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42, D. Vorldander: III. Bemerkung zur Halogen-Bestimmung
in organischen Verbindungen.

[Mitteilung aus dem Chem. Institut der Universitit Halle.]
(Eingegangen am 23. Oktober 1918.)

Die voranstehende Arbeit und mehrere andere Untersuchungen
wiren kaum durchfihrbar gewesen, wenn man zur Bestimmung des
am Benzolkern haftenden Halogens das listige Verfahren von Carius
hitte anwenden miissen. Im Jahre 1911 hat H. Emde auf ein von
Baubigny und Chavanne!) empiohlenes Verfahren aufmerksam
gemacht?), nach welchem man die Substanz in Gegenwart von Silber-
sulfat oder Silbernitrat mit einem Gemisch von Kaliumdichromat
und konz. Schwefelsiiure bei 130—140° verbrennt, das entweichende
Chlor oder Brom in Sulfit-Lésung auffingt und als Halogenwasser-
stofl nach Volhard titriert, wihrend Jod als Jodsdure zuriickbleibt.
Ich habe bei Chlor- und Brombestimmungen Quecksilber-oxydul-
vder -oxydunitrat zugesetzt, z. B. 1 g HgNO;, 6—8g K;Cr O,
und 40 cem reine konz. H; SO, fiir etwa 0.4 g Substanz. Die Zugabe
von Silbersalz ist bei Abwesenheit von Jod unnétig. Der angegebene
Glasapparat erwies sifh viel dauerhafter, als er anfangs erschien; ich
lieB an den Aufsatz oben zur Einfiillung der konz. Schwefelsiure
einen senkrecht stehenden kleinen Bulkschen Trichter anschmelzen
(an Stelle des Verschlusses mit Gummischlauch und Glasstab). In
diezer Form mit Quecksilbersalz hat sich das Verfahren bew#hrt und
kann dazu beitragen, das Carius-Verfahren fiir Halogenbestimmung
aus dem Laboratoriumsgebrauch zu verdringen®); nur in wenigen
Fallen, bei der Analyse leicht fliichtiger Substanzen, wird man noch
zum Bombenrohre greifen missen.
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