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测定碳基化合物的自动电位滴定法
周合云 谈莉萍

�化学与化学工程系�

实脸结 果

� 原 理

盐酸经胺用 � � � 处理后
,
与拨基化合物发生肘化反应

,

过量的经胺用标准盐酸滴定
。
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过量 �
�� � � 用标准盐酸溶液滴定

。
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材料和方法
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� 试 剂
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� 盐酸经胺溶液的制取 称取 �
�

�� 盐酸经胺用�� �水溶解后
,

加入 �� � ��� � 乙醇
,

‘

入�� � �  �先用 � � �水溶解 �搅拌, 然后用滤纸滤除白色沉淀�当天配制�
。
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�� �� � � 盐酸标准溶液
。
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� 仪 器

�� 一�型自动电位滴定仪
。
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� �一 �型滴定装置
。

参比电极甘永电极� �� 型 , 指示 电极
� 玻璃电极 �� � � �型
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� 实验方法
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精确称取�
。

� � � 当量试样于�� � �� �烧瓶中
,

用移液管加入�� � �盐酸经胺溶液
,

接上冷凝

管
,

将烧瓶置于水浴中
,

�� ℃回流 �� � ��
,

并不时摇动
。

取出
,

冷却至室温
,

用少量乙醇淋

洗冷凝管
,

将溶液移入 �� �� �烧杯中
,

用 自动 电位滴定仪滴定 �滴定终点定位在 � � �
�

�� 同时

进行空白试验
。

在自动电位滴定仪滴定样品前‘ 应先用缓冲溶液校正仪器
‘

,

技下式计算拨基含量
�

毅基� 二
� �� � 一 � � � � �

。
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�一一盐酸标准溶液的浓度��
�
�� � � ,

� 。一一空白所消耗的盐酸溶液 �� �� ,

� 一一试样所消耗的盐酸溶液 �� �� �

� 一一试样重 �� �
。

� 讨论和结果
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。

� 讨 论

弓
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� 选取该方法的依据
�
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醛酮化合物与轻胺进行加成或缩合生成肠的反应机理为
�
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整个反应的速度取决于第一步
,
因此

,

游离轻胺的量直接影响着反应的速度
。

�
。

溶液 的� �对于拨基与狡胺的成厉反应有很大影响
。

有水存在时独胺能离解
,

其 反

应式如下 �‘��
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由于参加成肪反应的是游离握胺〔� �
� � � 〕而不是 〔� �

� � � � 」
,

所以
,

虽然在反应开始时

加入经胺量是一定的
,

但是溶液中真正可起成厉反应的游离经胺是随着溶液 � � 值变化的
。
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由上式得 当 �� � � 时
,

加入的经胺只有一半以游离形式存在
。

可见在碱性介质中进行这个反
应是有利的

。

因此选取反应式 �� �
,

这样既亩以保证有一定量游离经胺存在
,

以有利成肪反应

速度加快
,

又可以提高反应溶液中� � 值
,

从而增加 了游离经胺的量
。

�
。

�
。

� 由实验得到
,

滴定终点为 � � �
。

�� 见图��
,

和澳酚蓝的理论变色点相同 �� 
。

在没有条件

进行自动电位滴定仪操作时
,

可以用指示剂
。

若在水溶液中
,

甲基橙是很好的指示剂
,

在醇

溶液中应选取澳酚蓝或澳甲酚绿 �� 
。
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� 在制取盐酸羚胺溶液时
,

加入 � �  的量和盐酸经胺 的量相比较是很少的
。

它仅和一

部分盐酸轻胺发生作用
,

大部分仍 以盐酸经胺形式存在于溶液中
,

这样可以保证游离经胺能

在溶液中稳定存在
。

。
�

�
�

� 为 了增加试样溶解性
,

尤其对碳链较长的醛酮化合物
,

选用了乙醇溶液 �� ��一 � � � ��

为此在 配制盐酸轻胺溶液时
,

因生成的� � �在乙醇中溶解度小而析出
,

需过滤除去

�
�

�
�

� 为 了加快反应速度
,

尤其对碳链较长的醛酮化合物
,

须提高反应温度
。

根据对几种样

品的温度实验
,

选取80 ℃水浴回流30 m in 为较佳实验条件
。

飞
-

3
,

2 结 果

测试结果如表 1
。

一 此法是经实践总结出来的仅适合于酮或醛类测定的方法
,
而不适合用于其他含簇基的化

合物的钡」定
。

该法操作方便
,

结果准确
。
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表 l 拨基的测定

化 合 物
款 基(% )

实 验 值 计 算 值
备 注

正 丁 醛

往 醛

苯 乙 酮

环 己 酮

二苯甲酮

癸 醛

辛 烯 醛

柠 檬 醛

、

3 8

。

9

2 1

。

1

2 3

。

3

2 8

。

3

1 4

。

5

1 6

。

8

1 2

。

8

1 5

。

2

3 8

。

8

2 1

。

2

2 3

。

3

2 8

。

5

1 5

。

4

1 7

。

9

6 0
%

.

7 8

。

5
% 二

分 析 纯

分 析
一

纯

分 析 纯

分 析 纯

化 学 纯

化 学 纯

江苏大丰油脂化工二厂

安徽屯溪香料厂

二

气相色谱法测得的辛烯醛含量
。

甲性亚硫酸钠法测得的柠檬醛含量
。
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