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Sie wird durch zwei kr~iftige Bnnsenbrenne r  mit Schlitzanfsatz zum 
Gl~hen gebracht. Das durch die Zersetzung der Jodalkyle sich bildende 
Jod sublimiert zum Tell  in den kaiten Ansatz der ZersetzungsrShre, 
zum Tell aber in den sich anschliessenden Absorptionsapparat, ein 
60- -70ccm fassendes E r l e n m e y e r k ~ l b c h e n  mit P~ l igo tansa tz ,  
welches am Boden ein kleines zylindrisches Gef~ss yon 5- -6  c c m  Inhalt 
besitzt. In dieses taucht tier in den Er lenmeyerko lben  eingeschliffene 
¥orstoss der ZersetzungsrShre. Das zylindrisehe Gef~ss enth~lt eine 
konzentrierte Jodkaliuml~sung zur Absorption des Jods ,  wiihrend sich 
im Er l enmeyerko lben  etwas Wasser befindet, nm die letzten Anteile 
der Jodwasserstoffs~ure, welche zum geringeren Tell w~hrend der 
Reaktion entsteht, zur~ickzuhalten. Bei der Ausfiihrung der Bestimmung 
wird ein m~iger ,  mit Kalilauge zu reinigender Luftstrom durch den 
Apparat gesehickt und das sich bildende Jodalkyl mit dem Luftstrome 
in die ZersetzungsrShre ~ibergetrieben. Es ist wiehtig, dass das Jod- 
alkyl mit m~glichst viel Luft gemiseht in die Zersetzungsr~hre eintritt. 
Bei normalem Verhalten der Substanz erfordert die Ausf~ihrung bei 
0,1---0,15 g Einwage 1/~--3/4 Stunden. Das ausgeschiedene Jod wird 
mit einer 1/10- bis 1/~o-~ormal-ThiosulfatlSsung nnd zum etwa notwendigen 
Zm'ficktitrieren mit einer der Thiosulfatl~sung ann~ihernd gleieh normalen 
JodlSsung titriert. Ein Jod ist hierbei iiquivalent einem 0CH3, be- 
ziehungsweise O C~H 5. ~Naeh der Titration des Jods wird die Jod- 
wasserstoffs~ure dureh Zusatz yon 5 cc~n einer vierprozentigen Kalium- 
jodatl~snng als Jod bestimmt. 1) Es ist notwendig, einen blinden Versuch 
unter denselben Yerh~ltnissen auszuftihren. 

Die Fehler bei dieser titrimetriscben Methode sind etwas grSsser 
als b el der gravimetrischen Bestimmnng naeh Zeise l ;  sie schwanken 
zwisehen -~ 0,5 und - -  1 °/o. Sollen nur Methoxylbestimmungen aus- 
geft~hrt werden, so genagt es, die ZersetzungsrSilre mit Bimssteinst~ick- 
chert zu beschicken. 

l~,ine SehneUmethode zur Bestimmung yon ]~ormaldehyd bernht 
nach G a i l l o t  ~) auf der Umsetzung der Ammoniaksalze mit Formalde- ' 
hyd unter Bildung yon unl{islichem Hexamethylentetramin und freier 
Stture. 

~) Zur ¥ollendung der Umsetzung ist in dem zugekorkten Kolben I/4 
bis 1]~ Stunde stehen zu lassen. 

2) Ann. Chim. anal. appl. 18, 17; dnrch Zeitschrift f. angew. Chemie 26, 
II, 356. 
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C~ibt man zu einer mit Phenolphtalei'n als Indikator genau neutra- 
lisierten Ammoniumsulfatl0sung eine bestimmte Menge der zu unter- 

suehenden, ebenfalls genau neutralisierten FormaldehydlSsung, so wird 
eine entsprechende Menge Stiure frei, welche mit Normalalkali titriert 
werden kann. 

Die Best immung der Benzo~siiure ftihren Ot to  F o l i n  und F r e d .  
F. F l a n d e r s  ~) auf folgende Weise aus2): 

25 g der zu untersuchenden Substanz werden in einem Becherglas 
mit 2 ccm konzentrierter Salpeters~ture verrtihrt und allm~thlich 0 ,2 - -0 ,3  g 
Natriumnitrit hinzugeftigt. Man sptilt das Gemisch mittels 2 0 0 c c m  

einer ges~ittigten AmmoniumsulfatlOsung in einen Scheidetrichter yon 
~/2 l Inhalt und extrahiert filnfmal mit Chloroform, indem man jeweils 
50, 35 und dreimal 2 5 c c m  des LSsungsmittels verwendet. Hierbei 
so]i die Fliissigkeit nicht kr~iftig geschiittelt, sondern nur umgeschwenkt 
werden. Die Chloroformextrakte werden in einem zweiten Scheidetrichter 
mit 200 ccm einer ges/tttigten ChlornatriumlOsung, welche im Liter noch 
3 cem 10-prozentiger Salzstture enthtilt, geschtittelt und diese Operation 
wiederholt. Die ChloroformlSsung 1/tsst man dann in einen E r 1 e n m e y e r-  

kolben einlaufen and titriert unter Zusatz einer alkoholischen LSsung 
yon Phenolphtalein mit einer eingestellten Natriumalkoholatl(isung. 

Zur Darstellung der letzteren 15st man 2,3 g gereinigtes metalli- 
sches Natrium in einem Liter absolutem Alkohol und stellt diese Liisung 

am besten gegen reine, in Chloroform gelSste Benzo~siture. 

l~ine l ln te r suchung  fiber die ]]rommethode and die jodometrisehe 

~ e t h o d e  bei tier ]]estimmunff des ttesorzins hat C. M. P e n e e 3) aus- 
geftihrt und auf Grund derselben folgenden Analysengang vorgeschlagen : 

1 ,4563g Resorzin werden mit Wasser zu 500ccm gelOst und 25 ccm 

dieser Ltisung in eine Flasche mit Glasstopfen von 500 ccm Inhalt 
gebracht, Hierzu gibt man 5 0 c c m  1/lo-~ormal-BromlOsung , 5 0 c c m  

Wasser und 5ccm konzentrierte Salzs~ture, schiittelt um und lhsst eine 
Minute lang stehen. Man verdtinnt alsdann mit 200 ccm Wasser, fagt 
5 ccm 20-prozentige JodkaliumlOsung hinzu~ schttttelt kr/tftig durch und 

1) Journal of the American chemical Society 88, 1622. 
~) Die Methode wurde hauptsachlich ftir die Untersuchung der Catchup- 

Sauce ausgearbeitet. 
~) Journ. Ind. Eng. Chem. 8, 820: durch Ze,:tschrift f. ange'~-. Chemie 

25, II, 1455. 


