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PREFACE

T h e  e x p e r i m e n t s  o u t l i n e d  in  t h i s  b o o k  h a v e  b e e n  d e s i g n e d  to  i l l u s t r a t e  th e  c h e m i c a l  r e a c t i o n s  
in v o lv e d  in  th e  p r e p a r a t i o n ,  m a n u f a c t u r e ,  p r o c e s s i n g ,  a n d  m a i n t e n a n c e  of t e x t i l e  m a t e r i a l s .  D e -  

—t a i l e d  d i r e c t i o n s  f o r  f i f t y - f i v e  e x p e r i m e n t s  a r e  g iv e n ,  c o v e r i n g  th e  c h e m i s t r y  of  w o o l ,  s i l k ,  c o t to n ,  
r a y o n ,  h a r d  w a t e r ,  a n d  s o a p .  T h e s e  a r e  n o t  t e s t s  in  th e  o r d i n a r y  s e n s e  of th e  w o r d  b u t  a r e  e x a m ­
p l e s  of c h e m i c a l  r e a c t i o n s  t h a t  h a v e  good  t h e o r e t i c a l  f o u n d a t i o n s  a n d  t h a t  a r e  d i s c u s s e d  in  th e  
c o m p a n i o n  t e x tb o o k ,  I n t r o d u c t i o n  to  T e x t i l e  C h e m i s t r y .  F o r  e x a m p l e ,  e x p e r i m e n t s  a r e  d e s c r i b e d  
t h a t  d e a l  w i th  th e  h y d r o l y s i s  a n d  o x id a t io n  of c e l l u l o s i c  f i b e r s ,  th e  p r e p a r a t i o n  of c e l l u l o s e  a c e t a t e  

- a n d  n i t r a t e ,  t h e  c h e m i s t r y  of b l e a c h i n g  a n d  m e r c e r i z a t i o n ,  th e  w e ig h t in g  a n d  d e g u m m i n g  of s i lk ,,  th e  
s c o u r i n g  a n d  c h l o r i n a t i o n  of w o o l ,  th e  h a r d n e s s  o f  w a t e r ,  a n d  t h e  a n a l y s i s  o f  s o a p .  O n e  e n t i r e  

^ s e c t i o n  i s  d e v o t e d  to  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  of  f i b e r s .

T h e  p u r p o s e  of  t h i s  l a b o r a t o r y  m a n u a l  i s  n o t  t o m a k e  e x p e r t  t e x t i l e  c h e m i s t s  o f  s t u d e n t s ,  b u t  to  
»ive th e  o p p o r t u n i t y  of c a r r y i n g  o u t  s o m e  v i s u a l  an d  m a n u a l  e x p e r i m e n t s  t h a t  w i l l  c o r r e l a t e  th e  
• u n d a m e n ta l  f a c t s  a n d  c o n c e p t s  of t e x t i l e  f i b e r s  w i th  t h e i r  b e h a v i o r  in  p r a c t i c e  a n d  u s e .  T o  e m p h a ­
s iz e  t h i s  c o r r e l a t i o n ,  m o s t  o f  th e  e x p e r i m e n t s  h a v e  r e f e r e n c e s  to  th e  t e x tb o o k ,  i n d i c a t i n g  p a g e s  
v h e r e  th e  s u b j e c t  i s  d i s c u s s e d .

P a r t  of one  s e c t i o n  i s  d e v o t e d  to  th e  p r e p a r a t i o n  of a l l  s o l u t i o n s  a n d  r e a g e n t s  r e q u i r e d  f o r  t h i s  
a b o r a t o r y  w o r k .  A  d i s c u s s i o n  of  s o l u t i o n s ,  m e t h o d s  f o r  e x p r e s s i n g  c o n c e n t r a t i o n s ,  a n d  d i lu t i n g  

s o l u t i o n s  i s  c o n t a i n e d  in  th e  i n t r o d u c t i o n .

T h e  s tu d e n t  i s  g u id e d  in  m a k i n g  th e  p r o p e r  o b s e r v a t i o n s  b y  t h e  q u e s t i o n  b l a n k s  in  m a n y  of  th e  
d i r e c t i o n s .  T h e s e  s h o r t  a n s w e r s  a r e  to  b e  f i l l e d  in  a t  th e  t i m e  th e  e x p e r i m e n t  i s  b e i n g  p e r f o r m e d .  

—H e r e  a g a i n ,  c o r r e l a t i o n  w i th  th e  t e x tb o o k  b y  m e a n s  of q u e s t i o n s  t e s t s  th e  s t u d e n t s ’ k n o w le d g e  of 
= th e  s u b j e c t .  B l a n k s  a r e  p r o v i d e d  f o r  a l l  f o r m a l  w e i g h t s ,  v o l u m e s ,  p e r c e n t a g e s ,  e t c .  T h e  r e s u l t  i s  
= th a t  no  n o te b o o k  i s  n e c e s s a r y  an d  t e a c h e r  e v a l u a t i o n  of s t u d e n t  k n o w le d g e  i s  r e a d i l y  a s c e r t a i n e d .  

S e ts  of q u e s t i o n s  w i l l  be  fo u n d  a t  t h e  e n d  of  a l l  m a j o r  t o p i c s .

S o m e  p e r t i n e n t  s u g g e s t i o n s  t o  t e a c h e r s  f o l lo w  t h i s  p r e f a c e .

It  i s  o b v io u s  t h a t  m a n y  o t h e r  e x p e r i m e n t s  m i g h t  h a v e  b e e n  i n c l u d e d  in  t h i s  b o o k ,  b u t  i t  i s  f l e x i b l e  
e n o u g h  s o  t h a t  t e a c h e r s  m a y  o m i t  w h a t  t h e y  p l e a s e  o r  i n t r o d u c e  a d d i t i o n a l  e x p e r i m e n t s .  H o w e v e r ,  
we f e e l  t h a t  we h a v e  o u t l i n e d  l a b o r a t o r y  w o r k  w h ic h  h a s  th e  m a x i m u m  of u s e f u l  an d  th o u g h t -  
o r o v o k in g  e x p e r i m e n t s  a n d  th e  m i n i m u m  of c o o k b o o k  t e s t s .

B r u c e  E .  H a r t s u c h

" M i c h i g a n  S t a t e  C o l l e g e  
= E a s t  L a n s i n g ,  M ic h ig a n  

J u n e  1950
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SUGGESTIONS TO TEACHERS
It  i s  h o p e d  t h a t  t h e  f o l lo w in g  f e w  p a g e s  w i l l  b e  of h e l p  to  t e a c h e r s  o f  t e x t i l e  c h e m i s t r y ,  e s p e -  

f c i a l l y  to  y o u n g e r  a n d  l e s s  e x p e r i e n c e d  t e a c h e r s .  T h e  s u g g e s t i o n s  a r e  w r i t t e n  in  a n  e f f o r t  to  a s s i s t  
in  o r g a n i z i n g  th e  c o u r s e ,  a r r a n g i n g  th e  l a b o r a t o r y ,  p la n n in g  th e  l a b o r a t o r y  w o r k ,  a n d  h a n d l in g  th e  
s t u d e n t s .  T e a c h e r s  m a y  h e s i t a t e  to  i n t r o d u c e  a  f o r m a l  t e x t i l e  c h e m i s t r y  c o u r s e  in  a  s c h o o l  b e c a u s e  
i t  i s  n o t  w id e l y  d o n e  a n d  t h e y  m a y  h a v e  h a d  n o  s p e c i a l  t r a i n i n g  a l o n g  t h e s e  l i n e s .  If t h e  r e a d e r  i s  
a m o n g  t h e s e  t e a c h e r s ,  th e n  i t  i s  to  y o u  p e r s o n a l l y  t h a t  t h e s e  r e m a r k s  a r e  a d d r e s s e d .

In th e  f i r s t  p l a c e ,  y o u  m u s t  b e c o m e  t h o r o u g h l y  f a m i l i a r  w i th  th e  b o o k ,  th e  p a r t s  in to  w h ic h  i t  i s  
d iv i d e d ,  t h o s e  e x p e r i m e n t s  w h ic h  a r e  q u a n t i t a t i v e  in  n a t u r e  a n d  th o s e  w h ic h  a r e  q u a l i t a t i v e ,  th e  
s y s t e m  f o r  n u m b e r i n g  s a m p l e s ,  th e  s e t s  o f  q u e s t i o n s  f o l lo w in g  g e n e r a l  t o p i c s ,  th e  s e c t i o n s  d e a l in g  
w i th  th e  p r e p a r a t i o n  of r e a g e n t s ,  e t c .  Y ou  m u s t  b e c o m e  a c q u a i n t e d  w i th  th e  a i m s  a n d  p u r p o s e s  of 
t h e  b o o k  a n d  w h a t  i t  h o p e s  to  a c c o m p l i s h ,  a n d  y o u  s h o u ld  m a k e  t h e  w o r k  f i t  in  w i t h  o t h e r  c o u r s e s  
b e i n g  g iv e n ,  r e a l i z i n g  t h a t  t h i s  w o r k  i s  a p p r o a c h e d  f r o m  th e  c h e m i c a l  p o i n t  of v ie w .  I t  i s  a s i m p l e ,  
b r i e f  b u t  i l l u m i n a t i n g  l a b o r a t o r y  s tu d y  of  t h e  r a w  m a t e r i a l s  f r o m  w h ic h  t e x t i l e s  a r e  m a d e ,  t o g e t h e r  
w i th  th e  -w o  m o s t  i m p o r t a n t  s u b s t a n c e s  u s e d  in  c o n n e c t i o n  w i th  t e x t i l e s - - s o a p  a n d  w a t e r .

T h e  p r o p e r  t e a c h e r - s t u d e n t  r e l a t i o n  i s  o n e  of th e  m o s t  i m p o r t a n t  f a c t o r s  in  s u c c e s s f u l  t e a c h i n g ,  
a n d  in  v ie w  of t h i s  f a c t  a  f e w  s u g g e s t i o n s  w i l l  b e  m a d e .  I t  i s  p r o b a b l e  t h a t  th e  m a j o r i t y  of s t u d e n t s  
d o in g  t h i s  w o r k  w i l l  b e  b e g i n n e r s  in  t h i s  k in d  of s tu d y .  T h e y  w i l l  n o t  h a v e  d e v e l o p e d  m u c h  i m a g i n a ­
t i o n  o r  th e  a b i l i t y  to  o r g a n i z e  s c i e n t i f i c  f a c t s .  T h e y  m u s t  n o t  o n ly  b e  g u id e d  v e r y  c a r e f u l l y  b y  
m e a n s  of d e f in i t e  a n d  c l e a r l y  s t a t e d  l a b o r a t o r y  d i r e c t i o n s ,  b u t  t h e y  m u s t  a l s o  b e  le d  w i th  s y m p a ­
t h e t i c  u n d e r s t a n d i n g .  T h e  b o o k  i s  i n t e n d e d  to  t a k e  c a r e  of th e  f i r s t ,  b u t  y o u  a r e  r e s p o n s i b l e  f o r  
he  s e c o n d .  T h i s  m e a n s  t h a t  y o u  m u s t  c a l l  to  t h e i r  a t t e n t i o n  a n d  e m p h a s i z e  m a n y  t h i n g s  w h ich ,  
v e n  th o u g h  p r i n t e d  in  th e  b o o k ,  do  n o t  i m p r e s s  t h e m  s u f f i c i e n t l y .  M a n y  of t h e s e  s t a t e m e n t s  m a y  
e e m  to  b e  so  s i m p l e  a n d  s o  a p p a r e n t  t h a t  t h e y  n e e d  n o t  b e  m e n t i o n e d ,  a n d  y e t  i t  i s  o u r  e x p e r i e n c e  
h a t  t h e y  a r e  v e r y  d e f i n i t e l y  w o r t h  e m p h a s i z i n g  a t  th e  p r o p e r  t i m e .  T h e  f o l lo w in g  i t e m s  h a v e  b e e n  

f o u n d  n e c e s s a r y  to  g e t  t e a c h i n g  r e s u l t s .

I t  i s  o b v io u s  t h a t  i n t e l l i g e n t  r e a d i n g  c a n n o t  b e  d o n e  w i th o u t  a  k n o w le d g e  of th e  v o c a b u l a r y  b e in g  
’s e d .  T h e  s t u d e n t  s h o u ld  b e  i m p r e s s e d  w i th  t h i s  f a c t ,  e s p e c i a l l y  s i n c e  t e x t i l e  c h e m i s t r y  in v o lv e s  

ie u s e  of  m a n y  n e w  t e r m s  w i th  w h ic h  th e  s t u d e n t  i s  u n f a m i l i a r .  F o r  t h i s  r e a s o n  i t  i s  s t r o n g l y  
rg e d  t h a t  th e  G l o s s a r y  in  I n t r o d u c t i o n  t o  T e x t i l e  C h e m i s t r y  b e  u s e d .

M a n y  s t u d e n t s  n e v e r  l e a r n  how  to  u s e  a  b o o k  a s  a  w h o le ,  b u t  m e r e l y  w o r k  f r o m  h o u r  to  h o u r  
w i th  i t  o r  f r o m  p a g e  to  p a g e .  T h e y  s h o u ld  b e  u r g e d  to  r e a d  th e  C o n t e n t s  of th e  m a n u a l ,  in  o r d e r  
'o  s e e  how  i t  i s  o r g a n i z e d ,  and  to  m a k e  f r e e  u s e  of th e  t e x t .  E m p h a s i s  s h o u ld  b e  p l a c e d  on  th e  
i m p o r t a n c e  of c r o s s - r e f e r e n c e s .  If a  r e f e r e n c e  i s  g iv e n  a t  th e  b e g i n n in g  of a  t o p i c  o r  a n  e x p e r i ­
m e n t ,  th e  s t u d e n t  s h o u l d  c e r t a i n l y  be  a w a r e  of th e  f a c t  t h a t  h e l p f u l  i n f o r m a t i o n  w i l l  be  g a in e d  by- 
r e a d i n g  i t .

T h e  s t u d e n t  m u s t  r e a l i z e  th e  i m p o r t a n c e  of f i l l i n g  in  th e  q u e s t i o n  b l a n k s  in  m o s t  of th e  e x p e r i ­
m e n t s .  T h e  q u e s t i o n s  s h o u ld  b e  a n s w e r e d  in  th e  l a b o r a t o r y  a t  th e  t i m e  th e  w o r k  i s  d o n e .  I t  m u s t  
b e  u n d e r s t o o d  t h a t  a n s w e r i n g  t h e s e  q u e s t i o n s  i s  n o t  a n  a d d e d  b u r d e n  b u t  r e a l l y  s a v e s  th e  s t u d e n t  

' a  g r e a t  d e a l  of t i m e .  E x p l a i n  how  i t  m a k e s  a  n o te b o o k  u n n e c e s s a r y .  In a d d i t i o n  to  s a v i n g  t i m e ,  i t  
c a l l s  a t t e n t i o n  to  th e  i m p o r t a n t  t h i n g s  a b o u t  th e  e x p e r i m e n t s .  T h e  i n s t r u c t o r  s h o u ld  c h e c k  th e  bo o k  
f r e q u e n t l y ,  c o n c e n t r a t i n g  on  c a l c u l a t i o n s  t h a t  a r e  r e q u i r e d  a n d  on th e  q u e s t i o n  b l a n k s .  If q u e s t i o n s  
a r e  f o u n d  u n a n s w e r e d  th e  s t u d e n t  s h o u ld  b e  a s k e d  a b o u t  i t ,  a n d  if  i t  i s  due  to  a  l a c k  o f  u n d e r s t a n d i n g  
a  f u l l  e x p l a n a t i o n  s h o u ld  b e  g iv e n .  T h e  s t u d e n t  s h o u ld  n o t  b e  s e v e r e l y  c r i t i c i z e d  f o r  a  l a c k  of u n -  
i e r s t a n d i n g ,  b u t  s h o u ld  b e  g iv e n  h e lp  in  t h e  m a t t e r .  Y ou w i l l  h a v e  a  c h a n c e  to  do  a  g r e a t  d e a l  of 
. e a c h in g  w h i le  c h e c k i n g  th e  b o o k ,  a n d  w e f e e l  t h a t  t e a c h e r  e v a l u a t i o n  of s t u d e n t  k n o w le d g e  c a n  
r e a d i l y  b e  a s c e r t a i n e d  b y  t h i s  m e th o d .

A c h e m i c a l  l a b o r a t o r y  i s  a  p l a c e  w h e r e  s t u d e n t s  w o r k  w i th  s o l u t i o n s  a n d  r e a g e n t s ,  a n d  y e t  m a n y  
s t u d e n t s  a r e  n o t  t r a i n e d  to  be  r e a g e n t - c o n s c i o u s .  T h a t  i s ,  t h e r e  i s  n o t  e n o u g h  e m p h a s i s  on th e  
c o n c e n t r a t i o n s  of r e a g e n t s .  A l l  of t h e s e  r e a g e n t s  a n d  s o l u t i o n s  s h o u ld  b e  l a b e l e d  s o  a s  to  h a v e  
-om e m e a n i n g ,  a n d  th e  s t u d e n t  s h o u ld  b e  t r a i n e d  to  u s e  th e  p r o p e r  r e a g e n t  in  th e  p r o p e r  p l a c e .  
, 'o u  s h o u ld  r e q u i r e  a l l  s t u d e n t s  to  r e a d  p a g e s  1 to  5 in  th e  m a n u a l  a n d  to  l e a r n  how  to  t a l k  a b o u t  
■ o lu t io n s  in  a n  i n t e l l i g e n t  m a n n e r .  E a c h  s t u d e n t  s h o u ld  b e  m a d e  to  f i l l  in  th e  c h a r t  on  p a g e  4- a n d  
h o u ld  b e  i m p r e s s e d  w i th  th e  f a c t  t h a t  t h e s e  a c i d s  a n d  b a s e s  a r e  th e  o n e s  m o s t  u s e d .

T h e  u s e  a n d  c a r e  of th e  l a b o r a t o r y  i s  b r i e f l y  d i s c u s s e d  on  p a g e  5 .  Y ou s h o u ld  t a l k  o v e r  t h i s  
l a t t e r  w i th  y o u r  s tu d e n ts , ,  m a k i n g  w h a t  c h a n g e s  a r e  n e c e s s a r y  to  s a t i s f y  th e  c o n d i t i o n s  in  y o u r  
wn l a b o r a t o r y .  O n e  of th e  f i r s t  r e s p o n s i b i l i t i e s  of th e  t e a c h e r  i s  to  h a v e  th e  l a b o r a t o r y  r e a d y  

■* o r  th e  s t u d e n t  to  w o r k  in .  I t  m u s t  be  a r r a n g e d  a c c o r d i n g  to  s o m e  d e f in i t e  p l a n ,  w h ic h  w i l l  d e p e n d  
iq l o c a l  c o n d i t i o n s .  T h e s e  w i l l  v a r y  s o  m u c h  t h a t  v e r y  l i t t l e  c a n  b e  s a i d  a b o u t  p r e p a r a t i o n  h e r e .  
Y e  a r e  s i m p l y  p o in t i n g  o u t  t h a t  th e  m a t e r i a l s ,  a p p a r a t u s ,  r e a g e n t s ,  e t c . ,  w i th  w h ic h  t h e  s t u d e n t  i s  
o w o r k  m u s t  b e  e a s i l y  a v a i l a b l e ,  s o  t h a t  t i m e  i s  n o t  w a s t e d  in  u n n e c e s s a r y  p r e p a r a t i o n  o r  s e a r c h ­
ing-



T h e  d i r e c t i o n s  f o r  p r e p a r i n g  a l l  s o l u t i o n s  w i l l  be  f o u n d  on p a g e s  7 2 - 7 5 .  T h e  s o l u t i o n s  s h o u ld  
n o t  b e  p r e p a r e d  u n t i l  y o u  h a v e  d e c i d e d  w h a t  e x p e r i m e n t s  a r e  to  b e  p e r f o r m e d .  S t u d e n t s  w i l l  g e t  
good  e x p e r i e n c e  if  t h e y  m a k e  up s o m e  of t h e i r  ow n s o l u t i o n s .  H o w e v e r ,  t h i s  s h o u ld  n o t  be  c a r r i e d  
to  a n  e x t r e m e .  T h e  d i r e c t i o n s  g iv e n  in  t h i s  b o o k  r e q u i r e  a f a i r  a m o u n t  of t h i s ,  p a r t i c u l a r l y  w h en  
s t o c k  s o l u t i o n s  m u s t  b e  d i l u t e d  to  s o m e  d e f i n i t e  c o n c e n t r a t i o n .  If y o u  m a k e  up o r d i n a r y  r e a g e n t   ̂
s t r e n g t h  a c i d s  a n d  b a s e s  in  a  w a y  d i f f e r e n t  f r o m  t h a t  s h o w n  on p a g e  7 2 ,  y o u  s h o u ld  t e l l  th e  s t u d e n t s  
a n d  h a v e  t h e m  w r i t e  in  th e  n ew  f i g u r e s  in  t h e  c h a r t  on  p a g e  4  .

E a c h  s t u d e n t  s h o u ld  b e  p r o v i d e d  w i th  a s e t  of a p p a r a t u s  ( s e e  p a g e  7 4 ) .  If t h i s  i s  n o t  p o s s i b l e  
o r  p r a c t i c a l ,  d iv id e  th e  c l a s s  in to  s m a l l  g r o u p s  a n d  l e t  e a c h  g r o u p  w o r k  w i th  one s e t  of a p p a r a t u s .  
I t  i s  n o t  a t  a l l  n e c e s s a r y  t h a t  t h e  a p p a r a t u s  b e  e x a c t l y  a s  g iv e n  in  t h e  l a b o r a t o r y  d i r e c t i o n s .  T h e r e  
a r e  m a n y  r e a s o n s  f o r  m a k i n g  c h a n g e s ,  a n d  y o u  m a y  do  s o  a s  m u c h  a s  y o u  w i s h  ( i t  i s  p r o b a b l y  b e s t  
to  t e l l  th e  s t u d e n t s  w hy  s u c h  c h a n g e s  a r e  b e i n g  m a d e ) .  S o m e  ty p e  of b a l a n c e  i s  r e q u i r e d .  T h i s  
n e e d  n o t  b e  a  s e n s i t i v e  q u a n t i t a t i v e  b a l a n c e ;  o ne  w h ic h  w i l l  w e ig h  to  0 .01 i s  s a t i s f a c t o r y .  A n o th e r  
m e a n s  f o r  w e ig h i n g ,  s u c h  a s  o p e n - p a n  s c a l e s ,  s h o u ld  b e  p r o v i d e d  f o r  r o u g h  w e ig h i n g s .

T h e  l a b o r a t o r y  w o r k  a s  o u t l i n e d  in  t h i s  b o o k  i s  v e r y  f l e x i b l e ;  i t  i s  n o t  n e c e s s a r y  to  p e r f o r m  
a l l  th e  e x p e r i m e n t s ;  o t h e r s  m a y  b e  a d d e d ,  s o m e  o m i t t e d ,  o r  th e  o r d e r  c h a n g e d  if  y o u  w is h .  Y ou 
s h o u ld  b e c o m e  t h o r o u g h l y  a c q u a i n t e d  w i th  th e  b o o k  a n d  th e n  d e c i d e  w h a t  i s  to  b e  d o n e  an d  w h a t  
o m i t t e d .  In m a k i n g  s u c h  a  d e c i s i o n  y o u  w i l l  be  i n f l u e n c e d  b y  s e v e r a l  t h in g s :  t h e  a p p a r a t u s ,  
e q u i p m e n t ,  a n d  s p a c e  a v a i l a b l e ;  th e  t i m e  f a c t o r ;  c o s t ;  p r e v i o u s  t r a i n i n g  of th e  s t u d e n t s ;  a n d  f i n a l l y  
th e  p o s s i b i l i t y  of f i t t i n g  in  th e  w o r k  w i th  o t h e r  c o u r s e s  b e i n g  o f f e r e d .

Y ou m u s t  d e c i d e  w h a t  to  do  a b o u t  th e  s e t s  of q u e s t i o n s  t h a t  f o l lo w  th e  m a j o r  t o p i c s .  We f e e l  
t h a t  i t  i s  i n a d v i s a b l e  to  r e q u i r e  s t u d e n t s  to  w r i t e  a n s w e r s  to  s u c h  q u e s t i o n s  o u t  of c l a s s  a n d  th e n  
h a n d  t h e m  in  f o r  a g r a d e .  S u c h  a  p r o c e d u r e  m a k e s  to o  m u c h  w o r k  f o r  th e  t e a c h e r ,  a n d  t h e r e  i s  no 
a s s u r a n c e  t h a t  th e  p a p e r s  a r e  th e  w o r k  of e a c h  in d iv i d u a l  s t u d e n t .  A  b e t t e r  p la n  i s  to  a d v i s e  th e  
s t u d e n t s  t h a t  th e  a n s w e r i n g  of s u c h  q u e s t i o n s  i s  a f i n e  w a y  to  s tu d y ,  t h a t  th e y  w i l l  b e  h e l d  r e s p o n s i ­
b l e  f o r  th e  k n o w le d g e ,  a n d  t h a t  e x a m i n a t i o n s  w i l l  in c lu d e  s u c h  q u e s t i o n s .

I t  m a y  h e lp  i f  we m a k e  s o m e  c o m m e n t s  a b o u t  s o m e  s p e c i f i c  e x p e r i m e n t s .  S o m e  of th e  d i r e c ­
t i o n s  m a y  s e e m  to  be to o  d e t a i l e d  o r  to o  s i m p l e ,  b u t  i t  m u s t  b e  r e m e m b e r e d  t h a t  m a n y  of th e  s t u d e n t s  
d o in g  t h i s  w o r k  m a y  n o t  b e  v e r y  w e l l  t r a i n e d  a n d  m u s t  be  g iv e n  a  l o t  of h e lp .

In E x p e r i m e n t  3 (p a g e  9 ) t e n s i l e  s t r e n g t h  m e a s u r e m e n t s  a r e  m a d e .  E v e n  if  a  t e n s i l e  s t r e n g t h  
m a c h i n e  i s  n o t  a v a i l a b l e ,  we th in k  th e  e x p e r i m e n t  s h o u ld  be  p e r f o r m e d .  T h e r e  i s  m u c h  to  be  
l e a r n e d  f r o m  i t  w i th o u t  d e t e r m i n i n g  e x a c t  l o s s e s  in  s t r e n g t h .

In E x p e r i m e n t  8 (p ag e  19) n o te  th e  r e m a r k s  r e g a r d i n g  th e  c h e c k i n g  of th e  c e l l u l o s e  a c e t a t e  
p r e p a r a t i o n s  l e f t  b y  th e  s t u d e n t s .

In E x p e r i m e n t  12 (p a g e  2 6 ) ,  w h e r e  th e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  h y d r o c e l l u l o s e  a n d  o x y c e l l u l o s e  i s  
d e m o n s t r a t e d ,  th e  m a t e r i a l  f o r  th e  e n t i r e  c l a s s  s h o u ld  b e  p r e p a r e d  a h e a d  of t i m e  a c c o r d i n g  to  th e  
d i r e c t i o n s  on  p a g e  7 3 .

E x p e r i m e n t  13 (p ag e  2 7 )  s h o w s  how  to  d e t e r m i n e  th e  s t r e n g t h  of b l e a c h  l i q u o r .  T h i s  s h o u ld  b e  
d o n e  b y  one of th e  tw o m e t h o d s  g iv e n .  It w i l l  s e r v e  to  i m p r e s s  t h e  s t u d e n t  w i th  th e  i m p o r t a n c e  of 
t h i s  m a t t e r  in  a l l  b l e a c h i n g  o p e r a t i o n s .  M o s t  of th e  d a m a g e  d o n e  to  c o t to n s  a n d  l i n e n s  i s  due  to  
f a u l t y  b l e a c h in g .

E x p e r i m e n t  14 ( p a g e 3 0 )  u s e s 2 3 % N a O H .  T h i s  s o l u t i o n  c a n  b e  u s e d  by  one  s t u d e n t  a f t e r  a n o t h e r .  
E a c h  s t u d e n t  m a y  u s e  i t  a n d  th e n  r e t u r n  i t  to  t h e  s t o c k  b o t t l e ,  o r  s o m e  of th e  s o lu t io n  m a y  b e  p o u r e d  
o u t  in to  a  l a r g e  e v a p o r a t i n g  d i s h  o r  a f l a t  e n a m e l e d  p a n  a n d  u s e d  b y  th e  e n t i r e  c l a s s .  I t  m u s t  be  
r e m e m b e r e d  t h a t  s u c h  a s o l u t i o n  i s  v e r y  c o r r o s i v e  a n d  w i l l  d e s t r o y  p a in t ,  v a r n i s h ,  w o o l  c l o th in g ,  
a n d  s k in .

If E x p e r i m e n t  37 (p a g e  4 7 )  i s  d o n e  th e  t e a c h e r  s h o u ld  p r e p a r e  th e  s t a n d a r d  h a r d  w a t e r  an d  
s t a n d a r d  s o a p  s o l u t i o n s  a h e a d  of t i m e .

E x p e r i m e n t  43  (p a g e  5 2 )  i s  a  good  p r a c t i c a l  e x p e r i m e n t  t h a t  u s u a l l y  p r o v e s  i n t e r e s t i n g  to  
s t u d e n t s .  T h e  a l c o h o l i c  s o a p  s o l u t i o n s  s h o u ld  b e  p r e p a r e d  a h e a d  of t i m e  a c c o r d i n g  to  d i r e c t i o n s .

E x p e r i m e n t s  44  to  48  on s o a p  a n a l y s i s  s h o u ld  n o t  b e  a t t e m p t e d  u n l e s s  th e  s t u d e n t s  h a v e  h ad  
s o m e  t r a i n i n g  in  q u a n t i t a t i v e  a n a l y s i s .

T h e  p o s s i b i l i t i e s  of l a b o r a t o r y  w o r k  on th e  i d e n t i f i c a t i o n  of f i b e r s  (p a g e  6 4 )  a r e  v e r y  g r e a t .  
S m a l l  s w a t c h e s  of m a n y  f a b r i c s  m a y  be  p r o v i d e d .  N o v e l t y  g o o d s ,  f a d d y  f a b r i c s ,  a n d  n e w ly  a d v e r ­
t i s e d  g o o d s  a r e  p e r h a p s  th e  m o s t  i n t e r e s t i n g .  T h e  r e p o r t  b l a n k  on  p a g e  6 5 m a y  be  m o d i f i e d  to  
s u i t  y o u r  own i d e a s .



Introduction

S O L U T IO N S

T h e  s tu d y  a n d  p r a c t i c e  of  c h e m i s t r y  r e q u i r e  a n  a l m o s t  c o n s t a n t  u s e  of  s o lu t i o n s  - -  s o l u t i o n s  
o f  a l l  k i n d s  o f  c h e m i c a l s ,  s t r o n g ,  w e a k ,  a n d  s a t u r a t e d ;  s o l u t i o n s  o f  f a i r l y  d e f in i t e  kn o w n  c o n c e n t r a ­
t i o n s ;  a n d  s o l u t i o n s  th e  c o n c e n t r a t i o n s  of  w h ic h  a r e  v e r y  e x a c t l y  k n o w n .  B o o k s ,  j o u r n a l  a r t i c l e s ,  
l a b o r a t o r y  d i r e c t i o n s ,  p a t e n t  p a p e r s ,  e tc . ,  a r e  f i l l e d  w i th  r e f e r e n c e s  to  s o l u t i o n s  fo r  c e r t a i n  p u r ­
p o s e s .  M a n y  c o l l e g e  s t u d e n t s ,  e v e n  a f t e r  a  y e a r ’s  s tu d y  of  c h e m i s t r y ,  s e e m  to  know  v e r y  l i t t l e  
a b o u t  s o l u t i o n s .  T r u e ,  t h e y  h a v e  u s e d  m a n y  o f  t h e m ,  b u t  in  w a y s  t h a t  r e q u i r e  v e r y  l i t t l e  th o u g h t .  
T h e y  h a v e  t a k e n  b o t t l e s  f r o m  s h e l v e s  a n d  u s e d  t h e  s o l u t i o n s  w i th o u t  b e in g  c o n c e r n e d  a b o u t  how 
s t r o n g  o r  d i l u t e  th e y  w e r e ;  t h e y  h a v e  u s e d  c o n c e n t r a t e d  a c i d s  w i th o u t  k n o w in g  w h e t h e r  o r  n o t  t h e y  
c o n t a i n e d  a n y  w a t e r .

In t h e  m o r e  o r  l e s s  s p e c i a l i z e d  f i e l d  of t e x t i l e  c h e m i s t r y ,  i t  i s  n e c e s s a r y  t h a t  th e  s t u d e n t  h a v e  
a n  a p p r e c i a t i o n  f o r  t h e  u s e  of  t h e  p r o p e r  s o l u t i o n  in  th e  p r o p e r  p l a c e .  F o r  e x a m p l e ,  t h e  e f f e c t  of a  
12% N aO H  s o lu t io n  on c o t t o n  i s  e n t i r e l y  d i f f e r e n t  f r o m  th e  e f f e c t  o f  a n  18% N aO H  s o lu t io n ;  a  30% 
N aO H  s o lu t io n  c a u s e s  w o o l  to  l o s e  5%  of i t s  s t r e n g t h ,  w h e r e a s  a  22%  N aO H  s o lu t io n ,  u n d e r  th e  
s a m e  c o n d i t i o n s ,  w i l l  c a u s e  a  l o s s  of 6 0 % ; c o t to n  t r e a t e d  w i t h  HC1 (0 .08  g m / l )  a n d  d r i e d  a t  r o o m  
t e m p e r a t u r e  w i l l  l o s e  s t r e n g t h ,  b u t  t h e  s a m e  e f f e c t  c a n  b e  o b t a i n e d  b y  HC1 (0.025 g m / l )  if  th e  
c o t to n  i s  d r i e d  a t  10 0 °  C.

A l l  o f  t h i s  m e a n s  t h a t  w e  m u s t  b e  c o n s c i o u s  of t h e  f a c t  t h a t  s o l u t i o n s  m a y  b e  m a d e  w i th  d i f f e r e n t  
c o n c e n t r a t i o n s  a n d  f o r  d i f f e r e n t  p u r p o s e s .  W e  s h a l l  t h e r e f o r e ,  a t  t h e  b e g in n in g  of  t h i s  l a b o r a t o r y  
w o r k  in  t e x t i l e  c h e m i s t r y ,  d i s c u s s  th e  s u b j e c t  of s o l u t i o n s  in  d e t a i l ,  e m p h a s i z i n g  m e t h o d s  f o r  d e ­
s c r i b i n g  c o n c e n t r a t i o n s  a n d  l a b e l i n g ,  p r e p a r i n g ,  a n d  d i lu t in g  s o l u t i o n s ,  e t c .

A s o lu t io n  i s  a  h o m o g e n e o u s  m i x t u r e  m a d e  u p  of tw o  p a r t s ,  th e  s o l u t e  a n d  th e  s o l v e n t .  T h e  
s o lv e n t  i s  t h e  l iq u i d  m e d i u m  in  w h i c h  t h e  s o l u t e  i s  d i s s o l v e d ,  a n d  i t  i s  th e  p a r t  t h a t  i s  p r e s e n t  in  
t h e  l a r g e r  a m o u n t .  F o r  e x a m p l e ,  o n e  m i g h t  d i s s o l v e  a  t e a s p o o n  of  s a l t  in  a  p in t  of w a t e r ;  t h i s  
m i x t u r e  h a s  a  l a r g e  p r o p o r t i o n  of  s o l v e n t  ( w a te r )  a n d  a  f a i r l y  s m a l l  a m o u n t  o f  s o l u t e  ( s a l t ) .  W a t e r  
i s  so  f r e q u e n t l y  u s e d  a s  a  s o l v e n t  t h a t  i t  h a s  b e e n  c a l l e d  t h e  u n i v e r s a l  s o lv e n t .  H o w e v e r ,  m a n y  
o r g a n i c  l i q u i d s ,  s u c h  a s  a l c o h o l ,  e t h e r ,  c a r b o n  t e t r a c h l o r i d e ,  a n d  g a s o l i n e ,  a r e  u s e d  a s  s o l v e n t s .  
T h e  s o l u t e  i s  t h e  m a t e r i a l  t h a t  g o e s  in to  s o lu t io n  a n d  d i s t r i b u t e s  i t s e l f  u n i f o r m l y  t h r o u g h o u t  th e  
s o lv e n t .  I t  i s  u s u a l l y  t h o u g h t  o f  a s  a  s o l i d ,  s u c h  a s  s u g a r ,  s a l t ,  o r  K N O 3 , b u t  i t  m a y  a s  w e l l  b e  a 
l iq u id  o r  a  g a s ,  s u c h  a s  g l y c e r i n  d i s s o l v e d  in  w a t e r  o r  H 2S d i s s o l v e d  in  w a t e r .

In o r d e r  to  w o r k  in  a  c h e m i c a l  l a b o r a t o r y  a n d  u n d e r s t a n d  w h a t  i s  to  b e  d o n e ,  i t  i s  n e c e s s a r y  
to  know  how s t r o n g  s o l u t i o n s  a r e  ( the  c o n c e n t r a t i o n )  a n d  to  u n d e r s t a n d  t h e  m e a n i n g  of  t h e  l a b e l s  
on  t h e  b o t t l e s .  W e  s h a l l  t h e r e f o r e  d i s c u s s  th e  v a r i o u s  m e t h o d s  of e x p r e s s i n g  th e  c o n c e n t r a t i o n  of 
s o l u t i o n s  a n d  how to  l a b e l  t h e m  p r o p e r l y .

M E T H O D S  O F  E X P R E S S IN G  C O N C E N T R A T IO N  O F  S O L U T IO N S  
«

In t h e  m o s t  g e n e r a l  w a y ,  s o l u t i o n s  m a y  b e  d iv id e d  in to  c o n c e n t r a t e d  a n d  d i lu t e  s o l u t i o n s .  F o r  
e x a m p l e ,  in  m o s t  l a b o r a t o r i e s  y o u  w i l l  f in d  a t l e a s t t w o  k in d s  of  HC1, c o n c e n t r a t e d  HC1 a n d  d i lu t e  HC1 
( r e a g e n t H C 1 ) ;  a l s o  c o n c e n t r a t e d  H N O 3 a n d  H 2S 0 4 , t o g e t h e r  w i th  r e a g e n t  HNO3 a n d  r e a g e n t  H 2SO4 . 
T h e  tw o  w o r d s ,  c o n c e n t r a t e d  a n d  d i l u t e ,  d o n ’t  t e l l  u s  m u c h  a b o u t  t h e  s t r e n g t h  of s o l u t i o n s .  T h e  
w o r d s  a r e  i n d e f i n i t e  b e c a u s e  t h e  d i l u t e  a c i d s  in  v a r i o u s  l a b o r a t o r i e s  m a y  b e  p r e p a r e d  in  d i f f e r e n t  
w a y s ,  so  a s  to  c o n t a i n  v a r y i n g  a m o u n t s  o f  r e a l  a c id .  T h e  o r d i n a r y  m i n e r a l  a c i d s  a r e  u s u a l l y  p u r ­
c h a s e d  in  th e  f o r m  of c o n c e n t r a t e d  a c i d s  a n d  a r e  t h e n  d i l u t e d  in  a n y  w a y  t h a t  s e r v e s  a  d e f i n i t e  
p u r p o s e .  B u t  n o t e  t h a t  th e  s t r e n g t h  of c o n c e n t r a t e d  a c i d s  v a r i e s  g r e a t l y .  F o r  e x a m p l e ,  c o n c e n ­
t r a t e d  H 2SO 4 i s  a b o u t  95%  a c i d ,  c o n c e n t r a t e d  H N O 3 i s  a b o u t  67%  a c i d ,  b u t  c o n c e n t r a t e d  HC1 i s  on ly  
a b o u t  38%  a c id .  T h e  w o r d s  c o n c e n t r a t e d  a n d  d i l u t e  m e r e l y  t e l l  u s  t h a t  t h e  c o n c e n t r a t e d  s o lu t io n  
c o n t a i n s  a  c o n s i d e r a b l e  a m o u n t  o f  d i s s o l v e d  s u b s t a n c e  a n d  t h e  d i lu t e  s o lu t io n  c o n t a i n s  a  f a i r l y  
s m a l l  a m o u n t  o f  s o lu t e .
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2 IN TRODUCTION

T w o  o t h e r  w o r d s  t h a t  a r e  u s e d  to  d e s c r i b e  t h e  c o n c e n t r a t i o n  of  s o l u t i o n s  a r e  s a t u r a t e d  a n d  u n ­
s a t u r a t e d .  A  s a t u r a t e d  s o l u t i o n  i s  o n e  t h a t  c o n t a i n s  t h e  m a x i m u m  a m o u n t  o f  s o l u t e  u n d e r  n o r m a l  
c o n d i t i o n s ,  a t  s o m e  d e f i n i t e  t e m p e r a t u r e .  If w e  h a v e  100 g m  w a t e r  a t  5 0 ° 'C  a n d  a d d  N a C l  to  it  
u n t i l  no  m o r e  w i l l  d i s s o l v e  a n d  t h e r e  i s  u n d i s s o l v e d  s o l i d  on t h e  b o t t o m  of t h e  c o n t a i n e r ,  w e  s h a l l  > 
f in d  t h a t  th e  s o l u t i o n  w i l l  c o n t a i n  36 ,7  g m  N a C l ,  a n d  t h i s  w i l l  b e  a  s a t u r a t e d  s o l u t i o n  of  N a C l  in  
w a t e r .  If s o m e  of  t h i s  s o l u t i o n  w e r e  p o u r e d  off  a n d  m o r e  s a l t  w e r e  a d d e d  to  it ,  t h e  a d d i t i o n a l  s a l t  
w o u ld  n o t  d i s s o l v e  b u t  w o u ld  s i m p l y  s e t t l e  to  th e  b o t t o m  a n d  r e m a i n  u n d i s s o l v e d  s o l i d  s a l t .

T h e  c o n c e n t r a t i o n  of  s o l u t e  in  a  s a t u r a t e d  s o l u t i o n  i s  k n o w n  a s  t h e  s o l u b i l i t y . T h u s  t h e  s o l u ­
b i l i t y  o f  N a C l  in w a t e r  i s  3 6 .7  g m  p e r  h u n d r e d  a t  5 0 °  C. N o te  t h a t  t h e  t e m p e r a t u r e  m u s t  b e  s t a t e d ,  
b e c a u s e  it  i s  a  w e l l - k n o w n  f a c t  t h a t  o n e  c a n  d i s s o l v e  m o r e  s a l t  o r  s u g a r  in  h o t  w a t e r  t h a n  in  c o ld  
w a t e r .  S o lu b i l i t y  i s  a  p h y s i c a l  p r o p e r t y  c h a r a c t e r i s t i c  of e a c h  c h e m i c a l  c o m p o u n d ,  e . g . ,  th e  s o l u ­
b i l i t y  (pe r  h u n d r e d )  of K N O 3 i s  85 .5  a n d  of KI i s  1 6 8 ,0 ,  b u t  o f  P b C lg  i s  o n ly  1.7 a n d  of BaSC>4 i s  
0 .0 0 0 2 3 .  C o m p o u n d s  w i th  s m a l l  s o l u b i l i t i e s ,  s u c h  a s  BaSC>4 , a r e  k n o w n  a s  i n s o l u b l e  c o m p o u n d s .  
S o lu t io n s  of  t h e s e  c o m p o u n d s ,  c o n t a i n i n g  th e  a m o u n t s  s t a t e d ,  a r e  s a t u r a t e d  s o l u t i o n s .  N o te  t h a t  
t h e r e  i s  no c o n n e c t i o n  b e t w e e n  t h e  t e r m s  c o n c e n t r a t e d  a n d  s a t u r a t e d .  F o r  e x a m p l e ,  a s a t u r a t e d  
s o lu t io n  of KI i s  a l s o  a  c o n c e n t r a t e d  o n e ,  b u t  a  s a t u r a t e d  s o lu t io n  of  BaSC>4 i s  e x t r e m e l y  d i lu t e .  
A n  u n s a t u r a t e d  s o l u t i o n ,  o f  c o u r s e ,  i s  o n e  t h a t  i s  h o ld in g  l e s s  t h a n  t h e  m a x i m u m  a m o u n t  of s o lu t e .
It  i s  s e e n  t h a t  t h e s e  tw o  t e r m s  do  n o t  t e l l  u s  v e r y  m u c h  a b o u t  t h e  s t r e n g t h  of s o l u t i o n s  w e  m i g h t  
f in d  in  t h e  l a b o r a t o r y .

T h e r e  a r e  s ix  m e t h o d s  f o r  e x p r e s s i n g  t h e  c o n c e n t r a t i o n  of  s o l u t i o n s ,  t h a t  i s ,  s i x  d i f f e r e n t  l a b e l s  
t h a t  m i g h t b e  p u t  on  a b o t t l e  to  d e s c r i b e  t h e  s t r e n g t h  of  th e  s o lu t io n  in  it .  T h e s e  a r e  (a) w e i g h t  p e r  
w e ig h t ,  (b) p e r  c e n t ,  (c) w e i g h t  p e r  v o l u m e ,  (d) m o l a r i t y ,  (e) n o r m a l i t y ,  a n d  (f) s p e c i f i c  g r a v i t y .

(a) W e ig h t  p e r  w e ig h t

W e m a y  s a y  t h a t  a  s o l u t i o n  c o n t a i n s  50 g m  s o l u t e  in  1000 g m  s o lu t io n .  S uch  a  s o l u t i o n  w o u ld  
b e  m a d e  by  d i s s o l v i n g  50 g m  of th e  s o l u t e  in  950 g m  w a t e r .  T h e  t o t a l  w o u ld  b e  1000 g m .  T h i s  
m e t h o d  i s  n o t  u s e d  f r e q u e n t l y .

(b) P e r  c e n t

R e m e m b e r  t h a t  p e r  c e n t  m e a n s  p a r t s  p e r  h u n d r e d  a n d  t h a t  a  p e r c e n t a g e  i s  c a l c u l a t e d  b y  d i v i d ­
ing th e  p a r t  by  t h e  w h o le  a n d  m u l t i p l y i n g  b y  100. In th e  p r e c e d i n g  s o lu t io n  (50 g m  ^ 1000 g m )  x 
100 = 5% ; 50 p a r t s  p e r  t h o u s a n d  i s  t h e  s a m e  a s  5 p a r t s  p e r  h u n d r e d ,  w h ic h  i s  5% . T h e  s o l u t i o n  in  
(a) w o u ld  u s u a l l y  b e  l a b e l e d  a  5 % s o lu t io n .  N o te  t h a t ,  in  o r d e r  to  c a l c u l a t e  p e r  c e n t ,  w e  m u s t  d iv id e  
w e i g h t  by  w e i g h t  o r  v o l u m e  b y  v o l u m e ,  e t c .  If w e  w i s h  to  p r e p a r e  a 4 .7 %  s o lu t io n  w e  m u s t  d i s s o l v e  
4 .7  g m  of t h e  s o l u t e  in  95 .3  g m  w a t e r .  T h i s  w o u ld  m a k e  a  t o t a l  of 100 g m ,  of  w h ic h  4 .7  g m  a r e  
s o l u t e .  T h i s  i s  a  v e r y  c o m m o n  m e t h o d  f o r  l a b e l i n g  s o lu t io n s .

(c) W e ig h t  p e r  v o l u m e

If w e  d i s s o l v e  50 g m  s a l t  in  s o m e  w a t e r  a n d  a d d  e n o u g h  w a t e r  to  m a k e  t h e  t o t a l  v o l u m e  1000 m l  
(1 l i t e r ) ,  w e  s h a l l  h a v e  a  s o l u t i o n  t h a t  c a n  b e  l a b e l e d  50 g m / l  o r  5 g m / 1 0 0  m l .  T h e  u s u a l  w a y  fo r  
w r i t i n g  a  l a b e l  f o r  t h i s  s o l u t i o n  i s  5 0 /1 .  T h i s  i s  a  v e r y  c o m m o n  a n d  u s e f u l  m e t h o d  fo r  e x p r e s s i n g  
t h e  c o n c e n t r a t i o n  of s o l u t i o n s .  I t  i s  u s e f u l  b e c a u s e  i t  m a k e s  i t  p o s s i b l e  to  g e t  s m a l l  q u a n t i t i e s  of 
s u b s t a n c e s  w i th o u t  u s in g  a b a l a n c e .  S u p p o s e  w e  w a n t  0 .5  g m  s a l t .  If w e  h a v e  a 5 0 /1  s o lu t i o n ,  e a c h  
m i l l i l i t e r  o f  w h ic h  w i l l  c o n t a i n  0 .0 5  g m  s a l t ,  a l l  w,e m u s t  do  i s  to  m e a s u r e  o u t  10 m l  of t h i s  s o l u ­
t io n ,  a n d  i t  w i l l  c o n t a i n  0 .5  g m  s a l t .

L e t  u s  c o n s i d e r  t h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  t h e  s o l u t i o n s  in  (b) a n d  (c). S o lu t io n  (b) i s  a  5% s o lu t io n ,  
m e a n i n g  t h a t  5 g m  s a l t  a r e  in  100 g m  s o lu t io n .  S o lu t io n  (c) i s  v e r y  s i m i l a r ;  i t  c o n t a i n s  5 g m  s a l t  
in  100 m l  s o lu t io n  i n s t e a d  of  100 g m  s o lu t io n .  T h e  w e i g h t  of 100 m l  w a t e r  i s  100 g m ,  a n d  t h e  
w e ig h t  o f  100 m l  of  5% s a l t  s o l u t i o n  i s  v e r y  l i t t l e  m o r e  t h a n  t h a t .  In o t h e r  w o r d s ,  w i th  o n ly  a  s m a l l  
e r r o r  w e  c a n  s a y  t h a t  100 m l  o f  a  d i l u t e  s o lu t io n  w i l l  w e ig h  100 g m .  T h e r e f o r e ,  a  s o lu t io n  l a b e l e d  
50 g m / l  (5 g m  p e r  100) i s  t h e  s a m e  a s  a  5% s o lu t io n .  T h e  m o r e  c o n c e n t r a t e d  t h e  s o lu t io n ,  th e  
g r e a t e r  t h e  e r r o r . F o r  m o s t  p r a c t i c a l  p u r  p o s e s ,  s o l u t i o n s  up to  a b o u t  15% c a n  b e  l a b e l e d  e i t h e r  w a y .

(d) M o l a r i t y

A  m o l a r  s o lu t io n  i s  o n e  c o n t a in i n g  o n e  g r a m - m o l e c u l a r  w e i g h t  (1 m o l e )  of s o l u t e  in  1 l i t e r  of 
s o lu t io n .  S u c h  a  s o l u t i o n  of  H 2S O 4 w o u ld  b e  l a b e l e d  1 M . If a  l i t e r  o f  s o lu t io n  c o n t a i n s  o n e - t e n t h  
of a  g r a m - m o l e c u l a r  w e i g h t ,  i t  i s  k n o w n  a s  a 0.1 m o l a r  s o l u t i o n  a n d  w o u ld  b e  l a b e l e d  0.1 M.
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(e) N o r m a l i t y

A  n o r m a l  s o l u t i o n  i s  o n e  c o n t a i n i n g  1 g r a m - e q u i v a l e n t  w e i g h t  o f  a  s u b s t a n c e  in  1 l i t e r  o f  s o l u ­
t io n .  If 1 /1 0  of  a n  e q u i v a l e n t  w e i g h t  o f  a  s u b s t a n c e  i s  d i s s o l v e d  in  e n o u g h  w a t e r  to  m a k e  1 l i t e r ,  
i t  i s  a  0 .1 n o r m a l  s o lu t io n .  T h e  tw o  s o l u t i o n s  w o u ld  b e  l a b e l e d  1 N a n d  0.1 N. R e c a l l  t h a t  th e  
g r a m - e q u i v a l e n t w e i g h t o f  a  c o m p o u n d  i s  t h a t  w e i g h t  w h ic h  c o n t a i n s  1 .008  g m  of r e p l a c e a b l e  h y d r o ­
g e n  o r  i t s  e q u i v a l e n t  in  t e r m s  of c h e m i c a l  r e a c t i o n .  T h i s  m e a n s  t h a t  a  d e f i n i t e  v o l u m e  of  a n y  a c i d  
w i l l  r e a c t  e x a c t l y  w i th  a n  e q u a l  v o l u m e  of  a n y  b a s e ,  i f  t h e  n o r m a l i t i e s  o f  t h e  tw o  s o l u t i o n s  a r e  th e  
s a m e .  I t  a l s o  m e a n s  t h a t  d e f i n i t e  v o l u m e s  of  a l l  0 .1 N o x id iz in g  a g e n t s  w i l l  r e a c t  w i t h  t h e  s a m e  
v o lu m e  of  a l l  0.1  N  r e d u c i n g  a g e n t s .

(f) S p e c i f i c  g r a v i t y  * •

T h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  of  a  l i q u i d  i s  t h e  w e i g h t  in  g r a m s  of  1 m l  a t  o r d i n a r y  t e m p e r a t u r e s .  I t  i s  
r e a l l y  a  f i g u r e  t h a t  c o m p a r e s  t h e  l i q u i d  w i th  w a t e r  (w h ich  h a s  a  s p e c i f i c  g r a v i t y  of 1). T h u s  w h e n  
w e  s a y  t h a t  c o n c e n t r a t e d  HC1 h a s  a  s p e c i f i c  g r a v i t y  of  1 .19 ,  w e  m e a n  t h a t  c o n c e n t r a t e d  HC1 i s  1 .19 
t i m e s  a s  h e a v y  a s  w a t e r .  If H 2S O 4 i s  a d d e d  to  w a t e r  in  i n c r e a s i n g  a m o u n t s  t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  
of  t h e  s o lu t io n  i n c r e a s e s ,  a n d  i t  i s  p o s s i b l e  to  w o r k  o u t  a t a b l e  s h o w in g  t h e  r e l a t i o n  b e t w e e n  s p e c i f i c  
g r a v i t y  a n d  c o n c e n t r a t i o n .  A l l  h a n d b o o k s  c o n t a i n  s u c h  t a b l e s  f o r  t h e  c o m m o n  c h e m i c a l  c o m p o u n d s .  
In i n d u s t r y  w h e r e  s o l u t i o n s  a r e  m a d e  u p  in  l a r g e  q u a n t i t i e s ,  i t  i s  c u s t o m a r y  to  m i x  t h e  c o m p o n e n t s  
o f  t h e  s o lu t io n  u n t i l  t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  c o m e s  up  to  th e  v a l u e  c o r r e s p o n d i n g  to  t h e  c o n c e n t r a t i o n  
d e s i r e d .  In s u c h  c a s e s  t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  i s  d e t e r m i n e d  b y  s u s p e n d i n g  a  h y d r o m e t e r  in  t h e  s o l u ­
t i o n  v a t  o r  b a t h .

A n o t h e r  m e t h o d  f o r  m e a s u r i n g  t h e  d e n s i t y  of  a  l i q u i d  o r  s o lu t io n  i s  t h e  T w a d d e l l  s y s t e m .  T h e  
f i g u r e s  a r e  e x p r e s s e d  a s  d e g r e e s ,  e a c h  d e g r e e  b e in g  e q u a l  to  0 .0 0 5  g m ,  w h ic h  i s  a d d e d  t o  1 .000 ,  
t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  of w a t e r .  F o r  e x a m p l e ,  a  s p e c i f i c  g r a v i t y  of  1 .005 i s  t h e  s a m e  a s  1 ° ;  a  s p e c i f i c

• g r a v i t y  of  1 .025 i s  t h e  s a m e  a s  5 °  T w ,  e t c .  T o  c o n v e r t  d e g r e e s  T w a d d e l l  to  s p e c i f i c  g r a v i t y ,  s i m ­
p ly  m u l t i p l y  b y  0 .005  a n d  a d d  1 .000 .

A t h i r d  m e t h o d  f o r  e x p r e s s i n g  t h e  d e n s i t y  o f  l i q u i d s  i s  t h e  B a u m e  s y s t e m .  M a n y  h y d r o m e t e r s  
a r e  p r o v i d e d  w i th  b o th  B a u m d '  a n d  s p e c i f i c  g r a v i t y  s c a l e s .  A  h a n d b o o k  s h o u ld  b e  c o n s u l t e d  f o r  
t a b l e s  s h o w in g  th e  r e l a t i o n  b e t w e e n  t h e s e  tw o  s y s t e m s  a n d  t h e  m e t h o d  of c o n v e r t i n g  o n e  in to  th e  
o t h e r .

R E A G E N T S

T h e  w o r d  r e a g e n t  i s  a p p l i e d  to  m a n y  s o l u t i o n s  fo u n d  in  l a b o r a t o r i e s .  It i s  a  r a t h e r  v a g u e  t e r m  
t h a t  t e l l s  l i t t l e  a b o u t  t h e  c o n c e n t r a t i o n  of  t h e  s o lu t i o n .  In g e n e r a l ,  a  r e a g e n t  i s  a  s o l u t i o n  f o r  t e s t ­
in g ,  i d e n t i f y in g ,  m e a s u r i n g ,  o r  p r e p a r i n g  s u b s t a n c e s .  T h u s  w e  s p e a k  of S c h w e i t z e r ’ s r e a g e n t ,  
S c h i f f ’s r e a g e n t ,  a n d M i l l o n ’s r e a g e n t .  A l l  l a b o r a t o r i e s  h a v e  d i lu t e  s o l u t i o n s  of t h e  c o m m o n  a c i d s  
a n d  b a s e s  kn o w n  a s  r e a g e n t s  ( r e a g e n t  HC1 o r  r e a g e n t  N aO H ).  T h e s e  r e a g e n t  a c i d s  a n d  b a s e s  w i l l  
b e  m a d e  u p  a p p r o x i m a t e l y  t h e  s a m e  in  d i f f e r e n t  l a b o r a t o r i e s ,  b u t  i t  m u s t  b e  c l e a r l y  u n d e r s t o o d  
t h a t  r e a g e n t  HC1 d o e s  n o t  d e s i g n a t e  a  d e f i n i t e  c o n c e n t r a t i o n .  In s o m e  l a b o r a t o r i e s  i t  m a y  b e  a l 5 %  
s o lu t io n  a n d  in  o t h e r s  a n  18% s o lu t io n .  In  s o m e  l a b o r a t o r i e s  a l l  t h e  c o m m o n  a c i d s  a n d  b a s e s  a r e  
6 M  ( s ix  m o l a r ) .

T h e  s t u d e n t  w i l l  f in d  i t  a  g r e a t  c o n v e n i e n c e  to  know  t h e  c o n c e n t r a t i o n  of  t h e s e  r e a g e n t  a c i d s  
a n d  b a s e s ,  e i t h e r  in  p e r  c e n t  o r  g r a m s  p e r  l i t e r .  I t  i s  o f t e n  n e c e s s a r y  to  p r e p a r e  a  d i l u t e  s o lu t io n  
f r o m  o n e  t h a t  i s  m o r e  c o n c e n t r a t e d .  F o r  e x a m p l e ,  s u p p o s e  y o u  w i s h  to  m a k e  a  5%  s o l u t i o n  of 
H N O 3 . You c a n  m a k e  i t  b y  d i lu t i n g  a n y  H N O 3 s o l u t i o n  t h a t  i s  s t r o n g e r  t h a n  5 % ,  b u t  y o u  m u s t  know 
t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  t h e  s t r o n g e r  s o lu t io n .  Y ou w i l l  f in d  tw o  s u c h  s o l u t i o n s  a v a i l a b l e ,  r e a g e n t  
H N O 3 ( w h i c h m a y b e  18% ) a n d  c o n c e n t r a t e d  H N O 3 , 1 l i t e r  of w h i c h  c o n t a i n s  990 g m  H N O 3 . It w o u ld  
b e  m u c h  e a s i e r  to  m a k e  s m a l l  q u a n t i t i e s  of 5%  H N O 3 by  d i lu t in g  th e  r e a g e n t  r a t h e r  t h a n  t h e  c o n ­
c e n t r a t e d  H N O 3 .

T h e  s t u d e n t  s h o u ld  f i l l  in  t h e  a c c o m p a n y i n g  c h a r t ,  h a v e  i t  c h e c k e d  by  t h e  i n s t r u c t o r , a n d  m a k e  
a  c o p y  of  i t  on  a  s m a l l  c a r d  t h a t  c a n  b e  k e p t  in  t h e  l a b o r a t o r y  l o c k e r  f o r  r e a d y  r e f e r e n c e .  T h e  
c h a r t  t e l l s  a n  a b b r e v i a t e d  s t o r y  of  how  t h e  r e a g e n t s  a r e  p r e p a r e d .  W i th  t h e  e x c e p t i o n  of  N aO H , 
th e y  a r e  a l l  m a d e  b y  m e a s u r i n g  o u t  a  c e r t a i n  v o l u m e  of  c o n c e n t r a t e d  m a t e r i a l  ( a s  p u r c h a s e d ) ,  an d  
d i lu t in g  i t  to  a  d e f i n i t e  v o lu m e .  . T h e  c h a r t  g i v e s  t h e  tw o  v o l u m e s .  I t  a l s o  t e l l s  how  m u c h  o f  e a c h  
c o m p o u n d  i s  c o n t a i n e d  in  1 l i t e r  o f  t h e  s t a r t i n g  m a t e r i a l  ( the  c o n c e n t r a t e d  f o r m ) .  I t  w i l l  b e  fo u n d  
m o s t  u s e f u l  i f  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  of  t h e  r e a g e n t s  a r e  e x p r e s s e d  in  g r a m s  p e r  l i t e r .  T h e  a p p r o x ­
i m a t e  p e r  c e n t  s t r e n g t h  of t h e  r e a g e n t s  c a n  b e  o b ta in e d  by  d iv id in g  t h i s  n u m b e r  b y  10 .
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T h e  R e a g e n t  A c i d s  a n d  B a s e s

V o lu m e  of S t a r t i n g  
M a t e r i a l D i lu t e d  up  to

W e ig h t  o f  C o m p o u n d  
in 1 l i t e r  of 

S t a r t i n g  M a t e r i a l
C o n c e n t r a t i o n  of 

R e a g e n t ,  g m / l

H 2SO 4
1.1  l i t e r  s

c o n c e n t r a t e d

8 l i t e r s 1760 g m

H N O 3
7.5  l i t e r s

c o n c e n t r a t e d
40 l i t e r s 990

A c e t i c
5 l i t e r s  g l a c i a l 20 l i t e r s 1000

HC1
12.5 l i t e r s 40 l i t e r s s p e c i f i c  g r a v i t y  of 

1 .19  i s  a  38%  s o lu t io n

N H 4 OH 
17.5 l i t e r s 40 l i t e r s 640 g m  N H 4OH

- -

N aO H  
15 lb  s o l i d 40 l i t e r s

T h e  f i g u r e s  p r i n t e d  in  t h e  f i r s t  tw o  c o l u m n s  a r e  t h o s e  u s e d  in  a t y p i c a l  c o l l e g e  l a b o r a t o r y .  
If t h e  r e a g e n t s  a r e  m a d e  up  d i f f e r e n t l y  in a  p a r t i c u l a r  c o l l e g e ,  t h e  i n s t r u c t o r  m a y  d i c t a t e  th e  
p r o p e r  f i g u r e s  f o r  i n s e r t i o n  in  th e  b l a n k  s p a c e s  p r o v i d e d .

D IL U T IN G  S O L U T IO N S

W e h a v e  l e a r n e d  t h a t  l a b o r a t o r i e s  a r e  p r o v i d e d  w i th  r e a g e n t  a c i d s  a n d  b a s e s  b u t  t h a t  i t  i s  
o f t e n  n e c e s s a r y  to  u s e  s o l u t i o n s  w h ic h  a r e  m o r e  d i lu t e .  F o r  e x a m p l e ,  a  s o lu t io n  t h a t  c o n t a i n s  1.5 
g m / l  H N O 3 i s  r e q u i r e d .  S u p p o s e  t h a t  r e a g e n t  H N O 3 c o n t a i n s  185 g m / l  a n d  y o u  w i s h  to  u s e  it  to  
m a k e  t h e  1.5 g m / l  s o lu t io n .  T h i s  i n v o lv e s  t h e  u s e  of a n  i n v e r s e  p r o p o r t i o n ,  in  w h ic h  tw o f i g u r e s
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a r e  v o l u m e s  a n d  tw o  f i g u r e s  a r e  g r a m s  p e r  l i t e r .  T h e  g r a m s  p e r  l i t e r  f i g u r e s  a r e  f i x e d ,  185 a n d  
1 ,5 ,  b u t  o n ly  o n e  o f  th e  v o l u m e s  i s  f ix e d ;  th e  o t h e r  i s  to  b e  c a l c u l a t e d .  W h ic h  i s  w h i c h  d e p e n d s  
on  th e  s i t u a t i o n .  Y ou m a y  w i s h  to  p r e p a r e  4 l i t e r s  o f  th e  1,5 g m / 1  s o lu t io n ;  i f  s o ,  th e  v o l u m e  
of  th e  185 g m / l  s o lu t io n  m u s t  b e  c a l c u l a t e d ;  o r  y o u  m a y  w i s h  to  s t a r t  w i t h  50 m l  of  r e a g e n t  H N O 3 
a n d  d i lu t e  i t  u n t i l  i t  i s  a  1,5 g m / l  s o lu t io n ;  in  t h i s  i n s t a n c e  th e  v o l u m e  o f  th e  d i l u t e d  s o lu t io n  m u s t  
b e  c a l c u l a t e d .  S u p p o s e  y o u  w i s h  to  m a k e  4 l i t e r s  o f  t h e  1.5 g m / l  s o lu t io n .  A l l  t h a t  i s  n e c e s s a r y  
i s  to  s u b s t i t u t e  th e  p r o p e r  f i g u r e s  in  a  g e n e r a l  i n v e r s e  p r o p o r t i o n  in v o lv in g  v o l u m e s  a n d  g r a m s .

Vi  : V 2 = g m 2 : gmj

T h e  su b  1 a n d  sub  2 m a y  r e f e r  to  e i t h e r  s o lu t io n ;  m a k e  y o u r  ow n  c h o i c e .  L e t  t h e  s u b  1 f i g u r e s  
r e f e r  to  r e a g e n t  H N O 3 a n d  t h e  s u b  2 f i g u r e s  r e f e r  to  t h e  1.5 g m / l  s o lu t io n .

T h e n

V j  : 4 = 1.5 : 185

V j  = 0 .0 3 2 4  l i t e r

T h e r e f o r e  y o u  w o u ld  m e a s u r e  o u t  0 .0 3 2 4  l i t e r  (32 .4  m l )  o f  r e a g e n t  H N O 3 a n d  a d d  e n o u g h  w a t e r  to  
m a k e  4000  m l .

L e t  u s  t a k e  th e  o t h e r  e x a m p l e ,  i . e . ,  how  m u c h  1,5 g m / l  H N O 3 s o l u t i o n  w o u ld  b e  m a d e  s t a r t i n g  
w i t h  50 m l  r e a g e n t  H N O 3 ? T h e  f i g u r e s  in  t h e  g e n e r a l  i n v e r s e  p r o p o r t i o n  w o u ld  b e c o m e

50 : V 2 = 1.5 : 185 

V 2 = 6 1 6 6 .6  m l

w h i c h  m e a n s  t h a t ,  if  y o u  s t a r t  w i t h  50 m l  r e a g e n t  H N O 3 a n d  a d d  e n o u g h  w a t e r  to  m a k e  6 1 6 6 .6  m l  
t o t a l  v o l u m e ,  y o u  w i l l  h a v e  a  s o lu t io n  t h a t  c o n t a i n s  1.5 g m  H N O 3 p e r  l i t e r .

T h e  m e t h o d  of d e a l i n g  w i th  p e r c e n t a g e  f i g u r e s  r a t h e r  t h a n  g r a m s  p e r  l i t e r  i s  a p p r o x i m a t e l y  
t h e  s a m e ,  e x c e p t  t h a t  s o m e  e r r o r  w i l l  b e  i n t r o d u c e d  w h e n  d i l u t e  s o l u t i o n s  a r e  s t r o n g e r  t h a n  10 o r  
12% . T h e  g e n e r a l  p r o p o r t i o n  i s

Vj  ; V 2 = % 2 ; % !

U S E  AND C A R E  O F  T H E  L A B O R A T O R Y

R e a g e n t s

A w e l l - o r g a n i z e d  l a b o r a t o r y  w i l l  h a v e  r e a g e n t s  a r r a n g e d  in  a  w a y  t h a t  w i l l  b e  c o n v e n i e n t  fo r  
a l l  s t u d e n t s ,  b u t  d i f f e r e n t  t e a c h e r s  w i l l  h a v e  d i f f e r e n t  i d e a s  a b o u t  t h e  p la n .  T h e  s t u d e n t  s h o u ld  
b e c o m e  a c q u a i n t e d  w i t h  t h i s  p l a n  a s  s o o n  a s  p o s s i b l e .

A s  f a r  a s  p o s s i b l e ,  a l l  r e a g e n t s  a n d  s o l u t i o n s  w i l l  b e  l a b e l e d  to  show  t h e  c o n c e n t r a t i o n ;  s o m e  
w i l l  b e  m a r k e d  in  p e r  c e n t  c o n c e n t r a t i o n  a n d  o t h e r s  a s  g r a m s  p e r  l i t e r .  If a  s o d a  a s h  s o lu t io n  i s  
m a d e  u p  w i t h  10 g r a m  s o d a  a s h  in  1 l i t e r  o f  s o l u t i o n  i t  m a y  b e  l a b e l e d  10/1  o r  1 % , e i t h e r  of w h ic h  
w i l l  d e s i g n a t e  t h e  c o n c e n t r a t i o n .  O r d i n a r y  r e a g e n t  a c i d s  a n d  b a s e s  s h o u ld  b e  l a b e l e d  w i th  a  c a p i t a l  
R ,  e .g . ,  H 2S04  R ,  HC1 R ,  e t c .  T h e  s t r e n g t h  o f  s u c h  r e a g e n t s  c a n  b e  a s c e r t a i n e d  by  r e f e r r i n g  to  th e  
c h a r t  on  p a g e  4.

A l l  r e a g e n t  b o t t l e s  s h o u ld  b e  k e p t  in  t h e i r  p r o p e r  p l a c e .  D o n o t  t a k e  b o t t l e s  t o  y o u r  own t a b l e  
a n d  l e a v e  t h e m  t h e r e .  T h e  e f f i c i e n c y  of  t h e  w h o le  l a b o r a t o r y  i s  q u i t e  d e p e n d e n t  o n  a n y  s t u d e n t ’s 
b e i n g  a b l e  to  f in d  a r e a g e n t  w h e r e  i t  i s  s u p p o s e d  to  b e .

If to o  m u c h  r e a g e n t  i s  t a k e n  f r o m  a  s to c k  b o t t l e  o r  if  s o m e  r e a g e n t  i s  l e f t  o v e r  f r o m  a n  e x p e r i ­
m e n t ,  do  n o t  p u t  i t  b a c k  in to  t h e  b o t t l e  w i t h o u t  a s k i n g  th e  t e a c h e r  a b o u t  i t .  I t  i s  to o  e a s y  to  m a k e  a 
m i s t a k e ,  a n d  i f  o n e  r e a g e n t  i s  c o n t a m i n a t e d  w i th  a n o t h e r  a  v e r y  b a d  s i t u a t i o n  i s  c r e a t e d .  T h e r e  
p r o b a b l y  w i l l  b e  s o m e  i n s t a n c e s  in  w h ic h  y o u  w i l l  b e  d i r e c t e d  to  r e t u r n  u n u s e d  r e a g e n t  to  th e  s to c k  

4 b o t t l e .  B e  s u r e  to  fo l lo w  s u c h  d i r e c t i o n s ,  b e c a u s e  t h e r e  w i l l  b e  s o m e  g o o d  r e a s o n  f o r  it .

W h e n  t h e  d i r e c t i o n s  c a l l  f o r  t h e  u s e  of  a  s o l u t i o n  of d i f f e r e n t  c o n c e n t r a t i o n  f r o m  t h a t  p r o v i d e d  
in  t h e  l a b o r a t o r y ,  y o u  m u s t  m a k e  i t  u p  b y  d i lu t i n g  s o m e  s t r o n g e r  s o l u t i o n  of d e f i n i t e  s t r e n g t h  ( s e e  
p a g e  4) .



6 INTRODUCTION

T h e  to p  of  y o u r  d e s k  s h o u ld  b e  k e p t  a s  n e a t  a s  c o n v e n ie n t .  If s o m e t h i n g  i s  s p i l l e d  on t h e  t a b l e  
o r  on  t h e  f l o o r ,  i t  m u s t  b e  c l e a n e d  up  a t  o n c e .  I t  i s  u p  to  y o u  to  k e e p  y o u r  p a r t i c u l a r  p o r t i o n  of  
t h e  l a b o r a t o r y  c l e a n .  P u r s e s ,  t e x t b o o k s ,  e t c . ,  s h o u ld  n o t  b e  k e p t  on to p  of t h e  l a b o r a t o r y  t a b l e .

T h e  o n ly  m a t e r i a l s  t h a t  m a y  b e  p u t  in to  t h e  s i n k s  a r e  t h o s e  t h a t  c a n  b e  w a s h e d  d ow n  w i t h  w a t e r .  
A n y th in g  e l s e ,  m a t c h e s ,  l a b e l s ,  p i e c e s  of  y a r n ,  b u lk y  p r e c i p i t a t e s ,  l i t m u s  p a p e r ,  e t c . ,  m u s t  b e  p u t  
in to  w a s t e  p a i l s .  A t t i m e s ,  e x t r a  p a i l s  w i l l  b e  p r o v i d e d  f o r  w a s t e  t h a t  i s  to  b e  d i s p o s e d  of in  a  
s p e c i a l  w ay .

W h e n  y o u  l e a v e  t h e  l a b o r a t o r y ,  w a s h  off  t h e  to p  of t h e  d e s k  w i t h  a  s p o n g e  a n d  d r y  i t  a s  m u c h  
a s  y o u  c a n  w i t h  t h e  s p o n g e .  L o o k  a r o u n d  y o u r  s e c t i o n  of t h e  l a b o r a t o r y  a n d  s e e  t h a t  i t  i s  l e f t  n e a t .

T h e  L a b o r a t o r y  W o r k

F o l lo w in g  t h i s  i n t r o d u c t i o n  y o u  w i l l  f in d  th e  l a b o r a t o r y  w o r k  d iv id e d  in to  s e v e n  s e c t i o n s .  
S e c t i o n  I c o v e r s  w o r k  on c e l l u l o s e  ( c o t to n  a n d  r a y o n ) ;  S e c t io n  II d e a l s  w i th  w o o l ;  S e c t io n  III h a s  
s o m e  i n t e r e s t i n g  w o r k  on  w a t e r ;  S e c t i o n  IV d e a l s  w i t h  so a p ;  S e c t io n  V c o n t a i n s  w o r k  on s i l k ;  
S e c t io n  VI c o n s i s t s  o f  a  s tu d y  of  t h e  m e t h o d s  f o r  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  of f i b e r s ;  a n d  S e c t io n  VII g i v e s  t h e  
m e t h o d s  f o r  t h e  p r e p a r a t i o n  of  a l l  r e a g e n t s  a n d  s o l u t i o n s ,  t o g e t h e r  w i t h  a l i s t  of a p p a r a t u s  r e q u i r e d .

T h e r e  i s  n o  p r e s c r i b e d  a m o u n t  o f  w o r k  to  b e  d o n e  in  a n y  o n e  l a b o r a t o r y  p e r i o d .  Do w h a t  y o u  
c a n  in  t h e  t i m e  a v a i l a b l e ,  a n d  do n o t  t r y  to  c o v e r  m o r e  g r o u n d  th a n  y o u  c a n  a b s o r b  a n d  d ig e s t .

O ne  a b s o l u t e l y  e s s e n t i a l  r e q u i r e m e n t  i s  t h a t  yo u  r e a d  o v e r  a n d  l e a r n  t h e  t e x t  m a t e r i a l  t h a t  
p r e c e d e s  d e f i n i t e  l a b o r a t o r y  d i r e c t i o n s .  T h e r e  i s  no  g r e a t e r  w a s t e  of  t i m e  th a n  d o in g  w o r k  in  a n y  
l a b o r a t o r y  w i th o u t  k n o w in g  w h a t  y o u  a r e  d o in g .  W h i le  you  a r e  w o r k i n g  a t  y o u r  d e s k  y o u  w i l l  b e  
u n d e r  o b s e r v a t i o n  b y y o u r  i n s t r u c t o r  a n d  w i l l  b e  q u e s t i o n e d  a b o u t  w h a t  y o u  a r e  d o in g .  Y o u r  la b o r / -  
a t o r y  g r a d e  w i l l  b e  b a s e d  m o s t l y  o n  th e  i m p r e s s i o n  y o u  m a k e  a s  a  r e s u l t  of t h e s e  o b s e r v a t i o n s  
a n d  q u e s t i o n s .  I t i s  n o t  e n o u g h  t h a t  y o u  g e t  c e r t a i n  r e s u l t s  u n l e s s  y o u  u n d e r s t a n d  t h e  r e a s o n s  f o r  
t h e m  o r  t h e  u s e  to  w h i c h  th e y  m a y  b e  pu t .  It i s  h o p e d  t h a t  t h i s  c o u r s e  w i l l  b e  a n  i n t e l l e c t u a l  e x e r ­
c i s e  r a t h e r  t h a n  a  m e r e  f e a t  o f  m e m o r y .

In t h e  T a b l e  of  C o n t e n t s  y o u  w i l l  f in d  a  l i s t  o f  a l l  l a b o r a t o r y  e x p e r i m e n t s ,  so  t h a t  y o u  m a y  know  
w h e r e t o  f in d  d e f i n i t e  d i r e c t i o n s .  Y ou w i l l  s a v e  m u c h  of  y o u r  l a b o r a t o r y  t i m e  i f  y o u  w i l l  r e a d  o v e r  
a h e a d  of  t i m e  w h a t  c o m e s  n e x t  in  t h e  l a b o r a t o r y  w o r k .

A s  y o u  c o m e  to  b l a n k  s p a c e s  in  t h e  l a b o r a t o r y  d i r e c t i o n s ,  w h e r e  q u e s t i o n s  a r e  to  b e  a n s w e r e d  
o r  o b s e r v a t i o n s  m a d e ,  f i l l  in  t h e  b l a n k s  a t  o n c e ,  in  t h e  l a b o r a t o r y ,  u n l e s s  o t h e r w i s e  d i r e c t e d .  T h e  
a n s w e r i n g  of  t h e s e  q u e s t i o n s  i s  v e r y  i m p o r t a n t  b e c a u s e  t h e y  a r e  d e s i g n e d  to  c a l l  y o u r  a t t e n t i o n  to  
t h e  p r o p e r  o b s e r v a t i o n s  to  b e  m a d e  o r  t h e  p r o p e r  c o n c l u s i o n  to  b e  d r a w n .  T h e y  w i l l  h e lp  t o  f ix  
s i g n i f i c a n t  p o i n t s  in  y o u r  m i n d ,  a n d  y o u  w i l l  f in d  t h a t  t h r o u g h  t h e m  y o u  w i l l  l e a r n  m o r e  t e x t i l e  
c h e m i s t r y .  A r o u n d  t h e m  a  l a r g e  s h a r e  of  t h e  e x a m i n a t i o n  q u e s t i o n s  w i l l  b e  b u i l t .

M o s t  o f  t h e  m a t e r i a l s  y o u  w o r k  w i th ,  i f  n o t  d e s t r o y e d  d u r in g  a n  e x p e r i m e n t ,  w i l l  b e  s a v e d  a n d  
m o u n t e d  in  t h e  s p a c e s  p r o v i d e d  in  t h e  b o o k .  F o r  y o u r  c o n v e n i e n c e  in  k e e p in g  a  r e c o r d  of  s a m p l e s ,  
t h e y  w i l l  b e  g iv e n  n u m b e r s .  T h e s e  n u m b e r s  r u n  c o n s e c u t i v e l y  t h r o u g h  e a c h  s e c t i o n .  F o r  e x a m p l e ,  
t h e  s a m p l e s  o b t a in e d  in  th e  s tu d y  of  c e l l u l o s e  a r e  n u m b e r e d  I - 1, 1 -2 ,  1-3 , e t c . ;  th e  s a m p l e s  of w o o l  
a r e  n u m b e r e d  I I - 1, I I - 2 ,  e t c .  T h e s e  n u m b e r s  a r e  p r i n t e d  in  t h e  v a c a n t  s p a c e s  w h e r e  t h e  
s a m p l e s  a r e  to  b e  m o u n te d .  L a b e l  y o u r  s a m p l e  w i t h  t h e  p r o p e r  n u m b e r  a s  s o o n  a s  y o u  h a v e  a n  
o p p o r t u n i t y ,  a n d  do n o t  a t t e m p t  to  r e m e m b e r  t h e m  b y  p o s i t i o n ,  o r  o r d e r ,  o r  t h e i r  l o c a t i o n  in  y o u r  
l o c k e r ,  o r  in  a n y  w a y  e x c e p t  b y  n u m b e r .  H o w e v e r ,  do  n o t  c a r r y  t h e  n u m b e r  id e a  to  a n  e x t r e m e .  
T h e  n u m b e r  on  a  s a m p l e  i s  m e r e l y  a n  a b b r e v i a t e d  m e t h o d  of l a b e l i n g  u n t i l  t h e  s a m p l e  i s  r e a d y  to  
b e  m o u n t e d  in  y o u r  b o o k .  F o r  e x a m p l e ,  1-5 i s  a  s t r i p  of  c o t to n  m u s l i n  t h a t  h a s  b e e n  b o i l e d  w i th
0 .5 %  HC1 f o r  5 m i n u t e s  a n d  d r i e d  w i t h o u t  w a s h i n g .  It w i l l  b e  in  y o u r  l o c k e r  a n d  on to p  of y o u r  d e s k  
a lo n g  w i t h  a  n u m b e r  o f  s i m i l a r  s a m p l e s .  T o  a v o i d  g e t t in g  i t  c o n f u s e d  w i th  th e  o t h e r s  i t  m u s t  b e  
l a b e l e d ,  a n d  i t  i s  m u c h  s i m p l e r  to  l a b e l  i t  1 - 5  t h a n  to  t e l l  in  w o r d s  on  th e  l a b e l  j u s t  w h a t  i t  i s .  B u t  
t h e  n u m b e r  5 h a s  no  f u r t h e r  s i g n i f i c a n c e .  T h e  i m p o r t a n t  th in g  a b o u t  t h a t  s a m p l e  i s  t h a t  i t  h a s  b e e n  
t r e a t e d  w i t h  d i lu t e  HC1 u n d e r  c e r t a i n  c o n d i t i o n s .  W h e n  h a n d l in g  t h a t  s a m p l e  y o u r  th o u g h t  s h o u ld  
b e ,  “ T h i s  i s  m y  d i lu t e  HC1 a c i d  s a m p l e , ” a n d  n o t , “ T h i s  i s  m y  n u m b e r  5 . ” S a m p l e s  m a y  b e  m o u n t e d  
in  y o u r  b o o k  o u t s i d e  t h e  l a b o r a t o r y  p e r i o d .

V e r y  l i t t l e  b e n e f i t  c a n  b e  d e r i v e d  f r o m  l a b o r a t o r y  w o r k  w i th o u t  a  g o o d  b a c k g r o u n d  a n d  k n o w le d g e  
of  t h e  s u b j e c t  b e in g  s t u d i e d  in  t h e  l a b o r a t o r y .  T h e  m a i n  p u r p o s e  of  l a b o r a t o r y  w o r k  i s  to  g iv e  t h e  
s t u d e n t  a  c h a n c e  to  s e e  a n d  h a n d l e  t h i n g s ,  to  a c t u a l l y  o b s e r v e  how  th e y  b e h a v e  u n d e r  v a r i o u s  c o n ­
d i t i o n s .  T h e  l a b o r a t o r y  w o r k  in  t h i s  b o o k  i s  d e s i g n e d  to  i l l u s t r a t e  t h e  f u n d a m e n t a l  p r o p e r t i e s  of 
t e x t i l e  m a t e r i a l s  a n d  th e  m o r e  i m p o r t a n t  o f  t h e  o p e r a t i o n s  p e r f o r m e d  in  t h e  t e x t i l e  i n d u s t r y .
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It  o f te n  h a p p e n s  t h a t  l a b o r a t o r y  w o r k  w i l l  p r o g r e s s  a h e a d  of l e c t u r e s  o r  t e x t b o o k  a s s i g n m e n t s .  
If t h i s  o c c u r s ,  t h e  s t u d e n t  s h o u ld  r e a d  th e  t e x t b o o k  d i s c u s s i o n  on  th e  s u b j e c t  b e f o r e  d o in g  th e  e x -  

^ .p e r i m e n t s .  T h e  s t u d e n t  i s  s t r o n g l y  u r g e d  to  m a k e  f u l l  u s e  of  t h e  in d e x  in  I n t r o d u c t i o n  to  T e x t i l e  
C h e m i s t r y  (I. T .  C .)  so  t h a t  h e  c a n  r e f e r  to  t h e  p a g e s  w h e r e  t h e  s u b j e c t  i s  d i s c u s s e d .  W h e n  d e f in i t e  
r e f e r e n c e s  to  I. T .  C. a r e  g iv e n ,  t h e  s t u d e n t  s h o u ld  r e f r e s h  h i s  m e m o r y  by  r e a d i n g  t h e  d e s i g n a t e d  
p a g e s .

QUESTIONS

1. D e f in e  s o l u t e  a n d  s o lv e n t .

2. W h a t  i s  t h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  a  s o l u t i o n  a n d  a  l iq u i d  s u c h  a s  a l c o h o l ?

3. W h a t  i s  m e a n t  b y  a  s a t u r a t e d  s o l u t i o n ?  A c o n c e n t r a t e d  s o l u t i o n ?  A r e  t h e r e  i n s t a n c e s  in  
w h ic h  th e y  c o u l d  b e  t h e  s a m e  th in g  ?

4. W h a t  i s  t h e  e f f e c t  o f  t e m p e r a t u r e  on  t h e  s o l u b i l i t y  o f  a  s u b s t a n c e  s u c h  a s  s u g a r ?

5. W h a t  i s  m e a n t  b y  e a c h  of  t h e  f o l lo w in g  l a b e l s  t h a t  one  m i g h t  f in d  on  b o t t l e s  in  a  l a b o r a t o r y ?

(a) N a C l ,  7% s o l u t i o n  (e) 0 .15  N HC1
( f ) h n o 3 R
(g) H N O 3 c o n c e n t r a t e d
(h) S n C l^ ,  s p e c i f i c  g r a v i t y  1 .04

6 . H ow  w o u ld  y o u  m a k e  600 m l  2% H N O 3 s t a r t i n g  w i th  a  s o l u t i o n  t h a t  i s  11 % ?

7. H ow m u c h  1 .5%  HC1 c o u l d  y o u  m a k e  f r o m  75 m l  18% H C 1?

(b) 0 .0 5  M  H 2S 0 4
(c) B l e a c h  l i q u o r  4 °  Tw
(d) N aO H  10/1

8. H ow  w o u ld  y o u  p r e p a r e  2 l i t e r s  o f  0 .5  M  HC1 s t a r t i n g  w i t h  c o n c e n t r a t e d  HC1, w h ic h  c o n ­
t a i n s  38%  HC1 a n d  h a s  a  s p e c i f i c  g r a v i t y  o f  1 .2 ?

9. C o n s u l t  t h e  c h a r t  on  p a g e  4 a n d  t e l l  how  y o u  c o u l d  m a k e  1 l i t e r  e a c h  of  3% N aO H , 4% 
H 2SO 4 , a n d  3 .2 %  N H 4 OH, s t a r t i n g  in  e a c h  i n s t a n c e  w i th  t h e  r e a g e n t .

10. H ow  w o u ld  y o u  m a k e  a  3 .7 %  s o lu t io n  of  t a b l e  s a l t ?
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The Chemistry of Cellulose

T H E  E F F E C T  O F  H E A T  ON C O T T O N

1. (a) IN A B S E N C E  O F  A IR : D R Y  D IS T IL L A T IO N  (I. T .  C . ,  p a g e  168)

P u t  a  s m a l l  a m o u n t  ( a b o u t  2 m l )  o f  a b s o r b e n t  c o t to n  in  th e  b o t t o m  of a  d r y  t e s t  tu b e .  P l a c e  a 
p i e c e  of w e t  b l u e  l i t m u s  p a p e r  a c r o s s  t h e  to p  of th e  t u b e .  H e a t  t h e  b o t t o m  of th e  t u b e  w i th  a  s m a l l  
f l a m e  u n t i l  t h e  l i t m u s  p a p e r  c h a r g e s  c o l o r .  N o te  t h e  p h y s i c a l  c h a n g e  in  t h e  c o t to n  a n d  a n y  g a s e s  
p r o d u c e d  by  t h e  d r y  d i s t i l l a t i o n .

A r e  t h e  g a s e s  a c i d  o r  a l k a l i n e  ? ____________ W h a t  i s  t h e  m a i n  g a s  in  t h e  m i x t u r e ? ____________

(b) IN P R E S E N C E  O F  A I R : B U R N IN G .

B r i n g  t h e  e n d  of  a  p i e c e  o f  c o t t o n  y a r n  in to  t h e  s i d e  of  a  s m a l l  B u n s e n  f l a m e .  D o e s  c o t to n  b u r n  

r a p i d l y  o r  s lo w ly ,  c h a r ,  o r  f o r m  a  b e a d ? ___________________________________________________________________

S O L V E N T S  F O R  C E L L U L O S E

2. C U P R A M M O N IU M  (I. T .  C . ,  p a g e  131)

F i l l  a  w i d e - m o u t h  b o t t l e  a b o u t  h a l f  fu l l  o f  S c h w e i t z e r ’s  r e a g e n t  a n d  a d d  a b o u t  1 g r a m  of  a b s o r T 
b e n t  c o t to n ,  a  l i t t l e  a t  a  t i m e ,  w o r k i n g  e a c h  a m o u n t  w i th  a  g l a s s  r o d  u n t i l  i t  i s  t h o r o u g h l y  i m p r e g ­
n a t e d  w i t h  t h e  l iq u id .  S t o p p e r  th e  b o t t l e  t i g h t l y  a n d  s e t  i t  a s i d e  u n t i l  t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d .

H ow  d o e s  i t  lo o k  t h e n ? _________________________________________________________________________________________

P u t  s o m e  r e a g e n t  H ^S O ^  in to  a  b e a k e r  a n d  p o u r  a  l i t t l e  o f  th e  c e l l u l o s e  d i s p e r s i o n  in to  i t .  W h a t

h a p p e n s  ?________________________________________________________________________________________________________

P o u r  s o m e  m o r e  o f  th e  d i s p e r s i o n  in to  100 m l  d i s t i l l e d  w a t e r .  W h a t  h a p p e n s ? _______________________

W o u ld  a  s i m i l a r  th in g  h a p p e n  if y o u  d i l u t e d  a  s o l u t i o n  of s u g a r  in  t h e  s a m e  w a y  ? __________________

W h a t  i s  i t  t h a t  k e e p s  th e  c o t to n  d i s p e r s e d ? _________________________________________________________________

W h a t  W ould r e s u l t  if  t h i s  c e l l u l o s e  s o lu t io n  w e r e  f o r c e d  t h r o u g h  f in e  o p e n i n g s  in  a  s p i n n e r e t  u n d e r  

t h e  s u r f a c e  of H 2SO 4 ? _________________________________________________________________________________________
>.

T h i s  w o u ld  b e  c u p r a m m o n i u m  r a y o n  ( B e m b e r g ) .

DO N O T  p o u r  t h e  r e s t  of t h e  s o l u t i o n  in to  t h e  s in k ,  b u t  p o u r  i t  in to  a  p a i l  o r  l a r g e  b o t t l e  p r o ­
v id e d  f o r  t h i s  p u r p o s e .
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H Y D R O C E L L U L O S E

3. T H E  E F F E C T  O F  A C ID S  ON C O T T O N  (I. T .  C . ,  p a g e  133 a n d  172)

B e f o r e  s t a r t i n g  w o r k  on  t h i s  e x p e r i m e n t ,  w h i c h  i s  a  lo n g  o n e ,  y o u  m u s t  r e a d  o v e r  t h e  e n t i r e  
d i r e c t i o n s  a n d  t h e  d i s c u s s i o n  of  h y d r o l y s i s ,  s o  t h a t  y o u  w i l l  u n d e r s t a n d  w h a t  y o u  a r e  g o in g  to  do 
a n d  t h e  p u r p o s e  o f  i t  a n d  w i l l  b e  a b l e  t o  w o r k  in t e l l i g e n t l y .  T h e  r e a d i n g  s h o u ld  b e  d o n e  o u t s i d e  t h e  
l a b o r a t o r y ,  so  t h a t  w h e n  y o u  a r e  r e a d y  t o  s t a r t  th e  e x p e r i m e n t  y o u  c a n  c o m e  in to  t h e  l a b o r a t o r y  
a n d  p r o c e e d  w i th o u t  l o s s  o f  t i m e .

I t  i s  m o r e  i n t e r e s t i n g  to  do  t h i s  e x p e r i m e n t  w i th  m o r e  th a n  o n e  k in d  o f  c o t to n  g o o d s ,  a n d  p e r ­
h a p s  f o u r  o r  f i v e  q u a l i t i e s  o f  c l o t h  w i l l  b e  p r o v i d e d .  O ne  b r a n d  m a y  b e  a s s i g n e d  to  o n e  g r o u p  of  
s t u d e n t s  a n d  o t h e r  b r a n d s  to  o t h e r  g r o u p s .  B e  s u r e  to  r e c o r d  t h e  n a m e  of  t h e  m a t e r i a l  a s s i g n e d  
to  y o u .

T h i s  m a t e r i a l  w i l l b e  h a n d e d  o u t  in  t h e  f o r m  of  w a r p w a y  s t r i p s ,  a b o u t  l ‘A b y  7 in . ,  w h i c h  w i l l  b e  
e n o u g h  s t r i p s  f o r  t h e  e n t i r e  e x p e r i m e n t .  It p r o b a b l y  i s  m o r e  p r a c t i c a l  to  h a n d  o u t  a l l  the’ s t r i p s  a t  
o n e  t i m e ,  b u t  t h i s  d o e s  n o t  m e a n  t h a t  a l l  s t u d e n t s  m u s t  w o r k  w i th  t h e m  a t  t h e  s a m e  t i m e .  If y o u  
a r e  n o t  r e a d y  to  s t a r t  t h e  e x p e r i m e n t ,  y o u  s h o u ld  t a k e  t h e  s t r i p s  a w a y  w i th  y o u  w h e n  y o u  l e a v e ,  so  
t h a t  th e y  w i l l  n o t  b e  e x p o s e d  to  a n y  a c i d  f u m e s  in  t h e  l a b o r a t o r y .  W h e n  y o u  a r e  r e a d y  to  s t a r t  t h e  
w o r k ,  b r i n g  a l l  o f  t h e m  to  t h e  l a b o r a t o r y  a n d  p r o c e e d  a s  d i r e c t e d .

T h e  s i z i n g  m u s t  b e  r e m o v e d  f r o m  t h e  g o o d s  b e c a u s e  i t  w i l l  i n t e r f e r e  w i t h  t h e  s c o r c h i n g  t e s t  
t o  b e  m a d e  l a t e r .  T h e  s i z in g  c a n  b e  r e m o v e d  b y  b o i l i n g  t h e  s t r i p s  in  0 .0 1 %  HC1 s o lu t io n  f o r  a b o u t  
45 m i n u t e s .  T h e  s t r i p s  m u s t  n o t  b e  a l l o w e d  to  c o m e  in to  c o n t a c t  w i th  a i r  d u r i n g  t h i s  b o i l i n g .  T h i s  
i s  a  g e n e r a l  r u l e  t h a t  m u s t  b e  c a r e f u l l y  f o l lo w e d .  T h e  e f f e c t  o f  a  r e a g e n t  on  t e x t i l e  m a t e r i a l s  i s  
o n e  t h in g ,  b u t  t h e  e f f e c t  o f  t h e  r e a g e n t  p l u s  a i r  m a y  b e  e n t i r e l y  d i f f e r e n t .  T h e  s t r i p s  m u s t  b e  k e p t  
f r o m  f lo a t in g  on  t h e  s u r f a c e  of  t h e  b o i l i n g  l iq u id .  R i n s e  t h e  s t r i p s  t h o r o u g h l y  in  f o u r  o r  f iv e  c h a n g e s  
o f  d i s t i l l e d  w a t e r .  D e c i d e  how  m u c h  0 .0 1 %  HC1 y o u  w i l l  n e e d ,  a n d  th e n  c h e c k  th e  fo l lo w in g  s t a t e ­

m e n t  w i th  t h e  t e a c h e r .  I w i l l  t a k e _______m l  r e a g e n t  HC1 a n d  a d d  m l  w a t e r  to  m a k e _______m l
0 .0 1 %  HC1.

T h e  t e a c h e r  m a y  d e s i z e  th e  s t r i p s  b e f o r e h a n d  a n d  t h u s  s a v e  c o n s i d e r a b l e  l a b o r a t o r y  t i m e  f o r  
t h e  s t u d e n t s .

T h e  e f f e c t  o f  f o u r  a c i d s  w i l l b e  s t u d i e d ,  tw o  m i n e r a l  a n d  tw o  o r g a n i c  - -  HC1, H 2S O 4 , C H 3C O O H , 
a n d  H 2C 2O 4 ( o x a l i c ) .  T w o  c o n c e n t r a t i o n s  o f  e a c h  a c i d  w i l l  b e  u s e d ,  0 .5 %  s o l u t i o n s  a n d  c o n c e n ­
t r a t e d  a c i d s .  C o n c e n t r a t e d  HC1 c o n t a i n s  a b o u t  38%  HC1 a n d  62%  w a t e r ;  c o n c e n t r a t e d  H 2SO 4 a n d  
C H 3 C O O H  c o n t a i n  n o  w a t e r ;  a n d  c o n c e n t r a t e d  o x a l i c  a c i d  c o n t a i n s  a b o u t  8 % a c i d .  ( O x a l ic  a c i d  i s  a  
s o l i d ,  a n d  a n  8 % s o l u t i o n  i s  a l m o s t  s a t u r a t e d . )  T h e s e  a c i d s  w i l l  b e  u s e d  u n d e r  tw o  d i f f e r e n t  s e t s  

^ o f  c o n d i t i o n s  - -  c l o t h  w i l l  b e  t r e a t e d  w i th  t h e  c o n c e n t r a t e d  a c i d s  in  t h e  c o ld  f o r  5 m i n u t e s  a n d  
t h e n  r i n s e d  v e r y  t h o r o u g h l y ;  th e  d i l u t e  a c i d  t r e a t m e n t  w i l l  b e  a t  t h e  b o i l i n g  p o in t  f o r  5 m i n u t e s  
a n d  t h e  c l o th  w i l l  b e  d r i e d  w i t h o u t  r i n s i n g .

T h e  0 .5 %  s o l u t i o n s  w i l l  b e  m a d e  b y  t a k in g  10 m l  of  r e a g e n t

HC1 a n d  a d d i n g ______________________ m l  w a t e r  to  i t .  (See p a g e  5.)

H 2S 0 4 a n d  a d d i n g ______________________ m l  w a t e r  t o  i t .

C H 3 CO O H  a p d  a d d i n g ______________________ m l  w a t e r  t o  it.

H a v e  t h e s e  f i g u r e s  c h e c k e d .

T h e  0 .5 %  o x a l i c  a c i d  w i l l  b e  f o u n d  a l r e a d y  p r e p a r e d .

P R O C E D U R E  AND P R E C A U T IO N S  

E F F E C T  O F  C O N C E N T R A T E D  A C ID S

F o l d  t h e  s t r i p  of  c l o t h ,  p u t  i t  in  a  s m a l l  b e a k e r ,  a d d  e n o u g h  a c i d  to  c o v e r  i t ,  a n d  h o ld  i t  dow n  
w i th  a  g l a s s  r o d  u n t i l  i t  i s  s a t u r a t e d .  A f t e r  5 m i n u t e s ,  r i n s e  i t  w e l l ,  a s  d i r e c t e d  b e lo w .
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R i n s i n g  t h e  S t r i p s

P o u r  t h e  e n t i r e  c o n t e n t s  o f  t h e  s m a l l  b e a k e r  in to  y o u r  l a r g e s t  b e a k e r  f i l l e d  w i th  t a p  w a t e r ;  s e t  
i t  u n d e r  t h e  f a u c e t  a t  once., a n d  l e t  w a t e r  r u n  on i t  f o r  10 m i n u t e s .  T h i s  i s  d o n e  w i t h  a l l  t h e  a c i d s  
e x c e p t  c o n c e n t r a t e d  H 7S O 4 , w h i c h  m u s t  n o t  b e  p o u r e d  in to  w a t e r .  W i th  t h i s  a c id ,  l i f t  o u t  t h e  s t r i p  
w i th  f o r c e p s  o r  a  p a i r  of g l a s s  r o d s ,  d r o p  i t  in to  a  l a r g e  b e a k e r  f i l l e d  w i th  w a t e r ,  a n d  t h e n  l e t  w a t e r  
r u n  on  i t .

T h e  o b j e c t  to  b e  a t t a i n e d  i s  t h e  r e m o v a l  of a l l  a c i d  b e f o r e  t h e  c l o t h  i s  d r i e d ,  s o  t h a t  t h e  a c i d  
d o e s  n o t  c o n t in u e  to  a t t a c k  t h e  c e l l u l o s e .  W h a t  w e  w i s h  to  d e t e r m i n e  i s  t h e  e f f e c t  of a  5 - m i n u t e  
t r e a t m e n t  o f  c o t to n  c l o t h  w i th  c o n c e n t r a t e d  a c i d ,  a n d n o t t h e  e f f e c t  of s m a l l  a m o u n t s  o f  a c i d  a l l o w e d  
to  d r y  on t h e  c lo th .

M a r k i n g  t h e  S t r i p s

If y o u  w i s h  to  r i n s e  m o r e  t h a n  o n e  s t r i p  in  t h e  s a m e  l a r g e  b e a k e r  y o u  m a y  c u t  n o t c h e s  in  t h e  
e n d  of  t h e  s t r i p s  b e f o r e  p u t t i n g  t h e m  in to  t h e  a c i d .  A ny  m e t h o d  y o u  w i s h  to  u s e  w i l l  b e  a l l  r i g h t ,  
a s  long  a s  i t  d i f f e r e n t i a t e s  t h e  s t r i p s .  You c a n n o t  d e p e n d  on p e n c i l  o r  in k  m a r k i n g .

D r y i n g  th e  S t r i p s

M a k e  a  c l o t h e s l i n e  w i t h  s o m e  c o t to n  y a r n  a n d  h a n g  t h e  r i n s e d  s t r i p s  on i t .  T h e s e  r i n s e d  s t r i p s  
m u s t  n o t  b e  l e f t  in  t h e  l a b o r a t o r y .  W e t  c l o t h  l e f t  in  t h e  l a b o r a t o r y  a b s o r b s  a c i d  v a p o r s  f r o m  th e  
a i r  a n d  i s  w e a k e n e d .  T h i s ,  of c o u r s e ,  w o u ld  g iv e  r e s u l t s  t h a t  a r e  o u t  o f  l in e .  T a k e  t h e  s t r i p s  w i th  
y o u  w h e n  y o u  l e a v e  t h e  l a b o r a t o r y ,  b u t  in  so  d o in g ,  w r a p  t h e m  s o  t h e y w i l l n o t  t o u c h  e a c h  o t h e r .  
A f t e r  th e y  a r e  t h o r o u g h l y  d r i e d  t h i s  d e t a i l  i s  n o t  i m p o r t a n t ,  b u t  a s  long  a s  th e y  a r e  d a m p  th e y  m u s t  
n o t  t o u c h  e a c h  o t h e r .  Do n o t  b r i n g  t h e m  b a c k  to  t h e  l a b o r a t o r y  u n t i l  y o u  a r e  r e a d y  to  m a k e  th e  
s t r e n g t h  t e s t s .  If a  s t r i p  h a s  b e e n  a t t a c k e d  so  m u c h  t h a t  i t  c a n n o t  b e  h a n d l e d  a n d  h a s  no  s t r e n g t h  
a t  a l l ,  s i m p l y  r e c o r d  i t  a s  “d e s t r o y e d . ”

N u m b e r i n g  t h e  S t r i p s

A s  s o o n  a s  t h e  s t r i p s  h a v e  b e e n  r i n s e d ,  p u t  s t i c k e r s  on  t h e m  w i th  t h e  p r o p e r  n u m b e r s  - -  HC1 = 
1 -1 ,  H 2S 0 4 = 1 -2 ,  C H jC O O H  = 1 -3 ,  H 2C 2C>4 = 1-4.

E F F E C T  O F  B O IL IN G  D I L U T E  A C ID S

P u t  a  t e s t  s t r i p  in to  s o m e  0 .5 %  a c i d  a n d  b o i l  i t  f o r  5 m i n u t e s .  D u r i n g  t h i s  t i m e  th e  c l o t h  m u s t  
b e  e n t i r e l y  s u b m e r g e d . T h e  e f f e c t  of h o t  a c i d  p lu s  a i r  i s  n o t  t h e  e f f e c t  o f  a c id .  T h e  p r e s e n c e  of 
a i r  i n t r o d u c e s  a n  o x id a t io n  f a c t o r  w h i c h  a c t s  in  t h e  s a m e  d i r e c t i o n  a s  h y d r o l y s i s ;  t h a t  i s ,  i t  w e a k e n s  
c o t t o n ,  so  t h a t  i f  y o u  p e r m i t  t h i s  y o u r  r e s u l t s  w i l l  b e  w r o n g .  U s e  p l e n ty  of  a c i d .  I t  m a y  b e  n e c e s ­
s a r y  to  h o ld  dow n  t h e  s t r i p  w i th  a  g l a s s  r o d .  A t a n y  r a t e  y o u  m u s t  k e e p  i t  b e lo w  th e  s u r f a c e  of th e  
b o i l i n g  s o lu t io n .

T h e  B o i l in g

T h e  r a t e  of b o i l i n g  s h o u ld  b e  s lo w ;  k e e p  i t  j u s t  a t  th e  b o i l i n g  p o in t .  A s  it  b o i l s ,  w a t e r  w i l l  
e v a p o r a t e  a n d  th e  s o l u t i o n  w i l l  b e c o m e  s t r o n g e r .  T h e r e f o r e ,  y o u  m a y  h a v e  to  a d d  a  l i t t l e  d i s t i l l e d  
w a t e r  o c c a s i o n a l l y  to  k e e p  t h e  t o t a l  v o l u m e  a p p r o x i m a t e l y  c o n s t a n t .

D r y i n g  t h e  S t r i p s

T h e  c l o t h  in  t h i s  p a r t  o f  t h e  e x p e r i m e n t  i s  n o t  to  b e  r i n s e d ;  t h e  a c i d  i s  a l l o w e d  to  d r y  on it.  A t  
t h e  e n d  of  t h e  5 - m i n u t e  b o i l i n g ,  s i m p l y  l i f t  o u t  th e  s t r i p ,  s q u e e z e  o u t  t h e  e x c e s s  s o lu t io n ,  a n d  h an g  
t h e  s t r i p  u p  to  d r y .  A c id  of  t h i s  s t r e n g t h  w i l l  n o t  h u r t  y o u r  h a n d s  a n d  so  y o u  s h o u ld  w r i n g  o u t  th e  
p i e c e  of  c l o th  a s  m u c h  a s  y o u  c a n  w i th  y o u r  f i n g e r s .  If o n e  of  t h e  fo u r  p i e c e s  i s  n o t  w r u n g  o u t  a s  
m u c h  a s  t h e  o t h e r  t h r e e ,  t h e r e  o b v io u s l y  w i l l  b e  m o r e  a c i d  l e f t  in  i t .  T h i s  e x t r a  a c i d  w i l l  a t t a c k  
th e  c e l l u l o s e  a s  i t  d r i e s ,  a n d  th e  r e s u l t  w i l l  b e  to o  m u c h  h y d r o l y s i s  a lo n g  w i th  to o  m u c h  l o s s  in 
s t r e n g t h .  T r y  to  s q u e e z e  o u t  a l l  t h e  s t r i p s  a l i k e ,  T h e s e  s t r i p s ,  a s  b e f o r e ,  m u s t  n o t  b e  l e f t  in  th e  
l a b o r a t o r y  b u t  t a k e n  h o m e  a n d  k e p t  t h e r e  u n t i l  y o u  a r e  r e a d y  to  m a k e  t h e  s t r e n g t h  t e s t s .  W h i le  
t h e y  a r e  w e t  t h e y  m u s t  n o t  t o u c h  e a c h  o t h e r .
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N u m b e r i n g  t h e  S t r i p s

v B e f o r e  h a n g in g  up  th e  s t r i p s  t o  d r y ,  p u t  s t i c k e r s  on  t h e m  w i t h  t h e  p r o p e r  n u m b e r s :  HC1 = 1-5, 
H 2S 0 4 = 1-6, C H 3C O O H  = 1-7 , a n d  H 2C 20 4 = 1-8.

C u t  o ff  a  2 - in .  p i e c e  f r o m  e a c h  o f  s a m p l e s  1 to  8. B e  s u r e  t o  m a r k  t h e s e  p i e c e s  w i th  t h e  c o r ­
r e c t  n u m b e r  a n d  s a v e  t h e m  u n t i l  y o u  a r e  r e a d y  to  do E x p e r i m e n t s  4 a n d  5. T h e n  t h e y  c a n  b e  c u t  
in  tw o ,  a n d  o n e  h a l f  u s e d  f o r  E x p e r i m e n t 4  a n d  t h e  o t h e r  h a l f  f o r  E x p e r i m e n t  5. T h e s e  tw o  e x p e r i ­
m e n t s  m a y  b e  d o n e  b e f o r e  t e s t i n g  th e  t e n s i l e  s t r e n g t h  of t h e  m a i n  p i e c e s .

D E T E R M I N A T I O N  O F  T E N S I L E  S T R E N G T H  O F  C L O T H

T h i s  w i l l  b e  d o n e  on  th e  S c o t t  t e n s i l e  s t r e n g t h  m a c h i n e .  T h e  s t r i p s  f o r  t e s t i n g  on  t h i s  m a c h i n e  
m u s t  b e  p r e p a r e d  a h e a d  of  t i m e  a s  i n s t r u c t e d  b e lo w .

P r e p a r a t i o n  of S t r e n g t h  T e s t  S t r i p s

T h e  m a i n  s t r i p  t h a t  y o u  h a v e  l e f t  i s  a b o u t  1.5 in . w id e  a n d  a b o u t  5 in . long .  It m u s t  b e  t r i m m e d  
dow n  u n t i l  i t  i s  e x a c t l y  1 in .  w id e ,  a n d  th e  l e n g th  l e f t  a s  i t  i s .  S m a l l  v a r i a t i o n s  in  l e n g t h  a r e  u n i m ­
p o r t a n t ,  b u t  t h e  w id th  m u s t  b e  v e r y  e x a c t .  W e c a n n o t  r i p  o ff  a  l i t t l e  f r o m  e a c h  s id e  o f  th e  s t r i p  

- b e c a u s e  t h e  r i p p i n g  w o u ld  s t r a i n  t h e  t h r e a d s  a lo n g  e a c h  e d g e ,  a n d  t h e  o b s e r v e d  s t r e n g t h  w o u ld  be  
to o  lo w . N o r  c a n  w e  c u t  t h e  p i e c e s  in to  s t r i p s  1 in .  w i d e ,  b e c a u s e  i t  w o u ld  b e  i m p o s s i b l e  to  do t h i s  
w i th o u t  d a m a g i n g  s o m e  of t h e  o u t e r  e d g e  t h r e a d s .  T h e  c o r r e c t  p r o c e d u r e  f o r  p r e p a r i n g  t h e s e  t e s t  
s t r i p s  i s  to  c u t  t h e m  dow n  to  a  w id th  of a b o u t  1 .25 in .  a n d  t h e n  p u l l  t h e  t h r e a d s  w i th  y o u r  f i n g e r s  
t h e  r e s t  of t h e  w a y .  T h e  r e s u l t  i s  a  m i n i a t u r e  r u g  h a v in g  a  s o l i d  c e n t e r  e x a c t l y  1 in. w id e  a n d  a 
f r i n g e  (of t h e  f i l l i n g  y a r n s )  a lo n g  t h e  s i d e s  of  i t .  Do n o t  c u t  off  t h i s  f r i n g e  b e c a u s e  t h e  i n t e r l a c i n g  
of  w a r p  a n d  f i l l i n g  y a r n s  a f f e c t s  t h e  s t r e n g t h  of t h e  w a r p ,  a n d  i t  i s  t h e  w a r p  s t r e n g t h  t h a t  w e  a r e  
d e t e r m i n i n g .

V a r i a t i o n s  in  t h e  l e n g th  of t h e  t e s t  s t r i p s  a r e  n o t  i m p o r t a n t ,  a s  th e  o n ly  r e q u i r e m e n t  i s  t h a t  i t  
b e  long  e n o u g h  to  b e  g r i p p e d  by  t h e  j a w s  of t h e  t e s t i n g  m a c h i n e .  T h e  l e n g th  t h a t  y o u  w i l l  h a v e  
(a b o u t  5 in . )  i s  s a t i s f a c t o r y .  On t h e  o t h e r  h a n d ,  t h e  w id th  o f  t h e  s o l i d  c e n t e r s  m u s t  b e  e x a c t l y  1 in. 
a n d  b e  m e a s u r e d  w i th  a  g o o d  r u l e r  (not w i t h  a  t a p e  m e a s u r e ,  o r  y a r d s t i c k ) .  W e w i s h  to  know  how 
m u c h  p u l l  i s  r e q u i r e d  to  b r e a k  a  p i e c e  of  c l o t h  1 in . w id e .  T h i s  m e a n s  t h a t  in  s o m e  i n s t a n c e s  w e  
w i l l  t e s t  80 t h r e a d s ,  b u t  in  o t h e r s  w e  m a y  t e s t  o n ly  60 t h r e a d s .  T h e  n u m b e r  of  t h r e a d s  p e r  i n c h  
d e p e n d s  on  th e  c o n s t r u c t i o n  of  t h e  c lo th .  If t h e  c l o th  h a s  80 t h r e a d s  p e r  in c h ,  i t  w o u ld  n o t  b e  f a i r  
to  t e s t  on ly  77 of  t h e m .  T h e  m e a s u r i n g  of  t h i s  1 - in .  w id th  m u s t  b e  d o n e  a s  c a r e f u l l y  a s  p o s s i b l e .

N o t  o n ly  do  w e  w a n t  to  d e t e r m i n e  t h e  b r e a k i n g  s t r e n g t h  o f  a  p i e c e  of  c l o th  1 in .  w id e ,  b u t  w e 
w a n t  to  kn o w  th e  b r e a k i n g  s t r e n g t h  p e r  t h r e a d .  T h i s  m e a n s  t h a t  w e  m u s t  c o u n t  t h e  t h r e a d s  in  1 in. 
o f  th e  w a r p .  T h i s  c a n  be d o n e  a f t e r  th e  t e n s i l e  s t r e n g t h  h a s  b e e n  d e t e r m i n e d ;  c u t  a  s m a l l  p i e c e  
a c r o s s  th e  e n d  o f  th e  s t r i p  ( w a r p  t h r e a d s )  a n d  p u l l  o u t  a n d  c o u n t  th e  t h r e a d s  in th e  1 in . w id th .

If o n e  i s  d o in g  v e r y  c a r e f u l  w o r k  w i th  th e  s t r e n g t h  o f  c o t t o n  g o o d s ,  o n e  m u s t  p a y  a t t e n t i o n  to  th e  
m o i s t u r e  c o n t e n t  o f  t h e  c o t to n  a t  t h e  t i m e  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  i s  d e t e r m i n e d  ( the  r e l a t i o n s  a m o n g  
m o i s t u r e  c o n t e n t ,  h u m id i ty ,  a n d  s t r e n g t h  a r e  d i s c u s s e d  in  I. T .  C . ,  p a g e  169). C otton  d i f f e r s  f r o m  
w o o l ,  s i l k ,  a n d  r a y o n  in  t h a t  i t  i s  s t r o n g e r  w h e n  d a m p .  M o s t  t e x t i l e s  a r e  w e a k e r  w h e n  d a m p .  T h i s  
i n c r e a s e  in  t h e  s t r e n g t h  of  c o t to n  i s  n o t  a  s m a l l  m a t t e r ,  e . g . ,  c o t to n  i s  30%  s t r o n g e r  w h e n  c o n d i ­
t i o n e d  a t  70%  R .H .  t h a n  w h e n  c o n d i t i o n e d  a t  30%  R .H .  T h i s  m e a n s  t h a t  a l l  c o t to n  s t r e n g t h  t e s t s  to  
b e  u s e d  f o r  c o m p a r i n g  v a r i o u s  c l o t h s  m u s t  b e  m a d e  on s t r i p s  t h a t  h a v e  b e e n  a l l o w e d  to  s t a n d  in  a n  
a t m o s p h e r e  of  c o n s t a n t  h u m i d i t y .  F o r  c o m p a r i s o n  p u r p o s e s ,  i t  m a k e s  l i t t l e  d i f f e r e n c e  w h a t  th e  
h u m i d i t y  i s  a s  lo n g  a s  i t  r e m a i n s  c o n s t a n t .  F o r  t h e  p u r p o s e  of  t h i s  e x p e r i m e n t  t h e  h u m i d i t y  o f  th e  
o r d i n a r y  l a b o r a t o r y  w i l l  r e m a i n  s u f f i c i e n t l y  c o n s t a n t ,  a n d  s t r e n g t h  t e s t s  m a y  b e  m a d e  if  t h e  s t r i p s  
h a v e  b e e n  a l l o w e d  to  c o n d i t i o n  in  t h e  h u m i d i t y  t h a t  i s  n o r m a l  f o r  a  p a r t i c u l a r  t i m e  o f  y e a r .  H o w ­
e v e r ,  i t  w o u ld  n o t  b e  f a i r  to  h a v e  s o m e  s t r i p s  c o n d i t i o n e d  in  t h e  e x t r a  d r y  a i r  o f  s o m e  d o r m i t o r i e s  
a n d  o t h e r s  in  a  l a b o r a t o r y  w h e r e  s t e a m  b a t h s  a r e  o p e r a t i n g .  T h e s e  f a c t o r s  m u s t  b e  s e r i o u s l y  k e p t  
in  m i n d  w h e n  t h e  r e s u l t s  o f  s t r e n g t h  t e s t s  a r e  to  b e  u s e d  f o r  c o m p a r i n g  c o t to n  c l o t h s .  C o t to n  i s  
u s u a l l y  c o n d i t i o n e d  f o r  r e s e a r c h  p u r p o s e s  a t  a  r e l a t i v e  h u m i d i t y  of  6 5 % . S o m e  l a b o r a t o r i e s  a r e  
e q u i p p e d  w i th  e n t i r e  r o o m s  m a i n t a i n e d  a t  a  c o n s t a n t  h u m id i ty .

W h e n  w o r k i n g  in  a  s m a l l  l a b o r a t o r y  o r  w h e n  a  s m a l l  q u a n t i t y  of c o t to n  m u s t  b e  c o n d i t i o n e d ,  th e  
m a t e r i a l  m a y  b e  s t o r e d  in  d e s i c c a t o r s  c o n t a in i n g  s u l f u r i c  a c i d  of s o m e  d e f in i t e  s t r e n g t h .  W i l s o n  
s h o w s  t h e  r e l a t i o n  b e t w e e n  th e  c o n c e n t r a t i o n  of H 2SQ4 a n d  th e  r e l a t i v e  h u m i d i t y  of t h e  a i r  in  c o n -

^Ind. E n g .  C h e m . ,  1_3, 326 (1921).
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t a c t  w i th  it.  H e  g iv e s  f i g u r e s  f o r  f o u r  d i f f e r e n t  t e m p e r a t u r e s ,  one  of w h ic h  i s  q u o te d  in  t h e  f o l lo w ­
ing t a b l e .  A t e m p e r a t u r e  of  2 5 °  C i s  on ly  a  l i t t l e  a b o v e  o r d i n a r y  r o o m  t e m p e r a t u r e ,  a n d  i t  i s  a  
s o r t  of c o n s t a n t  t e m p e r a t u r e  u s e d  in  r e s e a r c h  w o r k .

R e l a t i o n  b e t w e e n  R e l a t i v e  H u m id i t y  a n d  
C o n c e n t r a t i o n  of  H 2SO4 a t  2 5 °  C

% h 2s o 4 R .H . % H 2S 0 4 R .H .

0 100 40 56 .8
10 96.1 45 46 .8
20 88.5 50 36.8
25 8 2 .9 60 17.2
30 75 .6 70 5.2
35 66.8

T h e s e  f i g u r e s  m a y  b e  u s e d  to  d r a w  a  c u r v e  by  p lo t t in g  c o n c e n t r a t i o n s  a g a i n s t  r e l a t i v e  h u m id i ty .  
F r o m  t h i s  c u r v e  o n e  c a n  d e t e r m i n e  w h a t  c o n c e n t r a t i o n  of H 2SO 4 s h o u ld  b e  u s e d  to  g iv e  a n y  d e s i r e d  
h u m id i ty .  M o s t  o f  t h e  w o r k  d o n e  w i th  t e x t i l e s  i s  d o n e  a t  a  r e l a t i v e  h u m i d i t y  of 65% o r  72% . If one 
w i s h e s  to  u s e  t h i s  m e t h o d  f o r  c o n d i t io n in g  s a m p l e s ,  s i m p l e  m a k e  up  t h e  p r o p e r  H 2SO 4 s o lu t io n ,  
p u t  i t  in  th e  b o t t o m  of a  d e s i c c a t o r ,  a n d  c o v e r  w i th  a  p e r f o r a t e d  p l a t e .  B e  s u r e  t h a t  th e  p l a t e  a n d  
t h e  s i d e s  of  t h e  d e s i c c a t o r  a r e  w ip e d  f r e e  f r o m  a c id .  S a m p l e s  s t o r e d  in  t h i s  d e s i c c a t o r  f o r  8 h o u r s  
w i l l  h a v e  r e a c h e d  t h e  m o i s t u r e  e q u i l i b r i u m  o b ta in e d  in  t h e  r e l a t i v e  h u m i d i t y  of  th e  d e s i c c a t o r .

If a  t e n s i l e  s t r e n g t h  m a c h i n e  i s  n o t  a v a i l a b l e ,  i t  i s  o f  c o u r s e  i m p o s s i b l e  to  g e t  e x a c t  f i g u r e s .  
H o w e v e r , w e  f e e l  t h a t  t h e  e x p e r i m e n t  i s  s t i l l  w o r t h  d o in g .  O n e  c a n  g e t  a  v e r y  r o u g h  id e a  of s t r e n g t h  
by  b r e a k i n g  th e  s t r i p  (not t e a r i n g  it)  b e t w e e n  th e  h a n d s .  T h e  m a i n  p u r p o s e  of t h e  e x p e r i m e n t  i s  to  
sh o w  th e  e f f e c t  o f  a c i d s  on  c o t to n  in  a  r e l a t i v e  w a y ,  a n d  t h i s  c a n  b e  a p p r o x i m a t e d  by b r e a k i n g  w i th  
th e  h a n d s .  In t h i s  m e t h o d  t h e  t h r e a d  s t r e n g t h  c a n n o t  b e  d e t e r m i n e d .

U s e  of  t h e  T e n s i l e  S t r e n g t h  M a c h i n e

In p r i n c i p l e ,  w h e n  a  s t r i p  of  c l o t h  i s  t e s t e d ,  i t  i s  c l a m p e d  v e r t i c a l l y  b e t w e e n  tw o  j a w s .  T h e  
b o t t o m  ja w  i s  a t t a c h e d  to  a  s t r e t c h i n g  s c r e w  w h ic h  m o v e s  dow n  w h e n  o p e r a t e d  by a m o t o r .  T h e  
to p  j a w  i s  a t t a c h e d  to  a  w e i g h t - r a i s i n g  d e v i c e  a n d  a  s c a l e  w h ic h  r e a d s  in  p o u n d s .  W h e n  a  s t r i p  i s  
c l a m p e d  b e t w e e n  th e  j a w s  a n d  t h e  s t r e t c h i n g  s c r e w  m o v e s  d o w n ,  i t  p u l l s  on th e  s t r i p  of c lo th ,  
w h ic h  in  t u r n  l i f t s  t h e  w e i g h t  u n t i l  t h e  c l o t h  b r e a k s .  A s  s o o n  a s  t h i s  h a p p e n s ,  th e  w e i g h t  i s  no 
l o n g e r  l i f t e d  a n d  t h e  s c a l e  r e c o r d s  t h e  n u m b e r  of  p o u n d s  t h a t  w e r e  r e q u i r e d  to  b r e a k  th e  s t r i p .  
W h e n  u s in g  t h e  m a c h i n e ,  p e r f o r m  t h e  fo l lo w in g  o p e r a t i o n s  in  th e  o r d e r  l i s t e d .

P u t  t h e  s t r i p  b e t w e e n  t h e  j a w s  v e r t i c a l l y  a n d  c l a m p  t h e  to p  j a w ,  b e in g  s u r e  t h a t  t h e  s t r i p  i s  
h a n g in g  p e r p e n d i c u l a r l y .  S ta n d  d i r e c t l y  in  f r o n t  o f  i t  a n d  l i n e  i t  up s o  t h a t  i t  h a n g s  s t r a i g h t .

A t t a c h e d  to  th e  w e ig h t  a r m  a r e  s e v e r a l  l i t t l e  “d o g s ” t h a t  c l i c k  a lo n g  a  r a t c h e t  a s  th e  w e i g h t  a r m  
i s  m o v e d  ou t.  W h e n  t h e  m a c h i n e  s t o p s ,  t h e s e  d o g s  d r o p  do w n  in to  t h e  r a t c h e t  n o t c h e s  a n d  h o ld  th e  
a r m  so  t h a t  i t  w i l l  n o t  sw in g  b a c k .  T h e s e  d o g s  c a n  b e  l i f t e d  up  so  t h e y  w i l l  n o t  to u c h  th e  r a t c h e t ,  
b u t  a t  t h e  s t a r t  o f  t h e  * e s t  th e y  m u s t  b e  dow n.

S e t  t h e  m a c h i n e  s o  t h a t  i t  r e a d s  z e r o .

C l a m p  th e  s t r i p  w i th  t h e  b o t t o m  ja w .  T h i s  m u s t  b e  d o n e  s o  t h a t  a s  n e a r l y  a s  p o s s i b l e  a l l  th e  
t h r e a d s  in  th e  o n e  in c h  a r e  u n d e r  e q u a l  t e n s i o n .  T h a t  i s ,  do  n o t  h a v e  one s i d e  t i g h t  a n d  th e  o th e r  
s i d e  s l a c k ,  f o r  t h e n  w h e n  t h e  m a c h i n e  s t a r t s  p u l l in g  i t  w i l l  p u l l  on  on ly  s o m e  of  th e  t h r e a d s  an d  
w i l l  t h e r e f o r e  b r e a k  t h e m  s o o n e r  t h a n  i t  s h o u ld .  W e w a n t  a  p u l l  on  a l l  th e  t h r e a d s  a t  t h e  s a m e  t i m e .

S t a r t  th e  m o t o r .  I t  m a y  b e  a l l o w e d  to  r u n  a l l  th e  t i m e  y o u  a r e  u s in g  t h e  m a c h i n e ,  b u t  m u s t  b e  
t u r n e d  o ff  w h e n  y o u  l e a v e  it.

L o o k  a t t h e  p o i n t e r  a n d  s e e  t h a t  i t  i s  s t i l l  a t  z e r o  a n d  s e e  t h a t  t h e  d o g s  a r e  dow n  in t h e  r a t c h e t .

P u l l  th e  t h r o t t l e  l e v e r  f o r w a r d  a s  f a r  a s  i t  w i l l  go (a b o u t  8 in . )  a n d  r e l e a s e  it  a t  o n c e .  L e t  i t  
f ly  b a c k .

P u t  y o u r  h a n d  on  t h e  r e v e r s i n g  b a r  a n d  b e  r e a d y  to  p u s h  do w n  on  i t  a s  s o o n  a s  t h e  c lo th  b r e a k s .  
T h i s  w i l l  r e v e r s e  t h e  s t r e t c h i n g  s c r e w  a n d  m o v e  t h e  l o w e r  j a w  up  to  i t s  o r i g i n a l  p o s i t i o n ,  r e a d y  
f o r  a n o t h e r  t e s t .
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R e a d  t h e  s c a l e  b e f o r e  t a k i n g  o u t  t h e  s t r i p .  

r R e c o r d  t h e  r e a d i n g  a n d  s a m p l e  n u m b e r .

P u t  t h e  m a c h i n e  b a c k  so  t h a t  i t  r e a d s  z e r o .  T o  do t h i s  u s e  b o th  h a n d s . You w i l l  f in d  th e  
w e i g h t  a r m  i s  h e a v y .  H o ld  t h i s  w e ig h t  a r m  w i t h  o n e  h a n d  a n d  l i f t  u p  t h e  d o g s  w i th  t h e  o t h e r  h and .  
K e e p  t h e m  u p  u n t i l  t h e  a r m  i s  b r o u g h t  to  i t s  z e r o  p o s i t i o n .  T h i s  i s  i m p o r t a n t .  T h e s e  d o g s  a r e  
t h e  o n ly  t h in g  a b o u t  t h e  m a c h i n e  t h a t  c a n  b e  h a r m e d  e a s i l y .  T h e i r  s h a r p  e d g e s  m u s t  n o t  b e  d a m ­
a g e d  b y  b e i n g  j a m m e d  a g a i n s t  t h e  r a t c h e t  w h i l e  y o u  a r e  m o v in g  t h e  w e i g h t  a r m .

R e m o v e  t h e  s t r i p  a n d  s a v e  it.

P o i n t s  to  b e  k e p t  in  m i n d  in  o r d e r  to  a v o i d  p o o r  r e s u l t s :

1. T h e  t e s t  s t r i p  m u s t  h a n g  s t r a i g h t  u p  a n d  dow n.
2. A l l  t h r e a d s  in  t h e  s t r i p  m u s t  b e  u n d e r  e q u a l  t e n s i o n  w h e n  t h e  t e s t  i s  s t a r t e d .
3. T h e  j a w s  m u s t  b e  c l a m p e d  t i g h t ly  to  a v o i d  s l i p p in g .
4. A f t e r  t h e  s t r i p  h a s  b e e n  p u l l e d  a n d  fo u n d  to  b e  s l i p p in g  t h r o u g h  th e  j a w s ,  i t  i s  n o t  a t  a l l  

s u i t a b l e  f o r  r e t e s t i n g  b e c a u s e  i t  h a s  a l r e a d y  b e e n  u n d e r  to o  m u c h  s t r a i n .

“ M o u n t in g  t h e  S a m p l e s

C u t  a  s e c t i o n  f r o m  e a c h  s t r i p  t o  s h o w  h o w  i t  b r o k e  - -  in  s m a l l  s c a t t e r e d  s p o t s ,  s t r a i g h t  a c r o s s ,  
w i t h  a t e a r i n g  a c t i o n ,  e t c .  M o u n t  t h e s e  s a m p l e s  on  t h e  n e x t  p a g e .

R e c o r d i n g  R e s u l t s

T h e  i n s t r u c t o r  w i l l  f u r n i s h  y o u  w i th  t h e  o r i g i n a l  s t r e n g t h  of  e a c h  m a t e r i a l ,  w h i c h  w i l l  h a v e  
b e e n  d e t e r m i n e d  b y  a v e r a g i n g  t h e  r e s u l t s  o f  t e n  o r  m o r e  s e p a r a t e  t e s t s .

W h e n  y o u  h a v e  d e t e r m i n e d  th e  t e n s i l e  s t r e n g t h  of  e a c h  of  y o u r  t e s t  s t r i p s ,  r e c o r d  th e  f i g u r e s  
in  t h e  p r o p e r  p l a c e  on  th e  c h a r t  on  t h e  b l a c k b o a r d .  W h e n  th e  f i g u r e s  f r o m  th e  e n t i r e  c l a s s  h a v e  
b e e n  r e c o r d e d  t h e  i n s t r u c t o r  w i l l  c a l c u l a t e  th e  a v e r a g e  of e a c h  s e t ,  a n d  y o u  w i l l  r e c o r d  t h e s e  
a v e r a g e s  in  t h e  t a b l e  b e lo w .  C a l c u l a t e  t h e  p e r  c e n t  l o s s  in  s t r e n g t h  c a u s e d  b y  e a c h  t r e a t ­
m e n t  f o r  e a c h  m a t e r i a l  a n d  r e c o r d  th e  f i g u r e s .

E f f e c t  o f  A c i d s  on  C o t to n  C lo th  
( A v e r a g e s  of  C l a s s )

N a m e s  o f  C l o th

O r i g i n a l  s t r e n g t h S t r i p T h r e a d S t r i p T h r e a d S t r i p T h r e a d S t r i p T h r e a d

T r e a t m e n t
T e n s i l e  
S t r  e n g th

P e r
C e n t
L o s s

T e n s i l e
S t r e n g t h

P e r
C e n t
L o s s

T e n s i l e
S t r e n g t h

P e r
C e n t
L o s s

T e n s i l e
S t r e n g t h

P e r
C e n t
L o s s

C o n c e n t r a t e d  HC1

h 2s o 4

H O A c

O x a l i c

D i lu t e  HC1

h 2s o 4

H O A c

O x a l i c
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S a m p l e s  o f . t r e a t e d  5 m i n u t e s  w i t h  a c i d

S t r e n g t h  of  o r i g i n a l :  s t r i p . t h r e a d .

W i th  C o n c e n t r a t e d  A c i d s ,  W a s h e d  W e l l  b e f o r e  D ry i n g .

1-1 1-2 1-3 1-4

HC1 h 2S° 4  C H 3 C O O H  H 2C 20 4

S t r i p  s t r e n g t h  ___________________ ___________________  ____________________ ______________

T h r e a d  s t r e n g t h  ___________________ ___________________  ____________________  ______________

% l o s s  in  T .S .  ___________________ ___________________ ____________________  ______________

W ith  0 .5 %  A c id s ,  D r i e d  w i th o u t  W a s h in g  

1-5 1-6 1-7 1-8

S t r i p  s t r e n g t h  

T h r e a d  s t r e n g t h  

% l o s s  in  T .S .

HC1 h 2s o 4 C H 3 COOH h 2 c 2o 4
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T E S T S  F O R  H Y D R O C E L L U L O S E  (I. T . C . ,  p a g e  135 a n d  174)

W h e n  c o t to n  c l o t h  i s  e x p o s e d  to  t h e  a c t i o n  o f  a c i d s ,  t h e  i n i t i a l  e f f e c t  i s  t h e  p a r t i a l  h y d r o l y s i s  of 
t h e  s u r f a c e  of t h e  c l o th .  T h i s  r e s u l t s  in  a  s o r t  o f  s u r f a c e  f i l m  o r  l a y e r  o f  m o d i f i e d  c e l l u l o s e  k n o w n  
a s  h y d r o c e l l u l o s e .  If  t h e  a c t i o n  i s  p r o l o n g e d  th e  h y d r o l y s i s  p r o g r e s s e s  u n t i l  t h e  c l o t h  i s  c o m p l e t e l y  
d e s t r o y e d ,  b u t  i f  t h e  a c t i o n  of  a c i d s  i s  c o n f in e d  t o  a  s h o r t  p e r i o d  of  t i m e  o n ly  t h e  s u r f a c e  i s  a f f e c t e d .  
H o w e v e r ,  e v e n  t h i s  s m a l l  S u r f a c e  h y d r o l y s i s  m a y  b e  s u f f i c i e n t  to  c a u s e  s o m e  l o s s  in  s t r e n g t h .

W e  a r e  t h e r e f o r e  i n t e r e s t e d  in  w a y s  of s h o w in g  t h e  p r e s e n c e  of t h i s  m o d i f i e d  c e l l u l o s e  on  th e  
s u r f a c e  of  a  c lo th .  In o r d e r  t o  do t h i s ,  w e  m a y  t a k e  a d v a n t a g e  of e i t h e r  p h y s i c a l  o r  c h e m i c a l  p r o p ­
e r t i e s  of h y d r o c e l l u l o s e .

O ne i m p o r t a n t  p r o p e r t y  o f  h y d r o c e l l u l o s e  i s  t h e  f a c t  t h a t  i t  i s  m o r e  s e n s i t i v e  to  h e a t  t h a n  u n ­
m o d i f i e d  c e l l u l o s e  a n d  w i l l  t h e r e f o r e  s c o r c h a t a  l o w e r  t e m p e r a t u r e .  If a  s m a l l  a m o u n t  o f  h y d r o l y s i s  
m a k e s  c o t to n  s c o r c h  m o r e  e a s i l y ,  t h e n  c o t to n  h y d r o l y z e d  to  a  g r e a t e r  e x t e n t  s h o u ld  sh o w  a  d a r k e r  
s c o r c h  w i th  t h e  s a m e  a m o u n t  o f  h e a t .  W e s h a l l  u s e  t h i s  s c o r c h i n g  t e s t  in  E x p e r i m e n t  4 to  sh o w  
t h e  r e l a t i v e  e x t e n t s  o f  h y d r o l y s i s  p r o d u c e d  in  E x p e r i m e n t  3.

W h e n  c e l l u l o s e  i s  h y d r o l y z e d  b y  t h e  a c t i o n  of a c i d s  t h e  lo n g  c h a i n s  of t h e  h ig h  p o l y m e r  a r e  
b r o k e n  in to  s h o r t e r  c h a i n s ,  a n d  a l d e h y d e  g r o u p s  a r e  f o r m e d  a t  s u c h  p o in t s  o f  c l e a v a g e .  T h e s e  
a l d e h y d e  g r o u p s  h a v e  r e d u c i n g  p r o p e r t i e s  l ik e  c e r t a i n  r e d u c i n g  s u g a r s .  A s  h y d r o l y s i s  p r o g r e s s e s ,  
m o r e  r e d u c i n g  g r o u p s  w i l l  b e  f o r m e d ,  a n d  t h e r e f o r e  t h e  r e d u c i n g  p o w e r  of  t h e  h y d r o c e l l u l o s e  w i l l  
b e  i n c r e a s e d .  T h i s  r e d u c i n g  p o w e r  c a n  be  m e a s u r e d  by  b o i l i n g  t h e  m a t e r i a l  w i th  F e h l i n g ’s s o l u ­
t io n ,  b e c a u s e  w h e n  F e h l i n g ’s s o l u t i o n  i s  r e d u c e d  i t  y i e l d s  c u p r o u s  o x id e  (C u^O ),  a  r e d d i s h  b r o w n  
s o l i d .  W h e n  m o d i f i e d  c o t to n  c l o t h  i s  b o i l e d  in  t h i s  r e a g e n t ,  t h e  d e p th  of c o l o r  on  t h e  c l o t h  i s  a 
m e a s u r e  of  th e  r e l a t i v e  e x t e n t  o f  h y d r o l y s i s .  W e  s h a l l  u s e  t h i s  t e s t  in  E x p e r i m e n t  5.

4. T H E  S C O R C H IN G  T E S T

P l a c e  a  s m a l l  p i e c e  of t h e  o r i g i n a l  c l o th  t o g e t h e r  w i t h  s m a l l  p i e c e s  o f  a c i d - t r e a t e d  c l o t h  ( f r o m  
E x p e r i m e n t  3) on  a  s h e e t  o f  w h i t e  p a p e r .  T h e s e  p i e c e s  s h o u ld  h a v e  no  l a b e l s  o r  s t i c k e r s  on th e m .  
W h e n  t h e  t e s t  i s  e n d e d  s o m e  of  t h e  p i e c e s  m a y  b e  s o  d a r k  t h a t  y o u  c a n n o t  s e e  n u m b e r s  w r i t t e n  on 
t h e m .  It  i s  s u g g e s t e d  t h a t  y o u  a r r a n g e  t h e m  in  s o m e  p a r t i c u l a r  o r d e r ,  b y  n u m b e r ,  s o  t h a t  y o u  w i l l  
know  w h i c h  i s  w h ic h  a t  t h e  e n d  of  t h e  h e a t i n g .  W h e n  y o u  r e m o v e  t h e m  f r o m  th e  p a p e r  y o u  m u s t  
m a r k  t h e m  in  s o m e  w a y  so  t h e y  w i l l  n o t  g e t  m i x e d  u n t i l  th e y  a r e  m o u n te d .  T h e  s a m e  n u m b e r s ,  1 
to  8 , m a y  b e  u s e d .  C o v e r  t h e  s a m p l e s  w i th  a  s h e e t  o f  p a p e r  a n d  h e a t  t h e m  w i th  a n  e l e c t r i c  i r o n  
u n t i l  t h e  o r i g i n a l  c o t to n  b e g i n s  to  s c o r c h .  In t h i s  w a y ,  a l l  t h e  p i e c e s  w i l l  r e c e i v e  t h e  s a m e  a m o u n t  
o f  h e a t ,  a n d  so  t h e  d i f f e r e n t  a m o u n t s  o f  s c o r c h i n g  w i l l  m e a s u r e  t h e  r e l a t i v e  a m o u n t s  o f  h y d r o l y s i s .  
Y ou m u s t  k e e p  th e  i r o n  in  c o n s t a n t  m o t i o n  a n d  n o t  l e t  i t  s t a n d  in  a n y  one  s p o t .  M o v e  i t  o v e r  t h e  
e n t i r e  s u r f a c e  of  t h e  t o p  p a p e r .  If t h i s  p r e c a u t i o n  i s  n o t  o b s e r v e d ,  s o m e  of t h e  p i e c e s  w i l l  b e  h e a t e d  
m o r e  t h a n  o t h e r s .  R e m o v e  t h e  i r o n  f r e q u e n t l y  a n d  r a i s e  t h e  to p  p a p e r  to  s e e  w h e t h e r  t h e  o r i g i n a l  
c l o t h  i s  b e g i n n in g  to  s c o r c h .

N o te  t h a t  w e  do  n o t  know  t h e  e x a c t  t e m p e r a t u r e  to  w h ic h  t h e s e  p i e c e s  h a v e  b e e n  h e a t e d .  W e 
c a n  u s e  t h e  o r i g i n a l  c o t t o n  a s  a  s o r t  o f  t h e r m o m e t e r .  T h e  t e m p e r a t u r e  r e q u i r e d  to  s c o r c h  th e  
o r i g i n a l  c l o th  i s  f a i r l y  d e f i n i t e  a n d  c a n  b e  c l o s e l y  r e p r o d u c e d  by v a r i o u s  s t u d e n t s .

M o u n t  th e  s a m p l e s  in  t h e  s e c o n d  c o l u m n  of  t h e  c h a r t  on  p a g e  1 7 in  d e c r e a s i n g  o r d e r  of t h e i r  
s c o r c h  c o l o r ;  t h a t  i s ,  p u t  t h e  d a r k e s t  one  a t  t h e  to p  a n d  t h e n  g r a d u a t e  t h e  s a m p l e s  dow n  t o  th e  
l i g h t e s t  c o l o r  a t  th e  b o t t o m .  T h e n  f i l l  in  t h e  f i r s t  c o l u m n  to  m a t c h  th e  s e c o n d  c o l u m n ,  u s in g  t h e  
p a r t i c u l a r  a c i d  w i th  w h ic h  e a c h  s a m p l e  h a s  b e e n  t r e a t e d .

5. ^ H E  F E H L I N G ’S S O L U T IO N  T E S T

H y d r o c e l l u l o s e  h a s  t h e  p r o p e r t y  of  r e d u c i n g  F e h l i n g ’s s o lu t io n .  T h i s  i s  d u e  t o  t h e  s p l i t t i n g  of 
t h e  c e l l u l o s e  m o l e c u l a r  c h a i n s  to  f o r m  s h o r t e r  c h a i n s  t h a t  h a v e  a l d e h y d e  g r o u p s  a t  t h e  e n d s .  A s  
h y d r o l y s i s  p r o g r e s s e s ,  t h e  n u m b e r  of  t h e s e  a l d e h y d e  g r o u p s  w i l l  i n c r e a s e ,  a n d  h e n c e  t h e  r e d u c i n g  
p o w e r  w i l l  i n c r e a s e ^  T h i s  w h o le  m a t t e r  s h o u ld  b e  r e v i e w e d  t h o r o u g h l y  a f t e r  t h e  s t r u c t u r e  of  
ce llu l f i i s f i -has  b e e n  s tu d i e d  a n d  t h e  m e c h a n i s m  of d e g r a d a t i o n  d i s c u s s e d .

/ ^ F e h l i n g ’s s o lu t io n  i s  a n  a l k a l i n e  s o lu t io n  o f  c u p r i c  o x id e ,  CuO. I t  c o n s i s t s  of tw o  p a r t s ,  (A) a  
s o lu t io n  of  c o p p e r  s u l f a t e ,  a n d  (B) a  s o lu t io n  c o n t a in i n g  s o d i u m  h y d r o x i d e  a n d  R o c h e l l e  s a l t  ( s o d iu m  
p o t a s s i u m  t a r t r a t e ) .  W h e n e v e r  F e h l i n g ’ s s o lu t io n  i s  u s e d  in  a  t e s t ,  e q u a l  v o l u m e s  of t h e  tw o  s o l u ­
t i o n s ,  A a n d  B ,  a r e  m i x e d .  A c o m p l e x  c o m b i n a t i o n  of c o p p e r  w i t h  t h e  t a r t r a t e  io n  i s  k e p t  in  s o l u ­
t i o n  b y  t h e  s o d i u m  h y d r o x i d e ,  b u t  t h e  r e a g e n t  a c t u a l l y  a m o u n t s  t o  a  s o lu t io n  of  c u p r i c  o x id e ,  CuO.
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If a  s u b s t a n c e  w i th  r e d u c i n g  p r o p e r t y  i s  a d d e d  to  b o i l i n g  F e h l i n g ' s  s o lu t io n ,  t h e  c u p r i c  o x id e  i s  
r e d u c e d  to  c u p r o u s  o x id e ,  C u j O .  T h e  l a t t e r  i s  a  r e d d i s h  b r o w n  s o l i d  t h a t  i s  i n s o l u b l e  in  t h e  a l k a l i n e  
r e a c t i o n  m i x t u r e  a n d  w i l l  t h e r e f o r e  p r e c i p i t a t e  ou t .  T h e  a m o u n t  of C ugO  p r e c i p i t a t i n g  i s  a  
m e a s u r e  of  t h e  a m o u n t  o f  r e d u c t i o n  a n d  t h e r e f o r e  a  r e l i a b l e  i n d i c a t i o n  of t h e  a m o u n t  of r e d u c i n g  
a g e n t .

W h e n  a p i e c e  of  c l o t h  h a v i n g  a  p a r t i a l l y  h y d r o l y z e d  s u r f a c e  ( h y d r o c e l l u l o s e )  i s  b o i l e d  w i th  d i l u t e  
F e h l i n g ’s s o lu t io n ,  th e  p r e c i p i t a t e d  C u g O  s t i c k s  to  t h e  c l o t h ,  g iv in g  i t  a  d e f i n i t e  c o l o r .  Now if  h y ­
d r o l y s i s  of c e l l u l o s e  y i e l d s  c o m p o u n d s  h a v in g  r e d u c i n g  p r o p e r t y  a n d  th e  f u r t h e r  t h e  h y d r o l y s i s  
p r o g r e s s e s ,  t h e  g r e a t e r  t h e  r e d u c i n g  p o w e r  of  t h e  p r o d u c t ,  t h e n  w h e n  t h i s  t e s t  i s  c a r r i e d  o u t ,  
d a r k e r  c o l o r s  w i l l  b e  p r o d u c e d  on  t h o s e  s a m p l e s  t h a t  h a v e  b e e n  h y d r o l y z e d  to  th e  g r e a t e r  e x t e n t .  
T h i s  t e s t  t h e n  g i v e s  u s  a  m e a n s  n o t  o n ly  f o r  d e t e c t i n g  t h e  p r e s e n c e  of  h y d r o c e l l u l o s e ,  b u t  a l s o  f o r  
e s t i m a t i n g  th e  r e l a t i v e  a m o u n t  o f  i t ,  a n d  w e  s h a l l  u s e  t h e  t e s t  on  t h e  p i e c e s  of  a c i d - t r e a t e d  c o t to n  
c l o t h  t h a t  w e r e  c u t  off  a n d  s a v e d  in  E x p e r i m e n t  3.

T h e  P r o c e d u r e

M ix  25 m l  e a c h  of t h e  tw o  p a r t s  of F e h l i n g ' s  s o l u t i o n  in  a  400  m l  b e a k e r .  A d d  100 m l  w a t e r  
a n d  b r i n g  i t  to  a  b o i l .  D r o p  a p i e c e  o f  0 .5 %  a c i d - t r e a t e d  c o t to n  in to  t h e  b o i l i n g  s o lu t io n  a n d  c o n t in u e  
b o i l i n g  g e n t ly  f o r  5 m i n u t e s .  R e m o v e  th e  p i e c e  to  a  b e a k e r  a n d  r i n s e  i t  w i th  f o u r  c h a n g e s  of  h o t  
d i s t i l l e d  w a t e r .  D r y  i t .  If t h e  p i e c e s  a r e  t a k e n  in  a  d e f in i t e  o r d e r ,  y o u  c a n  k e e p  t h e  p a r t i c u l a r  
o n e s  in  m in d  u n t i l  th e y  a r e  r i n s e d .  T h e n  p u t  s m a l l  s t i c k e r s  on  t h e m  w i th  t h e  p r o p e r  n u m b e r s ,  so  
t h e y  w i l l  n o t  g e t  m i x e d  b e f o r e  t h e y  a r e  m o u n t e d .  T h e  s a m e  n u m b e r s ,  1 to  8 , m a y  s t i l l  be  u s e d .  
T h e  o t h e r  t h r e e  d i l u t e  a c i d - t r e a t e d  s a m p l e s  m a y  b e  t e s t e d  in  t h e  s a m e  b e a k e r  o f  F e h l i n g ’s s o l u ­
t io n .  If y o u  w i s h ,  y o u  m a y  b o i l  s a m p l e s  5 to  8 w i th  F e h l i n g ’s s o l u t i o n  a t  th e  s a m e  t i m e ,  p r o v id in g  
t h e y  a r e  n o t c h e d  in  s o m e  w a y ,  so  y o u  c a n  id e n t i f y  t h e m .  /

C s t a r t  w i th  f r e s h  F e h l i n g ’b s o l u t i o n  w h e n  y o u  t e s t  t h e  c o n c e n t r a t e d  a c i d - t r e a t e d  p i e c e s ,  
o u t  t h e  t e s t  in  t h e  s a m e  w a y  a s  d e s c r i b e d  a b o v e .  .

-ur
C a r r y

M o u n t  t h e  s a m p l e s  on  p a g e  17 in  d e c r e a s i n g  o r d e r  o f  c o l o r ;  t h a t  i s ,  p u t  t h e  d a r k e s t  o n e  a t  t h e  
to p  a n d  th e n  g r a d u a t e  t h e m  do w n  t h e  c o l u m n  to  t h e  l i g h t e s t  o n e  a t  t h e  b o t to m .  B e s i d e  e a c h  s a m p l e  
w r i t e  t h e  a c i d  u s e d  in  m a k i n g  i t  a n d  g iv e  i t s  s t r e n g t h ,  e . g . ,  c o n c e n t r a t e d  HC1 o r  0 .5 %  o x a l i c ^  T h p s e  
a c i d s  s h o u ld  a r r a n g e  t h e m s e l v e s  in  th e  s a m e  o r d e r  fo u n d  in  th e -o t& e c  tw o  c o l u m n s  o n  t h e  p a g e .

W h a t  h a v e  y o u  d o n e  to  t h e  F e h l i n g ’s s o l u t i o n ? _________________________________________________________

W h a t  h a p p e n s  to  t h e  C u O ? ______________________________________ W hat  i s  i t  on  t h e  c l o th  t h a t  b r i n g s  a b o u t

t h i s  r e a c t i o n ? ____________________________________________________

W h ic h  s a m p l e  h a s  t h e  d a r k e s t  c o l o r ? _______________________________________________________________________

W h a t  d o e s  t h i s  t e l l  y o u ?
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T e s t i n g  f o r  H y d r o c e l l u l o s e

S c o r c h i n g  T e s t F e h l i n g ’s S o lu t io n  T e s t

A c id  a n d  
C o n c e n t r a t i o n S a m p le

A c id  a n d  
C o n c e n t r a t i o n S a m p le

'
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6 . V E G E T A B L E  P A R C H M E N T  (I. T .  C . ,  p a g e  175)

P a p e r  m a y b e  p a r c h m e n t i z e d  b y  t h e  a c t i o n  of  s t r o n g  s u l f u r i c  a c i d  f o r  a  s h o r t  t i m e ,  f o l lo w e d  b y  
a  t h o r o u g h  w a s h i n g .

P u t  s o m e  H 2S O 4 (6 6 % by v o lu m e )  i n t o a b e a k e r .  T a k e  h a l f  a  p i e c e  of  f i l t e r  p a p e r ,  h o ld  i t  a t  t h e  
t i p  e n d ,  a n d  d ip  i t  in to  t h e  a c i d  f o r  5 s e c o n d s .  L i f t  i t  o u t  a n d  p lu n g e  i t  in to  a  l a r g e  b e a k e r  f i l l e d  
w i th  w a t e r .  L e t  w a t e r  r u n  on  i t  u n t i l  i t  i s  w a s h e d  f r e e  f r o m  a c id .  I t  s h o u ld  n o t  sh o w  a  r e d  c o l o r  
w h e n  b lu e  l i t m u s  p a p e r  i s  p r e s s e d  a g a i n s t  i t .  N u m b e r  i t  1-9 . W h i le  i t  i s  s t i l l  w e t ,  c o m p a r e  i t  w i th  
a  p i e c e  of w e t ,  u n t r e a t e d ,  f i l t e r  p a p e r  a s  to  t h e  f o l lo w in g  f a c t o r s :

T e n s i l e  s t r e n g t h _______________________________________________________________________________________________

T e a r i n g  s t r e n g t h _______________________________________________________________________________________________

F e e l  o f  th e  s u r f a c e _____________________________________________________________________________________________

I ts  a p p e a r a n c e  w h e n  lo o k e d  t h r o u g h  t o w a r d  th e  l i g h t ______________________________________________________

D r y  1-9 b y  i r o n i n g  i t  w i th  a  m e d i u m  h o t  i r o n  b e t w e e n  p a p e r s .  W h e n  d r y ,  c o m p a r e  i t  w i t h  
o r d i n a r y  f i l t e r  p a p e r  a s  f o l lo w s :

F e e l  a n d  a p p e a r a n c e  of  s u r f a c e ______________________________________________________________________________

A f t e r  fo ld in g  e a c h  o n e  s e v e r a l  t i m e s _____________:___________________________________________________________

1-9

P A R C H M E N T I Z E D  F I L T E R  P A P E R

T h e  c h e m i c a l  a c t i o n  t h a t  t a k e s  p l a c e  i s  n o t  w e l l  u n d e r s t o o d .  O n e  a u t h o r  c l a i m s  t h a t  t h e  p o r e s  
in  t h e  p a p e r  b e c o m e  f i l l e d  w i th  i m p e r v i o u s  h y d r o c e l l u l o s e ,  w h i c h  g i v e s  i t  p r o p e r t i e s  s i m i l a r  to  
p a r c h m e n t .  A n o t h e r  a u t h o r  c l a i m s  t h a t  a  t h in  f i l m  of  h y d r o c p l l u l o s e  i s  f o r m e d  on  t h e  s u r f a c e  d u r ­
ing  t h e  5 - s e c o n d  t r e a t m e n t  w i th  s t r o n g  a c i d  a n d  t h a t  w h e n  t h i s  f i l m  c o m e s  in to  c o n t a c t  w i th  l a r g e  
a m o u n t s  o f  w a t e r  i t  i s  c h a n g e d  in to  a  s u b s t a n c e  l i k e  a m y l o i d ,  w h ic h  g i v e s  t h e  s u r f a c e  a  p a r c h m e n t ­
l i k e  q u a l i ty .

QUESTIONS

1. C a n  c o t to n  b e  h y d r o l y z e d  in  a n  a c i d  m e d i u m ?  In a n  a l k a l i n e  m e d i u m ?

2. W h a t  s i m p l e  t e s t  (u s in g  n o  c h e m i c a l s )  w i l l  d e t e c t t h e  p r e s e n c e  of h y d r o c e l l u l o s e  on  c o t t o n ?

3. D e s c r i b e  th e  p r o b a b l e  m e c h a n i s m  of  t h e  r e a c t i o n  of a c i d  on c o t to n  y a r n .

4. W h a t  t y p e  of  a c i d  h a r m s  c o t to n  t h e  m o s t ?  T h e  l e a s t ?

5. If a  c o t t o n  c l o th  i s  s p o t t e d  w i t h  a  d i l u t e  a c i d  (1 o r  2% H 2S O 4), w h y  s h o u ld  i t  b e  r i n s e d  o u t  
a t  o n c e  i n s t e a d  of  w a i t i n g  tw o  d a y s  ?

6. W hy  d o e s  h y d r o c e l l u l o s e  r e d u c e  F e h l i n g ’s s o l u t i o n ?

7. S u p p o s e  a  h o l e  i s  d i s c o v e r e d  in  a  c o t t o n  c l o th ;  how  c o u ld  y o u  t e l l  w h e t h e r  t h e  d a m a g e  h a d  
b e e n  c a u s e d  b y  (a) a  s h a r p  i n s t r u m e n t ,  (b) a  t e a r i n g  o r  g o u g in g  a c t i o n ,  o r  (c) th e  a c t i o n  of a c i d ?

8. W h a t  i s  t h e  c h e m i s t r y  o f  t h e  a c t i o n  of  F e h l i n g ’ s s o lu t io n  o n  h y d r o c e l l u l o s e ?

9. How d o e s  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  c o t to n  v a r y  w i th  i t s  m o i s t u r e  c o n t e n t ?

10. H ow  i s  p a p e r  p a r c h m e n t i z e d  ?
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E S T E R S  O F  C E L L U L O S E

, 7 .  P R E P A R A T I O N  O F  C E L L U L O S E  N I T R A T E S  (I. T .  C . ,  p a g e  148)

M ix  25 m l  c o n c e n t r a t e d  H N O 3 w i t h  35 m l  c o n c e n t r a t e d  H 2SO 4 in  a  150 m l  b e a k e r .  A d j u s t  t h e  
t e m p e r a t u r e  to  3 5 °  C. T a k e  s i x  s h e e t s  o f  f i l t e r  p a p e r  (a q u i t e  p u r e  f o r m  of c e l l u l o s e )  a n d  c r u s h  
t h e m  in  y o u r  h a n d s  to  m a k e  t h e m  w r i n k l e d  a n d  s o f t .  T h e n  t e a r  t h e m  in to  s m a l l  b i t s .  A d d  t h e s e  
p i e c e s  of p a p e r  to  t h e  m i x e d  a c i d s ,  a  few  a t  a  t i m e ,  a n d  i m m e d i a t e l y  p u s h  t h e m  b e lo w  th e  s u r f a c e  
w i t h  a  g l a s s  r o d .  A f t e r  a b o u t  o n e - t h i r d  of  t h e  p a p e r  h a s  b e e n  a d d e d ,  t a k e  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e  
a c i d s .  S o m e t i m e s  t h e  p a p e r  w i l l  c o n t a i n  e n o u g h  m o i s t u r e  to  r a i s e  t h e  t e m p e r a t u r e  of t h e  b a t h  
w h e n  i t  c o m e s  in to  c o n t a c t  w i t h  th e  c o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  a c id .  Do n o t  l e t  t h e  t e m p e r a t u r e  go m u c h  
a b o v e  3 5 °  C. W h e n  a l l  t h e  p a p e r  h a s  b e e n  a d d e d ,  l e t  t h e  m i x t u r e  s t a n d  f o r  1 h o u r .  D u r i n g  t h i s  
t i m e  t h e  t e m p e r a t u r e  s h o u ld  b e  k e p t  a t  a b o u t  3 5 °  C. You w i l l  do  t h i s ,  n o t  b y  h e a t i n g  t h e  b e a k e r  on  
a  w i r e  g a u z e  w i th  a  b u r n e r ,  b u t  b y  k e e p i n g  i t  in  a  w a t e r  b a t h  w h i c h  i s  m a i n t a i n e d  a t  3 5 °  C. F o r  
t h i s  p u r p o s e  u s e  y o u r  l a r g e s t  b e a k e r  w i th  w a t e r  in  i t  s u f f i c i e n t  to  c o m e  u p  to  t h e  l e v e l  o f  t h e  n i t r a ­
t io n  m i x t u r e  w h e n  th e  s m a l l  b e a k e r  i s  p l a c e d  i n s i d e  t h e  l a r g e r  o n e .  H e a t  th e  w a t e r  b a t h  to  3 5 °  C 
a n d  t h e n  r e d u c e  t h e  f l a m e  s o  t h a t  i t  w i l l  k e e p  t h e  w a t e r  a t  t h a t  t e m p e r a t u r e .  K e e p  t h e  t h e r m o m e t e r  
in  t h e  w a t e r  a n d  r e a d  i t  o c c a s i o n a l l y .

A t  t h e  e n d  o f  a n  h o u r ,  d e c a n t  t h e  m i x e d  a c i d s  in to  t h e  s in k ;  r a p i d l y  f i l l  t h e  b e a k e r  w i t h  t a p  
w a t e r  a n d  p o u r  i t s  c o n t e n t s  in to  y o u r  l a r g e s t  b e a k e r ,  w h i c h  h a s  b e e n  f i l l e d  w i th  w a t e r .  W a s h  th e  
s o l i d  s e v e r a l  t i m e s  b y  d e c a n t a t i o n ,  a n d  t h e n  d r y  i t .  T h i s  w a s h i n g  m u s t  b e  d o n e  b e f o r e  l e a v i n g  th e  
l a b o r a t o r y ,  b e c a u s e  h y d r o l y s i s  w i l l  t a k e  p l a c e  i f  f r e e  a c i d  i s  l e f t  on  t h e  p r o d u c t .  If t h e r e  i s  n o t  
q u i t e  e n o u g h  t i m e ,  y o u  m a y  r e d u c e  t h e  t i m e  o f  n i t r a t i o n .  M a k e  th e  f o l lo w in g  o b s e r v a t i o n s  on  th e  
d r i e d  p r o d u c t :

C o l o r  c o m p a r e d  w i th  o r i g i n a l ___________________________________ . T h e  f e e l  c o m p a r e d  w i th  th e  o r i g i n a l :
f

_______________________________________________ - D o e s  i t  h a v e  a  f i b r o u s  s t r u c t u r e ? _______________________

Is  i t  s o l u b l e  in  w a t e r ? __________________________________________  B u r n  a  s m a l l  p i l e  of p i e c e s  on  a  w i r e

g a u z e  a n d  c o m p a r e  w i t h  t h e  s p e e d  o f  b u r n i n g  s o m e  u n t r e a t e d  p a p e r . ___________________________________

_____________________________________  F i l l  a  t e s t  t u b e  o n e - t h i r d  f u l l  o f  e t h e r - a l c o h o l  (40 :60)  m i x t u r e .

A d d  s e v e r a l  p i e c e s  of  n i t r a t e d  c e l l u l o s e  a n d  w o r k  w i th  a  g l a s s  r o d .  C o r k  i t  a n d  l e t  i t  s t a n d .  W h a t  

h a p p e n s  ?______ _____________________________________________________________

D o e s  i t  a l l  d i s s o l v e ? ___________________________________  If s o m e  of i t  d o e s  n o t  d i s s o l v e ,  w h a t  m i g h t  t h e

in s o l u b l e  p o r t i o n  b e  ?.____________________________________________________________

P o u r  s o m e  of  t h i s  s o l u t i o n  in to  t h e  p a l m  o f  y o u r  h a n d  a n d  b lo w  on  i t  u n t i l  t h e  l iq u i d  e v a p o r a t e s .  

W h a t  i s  th e  r e s u l t ? ________________ _____________________________________________________________________________

8. P R E P A R A T I O N  O F  C E L L U L O S E  A C E T A T E  (I. T .  C . ,  p a g e  150)

( T h i s  p r e p a r a t i o n  s h o u ld  b e  s t a r t e d  a t  s u c h  a  t i m e  t h a t  i t  c a n  be  c o m p l e t e d  w i th in  a b o u t  48 
h o u r s . )

In g e n e r a l ,  c e l l u l o s e  a c e t a t e  i s  p r e p a r e d  by a c e t y l a t i n g  c o t t o n  w i th  a c e t i c  a n h y d r i d e  in  t h e  
p r e s e n c e  o f  z i n c  c h l o r i d e  o r  s u l f u r i c  a c i d  in  a  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d  m e d i u m .  T h e  p u r p o s e  of Z n C l 2 
o r  H 2S O 4 i s  to  a c t  a s  a  s o r t  o f  s t a r t e r ,  w h ic h  a t t a c k s  th e  s u r f a c e  of t h e  c o t to n ,  t h u s  a c t i v a t i n g  i t  
s o  t h a t  a c e t i c  a n h y d r i d e  c a n  a c e t y l a t e  i t  m o r e  e a s i l y .  T h e  p u r p o s e  o f  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d  i s  to  
f u r n i s h  a  l i q u i d  m e d i u m  in  w h ic h  t h e  r e a c t i o n  c a n  t a k e  p l a c e  a n d  in  w h ic h  t h e  c e l l u l o s e  a c e t a t e  w i l l  
b e  d i s t r i b u t e d .

A c c o r d i n g  to  t h e  u s u a l  p r o c e d u r e ,  c o t t o n  i s  i m p r e g n a t e d  w i t h  a  s o lu t io n  of z i n c  c h l o r i d e  o r  
s u l f u r i c  a c i d  in  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d .  It i s  a l l o w e d  to  s t a n d  f o r  a  s h o r t  t i m e  to  a l lo w  t h e  z i n c  
c h l o r i d e  t o  s t a r t  i t s  a c t i o n ,  a n d  t h e n  t h e  r e a l  a c y l a t i n g  a g e n t ,  a c e t i c  a n h y d r i d e ,  i s  a d d e d .  W e  s h a l l  
u s e  s u l f u r i c  a c i d  a s  t h e  s t a r t e r , a n d  y o u w i l l  f i n d  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d  c o n t a in i n g  7.5 m l  c o n c e n t r a t e d  
H 2S O 4 p e r  l i t e r  a v a i l a b l e .
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P u t  40 m l  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d  c o n t a i n i n g  c o n c e n t r a t e d  H 2SO4 in to  a  250 m l  b e a k e r .  W e ig h  5 g m  
a b s o r b e n t  c o t to n  on  a  s e m i q u a n t i t a t i v e  b a l a n c e  a n d  a d d  i t  to  t h e  b e a k e r  in  s m a l l  p o r t i o n s .  (W eigh  
t h e  c o t to n  a c c u r a t e l y  b e c a u s e  y o u  w i l l  w e ig h  t h e  c e l l u l o s e  a c e t a t e  a t  th e  e n d  a n d  c a l c u l a t e  t h e  p e r  
c e n t  y i e l d  y o u  o b ta in . )  A f t e r  e a c h  a d d i t i o n ,  p u s h  d o w n  th e  c o t t o n  w i th  a  g l a s s  r o d  u n t i l  a l l  th e  
f i b e r s  a r e  s a t u r a t e d .  T o w a r d  th e  e n d ,  th e  a d d i t i o n s  w i l l  n o t  b e  e a s y  a n d  w i l l  r e q u i r e  c o n s i d e r a b l e  
h a n d l in g ,  b u t  m o r e  c o t t o n  m u s t n o t b e  a d d e d  u n t i l  t h a t  a l r e a d y  p r e s e n t  i s  c o m p l e t e l y  s a t u r a t e d  w i th  
t h e  s u l f u r i c  a c i d  s o lu t io n .  R e m e m b e r  t h a t  s u l f u r i c  a c i d  i s  g o in g  to  a c t  a s  a  s t a r t e r  a n d  t h e r e f o r e  
i t  m u s t  c o m e  in to  c o n t a c t  w i th  a l l  t h e  c o t t o n  f i b e r s .  D u r i n g  t h i s  p a r t  of t h e  p r e p a r a t i o n  th e  t e m ­
p e r a t u r e  m u s t  n o t  b e  a l l o w e d  to  r i s e  to o  m u c h ,  fo r  if i t  d o e s  s o m e  a c i d  h y d r o l y s i s  o f  c o t to n  w i l l  
o c c u r ,  a n d  t h i s  i s  n o t  d e s i r a b l e .  T h e  t e m p e r a t u r e  s h o u ld  b e  k e p t  u n d e r  3 0 °  C so  t h a t  i f  th e  b e a k e r  
f e e l s  s l i g h t l y  w a r m  in y o u r  h a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  i s  to o  h ig h ,  a n d  t h e  b e a k e r  s h o u ld  b e  p l a c e d  in  a 
b a t h  o f  c o l d  w a t e r .

A f t e r  a l l  t h e  c o t to n  h a s  b e e n  a d d e d  c o v e r  t h e  b e a k e r  w i th  a  w a t c h  g l a s s  a n d  l e t  i t  s t a n d  f o r  10 
to  15 m i n u t e s .  P l a c e  t h e  b e a k e r  in  a  b a t h  of  c o ld  w a t e r  so  a s  to  c o n t r o l  th e  t e m p e r a t u r e  d u r in g  
a c y l a t i o n .  A dd  40 m l  a c e t i c  a n h y d r i d e  in  a b o u t  5 m l  p o r t i o n s ,  w o r k i n g  i t  in to  t h e  c o t t o n  a f t e r  e a c h  
a d d i t i o n .  A f t e r  a l l  t h e  a c e t i c  a n h y d r i d e  h a s  b e e n  a d d e d  s t i r  t h e  r e a c t i o n  m i x t u r e  f o r  2 o r  3 m i n u t e s ,  
p u t  y o u r  n a m e  on  t h e  b e a k e r ,  c o v e r  i t ,  a n d  l e a v e  i t  on  y o u r  t a b l e .

T e a c h e r :  T h e  b e a k e r s  c o n t a i n i n g  t h e  a c e t y l a t i o n  m i x t u r e  m u s t  b e  c h e c k e d  o c c a s i o n a l l y .  If t h e  
t e m p e r a t u r e  g o e s  up  to o  m u c h  t h e r e  w i l l  b e  e x c e s s i v e  h y d r o l y s i s  of t h e  c e l l u l o s e ,  a n d  a  p o o r  q u a l i t y  
a c e t a t e  w i l l  r e s u l t .  I t  i s  n o t  n e c e s s a r y  to  m e a s u r e  t h e  t e m p e r a t u r e .  T h e  c o l o r  o f  t h e  r e a c t i o n  
m i x t u r e  i s  a  g o o d  i n d i c a t o r .  If t h e  r e a c t i o n  i s  g o in g  to o  f a s t  o r  i f  t h e  t e m p e r a t u r e  i s  to o  h ig h ,  t h e  
r e a c t i o n  m i x t u r e  w i l l  b e c o m e  b r o w n .  If t h i s  h a p p e n s ,  t h e  b e a k e r  s h o u ld  b e  m o v e d  to  a  c o o l e r  
p l a c e .  On t h e  o t h e r  h a n d ,  i f  t h e  c o t to n  d o e s  n o t  s w e l l  a n d  s o f t e n  a f t e r  a  few  h o u r s  t h e  b e a k e r  s h o u ld  
b e  m o v e d  to  a  s l i g h t l y  w a r m e r  p l a c e .  It m a y  b e  n e c e s s a r y  to  s t i r  t h e  m i x t u r e s .

W h e n  t h e  s t u d e n t  r e t u r n s  a t  t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d ,  h e  i s  to  e x a m i n e  th e  c o n t e n t s  o f  th e  
b e a k e r  a n d  a n s w e r  t h e  fo l lo w in g  q u e s t i o n s :

W h e n  y o u  l e f t  t h e  m i x t u r e  o n  y o u r  t a b l e  w h a t  d id  i t  lo o k  l i k e ? __________________________________________

________________________  W h a t  d o e s  i t  lo o k  l i k e  a b o u t  48  h o u r s  l a t e r  ?_____________________________________

________________________________________________________________________________  T e l l  d e f i n i t e l y  w h a t  i s  in  th e

b e a k e r  n o w _____________________________________________________________________________________________________

C e l l u l o s e  a c e t a t e  i s  s o lu b l e  in  a c e t i c  a c i d  of a b o u t  60%  o r  s t r o n g e r ,  b u t  w h e n  t h e  s o l v e n t  i s  
d i l u t e d  m o r e  t h a n  t h a t  t h e  a c e t a t e  w i l l  c o a g u l a t e  a n d  b e  p r e c i p i t a t e d .  W e s h a l l  t h e r e f o r e  p o u r  t h e  
r e a c t i o n  m i x t u r e  in to  a  l a r g e  a m o u n t  o f  w a t e r .  H o w e v e r ,  t h e  m i x t u r e  m a y  b e  to o  t h i c k  to  b e  
p o u r e d .  If t h i s  i s  t r u e  o f  y o u r  m i x t u r e ,  d i l u t e  i t ,  n o t  w i th  w a t e r ,  b u t  w i th  g l a c i a l  a c e t i c  a c id ,  
s t i r r i n g  in  t h e  a c i d  u n t i l  t h e  m i x t u r e  i s  th in  e n o u g h  to  b e  p o u r e d .

P o u r  t h e  r e a c t i o n  m i x t u r e  in to  a b o u t  4 0 0 m l  d i s t i l l e d  w a t e r .  A dd  i t  in  a  t h in  s t r e a m  o r  in  s m a l l  
p o r t i o n s  w i t h  c o n s t a n t  a n d  v i g o r o u s  s t i r r i n g .  If t h e  m i x t u r e  i s  n o t  a d d e d  s lo w ly  a n d  s t i r r e d ,  t h e  
a c e t a t e  w i l l  c o a g u l a t e  in  l u m p s  w h i c h  w i l l  o c c l u d e  a c e t i c  a c i d  s o  t h a t  i t  w i l l  b e  v e r y  d i f f i c u l t  to  
w a s h  t h e  c e l l u l o s e  a c e t a t e  f r e e  f r o m  a c id .  A f t e r  t h e  t r a n s f e r  h a s  b e e n  c o m p l e t e d  a d d  w a t e r  to  
t h e  s m a l l e r  b e a k e r  so  a s  to  c o a g u l a t e  t h e  a c e t a t e  on  th e  s i d e s  of  t h e  b e a k e r .  F r o m  t h i s  p o in t  on  
u s e  c a r e  t o  a v o id  a n y  l o s s  o f  s o l i d  c e l l u l o s e  a c e t a t e .

W a s h  t h e  c e l l u l o s e  a c e t a t e  u n t i l  i t  i s  f r e e  f r o m  a c i d  ( l i tm u s  p a p e r  t e s t ) .  T h i s  c a n  b e  d o n e  by 
d e c a n t i n g  t h e  s o l u t i o n  t h r o u g h  a  B u c h n e r  f u n n e l  a t t a c h e d  to  a  f i l t e r  p u m p .  A dd w a t e r  to  th e  s o l i d ,  
s t i r ,  a n d  d e c a n t  a g a in .  In th e  s u b s e q u e n t  w a s h i n g s  u s e  y o u r  h a n d  to  m i x  a n d  s q u e e z e  t h e  s o l i d  
a c e t a t e .  C o n t in u e  t h i s  u n t i l  t h e  s o l i d  i s  f r e e  f r o m  a c i d ,  a n d  t h e n  t r a n s f e r  a l l  o f  i t  to  t h e  f u n n e l  
a n d  d r y  i t  a s  m u c h  a s  y o u  c a n  w i t h  s u c t io n .  T r a n s f e r  i t  to  a  l a r g e  w a t c h  g l a s s ,  l a b e l  w i th  y o u r  
n a m e ,  a n d  a l lo w  to  d r y .  S e v e r a l  d a y s ’ d r y i n g  m a y  b e  n e c e s s a r y .  If a n  o v e n  i s  a v a i l a b l e ,  th e  
t e a c h e r  m a y  p u t  th e  s a m p l e s  of a c e t a t e  in  i t  to  h a s t e n  th e  d r y i n g .  T h e  a c e t a t e  s h o u l d  n o t  b e  
w e i g h e d  u n t i l  i t  i s  c o m p l e t e l y  d r y .  T h e n  w e ig h  th e  d r y  c e l l u l o s e  a c e t a t e .

W e ig h t  o f  d r y  a c e t a t e g m

W e ig h t  o f  o r i g i n a l  c o t to n g m

G a in  in w e ig h t g m

P e r  c e n t  g a i n  in  w e ig h t %

T u r n  y o u r  p r o d u c t  in  to  t h e  i n s t r u c t o r .
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R e f e r  to  I. T .  C . ,  p a g e  151, a n d  m a k e  t h e  fo l lo w in g  c a l c u l a t i o n s :

5 g m  c o t to n  s h o u ld  y i e l d ____________ g m  of t h e  m o n o a c e t a t e .

5 g m  c o t to n  s h o u ld  y i e l d ____________ g m  of  t h e  d i a c e t a t e .

5 g m  c o t to n  s h o u ld  y i e l d ____________ g m  of  t h e  t r i a c e t a t e .

A s s u m i n g  t h a t  y o u  d id  n o t  l o s e  a n y  of  t h e  s o l i d  a c e t a t e ,  w h a t  p e r  c e n t  y i e l d  d id  y o u  g e t  if  y o u r  

p r o d u c t  i s  a l l  m o n o a c e t a t e ? _______________a l l  d i a c e t a t e ? _______________a l l  t r i a c e t a t e ? ____________________

T h e  p e r  c e n t  a c e t i c  a c i d  in  th e  m o n o a c e t a t e  i s _______________

T h e  p e r  c e n t  a c e t i c  a c i d  in  t h e  d i a c e t a t e  i s ___________________

T h e  p e r  c e n t  a c e t i c  a c i d  in  t h e  t r i a c e t a t e  i s __________________

W h a t  do y o u  th in k  y o u r  p r o d u c t  i s ? _______________________________________________

A n s w e r  th e  f o l lo w in g  q u e s t i o n s  d e a l i n g  w i t h  t h i s  p r e p a r a t i o n :

1. W h a t  i s  th e  p u r p o s e  o f  t h e  H 2SO 4 ? ______________________________________________________________________

2. W h a t  i s  th e  p u r p o s e  of  a c e t i c  a n h y d r i d e ? __________________

3. W h a t  i s  t h e  p u r p o s e  of a c e t i c  a c i d ? ---------------------------------------

4. W h a t  d o e s  f r e s h l y  c o a g u l a t e d  c e l l u l o s e  a c e t a t e  lo o k  l ik e  ?

5. A f t e r  b e in g  d r i e d ,  w h a t  d o e s  i t  lo o k  l i k e ?

6 . I s  y o u r  p r e p a r a t i o n  a  p r i m a r y  o r  s e c o n d a r y  a c e t a t e ? ___________________

7. W hy  i s  t h e  s e c o n d a r y  a c e t a t e  m o r e  d e s i r a b l e  f o r  r a y o n  m a n u f a c t u r e ? .

8. H ow  i s  c e l l u l o s e  a c e t a t e  c o a g u l a t e d  f r o m  a n  a c e t i c  a c i d  s o l u t i o n ? ____

9. D u r i n g  t h i s  p r e p a r a t i o n ,  how  m i g h t  s o m e  a c i d  h y d r o l y s i s  t a k e  p l a c e ?

10. H ow  m a n y  p o u n d s ’of  a c e t a t e  r a y o n  c o u ld  t h e o r e t i c a l l y  b e  m a d e  f r o m  100 lb s  of c o t to n ? .

11. Is  a c e t a t e  r a y o n  a  r e g e n e r a t e d  c e l l u l o s e ? ________________________________________________

12. S h o u ld  c h l o r o f o r m  o r  a c e t o n e  b e  u s e d  to  r e m o v e  g r e a s e  s p o t s  f r o m  a c e t a t e  r a y o n ? .

13. W h y ? __________________________________________________________________________________________

14. T o  w h a t  c l a s s  o f  o r g a n i c  c o m p o u n d s  d o e s  a c e t a t e  r a y o n  b e l o n g ? ----------------------------------

T H E  O X ID A T IO N  O F  C E L L U L O S E  (I. T .  C . ,  p a g e  136 a n d  175)

In t h i s  e x p e r i m e n t  y o u  w i l l  e x p o s e  c o t t o n  c l o th  to  b l e a c h  l i q u o r  u n d e r  tw o  c o n d i t i o n s ,  o u t  of 
c o n t a c t w i t h  a i r  a n d  in  c o n t a c t  w i t h  a i r .  T h e  b l e a c h  l i q u o r  i s  s t r o n g  e n o u g h  to  o v e r b l e a c h  th e  c l o t h
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v e r y  m u c h ,  s o  y o u  m a y  o b s e r v e  t h e  d a m a g e  a n d  t h e  p r o p e r t i e s  o f  s u c h  o v e r b l e a c h e d  c o t to n .  You 
w i l l  s tu d y  m e t h o d s  f o r  d e t e c t i n g  i t s  p r e s e n c e  w i t h  F e h l i n g ’s s o lu t io n  a n d  m e t h y l e n e  b lu e  a n d  a l s o  
i t s  p a r t i a l  s o l u b i l i t y  on  N aO H .

9. T H E  P R O D U C T I O N  O F  C X Y C E L L U L O S E  ON C O T T O N  J

P u t  100 m l  b l e a c h  l i q u o r  ( p r e p a r e d  a s  d i r e c t e d  on  p a g e  73) in to  a  250 m l  b e a k e r .  H an g  a  s t r i p  
of m u s l i n  in  i t  (u se  o n e  of  t h e  s t r i p s  t h a t  a r e  a b o u t  1.5 x  7 in .)  so  t h a t  i t  l i e s  a c r o s s  t h e  b o t t o m  of 
t h e  b e a k e r ,  c o m e s  u p  a l o n g  t h e  s i d e  a n d  h a n g s  o v e r  t h e  to p .  P a s t e  t h i s  f r e e  e n d  to  t h e  o u t s i d e  of 
t h e  b e a k e r  w i th  a  s t i c k e r .  L a b e l  t h e  b e a k e r  w i t h  y o u r  n a m e ,  c o v e r  i t w i t h  a  w a t c h  g l a s s ,  a n d  l e t  
i t  s t a n d  u n t i l  th e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d .  T h i s  i n t e r v a l  s h o u ld  n o t  b e  l o n g e r  t h a n  48 h o u r s .

R e m o v e  t h e  s t r i p  a n d  c u t  a  n o t c h  in  t h e  to p  e n d  so  t h a t  y o u  w i l l  know  w h ic h  p o r t i o n  of  t h e  s t r i p  
w a s  n o t  e x p o s e d  to  th e  o x id i z in g  a g e n t .  R i n s e  in  r u n n i n g  w a t e r  f o r  a b o u t  5 m i n u t e s .  I m m e r s e  in  a  
d i l u t e  s o lu t io n  of s o d i u m  b i s u l f i t e ,  N a H S O j ,  f o r  5 m i n u t e s  ( d i s s o l v e  a b o u t  1 / 4  t e a s p o o n  of  NaHSC>3 
in  100 m l  w a t e r ) .  S o d iu m  b i s u l f i t e  i s  a n  a n t i - c h l o r  t h a t  w i l l  d e s t r o y  a n y  r e s i d u a l  b l e a c h .  R i n s e  in  
r u n n i n g  w a t e r ,  i m m e r s e  in  5% HC1 f o r  2 m i n u t e s ,  a n d  r i n s e  a g a i n  u n t i l  f r e e  f r o m  a c i d  ( l i tm u s  
p a p e r  t e s t ) .  C u t  t h i s  s t r i p  of c l o t h  l e n g t h w i s e .  O ne  of  t h e  n a r r o w  s t r i p s  w i l l  b e  I— 10 a n d  th e  o t h e r  
I -  11. S a v e  I— 10 f o r  E x p e r i m e n t  10, a n d  I— 11 f o r  E x p e r i m e n t  11.

W o u ld  y o u  e x p e c t  s o m e  b l e a c h  l i q u o r  to  b e  d r a w n  up  in to  th e  u p p e r  p a r t  o f  th e  s t r i p  by  c a p i l ­

l a r y  a c t i o n ?______________W o u ld  y o u  e x p e c t  s o m e  o x i d a t i o n  of c o t t o n  in  t h e  u p p e r  p a r t  o f  t h e

s t r i p  ? _ ___________ In w h a t  p o r t i o n  of  t h e  c l o t h ,  a b o v e  t h e  s u r f a c e  of t h e  l iq u id ,  w o u ld  y o u  e x p e c t

t h e  h i g h e s t  c o n c e n t r a t i o n  of  c a l c i u m  h y p o c h l o r i t e ? ________________  How d o e s  o r d i n a r y  a i r  a c t i v a t e

b l e a c h  l i q u o r ? _______________________________  D o e s  t h e  o x y g e n  of  t h e  a i r  o x id i z e  c o t t o n ? ______________

W i l l  a c t i v a t e d  b l e a c h  l i q u o r  o x i d i z e  c o t t o n ? _____________ W il l  t h e  c o t to n  b e lo w  t h e  s u r f a c e  b e

o x i d i z e d ? _____________ In w h a t  p o r t i o n  of  t h e  c l o t h  w o u ld  y o u  p r e d i c t  t h e  m o s t  o x y c e l l u l o s e  w o u ld  b e

f o r m e d  ?__________________________  ^

10. D E T E C T I O N  O F  O X Y C E L L U L O S E  B Y  F E H L I N G ’S S O L U T IO N

P u t  25 m l  e a c h  o f  F e h l i n g ’s s o l u t i o n  A a n d  B in to  a  400  m l  b e a k e r .  A d d  100 m l  w a t e r  a n d  
b r i n g  to  a  b o i l .  I m m e r s e  I - 10 in  t h i s  s o l u t i o n  a n d  c o n t i n u e  b o i l i n g  g e n t ly  f o r  5 m i n u t e s .  R e m o v e  
th e  s t r i p  a n d  r i n s e  in  r u n n in g  w a t e r .

W h ic h  e n d  of th e  s t r i p  i s  th e  d a r k e r  c o l o r  ?_______________________________ W hy ?__________________________

___________________  W h e r e  i s  t h e  c o l o r  s t i l l  d a r k e r  ?_____________________________________________ W hy i s  i t

d a r k e r  t h a n  t h e  p o r t i o n  t h a t  w a s  s u b m e r g e d  in  t h e  b l e a c h  l iq u o r  ? ______________________________________

T e s t  th e  s t r e n g t h  of  t h e  s t r i p  a t  d i f f e r e n t  p l a c e s  a lo n g  i t s  l e n g t h  by  p u l l i n g  i t  w i th  y o u r  f i n g e r s .

W h e r e  i s  t h e  s t r i p  w e a k e s t ? ____________________________ :_____________________________________________________

W h e r e  i s  i t  s t r o n g e s t ? ____________________________________________________  W h a t  i s  t h e  c o n n e c t i o n  b e t w e e n

s t r e n g t h  a n d  a m o u n t  o f  CU2O d e p o s i t e d ? ____________________________________________________________________

M o u n t  t h e  s a m p l e  b e lo w .

I - 10

S u b m e r g e d  A t  s u r f a c e
in b l e a c h  of  b l e a c h

N o t s u b m e r g e d  
in  b l e a c h

C o t to n  M u s l i n ,  B l e a c h e d  a n d  T e s t e d  w i th  F e h l i n g ’s S o lu t io n
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T h i s  e x p e r i m e n t  i l l u s t r a t e s  how  w e  c a n  d e m o n s t r a t e  t h e  e x i s t e n c e  o f  o x y c e l l u l o s e  on  c o t to n  
- a n d  c a n  a l s o  d e t e r m i n e  r e l a t i v e l y  how  m u c h  i s  p r e s e n t .  T h i s  s a m e  a n a l y s i s  m a y  b e  m a d e  q u a n t i ­
t a t i v e l y  to  d e t e r m i n e  t h e  c o p p e r  n u m b e r  of  a  s a m p l e  o f  c o t to n ,  w h ic h  i s  a n  e x a c t  t n e a s u r e  o f  th e  

r e d u c i n g  c a p a c i t y  of  t h e  c o t to n  a n d  a n  i m p o r t a n t  v a l u e  in  d e c i d i n g  how  f a r  o x id a t i o n  h a s  p r o g r e s s e d .  
T h e  d e t e r m i n a t i o n  of  c o p p e r  n u m b e r  s h o u ld  n o t  b e  a t t e m p t e d  b y  s t u d e n t s  w i th  no  t r a i n i n g  in  t h e  

—te c h n i q u e  of  q u a n t i t a t i v e  a n a l y s i s .

T H E  C O P P E R  N U M B E R  O F  O X ID IZ E D  C O T T O N

T h e  q u a n t i t a t i v e  v a l u e  t h a t  m e a s u r e s  t h e  a b i l i t y  of  o x i d i z e d  c e l l u l o s e  t o  r e d u c e  a l k a l i n e  c o p p e r  
s o l u t i o n s  i s  k n o w n  a s  t h e  c o p p e r  n u m b e r  o r  c o p p e r  i n d e x  a n d  i s  n u m e r i c a l l y  e q u a l  t o  t h e  n u m b e r  of 
g r a m s  of  r e d u c e d  c o p p e r  f o r m e d  b y  t h e  a c t i o n  of 100 g m  of c e l l u l o s i c  m a t e r i a l .  T h e r e  a r e  s e v e r a l  
m e t h o d s  f o r  d e t e r m i n i n g  t h i s  v a l u e ,  d i f f e r i n g  in  s u c h  p o i n t s  a s  t i m e ,  t e m p e r a t u r e ,  c o n c e n t r a t i o n ,  
a n d  ty p e  of  a l k a l i  u s e d .  A c r i t i c a l  s tu d y  of  t h e s e  m e t h o d s  l e d  C l i b b e n s  a n d  G e a k e l  to  s e l e c t  th e  
B r a i d y  m e t h o d  a s  t h e  b e s t .  It h a s  t h e  a d v a n t a g e s  t h a t  (a) b l a n k  d e t e r m i n a t i o n s  c a r r i e d  o u t  in  th e  
a b s e n c e  o f  c e l l u l o s e  g iv e  v a l u e s  c l o s e  to  z e r o ,  (b) p u r e  c e l l u l o s e  g i v e s  a  v e r y  low  v a l u e ,  (c) o n ly  
s l i g h t  m o d i f i c a t i o n s  in  t h e  c e l l u l o s e  g iv e  l a r g e r  i n c r e a s e s  in  t h e  v a l u e  t h a n  c a n  b e  o b t a i n e d  by  
o t h e r  m e t h o d s ,  a n d  (d) th e  r e s u l t s  a r e  r e p r o d u c i b l e .

T H E  D E T E R M I N A T I O N  O F  T H E  B R A ID Y  C O P P E R  N U M B E R  

—S o lu t io n s  R e q u i r e d :

C o p p e r  S o lu t io n :  100 g m  C u S 0 4 • 5 H 20  in  1 l i t e r

A l k a l i :  50 g m  N a H C O ,  a n d
2 5 0  g m  N a ^ C O j  ( c r y s t a l l i n e )  in  1 l i t e r

F e r r i c  A lu m :  100 g m  f e r r i c  a m m o n i u m  s u l f a t e  a n d
1 4 0  m l  c o n c e n t r a t e d  H -,SO , in  1 l i t e r2 4

P e r m a n g a n a t e :  A  0 .0 4  N s o l u t i o n  o f  K M n O ^

T h e  R e d u c t i o n

C u t  d r y  c o t t o n  m a t e r i a l  in to  s m a l l  p i e c e s ,  w e ig h  e x a c t l y  2 .5  g m  a n d  p u t  i t  in to  a  snriall g l a s s -  
s t o p p e r e d  E r l e n m e y e r  f l a s k .  I m m e r s e  t h e  f l a s k  u p  to  i t s  n e c k  in  a  c o n s t a n t  l e v e l  b a t h  of b o i l i n g  
w a t e r .  I m m e d i a t e l y  b e f o r e  u s e ,  m e a s u r e  5 m l  of  t h e  c o p p e r  s o l u t i o n  w i th  a  p i p e t t e  in to  a  s m a l l  

“ W e a k e r  a n d  a d d  95 m l  of  a l k a l i  f r o m  a  g r a d u a t e .  B r i n g  t h i s  m i x t u r e  t o  a  b o i l  a n d  p o u r  i t  in to  t h e  
h o t  E r l e n m e y e r  f l a s k  c o n t a in i n g  t h e  c o t t o n  b e i n g  t e s t e d .  U s e  a  g l a s s  r o d  to  d i s t r i b u t e  t h e  c o t to n  
t h r o u g h  t h e  l i q u i d  a n d  a l l o w  b u b b l e s  of  a i r  t o  e s c a p e .  P u t  in  t h e  g l a s s  s t o p p e r ,  i m m e r s e  t h e  f l a s k  
in  a  b o i l i n g  w a t e r  b a t h ,  a n d  h e a t  f o r  3 h o u r s ,  T h e  f l a s k  s h o u ld  b e  f u l l  o f  l i q u i d  so  t h a t  n o  a i r  s p a c e  
i s  l e f t  a t  t h e  to p .

D e t e r m i n a t i o n  of  t h e  R e d u c e d  C o p p e r

A t  t h e  e n d  of  3 h o u r s ,  f i l t e r  t h e  c o n t e n t s  o f  th e  f l a s k  b y  d e c a n t a t i o n  a n d  s u c t i o n  t h r o u g h  a 
G o o c h  c r u c i b l e  p r o v i d e d  w i th  a  th in  a s b e s t o s  m a t .  W a s h  (by d e c a n t a t i o n )  3 t i m e s  w i t h  h o t  N a 2C 03 
(1 %) a n d  f i n a l l y  t r a n s f e r  t h e  p i e c e s  o f  c l o th  a n d  C u 2 0  t o  t h e  G o o c h .  D i s c a r d  t h e  f i l t r a t e s  c o l l e c t e d  
in  t h e  s u c t i o n  f l a s k ,  a n d  p r o v i d e  t h e  f l a s k w i t h  a  l a r g e  t e s t  tu b e  t h a t  w i l l  c o l l e c t  t h e  n e x t  w a s h i n g s .  . 
W a s h  t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  G o o c h  w i t h  h o t  f e r r i c  a l u m  s o lu t io n ,  u s i n g  2 p o r t i o n s  of  1 0 -1 5  m l  e a c h ,  
a n d  f i n a l ly  w a s h w i t h h o t  H 2SO 4 ( a b o u t  2 N). T r a n s f e r  t h e  c o m b i n e d  f e r r i c  a l u m  a n d  H 2SO 4 f i l t r a t e s  
q u a n t i t a t i v e l y  to  a  s u i t a b l e  s i z e  f l a s k  a n d  t i t r a t e  w i t h  0 .0 4  N K M n 0 4 , u s i n g  a  c a l i b r a t e d  10 m l  
b u r e t t e .

T h e  r e d u c e d  c o p p e r  on  t h e  c o t t o n  m a t e r i a l  w i l l  r e d u c e  a n  e q u i v a l e n t  a m o u n t  o f  f e r r i c  i r o n  to  
f e r r o u s  i r o n .  W h e n  t h i s  i s  t i t r a t e d  w i t h  K M n 0 4 , t h e  a m o u n t  r e q u i r e d  w i l l  b e  e q u i v a l e n t  to  t h e  f e r ­

r o u s  i r o n  p r e s e n t  a n d  t h e r e f o r e  i n d i r e c t l y  e q u i v a l e n t  to  t h e  a m o u n t  of r e d u c e d  c o p p e r  f o r m e d  by  
t h e  a c t i o n  of  o x id i z e d  c o t t o n  on  t h e  a l k a l i n e  c o p p e r  s o lu t io n .

4 1 J .  T e x t i l e  I n s t . ,  15, T 2 7 - 3 8  (1924).
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5 C u 2 0  + 5 F e 2 ( S 0 4 )3 + 5 H 2S 0 4 = 10C uS O 4 + 1 0 F e S O 4 + 5 H 2 0  

10 F e S O 4 + 2 K M n 0 4 + 8 H 2S 0 4 = 2 M n S 0 4 + K 2S 0 4 + 5 F e 2 ( S 0 4)3 + 8H z O 

1 m l  0 .0 4  N K M nO ,j  i s  e q u i v a l e n t  to  0 .0 0 2 5  g m  r e d u c e d  c o p p e r .

T h e  c o p p e r  n u m b e r  i s  t h e  g r a m s  of  r e d u c e d  c o p p e r  f o r m e d  b y  100 g m  of  c o t to n .  T h i s  100 g m  
i s  40 t i m e s  t h e  w e i g h t  o f  s a m p l e  u s e d  in  t h e  d e t e r m i n a t i o n .  T h e r e f o r e ,  e a c h  m i l l i l i t e r  o f  0 .0 4  N 
K M n 0 4 u s e d  in  t h e  t i t r a t i o n  m e a n s  a  c o p p e r  n u m b e r  of 0.1 (40 t i m e s  0 .0 0 2 5 ) .

F o r  a d e t a i l e d  d i s c u s s i o n  of  th e  B r a i d y  c o p p e r  n u m b e r ,  t h e  r e a d e r  i s  r e f e r r e d  to  th e  a r t i c l e  by  
C l i b b e n s  a n d  G e a k e  m e n t i o n e d  a b o v e ,  a n d  to  H e y e s 2 f o r  a  m i c r o  m e t h o d  r e q u i r i n g  o n ly  0 .25  g m  of 
m a t e r i a l  f o r  t e s t i n g .  A m o d i f i e d  F e h l i n g ’s s o lu t io n  f o r  t h i s  t e s t  i s  d i s c u s s e d  b y  S ta u d  a n d  G r a y 3 .

A B S O R P T I O N  O F  B A S IC  D Y E S  (I. T . C . ,  p a g e  143)

T h e  i n c r e a s e d  a b s o r p t i o n  of  b a s i c  d y e s  e x h i b i t e d  by  o x id i z e d  c e l l u l o s e  s e e m s  to  b e  a s s o c i a t e d  
s o m e w h a t  w i th  t h e  a c i d  g r o u p s ,  p r o b a b l y  b e c a u s e  t h e  C O O H  g r o u p  r e a c t s  w i th  t h e  p o s i t i v e l y  c h a r g e d  
b a s e  o f  t h e  b a s i c  d y e s tu f f .  A t  a n y  r a t e ,  a f t e r  t h e  o x id a t io n  of c e l l u l o s e  b e g i n s ,  i t s  a b i l i t y  to  a b s o r b  
b a s i c  d y e s ,  s u c h  a s  m e t h y l e n e  b lu e ,  i s  i n c r e a s e d .  If l o c a l i z e d  o v e r b l e a c h i n g  h a s  t a k e n  p l a c e ,  t h e  
o v e r b l e a c h e d  a r e a s  w i l l  d y e  a  d a r k e r  s h a d e  w i th  m e t h y l e n e  b l u e ,  so  t h a t  t h e  d e p t h  of c o l o r  i s  a 
m e a s u r e  of  t h e  e x t e n t  of  o x id a t io n ,  a  q u a l i t a t i v e  d e m o n s t r a t i o n  of  w h i c h  y o u  w i l l  m a k e  in  t h e  f o l lo w ­
ing  e x p e r i m e n t .

11. D E T E C T I O N  O F  O X Y C E L L U L O S E  B Y  M E T H Y L E N E  B L U E

P u t  I - 11 in to  a 250 m l  b e a k e r  a n d  a d d  e n o u g h  m e t h y l e n e  b l u e  (0 .1 % )  to  c o v e r  i t  w e l l .  H e a t  to  
a b o u t  8 5 °  C a n d  k e e p  it  t h e r e  a b o u t  10 m i n u t e s .  R e m o v e  t h e  s t r i p  a n d  r i n s e  w e l l  w i th  w a t e r .  W h a t  
c a u s e s  s o m e  p a r t s  to  b e  d y e d  a  d a r k e r  c o l o r  t h a n  o t h e r s ?

W h a t  c a u s e d  t h e  e x c e s s i v e  o x id a t io n  a t  t h e  a r e a  d y e d  th e  d a r k e s t  c o l o r ? .

1-11

S u b m e r g e d  A t  s u r f a c e  N o t  s u b m e r g e d
in  b l e a c h  of b l e a c h  in  b l e a c h

C o t to n  M u s l i n  B l e a c h e d  a n d  T e s t e d  w i th  M e t h y l e n e  B l u e

T H E  M E T H Y L E N E  B L U E  N U M B E R  O F  O X ID IZ E D  C O T T O N

T h e  d e t e r m i n a t i o n  of  t h i s  v a l u e  s h o u l d  n o t  b e  a t t e m p t e d  b y  s t u d e n t s  w i th  n o  t r a i n i n g  in  t h e  
t e c h n i q u e  of  q u a n t i t a t i v e  a n a l y s i s .

R a w ,  u n b l e a c h e d  c o t t o n  h a s  t h e  p r o p e r t y  of  a b s o r b i n g  m e t h y l e n e  b l u e ,  a  b a s i c  d y e s tu f f .  T h i s  
a b s o r p t i o n  i s  d u e  to  i m p u r i t i e s  s u c h  a s  p r o t e i n  a n d  p e c t i c  m a t t e r ,  a n d  i f  c o t to n  i s  c a r e f u l l y  s c o u r e d  
a n d  b l e a c h e d  i t s  a b i l i t y  to  a b s o r b  t h i s  d y e  s h o u ld  b e  r e d u c e d ,  f o r  p u r e  c e l l u l o s e  h a s  a  q u i t e  s m a l l  
a n d  f a i r l y  c o n s t a n t  a b s o r p t i o n .  If t h i s  a b s o r p t i o n  c o u l d  b e  p u t  on  a  q u a n t i t a t i v e  b a s i s  so  t h a t  the).

2J .  S o c .  C h e m .  In d . ,  47 ,  T 9 0 - 9 2  (1928).
3 Ind. E n g .  C h e m . ,  1 J ,  741 (1 9 2 5 );  19, 854  (1 9 2 7 ) .
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a m o u n t  o f  d y e  a b s o r b e d  c o u ld  b e  d e f i n i t e l y  e x p r e s s e d ,  w e  s h o u ld  h a v e  a  m e t h o d  f o r  fo l lo w in g  th e  
p r o g r e s s  of p u r i f i c a t i o n  of  c o t to n  d u r i n g  b l e a c h i n g  a n d  u l t i m a t e l y  f o r  m e a s u r i n g  t h e  s u c c e s s  of  t h e  
rb l e a c h i n g  o p e r a t i o n .

S u c h  a  m e t h o d  h a s  b e e n  p e r f e c t e d  a n d  g i v e s  u s  w h a t  i s  k n o w n  a s  th e  m e t h y l e n e  b lu e  a b s o r p t i o n  
n u m b e r .  T h i s  m e t h y l e n e  b lu e  n u m b e r  i s  d e f in e d  a s  t h e  n u m b e r  of  m i l l i m o l e s  o f  m e t h y l e n e  b lu e  
h y d r o c h l o r i d e  a b s o r b e d  b y  100 g m  of  d r y  c o t to n .

M e t h y l e n e  b lu e  i s  a b s o r b e d  n o t  o n ly  b y  t h e  i m p u r i t i e s  in  r a w  c o t to n  b u t  a l s o  b y  t h e  o x id i z e d  
p o r t i o n s  c o n t a i n i n g  C O O H  g r o u p s  r e s u l t i n g  f r o m  o x id a t io n  ( o x y c e l l u l o s e ) .  T h i s  f a c t  h a s  long  b e e n  
u s e d  a s  a  b a s i s  f o r  m e a s u r i n g  t h e  e x t e n t  o f  o x id a t io n  a n d  b e c o m e s  v e r y  i m p o r t a n t  in  c o n n e c t i o n  
w i t h  t h e  b l e a c h i n g  of  c o t to n ,  b e c a u s e  b l e a c h i n g  i s  a n  o x id a t i o n  p r o c e s s ,  a n d  to o  m u c h  b l e a c h i n g  c a n  
b e  d e t e c t e d  b y  d e t e r m i n i n g  t h e  m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r .

B r i e f l y  s t a t e d ,  t h e  m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  t h i s  v a l u e  c o n s i s t s  o f  t r e a t i n g  a  w e i g h e d  a m o u n t  of 
d r y  c o t to n  w i th  a  s o l u t i o n  of  d y e s t u f f  o r  k n o w n  s t r e n g t h  a n d  s u b s e q u e n t l y  d e t e r m i n i n g  how m u c h  
d y e  i s  l e f t  in  s o lu t io n .  In p r a c t i c e  a  n u m b e r  of  p r e c a u t i o n s  a n d  l i m i t a t i o n s  m u s t  b e  o b s e r v e d ,  a n d  
t h e s e  w i l l  b e  m e n t i o n e d  in  t h e  f o l lo w in g  p a r a g r a p h s .

T h e  c o n c e n t r a t i o n  of  t h e  d y e s t u f f  s o l u t i o n  u s e d  s h o u ld  b e  0 .4  m i l l i m o l e  p e r  l i t e r .  T h i s  i s  m a d e  
by  d i lu t in g  a  s t o c k  s o l u t i o n  c o n t a in i n g  10 m i l l i m o l e s  p e r  l i t e r .  M e t h y l e n e  b l u e  h y d r o c h l o r i d e  h a s  
t h e  f o r m u l a  C j ^ H i ^ N j S C I,  w i th  a  m o l e c u l a r  w e ig h t  o f  320 . T h u s  10 m i l l i m o l e s  w o u ld  b e  3 .2  g m .  
T h e  s t o c k  s o lu t io n  i s  m a d e  b y  d i s s o l v i n g  e x a c t l y  t h i s  w e i g h t  of d y e s t u f f  a n d  m a k i n g  t h e  s o lu t io n  
up  to  e x a c t l y  1 l i t e r .  W h e n  t h i s  s o l u t i o n  i s  d i l u t e d  s o  a s  to  c o n t a i n  0 .4  m i l l i m o l e  p e r  l i t e r ,  o n e  o b t a i n s  
t h e  s o l u t i o n  to  b e  u s e d  in  th e  a c t u a l  d e t e r m i n a t i o n  of t h e  m e t h y l e n e  b lu e  n u m b e r .

A n  a m o u n t  of d r y  c o t t o n  of  a b o u t  1.5 to  2 .0  g m  i s  a c c u r a t e l y  w e ig h e d ,  p l a c e d  in  a  75 m l  b o t t l e  
a n d  c o v e r e d  w i th  50 m l  m e t h y l e n e  b lu e  s o l u t i o n  (0 .4  m i l l i m o l e )  m e a s u r e d  w i th  a  p ip e t t e .  T h e  
s t o p p e r  i s  p a i n t e d  w i t h  p a r a f f i n  a n d  th e  b o t t l e  w i r e d  in  a  s h a k in g  m a c h i n e  a n d  s h a k e n  f o r  18 h o u r s .  
S o m e  of  t h e  s o l u t i o n  i s  t h e n  t r a n s f e r r e d  to  a  c o l o r i m e t e r  t u b e ,  a n d  t h e  a m o u n t  of d y e s t u f f  in  i t  d e ­
t e r m i n e d  by  c o m p a r i n g  t h e  c o l o r  w i th  t h a t  o f  a  d y e  s o l u t i o n  of  k n o w n  s t r e n g t h .  T h i s  i s  b e s t  d o n e  
in  a  K o b e r - K l e t t  o r  s i m i l a r  c o l o r i m e t e r .  In u s i n g  a n  i n s t r u m e n t  of t h i s  t y p e ,  a - s o l u t i o n  of k n o w n  
s t r e n g t h  i s  p l a c e d  in  o n e  c y l i n d e r  a n d  t h e  u n k n o w n  s o lu t io n  in  a n o t h e r  c y l i n d e r .  T h e s e  tw o  s o lu t io n s  
a r e  v i e w e d  b y  t h e  o p e r a t o r  w h o ,  b y  m e a n s  of  g l a s s  p l u n g e r s ,  c a n  lo o k  t h r o u g h  d i f f e r e n t  a m o u n t s  of 
t h e  s o lu t i o n ,  a n d  b y  a d j u s t i n g  t h e s e  p l u n g e r s ,  c a n  m a t c h  t h e  d e p t h  of c o l o r  in  t h e  tw o  c y l i n d e r s  a n d  
g e t  t h e m  e x a c t l y  a l i k e .  It i s  g e n e r a l l y  a s s u m e d  in  c o l o r i m e t r i c  a n a l y s i s  t h a t  t h e  c o n c e n t r a t i o n s  of 
tw o  s o l u t i o n s  s h o w in g  e q u a l  c o l o r  i n t e n s i t y ,  w h e n  v ie w e d  in  t h e  c o l o r i m e t e r ,  a r e  i n v e r s e l y  p r o p o r ­
t i o n a l  to  t h e  l e n g t h s  of  c o l u m n s  of  s o l u t i o n  t r a v e r s e d  b y  t h e  l i g h t  in  r e a c h i n g  t h e  e y e  of  t h e  o b ­
s e r v e r .  T h a t  i s ,  if  o n e  c o l u m n  of b lu e  s o l u t i o n  i s  20 m m  lo n g  a n d  a n o t h e r  c o l u m n  i s  10 m m  long  
a n d  th e y  b o t h  sh o w  t h e  s a m e  c o l o r  i n t e n s i t y ,  t h e n  t h e  s e c o n d  o n e  i s  t w i c e  a s  s t r o n g  a s  t h e  f i r s t  
o n e .  T h e s e  l e n g t h s  a r e  m e a s u r e d  in  t h e  c o l o r i m e t e r  a n d  i f  t h e  c o n c e n t r a t i o n  o f  o n e  s o l u t i o n  i s  
k n o w n ,  t h a t  of t h e  o t h e r  c a n  b e  c a l c u l a t e d  by  a n  i n v e r s e  p r o p o r t i o n .  In t h e  u s e  o f  m e t h y l e n e  b lu e  

* s o l u t i o n s ,  h o w e v e r ,  t h i s  c a l c u l a t i o n  c a n  b e  m a d e  o n ly  i f  t h e  tw o  s o l u t i o n s  a r e  o f  a b o u t  th e  s a m e  
s t r e n g t h .  T h e r e f o r e ,  in  t h e  d e t e r m i n a t i o n  of  t h e  m e t h y l e n e  b lu e  n u m b e r  w e  u s e  a  s o l u t i o n  c o n t a i n ­
ing 0.2 m i l l i m o l e  p e r  l i t e r  o f  t h e  d y e s t u f f  a s  t h e  s t a n d a r d  f o r  c o m p a r i s o n ,  a n d  w e  a d j u s t  th e  w e ig h t  
o f  c o t t o n  b e i n g  t e s t e d  s o  t h a t  i t  w i l l  a b s o r b  a b o u t  l / 2  t h e  d y e s t u f f  s h a k e n  w i th  it.  If l / 2  t h e  d y e  i s  
a b s o r b e d  f r o m  t h e  0 .4  m i l l i m o l e  s o lu t i o n ,  i t  w i l l  t h e n  c o n t a i n  0 .2  m i l l i m o l e  p e r  l i t e r .  T h e  f i r s t  
w e i g h t  o f  c o t to n  u s e d  in  t h e  t e s t  m a y  b e  to o  l a r g e  o r  t o o  s m a l l ;  if s o ,  m o r e  t e s t s  m u s t  b e  c a r r i e d  
o u t  u n t i l  t h e  r e s i d u a l  s o l u t i o n  c o n t a i n s  a p p r o x i m a t e l y  0 .2  m i l l i m o l e  of  d y e s t u f f  p e r  l i t e r .  T h e  
l i m i t s  o f  v a r i a t i o n  a l l o w e d  a r e  a s  f o l l o w s :  if  t h e  s t a n d a r d  r e a d s  20 m m ,  t h e  u n k n o w n  s o l u t i o n  m u s t  
b e  s o m e w h e r e  b e t w e e n  17 a n d  23 m m  w h e n  t h e  tw o  c o l o r s  a r e  of e q u a l  i n t e n s i t y .

T h e  v a l u e s  o b t a in e d  b y  t h e  a b o v e  m e t h o d  a r e  a c c u r a t e  a n d  r e p r o d u c i b l e ,  b u t  m a y  b e  i n t e r p r e t e d  
a n d  c o n c l u s i o n s  d r a w n  f r o m  t h e m ,  o n ly  if  t h e  fo l lo w in g  p o i n t s  a r e  k e p t  in  m in d .

1. T h e  o r i g i n  o f  t h e  r a w  m a t e r i a l  i s  a  f a c t o r .  N o r m a l l y ,  b l e a c h e d  E g y p t i a n  c o t to n ,  e s p e c i a l l y  
S a k e l  c o t to n ,  h a s  a  h i g h e r  m e t h y l e n e  b lu e  n u m b e r  th a n  A m e r i c a n  c o t to n .  T h e  v a l u e s  f o r  S a k e l  a r e  
a b o u t  t w i c e  a s  l a r g e  a s  f o r  A m e r i c a n  c o t to n  (0 .92  a s  a g a i n s t  0 .4 5  to  0 .50 ) .

2. C o t to n  t h a t  h a s  b e e n  p o o r l y  s c o u r e d  b e f o r e  b l e a c h i n g  w i l l  h a v e  a  h ig h  m e t h y l e n e  b lu e  n u m ­
b e r ,  w h ic h  i s  n o t  r e d u c e d  b y  f u r t h e r  b l e a c h i n g .

3.. T h e  a l k a l i n i t y  of t h e  a s h  in  t h e  c o t to n  g o o d s  i s  a  d e t e r m i n i n g  f a c t o r .  An i n c r e a s e  in  a s h  
a l k a l i n i t y  r e s u l t s  in  a n  i n c r e a s e  in  t h e  m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r ,  s o  t h a t  f o r  a n  a c c u r a t e  s tu d y ,  t h e  
d i s t u r b i n g  e f f e c t  of v a r i a t i o n s  in  a s h  a l k a l i n i t y  s h o u ld  b e  e l i m i n a t e d  by  w a s h i n g  a l l  m a t e r i a l s  w i th  
d i l u t e  a c i d  b e f o r e  m a k i n g  t h e  d e t e r m i n a t i o n .
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4. T h e  b l e a c h i n g  m e d i u m  a f f e c t s  t h e  v a l u e .  C o t t o n s  b l e a c h e d  in  a n  a l k a l i n e  m e d i u m  h a v e  a  
h i g h e r  v a l u e  t h a n  t h o s e  b l e a c h e d  in  a n  a c i d  m e d i u m .  T w o  s u c h  s a m p l e s  in  w h i c h  th e  s a m e  a m o u n t  
o f  o x id a t io n  w a s  k n o w n  t o  h a v e  t a k e n  p l a c e  g a v e  v a l u e s  of  2 .15  a n d  0 .9 1 .  T h i s  i s  to  b e  e x p e c t e d , ,  
a s  i t  i s  w e l l  k n o w n  t h a t  a l d e h y d e  g r o u p s  a r e  m u c h  m o r e  e a s i l y  o x i d i z e d  in  a n  a l k a l i n e  m e d i u m .  
T h i s  w o u ld  y i e l d  a n  o x y c e l l u l o s e  c o n t a i n i n g  m o r e  C O O H  g r o u p s  a n d  t h e r e f o r e  a  h i g h e r  m e t h y l e n e  
b l u e  n u m b e r .

5. T h e  m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r  f o r  c o t t o n s  b l e a c h e d  in  a n  a c i d  m e d i u m  i s  f a i r l y  c o n s t a n t .  O v e r  
a  r a n g e  of  o x i d a t i o n s  e q u i v a l e n t  to  a  c o n s u m p t i o n  of  0 to  0 .1 7 %  o x y g e n ,  t h e  m e t h y l e n e  b lu e  n u m b e r s  
v a r i e d  f r o m  0 .7 0  to  0 .8 0 .  W h e n  a n  a c i d  b l e a c h  i s  u s e d ,  th e  r e a c t i o n  of  h y d r o l y s i s  e n t e r s  in. A s  
t h i s  i s  a  s p l i t t i n g  a c t i o n  r e s u l t i n g  in  t h e  f o r m a t i o n  of  a l d e h y d e  g r o u p s ,  t h e  c o p p e r  n u m b e r  s h o u ld  
i n c r e a s e  ( s e e  t h e  a c c o m p a n y i n g  c h a r t ) .  B u t  t h e  a l d e h y d e  g r o u p s  a r e  n o t  s o  e a s i l y  o x id i z e d  in  a n  
a c i d  m e d i u m ,  a n d  t h e r e f o r e  t h e  m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r  r e m a i n s  a b o u t  c o n s t a n t .

6 . V a r i a t i o n s  in  t h e  h y d r o g e n  io n  < j n c e n t r a t i o n  of  t h e  b l e a c h  a f f e c t  t h e  a m o u n t  o f  a b s o r p t i o n . ^  
T h e  r e l a t i o n  b e t w e e n  m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r  a n d  th e  pH of t h e  b l e a c h  i s  s h o w n  by  t h e  fo l lo w in g  
f i g u r e s ,  t a k e n  f r o m  B i r t w e l l ,  C l i b b e n s ,  a n d  R i d g e .^  T h e y  a r e  t h e  r e s u l t s  o f  b l e a c h i n g  s e a  i s l a n d  
c o t t o n  in  s o d i u m  h y p o c h l o r i t e  s o l u t i o n s  of  d i f f e r e n t  a c i d i t i e s .  T h e  a m o u n t  o f  o x y g e n  c o n s u m e d  w a s  
th e  s a m e  in  e a c h  c a s e .

pH of C o p p e r M e th y le n e
B l e a c h N u m b e r B l u e  N u m b e r

13.0 0 .43 1.83
12.0 0 .62 2 .15
11 .2 0 .5 2 2.23
10.2 0 .63 2 .9 6

9.0 1.20 2.90
7 .0 2 .5 4 1.50
4 .6 3 .88 1 .14
2.7 3.71 0 .9 0
1.0 2.10 0.96

D I F F E R E N C E  B E T W E E N  H Y D R O C E L L U L O S E  AND O X Y C E L L U L O S E

T h e  a c c o m p a n y i n g  t a b l e  s h o w s  t h a t  t h e r e  a r e  tw o  t y p e s  o f  o x i d i z e d  c o t to n ,  o n e  w i th  a  h ig h  
m e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r  ( f o r m e d  in  a l k a l i n e  o x id iz in g  m i x t u r e s )  a n d  o n e  w i th  a  h ig h  c o p p e r  n u m b e r  
( p r o d u c e d  in  a c i d  o x id iz in g  m i x t u r e s ) ,  (See I. T. C., p a g e  143.) T h e  c o t to n  w i t h  th e  h ig h  m e t h y l e n e  
b l u e  n u m b e r  h a s  a  h ig h  c a r b o x y l  g r o u p  c o n t e n t ,  a n d  t h e  c o t to n  w i t h  t h e  h ig h  c o p p e r  n u m b e r  h a s  a  
h ig h  r e d u c i n g  g r o u p  c o n t e n t .  N ow  w h e n  c e l l u l o s e  i s  h y d r o l y z e d  in  a c i d  m e d i u m ,  t h e  C O O H  g r o u p  
c o n t e n t  i s  low . K r a j c i n o v i c ^  h a s  p r o p o s e d  a  m e t h o d  f o r  d i s t i n g u i s h i n g  b e t w e e n  h y d r o c e l l u l o s e  a n d  
o x y c e l l u l o s e  o f  t h e  f i r s t  ty p e  m e n t i o n e d  a b o v e ;  t h e  m e t h o d  i s  b a s e d  on  th e  f a c t  t h a t  t h i s  t y p e  of 
o x y c e l l u l o s e  h a s  a h i g h e r  C O O H  g r o u p  c o n t e n t  th a n  h y d r o c e l l u l o s e .  T h e  p r i n c i p l e  u n d e r l y i n g  t h i s  
t e s t  i s  t h a t  C O O H  g r o u p s  (of t h e  n o n r e d u c i n g  ty p e  of  o x y c e l l u l o s e )  w i l l  f o r m  a d d i t i o n  c o m p o u n d s  
w i th  a r o m a t i c  a m i n e s  a n d  d i a m i n e s ,  w h ic h  c a n  b e  d i a z o t i z e d  a n d  c o u p l e d  to  f o r m  c o l o r e d  c o m ­
p o u n d s .  M o d i f i e d  c e l l u l o s e  t h a t  h a s  a  s m a l l  C O O H  g r o u p  c o n t e n t  w i l l  n o t  do  t h i s ;  a t  l e a s t  i t  w i l l  
y i e l d  on ly  a  s m a l l  a m o u n t  of c o l o r .  I t  i s  o b v io u s  t h a t  a n y  m e t h o d  b a s e d  on  th e  a m o u n t  o f  C O O H  
g r o u p  c o u l d  n o t  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  h y d r o c e l l u l o s e  a n d  a n  o x y c e l l u l o s e  t h a t  h a d  b e e n  f o r m e d  in  a n  
a l k a l i n e  m e d i u m .  T h e  K r a j c i n o v i c  t e s t  i s  i l l u s t r a t e d  in  t h e  fo l lo w in g  e x p e r i m e n t .

12. T H E  K R A JC IN O V IC  T E S T

M o i s t e n  0 .5  g m  e a c h  o f  h y d r o l y z e d  a n d  o x i d i z e d  c o t t o n  w i th  2 m l  0.1 M  s o l u t i o n  of b e n z i d i n e  in  
a l c o h o l  (H2N - C 6H 4 - C 6H 4 - N H 2). L e t  s t a n d  2 m i n u t e s  a n d  th e n  r i n s e  w i th  w a t e r .  D i a z o t i z e  by  i m ­
m e r s i n g  t h e  s a m p l e  in  a  m i x t u r e  o f  15 m l  HC1 (3%  s o lu t io n )  a n d  5 m l  NaNC>2 (3% s o lu t io n ,  w h ic h  
s h o u ld  n o t  b e  m a d e  u p  to o  f a r  in  a d v a n c e ) .  L e t  s t a n d  3 m i n u t e s  a n d  r i n s e  w i th  w a t e r .  A dd  2 m l  
j3 -n a p h th o l  (a 0.1 M  s o l u t i o n  in  a l k a l i ) .  L e t  s t a n d  5 m i n u t e s .  R i n s e  a n d  o b s e r v e  t h e  c o l o r .  M o u n t  
t h e  s a m p l e .  T h e  h y d r o l y z e d  s a m p l e  i s  1 -12 ,  a n d  th e  o x i d i z e d  o n e  i s  1-13.

^ F o r  a  f u r t h e r  a n d  c o m p l e t e  d i s c u s s i o n  of  m e t h y l e n e  b lu e  a b s o r p t i o n ,  t h e  r e a d e r  i s  r e f e r r e d  t o - 
B i r t w e l l ,  C l i b b e n s ,  a n d  G e a k e ,  J. T e x t i l e  I n s t . ,  14, T 2 9 7 - 3 1 3  (1923).
B i r t w e l l ,  C l i b b e n s ,  a n d  R i d g e ,  J .  T e x t i l e  I n s t . ,  16, T 1 3 - 5 2  (1925).
C l ib b e n s  a n d  G e a k e ,  J .  T e x t i l e  I n s t . ,  1_7, T 1 2 7 - 1 4 4  (1926).

T e x t i l e  I n s t . ,  16, T 3 2  (1925).
6J .  T e x t i l e  I n s t . ,  38 ,  T i l  (1947).
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T h e  K r a j c i n o v i c  T e s t

1-12 1-13

H y d r o c e l l u l o s e  O x y c e l l u l o s e

T e a c h e r :  S ee  p a g e  73 f o r  p r e p a r a t i o n  o f  h y d r o l y z e d  a n d  o x i d i z e d  c o t to n  f o r  t h i s  e x p e r i m e n t .

13. D E T E R M I N A T I O N  O F  S T R E N G T H  O F  B L E A C H  L IQ U O R  (I. T .  C . ,  p a g e  180)

T h i s  d e t e r m i n a t i o n  i s  b a s e d  on  t h e  f a c t  t h a t  h y p o c h l o r i t e s  w i l l  r e a c t  w i th  i o d id e  io n  in  a c i d  
m e d i u m  to  l i b e r a t e  io d in e .  T h i s  i s  a n  o x i d a t i o n  r e a c t i o n  in  w h i c h  io d in e  i s  o x i d i z e d  f r o m  t h e  io d id e  
io n  to  t h e  n e u t r a l  i o d in e  a t o m .  W r i t e  e q u a t i o n  to  sh o w  t h e  r e a c t i o n  of  N a O C l  w i th  H I t o  f o r m l £ .

T h e  a m o u n t  of io d in e  in  a  s o lu t io n  c a n  b e  d e t e r m i n e d  b y  t i t r a t i n g  i t  w i th  a  s t a n d a r d  s o l u t i o n  of 
s o d i u m  t h i o s u l f a t e .

12 + 2N a 2S 2C>3 = N a 2S4.C>6 + 2 N aI

T h e  a d d i t i o n  of t h i o s u l f a t e  i s  c o n t in u e d  u n t i l  th e  I2 c o l o r  h a s  d i s a p p e a r e d .  If w e  k n o w  t h e  e x a c t  
a m o u n t  of N a 2S£03  u s e d  in  t h i s  t i t r a t i o n  w e  c a n  c a l c u l a t e  how  m u c h  I2 w a s  l i b e r a t e d  b y  t h e  a c t i o n  
o f  N a O C l ,  a n d  f r o m  t h i s  t h e  a m o u n t  o f  h y p o c h l o r i t e  in  a n  u n k n o w n  b l e a c h .  H o w e v e r ,  b l e a c h  l i q u o r s  
a r e  n o t  e v a l u a t e d  in  t e r m s  of h y p o c h l o r i t e  io n  b u t  in  t e r m s  of  a v a i l a b l e  c h l o r i n e .  T h e  t e r m  a v a i l ­
a b l e  c h l o r i n e  d o e s  n o t  r e a l l y  h a v e  a n y t h in g  to  d o  w i t h  c h l o r i n e  t h a t  c a n  b e  u t i l i z e d  b u t  i s  a  m a n n e r  
o f  e x p r e s s i n g  t h e  o x id i z i n g  p o w e r  of  b l e a c h .  O ne  a t o m  of c h l o r i n e  a s  i t  i s  fo u n d  in  a  h y p o c h l o r i t e  
i s  e q u i v a l e n t  to  tw o  a t o m s  o f  i o d in e  (as  s h o w n  in t h e  e q u a t io n  f i l l e d  in  on  th e  s o l i d  l i n e  a b o v e )  a n d  
t h e r e f o r e  i s  e q u i v a l e n t  to  o n e  o x y g e n .  H o w e v e r ,  t h e  c a l c u l a t i o n s  a r e  m a d e  on  t h e  b a s i s  o f  a n  
e q u i v a l e n t  w e i g h t  of 35 .5  f o r  c h l o r i n e .

T h e  d e t e r m i n a t i o n  of  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  i n v o l v e s  t h e  u s e  o f  b u r e t t e s .  A s  s o m e  s m a l l  l a b o r a ­
t o r i e s  do n o t  h a v e  b u r e t t e s ,  a n  o p t i o n a l  m e t h o d  (M e th o d  B ) ,  in  w h i c h  b u r e t t e s  a r e  n o t  n e e d e d ,  i s  

. d e s c r i b e d .

I t  i s  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  d e t e r m i n a t i o n  o f  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  b e  m a d e  on  t h r e e  k in d s  o f  b l e a c h  - -  
c o n c e n t r a t e d  b l e a c h  a s  p u r c h a s e d  b y  t h e  l a u n d r y ,  t h e  l a u n d r y  b l e a c h  a f t e r  i t  h a s  b e e n  d i l u t e d  a n d  
i s  r e a d y  to  a d d  to  th e  w a s h  w h e e l ,  a n d  h o u s e h o l d  b l e a c h  s u c h  a s  C l o r o x  o r  R o m a n  C l e a n s e r .

M e th o d  A

W i t h d r a w  a  10 m l  s a m p l e  of  b l e a c h  l i q u o r  w i th  a  p i p e t t e  a n d  c a r e f u l l y  t r a n s f e r  i t  t o  a  100 m l  
v o l u m e t r i c  f l a s k .  F i l l  t h e  f l a s k  e x a c t l y  t o  t h e  m a r k  w i t h  d i s t i l l e d  w a t e r ,  s t o p p e r  w i th  a  c o r k ,  a n d  
m i x  th o r o u g h l y  b y  u p - e n d i n g  t h e  f l a s k  s e v e r a l  t i m e s .

W i t h d r a w  10 m l  of  t h i s  d i l u t e  b l e a c h  w i t h  a  p i p e t t e  a n d  t r a n s f e r  i t  to  a  s m a l l  E r l e n m e y e r  f l a s k .

W h a t  f r a c t i o n  of  t h e  o r i g i n a l  s a m p l e  of  b l e a c h  d o e s  t h i s  r e p r e s e n t ? _______________A dd  20 m l  w a t e r ,
5 m l  KI (20% s o lu t io n ) ,  a n d  5 m l  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d  to  t h e  f l a s k .  C o r k  a n d  l e t  s t a n d  5 m i n u t e s .

W h a t  do  y o u  s e e  ?_________________________________________ T h i s  c o l o r  i s  d u e  to  w h a t ? ______________________

P r e p a r e  a  b u r e t t e  b y  p u t t i n g  a  t h i n  l a y e r  o f  g r e a s e  on  t h e  s t o p c o c k  a n d  c l e a n  t h e  b u r e t t e  t h o r ­
o u g h ly .  I t  i s  n o t  n e c e s s a r y  t o  l e t  i t  d r y ;  s i m p l y  r i n s e  i t  t w i c e  w i th  t h e  s o l u t i o n  y o u  a r e  g o in g  to  
u s e  in  i t .  F i l l  t h e  b u r e t t e  w i t h  0.1 N (be s u r e  t h a t  t h e  t i p  b e lo w  t h e  s t o p c o c k  i s  f i l l e d  w i th
t h e  s o lu t io n ) .  I t  i s  n o t  n e c e s s a r y  t h a t  t h e  t o p  of  th e  c o l u m n  of l i q u i d  b e  e x a c t l y  a t  t h e  z e r o  r e a d i n g .  
R e c o r d  th e  e x a c t  r e a d i n g  in  t h e  c h a r t  on  p a g e  28.
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A dd t h e  N a 2S 203  to  t h e  f l a s k  s lo w ly ,  w h i l e  w h i r l i n g  t h e  f l a s k  a  l i t t l e ,  u n t i l  th e  i o d in e  c o l o r  h a s  
b e c o m e  a l i g h t  b r o w n .  T h e  o b j e c t  o f  t h i s  t i t r a t i o n  i s  to  r e a c h  a  p o in t  a t  w h ic h  t h e  i o d in e  h a s  j u s t  
b e e n  d e s t r o y e d  by  t h e  t h i o s u l f a t e .  T h e o r e t i c a l l y ,  th e  t h i o s u l f a t e  m i g h t  b e  a d d e d  u n t i l  t h e  iod ine , ,  
c o l o r  d i s a p p e a r s ,  b u t  s u c h  a n  e n d  p o i n t  i s  v e r y  e l u s i v e  b e c a u s e  i t  i s  d i f f i c u l t  to  t e l l  t h e  e x a c t  p o in t  
a t  w h ic h  t h e  c o l o r  d i s a p p e a r s .  T h e  e n d  p o in t  c a n  b e  m a d e  m u c h  m o r e  s e n s i t i v e  by  a d d in g  a l i t t l e  
s t a r c h  s o lu t io n ,  w h i c h  f o r m s  a n  i n t e n s e  b lu e  c o l o r  w i th  o n ly  s m a l l  a m o u n t s  of i o d in e .

A d d  1 m l  f r e s h l y  p r e p a r e d  s t a r c h  s o lu t io n  a n d  c o n t i n u e  th e  a d d i t i o n  of N a 2S 2 0 3 , d r o p  by  d r o p ,  
s to p p in g  j u s t  a s  t h e  b lu e  c o l o r  d i s a p p e a r s .  R e c o r d  t h e  b u r e t t e  r e a d i n g .

R u n  a n o t h e r  t i t r a t i o n  on  a  10 m l  s a m p l e  of  t h e  d i l u t e d  b l e a c h .

N a m e  of b l e a c h _________________________________________

F i r s t
T i t r a t i o n

S e c o n d
T i t r a t i o n

L a s t  r e a d i n g  ________________________  ________________________

F i r s t  r e a d i n g  ________________________ ________________________

M l  N a 2S 2C>3 u s e d  ________________________  ________________________

1 m l  N a 2S 2C>3 u s e d  = ____________ g m  c h l o r i n e

If t h e  tw o t i t r a t i o n s  a r e  c l o s e  e n o u g h  to  s a t i s f y  th e  t e a c h e r ,  t a k e  a n  a v e r a g e  of  t h e m  a n d  u s e  t h i s  
f i g u r e  in  th e  f o l lo w in g  c a l c u l a t i o n s .

T o t a l  g m  C l  in  10 m l  d i l u t e d  b l e a c h  ______________

T o t a l  g m  C l  in  10 m l  o r i g i n a l  b l e a c h ______________

A s s u m e  t h a t  t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  of  t h e  o r i g i n a l  b l e a c h  i s  1 .0 ; w h a t  i s  th e  w e ig h t  o f  10 m l  of  i t ?

_____________ T h i s  w e i g h t  o f  b l e a c h  c o n t a i n s  how m u c h  a v a i l a b l e  c h l o r i n e ? ______________g m . C a l c u l a t e

t h e  p e r  c e n t  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  in  t h e  b l e a c h _________________

M e th o d  B

T h i s  m e t h o d  d o e s  n o t  r e q u i r e  t h e  u s e  of  p i p e t t e s  o r  b u r e t t e s .  It i s  n o t  so  a c c u r a t e  a s  M e th o d  A, 
b u t  w e  f in d  t h a t  i t  s e r v e s  t h e  p u r p o s e  of  d e m o n s t r a t i n g  t h e  d i f f e r e n c e s  a m o n g  t h e  t h r e e  k in d s  of 
b l e a c h  a n d  i s  g o o d  e n o u g h  f o r  l a u n d r y  c o n t r o l  p u r p o s e s .

M e a s u r e  1 t a b l e s p o o n  (T) of  t h e  b l e a c h  l i q u o r  a s  a c c u r a t e l y  a s  p o s s i b l e  a n d  t r a n s f e r  to  a 
s t a n d a r d  s i z e  c u p .  F i l l  t h e  c u p  w i t h  w a t e r  a n d  s t i r  c a r e f u l l y  u n t i l  w e l l  m i x e d .  If s o m e  of  th e  s o l u ­
t i o n  i s  s p i l l e d ,  a n o t h e r  m i x t u r e  m u s t  b e  p r e p a r e d .  O ne  s t a n d a r d  c u p  c o n t a i n s  8 l iq u id  o z ,  w h ic h  i s  
e q u i v a l e n t  to  16 T.

C a r e f u l l y  m e a s u r e  a n d  t r a n s f e r  1 T o f  th e  d i l u t e d  b l e a c h  to  a  150 m l  b e a k e r .  T h i s  i s  e q u i v a l e n t

to  w h a t  f r a c t i o n  of t h e  o r i g i n a l  s p o o n f u l ? _____________ A dd  20 m l  w a t e r ,  5 m l  Kl (20% s o lu t io n ) ,  a n d
5 m l  g l a c i a l  a c e t i c  a c id .  M ix  w i th  a  g l a s s  r o d  a n d  l e t  s t a n d  5 m i n u t e s  ( l e a v e  th e  r o d  in  t h e  b e a k e r ) .

T h e  io d in e ,  w h ic h  i s  l i b e r a t e d  a n d  i s  sh o w n  b y  i t s  b r o w n  c o l o r ,  i s  to  b e  d e s t r o y e d  by  a d d in g  a 
1.0 N N a 2S203  s o lu t io n  d r o p  b y  d r o p ;  c o u n t  t h e  d r o p s  r e q u i r e d  to  d e s t r o y  th e  c o l o r  of th e  io d in e .  
T h e s e  d r o p s  c a n  b e  a d d e d  f r o m  a  m e d i c i n e  d r o p p e r  o r  a  p i e c e  of  g l a s s  tu b in g  d r a w n  o u t  to  a  t ip  
l i k e  a  p i p e t t e .

A d d  1.0 N s t i r r i n g  s lo w ly  j u s t  u n t i l  th e  i o d in e  c o l o r  i s  d e s t r o y e d .  ( S t a r c h  m a y  b e
u s e d  a s  d e s c r i b e d  in  M e th o d  A, if  d e s i r e d . )  C o u n t  t h e  d r o p s  a n d  r e c o r d  on  p a g e  29.

T i t r a t e  a s e c o n d  T of t h e  d i l u t e d  b l e a c h  in  t h e  s a m e  m a n n e r .  If t h e  t e a c h e r  i s  s a t i s f i e d  w i th  
t h e  tw o  r e s u l t s ,  t a k e  a n  a v e r a g e  a n d  u s e  it  to  c a l c u l a t e  t h e  s t r e n g t h  of th e  b l e a c h  l i q u o r .

N a m e  of b l e a c h ___________________________ .
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N u m b e r  of  d r o p s  u s e d  in  f i r s t  t i t r a t i o n __________; n u m b e r  of d r o p s  u s e d  in  th e  s e c o n d  t i t r a t i o n

__________ . If w e  a s s u m e  t h a t  t h e  a v e r a g e  d r o p  i s  0 .0 5  m l ,  t h e n  1 d r o p  of  1.0 N N a £ S 203  w i l l

e q u a l  0 .0 0 1 7 8  g m  c h l o r i n e .  C a l c u l a t e  t h e  n u m b e r  o f  g r a m s  C l  in  1 T d i l u t e d  b l e a c h __________ ;

in  1 T of o r i g i n a l  b l e a c h __________ . A s s u m i n g  t h a t  t h e  o r i g i n a l  b l e a c h  h a s  a  s p e c i f i c  g r a v i t y  of 1 .0 ,

w h a t  i s  t h e  w e i g h t  o f  1 T  of i t ? __________ g m .  T h i s  w e i g h t  c o n t a i n s  how  m u c h  a v a i l a b l e  c h l o r i n e ?

________ _ g m .  C a l c u l a t e  t h e  p e r  c e n t  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  in t h e  b l e a c h __________ %.

R e f e r  to  I. T .  C . , p a g e  180 ,  a n d  a n s w e r  t h e  f o l lo w in g  q u e s t i o n s :  I fo u n d  l a u n d r y  b l e a c h ,  a s  p u r ­

c h a s e d ,  to  c o n t a i n __________ % a v a i l a b l e  c h l o r i n e .  If I w i s h e d  to  m a k e  20 g a l l o n s  of a  1% b l e a c h  I

w o u ld  ________________________________________________________________________________________________________

W h a t  w e i g h t  o f  c h l o r i n e  in  a  b l e a c h  i s  g e n e r a l l y  u s e d  b y  a  l a u n d r y  f o r  a  1 0 0 - lb  lo a d  o f  w a s h ?  

_____________ W h a t  v o lu m e  of  a  1% b l e a c h  w o u ld  t h i s  r e q u i r e ? ___________________

I fo u n d  th e  p e r  c e n t  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  in  t h e  d i l u t e d  l a u n d r y  b l e a c h  t o  b e __________ %. D o e s  t h i s
c h e c k  w i t h  t h e  s t r e n g t h  of  b l e a c h  t h a t  a  w a s h r o o m  f o r e m a n  w i l l  u s u a l l y  a d d  to  t h e  w a s h  w h e e l ?

_____________ W h a t  i s  t h e  u s u a l  s t r e n g t h ? ______________ H ow  m a n y  q u a r t s  w i l l  h e  u s u a l l y  a d d  f o r  a

1 0 0 - lb  l o a d ? _____________ H ow  m a n y  g r a m s  o f  c h l o r i n e  w o u ld  t h i s  c o n t a i n ? ______________ On t h i s  b a s i s ,
how  m a n y  l i q u i d  o u n c e s  of  t h e  b l e a c h  y o u  t e s t e d  w o u ld  r e c o m m e n d  f o r  a n  o r d i n a r y  lo a d  of  a b o u t

8 lb  in  a  h o m e  l a u n d r y  b l e a c h i n g  o p e r a t i o n ? ___________________

I fo u n d  h o u s e h o l d  b l e a c h  to  c o n t a i n __________ % c h l o r i n e .  O ne  T  i s  1 / 2  o u n c e .  If  y o u r  w a s h i n g
m a c h i n e  h o l d s  12 g a l l o n s  a n d  y o u  a d d  1 T  o f  h o u s e h o l d  b l e a c h  f o r  e a c h  g a l l o n  of  w a t e r ,  how  m a n y

o u n c e s  of  b l e a c h  a r e  y o u  a d d i n g ? __________ H ow  m a n y  g r a m s  o f  a v a i l a b l e  c h l o r i n e  w o u ld  y o u  be

a d d i n g ? __________ T h e  a v e r a g e  l o a d  i s  a b o u t  81 b .  How m u c h  c h l o r i n e  w o u ld  y o u  b e  a d d in g  p e r  p o u n d

o f  w a s h ? _________ H ow  m u c h  p e r  100 lb  of w a s h ? ___________H ow  m u c h  d o e s  t h e  l a u n d r y  u s e  f o r  100 lb

of  w a s h ? __________If y o u  w i s h  to  u s e  l a u n d r y  b l e a c h i n g  f o r m u l a s  in  t h e  h o m e ,  how  m u c h ,  in  o u n c e s ,

t a b l e s p o o n s ,  o r  t e a s p o o n s ,  o f  h o u s e h o l d  b l e a c h  w o u ld  y o u  r e c o m m e n d  f o r  a  l o a d ? ___________________

QUESTIONS

1. C a n  c o t t o n  b e  o x i d i z e d  in  a c i d  m e d i u m ?  In a l k a l i n e  m e d i u m ?

2. W h e n  c o t t o n  i s  b l e a c h e d  w i th  h y p o c h l o r i t e s ,  w h y  d o e s  t h e  r e a c t i o n  p r o c e e d  m o r e  r a p i d l y  
w h e n  e x p o s e d  to  a i r  t h a n  w h e n  s u b m e r g e d  in  b l e a c h  l i q u o r ?

3. W h a t  i s  b l e a c h i n g  p o w d e r ?  W h a t  w o u ld  b e  t h e  r e s u l t  o f  a d d i n g  e x c e s s  N a 2CC>3 t o  a  s o lu t io n  
of c a l c i u m  h y p o c h l o r i t e ?  E q u a t i o n s  a n d  n a m e s .

4. W o u ld  t h e  a b o v e  s o lu t io n  b e  a c i d ,  n e u t r a l ,  o r  a l k a l i n e ?

5. W hy  s h o u ld  b l e a c h  l i q u o r  b e  s t o r e d  o u t  o f  c o n t a c t  w i t h  a i r  ?

6 . In w h a t  tw o  w a y s  c o u ld  o v e r b l e a c h e d  a r e a s  on  a  c o t to n  c l o t h  b e  d e t e c t e d ?  W h ic h  do y o u  
t h i n k  i s  t h e  m o r e  s a t i s f a c t o r y ?

7. W h a t  i s  m e a n t  b y  c o p p e r  n u m b e r  ? M e t h y l e n e  b l u e  n u m b e r  ?

8. A r e  t h e s e  v a l u e s  a l w a y s  g o o d  c r i t e r i a  o f  e x c e s s i v e  o x i d a t i o n ?  D i s c u s s  t h e  e f f e c t  o f  pH of 
t h e  b l e a c h i n g  b a t h .
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9. H ow  d id  y o u  m a k e  t h e s e  t e s t s  in  a  q u a l i t a t i v e  w a y ?

10. B y  w h a t  t e s t  c a n  th e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  h y d r o c e l l u l o s e  a n d  o x y c e l l u l o s e  b e  s h o w n ?

11. W i th  w h a t  t y p e  of o x y c e l l u l o s e  w o u ld  t h i s  t e s t  n o t  b e  r e l i a b l e ?

12. M a k e  a  b r i e f  s t a t e m e n t  of t h e  c h e m i c a l  r e a c t i o n s  on  w h i c h  t h e  d e t e r m i n a t i o n  of  s t r e n g t h  
of  b l e a c h  l i q u o r  i s  b a s q d .  G iv e  e q u a t i o n s  a l s o .

13. W h a t  i s  m e a n t  b y  a v a i l a b l e  c h l o r i n e ?

14. W hy  i s  s t a r c h  u s e d  in  a  t i t r a t i o n  in v o lv i n g  th e  d i s a p p e a r a n c e  of i o d i n e ?

T H E  A C T I O N  O F  A L K A L I E S  ON C O T T O N  (I. T .  C . ,  p a g e  189)

14. A C T IO N  O F  D I L U T E  AND S T R O N G  N aO H  ON C O T T O N

M e a s u r e  tw o  5 - y d  l e n g t h s  of  c o t t o n  y a r n  w i t h  a  y a r d s t i c k .  (A No. 6 k n i t t i n g  c o t t o n  i s  s u i t a b l e . )  
T h e s e  s h o u ld  b e  m e a s u r e d  c a r e f u l l y  b e c a u s e  t h e y  w i l l  b e  m e a s u r e d  a g a i n  a f t e r  t h e  a l k a l i  t r e a t m e n t  
to  d e t e r m i n e  t h e  a m o u n t  o f  s h r i n k a g e .  F o l d  t h e m  in to  s m a l l  s k e i n s .  O n e  w i l l  be  1 -14  a n d  th e  o t h e r  
1 -15 . T h e y  m a y  b e  t i e d  in  s o m e  w a y  so  a s  to  i d e n t i f y  t h e m .

M a k e  200  m l  of  5% N aO H  b y  d i lu t i n g  t h e  r e a g e n t  N aO H . P u t  1 -14  in to  t h i s  s o lu t io n .  P u t  1-15 
in to  s o m e  23%  N aO H . L e a v e  e a c h  of  t h e m  f o r  5 m i n u t e s .  D e s c r i b e  how  t h e  tw o  s k e i n s  b e h a v e  w h e n  
t h e y  a r e  i m m e r s e d  in  t h e  a l k a l i ,

1 - 1 4 _____________________________________________________________________________________________________________

1 - 1 5 ______________________________________________________________________________________________________________

A f t e r  5 m i n u t e s  r e m o v e  t h e  s k e i n s  a n d  r i n s e  t h e m  in  r u n n i n g  w a t e r  fo r  10 m i n u t e s .  R E T U R N  
T H E  23%  N aO H  T O  T H E  S T O C K  B O T T L E .  R e m o v e  t h e  s k e i n s  f r o m  t h e  r u n n i n g  w a t e r .  D o th e y

f e e l  s l i p p e r y ? ______________W h y ? _______________________________It i s  d i f f i c u l t  to  r e m o v e  a l l  a l k a l i  by
r i n s i n g  w i t h  w a t e r ,  a n d  s o  w e  s h a l l  do  i t  w i th  a c id .  I m m e r s e  t h e  s k e i n s  in  s o m e  1% a c e t i c  a c i d  
a n d  s t i r  f o r  5 m i n u t e s ;  r i n s e  a g a i n  f o r  10 m i n u t e s ;  s q u e e z e  o u t  a n d  d r y .

A t t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d ,  m e a s u r e  t h e  l e n g th  of  e a c h  s k e i n  a n d  f i l l  in  t h e  fo l lo w in g  
c h a r t .

S h r i n k a g e  o f  C o t to n  w i th  A l k a l i

O r i g i n a l
L e n g t h

L e n g t h  a f t e r  
T r e a t m e n t  W i th

P e r  C e n t  
S h r i n k a g e

1-14

1-15

5% N aO H 23%  N aO H

M o u n t  a b o u t  4 - i n .  s a m p l e s  of  t h e  o r i g i n a l  y a r n ,  1 -1 4 ,  an d  1 -15 .  S a v e  th e  r e s t  o f  1-15.
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O r i g i n a l
1 -14

W i th  5%  N aO H
1-15

W ith  23%  N aO H

C o t to n  T r e a t e d  w i th  S o d iu m  H y d r o x i d e

W h ic h  o n e  w a s  m e r c e r i z e d ? ____________________ D o e s  i t  h a v e  a n  i n c r e a s e d  l u s t e r  ?_____________________

■y/ill i t  b e  fo u n d  s t r o n g e r  t h a n  t h e  o r i g i n a l ? __________________________ W h ic h  o n e  w i l l  b e  d y e d  a  d a r k e r

c o l o r  w i th  d i r e c t  c o t to n  d y e s ? __________________________W h ic h  o n e  s h o w e d  m o r e  s h r i n k a g e ? ____________

_____________ M a k e  b r i e f  b u t  c l e a r  s t a t e m e n t s  a b o u t  t h e  e f f e c t  o f  5%  a n d  23%  N aO H  on  c o t to n  y a r n .

15. M E R C E R I Z I N G  U N D E R  T E N S IO N

M e a s u r e  5 y d  of  c o t to n  y a r n  a n d  w r a p  i t  n e a t l y  a n d  t i g h t l y  a r o u n d  a  h e a v y  w i r e  s q u a r e .  T h i s  
s q u a r e  i s  m a d e  o f  h e a v y  f e n c e  w i r e  b e n t  t o  m a k e  a  f r a m e  a b o u t  4 o r  5 in . s q u a r e .  T h e  e n d s  a r e  
t w i s t e d  t o g e t h e r  s o  t h e y  w i l l  n o t  s l i p .  T h i s  m a k e s  a  r i g i d  f r a m e  o n w h i c h  y a r n  c a n  b e  w r a p p e d  a n d  
w h i c h  w i l l  p r e v e n t  s h r i n k a g e  of  t h e  y a r n  w h e n  i t  i s  m e r c e r i z e d .  T i e  t h e  e n d s  o f  t h e  y a r n  s e c u r e l y  
a n d  i m m e r s e  t h e  f r a m e  in  e n o u g h  23%  N aO H  to  c o v e r  t h e  f r a m e  a n d  y a r n .

H ow  d o e s  t h e  y a r n  b e h a v e ? ___________________________________________________________________________________

H ow  d o e s  i t  s e e m  to  c h a n g e  in  a p p e a r a n c e ? ________________________________________________________________

W o u ld  i t  a c t  t h e  s a m e  w a y  if  i m m e r s e d  in  5%  N a O H ? ________________________

A f t e r  a b o u t  5 m i n u t e s  r e m o v e  t h e  f r a m e  w i t h o u t  t a k in g  o ff  t h e  y a r n .  W a s h  a n d  r i n s e  i t . a s  d i r e c t e d  
in  E x p e r i m e n t  14. R E T U R N  T H E  23%  N aO H  T O  T H E  S T O C K  B O T T L E .  R e m o v e  t h e  y a r n  f r o m  
t h e  f r a m e .  If s u f f i c i e n t  r i n s i n g  h a s  b e e n  g iv e n  t h e  y a r n  i t  w i l l  n o t  f e e l  s l i p p e r y .  If t h e s e  c o n d i ­
t i o n s  h a v e  n o t  b e e n  a t t a i n e d ,  r i n s e  t h e  y a r n  w i th  m o r e  1 % a c e t i c  a c i d  a n d  t h e n  w i th  m o r e  w a t e r .

T h i s  i s  1 -16 . D o e s  i t  h a v e  a n  i n c r e a s e d  l u s t e r ? ____________________________ S h o u ld  i t  b e  s t r o n g e r  t h a n

i t  w a s ? ___________________________ M o u n t  a  s m a l l  s a m p l e  o f  I— 16 a n d  s a v e  t h e  r e s t .
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1-16

A S a m p l e  of C o t to n  M e r c e r i z e d  u n d e r  T e n s i o n

16. S T R E N G T H  O F  M E R C E R I Z E D  C O T T O N

D e t e r m i n e  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  o f  u n m e r c e r i z e d  y a r n  ( the o r i g i n a l  y a r n ) ,  y a r n  m e r c e r i z e d  
w i th o u t  t e n s i o n  (1-15) a n d  y a r n  m e r c e r i z e d  w i th  t e n s i o n  (I—16). Do t h i s  w h e n e v e r  t h e  t e n s i l e  
s t r e n g t h  m a c h i n e  i s  a v a i l a b l e .  I t  m a y  e v e n  b e  d o n e  a f t e r  E x p e r i m e n t  17 h a s  b e e n  p e r f o r m e d .

T o  t e s t  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  of  y a r n s ,  r e m o v e  t h e  c l a m p  j a w s  f r o m  t h e  t e s t i n g  m a c h i n e  a n d  p u t  
s p o o l s  in  p l a c e  of  t h e m .  W in d  t h e  y a r n  a r o u n d  t h e s e  s p o o l s  a n d  t i e  i t  w i th  a  kn o t  t h a t  w i l l  n o t  s l ip .  
U s e  th e  e n t i r e  l e n g th  of  y a r n ,  w h i c h  s h o u ld  b e  e n o u g h  fo r  tw o o r  t h r e e  t u r n s  a r o u n d  t h e  s p o o l s .  
O p e r a t e  th e  m a c h i n e  a s  d i r e c t e d  on  p a g e  12. W h e n  r e c o r d i n g  th e  t e n s i l e  s t r e n g t h  in  t h e  a c c o m p a n y ­
ing  t a b l e ,  r e d u c e  i t  to  o n e  t u r n , t h a t  i s ,  i f  y o u  h a v e  u s e d  t h r e e  t u r n s  a r o u n d  th e  s p o o l s ,  d iv id e  t h e  
fo u n d  s t r e n g t h  by  t h r e e .  S a v e  a l l  t h e  y a r n s  a f t e r  t e s t i n g .  R e c o r d  y o u r  r e s u l t s  in  th e  fo l lo w in g  
t a b l e .

S t r e n g t h  of C o t to n  K n i t t i n g  Y a r n

P o u n d s
C h a n g e  

in S t r e n g t h ,  %

T h e  o r i g i n a l  y a r n

Y a r n  m e r c e r i z e d  w i t h o u t  t e n s i o n  
(1-15 o r  1-18)

Y a r n  m e r c e r i z e d  w i th  t e n s i o n  
(1-16 o r  1-19)

17. D Y E IN G  M E R C E R I Z E D  C O T T O N

You w i l l  d y e  t h e  y a r n s  l e f t  f r o m  E x p e r i m e n t  14 a n d  15, t h a t  i s ,  t h e  o r i g i n a l  c o t to n  y a r n  a n d  
t h e  y a r n s  t h a t  h a v e  b e e n  m e r c e r i z e d  in  tw o  w a y s .  If you  h a v e  n o t  b e e n  a b l e  to  u s e  th e  t e n s i l e  
s t r e n g t h  m a c h i n e  y o u  m a y  d y e  t h e m  a n y w a y ,  a n d  th e n  t e s t  t h e i r  s t r e n g t h  l a t e r .  D y e in g  w i l l  n o t  
c h a n g e  t h e i r  s t r e n g t h .

F o l d  th e  s e  y a r n s  in to  s m a l l  s k e i n s  a n d  t i e  t h e m  in  s o m e  w a y  so  y o u  c a n  id e n t i f y  t h e m .  P r e p a r e  
t h e  d y e  b a th :

300 m l  d i s t i l l e d  w a t e r  
25 m l  B e n z o p u r  p u r  in  4B ( 2 / l )

W e t  o u t  th e  s k e i n s ,  i m m e r s e  t h e m  in th e  c o l d  d y e  b a t h ,  r a i s e  i t  to  t h e  b o i l ,  a n d  c o n t i n u e  b o i l i n g  
g e n t ly  f o r  20 m i n u t e s .  W a s h  t h e  y a r n  in  r u n n i n g  w a t e r  u n t i l  no  m o r e  c o l o r  i s  r e m o v e d .  N u m b e r  
t h e  d y e d  y a r n s  a s  f o l lo w s :
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U n m e r c e r i z e d  y a r n  i s  1-17
Y a r n  m e r c e r i z e d  w i th o u t  t e n s i o n  i s  I - 18
Y a r n  m e r c e r i z e d  w i th  t e n s i o n  i s  1-19

C u t  o f f  s m a l l  s a m p l e s  f o r  m o u n t i n g  a n d ,  if  t h e  t e n s i l e  s t r e n g t h  h a s  n o t  a l r e a d y  b e e n  d e t e r m i n e d ,  
s a v e  t h e  r e s t  f o r  t h i s  t e s t .  If th e  s t r e n g t h  h a s  b e e n  t e s t e d ,  d i s c a r d  t h e m . ^

1-17
U n m e r c e r i z e d

1-18
M e r c e r i z e d  

w i th o u t  t e n s i o n

1-19
M e r c e r i z e d  
w i th  t e n s i o n

C o t to n  Y a r n  D y e d  w i th  B e n z o p u r p u r i n  4B

C H E M I C A L  T E S T  F O R  M E R C E R I Z E D  C O T T O N

In m a k i n g  t h i s  t e s t  u s e  s h o r t  p i e c e s  of  m e r c e r i z e d  c o t to n  y a r n  a lo n g  w i th  s o m e  u n m e r c e r i z e d  
y a r n .  M a k e  p r o p e r  a l l o w a n c e  f o r  a n y  d i f f e r e n c e  in  s i z e  of  t h e  tw o  y a r n s .  T h e  p r o p e r t i e s  of m e r ­
c e r i z e d  c o t to n  a n d  o r d i n a r y  c o t to n  d i f f e r  m e r e l y  in  d e g r e e .  T h e y  a r e  so  m u c h  a l i k e  t h a t  i t  i s  d i f f i ­
c u l t  to  t e l l  t h e  d i f f e r e n c e .  In g e n e r a l ,  c o t to n  i s  m o r e  a c t i v e  a f t e r  i t  h a s  b e e n  m e r c e r i z e d ,  a n d  t h e  
i n c r e a s e d  a c t i v i t y  i s  a  b a s i s  f o r  t h i s  c h e m i c a l  t e s t ,  w h i c h  i s  c o n c e r n e d  w i th  t h e  a b s o r p t i o n  of io d in e  
s o l u t i o n s .

18. T H E  H U B N E R  T E S T  F O R  M E R C E R I Z E D  C O T T O N

T h i s  t e s t  i s  b a s e d  o n  t h e  a b i l i t y  of c o t t o n  to  f o r m  a  c o l o r  w i th  io d in e  in  t h e  p r e s e n c e  of  s t r o n g  
s o l u t i o n s  of z i n c  c h l o r i d e .  M e r c e r i z e d  c o t t o n  i s  m o r e  a c t i v e  t h a n  o r d i n a r y  c o t t o n  a n d  t h e r e f o r e  
i s  a t t a c k e d  b y  Z n C l 2 f i r s t  a n d  y i e l d s  a  d a r k e r  c o l o r  w i th  io d in e .  You a r e  a c q u a i n t e d  w i th  th e  f a c t  
t h a t  s t a r c h  t u r n s  b lu e  w h e n  io d in e  i s  a d d e d  to  i t ,  a n d  f o r  t h i s  r e a s o n  t h e  y a r n s  b e in g  t e s t e d  m u s t  b e  
f r e e  f r o m  a n y  s t a r c h  s i z i n g .  T o  i n s u r e  t h i s  t h e  t e s t  p i e c e s  m u s t  e a c h  b e  b o i l e d  f o r  10 m i n u t e s  in  
t h r e e  c h a n g e s  o f  d i s t i l l e d  w a t e r  b e f o r e  th e y  a r e  r e a d y  to  t e s t .

A f t e r  s a m p l e s  of m e r c e r  i z e d  a n d  u n m e r c e r  i z e d  c o t t o n  h a v e  b e e n  d e s i z e d ,  t h e y  s h o u ld  b e  f r a y e d  
o u t  s o  a s  to  l o o s e n  th e  i n d i v i d u a l  f i b e r s .  W e t  o u t  t h e  s a m p l e  w i th  w a t e r ,  b l o t  s l i g h t ly  b e t w e e n  f i l t e r  
p a p e r s ,  a n d  s p r e a d  out on  a  w h i t e  p l a t e  o r  a  g l a s s  p l a t e  w i th  w h i te  p a p e r  u n d e r  i t .  A dd  a  few  d r o p s  
of  Z n C l g -12 r e a g e n t  (p ag e  74). M e r c e r i z e d  c o t to n  w i l l  f o r m  a  d e e p  r e d d i s h  v i o l e t  c o l o r ,  w h e r e a s  
u n m e r c e r i z e d  c o t to n  w i l l  b e  o n ly  s l i g h t l y  s t a i n e d .  I t  o f t e n  h a p p e n s  t h a t  th e  c o l o r  o f  t h e  s o lu t io n  i s  
s o  d a r k  t h a t  t h e  c o l o r  e f f e c t  on  th e  f i b e r s  c a n n o t  b e  d e t e c t e d .  If t h i s  o c c u r s  th e  f i b e r s  s h o u ld  b e  
t r a n s f e r r e d  to  a  b e a k e r  o f  d i s t i l l e d  w a t e r .  N o te  i h a t  th e  c o l o r  r i n s e s  off  c o t to n  v e r y  q u i c k l y  b u t  i s  
r e t a i n e d  b y  m e r c e r i z e d  c o t t o n  m u c h  l o n g e r .  O t h e r  s w o l l e n  c e l l u l o s e s  ( v i s c o s e  a n d  c u p r a m m o n i u m  
r a y o n )  sh o w  t h e  s a m e  b e h a v i o r  a s  m e r c e r i z e d  c o t to n  w h e n  s u b j e c t e d  to  t h i s  t e s t .

n
' F o r  t h o s e  w i s h i n g  e x t e n s i v e  i n f o r m a t i o n  on  th e  m e r c e r  i z a t i o n  of  c o t to n ,  a  f in e  r e v i e w  o f  t h e  l i t e r ­
a t u r e  w i l l  b e  fo u n d  in  a n  a r t i c l e  b y  C l i b b e n s ,  J .  T e x t i l e  I n s t . ,  L§, T 2 1 7 - 2 4 9  (1923),  a n d  a  s t i l l  
m o r e  d e t a i l e d  d i s c u s s i o n  in  M a r s h ’s M e r c e r i z i n g ,  D. V an  N o s t r a n d  C o m p a n y ,  1942.
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II

The Chemistry of Wool

19. C O M P A R IS O N  O F  RAW  W O O L S

E x a m i n e  tw o  s a m p l e s  of w o o l  in  t h e  g r e a s e .  (If p o s s i b l e ,  a f in e  a n d  a c o a r s e  w o o l  s h o u ld  b e  
p r o v i d e d  f o r  t h i s  p u r p o s e . )  M o u n t  s a m p l e  o f  e a c h  w o o l ,  w i th  i t s  n a m e ,  a n d  u n d e r  t h e  s a m p l e s  
w r i t e  a l l  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  y o u  c a n  d e t e r m i n e  b y  y o u r  e x a m i n a t i o n ,  k e e p in g  in  m i n d  t h e  f a c t  
t h a t  y o u  a r e  c o m p a r i n g  th e  w o o l s .

I I - 1 II-  2

N a m e ______

P r o p e r t i e s .

E L E M E N T S  IN W O O L

20. T E S T S  F O R  N I T R O G E N  A N D  S U L F U R  IN W O O L

(a) N i t r o g e n  b y  D r y  D i s t i l l a t i o n

P l a c e  a  few  s h o r t  p i e c e s  of w o o l  y a r n  in  a  t e s t  t u b e .  H a n g  a  p i e c e  of w e t  r e d  l i t m u s  p a p e r  
a c r o s s  t h e  to p  of  t h e  t u b e  a n d  h e a t  t h e  b o t t o m  of  th e  t u b e  u n t i l  t h e  w o o l  d i s t i l l s .  N o te  t h e  c h a n g e  
in  c o l o r  o f  l i t m u s  p a p e r .

j
W h e n  w o o l  d i s t i l l s  d o e s  i t  p r o d u c e  a n  a c i d  o r  a l k a l i n e  g a s ? _________________________________________

W h a t  i s  p r o b a b l y  t h e  o n ly  g a s  y o u  k n o w  w h i c h  i s  o f  t h i s  ty p e ? .__________________________________________

W h a t  i s  th e  f o r m u l a  f o r  t h i s  g a s ? ______________________ T h i s  p r o v e s  t h a t  w o o l  c o n t a i n s  w h a t  e l e m e n t ?

34



T H E  C H EM ISTRY  O F  W OOL 35

(b) N i t r o g e n  b y  W e t  R e a c t i o n

P u t  a  few  p i e c e s  of  w o o l  y a r n  in  a  s m a l l  b e a k e r  a n d  c o v e r  w i t h  r e a g e n t  N aO H . P u t  a  p i e c e  of 
w e t  r e d  l i t m u s  p a p e r  on  th e  u n d e r s i d e  of  a  s m a l l  w a t c h  g l a s s  a n d  c o v e r  t h e  b e a k e r  w i th  it .  B o i l  
g e n t l y  f o r  4 to  5 m i n u t e s .  S a v e  t h e  s o l u t i o n  f o r  E x p e r i m e n t  20 (d). W h a t  h a p p e n s  to  t h e  l i t m u s

p a p e r  ?________________________________________ W h a t  g a s  i s  e v o l v e d  f r o m  a  h o t  s o lu t io n  of  w o o l  in

N a O H ? ______________________________ T h e r e f o r e  w o o l  c o n t a i n s  w h a t  e l e m e n t ? ______________________________

(c) S u l f u r  b y  D r y  D i s t i l l a t i o n

P l a c e  a  few  p i e c e s  o f  w o o l  y a r n  in  t h e  b o t t o m  of a  t e s t  t u b e  a n d  c o v e r  t h e  to p  of  i t  w i t h  a  p i e c e  
/ o f  f i l t e r  p a p e r  d ip p e d  in  l e a d  a c e t a t e ,  P b ( C 2H 3 0 2 )2- H e a t  t h e  t u b e  u n t i l  t h e  w o o l  d i s t i l l s .  N o te  th e  

c h a n g e  on t h e  l e a d  a c e t a t e  p a p e r . T h e  c o l o r  i s  d u e  to  a  d e p o s i t  of l e a d  s u l f i d e  on  t h e  p a p e r .  If o n ly  
a  t h in  l a y e r  i s  d e p o s i t e d  i t  w i l l  h a v e  a  s i l v e r y  a p p e a r a n c e ,  b u t  i f  t h e r e  i s  a  l a r g e r  d e p o s i t  i t  w i l l  
b e  b l a c k ,  a s  y o u  know .

W h a t  io n  w i l l  r e a c t  w i th  l e a d  io n  t o  m a k e  l e a d  s u l f i d e ? _______________________________

W h a t  g a s  c o n t a i n s  t h i s  i o n ? _____________________________________ S in c e  t h i s  g a s  i s  e v o lv e d  w h e n  w o o l  i s

d i s t i l l e d ,  i t  p r o v e s  th e  p r e s e n c e  of  w h a t  e l e m e n t  in  w o o l ? ____________________________

(d) S u l fu r  b y  W e t  R e a c t i o n

U s e  t h e  a l k a l i n e  s o l u t i o n  of  w o o l  m a d e  in  E x p e r i m e n t  20 (b). P o u r  s o m e  o f  i^ in to  a  t e s t  t u b e  
a n d  c a r e f u l l y  p o u r  s o m e  l e a d  a c e t a t e  s o l u t i o n  dow n t h e  s i d e  of t h e  tu b e .  Y ou w i l l  n o t e  t h a t  b l a c k  
a n d  w h i t e  p r e c i p i t a t e s  a r e  f o r m e d ,  p r o d u c i n g  a  g r a y  m i x t u r e .  T h e r e  a r e  tw o  io n s  in  th e  a l k a l i n e  
s o lu t io n  t h a t  w i l l  r e a c t  w i t h  l e a d  io n ,  h y d r o x i d e  a n d  s u l f id e .

W h ic h  o n e  w i l l  g iv e  a  b l a c k  p r e c i p i t a t e ? _______________________________________ W r i t e  e q u a t i o n s  f o r  t h e

f o r m a t i o n  of b o th  p r e c i p i t a t e s . _______________________________________________________________________________

I M P U R I T I E S  IN RA W  W O O L

21. W O O L  G R E A S E

P u t  s o m e  r a w  w o o l  in to  a  s m a l l ,  w i d e - m o u t h e d  b o t t l e  u n t i l  i t  i s  a b o u t  l / 3  fu l l .  A d d  C C I 4 u n t i l  
t h e  w o o l  i s  w e l l  c o v e r e d  a n d  t h e n  s t i r  w i th  a  g l a s s  r o d  f o r  a b o u t  5 m i n u t e s .  W h a t  d o e s  C C I4 do  to

w o o l  g r e a s e ? . _________________________________________

P o u r  off  t h e  s o l u t i o n  o n to  a  l a r g e  w a t c h  g l a s s  a n d  e v a p o r a t e  t h e  s o l v e n t  b y  h e a t in g  o v e r  a  b e a k e r  
o f  b o i l i n g  w a t e r .  S q u e e z e  o u t  t h e  w o o l  a n d  s a v e  fo r  E x p e r i m e n t  22.

E x a m i n e  t h e  w o o l  g r e a s e  l e f t  a f t e r  e v a p o r a t i n g  t h e  C C I 4 . H ow  d o e s  i t  f e e l ? ______________________

__________________________________________  W h a t  c o l o r  i s  i t ? ______________________________ A dd 5 m l  d i s t i l l e d

w a t e r  to  i t  a n d  r u b  w i th  y o u r  f i n g e r s .  Is  i t  s o l u b l e ? ________________________  D o e s  i t  e m u l s i f y ? _______

N ow  a d d  5 m l  s o a p  s o l u t i o n  a n d  r u b  i t  a g a in .  D o e s  t h e  g r e a s e  e m u l s i f y  m o r e  e a s i l y  t h a n  w i t h  p l a in

w a t e r ? _________________________  W o u ld  y o u  u s e  w a t e r  o r  s o a p  s o l u t i o n  to  r e m o v e  w o o l  g r e a s e  f r o m

r a w  w o o l ? ___________________________________________________

22. W O O L  S W E A T

A r e  t h e r e  i m p u r i t i e s  l e f t  on  t h e  w o o l  a f t e r  t h e  C C I 4 t r e a t m e n t ?
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W h a t  tw o  n a m e s  a r e  a p p l i e d  to  t h i s  i m p u r i t y ? __________________________________ _________________________.

I s  i t  s o lu b l e  in  w a t e r  ? ________________________

P u t t h e w o o l  f r o m  E x p e r i m e n t  21 in to  a  s m a l l  b e a k e r ,  a d d  30 m l  d i s t i l l e d  w a t e r ,  a n d  b o i l  g e n t ly  
f o r  2 o r  3 m i n u t e s .  F i l t e r  in to  a  s m a l l  c a s s e r o l e  o r  e v a p o r a t i n g  d i s h  a n d  e v a p o r a t e  j u s t  to  d r y n e s s .  
N o te  c o l o r  o f  t h e  s o l id .

H e a t  th e  d r y  s o l i d  a n d  n c t e  t h e  c o l o r  c h a n g e  t h a t  t a k e s  p l a c e .  C o n t in u e  h e a t in g  w i th  a  v e r y  h o t  
f l a m e  u n t i l  t h e  r e s i d u e  in  t h e  c a s s e r o l e  i s  w h i te .  L e t  c o o l  a n d  t h e n  c a r e f u l l y  ad d  5 m l  r e a g e n t  HC1 
a n d  s e e  i f  a n y  e f f e r v e s c e n c e  o c c u r s .

W h a t  c l a s s  of i n o r g a n i c  s a l t s  w i l l  e f f e r v e s c e  w h e n  t r e a t e d  w i th  s t r o n g  a c i d s ? ________________________

W h e n  s u in t  i s  s u b j e c t e d  to  h ig h  t e m p e r a t u r e ,  w h a t  i s  t h e  f in a l  p r o d u c t ? _______________________________

T h i s  t e l l s  u s  s o m e t h i n g  a b o u t  t h e  c o m p o n e n t s  o f  w o o l  s w e a t ,  b e c a u s e  o r g a n i c  c o m p o u n d s  w i l l  c h a r  
w h e n  h e a t e d .  F u r t h e r m o r e ,  w h e n  s o d i u m  o r  p o t a s s i u m  s a l t s  of h i g h e r  f a t t y  a c i d s  a r e  h e a t e d  th e y  
c h a r ,  a n d  t h e n  if  h e a t e d  m o r e  t h e y  d e c o m p o s e  a n d  f o r m  c a r b o n a t e s ,  N a 2C G 3 o r  K 2C O 3 . D id  y o u

f in d  t h a t  t h i s  w a s  th e  b e h a v i o r  o f  t h e  s o l i d  s u in t  in  t h e  c a s s e r o l e ? _______________________

You t h e r e f o r e  c o n c lu d e  t h a t  w o o l  s w e a t  c o n t a i n s  w h a t  t y p e  of c o m p o u n d ? ______________________________

M a k e  s t a t e m e n t  r e g a r d i n g  th e  s o l u b i l i t y  (and  in s o l u b i l i t y )  of w o o l  g r e a s e  a n d  w o o l  s w e a t  in  w a t e r

a n d  in  C C I 4 . W o o l  g r e a s e  i s _________________________________________________________________________________

W o o l  s w e a t  i s _________________________________________________________________________________________________ _

23. D E T E R M I N A T I O N  O F  S C O U R IN G  LOSS

W e ig h  4 to  5 g m  o f _________________________________ w o o l  on t h e  s e m i q u a n t i t a t i v e  b a l a n c e .  T h i s
n e e d  n o t  b e  e x a c t l y  4 o r  5 g m ,  b u t  w h a t e v e r  i t  i s  m u s t  b e  k n o w n  e x a c t l y ,  e . g . ,  i t  m i g h t  w e ig h  4 .5 7  g m  
o r  5 .1 3  gm .  If p o s s i b l e ,  e s t i m a t e  t h e  t h i r d  d e c i m a l  p l a c e  in  t h e  w e ig h t .  A v o id  s m a l l  b u n c h e s  of 
l o o s e  f i b e r s ,  f o r  i t  i s  e a s y  to  l o s e  t h e m  d u r i n g  t h e  h a n d l in g  of t h e  w o o l  in  t h i s  e x p e r i m e n t .  A go o d  
p r o c e d u r e  i s  to  w e ig h  a  b u n c h  of  w o o l  on  th e  r o u g h  s c a l e s ,  so  t h a t  y o u  know  it  i s  s o m e w h e r e  n e a r  
t h e  a m o u n t  d e s i r e d ,  a n d  t h e n  s i m p l y 'p u t  i t  on t h e  f i n e r  b a l a n c e  a n d  w e ig h  i t  a c c u r a t e l y .

P r e p a r e  t h r e e  s c o u r i n g  b a t h s  a s  fo l lo w s :

B a th  No. V o lu m e  of  S o ap
(5/1)

V o lu m e  of  S o d a  A sh  
(10/ 1)

V o lu m e  of  D i s t i l l e d  W a t e r

1 30 m l 20 m l 65 m l

2 15 10 90

3 5 5 105

P u t  th e  w e ig h e d  w o o l  in to  b a t h  1 a t  5 0 °  C. W o r k  i t  w i th  y o u r  h a n d s ,  a v o id in g  to o  m u c h  s q u e e z ­
ing .  S im p ly  m o v e  i t  a b o u t  in  t h e  b a t h  o r  l i f t  i t  up  a n d  t h e n  l e t  i t  d r o p  b a c k  in to  t h e  b a th .  C o n t in u e  
f o r  1 5 m i n u t e s .

T r a n s f e r  th e  w o o l  to  b a t h  2, a l s o  a t  5 0 °  C. B e  s u r e  to  g e t  a l l  th e  w o o l  a n d  s q u e e z e  i t  l ig h t ly  
b e f o r e  p u t t in g  it  in  t h e  s e c o n d  b a th .  ( B a t h s  1 a n d  2 a r e  to  b e  s a v e d  fo r  th e  n e x t  e x p e r i m e n t . )  '*■ 
H a n d le  th e  w o o l  in  b a t h  2 t h e  s a m e  a s  y o u  d id  in  1. T h e n  t r a n s f e r  i t  to  b a t h  3 a t  5 0 °  C a n d  a g a in  
s c o u r  it .  R e m o v e  th e  c l e a n  w o o l  a n d  r i n s e  it  in  t h r e e  o r  fo u r  c h a n g e s  of d i s t i l l e d  w a t e r . Do n o t  
l o s e  a n y  of t h e  f i b e r s  d u r i n g  t h i s  r i n s i n g .  S p r e a d  o u t  t h e  w o o l  a n d  l e t  i t  d r y  u n t i l  th e  n e x t  l a b o r a ­
t o r y  p e r i o d ,  w h e n  y o u  w i l l  w e ig h  i t  a c c u r a t e l y  on t h e  s e m i q u a n t i t a t i v e  b a l a n c e .



W e ig h t  b e f o r e  s c o u r i n g ____________________g m

W e ig h t  a f t e r  s c o u r i n g ______________________g m

L o s s  in  w e i g h t ______________________________ g m

II— 3 P e r  c e n t  l o s s  in  w e i g h t _____________________%
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I s  y o u r  w o o l  s a m p l e  a  lo w ,  h ig h ,  o r  m e d i u m

s c o u r i n g  w o o l ? ________________________________

H a s  y o u r  w o o l  b e e n  f e l t e d  d u r i n g  s c o u r i n g ?  

_________________________H ow  m u c h  w a t e r  i s  in

S a m p l e  of S c o u r e d ___________________________ W ool .  e a c h  s c o u r i n g  b a t h ? ___________________________

W e ig h t  o f  s o a p  in  b a t h  1_________________________ 2 _________________________  3 __________________________

W e ig h t  o f  N a 2 CC>3 in  b a t h  1 ________________________  2 _________________________  3 __________________________

A s s u m e  t h a t  y o u  w i s h  t o  w a s h  a  1 - lb  w o o l  s w e a t e r  in  t h e  s a m e  w a y  t h a t  y o u  s c o u r e d  t h i s  s m a l l  
a m o u n t  o f  w o o l .  ( A s s u m e  t h a t  t h e  s m a l l  s a m p l e  w e ig h e d  5 g m . )  F o r  t h i s  p u r p o s e  y o u  h a v e  a v a i l ­
a b l e  s o l i d  s o a p ,  s o l i d  s o d a  a s h ,  a n d  w a t e r .  T e l l  how  y o u  w o u ld  m a k e  u p  th e  t h r e e  b a t h s ,  e x p r e s s i n g  
t h e  a m o u n t s  in  o u n c e s  a n d  g a l l o n s .

1 o u n c e  = 2 8 ,3 6  g r a m s
1 p o u n d  = 4 5 3 .7 6  g r a m s  
1 g a l lo n  = 3 .7 8 5  l i t e r s

I w o u ld  m a k e  u p  t h e  b a t h s  a s  f o l lo w s :

1  _____________________ oz  s o a p   o z  s o d a  __________________  g a l  w a t e r

2  _____________________ o z  s o a p   o z  s o d a  __________________  g a l  w a t e r

3  _____________________ o z  s o a p   o z  s o d a  __________________  g a l  w a t e r

24. T H E  W A S T E  S C O U R IN G  L IQ U O R S

C o m b in e  th e  f i r s t  tw o  b a t h s  l e f t  f r o m  E x p e r i m e n t  23 a n d  l e t  t h i s  r e p r e s e n t  a n  i n d u s t r i a l  w a s t e  
^ l iq u o r .  It c o n t a i n s  c e r t a i n  s u b s t a n c e s  in  r e a l  s o l u t i o n  a n d  o t h e r  s u b s t a n c e s  in  e m u l s i o n  f o r m .

In s o l u t i o n  i t  c o n t a i n s __________________________________________________________________________________________

In e m u l s i o n  i t  c o n t a i n s . ______ __________________________________________________________________________________

(a) T h e  L i m e  M a g m a

F i l l  a  l a r g e  t e s t  t u b e  l / 3  f u l l  o f  t h i s  l i q u o r  a n d  a d d  a b o u t  25 m l  s a t u r a t e d  C a S O q  s o lu t io n .  
S h a k e  i t  t h o r o u g h l y  a n d  l e t  i t  s t a n d .  N o te  t h e  l i m e  m a g m a  t h a t  r i s e s  t o  t h e  to p .

W h a t  i n s o l u b l e  c o m p o u n d  i s  f o r m e d  w h e n  s o a p  r e a c t s  w i th  c a l c i u m  i o n s ? ---------------------------------------------

w h e n  s o d a  a s h  r e a c t s  w i t h  c a l c i u m  i o n s ? _____________________________ W h a t  s u b s t a n c e s  w i l l  b e  f o u n d  in

t h e  l i m e  m a g m a  ? _______ __________ ___ ____________________________________________________________________ —_ _

(b) T h e  A c id  M a g m a

F i l l  a  l a r g e  t e s t  t u b e  a b o u t  l / 3  f u l l  o f  t h e  w a s t e  s c o u r i n g  l i q u o r  a n d  a d d  25 m l  r e a g e n t  H 2S O 4 . 
M ix  t h o r o u g h l y  a n d  l e t  s t a n d .  N o te  t h e  a c i d  m a g m a  w h ic h  f o r m s  a t  th e  top .

H ow  d o e s  H 2SO 4 r e a c t  w i t h  s o a p ?
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H ow  d o e s  i t  r e a c t  w i th  s o d a  a s h ? ________________________________________

W h a t  s u b s t a n c e s  w i l l  b e  f o u n d  in  t h e  a c i d  m a g m a ? ____________________

W h a t  w o u ld  b e  f o r m e d  if  t h e  l i m e  m a g m a  w e r e  t r e a t e d  w i t h  H 2S 0 4 ?

25. D E T E R M I N A T I O N  O F  M O I S T U R E  IN W O O L

W e ig h  5 g m  r a w  w o o l  a c c u r a t e l y  on t h e  s e m i q u a n t i t a t i v e  b a l a n c e .  P l a c e  i t  on  a  l a r g e  w a t c h  
g l a s s  t h a t  h a s  y o u r  n a m e  on  a  s t i c k e r .  L e a v e  i t  on  t o p  of y o u r  d e s k .  It w i l l  b e  p l a c e d  in  a n  o v e n  
a t  10 5 °  C f o r  t h e  p r o p e r  l e n g th  of t i m e ,  c o o l e d  in  a  d e s i c c a t o r ,  a n d  h a n d e d  to  y o u  a t  t h e  n e x t  l a b o r ­
a t o r y  p e r i o d .  T h i s  b o n e - d r y  w o o l  m u s t  b e  w e i g h e d  a t  o n c e  b e f o r e  it  b e g i n s  to  a b s o r b  m o i s t u r e  
f r o m  t h e  a i r .

N a m e  of  t h e  w o o l ______________________________________________________________

A i r - d r y  w e i g h t  _____________  g m

B o n e - d r y  w e i g h t ____________ g m

G r a m s  m o i s t u r e  ________________

P e r  c e n t  m o i s t u r e  in  t h e  w c o l  i s  ___________ %.

A l lo w in g  a  r e g a i n  of  16% , c a l c u l a t e  t h e  c o n d i t i o n e d  w e i g h t  of a  1 0 0 0 - lb  b a t c h  of  t h i s  p a r t i c u l a r  a i r -  
d r y  w o o l .  S how  y o u r  c a l c u l a t i o n s  b e lo w .

26. T H E  A C T I O N  O F  A C ID S ON W O O L

You w i l l  t r e a t  4 o r  5 p i e c e s  of w o o l  y a r n  w i th  a c i d s

H 2S 0 4 HC1 H N O 3 C H 3 CO O H

of tw o  s t r e n g t h s  a n d  u n d e r  v a r y i n g  c o n d i t i o n s .  O ne  s t r e n g t h  o f  a c i d  w i l l  b e  c o n c e n t r a t e d ,  a n d  th e  
o t h e r  a  10% s o lu t io n .  ( T h i s  l a t t e r  y o u  w i l l  m a k e  u p  y o u r s e l f  f r o m  t h e  r e a g e n t . )  T h e  c o n d i t i o n s  w i l l  
b e  “ c o l d , ” “b o i l i n g , "  “d r i e d  w i th  r i n s i n g , ” a n d  “ d r i e d  w i th o u t  r i n s i n g . ”

N o te :

(a) T h e  t i m e  of e a c h  t r e a t m e n t  w i l l  b e  a b o u t  3 m i n u t e s .

(b) T h e  y a r n  t r e a t e d  w i th  c o n c e n t r a t e d  a c i d s  r e q u i r e s  j u s t  e n o u g h  a c i d  to  c o v e r  i t ,  a n d  i f  i t  i s  
to  b e  d r i e d  w i t h o u t  r i n s i n g  i t  m u s t  b e  w e l l  s q u e e z e d  o u t  w i t h  g l a s s  r o d s  a n d  b l o t t e d  w i t h  f i l t e r  p a p e r  
b e f o r e  d r y i n g .

(c) T h e  y a r n  to  b e  b o i l e d  m u s t  b e  w e l l  c o v e r e d  w i t h  th e  a c i d ,  u s i n g  n o t  l e s s  th a n  100 m l  of  i t ,  
a n d  th e  b o i l i n g  s h o u ld  n o t  b e  to o  v i g o r o u s .  W e do n o t  w a n t  to  g e t  t h e  e f f e c t  o f  b o i l i n g  a c i d  p l u s  a i r  
b u t  o f  th e  a c i d  a l o n e .  T h e  m a t e r i a l  m u s t  t h e r e f o r e  b e  k e p t  b e lo w  t h e  s u r f a c e  of  t h e  r e a g e n t s  u s e d .v  
T h e  c o m b i n e d  a c t i o n  of  a i r  a n d  r e a g e n t  i s  u s u a l l y  e n t i r e l y  d i f f e r e n t  f r o m  th e  a c t i o n  of t h e  r e a g e n t  
a l o n e .

(d) W h e n  t h e  y a r n  i s  b e i n g  d r i e d ,  t h e  v a r i o u s  b a t c h e s  m u s t  b e  p l a c e d  f a r  e n o u g h  a p a r t  s o  t h a t  
t h e  a c i d  f r o m  o n e  b a t c h  d o e s  n o t  g e t  on  i t s  n e i g h b o r .
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(e) In n u m b e r i n g ,  k e e p  t h e  s a m e  o r d e r  of a c i d s  g iv e n  a b o v e ,  e . g . ,  f o r  th e  f i r s t  t r e a t m e n t ,  
H 2S 0 4 = I I - 4 ,  HC1 = I I— 5, H N O 3 = I I— 6 , a n d  C H 3C O O H  = I I - 7 .  T h e n  f o r  th e  s e c o n d  t r e a t m e n t

^H 2S 0 4 = I I - 8 , HC1 = II— 9, H N O 3 = I I - 10, a n d  C H 3 C O O H  = I I - 11.

(f) M a k e  t h e  p r o p e r  c a l c u l a t i o n s  f o r  m a k i n g  up  t h e  10% a c i d s  f r o m  t h e  r e a g e n t s  a n d  r e c o r d  
t h e m  in t h e  fo l lo w in g  t a b l e .  H a v e  t h e m  c h e c k e d  b e f o r e  u s i n g  t h e m  in  t h e  t e s t s .

I w i l l  u s e ______________ m l  r e a g e n t  H 2S 0 4 p l u s ______________m l  H 2 0  t o ' m a k e ______________ m l  10% a c i d

______________  HC1 _____________  _____________

______________ h n o 3 _____________  _____________

_____________  C H 3 C O O H  _____________  _____________

T h e  T r e a t m e n t s :

(a) C o ld  c o n c e n t r a t e d  a c i d ,  d r i e d  w i th o u t  r i n s i n g

(b) C o ld  c o n c e n t r a t e d  a c i d ,  d r i e d  a f t e r  r i n s i n g

(c) C o ld  10% a c i d ,  d r i e d  w i t h o u t  r i n s i n g

(d) B o i l i n g  10% a c i d ,  d r i e d  w i t h o u t  r i n s i n g

(e) B o i l i n g  10% a c i d ,  d r i e d  a f t e r  r i n s i n g

(II— 4 to I I—7)

( I I - 8 to I I - 11)

(11-12 to 11-15)

( I I - 16 to 11- 19)

(11-20 to 11-23)

M o u n t  t h e  s a m p l e s  on t h e  s q u a r e s  on p a g e  40 .

D o y o u  c o n s i d e r  t h a t  w o o l  i s  v e r y  s e n s i t i v e  to  d i l u t e  a c i d s ? _________________ W h ic h  a c i d  h a r m s  i t  th e

l e a s t  ?. A r e  m i n e r a l  a c i d s  m o r e  h a r m f u l  to  w o o l  t h a n  o r g a n i c  a c i d s ? .

27. A B S O R P T I O N  O F  D I L U T E  A C ID S  B Y  W O O L  (I. T . C . ,  p a g e  268)

W h a t  b a s i c  g r o u p  d o e s  w o o l  c o n t a i n  ?__________________________ D u e  to  i t s  p r e s e n c e ,  w o o l  w i l l  a b s o r b
a c i d s  f r o m  d i l u t e  s o l u t i o n s  a n d  p a r t  o f  t h i s  a c i d  c a n n o t  b e  r i n s e d  o u t .  T h i s  m e a n s  t h a t  t h e  a c i d i f i e d  
w o o l  w i l l  h a v e  s o m e  p r o p e r t i e s  t h a t  a r e  d i f f e r e n t  f r o m  o r d i n a r y  w o o l .

A m o n g  s u c h p r o p e r t i e s  i s  i t s  a b i l i t y  to  r e a c t  w i th ,  a n d  b e  d y e d  b y ,  a c i d  d y e s .  W e s h a l l  u s e  t h i s  
f a c t  to  p r o v e  t h a t  a c i d i f i e d  w o o l  i s  d i f f e r e n t .  T h a t  i s ,  w e  s h a l l  u s e  t h e  a c i d  d y e s tu f f  a s  a  s o r t  of 
i n d i c a t o r .  A c id  d y e s  a r e  s a l t s  o f  c o l o r  a c i d s .  S in c e  t h e s e  c o m p l e x  o r g a n i c  c o l o r  a c i d s  a r e  w e a k  
a c i d s ,  if  w e  t r e a t  t h e i r  s a l t s  w i th  a  s t r o n g  a c i d  s u c h  a s  H 2S 0 4 w e  s h a l l  l i b e r a t e  t h e  w e a k e r  c o l o r  
a c i d ,  w h i c h  i s  t h e n  a v a i l a b l e  f o r  d y e i n g  w o o l .  T h e r e f o r e , up  to  a  c e r t a i n  p o in t ,  th e  m o r e  a c i d  t h e r e  is  
on  t h e  w o o l ,  t h e  d a r k e r  i t  w i l l  b e  d y e d  b y  a n  a c i d  d y e .  If w o o l  h a s  n o  a c i d  on i t ,  i t  w i l l  m e r e l y  b e  
s t a i n e d  a n d  m u c h  of t h e  c o l o r  w i l l  w a s h  o u t  a f t e r w a r d s .

P r e p a r e  tw o  s k e i n s  o f  w o o l  y a r n  a b o u t  2 yd long .

B o i l  o n e  of t h e  s k e i n s  in  300  m l  d i s t i l l e d  w a t e r  f o r  5 m i n u t e s .  B o i l  t h e  o t h e r  s k e i n  f o r  5 m i n u t e s  
in  300 m l  of  2% H 2S 0 4 s o lu t io n .  In t h e  s u b s e q u e n t  h a n d l in g  o f  t h e s e  s k e i n s  e v e r y  p r e c a u t i o n  m u s t  
b e  t a k e n  s o  t h a t  n o  a c i d w h a t e v e r  c o m e s  in to  c o n t a c t w i t h  t h e  f i r s t  s k e in .  I t  m i g h t  c o m e  f r o m  y o u r  
h a n d s ,  f r o m  a  g r a d u a t e ,  f r o m  b e a k e r s ,  o r  f r o m  g l a s s  r o d s  o r  o t h e r  s o u r c e s .  Y ou m u s t  u s e  c a r e  
in  a v o i d in g  t h i s .  T h e  a c i d i f i e d  s k e i n  s h o u ld  b e  l ig h t ly  r i n s e d  b e f o r e  d y e in g  i t .  T h e  o t h e r  n e e d  n o t  
b e .

V.
P r e p a r e  tw o  d y e  b a t h s ,  e a c h  c o n t a in i n g

25 m l  a c i d  d y e  (2/ l ) ;  u s e  a n  a c i d  v i o l e t  o r  c r o c e i n e  s c a r l e t  
275 m l  d i s t i l l e d  w a t e r
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E n t e r  o n e  s k e i n  in  e a c h  b a t h ,  b r i n g  to  a  s o f t  b o i l ,  a n d  c o n t in u e  f o r  a b o u t  20 m i n u t e s ,  t u r n i n g  th e  
s k e i n s  o c c a s i o n a l l y .  A f t e r  a  few  m i n u t e s  n o t e  t h e  c o l o r  o f  t h e  b a t h s .

W h ic h  b a t h  h a s  l o s t  m o r e  c o l o r ?  _______________________________________________ W h ic h  w o o l  i s  a b s o r b i n g

m o r e  d y e s t u f f ? ______________________________________ R e m o v e  t h e  s k e i n s  a n d  w a s h  in  s e p a r a t e  b e a k e r s

u n d e r  r u n n i n g  w a t e r .  M o u n t  t h e m  on  p a g e  41 .

I I - 4 I I - 5 II- 6 I I— 7

h 2s o 4 HC1 h n o 3 C H 3 COOH

C o ld  C o n c e n t r a t e d  A c id ,  D r i e d  w i th o u t  R i n s i n g

II— 8 I I - 9 I I - 10 I I - 11

h 2s o 4 HC1 H N O 3 C H 3COOH

C o ld  C o n c e n t r a t e d  A c id ,  D r i e d  a f t e r  R i n s in g

11-12 11-13 11-14 11-15

h 2s o 4 HC1 H N O 3 C H 3C O O H

C o ld  10% A c id ,  D r i e d  w i th o u t  R i n s i n g

11-16 11-17 11-18 11-19

h 2s o 4 HC1 H N O 3 C H 3C O O H

B o i l in g  10% A c id ,  D r i e d  w i t h o u t  R i n s in g

•A
11-20 11-21 11-22 11-23

H 2S ° 4 HC1 H N O 3 C H 3 COOH

B o i l in g  10% A c id ,  D r i e d  a f t e r  R i n s i n g
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11-24 11-25

O r d i n a r y  W o o l  

B o th  a r e  d y e d  w i th

A c i d i f i e d  W o o l

D I F F E R E N T I A T I N G  R E A C T I O N S

28. N E G A T I V E  T E S T S  F O R  W O O L

C o ld  c o n c e n t r a t e d  HC1 w i l l  n o t  d i s s o l v e  w o o l  o r  c o t t o n  b u t  w i l l  d i s s o l v e  s i l k  in  a  s h o r t  t i m e .

L o e w e ’s r e a g e n t  ( a lk a l i n e  c o p p e r  s o l u t i o n )  w i l l  n o t  d i s s o l v e  w o o l  o r  c o t to n  b u t  w i l l  d i s s o l v e  s i l k  
w h e n  w a r m e d  in  it .

T h e s e  tw o  t e s t s  m a y b e  u s e d  f o r  d i s t i n g u i s h i n g  a m o n g  t h e s e  f i b e r s .  T h e  fo l lo w in g  e x p e r i m e n t s  
sh o w  a d d i t i o n a l  t e s t s  t h a t  m a y  b e  u s e d  f o r  t h e  s a m e  p i j r p o s e .

2 9. M I L L O N ’S T E S T

T h i s  i s  o n e  o f  t h e  s i m p l e s t  a n d  b e s t  t e s t s  f o r  d i s t i n g u i s h i n g  b e t w e e n  a n i m a l  a n d  v e g e t a b l e  f i b e r s .  
S i lk ,  w o o l ,  a n d  h a i r  a r e  a l l  q u i c k ly  a n d  d e f i n i t e l y  i d e n t i f i e d  b y  it .  T h e  m a t e r i a l  t o  b e  t e s t e d  i s  
m o i s t e n e d  w i th  t h e  r e a g e n t ,  a l l o w e d  to  s t a n d  a s h o r t  t i m e ,  a n d  th e  c o l o r  n o te d .  Do t h i s  w i th  w o o l  
a n d  c o t to n .  U s e  o n ly  a  f e w  d r o p s  of r e a g e n t  f o r  e a c h  t e s t .

W o o l  p r o d u c e s  a _____________________ c o l o r .  W h a t  d o e s  c o t t o n  d o ? _________________________________________

E v e n  w h e n  a n i m a l  f i b e r s  h a v e  b e e n  d y e d  t h e y  w i l l  y i e l d  c o l o r s  w h ic h  sh o w  a  c h a n g e  t o w a r d  t h e  r e d .  
S u p p o s e  a  u n io n  h a s  a  c o t to n  w a r p  a n d  th e  f i l l i n g  i s  c o m p o s e d  of tw o  w o o l  y a r n s  s h o t  t o g e t h e r ,  w i th  
s i x  c o t t o n  y a r n s  b e t w e e n  t h e m .  C o u l d  y o u  u s e  t h e  M i l lo n  t e s t  a n d  sh o w  n o t  o n ly  t h a t  t h e  m a t e r i a l

c o n t a i n s  s o m e  w o o l ,  b u t  a l s o  r o u g h l y  t h e  p r o p o r t i o n  of  w o o l  in  i t ? -------------------H ow  w o u ld  y o u  ju d g e

th e  p r o p o r t i o n  of  w o o l ? ________________________________________________________________ -—  -----------------------------

30.  P IC R I C  A C ID

P i c r i c  a c i d ,  t r i n i t r o p h e n o l ,  i s  a n  a c i d  d y e s t u f f  t h a t  f u r n i s h e s  i t s  ow n a c i d  f o r  d y e in g  a n i m a l  
f i b e r s .

P u t  a  few  p i e c e s  of  w o o l  a n d  c o t to n  y a r n s ,  t o g e t h e r  w i th  a  s m a l l  p i e c e  of  s i l k ,  in to  a  m e d i u m  
s i z e  b e a k e r .  A d d  p i c r i c  a c i d  (5 /1)  s u f f i c i e n t  to  c o v e r  t h e m  w e l l ,  a n d  b o i l  g e n t ly  fo r  3 m i n u t e s .  
W a s h  w e l l  a n d  d r y .  M o u n t  s a m p l e s  on  p a g e  42.
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11-26 11-27 11-28

W o o l  S i lk  C o t to n

D y e d  w i th  P i c r i c  A c id

31. A L K A L I N E  L E A D  A C E T A T E  AND P I C R I C  A C ID  T E S T

M ix  1 p a r t  o f  a l k a l i n e  l e a d  a c e t a t e  s o l u t i o n w i t h  3 p a r t s  of p i c r i c  a c i d  ( 5 /1 )  in  a  l a r g e  t e s t  tu b e .  
E n t e r  s o m e  w o o l ,  s i l k ,  a n d  c o t to n .  W a r m  in  a  h o t  w a t e r  b a t h  (not b o i l i n g )  u n t i l  t h e  w o o l  h a s  d e f i n i t e ­
ly  c h a n g e d  c o l o r .  P o u r  t h e  c o n t e n t s  of t h e  t e s t  tu b e  in to  a  b e a k e r ,  d e c a n t  th e  l iq u i d ,  a n d  w a s h  th e  
y a r n s  w i th  w a t e r .  T h e n  a d d  s o m e  'd i l u t e  a c e t i c  a c i d  ( r e a g e n t  d i l u t e d  20 t i m e s ) .  L e t  s t a n d  a  few  
m i n u t e s  a n d  a g a i n  w a s h  th o r o u g h l y .  M o u n t  t h e  y a r n s .

W h a t  c a u s e s  t h e  w o o l  to  h a v e  th e  c o l o r  i t  h a s ? ____________________________________________________________

W h a t  c a u s e s  t h e  s i l k  to  h a v e  t h e  c o l o r  i t  h a s ? _____________________________________________________________

11-29 11-30 11-31

W o o l  S i lk  C o t to n

A ll  T r e a t e d  w i t h  A l k a l i n e  L e a d  A c e ta t e  a n d  P i c r i c  A c id

F r o m  t h e s e  r e s u l t s  do  you  th in k  s i l k  a n d  c o t to n  c o n t a i n  a n y  s u l f u r ? ____________________________________

T h e  r e a g e n t  u s e d  in t h i s  t e s t  i s  q u i t e  s t r o n g l y  a l k a l i n e .  W h a t  do  y o u  th in k  w o u ld  h a p p e n  to  th e

w o o l  y a r n s  i f  th e y  w e r e  l e f t  to o  lo n g  in  t h e  h o t  r e a g e n t ? _________

A p i e c e  of k n i t  g o o d s  i s  s u p p o s e d  to  b e  a l l  w o o l .  If y o u  t e s t  a  p i e c e  of  i t  in  t h e  a b o v e  m a n n e r ,  

w h a t  r e s u l t s  w o u ld  y o u  o b ta in  t h a t  w o u ld  m a k e  you  r e p o r t  t h a t  t h e  m a t e r i a l  i s  p a r t  c o t t o n ?
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, W e t  o u t  a 3 - g m  s k e i n  of  w o o l  y a r n  a n d  i m m e r s e  i t  in  100 m l  of 1 .5%  HC1 f o r  5 m i n u t e s .  R e ­
m o v e  t h e  w o o l ,  s q u e e z e  o u t  w e l l ,  a n d  i m m e r s e  in  100 m l  b l e a c h  l i q u o r ,  C a ( O C l ) 2 . L e t  s t a n d  f o r  1 
h o u r  w i th  o c c a s i o n a l  s t i r r i n g .  N o te  t h e  f e e l  of t h e  w o o l .  A f t e r  1 h o u r  r e m o v e  t h e  w o o l ,  s q u e e z e  
o u t  t h e  e x c e s s  b l e a c h  l i q u o r ,  a n d  i m m e r s e  in  a  b a t h  of  0 .5 %  HC1. L e t  s t a n d  5 m i n u t e s  a n d  t h e n  
w a s h  t h o r o u g h l y  in  r u n n i n g  w a t e r . D o e s  i t  s t i l l  h a v e  t h e  o d o r  of  c h l o r i n e ?  If so ,  t r e a t  w i th  a n  a n t i -  
c h l o r ,  t h a t  i s ,  i m m e r  s e  i t  in  a  2% s o d i u m  b i s u l f i t e  s o lu t io n  f o r  5 m i n u t e s ,  w a s h  t h o r o u g h l y ,  a n d  d r y .

T h e  p r e c e d i n g  t r e a t m e n t  h a s  b e e n  p l a n n e d  to  p r o d u c e  a n  o v e r  c h l o r i n a t i o n  of  t h e  w o o l ,  s o  t h a t  
y o u  m a y  s e e  t h e  b a d  e f f e c t s  of s u c h  o v e r t r e a t m e n t .  M o u n t  a  few  s t r a n d s  of  t h i s  w o o l  a s  11-32 a n d  
s a v e  t h e  r e s t  f o r  t h e  n e x t  tw o  e x p e r i m e n t s .

32. CH LO RIN A TIO N  O F W OOL (I. T. C ..  page  278)

11-32

O v e r c h l o r i n a t e d  W o o l

D e s c r i b e  t h e  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  of t h i s  w o o l  a s  c o m p a r e d  w i th  t h e  o r i g i n a l  w o o l ,  
s u c h  t h i n g s  a s  s i z e ,  f l u f f i n e s s ,  e l a s t i c i t y ,  f e e l ,  s t r e n g t h .

M e n t io n

C o u ld  c a l c i u m  h y p o c h l o r i t e  b e  u s e d  to  b l e a c h  w o o l ?

33. D Y E IN G  C H L O R I N A T E D  W O O L

P r e p a r e  tw o  d y e  b a t h s ,  e a c h  c o n t a i n i n g

15 m l  a c i d  d y e  ( a c id  v i o l e t ,  a c i d  n a v y  b l u e ,  o r  c r o c e i n e  s c a r l e t )  
10 m l  g l a u b e r ’s s a l t  (50/1)

100 m l  d i s t i l l e d  w a t e r

M a k e  u p  a  h a l f  s k e in  o f  o r d i n a r y  w o o l  a n d  d y e  i t  in  o n e  b a t h  (11-33). In t h e  o t h e r  b a t h  d y e  o n e -  
h a l f  o f  t h e  w o o l  l e f t  f r o m  E x p e r i m e n t  32(11-34).  H e a t  th e  b a t h s  to  a b o u t  6 0 °  C a n d  t h e n  e n t e r  t h e  

V w o o l .  W o r k  f o r  a  few  m i n u t e s  a n d  t h e n  l i f t  t h e  s k e i n s  a n d  a d d  5 m l  H 2S O 4 (10 /1 )  t o  e a c h  b a th .  
E n t e r  t h e  s k e i n s  a g a i n  a n d  b o i l  g e n t ly  f o r  15 m i n u t e s .  If t h e  l e v e l  o f  th e  d y e b a th  g o e s  d o w n  d u r in g  
t h i s  b o i l i n g ,  a d d  s o m e  d i s t i l l e d  w a t e r  t o  i t .  A f t e r  15 m i n u t e s  b o i l i n g ,  l i f t  th e  s k e i n s  a n d  a d d  5 m l  
m o r e  H 2S O 4 to  e a c h  b a th .  C o n t in u e  b o i l i n g  f o r  5 m i n u t e s  l o n g e r .  W a s h  t h e  s k e i n s ,  d r y ,  a n d  m o u n t  
t h e m .
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11-33 11-34

O r d i n a r y  W o o l  C h l o r i n a t e d  W o o l

B o th  d y e d  w i t h ___________________________________

In w h ic h  b a t h  d id  th e  c o l o r  e x h a u s t  m o r e  q u i c k l y ?  *_______________________________________________

W h ic h  w o o l  i s  d y e d  d a r k e r ? ___________________________Is  it  d y e d  e v e n ly  o r  i s  i t  m o r e  o r  l e s s  s p o t t e d ?

_______________________________ If a  c l o t h  i s  w o v e n  f r o m  c h l o r i n a t e d  w o o l  a n d  p o r t i o n s  of  t h e  y a r n  h a v e
b e e n  o v e r c h l o r i n a t e d ,  w h a t  r e s u l t s  w o u ld  y o u  e x p e c t  to  o b t a in  w h e n  th e  c l o t h  i s  d y e d  w i t h  a n  a c i d

d y e  ? _____________________________________________ _______________________________________________________________

34. C H L O R I N A T E D  W O O L  A N D  F E L T I N G  

M a k e  a  f e l t in g  b a t h  b y  m ix i n g

100 m l  s o a p  s o lu t io n  ( 5 / l )
100 m l  s o d a  a s h  s o l u t i o n  (10/ 1)

M a k e  up  a  h a l f  s k e in  of  o r d i n a r y  w o o l  (11-35) a n d  p u t  in  th e  b a t h ,  t o g e t h e r  w i th  t h e  r e s t  of th e  
c h l o r i n a t e d  y a r n  m a d e  in  E x p e r i m e n t  32. H e a t  th e  b a t h  a s  h o t  a s  y o u r  h a n d s  w i l l  s t a n d  a n d  ^ 
t h e n  s c o u r  th e  y a r n  t h o r o u g h l y  by r u b b i n g  i t  b e t w e e n  y o u r  h a n d s .  T r e a t  i t  a s  th o u g h  i t  w e r e  v e r y  
d i r t y  a n d  y o u  w e r e  t r y i n g  to  g e t  i t  c l e a n .  T h e  o b j e c t  i s  to  g e t  i t  f e l t e d  if  p o s s i b l e ,  s o  t h a t  t h e  m o r e  
v i g o r o u s l y  y o u  h a n d le  i t ,  t h e  b e t t e r  i t  w i l l  b e .  C o n t in u e  s c o u r i n g  f o r  5 o r  6 m i n u t e s .  R i n s e  th e  
w o o l  in  tw o  o r  t h r e e  c h a n g e s  of  d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  t h e n  u n d e r  r u n n i n g  w a t e r .

11-35 11-36

O r d i n a r y  w o o l  f e l t e d C h l o r i n a t e d  w o o l  f e l t e d
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T a k e  s o m e  of e a c h  y a r n  a n d  t r y  to  o p e n  i t  up  a n d  s e p a r a t e  i t  in to  i t s  i n d iv i d u a l  p l i e s .  W h i c h  one

c a n  b e  s e p a r a t e d  m o r e  e a s i l y  in  t h i s  w a y ? _________________________________________________________________

W h ic h  k in d  of  w o o l  f e l t s  t h e  m o r e  e a s i l y ? _________________________________________________________________

C o m p a r e  o r d i n a r y  w o o l  w i th  c h l o r i n a t e d  w o o l  in  t h e  fo l lo w in g  w a y s :

C o l o r _____________ _ _ ___________________________________________________________________________________________

F e l t i n g  p r o p e r t y _______________________________________________________________________________________________

S t r  e n g t h ________________________________________________________________________________________________________

E l a  s t i c  i t y ______ __ _____________________________________________________________________________________________

D y e in g  w i th  a c i d  d y e s _ __________________________________________________________________________________ ______

QUESTIONS

1. H ow  w o u ld  y o u  d e m o n s t r a t e  t h e  p r e s e n c e  o f  n i t r o g e n  in  w o o l ?

2. W hy  i s  w o o l  s o l u b l e  in  h o t  N aO H  ?

3. A f t e r  i t  h ^ s  d i s s o l v e d  in  N aO H , in  w h a t  f o r m  i s  t h e  s u l f u r  f o u n d ?  How c a n  y o u  p r o v e  i t ?

4. H ow  c a n  w o o l  s w e a t  b e  s e p a r a t e d  f r o m  w o o l  g r e a s e ?  W h a t  i s  a n o t h e r  n a m e  f o r  e a c h  o n e ?

5. W h ic h  i s  s o l u b l e  in  w a t e r ?

6. H ow  c a n  th e  o t h e r  o n e  b e  r e m o v e d  f r o m  w o o l ?

7. W h a t  c h e m i c a l  c o m p o u n d s  a r e  fo u n d  in  e a c h  o n e ?

8. W h a t  i s  m e a n t  b y  a  h ig h  s c o u r i n g  w o o l ?

9. A b o u t  how  m u c h  d o e s  i t  l o s e  w h e n  s c o u r e d ?

10. W h a t  i s  a  l i m e  m a g m a ?  H ow  i s  i t  m a d e ?  W h a t  d o e s  i t  lo o k  l i k e ?  W h a t  d o e s  i t  c o n t a i n ?

11. I s  w o o l  m o r e  s e n s i t i v e  to  a c i d s  o r  to  a l k a l i e s ?

12. T e l l  how  w o o l  r e a c t s  w i th  e a c h  of  t h e  fo l lo w in g  a n d  i n d i c a t e  w h e t h e r  o r  n o t  t h e  r e a g e n t  
w o u ld  b e  o f  a n y  u s e  f o r  d i s t i n g u i s h i n g  b e t w e e n  a n i m a l  a n d  v e g e t a b l e  f i b e r s :

(a) c o n c e n t r a t e d  HC1 (d) a l k a l i n e  l e a d  a c e t a t e  a n d  p i c r i c  a c i d
(b) h o t  p i c r i c  a c i d  (e) b o i l i n g  5% KOH
(c) L o e w e ' s  r e a g e n t  (f ) M i l l o n ’s r e a g e n t

13. W h y  s h o u ld  i t  e v e r  b e  d e s i r a b l e  to  c h l o r i n a t e  w o o l ?

14. H ow  is  w o o l  c h l o r i n a t e d ?  G iv e  s t e p s  in  t h e  p r o c e s s .

15. W hy  i s  o v e r  c h l o r i n a t e d  w o o l  u n d e s i r a b l e ?

16. H ow  d o e s  c h l o r i n a t e d  w o o l  c o m p a r e  w i th  u n t r e a t e d  w o o l  in  r e g a r d  to  d y e in g  w i th  a c i d  d y e s  
a n d  in  f e l t i n g  p r o p e r t y ?

17. H ow  d o e s  o v e r  c h l o r i n a t e d  w o o l  lo o k  a n d  f e e l ?
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35. T E S T S  F O R  IONS

E v a p o r a t e  a b o u t  100 m l  h a r d w a t e r  to  a b o u t  1 / 2  to  l / 3  of i t s  v o lu m e .  F i l t e r .  T h i s  i s  t h e  s to c k  
s o l u t i o n  t h a t  y o u  w i l l  t e s t .  T h e  c o n c e n t r a t i o n  of  i o n s  h a s  b e e n  i n c r e a s e d  b y  r e d u c i n g  th e  v o lu m e .  
E v e n  so  y o u  m u s t  b e a r  in  m i n d  t h a t  t h e  c o n c e n t r a t i o n  of  i o n s  i s  v e r y  s m a l l .  W h e n  y o u  m a k e  t e s t s  
f o r  i o n s  do n o t  e x p e c t  to  g e t  l a r g e  a m o u n t s  o f  p r e c i p i t a t e s .  In s o m e  i n s t a n c e s  i t  m a y  b e  o n ly  a  
c l o u d i n e s  s.

(a) T e s t  f o r  C a l c i u m .  A dd  a  few  d r o p s  N H 4 CI a n d  t h e n  a few  d r o p s  of  a m m o n i u m  o x a l a t e ,  
(NH4 )2C 204  t o  10 m l  s t o c k  s o lu t io n .  M ix  a n d  l e t  s t a n d .  C a l c i u m  o x a l a t e  w i l l  p r e c i p i t a t e  if  t h e r e  
a r e  C a  io n s  in  t h e  w a t e r .  S a v e .

(b) T e s t  f o r  M a g n e s i u m .  U s e  t h e  m i x t u r e  o b t a i n e d  in  (a). F i l t e r  a n d  t r e a t  f i l t r a t e  w i th  1 m l  
N H 4 OH a n d  a  few  d r o p s  of  N a 2H PC >4 s o lu t io n .  M ix  a n d  l e t  s t a n d .  A  w h i te  c r y s t a l l i n e  p r e c i p i t a t e  
s h o w s  t h e  p r e s e n c e  of  M g io n s  in  w a t e r .

(c) T e s t  f o r  C h l o r i d e .  T o  5 m l  s t o c k  s o l u t i o n  a d d  a  few  d r o p s  H N O 3 , m i x ,  a n d  th e n  a d d  a  few  
d r o p s  A g N O j .  A w h i t e  p r e c i p i t a t e  i n d i c a t e s  C l  ion .  It m i g h t  a l s o  i n d i c a t e  b r o m i d e  o r  io d id e .

(d) T e s t  f o r  S u l f a t e .  T o  5 m l  s t o c k  s o l u t i o n  a d d  a  f e w  d r o p s  HC1, m i x ,  a n d  t h e n  a d d  a  few  d r o p s  
B a C ^ .  A w h i t e  p r e c i p i t a t e  s h o w s  t h e  p r e s e n c e  of  SO 4 io n s .

M a k e  a  s t a t e m e n t  a b o u t  t h e  io n s  y o u  fo u n d  p r e s e n t ------------------------------------------------------------------------------

T o t a l  H a r d n e s s  b y  S o ap  M e th o d

W h e n  s o a p  i s  a d d e d  to  h a r d  w a t e r  a  c e r t a i n  a m o u n t  of t h e  s o a p  i s  d e s t r o y e d ,  t h a t  i s ,  p r e c i p i ­
t a t e d  in  th e  f o r m  of i n s o l u b l e  c a l c i u m  o r  m a g n e s i u m  s o a p s .  In o r d e r  f o r  s o a p  to  a c t  a s  a  d e t e r g e n t  
i t  m u s t  b e  in  s o lu t io n ,  a n d  t h e r e f o r e  th e  s o a p  t h a t  i s  p r e c i p i t a t e d  b y  t h e  h a r d n e s s  of  t h e  w a t e r  is  
n o t  a v a i l a b l e  f o r  c l e a n i n g  p u r p o s e s .  A n o th e r  w a y  to  s a y  t h e  s a m e  th in g  i s  t h a t  w h e n  s o l u t i o n s  of  
s o a p  a r e  s h a k e n  t h e y  w i l l  f o r m  a  s u d s  o r  l a t h e r  t h a t  w i l l  s t a n d  u p  f o r  s e v e r a l  m i n u t e s  w i th o u t  b r e a k ­
ing ,  b u t  i f  t h e  s o a p  i s  p r e c i p i t a t e d  ( i n s o lu b le  c a l c i u m  a n d  m a g n e s i u m  s o a p s )  no  s u d s  w i l l  b e  p r o ­
d u c e d .  T h u s  if  a  few  d r o p s  of  s o a p  s o lu t io n  a r e  a d d e d  to  s o m e  d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  th e  m i x t u r e  i s  
s h a k e n ,  a  s u d s  w i l l  b e  f o r m e d  a t  o n c e  a n d  i t  w i l l  s t a n d  u p  f o r  a  few m i n u t e s .  H o w e v e r ,  i f  t h e  s a m e  
a m o u n t  of s o a p  s o l u t i o n  i s  a d d e d  to  h a r d  w a t e r  i t  w i l l  b e  p r e c i p i t a t e d ,  a f t e r  w h i c h  s h a k in g  w i l l  n o t  
f o r m  a  s u d s .  If t h e  s o a p  s o l u t i o n  i s  a d d e d  in  s m a l l  p o r t i o n s ,  a  p o in t  w i l l  b e  r e a c h e d  w h e n  a l l  o f  t h e  
h a r d n e s s  of  t h e  w a t e r  w i l l  h a v e  b e e n  p r e c i p i t a t e d  a lo n g  w i th  s o a p .  In o th e r  w o r d s ,  t h e  s o a p  w i l l  
h a v e  s o f t e n e d  t h e  w a t e r .  T h e  n e x t  few  d r o p s  of  a d d e d  s o a p  s o lu t io n  w i l l  r e m a i n  in  s o lu t i o n ,  a n d  
w h e n  s h a k e n  w i l l  f o r m  a  g o o d  s u d s .  T h u s  th e  a m o u n t  c f  s o a p  s o lu t io n  r e q u i r e d  to  f o r m  a  g o o d  s u d s  
w i th  h a r d  w a t e r ,  o v e r  a n d  a b o v e  t h a t  r e q u i r e d  to  f o r m  a  s u d s  w i th  d i s t i l l e d  w a t e r ,  i s  a  d i r e c t  
m e a s u r e  of t h e  h a r d n e s s  in  t h e  w a t e r .

If t h e  s o a p  s o lu t io n  h a s  b e e n  s t a n d a r d i z e d  so  t h a t  e a c h  m i l l i l i t e r  is  e q u i v a l e n t  to  a d e f in i t e  
a m o u n t  of C a C O j ,  t h e n  th e  a m o u n t  r e q u i r e d  to  f o r m  a  s u d s  w i th  a  d e f i n i t e  v o l u m e  of h a r d  w a t e r  
c a n  b e  c o n v e r t e d  in to  t e r m s  of  p a r t s  p e r  m i l l i o n  of  C a C C >3 f o r  th e  h a r d  w a t e r  b e i n g  t e s t e d .  T h i s  
m e t h o d  f o r  d e t e r m i n i n g  h a r d n e s s  i s  n o t  p r e c i s e l y  a c c u r a t e  b u t  f o r  a l l  p r a c t i c a l  p u r p o s e s  i t  i s  good

46
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e n o u g h ,  a n d  i t s  s i m p l i c i t y  m a k e s  i t  o n e  of  t h e  b e s t  m e t h o d s  f o r  t h e  l a y m a n .  It d o e s  n o t  t e l l  w h e t h e r  
t h e  h a r d n e s s  i s  c a l c i u m  o r  m a g n e s i u m  h a r d n e s s ,  a n d  w h e t h e r  i t  i s  t e m p o r a r y  o r  p e r m a n e n t ,  b u t  
i t  d o e s  e v a l u a t e  t h e  w a t e r  in  t e r m s  of  i t s  s o a p - d e s t r o y i n g  p o w e r ,  w h ic h  i s  t h e  m a i n  f a c t o r  m o s t  
c o n s u m e r s  a r e  i n t e r e s t e d  in .  T h e  d i r e c t i o n s  fo r  m a k i n g  up t h e  s t a n d a r d  s o a p  s o lu t io n  w i l l  b e  fo u n d  
on p a g e  48.

36. D E T E R M I N A T I O N  O F  SUD SIN G  F A C T O R

P i p e t t e  50 m l  f r e s h l y  b o i l e d  a n d  c o o l e d  d i s t i l l e d  w a t e r  in to  a n  8- o z  b o t t l e .  A d d  2 d r o p s  s t a n d a r d  
s o a p  s o lu t io n  f r o m  a  b u r e t t e ,  s t o p p e r  t h e  b o t t l e ,  a n d  s h a k e  v i g o r o u s l y .  C o n t in u e  t h e  a d d i t i o n  of 
s o a p  s o lu t io n ,  d r o p  b y  d r o p ,  w i t h  v i g o r o u s  s h a k in g  b e t w e e n  a d d i t i o n s ,  u n t i l  a  s u d s  i s  f o r m e d  t h a t  
w i l l  s t a n d  up  f o r  5 m i n u t e s  w i th o u t  b r e a k i n g .  A f t e r  t h e  b o t t l e  i s  s h a k e n ,  i t  s h o u ld  b e  p l a c e d  on  i t s  
s i d e  t o  g iv e  th e  l a r g e s t  s u r f a c e  p o s s i b l e .  M a k e  tw o  o r  m o r e  s u c h  t e s t s  a n d  a v e r a g e  t h e  v o l u m e s

of s o a p  s o l u t i o n s  u s e d .  T h i s  i s  t h e  s u d s i n g  f a c t o r ,  w h ic h  i s _________________m l  s o a p  s o lu t io n .

37. D E T E R M I N A T I O N  O F  S O A P -D E S T R O Y I N G  P O W E R  O F  W A T E R

P i p e t t e  50 m l  h a r d  w a t e r  in to  a n  8- o z  b o t t l e .  A d d  s t a n d a r d  s o a p  s o l u t i o n  f r o m  a  25 m l  b u r e t t e ,  
a s  d e s c r i b e d  p r e v i o u s l y ,  u n t i l  a  5 - m i n u t e  s u d s  i s  f o r m e d .  A t f i r s t  t h e  s o a p  s o lu t io n  m a y  b e  a d d e d  
in  0 .5 m l  p o r t i o n s ,  b u t  a s  t h e  e n d  p o in t  i s  a p p r o a c h e d  t h e  a d d i t i o n s  s h o u ld  b e  d e c r e a s e d  to  a b o u t  
2 d r o p s  e a c h .  R e c o r d  th e  v o l u m e  of  s o a p  s o lu t io n .  S o m e t i m e s  t h e  p r e s e n c e  o f  e x c e s s i v e  a m o u n t s  
o f  m a g n e s i u m  s a l t s  in  t h e  w a t e r  w i l l  m a k e  t h i s  e n d  p o in t  a  f a l s e  on e .  In o r d e r  t o  c h e c k  t h i s  a f t e r  
a  5 - m i n u t e  s u d s  h a s  b e e n  p r o d u c e d ,  a d d  a  few  m o r e  d r o p s  of  s o a p  s o lu t io n  a n d  s h a k e .  If t h e  s u d s  
d i s a p p e a r s  o r  b r e a k s  m o r e  q u ic k ly ,  t h e  f i r s t  en d  p o in t  w a s  a  f a l s e  o n e  a n d  t h e  a d d i t i o n  of s o a p  
s o lu t io n  s h o u ld  b e  c o n t i n u e d  u n t i l  t h e  t r u e  e n d  p o in t  i s  r e a c h e d .  S u b t r a c t  t h e  s u d s i n g  f a c t o r  f r o m  
t h e  v o l u m e  of  s o a p  s o lu t io n  u s e d .  T h i s  i s  t h e  a m o u n t  of s o a p  u s e d  f o r  t h e  h a r d n e s s  in  50 m l  h a r d  
w a t e r ,  a n d  s i n c e  e a c h  m i l l i l i t e r  o f  s o a p  s o l u t i o n  i s  e q u i v a l e n t  to  1 m g  C a C O j  t h e  n u m b e r  of  m i l l i ­
l i t e r s  u s e d  i s  e q u a l  to  t h e  h a r d n e s s  in  50 m l  w a t e r  e x p r e s s e d  a s  m i l l i g r a m s  of  C a C 0 3 . If t h i s  i s  
t h e  a m o u n t  in  50 m l ,  t h e n  t h e  h a r d n e s s  in  1 l i t e r  w i l l  b e  20 t i m e s  t h i s  n u m b e r .

E x a m p l e :

H a r d  w a t e r  t e s t e d  50 m l
S o a p  s o lu t io n  u s e d  6 .4  m l
S u d s in g  f a c t o r  .4  m l
S o a p  s o l u t i o n  f o r  h a r d n e s s  6 .0  m l

6 x  20 = 120 p p m  CaCO-j h a r d n e s s

T h e  s i z e  of t h e  s a m p l e  of  h a r d  w a t e r  m u s t  b e  a d j u s t e d  s o  t h a t  t h e  v o lu m e  of  s o a p  s o lu t io n  r e ­
q u i r e d  w i l l  n o t  b e  m o r e  t h a n  7 .5  m l .  T h e  r e a s o n  f o r  t h i s  i s  t h a t  t h e  a d d i t i o n  of  a l c o h o l  to  w a t e r  
c h a n g e s  i t s  s u r f a c e s  t e n s i o n ,  a n d ,  s i n c e  s u r f a c e  t e n s i o n  i s  c o n n e c t e d  w i th  th e  f o r m a t i o n  of a  s u d s ,  
t h e  a m o u n t  o f  a l c o h o l  m u s t  b e  k e p t  lo w ;  t h i s  m e a n s  a  s m a l l  v o l u m e  of  s o a p  s o lu t io n .  If m o r e  th a n  
7 . 5 m l  s t a n d a r d  s o a p  s o l u t i o n  i s  r e q u i r e d ,  a n o t h e r  s a m p l e  o f  th e  w a t e r  s h o u ld  be  t e s t e d ;  e . g . , p ip e t t e  
25 m l  of  h a r d  w a t e r  in to  t h e  8- o z  b o t t l e  a n d  a d d  e n o u g h  d i s t i l l e d  w a t e r  to  b r i n g  t h e  v o l u m e  up  to  
50 m l .  T e s t  w i th  s o a p  s o lu t io n  a s  b e f o r e .  W h e n  c a l c u l a t i n g  t h e  p a r t s  p e r  m i l l i o n  h a r d n e s s ,  r e ­
m e m b e r  t h a t  t h i s  t i m e  y o u  h a v e  u s e d  o n ly  25 m l  w a t e r  i n s t e a d  of  50 m l  a s  in  t h e  f i r s t  t e s t .

D e t e r m i n e  t h e  h a r d n e s s  of t h e  s a m p l e  of w a t e r  a s s i g n e d  to  y o u  a n d  r e c o r d  r e s u l t s  b e lo w .

H a r d  w a t e r _____________________

V o lu m e  t e s t e d  _______________________ rn l

V o lu m e  o f  d i s t i l l e d  w a t e r  _______________________ m l

S t r e n g t h  of s o a p  s o l u t i o n  1 m l  = _______________________  m g  C a C 03

V o lu m e  of  s o a p  u s e d  _______________________ m l

S u d s in g  f a c t o r  ------------------------------------m l

V o lu m e  s o a p  f o r  h a r d n e s s  ----------------------------------- n i l

T o t a l  h a r d n e s s  of  w a t e r  ----------------------------------- PPm  C a C 03
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T h e  s a m e  p r o c e d u r e  c a n  b e  u s e d  f o r  e v a l u a t i n g  t h e  s u d s i n g  p o w e r  of  s o a p s .  (See p a g e  52 .)  If 
s o l u t i o n s  of  v a r i o u s  s o a p s  a r e  a d d e d  to  a  s t a n d a r d  h a r d  w a t e r ,  i t  w i l l  b e  f o u n d  t h a t  t h e  a m o u n t  of 
s o a p  r e q u i r e d  to  p r o d u c e  a  g o o d  s u d s  w i l l  v a r y  c o n s i d e r a b l y  a m o n g  d i f f e r e n t  s o a p s .

P r e p a r a t i o n  of S t a n d a r d  S o a p  S o lu t io n  (m l  = 1 m g  C a C O 3 )

R o u g h ly  w e ig h  100 g m  p o w d e r e d  c a s t i l e  s o a p  o r  a n y  o t h e r  h i g h - g r a d e  s o a p  ( Iv o ry  o r  L ux ).  
T r a n s f e r  to  a  2 - l i t e r  b e a k e r ,  a d d  1 l i t e r  80%  a l c o h o l ,  a n d  s t i r  on  a  s t e a m  b a t h  f o r  30 m i n u t e s .  
C o v e r  a n d  l e t  s t a n d  o v e r n i g h t .  F i l t e r  o r  d e c a n t  t h e  s o lu t io n .  T h i s  i s  a  s t o c k  s o a p  s o l u t i o n  to  b e  
d i l u t e d  so  t h a t  1 m l  w i l l  b e  e q u i v a l e n t  to  1 m g  C aC C >3 a f t e r  t i t r a t i n g  i t  a g a i n s t  a  s t a n d a r d  h a r d  w a t e r .

D e t e r m i n e  t h e  s u d s i n g  f a c t o r  o f  th e  s t o c k  s o a p  s o lu t io n .  T h i s  i s  t h e  s a m e  th in g  a s  a  b la n k ,  
t h a t  i s ,  t h e  v o l u m e  of s o a p  s o l u t i o n  r e q u i r e d  to  f o r m  a  s u d s  w i th  d i s t i l l e d  w a t e r .  P i p e t t e  50 m l  
f r e s h l y  b o i l e d  a n d  c o o l e d  d i s t i l l e d  w a t e r  in to  a n  8- o z  b o t t l e .  A dd  1 d r o p  of  s t o c k  s o a p  s o lu t io n  
f r o m  a  b u r e t t e ,  s t o p p e r ,  a n d  s h a k e .  C o n t in u e  th e  a d d i t i o n  of s o a p  s o lu t io n ,  d r o p  b y  d r o p ,  w i th  
v i g o r o u s  s h a k in g  b e t w e e n  a d d i t i o n s ,  u n t i l  a  s u d s  i s  f o r m e d  w h ic h  w i l l  l a s t  5 m i n u t e s  w i th o u t  b r e a k ­
ing .  A f t e r  t h e  b o t t l e  i s  s h a k e n ,  i t  s h o u ld  b e  p l a c e d  on i t s  s i d e  to  g iv e  t h e  l a r g e s t  s u r f a c e  p o s s i b l e .  
R e c o r d  t h e  v o l u m e  of  s o a p  s o l u t i o n  u s e d .  R e p e a t .  If t h e  v o l u m e  u s e d  in  t h e  s e c o n d  t e s t  v a r i e s  
m o r e  t h a n  0 .2  m l  f r o m  t h e  f i r s t  v o l u m e ,  m a k e  a  t h i r d  t e s t .  T h e  a v e r a g e  of  t h e s e  v o l u m e s  i s  t h e  
s u d s i n g  f a c t o r  f o r  50 m l  d i s t i l l e d  w a t e r .

P i p e t t e  25 m l  s t a n d a r d  h a r d  w a t e r  (1 m l  = 1 m g  CaCC>3 ) in to  a n  8- o z  b o t t l e  a n d  a d d  25 m l  
f r e s h l y  b o i l e d  a n d  c o o l e d  d i s t i l l e d  w a t e r .  A dd  t h e  s t o c k  s o a p  s o l u t i o n  f r o m  a  b u r e t t e  in  s m a l l  
p o r t i o n s  a n d  r e c o r d  t h e  v o l u m e  r e q u i r e d  to  f o r m  a  5 - m i n u t e  s u d s .  S u b t r a c t  t h e  s u d s i n g  f a c t o r  
f r o m  t h i s .  T h e  r e s u l t  i s  t h e  v o l u m e  of s o a p  s o l u t i o n  e q u i v a l e n t  to  0 .0 2 5  g m  C a C C ^ .  If w e  w a n t  a  
s o a p  s o l u t i o n  s u c h  t h a t  1 m l  = 1 m g  C a C C ^ ,  1 l i t e r  w i l l  b e  e q u i v a l e n t  to  1 g m  C a C C ^ .  T h i s  i s  40 
t i m e s  0 .0 2 5 .  T h e r e f o r e ,  t h e  v o l u m e  of  s t o c k  s o a p  s o lu t io n  r e q u i r e d  to  t i t r a t e  25 m l  s t a n d a r d  h a r d  
w a t e r  (to a  5 - m i n u t e  s u d s  e n d  p o in t )  m u l t i p l i e d  b y  40 i s  th e  v o l u m e  of s t o c k  s o a p  s o l u t i o n  w h ic h  
s h o u ld  b e  d i l u t e d  w i th  80%  a l c o h o l  to  1 l i t e r  in  o r d e r  to  m a k e  th e  s t a n d a r d  s o a p  s o lu t i o n ,  1 m l  =
1 m g  CaCC>3 .

P r e p a r a t i o n  of  S t a n d a r d  H a r d  W a t e r ,  1000 p p m  C a C C 1̂

A c c u r a t e l y  w e ig h  0 .5  g m  p u r e  c a l c i u m  c a r b o n a t e  a n d  t r a n s f e r  to  a  150 m l  b e a k e r .  A dd  r e a g e n t  
HC1 d r o p  b y  d r o p  u n t i l  t h e  C a C 03  i s  d i s s o l v e d .  A f t e r  e a c h  a d d i t i o n  a l lo w  t i m e  f o r  e f f e r v e s c e n c e  
to  s u b s i d e  s o  t h a t  t h e r e  i s  a  m i n i m u m  of f o a m i n g .  A d d  a b o u t  50 m l  f r e s h l y  b o i l e d  d i s t i l l e d  w a t e r  
a n d  m a k e  j u s t  s l i g h t l y  a l k a l i n e  w i th  N H ^O H  ( l i t m u s ) .  T r a n s f e r  q u a n t i t a t i v e l y  to  a 500 m l  v o l u m e t r i c  
f l a s k ,  c o o l  to  r o o m  t e m p e r a t u r e  if  n e c e s s a r y ,  a n d  m a k e  u p  to  t h e  m a r k  w i th  f r e s h l y  b o i l e d  a n d  
c o o l e d  d i s t i l l e d  w a t e r .  E a c h  m i l l i l i t e r  of t h i s  s o lu t io n  w i l l  e q u a l  1 m g  C a C 0 3 ; t h a t  i s ,  i t s  h a r d n e s s  
w i l l  b e  1000 p p m  (1000 m g  o r  1 g m / l )  C a C C ^ .

T h i s  s o l u t i o n  m a y  b e  u s e d  to  s t a n d a r d i z e  s o a p  s o l u t i o n s  o r  i t  m a y  b e  d i l u t e d  to  m a k e  a  h a r d  A 
w a t e r  o f  a n y  d e s i r e d  h a r d n e s s .

38. R E M O V A L  O F  T E M P O R A R Y  H A R D N E S S  B Y  H E A T
)

S t a r t  w i th  400  m l  h a r d  w a t e r  m e a s u r e d  w i t h  a  g r a d u a t e .  B o i l  g e n t ly  u n t i l  i t  h a s  e v a p o r a t e d  
f r o m  l / 3  to  l / 2 .  L e t  c o o l  a n d  t h e n  a d d  e n o u g h  d i s t i l l e d  w a t e r  to  b r i n g  t h e  v o l u m e  b a c k  to  400  m l .  
(If t h e  w a t e r  i s  c lo u d y  i t  s h o u ld  b e  f i l t e r e d  b e f o r e  m a k i n g  up  to  400  m l . )  M ix  w e l l  a n d  d e t e r m i n e
th e  h a r d n e s s  b y  t h e  s o a p  m e th o d . V

V o lu m e  t e s t e d  _________________________m l

V o lu m e  d i s t i l l e d  w a t e r  _________________________ m l

S t r e n g t h  s o a p  s o l u t i o n  1 m l  = ________________________ m g  CaCC>3/ l

V o lu m e  s o a p  u s e d  _________________________m l

S u d s in g  f a c t o r  _________________________m l

V o lu m e  s o a p  f o r  h a r d n e s s  _________________________m l

T o t a l  h a r d n e s s  of  w a t e r  _________________________p p m  C aC C >3
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39. A L K A L IN IT Y  O F  W A J £ R

R e f e r  to  I. T .  C . ,  p a g e  89 ,  f o r  a  d i s c u s s i o n  of t h e  t y p e s  of  a l k a l i n i t y  t h a t  m a y  b e  fo u n d  in  h a r d  
w a t e r .  A t  t h i s  p o in t  w e  a r e  c o n c e r n e d  w i th  t h e  q u a n t i t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n  of  a l k a l i n i t y ,  a n d  w e  a r e  
g o in g  to  t i t r a t e  w a t e r  w i th  0 .0 2  N H 2S O 4 , u s i n g  two i n d i c a t o r s ,  p h e n o l p h t h a l e i n  a n d  m e t h y l  o r a n g e .  
P h e n o l p h t h a l e i n  t u r n s  r e d  in  s o l u t i o n s  of  h y d r o x i d e s  a n d  n o r m a l  c a r b o n a t e s ,  b u t  i t  i s  n o t  c o l o r e d  
b y  s o l u t i o n s  of  b i c a r b o n a t e s .  M e t h y l  o r a n g e  i s  y e l lo w  in  a n y  of t h e s e  a l k a l i e s ,  a n d  w h e n  t h e  a l k a l i e s  
a r e  j u s t  d e s t r o y e d  b y  b e in g  t i t r a t e d  w i t h  a n  a c i d ,  t h e  c o l o r  i s  o r a n g e .  In a c i d  s o l u t i o n s  i t  i s  
r e d .

If a  r e d  c o l o r  i s  p r o d u c e d  w h e n  p h e n o l p h t h a l e i n  i s  a d d e d  to  h a r d  w a t e r ,  i t  t e l l s  u s  t h a t  th e  
a l k a l i n i t y  i s  due  to  e i t h e r  h y d r o x i d e  o r  c a r b o n a t e  o r  b o th .  L e t  u s  a s s u m e  t h a t  b o th  a r e  p r e s e n t  
a n d  t h a t  w e  t i t r a t e  t h e  w a t e r  u n t i l  t h e  r e d  c o l o r  j u s t  d i s a p p e a r s .  A t  t h a t  t i m e  th e  fo l lo w in g  r e a c t i o n s  
w i l l  h a v e  t a k e n  p l a c e :

It  i s  s e e n  t h a t  a l l  o f  t h e  OH a l k a l i n i t y  h a s  b e e n  n e u t r a l i z e d ,  b u t  o n ly  o n e - h a l f  o f  th e  C O 3 a l k a l i n i t y  
h a s  b e e n  n e u t r a l i z e d .  T h e  o t h e r  h a l f  i s  in  t h e  f o r m  of  b i c a r b o n a t e  w h ic h  i s  s t i l l ‘t i t r a t a b l e  b u t  d o e s  
n o t  sh o w  t h e  a l k a l i n e  c o l o r  w i t h  p h e n o l p h t h a l e i n .  If m e t h y l  o r a n g e  i s  a d d e d  to  t h e  a b o v e  m i x t u r e ,  
i t  w i l l  sh o w  i t s  a l k a l i n e  c o l o r ,  y e l lo w ,  a n d  t h e  b i c a r b o n a t e  c a n  b e  t i t r a t e d  by  a d d in g  m o r e  H 2SO 4 
u n t i l  a  l i t t l e  r e d  s h o w s  u p  in  t h e  y e l lo w .

F r o m  t h e  p r e c e d i n g  b r i e f  d i s c u s s i o n  y o u  c a n  s e e  t h a t ,  if  w e  t i t r a t e  h a r d  w a t e r  w i th  H2S O 4 t o  a 
p h e n o l p h t h a l e i n  e n d  p o in t  a n d  th e n  to  a  m e t h y l  o r a n g e  e n d  p o in t ,  w e  s h a l l  h a v e  f i g u r e s  f r o m  w h ic h  
e a c h  of t h e  t y p e s  of  a l k a l i n i t y  in  th e  w a t e r  c a n  b e  c a l c u l a t e d .

L a b o r a t o r y  D i r e c t i o n s

P i p e t t e  100 m l  h a r d  w a t e r  in to  a n  E r l e n m e y e r  f l a s k  a n d  a d d  4 d r o p s  p h e n o l p h t h a l e i n  i n d i c a t o r .  
If t h e  w a t e r  b e c o m e s  p in k ,  t i t r a t e  w i t h  0 .0 2  N H 2S O 4 u n t i l  t h e  p in k  c o l o r  j u s t  d i s a p p e a r s .  R e c o r d  
t h e  v o l u m e  of  a c i d  u s e d .  A dd  2 d r o p s  m e t h y l  o r a n g e  i n d i c a t o r  a n d  c o n t in u e  t i t r a t i n g  w i th  H 2SO4 
u n t i l  t h e  f i r s t  a p p e a r a n c e  of  s o m e  r e d  in  t h e  y e l lo w .  R e c o r d  th e  v o l u m e  of a c i d  u s e d .  It i s  m u c h  
e a s i e r  to  d e t e r m i n e  t h e s e  e n d  p o i n t s  i f  t h e  i n d i c a t o r s  a r e  a d d e d  to  100 m l  d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  th e  
c o l o r  o f  t h e  r e a c t i o n  f l a s k  i s  c o m p a r e d  w i th  t h e  d i s t i l l e d  w a t e r  f l a s k .  In o r d e r  to  s i m p l i f y  th e  
m e t h o d  f o r  c a l c u l a t i n g  a l k a l i n i t y  f r o m  t h e s e  t i t r a t i o n  f i g u r e s ,  w e  s h a l l  d e s i g n a t e  th e  v o lu m e  of  a c i d  
f o r  th e  p h e n o l p h t h a l e i n  e n d  p o i n t  b y  P  a n d  t h e  t o t a l  v o l u m e  of  a c i d  u s e d  b y  MO.

R e m e m b e r  t h a t  y o u  h a v e  t e s t e d  100 m l  of  h a r d  w a t e r ,  b u t  t h e  r e s u l t s  m u s t  b e  e x p r e s s e d  in 
p a r t s  p e r  m i l l i o n  C a C O j  ( m i l l i g r a m s  p e r  l i t e r ) ,  a n d  h e n c e  a l l  t i t r a t i o n  v a l u e s  m u s t  b e  m u l t i p l i e d  
b y  10. T h e  m o l e c u l a r  w e i g h t  o f  C a C O j  i s  100 a n d  i t s  e q u i v a l e n t  w e i g h t  i s  50. A 0 .0 2  N s o lu t io n  
of  C a C 03  w o u ld  c o n t a i n  1 g m  p e r  l i t e r ,  a n d  1 m l  w o u ld  c o n t a i n  0 .001  g m  o r  1 m g .  T h u s  e a c h  
m i l l i l i t e r  o f  0 .0 2  N H 2S O 4 e q u a l s  1 m g  C a C C ^ .  R e m e m b e r  t h a t  OH a n d  H C O 3 t y p e s  o f  a l k a l i n i t y  
c a n n o t  e x i s t  t o g e t h e r , r a n d  so  if  t h e r e  i s  a n y  OH t h e r e  c a n n o t  b e  a n y  H C O 3 , a n d  if  t h e r e  i s  H C O 3 
th e n  OH m u s t  b e  a b s e n t .  T o  d e c i d e  w h ic h  o n e  i s  p r e s e n t  c o m p a r e  F a n d  M O ; if  P  i s  g r e a t e r  th a n
0 .5  M O  th e n  OH is  p r e s e n t ,  a n d  if P  i s  l e s s  t h a n  0.5 M O  t h e n  H C O 3 i s  p r e s e n t .  T h e  b a l a n c e  of  th e  
a l k a l i n i t y  in  e i t h e r  i n s t a n c e  w i l l  b e  n o r m a l  C O 3 u n l e s s  P  = O, in  w h ic h  c a s e  a l l  of t h e  a l k a l i n i t y  
w i l l  b e  H C O 3.

L e t  u s  c o n v e r t  t h e s e  r e l a t i o n s h i p s  in to  e q u a t i o n s ,  a l l  o f  w h ic h  a r e  b a s e d  on  tw o  e q u a t io n s .

C a ( O H )2 + H 2S 0 4 = 0 a S O 4 + 2HOH 

2 M g 0 O 3 + H 2S 0 4 = M g ( H C 0 3 )2 + M g S Q 4

M g  ( H C 0 3 )2 + H 2S 0 4 = M g S Q 4 + H 2C 0 3

C a l c u l a t i o n s

M O  -  P  = 1 /2  C O 3 + H C O 3 (if any)  

P  = 1 /2  C O 3 + OH (if an y )

(1)

(2)

S u p p o s e  H C O j  i s  a b s e n t ;  t h e n  P  0 .5  M O .
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F r o m  e q u a t io n  1,

0 .5  C O 3 = M O  -  P

S u b s t i t u t e  in  e q u a t i o n  2 a n d  g e t

P  = M O  -  P  + OH 

OH = 2 P  -  M O 

C O 3 = 2 (MO - P)

S u p p o s e  OH i s  a b s e n t ;  t h e n  P  <  0 .5  MO.

F r o m  e q u a t io n  2,

0 .5  C O 3 = P

S u b s t i t u t e  in  e q u a t i o n  1 a n d  g e t

M O  -  P  = P  + H C O 3 

H C O 3 = M O  -  2 P  

C O 3 = 2 P

If 100 m l  w a t e r  h a s  b e e n  t i t r a t e d ,  a l l  th e  c a l c u l a t e d  v a l u e s  fo r  a l k a l i n i t y  m u s t  b e  m u l t i p l i e d  b y  10. 
T h e s e  c a l c u l a t i o n s  m a y  b e  c l a r i f i e d  b y  c o n s u l t i n g  t h e  fo l lo w in g  c h a r t ,  in  w h ic h  s ix  d i f f e r e n t  w a t e r s  
a r e  c o m p a r e d .  In e a c h  c a s e  100 m l  w a t e r  w a s  t i t r a t e d  w i th  0 .0 2  N  H 2S O 4 (1 m l  = 1 m g  CaCO^) ,  
a n d  th e  v o l u m e s  u s e d  a r e  g iv e n  u n d e r  P  a n d  M O . T h e  l a s t  t h r e e  c o l u m n s  show  t h e  a l k a l i n i t i e s  in 
p a r t s  p e r  m i l l i o n  C a C O 3 .

W a t e r P M O OH C O 3 H C O 3

1 10 18 20 160 0

2 13 19 70 120 0

3 14 25 30 220 0

4 6 18 0 120 60

5 3 20 0 60 140

6 2 22 0 40 180

D e t e r m i n e  th e  a l k a l i n i t y  o f  w a t e r s  a s s i g n e d  to  y o u  a n d  r e c o r d  r e s u l t s  b e lo w  in a  t a b l e  l ik e  th e  
p r e c e d i n g  o n e .
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QUESTIONS

1. H ow  d o e s  m o s t  w e l l  w a t e r  d i f f e r  f r o m  r i v e r  w a t e r ?  W h a t  m a k e s  w a t e r  h a r d ?

2. H ow  c a n  y o u  show  t h e  p r e s e n c e  of  C a  a n d  M g io n s  in  h a r d  w a t e r  ?

3. W hy  d o e s  h a r d  w a t e r  d e s t r o y  s o a p ?

4. W h a t  p r i n c i p l e s  a n d  p r o c e d u r e s  u n d e r l i e  t h e  d e t e r m i n a t i o n  of  t o t a l  h a r d n e s s  in  w a t e r  by  
t h e  s o a p  m e t h o d ?  W h a t  i s  m e a n t  b y  s u d s i n g  f a c t o r ?

5. W h a t  a r e  t h e  o b j e c t i o n s  to  t h e  u s e  of  h a r d  w a t e r  in  o r d i n a r y  l a u n d e r i n g ?

6 . T e l l  b r i e f l y  how  a  s t a n d a r d  h a r d  w a t e r  i s  p r e p a r e d .  H ow  i s  t h e  h a r d n e s s  of  t h i s  w a t e r  
e x p r e s s e d  ?

7. T e l l  b r i e f l y  how  a  s t a n d a r d  s o a p  s o lu t io n  f o r  d e t e r m i n i n g  h a r d n e s s  i s  p r e p a r e d .  H ow  
w o u ld  t h i s  s o lu t io n  b e  l a b e l e d ?

8. A  25 m l  s a m p l e  of  h a r d  w a t e r  i s  t e s t e d  b y  t h e  s o a p  m e t h o d ,  u s i n g  7.1 m l  of s t a n d a r d  s o a p  
s o lu t io n  (1 m l  = 1 m g  CaC O -j) ;  s u d s i n g  f a c t o r  i s  0 .4  m l .  C a l c u l a t e  th e  h a r d n e s s  of  t h e  w a t e r  in  
p a r t s  p e r  m i l l i o n  CaCO-^. W o u ld  t h i s  b e  c o n s i d e r e d  a  lo w ,  m e d i u m ,  o r  q u i t e  h a r d  w a t e r ?

9. W e w i s h  to  p r e p a r e  a  s o a p  s o l u t i o n  s u c h  t h a t  1 m l  = 1 m g  CaCC>3 . W e h a v e  a v a i l a b l e  a 
s t a n d a r d  h a r d  w a t e r  (1000 p p m  C a C O g )  a n d  a  s to c k  s o a p  s o lu t i o n ,  5 .2  m l  of w h ic h  i s  r e q u i r e d  to  
f o r m  a  5 - m i n u t e  s u d s  w i t h  25 m l  of th e  w a t e r  (p lu s  25 m l  d i s t i l l e d  w a t e r ) .  T e l l  w h a t  y o u  w o u ld  do 
t o  m a k e  th e  d e s i r e d  s t a n d a r d  s o a p  s o lu t io n .

10. P h e n o l p h t h a l e i n  i s  a d d e d  to  100 m l  h a r d  w a t e r  a n d  no  c o l o r  c h a n g e  i s  s e e n .  W h a t  d o e s  
t h i s  t e l l  y o u ?  If m e t h y l  o r a n g e  w e r e  t h e n  a d d e d  a n d  a  y e l lo w  c o l o r  o b t a i n e d ,  w h a t  w o u ld  y o u  c o n ­
c l u d e  ?

11. W hy  i s  i t  n o t  p o s s i b l e  f o r  OH i o n s  a n d  H C O 3 i o n s  to  e x i s t  s i d e  b y  s i d e ?
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40. L I B E R A T I O N  O F  F A T T Y  A C ID S

P u t  1 0 m l  s o a p  s o lu t io n  (5/ l )  in to  a  t e s t  tu b e .  A d d  3 to  5 m l  r e a g e n t  H 2S O 4 a n d  m i x  w e l l  w i th o u t

s h a k i n g  to o  m u c h .  W h e r e  d o e s  th e  l a y e r  o f  f a t t y  a c i d s  s e p a r a t e ? _____________________ Is  it  a l l  l iq u id

o r  p a r t l y  s o l i d ? ________________________ C a n  y o u  m a k e  s e m e  s t a t e m e n t s  a b o u t  t h e  f a t s  t h a t  m i g h t  h a v e

b e e n  u s e d  to  m a k e  t h i s  p a r t i c u l a r  s o a p ? ___________________________________________________________________

41. R E A C T I O N  W IT H  H A R D  W A T E R

P u t  25 m l  s o a p  s o lu t io n  ( 5 / l l  in to  a  s h a l l  b e a k e r  a n d  a d d  25 m l  s a t u r a t e d  C aS O q . S t i r  a n d  l e t  

s t a n d .  D e s c r i b e  t h e  a p p e a r a n c e  of t h e  i n s o l u b l e  c a l c i u m  s o a p . _________________________________________

E q u a t i o n  f o r  r e a c t i o n :

42. E M U L S IO N S  W IT H  S O A P  (I. T. C .,  p a g e  72)

P u t  a  few  d r o p s  o f  o i l  (a f a i r l y  h e a v y  m i n e r a l  o i l )  in to  a t e s t  tu b e .  A dd  10 m l  w a t e r  a n d  s h a k e .

I s  t h e  o i l  e m u l s i f i e d ? ________________  T o  a  l i t t l e  f r e s h  o i l  a d d  10 m l  s o a p  s o l u t i o n  ( 5 / l ) .  S h a k e .  Is

t h e  o i l  e m u l s i f i e d ? ________________ W hy i s  s o a p  a  g o o d  e m u l s i f y i n g  a g e n t ? -----------------------------------------------

43.  SUD SIN G  P O W E R  O F  S O A P

Y ou h a v e  l e a r n e d  t h a t  s u d s  f o r m a t i o n  i s  i m p o r t a n t  in  c o n n e c t i o n  w i t h  t h e  d e t e r g e n t  a c t i o n  of 
s o a p ;  e v e n  t h o u g h  i t  a l o n e  w o u ld  n o t  b e  t h e  d e c i d i n g  c r i t e r i o n  of  s o a p  q u a l i t y ,  y e t  w i th  o th e r  f a c t o r s  
b e i n g  e q u a l  t h e  s o a p  t h a t  f o r m s  t h e  b e s t  s u d s  w i l l  a l s o  c l e a n  t h e  b e s t .

In t h e  fo l lo w in g  e x p e r i m e n t  y o u  w i l l  u s e  e q u a l  v o l u m e s  of  t a p  w a t e r  ( h a r d  w a t e r )  a n d  y o u  w i l l  
f in d  t h a t  v a r y i n g  a m o u n t s  o f  t h e  f iv e  c o m m e r c i a l  s o a p s  w i l l  b e  r e q u i r e d  t o  p r o d u c e  s u d s  w h e n  s h a k e n  
w i t h  i t .  T h i s  w i l l  sh o w  t h a t  m o r e  of  o n e  s o a p  t h a n  a n o t h e r  w i l l  b e  r e q u i r e d  to  p r o d u c e  a  s u d s .  B u t V 
s u d s i n g  p o w e r  c a n  a l s o  b e  v i e w e d  in  a  d i f f e r e n t  w a y .  W hat i o n s  d o e s  h a r d  w a t e r  c o n t a i n  t h a t  w i l l  r e a c t

w i th  s o a p  a n d  p r e c i p i t a t e  i t ? __________________________________________________________________________________

52
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D o y o u  th in k  t h e  s o a p  t h u s  p r e c i p i t a t e d  w o u ld  t a k e  a n y  p a r t  in  f o r m i n g  a  s u d s ? _______________________

D o y o u  t h i n k  i t  w o u ld  t a k e  a n y  p a r t  in  c l e a n i n g ? _____________________  Do y o u  t h i n k  t h a t  e v e r y  t i m e

y o u  u s e  s o a p  w i t h  h a r d  w a t e r  y o u  w a s t e  s o m e  of  t h e  s o a p ? __________________________  Do y o u  t h i n k  t h a t

s o m e  s o a p s  m i g h t  b e  m o r e  w a s t e f u l  t h a n  o t h e r s ? __________________________

F r o m  th e  r e s u l t s  o f  t h i s  e x p e r i m e n t  y o u  w i l l  c a l c u l a t e  w h a t  w e i g h t  o f  e a c h  o f  th e  f iv e  s o a p s  
w i l l  be w a s t e d  by  1 g a l l o n  o f  h a r d  w a t e r .  T h i s  d o e s  n o t  m e a n  t h a t  t h e  s o a p  w h ic h  w a s t e s  th e  m o s t  
i s  th e  p o o r e s t  c l e a n e r ,  b u t  o n ly  t h a t  i t  w i l l  r e q u i r e  m o r e  o f  i t  to  do  t h e  j o b  o f  c l e a n i n g .

T h e  p l a n  of  t h i s  e x p e r i m e n t  w i l l  b e  to  u s e  a n  a l c o h o l i c  s o l u t i o n  of  s o a p ,  w h ic h  b y  i t s e l f  w i l l  n o t  
f o r m  a n y  s u d s  w h e n  s h a k e n  b u t  w h e n  a d d e d  to  w a t e r  w i l l  do  so .  A  u n i f o r m  a m o u n t  (20 m l )  o f  t a p  
w a t e r  w i l l  b e  u s e d  in  e a c h  t e s t ,  a n d  80 m l  of  d i s t i l l e d  w a t e r  w i l l  b e  a d d e d  to  i t .  T h i s  i s  t h e  s t a n d a r d  
v o l u m e  to  b e  t e s t e d  (100 m l ) .  T h e  d i s t i l l e d  w a t e r ,  c o n t a in i n g  no  h a r d n e s s ,  w i l l  n o t  p r e c i p i t a t e  a n y  
s o a p  b u t  i s  a d d e d  m e r e l y  to  b r i n g  t h e  t o t a l  v o l u m e  u p  to  a  c o n v e n i e n t  w o r k a b l e  o n e .  If a  l e s s  h a r d  
w a t e r  w e r e  to  be  u s e d  p e r h a p s  4 0  m l  of  i t  m i g h t  b e  t a k e n  f o r  th e  t e s t ;  i f  s o  o n ly  60 m l  o f  d i s t i l l e d  
w a t e r  w o u ld  b e  a d d e d .  O r  i f  a  q u i t e  h a r d  w a t e r  w e r e  to  b e  u s e d  in  t h e  t e s t ,  o n ly  10 m l  o f  i t  w o u ld  
b e  t a k e n  a n d  90 m l  of  d i s t i l l e d  w a t e r  w o u ld  b e  a d d e d  to  i t .  T h e s e  v o l u m e s  a r e  s u p p o s e d  to  b e  
j u g g l e d  s o  t h a t  n o t  m o r e  th a n  10 m l  of  a l c o h o l i c  s o a p  s o l u t i o n  i s  e v e r  u s e d  to  p r o d u c e  a  s u d s .  T h e  
r e a s o n  f o r  t h i s  i s  t h a t ,  i f  to o  m u c h  a l c o h o l i c  s o a p  s o l u t i o n  i s  u s e d ,  to o  m u c h  a l c o h o l  w i l l  b e  i n t r o ­
d u c e d  in to  t h e  m i x t u r e  a n d  i t  w i l l  c h a n g e  t h e  s u r f a c e  t e n s i o n  o f  t h e  s o l u t i o n  s o  a s  to  r e d u c e  th e  
s u d s - f o r m i n g  a b i l i t y .

T a p  w a t e r  a n d  d i s t i l l e d  w a t e r  ( v o lu m e  100 m l )  a r e  p l a c e d  in  a n  8- o z  b o t t l e ,  a n d  a n  a l c o h o l i c 
s o a p  s o l u t i o n  i s  r u n  in  u n t i l ,  a f t e r  s h a k in g ,  a  s u d s  i s  f o r m e d  t h a t  w i l l  s t a n d  up  f o r  2 m i n u t e s  w i t h ­
o u t  b r e a k i n g .

P r e p a r a t i o n  o f  t h e  A lc o h o l i c  S o a p  S o lu t io n

D i s s o l v e ,  b y  s t i r r i n g ,  5 g m  c o m m e r c i a l  s o a p  in  500  m l  w a r m  d i s t i l l e d  w a t e r .  T h i s  i s  to  b e  
d i l u t e d  w i th  a l c o h o l ,  b u t  to  g e t  a  f a i r  c o m p a r i s o n  a m o n g  s e v e r a l  s o a p s  w e  m u s t  n o t  a d d  so  m u c h  
a l c o h o l  t h a t  s o m e  of  t h e  b u i l d e r s  w i l l  b e  p r e c i p i t a t e d .  W e m u s t  d e t e r m i n e  w h a t  a l c o h o l - w a t e r  
m i x t u r e  i s  t h e  p r o p e r  o n e .  "

R e m o v e  20 m l  o f  t h i s  s o a p  s o lu t io n  ( g r a d u a t e d  c y l i n d e r )  a n d  a d d  a l c o h o l  t o  i t  u n t i l  a  f i l t e r a b l e  
p r e c i p i t a t e  b e g i n s  to  f o r m .  T h e  a l c o h o l  m a y  b e  a d d e d  f r o m  a  g r a d u a t e d  c y l i n d e r  s o  t h a t  t h e  r e ­
q u i r e d  v o l u m e  w i l l  b e  k n o w n .  S u p p o s e  t h i s  v o l u m e  i s  50 m l .  A  m i x t u r e  of  20 m l  w a t e r  a n d  50  m l  
a l c o h o l  i s  a b o u t  a  72%  a l c o h o l  m i x t u r e .  If t h i s  i s  t h e  p r o p e r  m i x t u r e  f o r  t h i s  p a r t i c u l a r  s o a p ,  t h e n  
i f  w e  w i s h  to  m a k e  a  5 / l  s o l u t i o n  w e  w o u ld  d i s s o l v e  5 g m  s o a p  in  280 m l  w a r m  d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  
a d d  720 m l  a l c o h o l .  S o m e  s o a p s  m a y  r e q u i r e  o n ly  40 m l  a l c o h o l  f o r  t h e  20 m l  s a m p l e ,  o t h e r s  60 

•*ml, e t c .  C a l c u l a t e  t h e  p e r c e n t a g e  a l c o h o l  f o r  th e  o n e  t h a t  r e q u i r e s  th e  s m a l l e s t  v o l u m e  o f  a l c o h o l  
a n d  u s e  t h i s  m i x t u r e  f o r  m a k i n g  up  a l l  t h e  s o l u t i o n s .  A f t e r  t h e  s o l u t i o n s  a r e  p r e p a r e d  l e t  t h e m  
s t a n d  f o r  a  d a y  o r  s o  a n d  t h e n  f i l t e r  off  a n y  s m a l l  a m o u n t s  of p r e c i p i t a t e d  s o l i d s .

T h e  P r o c e d u r e  a n d  T e c h n i q u e

C l e a n  y o u r  b u r e t t e ,  r i n s e  w i t h  d i s t i l l e d  w a t e r ,  a n d  l e t  i t  d r a i n .  A dd  a  l i t t l e  a l c o h o l i c  s o a p  
s o l u t i o n  of  t h e  p a r t i c u l a r  s o a p  y o u  a r e  t e s t i n g .  R i n s e  t h e  b u r e t t e  w i th  t h i s  s o l u t i o n  a n d  d i s c a r d  it. 
F i l l  t h e  b u r e t t e  w i th  s o a p  s o l u t i o n  a n d  p u t  a  b u n c h  of f i l t e r  p a p e r  in  t h e  to p  of i t  in  o r d e r  t o  p r e ­
v e n t  e v a p o r a t i o n .  If s o m e  e v a p o r a t i o n  t a k e s  p l a c e ,  w o u ld  i t  c h a n g e  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  s o a p

s o l u t i o n ? ____________________  W o u ld  i t  b e c o m e  s t r o n g e r  o r  w e a k e r ? _____________________________________

U s in g  a  p i p e t t e ,  i n t r o d u c e  20 m l  of t a p  w a t e r  in to  a n  8- o z  b o t t l e .  A n o r d i n a r y  250  m l  g l a s s -  
s t o p p e r e d  r e a g e n t  b o t t l e  i s  s a t i s f a c t o r y .  A dd  80 m l  d i s t i l l e d  w a t e r ,  m e a s u r e d  w i th  a  g r a d u a t e .  
D o y o u  t h i n k  a  few  m i l l i l i t e r s ,  m o r e  o r  l e s s ,  o f  d i s t i l l e d  w a t e r  w o u ld  a f f e c t  t h e  r e s u l t s ?

___________________________R e c o r d  t h e  b u r e t t e  r e a d i n g  o n  t h e  c h a r t  b e lo w .  Now l e t  2 m l  s o a p  s o lu t io n
r u n  in to  t h e  b o t t l e ,  s t o p p e r  i t ,  a n d  s h a k e  v i g o r o u s l y .  A  s u d s  p r o b a b l y  w i l l  n o t  f o r m .  A dd  2 m l  m o r e  

/ s o a p  a n d  s h a k e  a g a in .  C o n t in u e  t h e s e  a d d i t i o n s  in  2 m l  p o r t i o n s  u n t i l  a  s u d s  d o e s  f o r m .  T h e n  
p l a c e  t h e  b o t t l e  on  i t s  s i d e  a n d  w a t c h  t h e  s u d s .  If i t  b r e a k s  w i t h i n  2 m i n u t e s ,  m o r e  s o a p  m u s t  b e  
a d d e d .  F r o m  t h i s  p o in t  a d d  s m a l l e r  a m o u n t s  o f  s o a p  in  e a c h  p o r t i o n .  T h e  f i n a l  r e a d i n g  i s  t a k e n  
w h e n  t h e  s u d s  s t a n d s  u p  f o r  tw o  m i n u t e s .  R e c o r d  t h e  f i n a l  r e a d i n g .  T h e  v o l u m e  of s o a p  s o l u t i o n  
u s e d  in  t h i s  w a y  i s  o n ly  a n  a p p r o x i m a t e  v a l u e  b u t  s h o u ld  b e  c l o s e  to  t h e  r e a l  o n e .
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C l e a n  t h e  b o t t l e  a n d  r e p e a t  t h e  t e s t ,  r e c o r d i n g  t h e  f i g u r e s  a s  b e f o r e .  T h i s  t i m e  t h e  s o lu t io n  
m a y b e  a d d e d  in  l a r g e r  p o r t i o n s ,  f o r  y o u  a l r e a d y  kn o w  a b o u t  how  m u c h  of i t  w i l l  b e  r e q u i r e d .  W h e n  
y o u  h a v e  a d d e d  w i t h i n  a b o u t  1 m l  o f  t h e  p r e v i o u s  v o l u m e  of  s o a p  s o lu t io n ,  s t a r t  a d d in g  i t  a t  t h e  r a t e  
of o n ly  a b o u t  2 d r o p s  a t  a  t i m e .  A b o u t  5 m i n u t e s ’ t i m e  s h o u ld  b e  t a k e n  o u t  a t  t h i s  p o in t .  T h a t  i s , '  
t h e r e  i s  a  c e r t a i n  t i m e  f a c t o r  i n v o lv e d  in  t h e  p r e c i p i t a t i o n  of  s o a p  b y  th e  h a r d n e s s  in  w a t e r .  T h e r e ­
f o r e ,  b e f o r e  a c t u a l l y  f i n i s h i n g  t h e  t i t r a t i o n ,  s h a k e  t h e  b o t t l e  f o r  a b o u t  f iv e  m i n u t e s  a n d  t h e n  c o n t in u e  
a d d i n g  s o a p  s o l u t i o n  u n t i l  t h e  end  p o in t  i s  r e a c h e d .  T h e  e n d  p o in t  in  t h i s  t e s t  c a n  b e  o b ta i n e d  w i th in  
2 d r o p s ,  t h a t  i s ,  a t  o n e  p o in t  t h e  s u d s  w i l l  n o t  s t a n d  f o r  2 m i n u t e s ,  a n d  t h e n  b y  a d d in g  o n ly  tw o  m o r e  
d r o p s  of s o a p  s o l u t i o n ,  a  s u d s  w i l l  f o r m  w h i c h  w i l l  n o t  b r e a k  u n d e r  2 m i n u t e s .  If t h i s  v o l u m e  of 
s o a p  s o l u t i o n  c h e c k s  w i t h  t h e  f i r s t  t i t r a t i o n ,  n o  f u r t h e r  t e s t  n e e d  b e  m a d e .  If t h e  t i t r a t i o n s  do n o t  
c h e c k w i t h i n  0. 2 m l ,  t h e n  a  t h i r d  t i t r a t i o n  m u s t  b e  m a d e  a n d  th e  r e s u l t s  c a l c u l a t e d  f r o m  t h e  a v e r a g e  
of t h e  b e s t  tw o .

S u d s  T i t r a t i o n s

"1 #2 #3

F i n a l  r e a d i n g  

F i r s t  r e a d i n g  

V o lu m e  s o a p  u s e d

T h e  a v e r a g e  t h a t  I s h a l l  u s e  in  m y  c a l c u l a t i o n s  i s ____________ m l  s o a p .  T h i s  s o a p  s o lu t io n  c o n ­

t a i n s ____________ g m  s o a p  p e r  m i l l i l i t e r .  T h e  w e i g h t  o f  s o a p  w a s t e d  b y  20 m l  t a p  w a t e r  i s ________gm .

If t h e r e  a r e  3 ,7 8 5  m l  in  a g a l lo n ,  how  m u c h  s o a p  i s  w a s t e d  b y  1 g a l lo n  w a t e r ? _____________g m . C o n ­

v e r t  t h i s  in to  o u n c e s .  ___________ oz. (1 oz  = 2 8 .3 6  g m . )

D e t e r m i n e  t h i s  v a l u e  f o r  e a c h  s o a p  a s s i g n e d  to  you .

T h e  t e a c h e r  m a y  d e c i d e  w h a t  s o a p s  a n d  how  m a n y  e a c h  s t u d e n t  w i l l  t e s t .  S o m e  i n t e r e s t i n g  
s u m m a r i e s  m a y  b e  o b t a i n e d  if e a c h  s t u d e n t  h a n d s  in  t h e  r e s u l t s  f o r  e a c h  s o a p  t e s t e d .  T h e  t e a c h e r  
m a y  t h e n  a v e r a g e  t h e s e  f i g u r e s  f o r  e a c h  s o a p  a n d  g iv e  t h e m  to  t h e  c l a s s ,  a f t e r  w h ic h  t h e  s t u d e n t  
s h o u ld  r e c o r d  t h e m  in  t h e  fo l lo w in g  c h a r t .

S o a p  W a s t e d  b y  1 G a l l o n  W a t e r  
( T o t a l  h a r d n e s s  of  w a t e r  i s  p p m  CaCC>3 )

B r a n d  of S o a p O u n c e s  W a s t e d

1

2

3

4

5

44 . D E T E R M I N A T I O N  O F  T O T A L  F R E E  A L K A L IN IT Y  IN S O A P  (I. T. C . ,  p a g e  68) 

P r e p a r a t i o n  of t h e  S o lu t io n  to  b e  T i t r a t e d

A c c u r a t e l y  w e ig h  a n  a m o u n t  o f  s o a p  of  a b o u t  5 g m .  C a r e f u l l y  t r a n s f e r  i t  to  a  m e d i u m  s i z e  
b e a k e r  a n d  a d d  a b o u t  125 m l  d i s t i l l e d  w a t e r .  T h i s  i s  m e r e l y  to  d i s s o l v e  t h e  s o a p  a n d  n e e d  n o t  b e  
m e a s u r e d  a c c u r a t e l y .  W a r m ,  w i th  s t i r r i n g ,  u n t i l  t h e  s o a p  d i s s o l v e s  a n d  th e n  c a r e f u l l y  t r a n s f e r  V 
t h e  s o l u t i o n  to  a  2 5 0 - m l  v o l u m e t r i c  f l a s k ,  a v o i d in g  s p i l l i n g  a n y  of  t h e  s o lu t io n .  R i n s e  t h e  b e a k e r  
3 t i m e s  w i th  5 m l  p o r t i o n s  o f  d i s t i l l e d  w a t e r  to  b e  s u r e  o f  g e t t in g  a l l  o f  th e  s o a p  s o lu t io n  o u t  of it. 
A dd  t h e s e  r i n s i n g s  to  t h e  f l a s k .
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N e x t  a d d  to  t h e  f l a s k  80 m l  of  a  s a t u r a t e d  s a l t  b r i n e ,  a d d in g  a b o u t  5 m l  a t  a  t i m e  a n d  w h i r l i n g

. . t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  f l a s k  a f t e r  e a c h  a d d i t i o n .  W h a t  i s  t h e  p r e c i p i t a t e  t h a t  f o r m s ? ____________________

_______________________ T h e  r e a s o n  f o r  a d d in g  t h e  s a l t  in  s m a l l  a m o u n t s  a n d  t h e  w h i r l i n g  i s  to  p r e v e n t
s o m e  of t h e  f r e e  c a u s t i c  o r  c a r b o n a t e  a l k a l i n i t y  f r o m  b e in g  w r a p p e d  up in  t h e  p r e c i p i t a t e  a n d  th u s  
n o t  b e i n g  fo u n d  w h e n  t h e  s o l u t i o n  i s  t i t r a t e d .  A f t e r  t h e  s a l t  b r i n e  h a s  b e e n  a d d e d ,  a d d  a b o u t  1 t  of 
s o l i d  s a l t ,  a n d  w h i r l  a g a i n  f o r  a  few  m i n u t e s .  On t h e  n e c k  of  e a c h  v o l u m e t r i c  f l a s k  t h e r e  i s  a n  
e t c h e d  r i n g .  W h e n  th e  f l a s k  i s  f i l l e d  up  to  t h i s  m a r k ,  i t  w i l l  c o n t a i n  e x a c t l y  250 m l  of  s o lu t io n .  
A d d  e n o u g h  d i s t i l l e d  w a t e r  to  y o u r  f l a s k  to  f i l l  i t  to  t h i s  m a r k  a n d  t h e n  a d d  5 m l  m o r e  w a t e r  
( m e a s u r e d  in  a  10 m l  g r a d u a t e ) .  C o r k  t h e  f l a s k  a n d  m i x  t h e  c o n t e n t s  t h o r o u g h l y  b y  t u r n i n g  i t  u p ­
s i d e  dow n  a n d  s h a k in g  i t  s e v e r a l  t i m e s .  T h e  e x t r a  v o l u m e  of  w a t e r  i s  a d d e d  to  c o m p e n s a t e  f o r  t h e  
v o l u m e  o c c u p i e d  b y  th e  p r e c i p i t a t e  p r e s e n t .  T h i s  p r e c i p i t a t e  l o o k s  a s  if  i t  w o u ld  o c c u p y  a l a r g e r  
v o l u m e  t h a n  5 m l ,  b u t  i f  y o u  w e r e  to  f i l t e r  i t  o ff  a n d  d r y  i t ,  you  w o u ld  f in d  t h a t  i t s  v o l u m e  i s  a b o u t  
5 m l .  T h e  f l a s k  a n d  c o n t e n t s  m a y  b e  c o r k e d  a n d  s e t  a s i d e  u n t i l  t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r  io d  if  n e c e s s a r y .

F i l t e r  t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  f l a s k  in to  a  d r y  E r l e n m e y e r  f l a s k  a n d  c o n s i d e r  w h e r e ,  a n d  in  w h a t  
f o r m ,  t h e  t h r e e  k in d s  of  a l k a l i n i t y  a r e .

C o m b i n e d  a l k a l i n i t y  i s  in  t h e  ___________________________________________in t h e  f o r m  o f ___________________

C a u s t i c  a l k a l i n i t y  i s  in  t h e ______________________________________________  in  t h e  f o r m  of  _________________ .

C a r b o n a t e  a l k a l i n i t y  i s  in  t h e ___________________________________________  in t h e  f o r m  o f ___________________

D i s c a r d  t h e  p r e c i p i t a t e  in to  a  s p e c i a l  w a s t e  p a i l  p r o v i d e d .  Do n o t  p u t  i t  in  t h e  s in k  o r  in  th e  u s u a l  
w a s t e  p a i l .  C o r k  t h e  f i l t r a t e  a n d  s a v e  i t  f o r  t i t r a t i o n .

T e c h n i q u e  of  T i t r a t i o n s  a n d  C a l c u l a t i o n s

P u t  50 m l  of  th e  s o a p  s o lu t io n  to  b e  t i t r a t e d  in to  a  m e d i u m  s i z e  b e a k e r  a n d  a d d  a b o u t  100 m l  
d i s t i l l e d  w a t e r .  T h e  s o lu t io n  w i l l  b e  m e a s u r e d  w i th  a  50 m l  p i p e t t e  w h ic h  m u s t  b e  r i n s e d  o n c e  w i th  
a  l i t t l e  of t h e  s o a p  s o l u t i o n  to  b e  m e a s u r e d  in  i t .  (A f te r  u s in g  t h e  p i p e t t e  i t  s h o u ld  b e  r i n s e d  a t  o n c e  
w i t h  d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  p l a c e d  u p r i g h t  on  s o m e  f i l t e r  p a p e r  to  d r a i n . )  A f t e r  a d d in g  a  few  d r o p s  of 
t h e  p r o p e r  i n d i c a t o r  to  th e  b e a k e r  c o n t a i n i n g  t h e  s o a p  s o lu t io n ,  y o u  a r e  r e a d y  to  m a k e  th e  t i t r a t i o n .

I T h e  a m o u n t  o f  i n d i c a t o r  u s e d  d e p e n d s  on  y o u r  v i s i o n .  If y o u  th in k  y o u  c a n  m o r e  e a s i l y  s e e  t h e  c o l o r  
c h a n g e  w i th  a  d e e p e r  c o l o r ,  t h e n  u s e  m o r e  i n d i c a t o r .

S lo w ly  a d d  s o m e  of t h e  a c i d  f r o m  t h e  b u r e t t e  a n d  do  n o t  s t i r  th e  s o lu t io n  u n t i l  y o u  s e e  w h a t  
i s  h a p p e n in g  to  t h e  c o l o r .  If t h e  c o l o r  c h a n g e s  f r o m  t h e  a l k a l i n e  c o l o r  to  t h e  a c i d  c o l o r  in  t h e  o n e  
s p o t  w h e r e  t h e  a c i d  h a s  b e e n  a d d e d ,  s t i r  t h e  m i x t u r e  a n d  s e e  i f  t h e  c o l o r  o f  t h e  e n t i r e  s o lu t io n  

!*goes b a c k  to  t h e  a l k a l i n e  c o l o r .  If i t  d o e s ,  a d d  m o r e  a c i d  a n d  c o n t in u e  u n t i l  t h e  e x a c t  h a l f w a y  c o l o r  
i s  f o r m e d .  S a v e  th e  s o lu t io n .  S o m e  of  t h e s e  t i t r a t i o n s  m a y  r e q u i r e  18 to  20 m l  of  a c i d ,  b u t  o t h e r s  
m a y  r e q u i r e  n o n e  o r  p e r h a p s  o n ly  a  few  d r o p s  o f  a c id .  W h e n  t h e  h a l fw a y  c o l o r  i s  o b t a in e d ,  r e a d  
t h e  b u r e t t e  a s  a c c u r a t e l y  a s  y o u  c a n  a n d  r e c o r d  i t  in  t h e  fo l lo w in g  c h a r t .  T h i s  f i r s t  d e t e r m i n a t i o n  
w i l l  p r o b a b l y  n o t  b e  a c c u r a t e ,  b u t  i t  w i l l  b e  c l o s e  to  t h e  r e a l  v a l u e .  A  s e c o n d  t i t r a t i o n  i s  t h e n  
m a d e ,  u s i n g  a n o t h e r  50 m l  s a m p l e  of  t h e  s o l u t i o n  b e i n g  t e s t e d .  T h i s  s e c o n d  t i t r a t i o n  m a y  be 
c a r r i e d  o u t  m u c h  f a s t e r  th a n  th e  f i r s t  o n e ,  b e c a u s e  y o u  m a y  a d d  a l m o s t  t h e  p r e v i o u s  v o l u m e  of 
a c i d  w i th o u t  w a i t i n g .  T h e  s o lu t io n  s a v e d  f r o m  t h e  f i r s t  t i t r a t i o n  i s  now  p l a c e d  b e s i d e  t h e  o n e  y o u  
a r e  w o r k i n g  w i th ,  a n d  b y  c o m p a r i n g  t h e  c o l o r s  in  t h e  tw o  b e a k e r s  you  w i l l  b e  a b l e  to  o b t a in  a  m o r e  
e x a c t  e n d  p o in t .  T a k e  t h e  r e a d i n g  a n d  r e c o r d  i t .  If t h e  v o l u m e  of  a c i d  u s e d  in  t h e  s e c o n d  t i t r a t i o n  
a g r e e s  w i th  t h a t  u s e d  in  t h e  f i r s t ,  y o u r  d e t e r m i n a t i o n  i s  c o m p l e t e d ,  b u t  if  th e - tw o  v o l u m e s  d i f f e r  
b y  m o r e  t h a n  0 .2  m l ,  a  t h i r d  t i t r a t i o n  m u s t  b e  m a d e .  T h e  t w o w h i c h  c h e c k  b e s t  a r e  u s e d  in  m a k i n g  
t h e  c a l c u l a t i o n s .

T i t r a t e  50 m l  of  t h e  s o l u t i o n  p r e p a r e d  f o r  f r e e  a l k a l i  d e t e r m i n a t i o n ,  w i t h  HC1 ( a p p r o x i m a t e l y
0.1 N),  u s in g  m e t h y l  o r a n g e  a s  t h e  i n d i c a t o r .

T h e  c o l o r  of m e t h y l  o r a n g e  in  a c i d  s o l u t i o n s  i s __________________________________, a n d  in  a l k a l i n e

^ s o lu t i o n s  i t  i s ______________________________________ . W h e n  I a d d  i t  to  m y  s o l u t i o n  th e  c o l o r  i s

_________________________ , w h i c h  t e l l s  m e ________________________________________________ S t r e n g t h  of  HC1

g m  N a2 0 .u s e d ,  in  t e r m s  of N a £ 0  i s  1 m l  =
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R e c o r d  of  T i t r a t i o n s

V o lu m e G r a m s V o lu m e G r a m s P e r  C e n t A v e r a g e  P e r  C e n t
S o lu t io n S o ap B u r  e t t e A c id N a z O N a 20  in  t h e N a 20  to  be

No. T i t r  a t e d T i t r a t e d R e a d i n g s U s e d F  o u n d S o l id  S o a p R e p o r t e d

1 b*

a*

2 b

a

3 b

a

* a  = f i r s t  b u r e t t e  r e a d i n g ;  b = s e c o n d  b u r e t t e  r e a d i n g .

45 .  D E T E R M I N A T I O N  O F  F R E E  C A U S T IC  A L K A L I N I T Y

A c c u r a t e l y  w e ig h  a n  a m o u n t  o f  s o a p  of  a b o u t  5 g m .  D i s s o l v e  a n d  t r a n s f e r  a s  d e s c r i b e d  in  t h e  
f i r s t  p a r t  of E x p e r i m e n t  44. A dd 35 m l  B a C l 2 (15% s o l u t i o n ) ,  5 m l  a t  a  t i m e ,  w h i r l i n g  a s  in  E x ­
p e r i m e n t  44.

W h a t  k in d s  of  a l k a l i n i t y  w i l l  b e  p r e c i p i t a t e d  b y  Ba i o n s ? ________________________________________________

W h a t  k in d  of a l k a l i n i t y  i s  l e f t  in  s o l u t i o n ? __________________________________________________________________
A f t e r  t h e  s o a p  s o lu t io n  h a s  b e e n  t r a n s f e r r e d  to  t h e  v o l u m e t r i c  f l a s k ,  f i l l  t h e  f la 'sk  up  to  t h e  m a r k  
w i th  d i s t i l l e d  w a t e r ,  a d d  5 m l  m o r e  w a t e r ,  a n d  m i x  w e l l  a s  p r e v i o u s l y  i n s t r u c t e d .  F i l t e r  a n d  d i s ­
c a r d  t h e  p r e c i p i t a t e  in  a  s p e c i a l  w a s t e  p a i l .  C o r k  t h e  f i l t r a t e  a n d  s a v e  i t  f o r  t i t r a t i o n .  U se  t h e  
s a m e  t e c h n i q u e  a s  d e s c r i b e d  in  E x p e r i m e n t  44.

T i t r a t e  50 m l  of  t h e  s o l u t i o n  w i t h  HC1 ( a p p r o x i m a t e l y  0.1 N ),  u s in g  p h e n o l p h t h a l e i n  a s  t h e  i n ­
d i c a t o r .

T h e  c o l o r  of p h e n o l p h t h a l e i n  in  a l k a l i e s  i s ____________________________________________ , a n d  in  a c i d s  i t  i s

__________________________ W h e n  I a d d  i t  to  m y  s o l u t i o n  t h e  c o l o r  i s ______________________________________,

w h i c h  t e l l s  m e . ___________________________________________________________________ S t r e n g t h  of HC1 u s e d ,  in^

t e r m s  of  N a £ 0 , i s  1 m l  = ____________g m  N a 20 .

R e c o r d  of  T i t r a t i o n s

V o lu m e G r a m s V o lu m e G r a m s P e r  C e n t A v e r a g e  P e r  C e n t
S o lu t io n S o ap B u r  e t t e A c id N a 2 0 N a 20  in  t h e N a 2 0  to  be

No. T i t r a t e d T i t r a t e d R e a d i n g s U s e d F  ou n d S o l id  S o ap R e p o r t e d

1 b*

a*

2 b

a

3 b W
a

*a  = f i r s t  b u r e t t e  r e a d i n g ;  b  = s e c o n d  r e a d i n g .
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46. D E T E R M IN A T IO N  O F  F R E E  C A R B O N A T E  A L K A L I N I T Y

T h e  t o t a l  f r e e  a l k a l i n i t y  in  m y  s o a p  i s _____________% N a 2<D. T h i s  a l k a l i n i t y  i s  c o m p o s e d  of f r e e

_________________________________________ _ a n d  f r e e _____________________________________________ _ I fo u n d  th e

f r e e  c a u s t i c  t o  b e ___________________________________% N a 2 0  a n d  t h e r e f o r e  t h e  f r e e  c a r b o n a t e  a l k a l i n i t y

i s ___________________________________% N a 2 0 .

47 .  D E T E R M I N A T I O N  O F  T O T A L  A L K A L IN IT Y  IN S O A P

A c c u r a t e l y  w e ig h  a n  a m o u n t  o f  s o a p  of  a b o u t  5 g m  a n d  d i s s o l v e  a n d  t r a n s f e r  i t  a s  i n s t r u c t e d  in  
t h e  f i r s t  p a r t  o f  E x p e r i m e n t  44 .  F i l l  t h e  f l a s k  up to  t h e  m a r k  w i th  d i s t i l l e d  w a t e r ,  b u t  do  n o t  a d d  
e x t r a  w a t e r .  T h o r o u g h l y  m i x  t h e  c o n t e n t s  o f  t h e  f l a s k  a s  d e s c r i b e d  b e f o r e .  T h e  a l k a l i n i t y  in  t h i s  
s o l u t i o n  i s  a m i x t u r e  of  a l l  t h r e e  k in d s .  If t h e  f l a s k  i s  s e t  a s i d e  u n t i l  t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d ,  i t  
w i l l  p r o b a b l y  g e l .  If i t  d o e s ,  p l a c e  i t  in  a  b a t h  of  w a t e r  a n d  h e a t  t h e  w a t e r  u n t i l  th e  s o a p  g e l  m e l t s  
a n d  y o u  g e t  a  s o lu t io n  a g a in .  Do n o t  h e a t  i t  a n y  m o r e  t h a n  n e c e s s a r y .

T i t r a t e  50  m l  of t h i s  s o l u t i o n  w i t h  H 2S O 4 ( a p p r o x i m a t e l y  0 .2  N), u s i n g  m e t h y l  o r a n g e  a s  t h e

i n d i c a t o r .  W h a t  i s  t h e  h a l f w a y  c o l o r  of m e t h y l  o r a n g e ? _______________________________T h i s  i s  t h e  m o s t
d i f f i c u l t  t i t r a t i o n  y o u  w i l l  m a k e ,  b e c a u s e  a s  a c i d  i s  a d d e d  t h e  f a t t y  a c i d s  of  t h e  s o a p  w i l l  b e  l i b e r ­
a t e d  a n d  f o r m  a n  o i ly  e m u l s i o n  in  t h e  t i t r a t i o n  b e a k e r .  T h i s  m a k e s  i t  v e r y  d i f f i c u l t  to  s e e  t h e  c o l o r  
o f  t h e  i n d i c a t o r ,  a n d  i t  i s  a l l  t h e  m o r e  n e c e s s a r y  to  s a v e  t h e  f i r s t  t i t r a t i o n  m i x t u r e  a s  a  g u id e  o r  
c o m p a r i s o n  f o r  th e  s e c o n d  t i t r a t i o n .  T h e  o n ly  th in g  to  do  i s  to  k e e p  t r y i n g  u n t i l  y o u  g e t  tw o  r e s u l t s

t h a t  a g r e e .  S t r e n g t h  of  H 2SO 4 u s e d  in  t e r m s  of  N a 2<D (1 m l  = ____________ g m  N a 2 0 ).

R e c o r d  of  T i t r a t i o n s

No.

V o lu m e
S o lu t io n
T i t r a t e d

G r a m s
S o a p

T i t r a t e d
B u r e t t e

R e a d i n g s

V o lu m e
A c id
U s e d

G r a m s
N a z O
F o u n d

P e r  C e n t  
N a 20  in  th e  

S o l id  S o ap

A v e r a g e  P e r  C e n t  
N a 2© to  b e  
R e p o r t e d

1 b

a

2 b

a

3 b

a

48. D E T E R M IN A T IO N  O F  C O M B IN E D  A L K A L IN IT Y

I fo u n d  t h e  t o t a l  a l k a l i n i t y  of m y  s o a p  to  b e .% N a 2 0  a n d  th e  t o t a l  f r e e  a l k a l i n i t y  to  b e

.% N a 2 0 , w h i c h  l e a v e s  t h e  c o m b i n e d  a l k a l i n i t y  e q u a l  to % Na20.

S u m m a r y  of S o ap  A n a l y s i s

j  If t h e  p r e c e d i n g  q u a n t i t a t i v e  d e t e r m i n a t i o n s  h a v e  b e e n  m a d e ,  t h e y  s h o u l d  b e  s u m m a r i z e d .  
S tu d e n t s  s h o u ld  p o s t  t h e i r  r e s u l t s  in  s o m e  c o n v e n i e n t  p l a c e  a n d  t h e  i n s t r u c t o r  s h o u ld  s c r u t i n i z e  
t h e m ,  r e j e c t i n g  t h o s e  t h a t  a r e  o u t  o f  l i n e  a n d  a v e r a g i n g  t h e  r e s t .  T h e  s t u d e n t  s h o u ld  th e n  r e c o r d  
t h e  a v e r a g e s  fo r  t h e  p a r t i c u l a r  s o a p  he  h a s  a n a l y z e d  in  th e  s p a c e  on  p a g e  58. T h e  N a 2 0 p e r c e n t a g e s  
s h o u ld  t h e n  b e  c o n v e r t e d  in to  t h e  t e r m s  in  t h e  t h i r d  c o l u m n .
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A l k a l i n i t y  of .Soap

T o t a l  __________ % N a ^ O

F r e e  __________

C o m b in e d     % C j g H ^ j C O O N a

F r e e  c a u s t i c     % N aO H

F r e e  c a r b o n a t e     % N a 2 C O j

49 .  M E T A L L I C  S O A P S  F O R  W A T E R P R O O F I N G

P u t  a  p i e c e  of  m u s l i n  (a b o u t  4 to  5 in .  s q u a r e )  in to  a  b e a k e r  a n d  c o v e r  i t  w i th  a  s o lu t io n  of 
a l u m i n u m  a c e t a t e .  S q u e e z e  i t  w i th  y o u r  f i n g e r s  s o  t h a t  th e  c l o t h  b e c o m e s  t h o r o u g h l y  s a t u r a t e d  
w i th  t h e  s o lu t io n .  Do t h i s  a b o u t  e v e r y  5 m i n u t e s  f o r  20 m i n u t e s ,  t h e n  s q u e e z e  o u t  t h e  e x c e s s  l iq u id  
a n d  r e t u r n  th e  a l u m i n u m  a c e t a t e  to  t h e  s t o c k  b o t t l e . I m m e r s e  t h e  i m p r e g n a t e d  c l o th  in  a  d i l u t e  
s o a p  s o lu t io n  ( d i lu te  t h e  5 /1  s t o c k  s o l u t i o n  a b o u t  3 t i m e s ) .  L e t  i t  s t a n d  w i th  o c c a s i o n a l  t u r n i n g  fo r  
a b o u t  20 m i n u t e s ,  t h e n  s q u e e z e  o u t ,  r i n s e  t w i c e  in  d i s t i l l e d  w a t e r ,  a n d  d r y  ( IV -1 ) .

W h e n  d r y ,  l e t  s o m e  w a t e r  r u n  on  i t .  H ow  d o e s  i t  b e h a v e ? _______________________________________________

M a k e  a  s m a l l  p o c k e t  o r  b a g  w i t h  t h e  p i e c e  of  c l o t h ,  f i l l  i t  w i th  w a t e r ,  a n d  w a t c h  it.  H ow  d o e s  it  

b e h a v e  ? _________________________________________________________________________________________________________

_______________________________________________________________________________________ H o ld  t h e  p i e c e  of c l o t h

u p  to  t h e  l i g h t  a n d  c o m p a r e  i t  w i t h  s o m e  u n t r e a t e d  m u s l i n .  W h a t  i s  t h e  d i f f e r e n c e ? _________________

IV -1

W a t e r p r o o f e d  C o t to n
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QUESTIONS

1. W r i t e  a  c h e m i c a l  f o r m u l a  t h a t  m i g h t  r e p r e s e n t  s o a p .  W hy  i s n ’t  s o a p  a  h o m o g e n e o u s  p u r e  
c h e m i c a l  c o m p o u n d  ?

2. H ow  c a n  t h e  f a t t y  a c i d s  b e  l i b e r a t e d  f r o m  s o a p ?  W h a t  do  th e y  lo o k  l i k e ?  I s  t h i s  a  p u r e  
a c i d  o r  a  m i x t u r e ?  Is t h e  s p e c i f i c  g r a v i t y  s m a l l e r  o r  g r e a t e r  t h a n  1 .0 ?

3. W h a t  do  y o u  s e e  h a p p e n  w h e n  s o a p  s o l u t i o n  i s  m i x e d  w i t h  h a r d  w a t e r  ? W h a t  c a u s e s  t h i s  ? 
W r i t e  e q u a t i o n s .

4. W h y  i s  a  c e r t a i n  a m o u n t  o f  s o a p  w a s t e d  w h e n  u s e d  w i th  h a r d  w a t e r  ?

5. C a n  s o a p  b e  u s e d  t o  s o f t e n  w a t e r ?  E x p la in .  W h y  i s n ’t  t h i s  g o o d  c o m m o n  p r a c t i c e ?

6. W h a t  i s  m e a n t  b y  s o a p  b u i l d e r  ?

7. I s  s o a p  a  t r u e  s a l t ?  J u s t i f y  y o u r  a n s w e r .

8. W h a t  h a p p e n s  w h e n  a  s a t u r a t e d  s a l t  b r i n e  i s  a d d e d  to  a  s o a p  s o l u t i o n ?  W h a t  s t a y s  in  
s o l u t i o n  ?

9. W h a t  k i n d s  of  a l k a l i n i t y  d o e s  a  c o m m e r c i a l  s o a p  c o n t a i n ?  T o  w h a t  m a y  e a c h  b e  d u e ?

10. W h a t  i s  p r e c i p i t a t e d  w h e n  a  s o l u t i o n  of  c o m m e r c i a l  s o a p  i s  t r e a t e d  w i th  B a C l£  ? W h a t  
s t a y s  in  s o l u t i o n  ?

11. W h a t  i n d i c a t o r  i s  u s e d  w h e n  t i t r a t i n g  t h e  t o t a l  a l k a l i n i t y  of  a  s o a p ?

12. Do s o a p s  h a v e  d i f f e r e n t  s u d s i n g  c h a r a c t e r i s t i c s ?  H ow  c a n  t h i s  b e  d e t e r m i n e d ?
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50. T IN  W E IG H T IN G  O F  S IL K  (I. T. C . ,  p a g e  298)

You w i l l  b e  p r o v i d e d  w i th  p i e c e s  of w h i t e  u n w e ig h t e d  c r e p e  w h ic h  y o u  w i l l  w e ig h t  a s  d i r e c t e d  
b e lo w .

T a k e  e n o u g h  p i e c e s  so  t h e y  w i l l  w e ig h  1.5 to  2 .0  g m ,  an d  w e ig h  t h e m  a c c u r a t e l y  to  t h e  t h i r u  
d e c i m a l  p l a c e .  I m m e r s e  t h e m  in  a  c o ld  s o l u t i o n  of S n C l4 (sp  g r  = 1 .275 )  f o r  30 m i n u t e s .  R E T U R N  
T H E  S n C l4 T O  T H E  S T O C K  B O T T L E .  P u t  t h e  p i e c e s  in to  a  l a r g e  b e a k e r ,  h o ld  t h e m  dow n  w i th  a  
g l a s s  r o d ,  a n d  w a s h  t h e m  u n d e r  r u n n in g  w a t e r  f o r  10 m i n u t e s .  S q u e e z e  t h e m  w e l l  a n d  i m m e r s e  in  
a  s o lu t io n  of  N a 7H P 04  ( sp  g r  = 1 .04) a t  6 0 °  G f o r  10 m i n u t e s .  R E T U R N  T H E  SO D IU M  P H O S P H A T E  
S O L U T IO N  T O  T H E  S T O C K  B O T T L E .  W a s h  t h e  p i e c e s  a s  b e f o r e ,  s p r e a d  t h e m  o u t  on  f i l t e r  p a p e r ,  
a n d  l e t  t h e m  d r y  u n t i l  t h e  n e x t  p e r i o d .  T h e s e  w i l l  b e  V - l ,  a n d  t h e  o r i g i n a l  u n w e ig h t e d  s i l k  V -2 ,  
W e ig h  th e  t r e a t e d  p i e c e s  a c c u r a t e l y .

W e ig h t  a f t e r  o n e  w e ig h t in g  ____________g m

O r i g i n a l  w e i g h t ___________ g m

G a in  in  w e ig h t  ___________ g m  = __________  % g a in

T a k e  t h e s e  s a m e  p i e c e s  a n d  p u t  t h e m  t h r o u g h  t h e  s a m e  w e ig h t in g  o p e r a t i o n s  a s  b e f o r e .  D r y  a n d  w e ig h .

W e ig h t  a f t e r  s e c o n d  w e ig h t in g g m

O r i g i n a l  w e ig h t  ____________g m

G a in  in  w e i g h t  ___________ g m  = __________ % g a i n  in  tw o  w e i g h t i n g s

G iv e  t h e  p i e c e s  a  t h i r d  w e ig h t in g .  S a m e  d i r e c t i o n s  a s  b e f o r e .  A f t e r  t h i s  t h i r d  w e ig h t in g ,  b e f o r e  
d r y i n g  t h e m ,  i m m e r s e  th e  p i e c e s  in  a  s o lu t io n  of s o d i u m  s i l i c a t e  ( sp  g r  = 1.03) a t  6 0 °  C f o r  10^ 
m i n u t e s .  R i n s e  t h e m  w e l l ,  a n d  d r y  u n t i l  t h e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d .  W e ig h .

W e ig h t  a f t e r  t h i r d  w e ig h t in g  ___________ g m

O r i g i n a l  w e ig h t  ___________ g m

G a in  in  w e ig h t  ___________ g m  = __________ % g a in  in  t h r e e  w e i g h t i n g s

S U M M A R Y  O F  T IN  W E IG H T IN G  O F  S IL K

P e r  c e n t  of o r i g i n a l  w e i g h t  a d d e d  in  one  w e ig h t in g  i s  __________ %

in  tw o  w e i g h t i n g s  ________ %

in  t h r e e  w e i g h t i n g s  __________ %

T h e  B u r n i n g  T e s t  on W e ig h te d  S i lk

U s e  p i e c e s  a b o u t  1 in . s q u a r e .  P u t  a  p i e c e  of th e  o r i g i n a l  u n w e ig h t e d  s i l k  on a w i r e  g a u z e  a n d  
b u r n  i t  w i th  a  B u n s e n  b u r n e r .  B u r n  a  p i e c e  of  y o u r  w e ig h t e d  s i l k  in  t h e  s a m e  w ay .  D e s c r i b e  how 
t h e y  b u r n :

60



U n w e ig h te d  s i lk .  

W e ig h te d  s i l k  _
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M o u n t  s a m p l e s  b e lo w .

V - l V - 2

T in  W e ig h te d  S i lk U n w e ig h te d  S i lk

T E S T S  ON S IL K

51. H Y D R O L Y S IS  W IT H  A L K A L I E S

R e f e r  to  E x p e r i m e n t  2 0 ,  p a g e  35. If s i l k  i s  a  p r o t e i n  l i k e  w o o l ,  w o u ld  y o u  e x p e c t  i t  t o  d i s s o l v e

in  h o t  N a O H ? __________________If l e a d  a c e t a t e  w e r e  a d d e d  to  t h i s  s o lu t i o n ,  w o u ld  you  e x p e c t  to  g e t  a

b l a c k  p r e c i p i t a t e ? ________________  W h y ? ______________________________________________________________________

P u t t w o  p i e c e s  of  s i l k ,  t o g e t h e r  w i th  s o m e  c o t to n  a n d  r a y o n  y a r n s ,  in to  a  b e a k e r  a n d  c o v e r  t h e m  
w i t h  r e a g e n t  N aO H . H e a t  to  b o i l i n g  a n d  c o n t i n u e  f o r  a b o u t  3 m i n u t e s .

W h a t  h a p p e n s  t o  t h e  s i l k ? ______________________________________________ to  t h e  c o t t o n ? ----------------------------------

t o  th e  r a y o n  ?_____________________________________________________________ W h a t  w o u ld  h a p p e n  to  w o o l  u n d e r

s i m i l a r  c o n d i t i o n s  ?___ _________________________________________________ E)ecan t a  l i t t l e  o f  t h i s  s o lu t io n

in to  a  t e s t  t u b e  a n d  a d d  0 .5  m l  l e a d  a c e t a t e  s o lu t io n .  T h e  r e s u l t  i s ___________________________________ .

W h a t  w o u ld  y o u  g e t  i f  w o o l  p r o t e i n  h a d  b e e n  d i s s o l v e d  in  t h i s  s o l u t i o n ? ________________________________

G iv e n  a  q u a n t i t y  of  u n k n o w n  f i b e r  s  t h a t  m i g h t  b e  w o o l ,  s i l k ,  o r  c o t t o n  (but n o t  a  m i x t u r e ) ,  how  w o u ld  

y o u  t e l l  w h i c h  o n e  i t  i s ? ^ _ ____________________________________________________________________________________

C o u ld  y o u  d e t e c t  t h e  p r e s e n c e  of  s i l k ,  m i x e d  w i th  w o o l ,  by  t r e a t i n g  w i th  N aO H  a n d  l e a d  a c e t a t e ?

52 .  M I L L O N ’S T E S T

T e s t  a  p i e c e  o f  s i l k  w i th  M i l lo n ’s r e a g e n t ,  a s  d e s c r i b e d  in  E x p e r i m e n t  29. A______ c o l o r  i s  f o r m e d .

Is  i t  t h e  s a m e  c o l o r  y o u  g o t  w i t h  w o o l ? ________________________ T e s t  p i e c e s  of c o t t o n  a n d  r a y o n  y a r n s
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w i t h  t h e  s a m e  r e a g e n t .  C a n  y o u  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  a n i m a l  a n d  v e g e t a b l e  f i b e r s  b y  m e a n s  of 

M i l l o n ’s r e a g e n t ? __________________________H o w ? _____________________________________________________________

53 .  C O L D  C O N C E N T R A T E D  HC1

P o u r  s o m e  c o n c e n t r a t e d  HC1 on  a  l a r g e  w a t c h  g l a s s .  T a k e  s m a l l  y a r n s  o r  i n d i v i d u a l  f i b e r s  of 
s i l k ,  w o o l ,  c o t to n ,  a n d  r a y o n  a n d  s l i d e  t h e m  b e n e a t h  th e  s u r f a c e  of  t h e  a c i d .  T e l l  how e a c h  b e h a v e s :

S i l k ______________________________________________________________________________________________________________

W o o l _____________________________________________________________________________________________________________

C o t to n  ____________________________________________________________________________________________

R a y o n ___________________________________________________________________________________________________________ .

In a l l  t h e  p r e c e d i n g  t e s t s ,  w i ld  s i l k s  w i l l  b e h a v e  l i k e  o r d i n a r y  m u l b e r r y  s i l k  e x c e p t  to  a  l e s s e r  
d e g r e e .  W i ld  s i l k  i s  m u c h  m o r e  r e s i s t a n t  to  a l l  r e a g e n t s  t h a n  c u l t i v a t e d  s i lk .

54. B O IL IN G  O F F  S IL K  W IT H  S O A P  S O L U T IO N  (I. T . C . ,  p a g e  292)

W e ig h  o n e  s m a l l  b u n c h  of  r a w  s i l k  (V -3 ) .  T h i s  s h o u ld  w e ig h  a b o u t  0 .5  g m ,  b u t  t h e  w e ig h i n g s  
m u s t  b e  m a d e  a s  c a r e f u l l y  a s  p o s s i b l e  to  t h e  t h i r d  d e c i m a l  p l a c e .  T h i s  w e i g h e d  s a m p l e  s h o u ld  be  
p r e p a r e d  a t  t h e  l a b o r a t o r y  p e r i o d  b e f o r e  y o u  a c t u a l l y  d e g u m  i t ,  so  t h a t  th e  e n t i r e  p e r i o d  i s  a v a i l ­
a b l e  f o r  b o i l i n g  off. A s e c o n d  b u n c h  of  r a w  s i l k  (V -4 )  w h ic h  i s  n o t  w e ig h e d ,  w i l l  b e  b o i l e d  o f f  in 
t h e  p r e s e n t  e x p e r i m e n t  a lo n g  w i th  V - 3 ,  a n d  t h e n  s a v e d  f o r  E x p e r i m e n t  55 .  T h e s e  b u n c h e s  of  s i l k  
m u s t  be t i e d  (u s in g  s o m e  o f  th e  s i l k  i t s e l f )  s o  t h a t  t h e y  w i l l  n o t  s n a r l  o r  t a n g l e  to o  m u c h  in  th e  d e -  
g u m m i n g  b a t h ,  a n d  th e y  m u s t  be  t i e d  so  t h a t  t h e y  c a n  be  i d e n t i f i e d  b e c a u s e  t h e y  w i l l  b e  h e a t e d  in 
th e  s a m e  b a th .

T h e  w e i g h t  of V -3  i s ■gm.

P u t  V -3  a n d  V - 4  in to  a  150 m l  b e a k e r  a n d  a d d  100 m l  s o a p  s o l u t i o n  (5 /1).  T h i s  s o a p  s h o u ld  b e  
a  p u r e  o l iv e  o i l  s o a p .  T h i s  w i l l  b e  h e a t e d  f o r  1% h o u r s  a t  a b o u t  9 5 °  C b u t  n o t  w i th  a  d i r e c t  f l a m e .  
I n s t e a d ,  p l a c e  t h e  b e a k e r  ir. a  l a r g e  c a s s e r o l e  o r  b e a k e r  a n d  s u r r o u n d  i t  w i th  w a t e r .  H e a t  th e  
c a s s e r o l e  a n d  k e e p  t h e  w a t e r  b o i l i n g  g e n t l y  f o r  1% h o u r s .  You w i l l  h a v e  to  a d d  s m a l l  a m o u n t s  of 
w a t e r  to  t h e  c a s s e r o l e  f r o m  t i m e  to  t i m e  to  t a k e  t h e  p l a c e  o f w a t e r  t h a t  e v a p o r a t e s .  S e v e r a l  t i m e s  
d u r i n g  t h e  p e r i o d ,  w o r k  t h e  s i l k  g e n t ly  w i th  a  g l a s s  r o d .  Do n o t  t a n g l e  i t  a n y  m o r e  t h a n  y o u  c a n  
h e lp .

L i f t  t h e  s a m p l e s  of b o i l e d - o f f  s i l k  a n d ,  w i th o u t  s q u e e z i n g  t h e m ,  d r o p  t h e m  in to  a  b e a k e r  of 
d i s t i l l e d  w a t e r .  Now is  t h e  b e s t  t i m e  to  s e p a r a t e  t h e m  if th e y  h a v e  b e c o m e  ta n g le d .  T h e  s o a p  l e f t  
on  t h e m  w i l l  l u b r i c a t e  t h e m  e n o u g h  s o  t h e y  c a n  b e  p u l l e d  a p a r t .  A f t e r  s e p a r a t i n g ,  r i n s e  t h e m  
s e p a r a t e l y  in  t h r e e  c h a n g e s  of d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  t r y  to  g e t  r i d  o f  a s  m u c h  s o a p  a s  p o s s i b l e .  T h e n  
p u t  t h e m  a l l  in  o n e  l a r g e  b e a k e r  a n d  l e t  w a t e r  r u n  on  t h e m  f o r  5 m i n u t e s .  T h e  s a m p l e  t h a t  h a s  b e e n  
w e i g h e d  m u s t  o f  c o u r s e  b e  h a n d l e d  s o  t h a t  n o n e  of  t h e  s i l k  i s  l o s t .  F i n a l l y  s q u e e z e  th e  s a m p l e s  
s e p a r a t e l y ,  o p e n  t h e m  up ,  a n d  s p r e a d  t h e m  o u t  to  d r y  u n t i l  th e  n e x t  l a b o r a t o r y  p e r i o d .  W e ig h  V -3  
a c c u r a t e l y .

W e ig h t  o f  V -3  b e f o r e  b o i l i n g - o f f  ___________ g m

A f t e r  b o i l i n g - o f f  ____________g m

L o s s  in  w e i g h t  ____________g m % l o s s

M o u n t  V -3  t o g e t h e r  w i th  s o m e  r a w  s i l k  (in t h e  g u m ) .
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V -3

R a w  S ilk D e g u m m e d  S i lk

D e s c r i b e  t h e  d i f f e r e n c e s  b e t w e e n  t h e  r a w  s i l k  a n d  th e  b o i l e d - o f f  s i l k .

55.  S C R O O P IN G  D E G U M M E D  S IL K

A f t e r  c e r t a i n  t r e a t m e n t s  s i l k  y a r n s  o r  f a b r i c s ,  w h e n  c r u s h e d ,  p r o d u c e  a  c r u n c h i n g  s o u n d  a n d  
h a v e  a  s o r t  o f  r a s p y  f e e l .  T h i s  p r o p e r t y  i s  k n o w n  a s  “ s c r o o p . ” It i s  n o t  i n h e r e n t  in  th e  f i b e r  i t s e l f  
b u t  i s  p r o d u c e d  b y  t h e  a c t i o n  of  o r g a n i c  a c i d s  on d e g u m m e d  s i l k  a n d  i s  in  p a r t  r e s p o n s i b l e  f o r  th e  
r u s t l i n g  s o u n d  a s s o c i a t e d  w i th  th e  w e a r i n g  of  s i l k  g a r m e n t s .  O th e r  f i b e r s  c a n  a l s o  b e  s c r o o p e d  
b u t  to  a  m u c h  s m a l l e r  e x t e n t .  T h e  m e c h a n i s m  of s c r o o p i n g  i s  n o t  k n o w n ,  b u t  i t  s e e m s  p o s s i b l e  to  
p r o d u c e  i t  b y  t h e  a c t i o n  of  a l m o s t  a n y  o r g a n i c  a c id .

S c r o o p  y o u r  V - 4  b y  s t e e p i n g  i t  f o r  10 m i n u t e s  in  a  b a t h  of  0 .5 %  t a r t a r i c  a c i d a t  a b o u t  3 0 °  C. 
R e m o v e  t h e  s a m p l e ,  s q u e e z e  o u t  t h e  e x c e s s  l i q u o r ,  a n d  d r y  i t  w i th o u t  w a s h i n g .

V - 4

S c r o o p e d  S i lk

C o m p a r e  t h e  f e e l  o f  t h e  s c r o o p e d  s i l k  w i th  t h e  d e g u m m e d  s i l k  (V -3 ) . D e s c r i b e  t h e  d i f f e r e n c e .
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The Identification of Fibers

,In t h i s  a g e  of  c o m p e t i t i o n ,  s u p e r a d v e r t i s i n g ,  F a i r  T r a d e  P r a c t i c e  R u l e s ,  g o v e r n m e n t  s p e c i f i c a ­
t i o n s ,  f a d s ,  a n d  s t y l e s ,  a n  e l e m e n t a r y  k n o w le d g e  of t h e  m e t h o d s  u s e d  f o r  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  of  f i b e r s  
in  t e x t i l e  m a t e r i a l s  i s  e s s e n t i a l  f o r  t h e  s t u d e n t ( i n  t h i s  f ield .)  It m a y  b e  n e c e s s a r y  to  i d e n t i f y  th e  
i n d i v i d u a l  f i b e r s  in  a  l o o s e  m i x t u r e  of  f i b e r s ,  in  s i n g l e  o r  p ly  y a r n s ,  in  k n i t  g o o d s ,  o r  in  w o v e n  
f a b r i c s .  It i s  a s s u m e d  t h a t  t h e  a n a l y s t  h a s  s o m e  k n o w le d g e  of t h e  p h y s i c a l  a n d  c h e m i c a l  p r o p e r t i e s  
o f  f i b e r s ,  of w h a t  f i b e r  s m i g h t  b e  e x p e c t e d  in  c e r t a i n  t y p e s  of g o o d s ,  of t h e  c o m m o n  b l e n d s  of f i b e r s  
t h a t  a r e  fo u n d  in  y a r n s ,  o f  t h e  c o n s t r u c t i o n  of c e r t a i n  c l o t h s  w i th  d i f f e r e n t  w a r p  a n d  f i l l i n g  y a r n s ,  
o f  v a r i o u s  r e s i n  f i n i s h i n g  t r e a t m e n t s ,  a n d  p e r h a p s  e v e n  th e  i t e m  of  c o s t .

If a  p i e c e  of c l o t h  i s  to  b e  a n a l y z e d  f o r  f i b e r  c o n t e n t ,  i t  m u s t  f i r s t  b e  e x a m i n e d  in  a  p r e l i m i n a r y  
w a y  to  g iv e  s o m e  id e a  of  t h e  p o s s i b i l i t i e s ;  s u c h  t h i n g s  a s  d e c o r a t i v e  s t r i p e s ,  c o l o r e d  p a t t e r n s ,  
o c c a s i o n a l  n o v e l ty  y a r n s ,  a w a r p  m u c h  s t r o n g e r  t h a n  t h e  f i l l i n g ,  a n d  u s e s  to  w h ic h  t h e  m a t e r i a l  i s  
to  b e  p u t  a r e  i m p o r t a n t  i n d i c a t i o n s  of  f i b e r  c o n t e n t .  It m u s t  b e  u n d e r s t o o d  t h a t ,  in  w o v e n  g o o d s ,  
t h e r e  m a y b e  o n ly  o n e  k in d  of  f i b e r  in  b o t h  w a r p  a n d  f i l l i n g ;  t h e r e  m a y  b e  a  w a r p  of  o n e  f i b e r  a n d  a 
f i l l i n g  of  a n o t h e r  f i b e r ;  s o m e  y a r n s  m a y  b e  t w o -  o r  t h r e e - p l y ,  in  w h ic h  o n e  p ly  m a y  b e  d i f f e r e n t  
f r o m  t h e  o t h e r s ;  f i b e r s  m a y  b e  m i x e d  o r  b l e n d e d  b e f o r e  s p in n i n g ,  so  t h a t  t h e r e  m a y  b e  m o r e  t h a n  
o n e  k in d  of  f i b e r  in  o n e  y a r n  o r  in  o n e  p ly  of a  y a r n .

It  s e e m s  o b v io u s  t h a t  t h e  f i r s t  th in g  to  do i s  to  t a k e  t h e  m a t e r i a l  a p a r t ,  s e p a r a t e  i t  in to  w a r p  
a n d  f i l l i n g  y a r n s  a n d  in to  t h e  p l i e s  of e a c h ,  o r  p e r h a p s  u n t w i s t  t h e m  in to  t h e  i n d i v i d u a l  f i b e r  s. T h e  
a p p e a r a n c e  o f  t h e  f i b e r s  s h o u ld  b e  e x a m i n e d  c a r e f u l l y  f o r  f i n e n e s s ,  l e n g th ,  a n d  l u s t e r .  F o r  e x a m p l e ,  
i f  a  y a r n  i s  c o m p o s e d  of  long  f i l a m e n t s ,  a l l  of t h e  s h o r t  s t a p l e  f i b e r s  a r e  e l i m i n a t e d  w i th o u t  f u r t h e r  
t e s t i n g .  T h e  c o n v e r s e  o f  t h i s  i s  n o t  n e c e s s a r i l y  t r u e ,  b e c a u s e  of  t h e  i n c r e a s i n g l y  w id e  u s e  of r a y o n  
s t a p l e  f i b e r ,  s t a p l e  n y lo n ,  a n d  s p u n  s i l k .  O n e  m u s t  n o t  b e  m i s l e d  b y  c e r t a i n  d e g r e e s  of l u s t e r  n o r  
b y  c r i m p  in  f i b e r s ,  s i n c e  t h e s e  m a y  b e  p r o d u c e d  a r t i f i c i a l l y .  H o w e v e r ,  m u c h  i n f o r m a t i o n  m a y  b e  
g a i n e d  b y  t h i s  p i c k i n g - a p a r t  i n v e s t i g a t i o n .

I T h e  i d e n t i f i c a t i o n  of  f i b e r s  m a y  b e  a p p r o a c h e d  in  tw o  b r o a d  w a y s ,  (a) b y  a  m i c r o s c o p i c a l  
e x a m i n a t i o n  a n d  (b) b y  t h e  u s e  o f  c h e m i c a l  r e a g e n t s ,  s o l v e n t s ,  a n d  s t a i n s .  E a c h  h a s  i t s  a d v a n t a g e s .  1 
In  g e n e r a l ,  t h e  u s e  of  t h e  m i c r o s c o p e  i s  p e r h a p s  t h e  b e t t e r  f o r  a n  u l t i m a t e  i d e n t i f i c a t i o n ,  a n d  y e t  
in  s o m e  i n s t a n c e s  t h e  r e s u l t s  s h o u ld  b e  c o n f i r m e d  b y  c h e m i c a l  m e t h o d s .  In a  s i m i l a r  w a y  t e s t i n g  
b y  c h e m i c a l s  h a s  i t s  l i m i t a t i o n s  a n d  m a y  r e a c h  a  p o in t  b e y o n d  w h ic h  d i f f e r e n t i a t i o n  i s  n o t  p o s s i b l e .  I)' 
In t h i s  l a b o r a t o r y  m a n u a l  w e  s h a l l  g e t  a lo n g  w i t h o u t  a m i c r o s c o p e ,  s i n c e  w e  s h a l l  b e  c o n c e r n e d  
w i th  o n ly  s o m e  of  t h e  m a j o r  f i b e r s .

, F o r  d e t a i l e d  d i s c u s s i o n s  of t h e  u s e  o f  t h e  m i c r o s c o p e  in  t e x t i l e  a n a l y s i s ,  th e  r e a d e r  i s  r e f e r r e d  
to\ S c h w a r z ,  T e x t i l e s  a n d  t h e  M i c r o s c o p e ,  M c G r a w - H i l l  B o o k  C o m p a n y ,  1934; v o n  B e r g e n  a n d  
K r a u s s ,  T e x t i l e  F i b e r  A t l a s , A m e r i c a n  W o o l  H a n d b o o k  C o m p a n y ,  1942; A m e r i c a n  S o c ie ty  fo r  
T e s t i n g  M a t e r i a l s  (ASTM ) S t a n d a r d s ,  1944 ,  p a g e s  19 3 2 -  1950 ; M a t t h e w s  a n d  M a u e r  s b e r g e r , T e x t i l e  
F i b e r s , J o h n  W i le y  & S o n s ,  I n c . ,  5 th  E d i t i o n ,  1947, p a g e s  9 9 8 - 1039.

If m o r e  d e t a i l e d  i n f o r m a t i o n  on  t h e  g e n e r a l  s u b j e c t  of t e x t i l e  t e s t i n g  a n d  a n a l y s i s  i s  d e s i r e d ,  
t h e  a u t h o r  r e c o m m e n d s  t h e  f o l lo w in g  t e x t s :  M a t t h e w s  a n d  M a u e r  s b e r g e r , T e x t i l e  F i b e r s , J o h n  
W i le y  & S o n s ,  I n c . ,  5 th  E d i t i o n ,  1947 , p a g e s  9 7 7 - 1 0 9 6 ,  T r o t m a n  a n d  T r o t m a n ,  T e x t i l e  A n a l y s i s ,
J .  B .  L i p p i n c o t t  & C o m p a n y ,  1932; S k in k le ,  T e x t i l e  T e s t i n g , C h e m i c a l  P u b l i s h i n g  C o m p a n y ,  1940; 
A S T M  S t a n d a r d s ;  a n d  t h e  Y e a r  B o o k  of  t h e  A m e r i c a n  A s s o c i a t i o n  of  T e x t i l e  C h e m i s t s  a n d  C o l o r i s t s ,
WW.

V a r i o u s  g e n e r a l  m e t h o d s  o r  s c h e m e s  f o r  t h e  s y s t e m a t i c  i d e n t i f i c a t i o n  of  t e x t i l e  f i b e r s  h a v e  ^ 
b e e n  p r o p o s e d  by  d i f f e r e n t  a s s o c i a t i o n s  o r  a g e n c i e s .  T h e s e  s c h e m e s  a r e  c o m p l e t e  a n d  w o r k a b l e ;  
th e y  d i f f e r  f r o m  e a c h  o t h e r  to  s o m e  e x t e n t  b u t  on  t h e  w h o le  a r e  q u i t e  s i m i l a r  a n d  a c c o m p l i s h  th e  
s a m e  p u r p o s e .  T h e  t h r e e  m o s t  i m p o r t a n t  o f  t h e s e  p l a n s  h a v e  b e e n  p r o p o s e d  b y  t h e  A A T C  a n d  C
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in  “M e t h o d s  of  F i b e r  I d e n t i f i c a t i o n  a n d  Q u a n t i t a t i v e  S e p a r a t i o n , "  in  t h e  1942 Y e a r  B o o k ;  b y  th e  
A S T M  “ T e n t a t i v e  M e th o d s  f o r  I d e n t i f i c a t i o n  of  F i b e r s  in  T e x t i l e s , ” in  t h e  1942 A S T M  S t a n d a r d s ;  

,  a n d  b y  th e  T e x t i l e  I n s t i t u t e  (E n g la n d )  a s  p r o p o s e d  b y  a  s p e c i a l  c o m m i t t e e  a n d  r e p o r t e d  in  t h e  
J o u r n a l  of t h e  T e x t i l e  I n s t i t u t e ,  32 ,  S l - 3 0  ( 1 9 4 1 ) . ^ /

T h e  m e t h o d  w e  s h a l l  fo l lo w  i s  s o m e w h a t  s i m p l e r  t h a n  t h e s e ,  b e c a u s e  w e  s h a l l  c o v e r  a  s m a l l e r  
r a n g e  of  p o s s i b i l i t i e s ,  ( i t  c o n s i s t s  o f  t h e  p i c k i n g - a p a r t  p r e l i m i n a r y  s tu d y  a l r e a d y  m e n t i o n e d ,  f o l ­
lo w e d  b y  b u r n i n g  t e s t s  a n d  th e n  b y  c h e m i c a l  s o l v e n t  a n d  r e a g e n t  t r e a t m e n t .

A t  t i m e s  i t  m a y  b e  n e c e s s a r y  to  d r a w  a  c o n c l u s i o n  f r o m  t h e  f o r m a t i o n  of  a  c o l o r .  W h e th e r  
t h i s  w i l l  b e  p r a c t i c a l  d e p e n d s  on  th e  c o n d i t i o n  of  t h e  m a t e r i a l  b e i n g  t e s t e d .  F o r  e x a m p l e ,  w o o l  
t u r n s  b l a c k  w h e n  w a r m e d  in  a l k a l i n e  l e a d  a c e t a t e  s o l u t i o n ,  b u t  if  t h e  w o o l  i s  a l r e a d y  d y e d  d a r k  
b r o w n ,  no c h a n g e  in  c o l o r  w o u ld  b e  o b s e r v e d .  H o w e v e r ,  i f  f i b e r s  a r e  d y e d  s o m e  l ig h t  s h a d e ,  t h e  
t e s t  c o u ld  b e  m a d e  w i th  l e a d  a c e t a t e  to  s e e  i f  a n y  of  t h e  f i b e r s  t u r n  b l a c k .  T h u s )  i t  m a y  b e  n e c e s ­
s a r y  to  s t r i p  d y e s  f r o m  g o o d s  b e f o r e  m a k i n g  t e s t s (  ( s e e  l a t e r ) .  A s  a n o t h e r  e x a m p l e ,  c o t to n  a n d  
m e r c e r i z e d  c o t to n  c a n  b e  d i f f e r e n t i a t e d  b y  t e s t i n g  w i t h  a  Z n C l 2 - l 2 r e a g e n t ,  a s  a  r e s u l t  of w h ic h  
m e r c e r i z e d  c o t t o n  w i l l  t a k e  on a  b l u e  c o l o r  w h i c h  d o e s  n o t  w a s h  o u t  e a s i l y ,  b u t  t h e  c o l o r  on  c o t t o n  
c a n  b e  w a s h e d  o u t  q u ic k ly .  I t  i s  w e l l  k n o w n  t h a t  s t a r c h  a n d  io d in e  f o r m  a  b l u e  c o l o r  a n d  t h e r e f o r e  
t h e  t e s t  w o u ld  b e  of n o  v a l u e  i f  t h e  u n k n o w n  c l o th  w e r e  s i z e d  w i t h  s t a r c h .  T h e r e f o r e , ( b e f o r e  m a k ­
ing s u c h  a t e s t  a l l  f i n i s h in g  m a t e r i a l  m u s t  b e  r e m o v e d )  T h e  p r e s e n c e  of  o i l s  o r  f a t s  m a y  i n t e r f e r e  
w i th  s o m e  t e s t s .  T h e y  c a n  b e  r e m o v e d  by  t h e  p r o p e r  o r g a n i c  so lv e n ts . )

It  i s ’ o b v io u s l y  n e c e s s a r y  t h a t  t e x t i l e  m a t e r i a l s  b e  c l e a n  b e f o r e  t h e y  a r e  t e s t e d  f o r  f i b e r  c o n ­
t e n t .  M o s t  f i n i s h e s  a n d  s i z e s  c a n  b e  r e m o v e d  b y  b o i l i n g  t h e  g o o d s  in  t h r e e  1 5 - m i n u t e  c h a n g e s  of 
d i s t i l l e d  w a t e r .  T h e  r u b b e r  c o a t in g  on s o m e  y a r n s  c a n  b e  r e m o v e d  b y  i m m e r s i n g  in  t h r e e  c h a n g e s  
o f  b e n z e n e .  T h e  s m a l l  a m o u n t  o f  f a t t y  m a t e r i a l  l e f t  on  s o m e  t e x t i l e s  c a n  b e  r e m o v e d  b y  d ip p in g  in  
e t h e r  o r  95%  a l o c h o l .  If  i t  i s  n e c e s s a r y  to  s t r i p  d y e s ,  s u c h  p r e p a r a t i o n s  a s  R o n g a l i t e ,  F o r m o p o n ,  
o r  P r o t o l i n  m a y  b e  u s e d .  T h e s e  v a r i o u s  c o m b i n a t i o n s  o f  s u l f o x y l a t e s  w i th  f o r m a l d e h y d e  a r e  g o o d  
r e d u c i n g  a g e n t s .  T h e  s t r i p p i n g  i s  d o n e  in  s l i g h t l y  a c i d  b a t h s  a t  a b o u t  6 0 °  C j

L A B O R A T O R Y  W O R K  ON F I B E R  A N A L Y SIS

P r o c u r e  a  s a m p l e  of  t e x t i l e  m a t e r i a l  f r o m  th e  t e a c h e r .  R e c o r d  i t s  n u m b e r  o r  d e v i s e  s o m e  
o t h e r  m e a n s  f o r  id e n t i f y in g  it .  C a r r y  o u t  t h e  t e s t s  o u t l i n e d  on t h e  f o l lo w in g  p a g e s  u n t i l  y o u  a r e  
s a t i s f i e d  t h a t  y o u  h a v e  c o n c l u s i v e l y  i d e n t i f i e d  t h e  f i b e r s  in  t h e  s a m p l e .  F i l l  in  t h e  a c c o m p a n y i n g  
b l a n k ,  o r  o n e  s i m i l a r  t o  i t ,  a n d  h a n d  in  f o r  c h e c k i n g .  N o te  t h a t  t h e  f i r s t  p a r t  o f  th e  r e p o r t  d e a l s  
w i th  t h e  g e n e r a l  c h a r a c t e r  o f  t h e  m a t e r i a l  a n d  p r e l i m i n a r y  o b s e r v a t i o n s ,  t o g e t h e r  w i th  c o n c l u s i o n s  
t h a t  m a y  b e  d r a w n  f r o m  t h e m .  T h e  s e c o n d  p a r t  s h o w s  t h e  r e s u l t s  of b u r n i n g  t e s t s .  T h e  t h i r d  
c o v e r s  t h e  u s e  of  c h e m i c a l  r e a g e n t s  a n d  s o l v e n t s . ^ A s  f a r  a s  g r a d i n g  in  a  r e g u l a r  w a y  i s  c o n c e r n e d ,  
e m p h a s i s  w i l l  b e  p l a c e d  on p r o p e r  c o n c l u s i o n s  a n d  t h e  e l i m i n a t i o n  of  u n n e c e s s a r y  t e s t s ,  a s  d e ­
t e r m i n e d  b y  p r e c e d i n g  o b s e r v a t i o n s .

M o u n t
F I B E R  A N A L Y S IS  S a m p l e  h e r e

m p l e  N o .____________ Date.

D e s c r i p t i o n  o f  s a m p l e  ___ _

S t u d e n t ’ s n a m e

P r o b a b l e  u s e

T y p e  of  w e a v e ____________

P r i n t e d  o r  w o v e n  p a t t e r n
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B U R N IN G  T E S T

T h e  b e h a v i o r  o f  v a r i o u s  t e x t i l e  f i b e r s  w h e n  i n t r o d u c e d  in to  a B u n s e n  f l a m e  o r  th e  f l a m e  of a 
b u r n i n g  m a t c h  m a y  g iv e  c o n s i d e r a b l e  i n f o r m a t i o n  r e g a r d i n g  t h e  i d e n t i t y  of f i b e r s .  S o m e  e x p e r i e n c e  
i s  n e c e s s a r y  i f  c o r r e c t  c o n c l u s i o n s  a r e  to  b e  d r a w n  f r o m  s u c h  b u r n i n g  t e s t s ,  a n d  i t  i s  s u g g e s t e d  
t h a t  t h e  s t u d e n t  m a k e  b u r n i n g  t e s t s  on  a l l  k n o w n  f i b e r s  a v a i l a b l e  in  t h e  l a b o r a t o r y .  T h e  b u r n i n g ,  
t e s t  i s  m a d e  on  s in g l e  f i b e r s  o r  f in e  c o u n t  y a r n s  k n o w n  to  b e  c o m p o s e d  o f  o n ly  o n e  k in d  of f i b e r .  
T h e  b e s t  p r o c e d u r e  i s  to  h o ld  t h e  f i b e r  w i t h  a  p a i r  o f  f o r c e p s  o r  t w e e z e r s  a n d  b r i n g  t h e  e n d  of  th e  
f i b e r  up  t o  t h e  s id e  of  t h e  f l a m e  (no t  o v e r  t h e  to p  of i t) .  Do n o t  p u t  i t  e n t i r e l y  in to  t h e  f l a m e .

V a r i o u s  o b s e r v a t i o n s  a r e  to  b e  m a d e .  T h e s e  h a v e  to  do  w i t h  t h e  m a n n e r  of b u r n i n g  and  th e  
a p p e a r a n c e  of  th e  f i b e r  a f t e r  b u r n i n g .  jS om e of  t h e s e  o b s e r v a t i o n s  a r e :

1. D o e s  t h e  f i b e r  a c t u a l l y  b u r n  r a p i d l y  w i th  a  f l a m e ?

2. D o e s  i t  b u r n  s lo w ly  w i th  v e r y  l i t t l e  f l a m e  ?

3. A s  t h e  f i b e r  i s  b r o u g h t  in to  t h e  f l a m e ,  d o e s  i t  s e e m  to  b u r n  a n d  th e n  e x t i n g u i s h  i t s e l f ?

4. D o e s  th e  f i b e r  a p p e a r  to  m e l t  a n d  s h r i n k  a w a y  f r o m  th e  f l a m e ?

5. D o e s  i t  s e e m  n o t  to  b u r n  a t  a l l ?

6. D o e s  t h e  f i b e r  r e t a i n  i t s  o r i g i n a l  s h a p e  o r  s t r u c t u r e  a n d  d o e s  t h i s  b u r n e d  s t r u c t u r e  h a v e  
a n y  s t r e n g t h ?

7. I s  a  b e a d  f o r m e d  o n  t h e  en d  of  t h e  f i b e r  a n d  i s  t h i s  b e a d  h a r d  o r  c r u n c h y ?

, 8. D o e s  b u r n i n g  r e s u l t  in  a n  a l m o s t  c o m p l e t e  d e s t r u c t i o n  of  t h e  f i b e r ,  l e a v in g  a  v e r y  s m a l l
a m o u n t  of s h a p e l e s s  a s h ?

9. Is  t h e r e  a n  o d o r  a s s o c i a t e d  w i th  t h e  b u r n i n g ,  s u c h  a s  b u r n i n g  f e a t h e r s  o r  h a i r ,  b u r n i n g  
p a p e r ,  o r  a c e t i c  a c i d ?

T h e s e  b u r n i n g  t e s t s  s h o u ld  b e  r e p e a t e d  b y  th e  s t u d e n t  u n t i l  a  r e a s o n a b l e  a m o u n t  o f  e x p e r t n e s s  
i s  a t t a i n e d .  T h e  b e h a v i o r  o f  t e x t i l e  f i b e r s  w h e n  s u b j e c t e d  to  t h i s  b u r n i n g  t e s t  i s  sh o w n  b e lo w .  T h e  
n a m e s  of  ti le  f i b e r s  a r e  g iv e n  f i r s t ,  f o l lo w e d  b y  t h e  e x p e c t e d  r e s u l t s  o f  t h e  b u r n i n g  t e s t .

1. G l a s s  a n d  a s b e s t o s  f i b e r s  ( m i n e r a l  f i b e r s ) .  T h e s e  f i b e r s  a r e  n o n c o m b u s t i b l e ,  a l t h o u g h  
g l a s s  f i b e r s  m a y  m e l t .

2. W e ig h te d  s i l k .  B u r n s  s lo w ly  w i th  l i t t l e  f l a m e  a n d  l e a v e s  a  c h a r r e d  m a t e r i a l  t h a t  h a s  t h e  
s a m e  s i z e  a n d  s h a p e  a s  t h e  o r  i g in a l .  T h i s  c a n  b e  d e m o n s t r a t e d  by  p l a c i n g  a  s m a l l  p i e c e  of  w e ig h t e d  
s i l k  c l o t h  on a  w i r e  g a u z e  a n d  b u r n i n g  i t  w i t h  a  B u n s e n  f l a m e .  A l l  t h e  y a r n s  in  t h e  p i e c e  c a n  s t i l l  
b e  s e e n ,  a n d  s o m e t i m e s  i t  i s  p o s s i b l e  to  p i c k  u p  t h e  p i e c e  a n d  h a n d l e  i t .  H o w e v e r ,  i f  i t  i s  r u b b e d  
b e t w e e n  t h e  f i n g e r s  i t  w i l l  f a l l  a p a r t  a n d  w i l l  b e  fo u n d  to  c o n s i s t  o f  a  s h a p e l e s s  p o w d e r .

3. N y lo n ,  V in y o n ,  a n d  S a r a n  (V e lon ) .  T h e s e  m a n - m a d e  f i l a m e n t s  a r e  s e l f - e x t i n g u i s h i n g .  A s  
th e y  a r e  b r o u g h t  in to  t h e  f l a m e  th e y  m e l t  a n d  s h r i n k  a w a y  f r o m  i t ,  l e a v in g  a  h a r d  b e a d  a t  t h e  en d  
of e a c h  f i l a m e n t .  O d o r s  h a v e  b e e n  n o t i c e d  w h e n  t h e s e  m a t e r i a l s  a r e  b u r n e d ,  b u t  t h e y  a r e  q u i t e  
d i f f i c u l t  to  d e t e c t  a n d  d e s c r i b e .

4. A n i m a l ,  c a s e i n ,  z e i n  a n d  s o y b e a n  f i b e r s .  A l l  t h e s e  f i b e r s  a r e  p r o t e i n  a n d  g iv e  a n  o d o r  of 
b u r n i n g  h a i r  o r  f e a t h e r  s .  T h e y  b u r n  s lo w ly  ( a s  c o m p a r e d  w i th  c o t to n )  a n d  l e a v e  b e a d s  on  t h e  f i b e r s .

5. A c e t a t e  r a y o n .  T h i s  r a y o n  b u r n s  m o r e  r a p i d l y  t h a n  w o o l  o r  s i l k  b u t  m o r e  s lo w ly  t h a n  o t h e r  
r a y o n s  o r  c o t to n .  It i s  d i f f i c u l t  to  j u d g e  t h e  r a t e  o f  b u r n i n g ,  b u t  a  b e a d  i s  f o r m e d  t h a t  i s  b r i t t l e  
a n d  c r u n c h y  c o m p a r e d  w i th  t h e  h a r d  b e a d s  f o r m e d  b y  o t h e r  f i b e r s .  S o m e t i m e s  t h e  o d o r  of  a c e t i c  
a c i d  c a n  b e  d e t e c t e d .

6. C e l l u l o s i c  f i b e r s  a n d  r e g e n e r a t e d  r a y o n s .  T h e s e  m a t e r i a l s  b u r n  r a p i d l y  w i th  a  r e a l  f l a m e  
a n d  f o r m  no  b e a d .  T h e r e  i s  o n ly  a  v e r y  s m a l l  a m o u n t  of s h a p e l e s s  a s h  le f t .  It i s  o f t e n  p o s s i b l e  to  
d e t e c t  t h e  o d o r  of  b u r n i n g  p a p e r .

C O N C L U S IO N S  F R O M  B U R N IN G  T E S T S

A s  p r e v i o u s l y  s t a t e d ,  a  f a i r  a m o u n t  o f  e x p e r i e n c e  i s  r e q u i r e d  in  o r d e r  to  d r a w  t h e  p r o p e r  
/ c o n c l u s i o n s  f r o m  b u r n i n g  t e s t s .  H o w e v e r ,  t h e  t e s t s  w i l l  p r o b a b l y  g iv e  c o n c l u s i v e  e v i d e n c e  of 

m i n e r a l  f i b e r s  a n d  t h e  m a n - m a d e  s y n t h e t i c  f i b e r s .  F u r t h e r m o r e ,  th e y  w i l l  g iv e  a  s t r o n g  i n d i c a ­
t i o n  a s  to  w h e t h e r  t h e  f i b e r  i s  a n i m a l  o r  v e g e t a b l e ,  b u t  t h i s  s h o u ld  b e  c o n f i r m e d  b y  a d d i t i o n a l  
t e s t s .  It m u s t  b e  r e m e m b e r e d  t h a t  a  r e s i n - t r e a t e d  c o t to n  o r  r a y o n  o r  a  p r o t e i n - c o a t e d  v e g e t a b l e
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f i b e r  w i l l  e x h i b i t  d i f f e r e n t  b u r n i n g  c h a r a c t e r i s t i c s  f r o m  t h o s e  of u n t r e a t e d  f i b e r s . ^  F u r t h e r m o r e ,  
o n e  m a y  e n c o u n t e r  y a r n s  in  w h ic h  h a v e  b e e n  b l e n d e d  w o o l  a n d  c o t to n  o r  w o o l  a n d  r a y o n  o r  r a y o n  
a n d  c a s e i n  f i b e r  o r  s p u n  s i l k  a n d  r a y o n .

F o r  t h e  r e s t  of t h i s  d i s c u s s i o n  w e  s h a l l  e l i m i n a t e  th e  m i n e r a l  f i b e r s  a n d  w e i g h t e d  s i l k  a n d  c o n ­
f in e  o u r  s tu d y  to  t h e  b e h a v i o r  o f  a n i m a l ,  v e g e t a b l e ,  a n d  m a n - m a d e  f i b e r s .  W e s h a l l  d iv id e  a l l  of 
t h e s e  in to  tw o  l a r g e  g r o u p s ,  b a s e d  on t h e i r  s o l u b i l i t y  o r  i n s o l u b i l i t y  in b o i l i n g  5 % K O H . E a c h  g r o u p  
w i l l  t h e n  b e  s u b d iv i d e d  b y  t h e  u s e  of  c h e m i c a l  r e a g e n t s  u n t i l  t h e  u n k n o w n  f i b e r s  a r e  f i n a l ly  i d e n t i ­
f ie d .

\ T H E  KOH T R E A T M E N T

1 B o i l  t h e  u n k n o w n  m a t e r i a l  in  a  s u i t a b l e  v o l u m e  of  5% KOH in  a  c o v e r e d  b e a k e r  fo r  5 to  10 
m i n u t e s .  B r i n g  th e  s o l u t i o n  to  a  b o i l  a n d  th e n  r e d u c e  t h e  f l a m e  so  t h a t  i t  d o e s  n o t  b o i l  to o  v i g o r ­
o u s l y  o r  f o a m  to o  m u c h .

If t h e  u n k n o w n  m a t e r i a l  i s  a  p i e c e  of  c l o th ,  a  s m a l l  p a r t  of i t  s h o u ld  b e  u n r a v e l e d  to  s e p a r a t e  
i t  in to  w a r p  a n d  f i l l i n g  y a r n s .  T r e a t  e a c h  b a t c h  of y a r n s  s e p a r a t e l y  w i th  t h e  KOH. T h e  y a r n s  
m u s t  b e  k e p t  s u b m e r g e d  in  t h e  b o i l i n g  l iq u id .

D u r i n g  t h e  b o i l i n g  p e r i o d ,  o b s e r v e  w h e t h e r  o r  n o t  a l l  o r  o n ly  p a r t  o f  t h e  f i b e r s  d i s s o l v e ;  a l s o  
n o te  if  t h e r e  i s  a n  e x c e s s i v e  s w e l l i n g  of f i b e r s .  R e m o v e  u n d i s s o l v e d  f i b e r s  f r o m  t h e  s o lu t io n ,  
r i n s e  w i th  w a t e r  a n d  t h e n  w i t h  a c e t i c  a c i d  ( l% )  a n d  th e n  a g a i n  w i th  w a t e r ,  l a b e l ,  a n d  s a v e .  You 
m a y  f in d  s o m e  u s e  fo r  t h e m  l a t e r .

T H E  K O H - S O L U B L E  F IB E R S

T h e s e  f i b e r s  a r e  of  c o u r s e  n o t  r e a l l y  s o l u b l e  in  b o i l in g  K O H, b u t  a r e  h y d r o l y z e d  b y  t h e  h o t  
a l k a l i  a n d  c o n v e r t e d  in to  w a t e r - s o l u b l e  s p l i t  p r o d u c t s .  T h e y  m u s t  t h e r e f o r e  b e  n a t u r a l  o r  m a n ­
m a d e  p r o t e i n  f i b e r s .  T h u s  t h i s  g r o u p  w i l l  c o n s i s t  of w o o l ,  h a i r s ,  s i l k s  ( m u l b e r r y o r  w i ld ) ,  z e in ,  
c a s e i n ,  a n d  s o y b e a n  f i b e r s .h

T w o  o t h e r  r e a g e n t s  m a y  b e  u a e d  f o r  p l a c i n g  a n  u n k n o w n  f i b e r  in t h i s  g r o u p .  T h e y  a r e  b o i l in g  
p i c r i c  a c i d  a n d  M i l l o n ’s r e a g e n t . |  ( fou  h a v e  a l r e a d y  l e a r n e d  (page  A l )  t h a t  p r o t e i n  f i b e r s  a r e  d y e d  
y e l lo w  w i t h  p i c r i c  a c i d  a n d  a r e  c o l o r e d  r e d  b y  M i l l o n ’s r e a g e n t . }  T h e  u s e  of  s u c h  c o l o r  t e s t s ,  
h o w e v e r ,  i s  l i m i t e d  b e c a u s e  m a n y  s a m p l e s  to  b e  i d e n t i f i e d  a r e  a l r e a d y  d y e d  m e d i u m  to  d a r k  s h a d e s .  
F u r t h e r m o r e ,  i t  i s  p o s s i b l e  t h a t w r o n g  c o n c l u s i o n s  m a y  be  d r a w n  if  f i l a m e n t s  o r  f i b e r s  a r e  c o a t e d  
w i th  r e s i n s  o r  p r o t e i n s .

T h e  K O H - s o l u b l e  f i b e r s  c a n  b e  d i v i d e d  in to  tw o  s u b g r o u p s  in  tw o  w a y s .  O ne  m e t h o d  i s  b a s e d  
on th e  r e a c t i o n  w i th  a l k a l i n e  l e a d  a c e t a t e ,  w h ic h  w o u ld  d iv id e  t h e m  in to  s u l f u r - f r e e  f i b e r s  a n d  
s u l f u r - c o n t a i n i n g  f i b e r s .  T h e  o t h e r  m e t h o d  i s  b a s e d  on s o lu b i l i t y  in  c o n c e n t r a t e d  HC1. jj

T h e  p r o c e d u r e  w i th  th e  f i r s t  m e t h o d  i s  to  i m m e r s e  t h e  f i b e r s  in  a  s o lu t io n  of  a l k a l i n e  l e a d  
a c e t a t e  (page  42) in  a  t e s t  t u b e  a n d  p l a c e  th e  t u b e  in  a  b a t h  o f  w a t e r  a t  a b o u t  8 0 °  C. If t h e  f i b e r s  
c o n t a in  s u l f u r  t h e y  w i l l  b e  b l a c k e n e d ,  d u e  to  t h e  f o r m a t i o n  of l e a d  s u l f i d e  on th e  s u r f a c e  of th e  
f i b e r s .  T h i s  t e s t  w i l l  b e  of  l i t t l e  v a l u e  u n l e s s  th e  f i b e r s  a r e  w h i t e  o r  a r e  d y e d  a  l i g h t  s h a d e .

T h e  c o n c e n t r a t e d  HC1 t e s t  i s  m a d e  b y  s l i d in g  s in g l e  f i b e r s  in to  s o m e  c o n c e n t r a t e d  HC1 on  a  
w a t c n g l a s s  a n d  o b s e r v i n g  w h e t h e r  o r  n o t  t h e y  d i s s o l v e .  M u l b e r r y  s i l k  w i l l  d i s s o l v e  q u ic k ly ,  b u t  
w i ld  s i l k s  r e q u i r e  a  m u c h  lo n g e r  t i m e  to  d i s s o l v e . )  W o o l ,  h a i r s ,  a n d  c a s e i n  f i b e r  do  n o t  d i s s o l v e  
in  c o l d  c o n c e n t r a t e d  HC1. T h i s  t e s t  c a n  b e  u s e d  f o K e i t h e r  w h i t e  o r  d y e d  f i b e r s .

W e  c a n  s u m m a r i z e  th e  s u b d iv id in g  of  t h e  K O H - s o l u b l e  g r o u p  of  f i b e r s  a s  f o l lo w s :

jT h e  l e a d  a c e t a t e  t e s t :

(a) b l a c k e n e d - - w o c l  a n d  h a i r s
(b) n o t  b l a c k e n e d - - s i l k s ,  c a s e i n ,  a n d  z e in .

T h e  c o n c e n t r a t e d  H C ,  t e s t :

(a) s o l u b l e - - s i l k s
(b) i n s o l u b l e - - w o o l ,  h a i r s ,  c a s e i n ,  a n d  z e in .
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If t h e  l e a d  a c e t a t e  t e s t  i s  u s e d ,  w e  m u s t  th e n  b e  a b l e  to  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  w o o l  a n d  h a i r s  o r  
b e t w e e n  s i l k  a n d  c a s e i n  f i b e r .  No c h e m i c a l  t e s t  o r  r e a g e n t  w i l l  d i f f e r  e n t i a t e  b e t w e e n  w o o l  a n d  t h e  

• v a r i o u s  h a i r  f i b e r s .  O n e  m u s t  r e s o r t  to  t h e  m i c r o s c o p e .

S i lk  a n d  c a s e i n  f i b e r  c a n  b e  d i f f e r e n t i a t e d  a s  f o l l o w s :  i m m e r s e  t h e  f i b e r s  in  c o ld  c o n c e n t r a t e d  
H N O 3 a n d  w a tc h  t h e  b e h a v i o r  (pay  no a t t e n t i o n  to  a n y  c o l o r  c h a n g e ) .  C a s e i n  f i b e r  a p p e a r s  to  b e  
u n a f f e c t e d  a n d  w i l l  r e t a i n  i t s  o r i g i n a l  s t r u c t u r e .  On th e  o t h e r  h a n d ,  s i l k  s h o w s  c o n s i d e r a b l e  s w e l l ­
ing  ( t r a n s v e r s e l y )  a n d  s h r i n k i n g  ( lo n g i tu d i n a l ly ) ,  so  t h a t  a  c o m p l e t e  c h a n g e  in  s t r u c t u r e  i s  o b s e r v e d  
a n d  o n e  g e t s  th e  i m p r e s s i o n  o f  c o m p l e t e  d i s i n t e g r a t i o n .

It m a y  b e  of i n t e r e s t  to  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  w o o l  a n d  c a s e i n  f i b e r ,  s i n c e  t h e y  a r e  f r e q u e n t l y  
b l e n d e d  t o g e t h e r .  T h i s  c a n  b e  d o n e  b y  t a k in g  a d v a n t a g e  of  t h e  f a c t  t h a t  c a s e i n ,  w h e n  d y e d  w i th  
m e t h y l e n e  b l u e ,  w i l l  r e t a i n  t h e  b l u e  c o l o r  m u c h  l o n g e r  t h a n  w o o l .  T h e  f i b e r  s u r f a c e  i s  f i r s t  a c ­
t i v a t e d  w i th  a l k a l i  a n d  th e n  d y e d  in  th e  co ld ..

I m m e r s e  th e  f i b e r s  in  10% N aO H  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  f o r  5 m i n u t e s ;  r e m o v e  a n d  r i n s e  w e l l .  
I m m e r s e  th e  f i b e r s  in  a  0 .1 %  s o lu t io n  o f  m e t h y l e n e  b lu e  a n d  s t i r  f o r  10 m i n u t e s  a t  r o o m  t e m p e r a ­
t u r e .  R e m o v e  a n d  r i n s e  w e l l .  W a tc h  t h e  c o l o r ;  n o te  t h a t  c a s e i n  f i b e r  w i l l  b e  d y e d  b lu e ,  w h e r e a s  
w o o l  w i l l  b e  on ly  s l i g h t l y  s t a i n e d  o r  n o t  a t  a l l .

T H E  K O H - I N S O L U B L E  F I B E R S

W e s h a l l  l i s t  t h e  f i b e r s  o f  t h i s  g r o u p  in  t h r e e  d i v i s i o n s ,  f o r  r e a s o n s  t h a t  w i l l  s o o n  b e  a p p a r e n t :

(a) A c e t a t e  r a y o n  a n d  V in y o n
(b) N y lo n
(c) N a t u r a l  c e l l u l o s i c  f i b e r s ,  m e r c e r i z e d  c o t to n ,  r e g e n e r a t e d  r a y o n s ,  a n d  S a r a n  (V elon).

t
D iv i s i o n  (a).  F i b e r s  a r e  s o lu b l e  in  w a r m  a c e t o n e .  P u t  f i b e r s  in  a  s m a l l  t e s t  t u b e ,  c o v e r  w i th  

a c e t o n e ,  a n d  p l a c e  in  a w a t e r  b a t h  a t  30 to  3 5 °  C f o r  1 0 to  15 m i n u t e s .  A c e t o n e  i s  f l a m m a b l e ; k e e p  
a w a y  f r o m  o p en  f l a m e s .  T h i s  t r e a t m e n t  w i l l  d i s s o l v e  a c e t a t e  r a y o n  a n d  V in y o n ,  b u t  t h e  o th e r  
f i b e r s  w i l l  n o t  b e  d i s s o l v e d .  If t h e  u n k n o w n  f i b e r s  a r e  fo u n d  to  d i s s o l v e  in  w a r m  a c e t o n e ,  i t  w i l l  
b e  n e c e s s a r y  to  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  a c e t a t e  r a y o n  a n d  V in y o n ,  a s  f o l lo w s :  p u t  t h e  f i b e r s  in  a  s m a l l  
t e s t  tu b e  a n d  c o v e r  w i th  g l a c i a l  a c e t i c  a c i d ,  c o r k ,  a n d  s h a k e  g e n t ly  f o r  5 to  10 m i n u t e s .  A c e t a t e  
r a y o n  w i l l  d i s s o l v e ,  b u t  V in y o n  w i l l  n o t .  I

D iv i s i o n  (b). N y lo n  c a n  b e  s e p a r a t e d  o r  d i s t i n g u i s h e d  f r o m  D iv i s i o n  (c )  f i b e r s  by  m e a n s  of 
p h e n o l  ( c a r b o l i c  a c i d ) ,  in  w h ic h  n y lo n  i s  s o lu b l e .  P u t  s o m e  90%  p h e n o l  in to  a  s m a l l  b e a k e r ,  i m ­
m e r s e  f i b e r s ,  a n d  s t i r  w i th  a  g l a s s  r o d  f o r  10 m i n u t e s .  N y lo n  w i l l  d i s s o l v e ,  w h e r e a s  t h e  o t h e r s  
w i l l  n o t .  C A U T IO N : P h e n o l  i s  v e r y  c o r r o s i v e  to  th e  s k in  a n d  w i l l  c a u s e  b a d  b u r n s .  Y ou m a y  g e t  
i t  on y o u r  s k in  f r o m  th e  c o r k  in  t h e  b o t t l e ,  f r o m  t h e  o u t s i d e  of  t h e  b o t t l e ,  f r o m  th e  b e a k e r ,  o r  f r o m  

4 the  s t i r r i n g  r o d .  If s u c h  c o n t a c t  o c c u r s ,  w a s h  s k in  t h o r o u g h l y  in  r u n n i n g  w a t e r  a n d  th e n  s o a k  in  a 
d i lu t e  s o l u t i o n  of s o d i u m  b i c a r b o n a t e .

D i v i s i o n  (c). A t  t h i s  p o in t  w e  h a v e  c e l l u l o s e ,  m o d i f i e d  c e l l u l o s e  f i b e r s ,  a n d  S a r a n .  W e s h a l l  
s a y  n o th in g  m o r e  a b o u t  S a r a n ;  i t  i s  n o t  a f f e c t e d  by  a n y  of t h e  r e a g e n t s  t h a t w i l l b e  u s e d ;  a n d  b e ­
c a u s e  of  t h e  p h y s i c a l  n a t u r e  of  S a r a n  f i l a m e n t s ,  t h e y  w o u ld  n e v e r  b e  c o n f u s e d  w i t h  c o t to n ,  l in e n ,  
r a y o n ,  e t c .  D iv i s i o n  (c) f i b e r s  c a n  b e  d i v i d e d  in to  tw o  p a r t s  in  tw o  d i f f e r e n t  w a y s ,  e a c h  o n e  b a s e d  
on c o l o r  r e a c t i o n s .  T h e s e  t e s t s  a r e  t h e r e f o r e  l i m i t e d  to  w h i t e  g o o d s  o r  m a t e r i a l s  f r o m  w h ic h  th e  
d y e s  h a v e  b e e n  s t r i p p e d .

T h e  P h l o r o g l u c i n o l  T e s t

T h i s  t e s t  d i s t i n g u i s h e s  b e t w e e n  c e l l u l o s i c  m a t e r i a l s  h a v in g  a  h ig h  l ig n i n  c o n t e n t  a n d  t h o s e  w i th  
n o n e  (or  s m a l l e r  a m o u n t s ) .  T o  t h e  f i r s t  c l a s s  b e lo n g  s u c h  f i b e r s  a s  j u t e  a n d  h e m p  an d  m a t e r i a l s  
( s u c h  a s  p a p e r ) t h a t  m a y  c o n t a i n  w o o d  p u lp .  T h e  o t h e r  f i b e r s  in  D i v i s i o n  (c) a r e  f r e e  f r o m  l ig n i n s .

P u t  s o m e  f i b e r s  on  a  w h i t e  s p o t  p l a t e  (or  a  g l a s s  p l a t e  w i t h  a  w h i t e  p a p e r  u n d e r  i t )  an d  m o i s t e n  
with  a few d r o p s  of  p h l o r o g l u c i n o l  r e a g e n t  (p a g e  73). T h e  l i g n o c e l l u l o s e s ,  s u c h  a s  j u t e ,  h e m p ,  a n d  
vood  p u lp ,  w i l l  b e  c o l o r e d  r e d .  T h e  o t h e r  f i b e r s  w i l l  b e  u n s t a i n e d .  T h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  ju t e  
nd  h e m p  m u s t  b e  d e t e r m i n e d  m i c r o s c o p i c a l l y .

T h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  c e l l u l o s e  a n d  l i g n o c e l l u l o s e  c a n  b e  d e t e c t e d  a l s o  by  T e x c h r o m e  dye.  
A d r o p  o f  t h e  d y e  is  a p p l i e d  to  d a m p  f i b e r s ,  a l l o w e d  to  s t a n d  2 to  3 m i n u t e s ,  a n d  th e n  w a s h e d  
t h o r o u g h l y .  C o t to n  a n d  l i n e n  w i l l  be  s t a i n e d  a  l i g h t  b lu e ,  a n d  j u t e  a n d  h e m p  a  d a r k  b r o w n .
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T h e  Z 11C I 2- I 2 T e s t  '

T h i s  t e s t  w i l l  d i s t i n g u i s h  b e t w e e n  s w o l l e n  a n d  u n s w o l l e n  c e l l u l o s i c  f i b e r s .  T h e  Z n C l 2 - l 2 t e s t ,  
i s  b a s e d  on  th e  f a c t  t h a t  s w o l l e n  c e l l u l o s e  ( m e r c e r i z e d  c o t t o n  a n d  r e g e n e r a t e d  r a y o n s )  w i l l  a b s o r b  
io d in e  (an d  b e  c o l o r e d  by  it)  m o r e  e a s i l y  a n d  w i l l  r e t a i n  i t  l o n g e r  t h a n  c o t to n ,  l i n e n ,  r a m i e ,  e tc .  
T h e  m o s t  i m p o r t a n t  p a r t  o f  t h e  t e s t  i s  th e  r e l a t i v e  t i m e  th e  c o l o r  i s  r e t a i n e d  w h i l e  t h e  s t a i n e d  
s a m p l e  i s  b e i n g  r i n s e d .

^ T h e  s a m p l e  to  b e  t e s t e d  s h o u ld  b e  w e t  o u t  w i th  w a t e r  a n d  th e n  s q u e e z e d  b e t w e e n  f i l t e r  p a p e r s  
so  t h a t  i t  i s  l e f t  d a m p .  T h e  m a t e r  i a l  m u s t  b e  e n t i r e l y  f r e e  f r o m  s t a r c h  f i n i s h i n g  m a t e r i a l s  (p a g e  65). 
P l a c e  s o m e  of  t h e  d a m p  f i b e r s  on  a  w h i t e  s p o t  p l a t e  (or  a  g l a s s  p l a t e  w i t h  a  w h i t e  p a p e r  u n d e r  i t ) ,  
a d d  a  few  d r o p s  of Z n C ^ - ^  r e a g e n t ,  a n d  l e t  s t a n d  a b o u t  3 m i n u t e s .  M e r c e r i z e d  c o t to n  a n d  o t h e r  
s w o l l e n  c e l l u l o s e s  ( r a y o n s )  w i l l  b e  c o l o r e d  a  r e d d i s h  p u r p l e ,  w h e r e a s  u n s w o l l e n  c e l l u l o s e  f i b e r s  
w i l l  b e  on ly  s l i g h t l y  s t a i n e d .  If i t  i s  d i f f i c u l t  to  j u d g e  t h e  c o l o r ,  t r a n s f e r  t h e  f i b e r s  to  a  b e a k e r  of 
d i s t i l l e d  w a t e r  a n d  m o v e  t h e m  a b c u t  s lo w ly .  U n s w o l l e n  c e l l u l o s e  w i l l  l o s e  c o l o r  a l m o s t  i m m e d i a t e ­
ly ,  w h e r e a s  s w o l l e n  c e l l u l o s e  v / i l l  r e t a i n  th e  b l u e  c o l o r  f o r  s o m e  t i m e .  T h i s  i s  p u r e l y  a  r e l a t i v e  
m a t t e r ,  b e c a u s e  a l l  th e  f i b e r s  w i l l  b e  d e c o l o r i z e d  if  t h e y  a r e  w a s h e d  lo n g  en o u g h .  T h e  d i f f e r e n c e  
b e t w e e n  r a y o n  a n d  m e r c e r i z e d  c o t to n  c a n  b e  j u d g e d  by  l u s t e r .

T h e  d i f f e r e n c e  b e t w e e n  v i s c o s e  a n d  c u p r a r n m o n i u m  r a y o n  c a n  b e  d e t e c t e d  b y  t h e  u s e  of T e x -  
c h r o m e  d y e .  T e x c h r o m e  i s  a c o m b i n a t i o n  of  d y e s  w h ic h  y i e l d s  s i g n i f i c a n t l y  d i f f e r e n t  c o l o r s  w i th  
m o s t  o f  th e  m a j o r  t e x t i l e  f i b e r s .  W e t  o u t  t h e  s a m p l e  to  b e  t e s t e d ,  p r e s s  b e t w e e n  f i l t e r  p a p e r s ,  
a n d  t h e n  s p o t  w i th  o n e  d r o p  of T e x c h r o m e .  L e t  s t a n d  2 to  3 m i n u t e s  a n d  th e n  w a s h  th o r o u g h ly .
A l a v e n d e r  c o l o r  i s  p r o d u c e d  on  v i s c o s e  a n d  a  d a r k  b lu e  on  c u p r  a m m o n i u m .

^ T h e r e  i s  no  c h e m i c a l  t e s t  b y  w h ic h  c o t to n  c a n  b e  d i s t i n g u i s h e d  f r o m  l in e n .  T h e  u s e  of  th e  
m i c r o s c o p e  i s  o f  c o u r s e  t h e  b e s t  m e t h o d ,  b u t  o t h e r  m e t h o d s  h a v e  b e e n  r e c o m m e n d e d .  F o r  t h e  
d e t a i l s  of t h e s e  s e e  H e r z o g ' s  “ T h e  D e t e r m i n a t i o n  of  C o t to n  a n d  L i n e n , ” B u l l e t i n  5, S e r i e s  8 , 
T e a c h e r s  C o l l e g e ,  C o l u m b i a  U n i v e r s i t y .

O ne  s i m p l e  a n d  f a i r l y  r e l i a b l e  t e s t  to  sh o w  w h e t h e r  a  f i b e r  i s  c o t to n  o r  l i n e n  i s  b a s e d  on t h e  
t w i s t i n g  b e h a v i o r  of t h e  f i b e r  w h i l e  i t  i s  d r y i n g .  S e p a r a t e  o n e  f i b e r  f r o m  t h e  y a r n ,  d ip  o n e  en d  of 
i t  in  w a t e r ,  a n d  h o ld  t h a t  e n d  t o w a r d  y o u  w h i l e  i t  d r i e s .  W a tc h  t h e  d i r e c t i o n  i n w h i c h  t h e  f i b e r  
t w i s t s .  T h e  f r e e  e n d  of  a  f l a x  f i b e r  \ ^ i l l  r o t a t e  t o  t h e  r i g h t  ( c lo c k w is e ) ,  a n d  a  c o t to n  f i b e r  w i l l  
r o t a t e  to  th e  l e f t  ( c o u n t e r c l o c k w i s e ) .

T h e  p r e c e d i n g  d i s c u s s i o n  o f  t h e  i d e n t i f i c a t i o n  of  f i b e r s  i s  c o n d e n s e d  in  t h e  a c c o m p a n y i n g  c h a r t
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S t r u c t u r e M i n e r a l R u b b in g :  n o  e f f e c t

U n c h a n g e d W e ig h te d  s i l k R u b b in g :  c h a n g e d  to  a  s h a p e l e s s  a s h

r*
- L e a d

B l a c k e n e d :  
w o o l ,  
h a i r  s

U s e  m i c r o s c o p e

K O H - s o l u b l e :

a c e t a t e
t e s t N ot b l a c k e n e d : C o n c e n t r a t e d

H N O 3
S t r u c t u r e  r e t a i n e d :  c a s e i n

w o o l ,
h a i r s ,

c a s e i n ,
s i l k D i s i n t e g r a t e d :  s i l k

s i l k ,
c a s e i n S o lu b le :  s i l k

C o n c e n t r a t e d I n s o lu b le : M e t h y l e n e  b lu e N o t  c o l o r e d :  w o o l ,  h a i r

B u r n i n g  T e s t
S t r u c t u r e
C h a n g e d

HC1 t e s t w o o l ,  
h a i r  s ,  
c a s e i n

B lu e :  c a s e i n

K O H - in  s o l u b l e : S o lu b le : G l a c i a l  H O A c S o lu b le :  a c e t a t e
a c e t a t e ,
V in y o n ,
n y lo n ,
c o t to n ,
l in e n ,
r a m i e ,

A c e to n e a c e t a t e
V in y o n I n s o l u b l e :  Vinyon

P h e n o l S o lu b le :  n y lo n

R e d  c o l o r :  h e m p ,  j u t e
h e m p ,
j u t e ,

P h l o r o g l u c i n o l N o t  c o l o r e d :  c o t to n ,  l i n e n ,  r a m i e ,  m e r c e r i z e d  c o t to n ,  r a y o * 8 '.

m e r c e r i z e d ,
c o t to n , Z n C ^ - I g

r e a g e n t
B l u e  c o l o r :  m e r c e r i z e d  c o t to n ,  r a y o n s

r a y o n s N o t  c o l o r e d :  c o t to n ,  l i n e n ,  r a m i e ,  h e m p ,  j u t e  ...
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Preparation of Solutions and 
Reagents. Apparatus Required

T h e  fo l lo w in g  r e a g e n t s ,  s o l u t i o n s ,  a n d  m a t e r i a l s  w i l l  b e  r e q u i r e d  f o r  th e  l a b o r a t o r y  w o r k  
o u t l i n e d  in t h i s  b o o k .  T h e  p r o b a b i l i t y  i s  th a t  a l l  t h e  e x p e r i m e n t s  w i l l  n o t  b e  a s s i g n e d ,  so  t h a t  e a c h  
i n s t r u c t o r  m u s t  d e c i d e  w h a t  w o r k  i s  to  b e  d o n e  a n d  t h e n  l i s t  t h e  r e a g e n t s  a n d  m a t e r i a l s  t h a t  w i l l  
b e  r e q u i r e d .  It i s  a s s u m e d  t h a t  a l l  l a b o r a t o r i e s  w i l l  h a v e  a  s t o c k  of  c o n c e n t r a t e d  a c i d s ,  o r d i n a r y  
r e a g e n t  s t r e n g t h  a c i d s  a n d  b a s e s ,  o r g a n i c  s o l v e n t s ,  e t c . ,  s o  t h a t  t h e  a m o u n t  of t h e s e  to  b e  u s e d  i s  
n o t  i m p o r t a n t .

T h e  p r e p a r a t i o n  of r e a g e n t  a c i d s  a n d  b a s e s  i s  v e r y  f l e x i b l e .  T h e  d i r e c t i o n s  g iv e n  b e lo w  a r e  
m e r e l y  s u g g e s t i o n s  a n d  m a y  b e  c h a n g e d  a c c o r d i n g  to  t h e  d i s c r e t i o n  of  a n y  t e a c h e r .

O R D IN A R Y  C O N C E N T R A T E D  AND R E A G E N T  A C ID S AND B A S E S  

C o n c e n t r a t e d  HC1

h 2s o 4

h n o 3

G l a c i a l  A c e t i c  A c id

R e a g e n t s

HC1 2.5 l i t e r s  c o n c e n t r a t e d  m a d e  up  to  8 l i t e r s  

H N O 3 1.5 l i t e r s  c o n c e n t r a t e d  m a d e  u p  to  8 l i t e r s  

H 2S 0 4 1.1 l i t e r s  c o n c e n t r a t e d  m a d e  u p  to  8 l i t e r s  

A c e t i c  2 .0  l i t e r s  g l a c i a l  m a d e  u p  to  8 l i t e r s  

N aO H  3 .0  lb  in  8 l i t e r s

N H 4 OH 3.5  l i t e r s  c o n c e n t r a t e d  m a d e  up  to  8 l i t e r s

V O L U M E T R I C  S T A N D A R D  S O L U T IO N S

H 2S 0 4 0 .2  N a p p r o x i m a t e l y  27 m l  c o n c e n t r a t e d  H 2S 0 4 m a d e  u p  to  5 l i t e r  s  a n d  t h e n  s t a n d a r d i z e d  

H 2S 0 4 0 .02  N u s e  1 / 1 0  of  a b o v e  a m o u n t

HC1 0.1 N a p p r o x i m a t e l y  38 .5  m l  c o n c e n t r a t e d  HC1 m a d e  up  to  5 l i t e r s  a n d  th e n  s t a n d a r d i z e d

R e a g e n t s

A c e t i c  a n h y d r i d e  

A c e to n e

A c id  n a v y  b lu e ,  2 /1  

A c id  v io l e t ,  2 / l  

A lc o h o l ,  g r a i n  95%

A lk a l in e  l e a d  a c e t a t e :  D i s s o l v e  30 g m  b a s i c  l e a d  a c e t a t e  in  500 m l  w a t e r .  D i s s o l v e  30 g m  N aO H  
in 500 m l  w a t e r .  M ix  th e  tw o  s o l u t i o n s  a n d  f i l t e r  t h r o u g h  c o t to n  if  n e c e s s a r y .

72
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A l u m i n u m  a c e t a t e :  D i s s o l v e  90 g m  A ^ f S O ^ J g  in  300 m l  w a t e r .  D i s s o l v e  140 g m  l e a d  a c e t a t e  in  
400 m l  w a t e r .  M ix  t h e  tw o  s o l u t i o n s  a n d  m a k e  up  to  1 l i t e r .  F i l t e r .

A m m o n iu m  c h l o r i d e ,  50 /1

A m m o n i u m  o x a l a t e ,  5 0 / l

B a r i u m  c h l o r i d e ,  1 5O /l

B e n z i d i n e :  D i s s o l v e  1.85 g m  in  100 m l  a l c o h o l .

B e n s o p u r p u r i n  4 B ,  Z / l

B l e a c h  l i q u o r :  P u t  a b o u t  20 g m  c o m m e r c i a l  b l e a c h i n g  p o w d e r  in to  a  m o r t a r .  W o r k  w a t e r  in to  i t  
w i th  a  n e s t l e ,  a d d in g  t h e  w a t e r  in  s m a l l  p o r t i o n s  to  m a k e  a  s m o o t h  c r e a m .  A dd  m o r e  w a t e r  
w h i le  / t i r r i n g  a n d  f i n a l l y  t r a n s f e r  i t  to  a  w i d e - m o u t h e d  b o t t l e  a n d  a d d  e n o u g h  w a t e r  to  m a k e  a 
l i t t l e  o v e r  a  l i t e r .  L e t  s e t t l e  a n d  d e c a n t  t h r o u g h  f i l t e r  p a p e r  b e f o r e  u s in g .  T h e  s o l u t i o n  s h o u ld  
b e  s t o r e d  in  a  c o o l  d a r k  p l a c e .

C a l c i u m  s u l f a t e ,  s a t u r a t e d  s o lu t io n

C a r b o n  t e t r a c h l o r i d e

—C h l o r o f o r m  

C r o c e i n e  s c a r l e t ,  Z / l

—D i s o d i u m  p h o s p h a t e ,  N a 2H P O ^ ' 12H 2 0 > s p  g r  1 .04  

E t h e r - A l c o h o l ,  400  m l  e t h e r ,  600 m l  a l c o h o l

F e h l i n g ’ s s o lu t io n
A. 70 g m  CUSO4 in 1 l i t e r
B. 100 g m  N aO H  a n d  346  g m  s o d i u m  p o t a s s i u m  t a r t r a t e  in  1 l i t e r  

G l a c i a l  a c e t i c  a c i d  + 7 .5  m l  c o n c e n t r a t e d  H 2SO 4 p e r  l i t e r  

G l a u b e r ’ s s a l t ,  50 g m  N a 2S O 4 - 10H 2O p e r  l i t e r

H y d r o c e l l u l o s e  ( fo r  E x p e r i m e n t  12): I m m e r s e  w a s h e d  c o t to n  c l o t h  in  a  3% s o l u t i o n  of  H 2SO 4 f o r  
2 h o u r s  a t  7 0 °  C. R i n s e  w e l l  u n t i l  no  r e d  c o l o r  i s  f o r m e d  on  b lu e  l i t m u s  p a p e r  w h e n  p r e s s e d  
on t h e  c lo th .

1
L e a d  a c e t a t e ,  5 0 /1

J L o e w e ’s r e a g e n t :  D i s s o l v e  10 g m  c r y s t a l l i n e  CUSO4 in  100 m l  w a t e r .  A dd 5 m l  g l y c e r i n .  Add 
r e a g e n t  N aO H , s t i r r i n g  u n t i l  t h e  p r e c i p i t a t e ,  w h ic h  f o r m s  a t  f i r s t ,  i s  d i s s o l v e d .  L e t  s t a n d  
o v e r n i g h t  a n d  f i l t e r .  If a  p r e c i p i t a t e  f o r m s  d u r i n g  s t o r a g e ,  f i l t e r  b e f o r e  u s in g .

M e t h y l e n e  b lu e ,  0 .1 % ,  1 g m / l

M e th y l  o r a n g e  i n d i c a t o r ,  1 g m  p e r  100 m l  w a t e r ;  p u t  in  d r o p p i n g  b o t t l e

^M il lo n ’ s r e a g e n t :  P u t  2 m l  m e r c u r y  in to  20 m l  c o n c e n t r a t e d  H N O 3 a n d  s t i r  u n t i l  d i s s o l v e d .  If 
th e  s o l u t i o n  i s  t u r b i d  a d d  a  l i t t l e  m o r e  a c id .  T h i s  r e a g e n t  i s  n o t  v e r y  s t a b l e .  M a k e  u p  o n ly  
’e n o u g h  to  l a s t  a b o u t  1 m o n th .

jS -N a p h th o l :  D i s s o l v e  10 g m  in  1 l i t e r  5% N aO H .

O il:  a n y  d a r k  l u b r i c a t i n g  o i l

O x a l i c  a c i d ,  0 .5 % ,  5 g m / l

O x a l i c  a c i d ,  s a t u r a t e d  s o l u t i o n

O x y c e l l u l o s e  (for  E x p e r i m e n t  12): I m m e r s e  w a s h e d  c o t to n  c l o th  in  a  1% K M n 04  s o l u t i o n  f o r  62 
h o u r  s  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e .  R i n s e  w e l l  a n d  i m m e r s e  in  2% N a H S 03  s o l u t i o n  u n t i l  w h i t e .  R i n s e  
t h o r o u g h l y  a n d  d r y .

P h e n o l  (90% ):  C A U T IO N  (See p a g e  69). S e t  a  b o t t l e  o f  p h e n o l  c r y s t a l s  in  a  b a t h  o f  h o t  w a t e r .  W h e n  
m e l t e d ,  p o u r  180 g m  in to  a  w e i g h e d  b e a k e r  a n d  a d d  20 m l  w a t e r .  S t i r  w e l l  a n d  s t o r e  in  a  d a r k  
b o t t l e .

P h e n o l p h t h a l e i n  i n d i c a t o r :  1 g m  in  100 m l  a l c o h o l .  K e e p  in  d r o p p in g  b o t t l e s .

P h l o r o g l u c i n o l :  D i s s o l v e  2 g m  in  100 m l  a l c o h o l  a n d  m i x  w i th  100 m l  c o n c e n t r a t e d  HC1.

P i c r i c  a c i d :  5 g m  in  1 l i t e r

P o t a s s i u m  io d id e :  D i s s o l v e  100 g m  in  500  m l  w a t e r .

S a l t  b r i n e ,  s a t u r a t e d
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S c h w e i t z e r ’s r e a g e n t :  P u t  a b o u t  120 g m  f in e  c o p p e r  t u r n i n g s  in  a  4 - l i t e r  w i d e - m o u t h e d  b o t t l e .  A dd 
3 l i t e r s  o f  a m i x t u r e  o f  2250  m l  c o n c e n t r a t e d  H N 4O H, 750 m l  w a t e r ,  a n d  3 g m  c a n e  s u g a r .  
A r r a n g e  a n y  m e t h o d  f o r  b u b b l in g  a i r  t h r o u g h  t h i s  m i x t u r e  w h i le  i t  i s  b e in g  s t i r r e d .  T h e  a i r  
s h o u ld  f i r s t  b e  p a s s e d  th r o u g h  a  b o t t l e  c o n t a in i n g  r e a g e n t  N H 4 OH.

S i l v e r  n i t r a t e :  M a k e  a  2% s o lu t io n .

S o a p  ( 5 / l ) :  D i s s o l v e  40 g m  go o d  q u a l i t y  c o m m e r c i a l  s o a p  in  8 l i t e r s  w a t e r .  W a r m  p a r t  of th e  
w a t e r ,  a d d  s o a p ,  s t i r  u n t i l  d i s s o l v e d ,  a n d  t h e n  a d d  t h e  r e s t  o f  th e  w a t e r .

S o a p ,  a l c o h o l i c  s o lu t io n :  S e e  p a g e  53.

S oda  a s h :  10 g m  N a 2C O j  p e r  l i t e r

S o d iu m  h y d r o x i d e  (23% ): D i s s o l v e  300  g m  N aO H  in e n o u g h  w a t e r  to  m a k e  1 l i t e r .

S o d iu m  n i t r i t e :  D i s s o l v e  1 5 g m  in  500 m l  w a t e r .  T h i s  s o l u t i o n  m u s t  n o t  b e  k e p t  m o r e  t h a n  1 w e e k .

S o d iu m  s i l i c a t e :  M a k e  u p  to  a s p e c i f i c  g r a v i t y  of  1.03.

S o d iu m  t h i o s u l f a t e  (1.0 N s o lu t io n ) :  D i s s o l v e  2 4 8 .2  g m  N a g S g O j - S l ^ O  in  200 m l  w a t e r .  T r a n s f e r  
q u a n t i t a t i v e l y  to  a  1 l i t e r  v o l u m e t r i c  f l a s k  a n d  f i l l  up  to  t h e  m a r k  w i th  w a t e r .

S o d iu m  t h i o s u l f a t e  (0.1 N s o lu t io n ) :  D i s s o l v e  2 4 .8 2  g m  N a 2S 2C>3- 5H 20  in  200 m l  w a t e r ,  t r a n s f e r  tc 
a  1 l i t e r  v o l u m e t r i c  f l a s k ,  a n d  m a k e  up  to  th e  m a r k  w i th  w a t e r .

S t a n d a r d  h a r d  w a t e r :  S e e  p a g e  48.

S t a n d a r d  s o a p  s o lu t io n :  S e e  p a g e  48.

S ta n n ic  c h l o r i d e  (sp  g r  = 1 .2 7 5 ) :  T h i s  s o lu t io n  c o n t a i n s  a b o u t  300 g m  a n h y d r o u s  S n C lq  p e r  l i t e r .

S t a r c h  s o lu t io n  ( m a k e  up f r e s h  e a c h  t i m e ) ;  P u t  0 .5  g m  s o lu b l e  s t a r c h  in  50 m l  w a t e r  a n d  b o i l  
g e n t ly  f o r  2 m i n u t e s .

S u l f u r i c  a c i d  (66% b y  v o lu m e ) :  A d d  6 6 0  m l  c o n c e n t r a t e d  H 2SO 4 in  s m a l l  a m o u n t s ,  s t i r r i n g  a n d  
c o o l in g ,  to  340 m l  w a t e r .  T h i s  w i l l  r e q u i r e  30 m i n u t e s .

T a r t a r i c  a c i d  (0 .5 % ),  5 g m / l

T e x c h r o m e  d y e :  M a y  b e  p u r c h a s e d  f r o m  F i s h e r  S c i e n t i f i c  C o . ,  P i t t s b u r g h .  >

Z n C l ^-12 r e a g e n t :  D i s s o l v e  12,5 g m  KI in  30 m l  w a t e r ,  a d d  0 .5  g m  I2 , a n d  s t i r  u n t i l  th e  io d in e  
d i s s o l v e s .  D i s s o l v e  120 g m  Z n C lg  in  60 m l  w a t e r .  A dd  f i r s t  s o lu t io n  to  th e  s e c o n d .  S t i r .  
S t o r e  in  s m a l l  g l a s s - s t o p p e r e d  d a r k  b o t t l e s  so  t h a t  i t  c a n  be  u s e d  w i th  a  d r o p p e r . - ')

M i s c e l l a n e o u

A b s o r b e n t  c o t to n  „
C o t to n  m u s l i n  ^ y
C o t to n  k n i t t i n g  y a r n  
E l e c t r i c  i r o n  
F a b r i c s  f o r  a n a l y s i s  
I r o n in g  b o a r d
L i t m u s  p a p e r  ( r e d  a n d  b lu e )
R a y o n s

( v i s c o s e ,  a c e t a t e ,  a n d  B e m b e r g )

S o l id  M a t e r i a l s

S i lk ,  in  t h e  g u m  
S i lk ,  p u r e  dye  c r e p e  
S o ap ,  p u r e  c a s t i l e  
S o a p ,  c o m m e r c i a l  b r a n d s  
S o d iu m  b i s u l f i t e  
S o d iu m  c h l o r i d e  
S to p c o c k  g r e a s e
W oo l ,  in  th e  g r e a s e ,  f i n e  a n d  c o a r s e  
W ool ,  y a r n ,  3 -  o r  4 - f o l d  k n i t t in g

A P P A R A T U S  R E Q U IR E D

T h i s  l i s t  i s  d iv id e d  in to  tw o  g r o u p s ,  (1) a p p a r a t u s  t h a t  m a y  b e  k e p t  in  i n d iv i d u a l  l o c k e r s  an d  
(2) i t e m s  t h a t  m a y  b e  u s e d  b y  g r o u p s  of  s t u d e n t s  o r  t h e  e n t i r e  c l a s s  a n d  s h o u ld  b e  k e p t  o u t s i d e  th e  
l o c k e r s .  In s o m e  c a s e ^ ,  f o r  o b v io u s  r e a s o n s ,  i t  m a y  b e  n e c e s s a r y  f o r  s t u d e n t s  to  w o r k  t o g e t h e r  
e v e n  w i th  i n d iv i d u a l  a p p a r a t u s .

/ B e a k e r s ,  1 5 0 - m l
2 15 0 - m l  
2 2 5 0 - m l  
1 4 5 0 - m l  
1 6 0 0 - m l

In t h e  L o c k e r

B o t t l e s ,  g l a s s - s t o p p e r e d  2 5 0 - m l ,  
w i d e - m o u t h e d ,  4 - o z  

B u r e t t e ,  5 0 - m l
B u r n e r s ,  2 B u n s e n ,  w i th  tu b in g  
C a s s e r o l e s ,  1 5 0 0 - m l  

2 2 5 0 - m l
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o r a t i n g  d i s h ,  7 - i n  
3r p a p er

s k s ,  E r l e n m e y e r ,  1 5 0 - m l
2 2 0 0 - m l  

v o l u m e t r i c ,  2 5 0 - m l ,  
1 0 0 - m l

F  o r c e p s
F u n n e l ,  2 - in . ,  s h o r t - s t e m  
G l a s s  p l a t e ,  4 - i n  
G l a s s  r o d s ,  3 
G r a d u a t e s ,  1 0 - m l  

1 0 0 - m l

I r o n  r i n g s ,  2 4 -  to  6 - in .  
P i p e t t e s ,  2 0 - m l  '

5 0 - m l
T e s t  t u b e s ,  6 0 .5  x  6 - in .

1 1 x  8 - in .  
T e s t  t u b e  b r u s h  
T e s t  tu b e  h o l d e r  
T h e r m o m e t e r  
T o w e l
W a tc h  g l a s s e s ,  1 3 - in .

2 6 - in .
W i r e  g a u z e ,  2 - 4  in .

O u t s i d e  th e  L o c k e r

— B u c h n e r  f u n n e l  a n d  f i l t e r  f l a s k  
— B a l a n c e s ,  o p e n - p a n  s c a l e s ,  s e m i q u a n t i t a t i v e  
^Desiccator, large 

F u n n e l  r a c k
I r o n  w i r e  s q u a r e s  (p a g e  31)

O v e n  f o r  d r y i n g  
T e n s i l e  s t r e n g t h  m a c h i n e  
T e s t  tu b e  r a c k  
W e i g h t s  f o r  b a l a n c e . s


