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et

ichtet sich je nach voraussichtlichem ueh Al
(2 B.-fﬂrﬂg rit 50 g). Man gibt ‘Brom; rheno

] Viert 1t Schwefelséureig, und verse

Hydioxylaminchlorhydratlce
::iinuten in ‘Eis und titriext
m Umochlag zurﬂck.

2 Acetalo .
:Iinwaage‘rl’

d m vermutl
Man gibt 4
j :dr(tlﬁsungj-

rtgt*51ch ﬁi
‘ol'techni ‘
oxylamincﬁ

‘en uehalt
ccm neutr'

thvr

; lanu ' sur dqm';a arbad (ca
'ls Ind:katon ipmpu*nolblé
:schlag mit N nla '

r. Die scharf gestallte
? Fadenkreuz gehen, £

19 vorliegen,

g ‘man das ‘eingewogene .
e ralges,gllte P, .dukt mit Alkohol. (1: 5)

_kocht 2 [5tu danauﬁg :m.Wasserbad Berechv

";hleHéh wird in' ‘eirier getrgnn-:.
Plindwerf ermit'elt,}“-. dan'



 4. Batan~iol 1m;fa$katand._

‘Llnmaage 300 é. man destilllcrt 1& Vakuum und macht vom
Destillat 1aufend Gefr;erpunktsbe tlmmungen. Destilla-w
tionsende, sobald der betriermi' % unter 15 sinkt.,g

;Lrhaltene uramm'B = &

iert man/bis
g,l evtlllierte
von‘a dex bestimm

1rVﬁnblatt der ,ehalt an Tri‘
, lt wird. Die erhy gne*Butolmen
Md1e§er rozentzu tz 1t durch -

;Fklnwaage 300 go,
- zur Ubergungstenp:
- Butol wird gowogen
éauf urund dpseen aus -

fmultiplizl;
“und zieht
~diesge Zehl . v
ven: But 1'1m Ruck‘

quhlenbelspleyv

s 2u 120° 1 fun
'gsinuer 1,4460.

“inwe age %00 éo: v
riolgghdlt vor.2

stane vom Vrcc

¥ SRR R
alt men 85 g ol
esom Precnung ndex
anszvlcnt ell b

W;i100= 17 g Tri
nguesﬁmtbutol -7 £ Lrlol’ g1 elnbuto
LA '22,\ f?" tOl J.Ea Q{ACK" 71‘30 :

60 1

ca) | Vezumem A,

» Llrwaag’ 1 3v'érnach -vilmutlichem
10 cem desmllliFr  »;5&553
- sdure, steglt 3 b
" Bromat- Bﬁspng Zu‘
bleibt, Han ste;
1osung (5 %18)y W
-mit Natr;umph;q
.ﬁck. ‘1, '[ :

' sols nge[Broﬁib;
? utlich bestehy&

.raktoren i#rotonaldegig- 0 0035 B N
IR A 1alke ~wf.;00§§w,. A0=0n0
B ;msaurer«« eziqoas~' 10700




10

des  ketuhdity

b)'ﬁeétimmunf nades von Crotonaldeh 4,
SRS i
-Mahéuiegt iniein nle; Reasensslas 0.8,— O.ﬂ-g-
‘éih; stoﬁfelt €5 LUy t ¢e in eine 1Cacdv g
sich 200 jeem|ass tillyffrtes jiusser und: 200 el Tren
brbgat-Lmsung befin" und - gertriimmert es ﬂiu'1‘nm
lasglstadb, 148t 1 styide stehen, fugt 20 cem reine
conz.Selzsture zu, MGt wieder. 1 olunde steher und
itriert ) %eniger Sgure % zurﬁck

" | 0

‘den Acé al hyd Zu
zle »ldehjd tlmmurr m&

e d 2 Zwi:z ‘cdhen iden rrLeLni
_den tehz 1; a Acetaldeth ar.

s ”Jgg‘Mahévefd ;aoser, gibt 25 e
Natronluu Pﬁ%“ vie lgga r Tropfon 1enolphthaleln-)u
T Te} ‘( o , .
Hiesauf 'cht man ¥ s fluB (mlt SiedeuL el
iann mit Sc ' ntfarbung quJ

o arbton %t d eﬂ

.ijjj‘x]yﬁ

faS°01deg “Lugcnugl‘
telt gut um. Rach*,

RE

angsam unter Schraghalten des 5%*
cm- cong,. Schwefelséure und schii-
ner. Minute verglelcht man uen'

Y o5

2



10° Gefri_;pgnkt.

10 cem Prodnk ?BJiButhdiol) e [
fassenden Reagensglas, das sich fin einer Kﬁltemiachung
.befindet° mit: H;lfe,eines Kdltefhermor |

| , , zu kristaly”
Temperatur stehenbleibt, wird

ieren beginnt und aie !
»bgelesen._

P a0 1 W

'110 harztest.

o zum Produktsniegef
aer Glus) (Form dey -
rug: 11 1rchmesser 10 em, .
uf . dem: Wassg bad verdampft, wobeliein

' 3ﬁ _ atﬁrke aufffdas- Trodukt angeblasen
_'wird, daB es"in l'ﬁgestens 120 jutenfverdgmp, ist. Hie--

! : Fiem O -4 eizten ;1
bleibt 1Y2/4funde darine' dann 188t "
iumexsikkato 45 Minuten eriflten und bring

11 {10 'mg/100°

-rockenschrank u
man im: Chloxka

"zur &égung,g

"C’
!.7..‘
iy

Iy X

)
=08~
®
B
D
Tl 53
d'

bt 'man 20 dem Schwefel-}

“' 1onierkolbe o
P ./*orit oder Kopdensat)und

ro d“kt (z B

‘,01edeste1ne 'd” 1 -ab und. laBt\den Ruckétand

erkalten.. Nun

- 25 ccm Hatro 1 Zuoun
o o L T T e
‘Best von ey cem in| eine Kf
shure n; ) etwas Mfthylr; vo gelegt etthalt.

_ ::én £ lenmeyerkolben m,'spult
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-Pweraux5°
5_gut nac'

%l.zurdckéitrovaoﬁ Io 1.100 . Faktorf}
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1”{

shtet! sich: Je na’h voraussichtlichem yehnlt,
Bi fir Sprit|50 g). Man gibt Bromphenol-
jert mit Schmefelséure n, und vereetzt

6

lisierter Hydroxylaminchlorhy@ratlvsung
n 15 M wten in Eis und titriert dann

‘;iszzum Umschlag zuruck.

:iverbraucht€7'}f
B Gis " ; e ;

- Frktoren, Acetald

' 2.° ‘Acetﬂl. b

ije néch dem. vermutlichen uehalt
shnisch:9 g).rMan gibt 50 cem: neutra-
"nchlor ydrgtlbsungznjzu, erwérmt -

eine Stun lan auffdem ki serbad (08185 - 90°) kuh1t 
‘abf»setzt als lnd:kqtor Br mphenolblau zu u?d wugfiert A
bis zum Umschlag mit Natronlauge n zuriick X

' 2 lov
-Bérebhhgég;% L
fverbrauchte Ngtronlange Io .iloo”;~Faktor”, %
T ﬁﬁﬁ- binwaage.-" SRR
0 0118

‘ g s Refraktomﬂter. Die scharf gest»l]te‘
;?uchatten :enze muB aurch 8 Fadenkreuz gehen.

~’—T-enn schwer p 1tbare Acetale vorliegen L
2.B.Hexalal A);verdﬂnri ‘man das eingewogene
pnd heutralgeatellte Prﬁdukt ‘mit Alkohol (1:5)
und ko%ht 2 iStunden- auf dem Wasserbad Berechy
i e oben. e :
R ,*n%ggdg%«verweﬁdeten nlk hol wird in.einer»:étéznna -~
éi()ef)gﬁgﬁ;:.Jven Acetalbestimmung de Plindwerfﬁermit*e t, ,-.‘danr'

"vom Baﬁptwert abgezogen nerden ‘md,!




4, Batanuiolfim Fuckstand.

.Llnwaagef _': i
Destillat laufend vefrierp
fionsen*e' sobald der befri rpunkt unter 15°

'Lrhaltene uramm

ktsbestlmmungen6 Destilla—’

ﬂg. man aestill’cru 1m Vaxuu& und macht vom -
“@ sinkt.

. Butol i’ Ridckstend. (Sumzf Kolonne 7).
Linwaage 3&0 5§Im &akuum ( lpumpe) destllllert man biag
Zur’ Ubergndgstemp(rgtuq ~| 1200, “is Uberdestillierte
-Butol wirdlgewogen undldavon der Brechungsindex. bestimmt,
auf . yrund desgsen aus ‘dem K venblstt Ger Vehalt: an Triol:
in Progzen festgcatellt wird. Die ‘erhaltene Butolmenge® .
multiplizidrt ménmit diese _Prozentzzhl teilt durch 10C
“und zieht von der Uberdesti} lierten Butolmenge aby. teilt
diese Zehl uurch 3 und h:t' gann in xrozenten denwuéﬁalt

ﬁlvon Butol mjﬁﬁ?kstand. :

8 fBiS;zu leo 1 ‘mm erhaltimanﬁas. éub-r
rechurigsindex 1,4460. Diesem Brechun sindex
Iriolge A%f :on 20 %

}; {?; Q= o

700 L 100=17 g Triol - Loy

85 g uesamtbutol v 17. 8 Lriol = 68 g Feinbu%o
R 22.60 % Butol im Rickstendi |

a,sbro on. ”ﬁfz;P..in bprit, Lr101,-

JHexanolf”jf~g

"‘Dnach vermut'ichem uehalt.fDazu gibt man .
illiertes ingser, & cem reine cong.Stlge
1t 3 Minuten,in Eis und gibt -80lang e Bromic.
mg 20, e: gelbe Farbe deutlich ‘bestehr
stellt wi dexr in Eis, fﬁgt 5 cem:- Jodkaliu:-
),ﬁsbwiédet:as Stirkelldsung zu and. ‘titrie:”
hiosulfatlﬁ g % bis zur untférbung zu~-




- Mgn :!.egtf in b
e,n¥~stopgelt e°‘
& i%‘e«f Ui

es 1n eine. flasche, in der
5 U webser und 200 cem! Brcm1L
j"inden uﬁd gertriimmert es mit! eineu
~Stunde tehen,/fugt 20 ccm' ‘reine -
ggure 23, 1aBt wieder ‘1 siunle stehen‘uhd
dann;mit arseniger Séure % zuruck,-~ v
: - lo-

-

»i' L

3 1uve Io , 100 . -sFaktofr "
.’,x;:'ulnwaﬂg)e S R

lrotonalﬁen/d aunn den” Ace:algehyd zu g L
uB noch eine. no?g le /ldehyd

1%éstimmrn _
en.}Die Differens zwizchen beiden\frgégniu

den tehs lt an ceta}deh 'd dgr.
ST SRR

8« X LSLUr. i

ginmaAg“ RO g‘”ﬂan &erdﬂnnt m1§]=o cem’ ias ser, gibt&25ﬁ cm'

;paar T opfen Phenolphthaleln zu.~;>g

n'Vo Stunde unter uckfluﬁ (mit Siedeateinen
L b;s Zur Lntfarbung zurHCA.
0.

Berecnnung. Eop
Vertrauchtecv-

wcfelséu~ero , &00 o Faktor f’

LRI Aage

-

3 Farbnahl: \

Zu 5 cen Proﬂuzt gigt man langsLm unter Schraghalten des SCu .
fasocncen,lcﬂgensglgses 5 cem conz..Schwefelsaure und schift-
'telt gut vm. Nach Ablauf einer Finute verglelcht man den =
Farbton xit ddq varbskalr

11



10° Gefrierpunét.

10 cem: Prodnk ‘(z‘B Butandiol),werden 4n einem 50 cem
fassenden Reagensglas, das sichi{in einer Kﬁltemischung
‘befindet, mit Hilfe eines xaltefhermomgxers ‘gat gerﬂhrt.
‘Sobald das: TProdukt zu ,,istalli_ieren b\ginﬂt und uie' -
Temperatur stehenblei,tb wird a ;gelesen, S \

llo harztest.

100 cem: ProdukL werpen in eine “bis- zum Produktapiegel
;vom Dampf umstrﬁmten Glasschale (Jenaer Glas) (Form der
schale ‘am. besten halbkug<1f6rm ‘Durchmesger 10 cmy | -
Hochstgewicht 150. &) auf ‘dem Wa serbad verdampft, wobei ein.
‘Zuftstrom von solcher St8rke auf das Troduktlaufgeblueen’vw
‘wird, da8. es in léngostens 20 uinuten,verdE pft ist. Hie- "
“rauf kommt die Glaaschale in ‘einem -auf 1107 eheizten :
.-rockenschrank und bleibt 1V2 étunde darin, \odann’léﬁt S
'man.im Chlorkalziumexsikkator 5 Minuten erkalten und brin;
;é uxr vNégungo Der Harzgehalt ‘8011110 "mg/ 100 ccm nicht dber-
steigan.

12, Methylamin._ly

In einen 500er Fraktionierkol en gibt man 20 com Schwefel-L
aaure I- .. 250 cem, Produkt (z B.VSprit oder Kondensat)und
oo 10 ey :

f“i \ 'lliert 250_-cm ab und laBt den Ruckstand
e 1ten,‘Nuﬂ tropft man langsam . durch ‘einen- TrOpftrichter
z% Lcm ma ronlauge z iizu und' estilliert dann bis auf eine:
- 140 -
RvSt von ca 5 ccm in ‘eine. Kug lvorlage, die 20 ccm,?alz-<;
Suurevn ; ngetwaT Hethylrot irurgelegt entha1t~ TR

‘iT

H*eraux schﬁ1tet«man 1n einen urlenmeyerkolben um, spult
gut nach u“d titriertrmit Vat onlauge n 'zuruck..f

To
Berechnung: L .
.g)Vorgelegp aalzsaure?Io --zurJthitrONaOH Io..(loo | Faktor
N L o "Tinwadge - 7
o051 .

é_léi;

“b)(vorgeleste

‘idal»zsaure !Il' zdmckutr.mon n) 12 42 = mg/l
=.‘ ‘ i o

510&@2;
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;13, NaOH-Zahﬂ

10 ccm Na‘ ‘CQO %ﬁg) werden mit 10 ccm Produkt vermiscgﬁ
15 Minuten ste henigelassen.'I)r:aufgetretenen Fa1btonrvep
‘gleicht man;ﬂit der Farbskala}

ﬁB

14, 01 (1n Elme

] der:bei ge;ingen Glmengen, 2 Litere Main
ik onne an (ea 200 - 300 ccm).
fls oben§nhwimmende :chicht abs Um: ‘<
¢rten TpsSer noch :alles. | 01 hertuszutreJ
' .’ottdoche auss i R

Finwaage

15‘ ‘OH-Zahl .

5 i isch her estellt von 3 Teilev besig-
saureanhydrid Mexck) und 2 Teilen Pyridin (mit Bariumoxyu
2in inschmel?rohr werden vorsichtig 5'g .
gibt ‘man 20 ccm.von obiger. uischung
chilittellt krhftigoum und erhitzt - -
pferblock auf 120°. Nach dem Abkuh—

glinjeinen 250; ccmsMeBkolben und .

Marke auf. Nach guten: Durchschut
tehen assen pipettiert mah, 25 ‘éem
' ; Thymol--

. g ’”qwah“ten Gemlsch pipettient mdn ;0 c'mfhe
iraus, fullt 1 ;ijlben auf'250 cem auq und titriert v
;dieser_Ldsun” 50 ccm wie obe ol e R N

ETE?EEE%E:»M°1 *!Hydfoxvl (OH— ahl)
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«&h%
hakhly
EY empera
arzurﬁcktitrie

poal

ge

100

e
A ; s

mphenoleau neut*a ges

elltg
vdrgtldsung‘% versetzt

v

’f

r

:utehpppelasser vnd mit Na;@

f%@@ﬂ"

SR R
3 Fﬂktor -

waﬂve’

,\‘

= #

i

] 5 termangana'+ éung
’;AZeit his- zur Gelb arbun

RIS

geelgneter Ind}katog;n

'T?M~

1 om”
’9 e

.mhb.
)5
; unte# Umschut-\
llaPL 1'2».1zun(.le o
rqndett ‘bis leicht
h ware schlecht°~



.14,

> 300 '»Mur?destlll ert m Vakuum (inLmneO biw,gg
FL0" 5 'haltene Triolmenge %e Von dém. Triol wusB . der’

Brechungsindex gemaoht werdqn, qér mindestens 1, 4700 be-
“tragen muBo

‘ :inwaag f"ﬂ,iﬁirpipettietﬁ%dFJe ruch voraussichtlicheq,
Gehilto Mo td t;iert mig

“;cherlasung bis' ‘xttliche.
i nrbe bc?teher tleibt.

-if‘%herlt!mm:, . 10¢ . Fdrtor e

;i J@ Inwasge AR S O

el lasse }enrhalten, 50 wiegt mani auf aer Ana«;
ine Jenwe unter P g ein, -

PRI N [ o
'eﬁlbsungio%raktorﬁé;ﬁ

inct: [Man| gibt zu| 100. ccm keinbutanol (aus
¢lwagen) 0,5 com W
 ’en Tx__ 'eye:kOLben und tit;i

f‘écherlﬁsunglwixd Jeden Tag auf folgende ;

856Y," pipetti@at hsrauf da ol
T mit fischer

;) ccn'w

~b) mit Benzol._,

hinwa;ge kin 10 go Han gibt ca 150 ccm Bensol .
.. hinzu und{“rhijz: unter Rickfiug- (Verwe;dung des snaly-
- tischen %asserahscheiders). Die im Abscheider absuleser..
. de untere wﬁss e Sehicht gibt in Prozenten dirokt den

rit darauf: bia sié‘gollétandig i
2 Stunde stehen und pruzx den arad
1 ";;hsnrobeﬁg :




