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Za dolocanje stopnje nenasicenosti v organskih 1Srpojinah se mnogo urpo-
1ablja katalitsko hidrogeniranje. Metoda je natanena, zavisi pa seveda od 
€~Sperimentalnih pogojev, t. j. od temperature in pritiska pri hLdiogeniranju, 
nadalje od Cistote s novi, izbire topila in katalizatorja. Absorbcijo vodika 
lahiko ugotavljamo volumetrieno ali manometrieno. 

Z nekaj izjemami izvirajo vse v literaturi opisane aparature za hidro­
geniianje iz klasiene aparnture, ki sestoji iz: bucke za hidrogenira:nje, gra­
duirane birete in priprave za niveliranje. Znane so mnoge modificirane apa ­
rature in natancnost metode je obieajno okrog 10/o (n . pr.: ref. 1• 2) . Prednost nove 
.aparature je predvsem v enostavno.sti in v tern, da je istoeasno uporabljiva za 
mikro- in semimiikrohidrogeniranje. Tudi pri vecini znanih aparat1Ur upora­
bljeno stresanje je tu nadomesceno z elektromagnetnim mefanjem. 

Aparatura (slika 1.) je, izdelana iz jenskega s tekla in ima sledece dele: obeutljivi 
manometar (A), napolnjen z dibutilftalatom, prrmerj alno bucko (B) , bucko za 
hidrogeniranje (C), graduirano mi•kro- (D) in rsemimi·krobireto \(F) (vsebnost 5 
oziroma 50 ml.) s pripravama za niveliranje (E) in (G) ter m anometer (H). Kot 
zaiporna tekocina v ibiretah je zivo s rebro in tudi manometer (H) je do polovice 
napolnjen z zivim srebrom. Bucka za hidrogeniranje ima stranski nastavek, v kate­
r ega vstavimo cevcko s substanco. Cevcica je na enem koncu zataljena, na odiprtem 
koncu pa ima ·pritaljeno zanko iz platine, 'katero nataknemo na stekleni podaljsek 
vbrusenega ·steklenega zamaSka. Vsi petelini in obrusi so namazani z Apiezon mastjo. 

Topilo, katalizator in mes•alo (folezna palcka, zataljena v stekleni cevi) damo 
v bucko za hidrogeniranje (C) in enak volumen topila tudi v primerjalno ,bucko 
(B). V stranski nastavek bucke (C) namestimo cevcico z zatehtano substanco. Pe­
telini P2, Pa, P4, P5, Po, Ps, Pg, Pu in P 12 •so odprti, nivoj.ski rposodi (E) in (G) sta 
spusceni nizko in spojni gumijasti cevi (I) in (J) z.apremo s s tisckom, da se .Zivo 
srebro ne more pretaikati. Nato a[pararturo pocasi popolnoma evakukamo skozi P12. 
Ko je VZiPOStavljeno stacionarno stanje, zaipremo P 12. Apara turo, vikljucno birete, 
napolnimo preko iP13 pocasi s suhim, cistim vodikom, tako da je pritisk vodika 
v aparaturi enak zunanjemu zracnemu pritisku (glej manometer (H)). P 13 'zapremo 
in odpremo sti:Scka na spojnih gumijastih ceveh (I) in (J) . Zivo 1sorebro v biretah 
(D) in (F) naj se nahaja v spodnjem delu graduiranega dela biret. Odveeni vodik po 
potrebi previdno spustimo skozi P 13 in zapremo sledece peteline: 

a) ce U[pOrabljamo pri hidro.geniranju mi.~rob1reto: P a in P o, 
b) ce uporabljamo pri hidrogeniranju semimikrobireto: Pa, P 5 in P 9• 

Bucki (B) in (C) po potrebi namestimo v posodo z vodo sobne temperature al i 
pa v posodo dovajamo vodo iz termostata. Pod posodo namestimo magnetno mesalo, 
ga pofonemo in popolnoma reduciramo katalizator. Prvotno kaze nivojska tekocina v 
(A) enaka nivoja, pri absovbciji vodika pa se zacne dvigati nivo na strani, ki je 
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v zvezi s (C). Nivoja in s tern ·tudi pritisk izenacimo s stalnim dviganjem (E) alf 
(G), - kar je odvisno od tega, katero bireto uporabljamo. Ko je dosezeno ra~notezje , 

ustavimo magnetno mesaJo, odpremo P 3 in iuriavnamo nivoja (D)-(E) oziroma 
(F)-(G) s pomikom (E) ali (G) in odCitamo volumen v biretL Nato za·vrtimo zamasek 
v .stranskem nastavku bucke (C), tako da pade v bucko vlozek s substanco. To opra-
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Slika 1. Aparatura za mikro- in semimikrohidrogeniranje 
Fig. 1. Apparatus for Micro- a nd semimicrohy drogenation 

vimo cim hitreje in tako, da cim manj CaS1a drzimo z roko vrat bucke. Potem 
zQPet izapremo P 3, pofonemo magnetno mesalo in .postopamo ena:ko kot pri re­
dukciji katalizatorja. Dosezena natancnost z uporabo te aparature je 1-20/o. 

Apar:aturo je izdelala »Tovarna optienih in steklopiha5kih izdelkov« v Ljubljani.. 

LITERATURA 

1. Houben - Wey 1, Methoden der organischen Chemie, Bd. II: ·Analytische Me­
thoden. G. Thieme Verlag, Stiuttgar:t, 195·3, .str. 292. 

2. F . W i 1 d, Estimation of Organic Compounds, Cambridge University Press, 1953, 
•str. 2. 

ABSTRACT 

An Apparatus for Micro- and Semi.microl).ydrogenation 

M. Tisler 

A simple apparat'ljS ;f.or micro- and semimicrohydrogenation is described. 
(Fig. 1.). It has the advantage that it can be used both for hydrogenation on micro 
and .semi.micro scale, using a 5 ml. or 5'0 ml. calfbrated burette. Stirring is electro­
magnetic. Precis.ion is 1-20fo. 
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