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Sie wird durch zwei kriftige Bunsenbrenner mit Schlitzaufsatz zum
Glithen gebracht. Das durch die Zersetzung der Jodalkyle sich bildende
Jod sublimiert zum Teil in den kalten Ansatz der Zersetzungsrohre,
zum Teil aber in den sich anschliessenden Absorptionsapparat, ein
60-—70 cem  fassendes Erlenmeyerkolbchen mit Péligotansatz,
welches am Boden ein kleines zylindrisches Gefiss von 5-——6 ccm Inhalt
besitzt. In dieses taucht der in den Erlenmeyerkolben eingeschliffene
Vorstoss der Zersetzungsrohre. Das zylindrische Gefiiss enthélt eine
konzentrierte Jodkaliumlosung zur Absorption des Jods, wihrend sich
im Erlenmeyerkolben etwas Wasser befindet, um die letzten Anteile
der Jodwasserstoffsiure, welche zam geringeren Teil wihrend der
Reaktion entstebt, zuriickzuhalten. Bei der Ausfuhrung der Bestimmung
wird ein mifiger, mit Kalilauge zu reinigender Luftstrom durch den
Apparat geschickt und das sich bildende Jodalkyl mit dem Luftstrome
in die Zersetzungsrohre tbergetrieben. Es ist wichtig, dass das Jod-
alkyl mit moglichst viel Luft gemischt in die Zersetzungsrohre eintritt,
Bei normalem Verhalten der Substanz erfordert die Ausféhrung bei
0,1—0,15 g Einwage !/,—3/, Stunden. Das ausgeschiedene Jod wird
mit einer 1/,,- bis /,,-Normal-Thiosulfatiosung und zum etwa notwendigen
Zuricktitrieren mit einer der Thiosulfatlosung anndhernd gleich normalen
Jodlosung titriert. Ein Jod ist hierbei iquivalent einem O CH,, Dbe-
ziehungsweise OC,H,. Nach der Titration des Jods wird die Jod-
wasserstoffsdure durch Zusatz von 5 cem einer vierprozentigen Kalium-
jodatlosung als Jod bestimmt.') Es ist notwendig, einen blinden Versuch
unter denselben Verhéltnissen auszufiihren.

Die Fehler bei dieser titrimetrischen Methode sind etwas grisser
als bei der gravimetrischen Bestimmung nach Zeisel; sie schwanken
zwischen -+ 0.5 und — 1°9,. Sollen nur Methoxylbestimmungen aus-
gefijhrt werden, so geniigt es, die Zersetzungsrohre mit Bimssteinstiick-
chen zu beschicken. .

Eine Schneilmethode zur Bestimmung von Formaldehyd beruht
nach Gaillot? auf der Umsetzung der Ammoniaksalze mit Formalde-
hyd unter Bildung von ‘unléslichem Hexamethylentetramin und freier
Sdure.

1) Zur Vollendung der Umsetzung ist in dem zugekorkten Kolben 1/4
bis 1/ Stunde stehen zu lassen.

2) Ann.. Chim. anal. appl. 18, 17; durch Zeitschrift f. angew. Chemie 26,
11, 356.
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Gibt man zu einer mit Phenolphtalein als Indikator genau neutra-
lisierten Ammoniumsulfatlosung eine bestimmte Menge der zu unter-
suchenden, ebenfalls genau neutralisierten Formaldehydlosung, so wird
eine entsprechende Menge Siure frei, welche mit Normalalkali titriert
werden kann.

Die Bestimmung der Benzoésiure fuhren Otto Folin und Fred.
F. Flanders?!) auf folgende Weise aus?):

25 ¢ der zu untersuchenden Substanz werden in einem Becherglas
mit 2 cem konzentrierter Salpetersiure verrihrt und allmahlich 0,2—0,39
Natriumnitrit hinzugefiigt. Man spiilt das Gemisch mittels 200 cem
einer gesdttigten Ammoniumsulfatlésung in einen Scheidetrichter von
!/ 1 Inhalt und extrahiert fanfmal mit Chloroform, indem man jeweils
50, 35 und dreimal 25 cem des Losungsmittels verwendet. Hierbei
soll die Fliissigkeit nicht kriftig geschiittelt, sondern nur umgeschwenkt
werden. Die Chloroformextrakte werden in einem zweiten Scheidetrichter
mit 200 com einer gesdttigten Chlornatriumlosung, welche im Liter noch
3 com 10-prozentiger Salzsiure enthilt, geschiittelt und diese Operation
wiederholt. Die Chloroformlosung lisst man dann in einen Erlenmeyer-
kolben einlaufen und titriert unter Zusatz einer alkoholischen Losung
von Phenolphtalein mit einer eingestellten Natriumalkoholatlosung,

Zur Darstellung der letzteren Iost man 2,3 g gereinigtes metalli-
sches Natrium in einem Liter absolutem Alkohol und stellt diese Losung
am besten gegen reine, in Chloroform geloste Benzoésiure.

Eine Untersuchung iiber die Brommethode und die jodometrische
Methode bei der Bestimmung des Resorzins hat C. M. Pence?) aus-
gefithrt und auf Grund derselben folgenden Analysengang vorgeschlagen:

1,4563 g Resorzin werden mit Wasser zu 500 cem gelost und 25 cem
dieser Losung in eine Flasche mit Glasstopfen von 500 ccm Inhalt
gebracht.  Hierzu gibt man 50 com 1/;,-Normal-Bromlosung, 50 ccm
Wasser und 5cem konzentrierte Salzsdure, schiittelt um und lasst eine
Minute lang stehen. Man verdinnt alsdann mit 200 cem Wasser, fiigt
5 cem 20-prozentige Jodkaliumlésung hinzu, schittelt kriftig durch und

1) Journal of the American chemical Society 33, 1622.

2) Die Methode wurde hauptstchlich fiir die Untersuchung der Catchup-
Sauce ausgearbeitet.

8) Journ. Ind. Eng. Chem. 8, 820: durch Zeitschrift f. angew. Chemie
25, II, 1455.



