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I Analytische Untersuchungen 

Bestimmung des Fluors in organischen Fluorverbindungen nach einer Lampenmethode. 
I 

(Lingeg 13 Jai1u.u 11133) Von Dr. G. CI\DEIVRACII. 
Cheiiiisches Iiistitut der Universitat Greifswald, Abtlg. fur physik. Cheniic 
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Verhrauch 

i1/, KOH 
F! i l l  C C l l l  

Fluorbenzol VOl l  

0.4087 21.2 
0,2928 15,3 
0,3710 19,2 

Bei der Fluorierung organischer Verbindungen mit 
freieni Fluor') wurde ein schnelles und allgeniehi an- 
wendbares Verfahreii fur den Nachweis und die quanti- 
tative Bestimmung des Fluors in den erhalteiieii Produk- 
ten erforderlich. Versuche in dieser Richtung fiihrteii 
zu eiiier Bestinimungsniethode, die auf folgendem Grund- 
gedanken beruht: 

Die fluorhnltige Substanz wird in einem Wa- >ser- 
stoffstroin verdampft bzw. unter Zersetzung vergast. Das 
(temiscti voii Wasserstoff mit den Dampfen der organi- 
schen Substaiiz verbrennt uriter eiiieiii Trichter. Mittels 
ciner Wasserstrahlpumpe werdeii die Flaniiiiengase durch 
cine ahsorbierende Flussigkeit gesaugt. 
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gef. Fluor gef. Fluor 
i n  g in 

0,0806 19.72 
0,0581 19.84 
Q,Oi30 19,68 

Abb. 1. 

Die benutzte Anordnung ist in  der Abbe 1 dar- 
pestellt. 

In das Vergasungsrohrchen V aus Silberrohr VOII 
0 niin lichter Weite und einer Lange voii 16 cm zwischen 
den Schenkeln werden 0,3 bis 0,6 g der zu untersuchen- 
den Substanz eingewogen. Die Verbindung mit den1 
Schlauch der Wasserstoffzuleitulig wird durch ein Ober- 
gangsstiick Ue aus Kupfer hergestellt. In  das Obergangs- 
stuck ist niit Asbestwolle ein kurzes Glasrohr G ein- 
gedichtet, iiber welches der Guniniischlauch geschobeii 
wird. Der Schlauch kann nicht direkt iiber das silberne 
Vergasun,asrolirclieii geschoben werden, da dieses zu- 
weileii stark erhitzt werden iiiu8, um die vollstandige 
Yerdanipfung bzw. Zersetzuiig der Substanz zii erreicheii. 
Das Vergasungsrolirclien wild i n  einen Asbestkasten ein- 
gesetzt, uber dessen Boden auf einem Porzellanrolir eine 
Heizdrahtspirale angebracht ist. 

Q u a l i t a t i v e r  N a c h w e i s  d e s  F l u o r s .  Eiiie 
Waschflasche von der Form W, wird mit 5 cm3 des 
Keagens beschickt. Als solches dient fur den Nacliweis 
kleinster Mengen Fluor eine 5Xige Lanthanacetatlosung, 
fur den Nachweis groflerer Mengen eine stark essigsaure 
Losung von Calciiimacetat. Da beide Losungen, beson- 
ders die des Calciiiniacetates, stark schaumen, wenn die 
durchgesaugten Flamniengase HF enthalten, und zwar 
schon lange bevor ein Niederschlag erscheint, ist die 
Wascliflasche W, in ihreiii oberen Teil stark erweitert, 
uni ein flbergehen von Waschflussigkeit zu vermeiden. 

Q u a n t i t a t i v e  B e s t i m m u n g  d e s  F l u o r s .  
I i i  einer Waschflasclie der gewohnlichen Forin W, wer- 
den, jc nach dem voraussichtlichen Fluorgehalt der Sub- 
stanz iind der angewandten Substanzmenge, 20 bis 30 cmJ 

1 )  Bisher nicht veroffentlichte Arbeiten, die gemeinsam 
iiiit K. Fredenhngen ausgeftihrt wurden. 
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