ff Beetimmung dem Jodzahl von Bensinon uni Diesalﬁlans;

S
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: Reagenzien ) s

' Q[bromid p A., beh$13o im Tr00kenachrank getrocknet Chloroforml
;h p.Aa' BrOm p Ao; f“.i‘ :.1;lH‘ ' ’

-

o o |
Methylalkohol reinet wasaerfrei un&'ﬂrei von Aceton, Natrium—*

. " “_”":

._ $ Ta Bromlﬁsung. Man sdttigt eine grbﬂere Menge (1—ﬂﬂ Nhthyiat———‘
‘-;;hEEEST—"T?_E-?riumbromid wozu' ca. 150.g erforderlicp 8ind. Die

- Sdttigung wird dureh: Schutteln in' einer Maschine: beachleunigt
“und dauert ungefﬁhr 1 Std Zweckthig wird stets eine geWiale;

‘*“ﬁkeln aufbewahrt VYoh" dieser Vorrat-lbaung gieBt man- 500 ccm 1n
“jeine braune Flasche (zweckmasig durch ein’ groBes Faltenfilter)

‘hin/u. Nach kurzem Umschutteln iat die LUSung gebrauchsfertig.-

”Eine 1o %ige wissrige Lﬁaung von Kaliumjodid (Jodkalium peha)

Menge diaser geaﬁttigten Losung vorrhtig gehalten und im Dun—‘

und ‘gibt mittels einer kalibrierten Pipette 1,3 com Brom p.A.

£ Natriumthiosulfatlﬁaung Einprozentige Starkelbsung als In-

.‘-tdikatord T R -

\ Agparative Cee g
Lo 1000 gom Pulverflaschen mit. tadellos schlieﬂendem Schliff, ge-.

eichte normale 5 ccm Pipettan und 1 com kalibrierte Pipotten,'
Awméglainewgfezialburette (srehe Zeiohnung), mehrere Spezialpipetten,

‘Jenaer Kapillarglas von 1 mm 1.W. wird zu einer feinen Spitzo
"auegezogen. Die Gesamtlinge der Pipette 801l 3o = 35 om be-
' tragen. Ungef#hr 1o cm von der Spitze an gareohnet, wird mit
. eipem Glasmeaaer eine feine, kreiarunde Harkierung azgebraoht,"

oberhald dieaer. in einem Abntand von oa. 60 BR, - oino zweito O

S 1} 3 U




3

usfdhrung

iﬁMarkierung. Da' Volumen zwierhen diesen beiden Marken wird nac 8
;wiederholtem Re‘nigen‘der Iipette mit Ohromachwefelskure, Waa-’
faer und Methanol P A{ durch Auawieg@n mixteﬂs\reinatem, mehr— :
_fach dpetilliertem Quecksilber tosxgocmnant (Mindeatene 15 =7
7?20 Wﬁgungen) Aus- der erhaltenen Zahlen wird das arithmetische
Mittel errechnet und dieser!Vert ‘als dad "Einwaagevolumen” be—'-

rVorachrift ca 0,05 ccm. ZurmErmittlung‘denreigentlichen Ein-
: fg‘ muB also dieses” “Volumen= noch ‘mit-der-Dichte-des-zu-un—..
‘~f5?EEEEEEHEﬁ_BEEEi‘?F‘WmIItthtziert—weréefr—— SRl

fMan pipettiert aug’ der zu unteravchenden Benzinprobe, .die mdg«:
~1lichst eine'memperatur von 20°¢ haben” Bo1L, 1 mittels“der Spezial
“pipette’ daa “Einwaagevolumen" ‘ab’ -und- 1bst in’ 5 com’ Chloroform,
‘die sich in einer 100 cem Schlifflasche befinden. Nach kurzem,
'vorsichtigem Umschiitteln pipettiert\man mittels der 1 ccm Pi—.f
pette o, 5 cam heraus und 18st in 5 cem T Bromlbsung, die sioch
'ebenfalls in einer 100 com Schlifflasche befinden. Man schiittel
abermale vorsichtig zwecks gleiehlieiger Verteilung des Benzlns
im Methylalkohol, V??EEEIT’E%‘ﬂT@'?TEEUne-m&t—dem—Sehlifﬂstopfe
und atellt ins Dunkle. Die Reaktionadauer beginnt irn.dem Augen-f
blick,. in. dem die gesamten 0,5 cem Chloroformlﬁaung zZu der ‘ne~
thylalkoholiechen Bromlbsung hinzugqgeben aind und wird am be-
.sten mit elner. toppuh gemessen. .. ‘

anachwgqnu;;,&u‘; ten wardepn ! chmmJodkaliumldaugg hinzugegeben.
Man Bchittelt erneut vorsichtig 20 - 30 sec. ziééﬁé’feb¥1bii§'“
Umsetzung des unverbrauohten Broma. mit dem Jodkalium und ti-
triert sofort mit 3 .Natriumthiosulfatl¥sung bis gur schwachen
‘Golbr!rbung. Danach fiigt man einen kleinen Guf Stirkeldsung
\hinzu und. titriert auf farblos.: Ein Blindverauch ist in glei-

icher Weise durohzufuhren.
{00033‘2‘”
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flmit,ele/der Spozialpip"te AU o

v ,‘zu 1ange in der warmen Hand gehalten werden, da hierdurch !
T gleiohfalle Verluste oder ‘zumindest Fehler entetehen k¥nnen.’

"zu achten, daB schnell gearbeitet wird, dnmit Yerlunte durch 2
>5f~Vordunatung nioht entstehsn kpnnan. Auch. soll d‘e P&potto nicht

;Beim Pipettieren selbst iat darauf’ zu achten, daB das Einwaage—‘

" , ' bere tot auch dieses koi-

P volumen genauestena in die 5 cem Chloroform hineihpipettiert

.lwird -Yor. dem Lésen in Chloroforn aind kleine,: evtl. an den
'; Pipettenapitzen haftende Benzinapuren durch vorsiohtiges Ab-'

s'atreifen an der Wand des Benzinvorratsgefuﬂes zu entfernen.

" Das Glefche hat ainngemdB zu geschehen, wenn das Benzin in

yo

sich die 5 com Chloroform befindenﬂ abzustreifen. Dieser Vor-
gang bedarf einiger Ubung, /148% aich aber doch’ innerhalb kur- ,

ger Zeit mit Sicherheit erlernen.
l

Zur Bestimmung ‘der Einwaage ist bel Benzinen und Diaeelblen,

"*"ﬁ""'w sehﬁﬁzbexnnt"~¢us*Volumen~der-Spezialpipottemnit—demnbioh$n.

der zu untersuchenden Subgtanz zu multiplizieren. Zur Ana]yse
_____ werden nach dem Lbaen des Bengzins in chloroform nur. 0,5 ccm be-
‘nbtigt. ‘ale Einwaage ist zur Berechnung der Jodzahl alao nur :
'der n!hnte Teil einzueetzen. Xun 1at ‘aber daa Chloroformvolu~-"
men um das Volumen der Benziueinwaage varmehrt worden, betriigt
ﬂwwNmmwG%so*§QMs¢whotm*nlendungudammnhAnaAnl&hn&aﬂmﬁﬂlaiélnina&&gaummm
ca. >§,o§ cm .~ Dadurch entsteht in der. .Berechnung.ein. Pehler. von
fast genau 1 %, d.h. die Jodzahl wird. um 1 % des Geaamtwertoa
“gu tief’ gefund?n. Zu dem gefundenen Jodzahlwert iet dahor 1n )
“alleh ?ullon 1'% hinznzuaddioren. 1 :

vor dem Fnrbu-sohlag blau- farblos nur noch mit g;lbgn und Yierd
e toltropfen titrierty wird, da uqnut F.hlor entstehen kinnen, die

(‘ " : o

hloroform gelbst ist, d.h. in dieaem Palle ist die. Pipette“ il
 Yorsichtig an der Glagwand der oo gem Schlifflasche, in der |

_Bedi der Titrltion it Tuioaulrat 18t daraut zu achtan. 2a8 kure |

kaal
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e J“eich als zweckmﬂﬂig herauageatellt, dio 5 dem methy;al-"
S koholiachar Bromlbeung aus der, Vorrataflasehe mittels geeiohten

! Pipette abzupipettiogen und nicht mittela einer Burette

‘ abzumeesen, da 1in diesen. Falle durch die Adhﬁsion .der: Bromlﬁ-gzz

'“%7”J3sung an der Wand der Birette und _das dadurch bedingte Nachlau-
T fen die MeBgenauigkeit stark beeintr&chtigt wird. P

Bereohnung ' ‘ ‘
Die Berechnung der Jédzahl érfolgt‘nach\derxvormel~

- ! \‘.E ).
i . \ § _/
a = titrierte ccm 30 Natriumthioaulfatlbaung beim Blindwerﬁ‘vh‘-
b= o ‘dto, Lo Hauptversuoh._
&

i

= Faktor der Thioeulfatldeﬂng.: P \
E= Fin'_es.e..in.ﬁmm : ‘ ‘

\

 0 100254 bedeutet diejenige Menge Jod die einem com go Néﬁrium-'
thiosulfatl&aung fquivalent ist, . . T

n 0, o468k¢cm = 32&8 mgmn4ﬁteleﬂSpegialpipotte gel%:%minJS'ccm cncga

% Bo.atriumthlosul:

Thw 20.70 L no
1,155 . . B=ojco328,
'-fJodaahl -‘, 1xl 2

Wie bereits oben erwihnt, mue gu:dlesem’ gotundenon Wert 1 ﬁ‘
hin:ugeulhlt werdon. 80, daa dia nnnlehr endgiltig’ richtige Jod-

. sahl: :
198:8 - : C









