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醋醉一丙酮法经值的测定

蔡润芝 李 雷 蒋元力

�郑州工学院化工系�

摘 要� 本文对难以分析的有机高分子聚醚化合物经位的测定
，

提出了设备简单
、

快速

适用的醋酥一丙酮法
�

文中叙述了此法的原理
、

操作程序
，

并对其稳定性进行

了讨论
�

关键词 � 经位
、

酞化 酸化剂
�

中图分类号 � ����

经值测定是有机定量分析中的重要项 口之一
，

同时经位是表征聚酸多醇性质的重要参

数
�

不同经值的聚酞可以得到性质迥然不同的制品
，

�����定经位一般都采用邻苯二甲酸醉一

毗陡法
，

醋酥一毗咙法等
，

这些方法酞化能力强稳定可靠
，

但也存在一些不足的地方�

��� 操作过程复杂
，

邻苯二甲酸醉一毗咙法中需将试样置人碘量瓶中装上冷凝管在 �巧 士

�℃ 甘油浴中反应一小时
，

加热完成后
，

取出酞化瓶于室温冷却后
，

加人 ����毗吮溶

液
，

在冷凝管的上方加人冲洗冷凝管
，

然后再进行滴定分析
，

因此
，

此法不易大批量处

理
�

��� 操作时间较长醋醉一毗咙法需二小��寸以上
�

��� 上述方法中都以毗吮为溶剂
，

毗

吮有异味
，

操作需在通风橱中进行
，

长时间操作对工作人员身体不利
，

故有改进方法
，

缩

短操作时间的必要
，

我们提出醋阶一丙酮法
�

� 原理

一定条件并在催化剂苯磺酸的作用下
，

丙酮作溶剂醋酥和聚醚中经基起定量反应
�

过

量的醋醉在反应完成后经水解为醋酸
，

用标准 ���� 溶液进行滴定
�

反应式如下�
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义器与试剂
碘量瓶

‘

�����

移液管 �����

醋酥 ��

酚酞指示剂 � ��的乙醉溶液

氢氧化钠溶液� �
�

����
·
�一，

酞化剂� 配制方法 �����醋醉
、

时新配制�

滴定管

烘箱

丙酮

����

准确控制温度

��

加人醋酥量 ��的苯磺酸
，

加人 ����为丙酮
�

使用

� 测定步骤

称取样品 �
�

��左右 �精确至 �
�

���一�
，

置于干燥碘量瓶中
，

准确加人 ���� 酸化

剂
，

塞紧瓶塞并摇匀至溶解完全
，

置人烘箱

中需在 �� 士 �℃ 条件下
，

烘 �� 分钟
，

取出

冷却后
，

加人 ����蒸馏水
，

使过量的醋阶

水解
，

然 后 加 人 数 滴 酚 酞 指 示 剂
，

用

�������� 标准溶液滴定至淡红色并在 巧

秒钟保持不褪色为终点
，

在同样条件下
，

作

空白实验
�

计算式

轻值 ����� ��� �� ‘ ����空一�样��
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校正经值 二 轻位�酸值

手径 值
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� 讨论
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� 酞化时间的确定

两种不同轻位的试样
，

酞化 ��
、

��
、

�认

笋
，

数据如下 �

��
、

��分种后滴定分析
，

同时作空白实

酸化时间�分�

表 � 不同酸化时间测定经值的比较
� �。
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黔
注� �号

�

�号样品其实径位

因温度高有利于酞化进行
，

但是丙酮的沸点比较低
，

所以酸化温度不能选择太高
，

选

�� 士 �℃下
，

进行最佳酞化时间选择
�

��分种最合适
，

时间长经位降低
、

颜色变深
�

��� 三种样品平行测定及相对误差
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编编号号 径位范围围 平行样编号号 分析结果果 平行结果果 相对误差差
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��� 注意事项

��� 本法不适合测定低径位试样

��� 作空白实步勿讨
，

滴定至溶液颜色开始出现淡红色为终点后
，

溶液颜色逐渐加深
�

��� 酞化瓶磨 日一定要严实
，

否则结果偏低
。

��� 加热系统温控数据要准确
，

否则形响分析结果
，

此文经王福安教授审阅
，
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�
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