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8u. Peter Klaron: Ueber die quantitative Be6thnm-g von 
Sohwdel, ahlor, Bram and Jod in orllsnfroben Vabindapgen. 

(Eingegangen am 10. Nov.; mitgetheilt in der Sitzang von Hrn. A. Pinner.) 

Zu wiederholten biden habe ich Verenche gemdt ,  die Ox+ 
tion von organiachen Subetanxen mittelet Salpeterdhre in offenen 
Riihren m bewerketelligen zum Zweck der quantitativen Btmtimmang 
von SchwaEel und den Haloiden. Immer war der dabei angenendete 
Apparnt etww complicirt. In folgender W e b  habe ich diem Methode 
sehr vereinfacht. 

Die z r  Verbrennnng der Subatam nathige Salpetmgure w i d  
in Rollen am Platinneta von 5cm Liinge nnd lcm Dmhmeeeer, 
relche mit Heinen Stickereigleaperlen gefiillt eind *) , eingeschl-n. 
Die Stinre whd von dieeen Rollen wie von Ltiechpapier aufgmogen, 
eitzt darin sehr feet, wenn die Rollen eine horizontale Lage haben 
und entweioht daram beinhe bei jeder Temperatar in Gutform and 
in eehr gleichmbaigem Strom. 

Man legt 4 Stiick eolcher mit Perlen gefiilltm Bollen aus Plstin- 
neb in ein Becherglas und gieeet darauf etwea mehr ranchende 8sl- 
peteretinre, ale von den Rollen aufgeaogen wird. Die iiberechh& ’ 

S u r e  wird in die F h h e  zuriickgegoesen. WBhrend der Ftillung mit 
Silnre etellt man dea Becherglae echief, 80 dase die Rollen eine naheza 
horizontale Lage haben. Etwa 8-10ccm SHure wird dsvon anf- 
geeogen. 

Ein Verbrennangerohr von der Lbge  dee Ofene und etwa 
15mm innerem Durchmeeeer wird auagezogen and der ansgezogene 
Theil 80 gebogen, dam er mit dem Bohr einen etnmpfen WinLel 
bildet. Dieaea Rohr wird nun beechickt, wie die Fignr angiebt. Die 

Rollen 2, 3 nnd 7, 8 eind mit Galpeterdinre gefiillt, die iibrigen nar 
mit Perlen. Die Rollen 5 und 6 anmittelbar vor nnd hinter deep 
Sohiffchen eind nicht unbedingt nothwendig, machen aber die V e r  
brennung gleichmlissiger nnd kbnnen kiircer sein als die iibrigen. 
Die mit & r e  gefiillten Rollen werden mittelet einee Qlaaetabee in 
dae Rohr geechoben. Daa Rohr w i d  mit einem Luftgauometer mit 

1) Geiesler in Bonn liefert eolche Rollen zu 2.75Mark pro Stack. 
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WamMuJche oder dem bei Verbrenoungem benutsten 3!mcbrmppr&t 

Man eteckt nun den ausgecogenen Theil dea aabFes in ohan 
kleinen Kolben, welcher ale Vorlage dient und wdcher mit W w e r  
oder wie bei Chlor- und Brombeetimmungen mit einer IAisung von 
8ibernitrat bie zur HiilRe gefiillt iet. Die MIindung dee Bobtes m w  
mter dan Waeser tauchen. Man erwhmt nun die Rdlen 1 und 4 
w m  echwachen Gliihen und riindet darauf ein QssflHawcben .am 
swiechen 1 und 2 und eine zwiechen 6 und 7, etwa I cm von 2 iwd 7, 
80 daee ein mheiger Strom von nitrosen Diimpfen anfiingt. ZugAq&b 
lhet  man einen langeamen Luftetrom durch den Apparat gehen. 
achreitet nun zur Erhitzung der Substanc von 5 nach 6. Die Farba 
dee Rohrea zwiechen 3 und 4 dient dabei ale Regulator. Wenn dio 
ser Theil farbloe wird, mbeigt man die Erhitzung map. veretiirkt den 
SaipeteresOreetrom. Die aue der Riihre tretenden DBimpfe miiss8. 
immer roth eein. Die Salpetersliure in den Rollen debt etwa 2 Stunden 
einen passenden Strom von der Shure. Die Verbrennung kana aber 
gut in einer halben Stunde beendigt eein. Zuletzt treibt man die i 
den Rollen riickethdige Siiure und die etwa gebildete Schwefelsiinre 
in die Vorlage fiber. Nach dem Erkalten werden die Rollen in sb 
M a a l e  auegeschiittelt und mgleich rnit d e n  Rohr mit Wasdm a- 
epiilt. Das Waachwaeser wird rnit dem Inhalt det Vorlage T& 

nigt. Dnmh Einlegen in den Trockenechrank oder auf L M p a p k r  
werden die Rollen wieder getrocknet. 

Bei Beetimmungen von Schwefel wird der Inhalt der Vorlage 
rngleich rnit der Waschfliieeigkeit am beaten eret aaf dem Waeselc 
bade verdnnstet, bis kein Qeruch nach Siiure warnehmbu iet, w'o. 
nsch die Schwefeleiiure entweder mit Chlorbaryum gefmt oder nit 
U a l i  titrirt wird. 

Bei Beetimmungen von Chlor uud Brom werden dime Elemente 
von der ealpetrigen Siiure volletiindig zu Chlorwaseeretoff und Bmm- 
waeeeretoff reducirt, welche in der Vorlage eich rnit d e n  Silbernitrat 
zu Chlor- und Bromeilber umsetzen. Die Erfahmg hat dabei ge- 
lehrt, daee auch bei einer offenen Vorlage keine Spur von den He 
lorden entweicht. 

Bei Verbrennung von jodhaltiger Subetanz erhdt man dae Jod 
in k i e r  Form und meietene im ausgecogenen Theil dee Bohred ab- 
geeetzt. Ee wird durch wiiesrige schweflige sitore oder echwe&lsaur€?8 
Alkali ia Lizsung gebracht und 816 Jodeilber auageBllt. 

in verbindung gesetrt. 




