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0.1180 g Sbst.: 0.2070 g AgBr. — 0.1436 g Shst.: 0.1030 g CO4, 0.0126 ¢
H,0.
C'{HaOgBr‘. Ber. Bl' 73.1, C 19.?, H 0.5.
Gef. » 74.4, » 19.5, » 0.8,

Molekulargewichtsbestimmungeun:
I. 0.1287 g Sbst.: 23.0 g Benzol. Erniedrigung 0.072".
1I. 0.2007 g Sbst.: 23.0 g Benzol. Erniedrigung 0.107°.
C1Hg03Bri, Ber. 438, Gef. 1. 390. II. 446.
Die Constitution der angefiihrten Substanzen hoffen wir bald er-
mitteln zu koénoen.

Rostock, den 29. December 1905.

84. P. Jannasch und Fr. Zimmermann: Ueber die Verwen-
dung des Wasserstoffsuperoxyds zur quantitativen Trennung
der Halogene.

[Vorlaufige Mittheilung.]
(Eingegangen am 5. Januar 1906.)

Die erste directe quantitative Trennung der drei Halogene Jod,
Brom und Chlor gelang 1892 dem Einen von ups und K. Aschoff
durch Wasserdampfdestillation des mit salpetriger Siure in Freiheit ge-
setzten Jods im Einschliffkolben und darauf folgende Abscheidung des
Broms in essigsaurer Losung mit Kaliumpermanganat. Spiter ersetzten
wir (Januasch und W. Storp) noch die Eessigsiiure durch Phosphor-
siure, sowie das natronalkalische Wasserstoffperoxyd als Absorptions-
mwittel durch ammoniakalisches Hydrazinsulfat!), welche Methoden sich
in jahrelanger Laboratoriumspraxis vollkommen bewé#hrten.

Neuerdings fanden wir nun, dass das Wasserstoffperoxyd in essig-
saurer LOsung ganz ausgezeichnet geeignet ist, das Jod genau und
rasch von Brom und Chlor zu trennen.

Zur Ausfibrung der Trennung benutzten wir den auf 8. 34
a. a. O. abgebildeten Apparat und legten zur sicheren Absorption des
Jods noch ein zweites Péligot-Robhr vor. Man 16st jetzt das vorlie-
gende Halogengemenge im Destillirkolben mit 120—150 cem Wasser
auf, giebt 15 ccm reinen Eisessig, schliesslich wenigstens 3 cem 30-
procentiges Merck’sches Wasserstoffperoxyd hinzu und bewerkstelligt

) Biehe das Niahere bieriiber in: Prakt. Leitfaden der Gewichtsanalyse
voo P. Jannasch, IL. Aufl. 1804, S. 393.
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alsdann die Destillation des Jods im Dampfastrome. Die Dauer der
quantitativen Vertreibung des Jods beanspruchte nicht mehr als 20—
25 Minuten, wihrend eine vollstdndige Entfirbung der Flissigkeit
schon nach Verlauf von 3-—5 Minuten erfolgte. Zur chemischen Bin-
dung des Jods enthilt die Hauptvorlage etwa 80—100 ccm Wasser
zusammen mit 10 g umkrystallisirtem Hydrazinsulfat und 10 cem héchst
concentrirtem Ammoniak; auf die Beschickung von je einem Péligot-
Rohr sind 25 cem Wasser, 2 ccm concentrirtes Ammoniak und 0.5 g
Hydrazinsulfat zu rechnen. Nach Beendigung der Destillation spiilt
man den Inbalt simmtlicher Vorlagen in ein grosses Becherglas,
siiuert kalt mit 30—40 cem concentrirter, chlorfreier Salpetersdure an
und fillt, ebenfalls in der Kiilte, mit iiberschiissiger Silbernitratlosung
aus, worauf das erhaltene Silberjodid so lange auf dem Asbestdraht-
netz erhitzt wird, bis es sich zum Abfiltriren geniigend gekldrt hat.

Wie die nachfolgenden Analysen und besondere Proben des riick-
stiindigen Destillates zeigten, geht in essigsaurer Flissigkeit einzig und
allein das Jod quantitativ iiber, sodass sich in der L&sung keine Spur
desselben mebr nachweisen ldsst. Desgleichen wird unter den ange-
gebenen Versuchsbedingungen weder Chlor noch Brom in Freiheit ge-
setzt. Das Letztere ist aber von dem Chlor durch Zusatz einer
grosseren Menge Schwefelsiiure trennbar, nor miissen die hierzu er-
forderlichen Quantititen durch eine Reihe besonderer Analysen aus-
probirt und festgestellt werden. Die bislang erzielten Resultate schlossen
noch Minusbetrige von 5—10 mg Bromkalium auf 0.3 g angewandte
Substanz ein. Wir behalten uns deshalb weitere Versuche iiber die
quantitative Trennnng von Jod, Brom und Chlor unter alleiniger An-
wendung von Wasserstoffperoxyd in saurer Lésung vor.

I. Analyse: 0.3025 g KJ (zusammen mit 0.2952 ¢ KBr und 0.3030 g
NaCl): 0.4279 g Agd — 0.3024 g KJ (Diff. also = 0.000t g KJ).

II. Analyse: 0.3334 g KJ (zusammen mit 0.2474 g KBr + 0.2451 ¢
NaCl): 0.4718 g AgJ =0.3336 g KJ (Diff. also = 0.0002 g).

Heidelberg, Universititslaboratorinm, Januar 1906.



