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dauer. Bel Temperaturen tber 45° mischt sich Phenol mit Jodwasser-
stoffsdure vom spezifischen Gewicht 1,7 in jedem Verhiltnis.

Zur Ausfihrung der Bestimmung wurde in das Methoxylkolbchen
zuerst die Substanz, dann das Phehol in geschmolzenem Zustand und
hieranf die Jodwasserstoffsiure eingefithrt.

Es empfiehlt sich, in Fillen, bei welchen der nach der einfachen
Methode gefundene Wert an Methoxy! unwahrscheinlich erscheint, die
Bestimmung mit einem Zusatz von Phenol zu wiederholen,

Den Nachweis und die Bestimmung von Cyan und Cyanwasser-
stoff fuhrt F. H. Rhodes!) auf folgende Weise aus: Das Gasgemisch
leitet man durch vier Absorptionsréhrchen, von denen die beiden ersten
ie 5cem 1 -Normal-Silberlosung und einen Tropfen !/;-Normal-Salpeter-
sdure, das dritte und vierte 10 cem und 5 cem chlorfreie /,-Normal-
Kalilauge enthalten., Nach beendeter Gasentwicklung wird noch etwa
30 Minuten Luft durchgesaugt. Der Cyanwasserstoff wird durch die
schwach saure Silbernitratlosung quantitativ absorbiert unter Bildung
von Cyansilber, Cyan dagegen nicht. Das in der Silberlésung geliste
Cyan wird durch den Luftstrom entfernt, Das Cyansilber wird nun
filtriert, wmit stark verdinnter Salpelersiure ausgewaschen und im Filtrat
das tiberschiissige Silbernitrat mit !/;,-Normal-Rhodanammoniumlésung
und Ferriammoniakalaun als Indikator titriert. Das Cyan findet sich in
den beiden letzten Absorptionsrohrehen als Cyankalium. Zu dessen Be-
stimmung versetzt man die Kalilauge mit einem Uberschuss '/,,-Normal-
Silberlésung, rahrt um und I6st mit einem geringen Uberschuss ver-
dinnter Salpetersiure das Silberoxyd auf, Das Cyansilber wird filtriert,
gewaschen und wie oben titriert. Der Nachweis von Cyan upnd Cyan-
wasserstoff neben einander gelingt noch nach diesem Verfahren, wenn
ersteres mehr als 0,39/, betrigt.

~ Die Bestimmung von Nitroglyzerin bespricht Hermann Engel-
hardt?) und stelit die verschiedenen bekannten Methoden zusammen,
Die eine beruht auf der Verseifung des Nitroglyzerins durch Erwiirmen
mit titrierter Kalilauge und Zuriickbestimmen der letzteren mit Siure.
Diese gibt jedoch zu hohe Resultate, auch dann noch, wenn man die
Nitroglyzerinlosung mit dem Alkali ungefihr 10 Minuten in der Kilte
stehen ldsst. Die zn hohen Resultate sind dadurch bedingt, dass die

4 Journ. Ind. Eng. Chem. 4, 652; durch Chemiker-Zeitung 87, R. 44.
2) Deutsch-amerikanische Apotheker-Zeitung 83, 142.
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Verseifung nicht glatt verlduft, sondern neben Nitrat auch Nitrit, ameisen-
saures und essigsaures Salz gebildet wird. — Nach einer anderen Methode
werden 10 g der Nitroglyzerinlosung mit 5 cem alkoholischer Kalilauge
(1:20) eine Stunde lang am Riickflusskithler anf dem Wasserbade er-
wirmt; die "Mischung wird mit verdiinnter Schwefelsiure neutralisiert
und eingedampft ; im Rickstande bestimmt man die Salpetersiure entweder
nach Ulsch oder mit Nitron. Erwihnt sei hier auch das kolorimetrische
Verfahren von Scoville mit Phenoldisulfosiure, @iber welches wir schon
friher ') berichteten,

Eine weitere, ebenfalls kolorimetrische Methode stiitzt sich auf die
Annabme, dass bei der Verseifung zwei Molekiile Nitrit gebildet werden.
Das Nitroglyzerin wird verseift, der Rickstand mit Wasser aufgenommen
und zu einer Losung von Sulfanilsinre gefugt, Die Mischung wird
dann angesiduert, wobei die frei werdende salpetrige Siure die Sulfanil-
siure zu Diazobenzolsulfosiure diazotiert, welche mit salzsaurem a-Naph-
tylamin gekuppelt wird. Die so erhaltene Farbstofflosung wird dann
mit Losungen verglichen, welche auf dhnliche Weise mit Nitritlésungen
von bestimmtem Gehalt hergestellt sind.

Schnelle und genaue Methoden zur Bestimmung von Phenol
geben L. V. Redman und E. O. Rhodes? an, Sie haben ver-
gleichende Untersuchungen iiber die Hypobromit- und die Bromid-Bromat-
Methode angestellt und empfehlen nun folgende Arbeitsweise: In eine
Flasche von 1/, Liter Inhalt mit eingeschliffenem Glasstopfen gibt man
60 ccm Wasser, 5 cem Salzsdnre vom spezifischen Gewicht 1,2 und 15 cem
der Phenollosung, welche etwa auf 1/, ,-normal verdimnt wird. Hierzu
setzt man eine abgemessene Menge !/,,-Normal-Natriumhypobromit-
losung?®) bis zur gelben Firbung der Flissigkeit und dann noch einen
weiteren Uberschuss von 10°/,%). Man schiittelt in einer Schiittel-
vorrichtung eine Minute kriftig durch, figt 5 cem Jodkaliumlosung von
20 %/, hinzu und schittelt nochmals drei Minuten. Nach Zusatz von
Stirkelosung titriert- man mit }/,o-Normal-Thiosulfatlosung das aus-
geschiedene Jod zuriick. 1 ceme der Bromlosung entspricht 0,00156 g
Phenol.

1) Vergl. diese Zeitschrift 51, 780 (1912).

%) Journ. Ind. Eng. Chem. 4, 655; durch Chemiker-Zeitung 37, R. 44 u.
Chem. Zentralblatt 84, I, 847.

.8) Hergestellt durch Losen von 40 ¢{Brom in 5 Liter #/-n-Kalilauge.

4) 19 cem im Gesamten.



