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Zweinndzwanzigstes Kapitel.
Chlordestillationsanalyse.
Wenn starke Salzsiiure mit Hyperoxyden und anderen leicht Sauner-

stoff’ abgebenden Substanzen erhitzt wird, so entwickelt sich eine dem
activen Sauerstoff entsprechende Menge Chlor. Durch mas:

analytische
Bestimmung dieses Chlors erhiilt man eine sehr scharfe Analyse des de-
stillirten Korpers. Bekanntlich hat sich Bunsen dieser Methode bedient,

um eine Reihe von Kérpern mit einer bis dahin noch nicht erreichten

Genanigkeit zu analysiren. Die Ausfiihrung dieser Operation ist jedoch
nicht ganz leicht, indem man auch durch sehr lange fortgesetztes Kochen
nicht alles Chlor austreiben kann. Wenn man beim Oeffnen des Appa-
rates Chlor riecht, so ist die Analyse verdorben. Da Bunsen eine ge-
naune Beschreibung seines Verfahrens und Apparates nicht giebt, so diirfte
die Arbeit Manchem misslingen, welcher sie zum ersten Male mit einem
nicht ganz gunten Apparate macht.

Zum Anffangen des Chlors wird Jodkalium in Liosung vorgeschlagen.
Ein Versuch, kohlensaures Natron oder l’mr;mli:ﬁnng \'ul‘ZIle;:_ln_wun__ gab

ganz fehlerhafte, viel zu schwache Resultate.

Es ist eine Hauptsache, dass das Destillationsgefiiss klein sei. Zur

vollstindigen Ueberfithrung des Chlors muss man gegen Ende der Ope-

ration einen Strom Luft durch das Destillationsgefdss in die Auffang-
flasche sangen oder blasen konnen, wodurch allein das Chlor, welches in
den Leitungsrihren sitzt, vollkommen iibergefiihrt wird. Fig. 26 giebt
eine Ansicht des Apparates. Das Destillations-

Fig. :"'/" gefiss besteht aus einer etwas weiten Probir-

rihre, an welche seitlich nicht weit vom untern
Ende eine diinne Glasrdhre angeblasen ist. Die
Probirrohre ist an der Miindung so weit ausge-
zogen, dass man eben einen pulverigen Korper
hineinbringen kann. Da alle Korke an den
Stellen, welche das Chlor passirt, zu vermeiden
sind, so nimmft man eine Leitungsrdhre, welche
so weit ist, als der Hals des Destillationsgefiisses,
Beide Enden stossen in einer Kautschukriohre
dicht aneinander, so dass nur ein sehr schmaler
Ring von Kautschuk vem Chlorgas beriihrt wer-

den kann. Die Leitungsrohre geht bis dicht

an die Jodkaliumlésung in der Auffangflasche,
braucht aber nicht einzutauchen, wodureh jede
Gefahr des Riicksteizens vermieden ist. Auch

schligt sich beim Zuriicktreten der Fliissigkeit

in die Leitungsrdhre in dieser festes Jod nieder,
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was nachher nicht leicht daraus entfernt werden kann. Die anfoesetzte
Glasrthre ist mit Glassplittern gefiillt, durch welche man die Jodkalium-
lisung eingiesst. Der Kork der weiten Flasche ist an seiner untern
Fliche mit geschmolzenem Paraffin getriinkt.

Die Operation fiihrt sich nun in folgender Weise aus. Man giesst
in die Absorptionsflasche eine geniigende Menge Jodkaliumldsung durch
die Glassplitterrohre ein. Den gewogenen Korper trigt man durch ein trich-
terformig ausgebogenes Glasrohrchen (Fig. 27), welches tief in die
Destillationsrohre hineingeht, in diese ein. Um sicher zu sein, dass kein
Pulver in dem Trichter hiingen bleibe, erwiirmt man diesen vorher leicht,
wodurch er abtrocknet. Dann giesst man durch eine andere Trichter-
rohre Salzsiure nach und befestigt sogleich das Entwickelungsgefiss an
der Leitungsrohre. Man erhitzt nun mit einer kleinen Flamme die Sub-

Fig. 27. stanz, wodurch die Chlorentwickelung bald anhebt. Salz-
= sdure bildet mit pulverigen Stoffen, wie z. B. Braunstein,
C_} v Blasen, weleche hochsteigen und erst im obern Theile der
Réhre platzen. Steigen die Blasen zu stark, so entfernt man
die Flamme. Nach einiger Zeit hiirt das Steigen der Bla-
sen auf und man kann die Fliissigkeit in lebhaftes Kochen
bringen. Is gelingt jedoch schwierig, alles Chlor in die
Vorlage iiberzutreiben, weil die Wasserdiampfe sich zu friih
verdichten, nm die ganze Leitungsrihre anszufiillen. So-
bald die Fliissigkeit in der Entwickelungsrohre eine Zeit
| lang gekocht hat, saugt man an der Spitze der Glassplitter-
Bingussrohre, Tohre an und dffnet den Quetschhahn der seitlichen Rihre
am Entwickelungsgefiss durch Druck. Es wird alsdann alles Gas im
Entwickelungsgefiisse und der Leitungsrohre durch Luft verdringt. und
in die Auffangflasche gefiihrt. Man hat ein sehr sicheres Zeichen, ob
sich noch Chlor entwickelt, an dem Erscheinen eines graphitartigen Hiut-
chens yon Jod auf der Jodkaliumfliissigkeit dicht unter der Leitungsrohre.
Indem man dies durch Umriitteln wieder vermischt, und von Neuem koeht
und Luft ansaugt, ersieht man an dem Ausbleiben dieses Hiutehens, dass
die Operation ganz_vollendet ist. Man schiittelt die Flasche etwas um
und lidsst sie eine Weile stehen, wihrend man den Quetsehhahn aunf der
seitlichen Riohre durch ein Holzkeilehen offen hilt. Nach dem Oeffnen
spritzt man die Glassplitter, in denen sich hiinfig keine Spur von Jod
befindet, mit destillirtem Wasser aus, ebenso das untere Ende der Lei-
tungsrihre, und bestimmt das freigewordene Jod durch zehent-unterschwef-
ligsaures Natron. Erst gegen Ende, wenn schon der griisste Theil der
Jodfarbe verschwunden ist, fiigt man etwas klare Stirkelosung hinzu.
Wenn man von den Korpern 1/;5y Atom abgewogen hat, so sind die ver-
brauchten Cubikcentimeter der unterschwefligsauren Natronlosung ge-
radezu Procente der Substanz, Im Apparate findet trotz vollstindiger
Verschluckung des Chlors kein Druck statt,
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