁlt die Ergebnisse mit Diolefinen

. Tabelle 2. ,
_ Probe FNr. 9 Dipenten .
Jodzahl (mikro): 289  Hydrier-J z.(halbmikro):286
: oo ool , ... .88’
. . ) N v 081

. Probe\Nr.11 -Dicyklopentadien :
Jodzanl_(mikrojs 293 [ 'Hydrier-J.z. (halbmikro)
L2910 289 .
Diese Probe hatte’ sioh 1nzwieohen atark braun’ gefarbt
‘und war auch sonst unelnheitlichq~(bei Zimmertemperatur von
ca. 2o° teilweise flﬁssig, teilweise teat)

.@@%mhﬁdnipentenwbesitzt eine theoretiache Jodzahl~von~2 mai-w
186,5.  Bei fritheren Versuchen wurde 311 - 315 gefunden, ein
Zeiohen, dag das /damalige frische ‘Préparat schon nicht ganz
rein. war.»Der neuerlioherAbfall—auf ‘ca. 285~ iet‘fraglos

einer geringen Polymeriaation zuzuschreiben, doch stimmen.

die bromnmetrisch gefundenen werte recht gut mlt Aer Hydrier-ﬂ
Jodzahl‘ubereln. .

- Selnerzeit hatte der fur Dioyklopautadien bromometrisch
gefundene Wért ‘bei ca. 450 gelegen, die- Hydrierjodzahl hatte -
412 ergeben. ‘Diese Befunde konnten bei*wiederholten erneuten
ﬁBestimmuﬁéﬁﬁ?ﬁi*hﬁ“ﬁﬁﬁfhtigt werden. Nach beiden ‘Methoden 1&—_
gen die Werte Jetzt bedeutend tiefer, wie ohen*angegeben.bei
ca. 290. Der theoretlsche Wért betrﬁgt 2 . 195 5, es ergibt

“

: mmen Jedoch dieJMikrojﬂzahlwerte recht befriedigend mit
Hydrieraodzahlen iiberein. oy —
5 sb‘lt diirfte- dié\Frage:der Anwendbarkeit der Mikro—”
jodzahlmethode bei Diolefinen in bgjahendem Sinne gelﬁet '
{sein.m.f“w' R 11 -*



“mit eufgeinrs sind, wig ersichtlioh 1iefert d1e ¥ikro-Jodzany
~~Wie bereits ipy Hauptbericht erwimng Zahlen, die mit qep

erheblich zu niedrig, wendet ‘men dagegen die Methoge nach

Cortese &n, erhélt man wahrscheinlich._infolge Substitution

Zu hohe Zah], N, Diese Methode dlirfte dahey - 8peziell bei igo-
01efihen‘;_e.”z"iu-'_rjg,sts_tgllung des Gehaltes an ungeséttigten Koh-
lenwasserstorren wohl'“kaum mehr in'frage kommen » N -
Folgende Feststellungen dienen noch zur-Ergiinzung
bereits- frither 'mitgeteilter‘ Erge‘bniése: Zur. Untersuehung lag .
Le_:_@p_miges&tg_g_tig..&ldehyd '((:_g-’Aldehyd_) aus dem quscht_:ngslabo;_’
ratorium Vor. Bei mehrfachen Analysen betrug der. bromometrischr
.gefundene Wert ca, 173, die Hydrieraodzahl.;agi dagegen bei 240
(Theorie . 260). pg bestond die Verm;,tung,.,‘daaArber~dies’§m"‘11”d‘éi”_'”‘f*
w,.hyc,l_die«_bop'gelb'inai;p_g‘“-"m der Nihe der Aldehydg e stehen -
wiirde,. da in diesem Falle dié Bromaddition nicht Quentitativ

Sexléuft. Analoge Beispiele. Tinden sich such 1n-aer Litepapic

‘und-sind ferner im ngp_tbericht _engegeben. (2.B. seite 7 ‘unten,"

Seite 11 oben).: Nach Ricksprache mit Herrn pr. Bichner kenn U
di»es_e'a-Erk_l‘a‘.i’ung}"Qla ‘zZutreffend ‘angesehen werden, da auf Grung
:dfér_Smt‘hé’Se dem’ Aldehyd .nur Strukturfornein zukommen kdnnen,

418 eine bébpelbindung' 2 bzw.. 3 C-Atome von der Aldehydgruppg o

entfei’nt_aufyveiseri. Solche Aldehyge addieren aber nur ca,75 o
der i,theo;-etischen:ZB‘z-’ommengea-namirduf W“WJ o
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tet, und zwar lagen die Mikrowerte atets tiefer als die ent.
sprechenden Makrozahien.-ﬁhrde diéﬁhéaktionedauer bei. der Milo_
Jodzahl von 2 Min. enf 30 Min. verliingert, komnte ebenfalls der
Eudwert der Makrobestimmung erhalten we?deg;mBei;sorgfaltigen -
Ngchprﬁfungen~s£éilte-sich“héréﬁs}'débA1n der zu énalysierenden
Substanz geringe Mengen einer hochmolekularen harzgrtigen Ver-
Pindung enthelten waren (unter 1 %)+ Hiermit remgierte.das Brog

stétigt wprden.~Die‘Uhtersuchungen-géstalfeteh gich inm vqriie-
--genden Falle ‘etwas schwierig, da die Hydr;erjodzahl‘zu Kon-
. trolifersuchen nicht eingesetzt weiddn kbnntqf Die_zu!ngiysie—
Tenden Substanzen waren simtlich haiogénﬁ§1#¥g-'Durchéleich- :
zeitigen.Anériff~des Hydrierungskontakfésfauf~die Dobpélbindﬁng'
-und ‘'das Haldgen unter Bildung von Helogenwasserstoff wurde der
Kontakt rasch vergiftet und inaktiv.'Inzwischeh iét»és»aber'ge—
lungen, auch dgrértigg,Produkte ohne'Sthieiigkéitén nébéuﬁszjg;
Hydrierjodzahimethode zuWanalysie:ehfdurchfﬁﬁiéigii ; he
~wassérstoff§étér;Kbﬁfaktg.—‘ BT IRt e o
o Zu kliren bleibt mun 1och, ob die Mikro-Methode auch.
bei Erd- bzw. ‘Synthesesier ~imiversé11~ié‘ziiv‘éﬁa‘z‘;‘a§"7£ét. Die or-
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-Mikrojodzahlen von verzweigten 0lefinen im €emisch mit grad-
kettigen Olefinen und Verschiedenen Olefingehalten.
' (Cq4--Fraktiocn) .

«

£ 0,0420 com Benzin jeweils in 5 com Chloroform gelsst. Fiir jede
Bestimmung 0,5 scnm herauspi.pettiert. ' o
R R .. Corthese- Milio. Eydrier..

Bezeichn, Rhodan- :

d.Probe P20 “zan1 $-B-L. dz. o

68 0,759 46 44 % 95 TTe -
69 [ 0,757 4T a7 293 . 74,4 . -
73 0,756 45 at-- &8 e .

78 0,748 45 - 84 . - u

85 0,751 s T _ 102 - % 90,3 g9

88" 0,751 59 . m S 95 g8 5 gy T

I T 106 92,3 92 -
100 . o0,75% 55, . _ - 103 86,5 85,2
Mo - °’747 DG BT A R
M7 o,m7 53 G T T 638 gg
B e Y S
Mo oTas T s L 44" 37,1 36
139 0,745 2 SR T R 22,5 22,77
M1 0,746 . - - - 1375 -
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Figg 3
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