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BROM ĴGHATÁROZO MIKROMQDSZ SRSK ŐSCZ 3HAS( iOÍTLITO 

VIZSGÁLATA. 

B ö l c s é s z e t doktor i é r t e k e z é s , 

I r t a i 

L a j b e k J e n ő , 

g y ó g y s z e r é s z . 

Í . W V ) 



<•4 JkTrl 



Régóta i s m e r e t e s a halogének e l v á l a s z -

t á s a és meghatározására i r á n y u l ó t ö r e k v é s , h i s z e n a 

kérdés a szakirodalom adata i s z e r i n t á l landóan f o g -

l a l k o z t a t j a a s z a k k ö r ö k e t . Köztudomásu, hogy a ha-

logén v e g y ü l e t e k igen k i t e r j e d t e n / t e n g e r v i z - , á s -

vány-vizben, növényi- és á l l a t i s z e r v e z e t e k b e n / ós 

a legkülönbözőbb mennyiségi arányokban f o r d u l n a k e -

l ő a te rmésze tben. Tekintve, a három gyakrabban e l ő 

f o r d u l ó halogénnek / k l o r , brom, és jod / hasonló 

kémiai t u l a j d o n s á g á t , e l v á l a s z t á s u k ós egymás mel-

l e t t v a l ó mennyileges meghatározásuk nehézségekbe 

ü t k ö z i k . A k l o r ós jod egymás m e l l e t t i meghatározá-

s a a r á n y l a g egyszerűen t ö r t é n h e t i k , de már ez nem 

mondható e l a bromról, különösen ha az k l o r és jod 

t á r s a s á g á b a n f o r d u l e l ő , s k e l l a meghatározását 1® 

f o l y t a t n i . 

T e k i n t e t t e l a r r a a körülményre, hogy a 

brom j e l e n l é t e ós mennyidége nemcsak b i o l ó g i a i szem 

pontból b i r j e l e n t ő s é g g e l , hanem egyéb szempontból 

i s , f e l a d a t u l tűztem ki magamnak, az irodalomban 
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e d d i g i s m e r t e t e t t és k i s mennyiségű brom meghatáro-

z á s á r a s z o l g á l ó módszerek ö s s z e h a s o n l í t ó v i z s g á l a t á t . 

A "brom k v a l i t a t í v éal k v a n t i t a t í v v i z s g á -

l a t i módszereinek száma a szakirodamlomban igen nagy 

éa azt t a l á l j u k , hogy kezdetben a ffreseniua-féle/1859/ 

k v a l i t a t í v próba v o l t h a s z n á l a t b a n , amely s z e r i n t s a -

vanyu oldatban k loros v i z z e l a bromot szabaddá* t é -

ve kloroformmal r á z t á k k i . Ugyan- i g y j á r t a k e l Ra-

buteau / 1869 / . Pflammer 1895, Redl ich 1910 s t b . 

J u s t u s 1907-ben a f e n t i e l v e n egy k o l o r i m e t r i á s e l -

j á r á s t k ö z ö l t , melynél a brom f a l s z abadi tásához konc. 

kénsavat és Nátrium n i t r i t e t h a s z n á l t , azonban a kén-

s a v á l t a l e l b o m l o t t No-t a v í z a b s z o r b e á l t a , amely 

kloroformmal k i r á z v a t é v e s eredményekre v e z e t e t t . íJgy 

hasonló e l j á r á s t k ö z ö l t Autenr ie th 1918-ban é s - b r o -

mot káliumpermanganát és kenhydrogénnel s z a b a d í t o t -

t a f e l . Wünsche 1919-ben a z t t a p a s z t a l t a , hogy ezen 

e l j á r á s s a l .a bromn&k csak mintegy 88 %-a. ha tározha-

tó meg, 

A l e g r é g d b b ós l e g i s m e r t e b b q u a n t i t a t i v 

brom meghatározás i e l j á r á s s z i n t é n F r e s e n i u s t ó l e r e d . 
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flzerinte az e z ü s t n i t r á t t a l l e c s a p o t t ha logéneket ma-

gas hőméraékletan kloráramraal k e z e l i , i l y e n k o r a torom-' 

e z ü s t e z ü s t k l o r i d d á a l a k u l á t ós a különbségből a torom 

mennyisége k i s zárni t h a t ó . Ezt az e l j á r á s t Bu címer és 

Bogdándy nehézkesnak ás hosszadalmasnak m i n ő s i t e t t é k 

Oppanheimer s z e r i n t pedig hosszadalmassága m e l l e t t k i s 

mennyiségekre nem alkalmazható, 

Berglund 1885-toen egy egészen u j e lveken 
é 

njmgvó e l j á r á s t d o l g o z o t t k i , melynél savanyu kálium--

s z u l f á t m e l l e t t kál iumpermanganáttal szatoaddá t e t t toro 

mot l e v e g ő árammal kálium hydroxidtoa s z i v a t t a , s a v a -

n y i t á s után e z ü s t n i t r á t t a l l e c s a p t a , é? a csapádéloi&k 

a s ú l y á b ó l a torom mennyiségét k i s z á m i t o t t a . Berglund 

módszarét Heneki és Schoumow-Simanowszky ugy módositot 

t a , hogy a f e l f o g ó edénybe l u g h e l y e t t Kál iumjodid 

o l d a t o t a l k a l m a z o t t ós a torom á l t a l szabaddá t e t t j o -

dot N á t r i u t f i s z u l f á t t a l t i t r á l v a h a t á r o z t a , meg, A f e n -

t i e lgondoláson a l a p s z i k Hondo. Wyss . Bfrnniger. ffray. 

S l l i n g e r és K o t t a t e . va lamint Markwalder e l j á r á s a , 
Wyas e l j á r á s á t B e r n o u l l i e l l e n ő r i z t e ós a z t t a l á l t a , 
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hogy k l o r j e l e n l é t e b o n a Berg lundénál l ényegesen r o s z -

szább eredményeket ad, bár a Berglund f é l e sem mentes 

hasonló h i b á k t ó l . S s z e r i n t a - e r g l u n d t - f é l e e l j á r á s o k 

h a s z n á l h a t ó s á g á t nagyban b e f o l y á s o l j a a j e l e n l e v ő * 

k l o r ós brom aránya, valamint az, hogy káliumper-

manganáttal szabaddá t e t t bromot mennyi i d e i g és mi-

lyen e r ő s árammal s z i v j u k a ká l iumjodidos f e l f o g ó e -

dényen k e r e s z t ü l . Oppenheimer s z e r i n t 20 m i l l i g r a m -

mon a l u l i mennyis egeknél a h i b a h a t á r a f o l y t o n nő, 

m i v e l f o l y t o n bro«azszegényebb l e s z a v i z s g á l a n d ó f o -

l y a d é k , 

A káliumparmanganátot, mint o x i d á l ó s z e r t 

e z e n k i v ü l a legkülönbözőbb s z e r z ő k a lka lmazták, i g y 

Baübigny a bromnak k l o r m e l l e t t i meghatározására r é z -

s z u l f á t j e l e n l é t é b e n , mikor i s a ha logéneket e l ő b b 

rézhalogénekké a l a k í t o t t a á t , D e s z t i l l á c i ó s e l j á r á -

soknál midőn a bromot elemi á l l a p o t b a i g y e k e z t e k v in-

ni a n n é l k ü l , hogy a k lor szabaddá v á l t volna, s z i n t é n 

s z é l e s körben a l k a l m a z t á k a káliumpermanganátot, kü-

lönböző anyagokkal végezve a s a v a n y i t á s t . í g y phos-

phorsav&s o ldatban D. Behr. W. Palmer. G. Blumenthal. 
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T. Clarka. kénsavas o ldatban L.W. V/inkler. e c e t s a v a s 

oldatban P. Jannasch. K. Aschoff. Dehan. C. jFridheim 

IU J.Mayar-. H. Wyss v i s z o n t savanyu old aktban kálium 

Toikromátot a lka lmaztak oxydáló s z e r gyanánt . 

Swarts 1889-1)9 n Baubigny 1997-bsn a f l u -

o o r e s c e i n azon t u l a j d o n s á g á t h a s z n á l t á k f e l v i z s g á -

l a t a i k h o z , hogy elemi brom;:.al t e t r a b r o m f l u o r e s cein 

k e l e t k e z i k . -^aubi^ny e z t az e l v e t ugy m ó d o s i t o t t a , 

hogy k á l i u m b i k r o m á t t a l s z a b a d i t o t t a f a l a bromot és 

az t a lkoholos f l u o r e s c e i n o l d a t b a á t s : ? i v a t v a k o l o r i -

metr iásc j i i g y e k e z e t t meghatározni, ^asonló e l j á r á s s a l 

Lorenz Grau és Bergheimer e t i l f l u o r s s c e i n n e l k í s é r -

l e t e z t e k . 1868-ban B i l i . u jabban pedig Walter az arany 

k l o r i d o t i s m e r t e f a l , mint brom r e a g e n s t , 1898-ban 

J o l l e s a p a r a d i m e t h i l - f e n i l e n d i a m i n t h a s z n á l t a a kva-

l i t a t i v k i m u t a t á s r a , m e l l y e l Wyss i s k i s á r l e t e z e t t « B 

kóraszerrel v a l ó próbálkozása imnál a z t t a l á l t a m , hogy 

a brom meghatározására a l k a l m a t l a n , mert valamennyi 

o x i d á l ó s z e r t ő l , m e l l y e l a brom f e l s z a b a d i t h a t ó , a kém 
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s z e r broiWihoz hasonlóan m e g s z i n e s e d i k , Megemlítésre 

méltó még Weszelszky bromátos e l j á r á s a , amelynél 

kálium karbonátos közegben a bromot k loros v i z z e l 

f e l s z a b a d i t j a , bromáttá a l a k i t j a és bepárolog t a t á s 

után vizben o l d v a Kál iumjodid hozzáadása után só-

s a v v a l s a v a n y i t j a és t i o s z u l f á t t a l t i t r á l j a a szabad 

j o d o t . '3 módszerre l csak nagy mennyiségek h a t á r o l h a -

tók meg s azon próbálkozásaim, hogy a milligramm t i -

zed- s z á z a d r é s z é r e i s a lkalmazható lag:.en j á r t 

s i k e r r e l . 

Guareschi 1913-ban f e d e z t e f e l a S c h i f f 

f é l e a ldehid reagens / k é n s a v v a l e l s z i n t e l e n i t e t t f u k -

s z i n / azon t u l a j d o n s á g á t , hogy s z i n ó t csak a brom, 

a t ö b b i halogének v i s z o n t nem b e f o l y á s o l j á k . S z e r i n t e 

a r e a g e n s s e l á t i t a t o t t p a p i r c s i k «zabad bromtól i b o l y a 

s z i n ü r e s z í n e z ő d i k , mig a k l ó r t ó l s á r g á s b a r n a l e s z , jo< 

t ó i pedig v á l t o z a t l a n marad. A S c h i f f f é l e reagens 

ezratn t u l a j d o n s á g á t Wünsche i s f e l h a s z n á l t a egy kolo-

r i m e t r i á s meghatározásra, amely az Ö köz lése s z e r i n t 

k i v á l ó eredményeket ad. Alday valamint Oppenheimer 
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olyan n e h é z s é g e k r ő l t e s z n e k e m l í t é s t e z z e l kapcso-

l a t b a n , melyek m i a t t a j ó eredmények elmaradnak. 

Két u tóbbi a Wüsche-féle módszert nem v o l t a k ké-

pesek a lka lmazni , annak körülményes v o l t a és a m i a t t , 

hogy t a r t ó s ós pontos ö s s z e h a s o n l í t ó o l d a t o k k é s z í -

t é s e nehézségekbe ü t k ö z ö t t . Oppenheimer 1921-ben 

éppen a f e n t i nehézségek m i a t t a Guareschi e l v e n 

e g y e l j á r á s t d o l g o z o t t k i , melynél a bromot kar-

p o r i t o l d a t t a l / kalcium h i p o k l o r i t . / s z a b a d í t j a 

f e l és a bromfukszin s z i n é t s t a n d a r d o l d a t o k k a l 

h a s o n l í t j a össze s e z z e l egy mil l igrammig msgköze l i -

t<5 eredményeket é r t e l , Hartwich Oppenheimerrel e g y 

időben hasonlóan j á r t e l , csakhogy ő a szabaddá t e t t 

bromot kloroformmal v e t t e f a l , majd az i n d i t ó t o r 

hozzáadásaután v i z s g á l t a . Francia s z e r z ő k i s megpró-

b á l k o z t a k a G u a r e s c h l - r e á g e n s s e l , i g y Denigees és 

Chel le . a k i k az indi lcátor ö s s z e t é t e l é t és k é s z í t é s i 

módját m ó d o s i t o t t á k ós & k o l o r i m e t r i á s a h d o l g o z t a k 

a k loroform lei v o n a t t a l . Bernhard és gcko, mive l a 

Wünsche módos í to t t és a HartTfich e l j á r á s á v a l sem 
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tucitak egy milligrammon a l u l i brom mennyiséget meg-

h a t á r o z n i , abbahagyták a Schi f f - f e l e reagen333l va-

l ó k i s é r l e t e z é s t ós 1925-ben G-uareschi e l v e a l a p j á n 

e g y u j e l j á r á s k idolgozásához f o g t a k , Ök a k é n s a v v a l 

s a v a n y i t o t t v i z s g á l a n d ó oldathoz a f e n t i i n d i k á t o r t 

a d t á k ; k é t csepp k l o r o s v i z z e l j ó l ' ö s s z e r á z t á k ós a 

s z i n é t v i z s g á l t á k , c u j d ú j b ó l addig a d t a k kloros v i -

z e t , mig az i b o l y a s z i n f e l nem l é p e t t . Bernhard.Ucko 

módszerérő l Pinkussen és Román megáll api t o t t á k . hogy 

az e d d i g i e d k ö z ö t t a legnagyobb f i g y e l m e t érdemli és 

l e h e t ő v é t e s z i k i s e b b brom mennyiségek meghatározá-

s á t . i s , azonban sok h i b a f o r r á s a van, a z é r t ugv ez , 

mint az u j a b b időben k ö z ö l t egyéb e l j á r á s o k sem n y u j -

tajn^módot mindhárom halogén e g y ü t t e s maghatározására . 

Az 1929-ki évben exakt brommoghatáro-

z á s i módszer nem v o l t i s m e r e t e s még, s mivel b i o l ó -

g i a i kuta tásokban mind sürgősebbé v á l t egy olyan meg-

b i z h a t ó módszer szü Jsségessége, m e l l y e l a ha logéneket 

s azoknak l e h e t ő l e g minól k i s e b b mennyiságét pontosan 
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meghatározni l e h e s s e n , Pincussen ós Román e g y o-

l y a n u j e l j á r á s t d o l g o z t a k k i , melynek s e g i t s é g e v e l 

s z e r i n t ü k r ö v i d idő a l a t t mindhárom halogén pontosan 

meghatározható. AZ e l j á r á s k i v i t e l e a következő: A 

v i z s g á l a n d ó o l d a t o t s a l é t r o m s a v v a l s a v a n y i t v a v á l a s z -

t ó t ő l c s e r b e n három-négy ccm. kloroformmal és négy-

hat csepp Perhydrol MercJt-kel többször k i r á z z á k , , az 

e g y e s i t e t t k loroformos ki vonatokat-három— öt C e l s i u s 

f o k ú 6 $í-os konyhasó o l d a t t a l mossák, majd k á l i u m j o -

did hozzáadása után t i o s u l f á t t a l t i t r á l j á k , Zondek 

és B i e r f e n t i e l j á r á s t f e l h a s z n á l t a k a tébolyban szen-

vedők vérében l e v ő brom és jod meghatározására# Az 

1932- ben l e k ö z ö l t módszert , m i e l ő t t még az idevonat-

kozó k r i t i k á t ismertem volna, e l l e n ő r i z t e m ós e r e d -

ményeim egymástól o l y nagy mértékben v o l t a k e l t é r ő e k ^ 

hogy azokat nem haszná lhat tam. Az e l j á r á s pontos vég-

r e h a j t á s a sok t e k i n t e t b e n nemcsak nehózsegekbe ü t k ö -

z i k , hajiem egyenesen k i v i h e t e t l e n . í g y az e l ő i r á s s z e -

r i n t o jyan 6 %-os konyhasó o l d a t t a l k e l l a mosást vó-

g e z n i , melynek hőmórsó k l e t a oe&k-három—öt C e l s i u s f o k 
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közöt t v á l t o z h a t . A hőmérséklet ezen két végső h a t á r á t 

a konyhasó o l d a t n á l b e t a r t a n i nem nehefc addig, mig 

az o l d a t és a kloroform k ivonat a rázó t ö l c s é r b e ke-

r ü l . Rázás közben azonban bármennyire s i e t v e i s t ö r -
0 

t é n i k az, a 5 C - r a l e h ü t ö t t r á z ó t ö l c s é r r e l , i l l e t v e 

mig a kót f o l y a d é k s z é t v á l a s z t á s a és l e e r e s z t é s e meg-

t ö r t é n h e t i k a f o l y a d é k o k hőmérséklete a l e g j o b b e s e t -

ben 4b 1 - 2 Celz ius f o k r a emelkedik, de fe lmehet 4 8 

Celz ius f o k i g i s , amely hőmérsékleten a brom o l dó-

kon ys ág a f o l y t o n emelkedve, v e s z t e s s é g á l l be, m i á l -

t a l h i b á s eredményekhez j u t u n k . Tapasz ta la ta im s z e r i n t 

t e h á t a módszer a m e l l e t t , hogy nehézkes s o k h i b a f o r -

r á s n a k n y ú j t l e h e t ő s é g e t , s i g y k i s brom mennyiségek 

pontos meghatározására a l k a l m a t l a n . 3 módszerre l H. 

Fleischhaffiker és G. S c h e i d e r e r i s megpróbálkoztak, 

azonban már annak e l l e n ő r z é s é n é l a z t t a p a s z t a l t á k , 

hogy ez k i v i h e t e t l e n . A módszernél egy s e r e g h i b a -

f o r r á s t f e d e z t e k f e l , melyek közül a l e g l é n y e g e s e b b 

az, hogy l e g k i s e b b brom mennyiségek a megadott né-

hány csepp Perhydro l 1/lerck-től nem oxidálódnak s z a -
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"bojtíL broianá, hanem "bromid-ionná és mint i l y e n e k o l d a t -

ban maradnak, melyeket azután a k loroform nem old 

k i j s i g y maghatározni sem l e h e t . További h i b á j a , 

hogy a szabad brom a P e r h y d r o l t ó l bromiddá reduká-

l ó d i k a z é r t a Pi-^ussen-Roman-féle o i j á r á s különösen 

k i s mennyiségű brom meghatározására t e l j e s e n a lka lmat-

l a n . 

T e k i n t e t t e l a r r a , hogy u j a b b a n különösen 

a b i o l ó g i a i v i z s g á l a t o k n á l ugj^szólván k i z á r ó l a g a 

mikromeghatáfcozások jöhetnek t a k i n t e t b e , e z é r t a 

l e g ú j a b b időben m e g j e l e n t következő három mikroké-

miai módszer e l l e n ő r z é s é t , i l l e t ő l e g ö s s z e h a s o n l i -

tó v i z s g á l a t á t tetttem feladatommá, A kronologikus s o r -

rendben az e l s ő i l y e n mikromoaszer Szabó Z o l t á n t ó l 

származik és nagyon k i c s i bromid mennyiségek meghatá-

r o z á s á r a i s alkalmas l e n n e . 

A l e i r á s s z e r i n t 100 ccm. főzőpohár-

ban l é v ő 10 ccm, v i z s g á l a n d ó o l d a t h o z , mely 10-360 

bromot t a r t a l m a z , 1 g . k r i s t á l y o s Kaliumbicarboná-

t o t és a szükséges k l o r o s v i z e t ad juk, mely azonban 
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24 ó r á n á l nem r é g i b b ós ccm-kint l e g a l á b b 4 . 5 mg. 

szabad k l ó r t t a r t a l m a z . A s z b e s z t lapon h e v í t j ü k , 

hogy élénken p á r o l o g j o n , s abban a p i l l a n a t b a n , a-

mikor az anyag kezd megmerevedni, l e v e s s z ü k a l á n g -

r ó l . A maradékot 20 ccm. v izben o l d j u k és á l l a n d ó 

keverés m e l l e t t 5 ccm. 1 JÍ-os f e n o l o l d a t o t öntünk 

hozzá, azután 5 p e r c n y i á l l á s után egy- két s z e -

mecske / 2-5 mg. / k a i . j o d i d o t ós 5 ccm. 20 fZ-oa 

k é n s a v a t adva, ó r a ü v e g g e l l e f ö d j ü k , s t o v á b b i 5 

perc múlva n/lOOO t i o s z u l f á t t a l a szabad jodot meg-

t i t r á l j u k , 0 . 1 %-oz keményítő o l d a t j e l e n l é t é b e n # 

Az oxidáciohoz szükséges k l ó r mennyiéségét az a l á b -

b i t á b l á z a t b a n a d j a mag a s z e r z ő ; 
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A f e n t i e l j á r á s s a l hónapokon k e r e s z t ü l 

f o g l a l k o z t a m , s z i g o r ú a n a l a i r á s s z e r i n t , a n é l k ü l 

azonban, hogy e l f o g a d h a t ó eredményket értem volna 

e l . i í l d f o r d ú l t a k ugyan i t t - o t t t i z e s s z é r i á k b a n 1 -

2 percentben megegyező eredmények i s , azonban eze-

ket c s a k i s a v é l e t l e n n e k l e h e t e t t t u l a j d o n i t a n i , mert 

a k i s é r l e t e k nagy p e r c e n t j é b e n az eredmények abszo-

l ú t r o s s z a k v o l t a k . Ülgyes efedtekben ugy l á t s z o t t , hogy 

némi m ó d o s í t á s s a l , mint p é l d á u l a v i z s g á l a t á á f o l y a d é k -

nak e r ő t e l j e s f o r r a l á s á v a l jobb eredmények é r h e t ő k e l , 

de minden e s e t b e n az sem j á r t t e l j e s s i k e r r e l , 3 s i -

k e r t e l e n p r ó b á l k o z á s o k után é r i n t t e z é s b e léptem a s z e r -

z ő v e l , a k i v e l t a p a s z t a l a t a i m a t közölve ú t b a i g a z í t á s o -

kat kértem a módszer s i k e r e s m e g o l t s a érdekében. A 

v á l a s z a r r ó l v i l á g o s i t o t t f ö l , hogy az e l j á r á s vég-

zése a dolgozatban h i á n y n é l k ü l l e van i r v a , abból 

semmi sem maradt k i , azonban néh£áy momentumra mégis 

f e l h i v j a a f igyelmemet, i g y p é l d á u l a k l o r o s v i z r e . 

A k l o r o s v i z n e k t e l j e s e n f r i s s n e k k e l l l e n n i e ós köb-
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cantimé t a r é n ként l e g a l á b b 4 , 5 mg-ot k e l l t a r t a l -

maznia, mert c s a k i l y e n töménységű ós f r i s s k loros 

v i z s a l é r h e t ő k e l j ó eredmények. Azonkívül a k l o r o s 

v íznek e l ő á l l í t á s á n á l gondosan k e l l e l j á r n i ós kón-

s a v v a l j ó l meg k a l l mosni, továbbá azt az e l ő í r á s t 

i s pontosan be k e l l t a r t a n i , hogy a poharat abban 

a p i l l a n a t b a n vegyük l e a l á n g r ó l , midőn annak & 

t a r t a l m a éppen megmerevedik, 

3 f i g y e l m e z t e t é s e k után ú j b ó l egész 

s o r o z a t meghatározást vég estem, azonban az eredményit* 

most sem. v o l t a k egyöntetűek, vagy jobbak, mint az -

e l ő t t , i3 s o r o z a t o s s i k e r t e l e n s é g e k után a v é l e t l e n 

f o l y t á n s i k e r ü l t a s z e r z ő v e l személyes é r i n t k e z é s t 

t a l á l n i , aki s z í v e s e n v á l l a l k o z o t t a r r a , hogy l a b o -

ratóriumunkban e g y ü t t e s e n végezzük 3 l a módszer e l -

l e n ő r z é s é t , M i e l ő t t a k í s é r l e t e k h e z hozzá l á t t u n k 

v o l n a , a k l o r f e j l e s z t ő k é s z ü l é k e t e l l e n ő r i z t ü k , i l -

l e t ő l e g a z t t e l j e s e n s z ó t s z e d v e 3 t i s z t í t v a ú j r a 

t ö l t ö t t ü k és olyan k loros v i z e t k é s z í t e t t ü n k á l l á n -
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dóan, amely 5-7 mg, h a t á s képes k l ó r t t a r t a l m a z o t t 

köbcent iméterenként . A meghatározásokat négyes s z é -

r i á k b a n végeztük, 10-100 p közÖtt,s c s a k a 2 4 - i k 

s z é r i a után, melyek között nagy percentben megközel i-

tő eredmények i s v o l t a k , s i k e r ü l t a h i b a f o r r á s o k a t 

m e g á l l a p i t a n i , melyek a k i f o g á s t a l a n eredményket ez-

ufctAi i s g á t o l t á k , noha minden l é p é s t a laposan á tgon-

d o l v a pontosan végeztünk, s ő t a t i o s z u l f á t b e á l l i -

t á a a i s a s z e r z ő módszere, i l l e t ő l e g a módszernél 

megadott módon t ö r t é n t . A f i g y e l e m ekkor a b e p á r l á s -

r a t e r e l ő d ö t t , he lyesebben a l á n g o k r a és s i k e r ü l t 

megál lapi t a n i , hogy a s o r o z a t o s s i k e r t e l e n s é g e k f ő 

oka az v o l t , hogy az i t t e n i v i l á g i t ó g á z nyomásának 

f o l y t o n o s v á l t o z á s á v a l a lángok i n t e n z i t á s a i s á l l a n -

dóan v á l t o z i k , m i á l t a l az i l j # n módon t ö r t ó n t b e p á r l á s 

m e l l e t t az Oxidáció nem megy t e l j e s e n végbe. 

Szerző ugyani s a munkáját a t i h a n y i 

B i o l o g i a i I n t é z e t b e n k é s z i t e t t e e l , ahol a v i l á g i t ó 

g á z t h á z i l a g á l l i t j á k e l ő , ami a z z a l a nagy •lőnnye.l 
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b i r , hogy nyomása nem v á l t o z i k , i l l e t ő l e g a nyomása 

mindig ugyanaz, t e h á t az e l ő r e b e á l l i t o t t égők napo-

kon, heteken k e r e s z t ü l ugyanazzal az i n t e n z i t á s s a l ág-

nak, mint a b e á l l í t á s ' nap ján, mert az ö s s z e s lángo-

kat egy közö3 c s a p p a l n y i t j á k ós z á r j á k . Szerző t e -

hát akkor, mi kor a dolgozatában a b e s z á r i t á s f o k á t 

az élén* páro lgásban a d t a meg, s i k e r ü l t e f i g y e l m é t 

önkénte lenül i s az a körülmény, hog - a v á r o s i v i l á -

g i tógáz nyomása nem naponként, de néha percenként i s 

v á l t o z h a t i k , á i g y a bepárolog t a t á s nem t ö r t é n i k 

e g y e n l e t e s e n , s ő t a l e g t ö b b s z ö r e l i s húzódik, ami 

az o x i d á c i o k v a n t i t a t í v l e f o l y á s á r a hátrányos l e h a t . 

A bepárolog t a t á s t t e h á t ugy c é l s z e r ű végezni , hogy 

az 100 ccm-es i jr lenmeyer lombikban á l l a n d ó f o r r a -

l á s m e l l e t t t ö r t é n j e k , v i g y á z v a te rmészetesen a r r a , 

hogy k i ne f r ö c c s e n j e n é s , hogy a vége f e l é t u l ne 

h v i t s ü k az edényt, e z é r t i l y e n k o r a l á n g o t k i s s é l e -

c s a v a r j u k , A főzőpohárban vs.ló p á r o l o g t a t á s h e l y e t t 

-Srlenmeyer lombikban a f e n t l e i r t módon va ló f ó r r a -
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3-ással v é g r e h a j t o t t s , e g y ú t t a l módos i to t t e l j á r á s n á l 

t e rmésze tesen e l e s n e k a dolgozatban e m i i t e t t korrek-

c i ó k . 

A lángon k i v ü l néh&iy a dolgozatban 

nem e m i i t e t t j e l e n t é k t e l e n n e k l á t s z ó körülményt em-

l í t e k móg mag az a l á b b i a k b a n , amelyek a s i k e r érdeké-

ben igen f o n t o s a k , A kál iumhidrokarbonát k r i s t á l y o s 

l e g y e n , melyat durván eldőlszsölünk és midőn a v i z s g á -

landó o l d a t t a l összehozzuk, a r r a törekszünk, hogy a 

k loros v iz hozzáadása e l ő t t , melyet e l ő z e t e s e n magtit-

r á l u n k , nagyobb r é s z e f e l o l d ó d j é k , a l á n g o k a t ratat 

ugy á l l í t j u k be, hogy az o l d a t o k a b e s z á r a d á s i g á l -

landóan f o r r á s b a n maradjanak, v i g y á z v a te rmészetesen 

a k i f r ö c c s e n ó s r e ós a r r a , hogy l e h e t ő l e g egymás után 

1-2 percnyi k ü l ö n b s é g g e l s z á r a d j a n a k b e , A b e s z á r i t á s -

r a igen nagy gondot k e l l f o r d í t a n i , mert ha az edény 

t ú l h e v ü l a bromát e lboml ik , t e h á t inkább minimális 

nedvesség maradjon a lombikban, semhogy t ú l h e v í t s e 

v e s z t e s s é g á l l j o n e l ő , ami különösen k i s brom meny-
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n y i s é g e k n é l számottevő l e h e t . Amint a b e s z á r a d t 

lombikokat egyenként az a s z b e s z t r ő l l e v e s z ü k , óra-

ü v e g g e l azokat azonnal b e f ö d j ü k , s miután t e l j e s e n 

k i h ű l t e k , végezzük a követkoző l é p é s e k e t , í g y az 

e l s ő t 20 ccm. vizben o l d j u k , lemosva a lombik o l d a l á n 

e s e t l e g tapadó anyagot és p i p e t t á b ó l f o l y t o n o s ke-

v e r é s m e l l e t t £g$^^-os f e n o l o l d a t o t adunk hozzá, 

s majd g y a k o r i f e l k e v e r é s m e l l e t t 5 p e r c i g á l l a n i hagy-

juk, További 5 perc múlva 1 - 2 j o d k á l i k r i s t á l y k á t 

/ 2 - 5 mg,/ és 20 ^-os kénsavat adunk hozzá, A s a v a -

n y i t á s h e l y e s k i v i t e l e s z i n t é n igen fontos l é p é s 

és e z t ugy k e l l v é g e z n i , hogy a j ó d i á l i hozzáadása 

után a f o l y a d é k o t óvatosan f ő i k © v e r j ü k s a lombikot 

r é z s ú t o s a n t a r t v a a s a v a t gyorsan s e g y s z e r r e a d j u k 

hozzá, A£ o ldatban ugyanis a jódkáli hozzáadása 

után h i p o j o d i d e k k e l e t k e z h e t n e k , melyeket a j e l e n -

l é v ő f e n o l s z i n t é n e l n y e l i s i g y a v e s z t e s s é g e k s z á -

za lékban igen nagyok i s l e h e t n e k . Ha a l e i r t módon 

a s a v a n y i t á s m e g t ö r t é n t , öt percnyi á l l á s után n/lOOO 
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t i o s z u l f á t t a l t i t r á l j u k . Ha i g y az e l s ő számú v i z s -

g á l a t i anyagga l végeztünk c s a k azután o l d j u k a má-

s o d i k a t és végezzük a következő l é p é s e k e t , az i -

öőt pontosan b e t a r t v a , .iillőre se az o l d á s t ne végez-

zük, se a f e n o l t ne a d j u k az o l d a t h o z . Megemlitésre 

méltó még a dolgozatban közöl t t i o s z u l f á t k é s z i t é -

s i módja. 1 % a m i l a l k o h o l l a l , ázni a t i o s z u l f á t t i -

t e r é t hosszú i d e i g á l l a n d ó v á t e s z i ós i g y megkimél 

a naponkénti b e á l l i t á s f ö l ö s l e g e s munlsájától . 

A l e i r t módszer nem t a r t o z i k a legköny-

nyebbek közé j v é g r e h a j t á s a nagy türe lmet s a k ö r ü l -

b e l ü l egy és f é l órán á t t a r t ó meghatározás a l a t t 

f&kfczott f i g y e l m e t ós f e l t é t l e n p r e c i z i t á s t i g é n y e l , 

A k í s é r l e t e z ő n e k j ó l be k e l l magát e lőbb g y a k o r o l -

n i a ahhoz, hogy az e l j á r á s t k i f o g á s t a l a n u l v é g r e h a j t -

h a s s a . Mindezek d a c á r a a módszer e l ő n y e , hogy hat szoros 

jódot mérve a h ig n/lOOO t i o s z u l f á t m e l l e t t a h i -

b a f o r r á s h a t s z o r t a k i s e b b , a legnagyobb előnye azon-

ban az, hogy semmiféle k é s z ü l é k e t nem i g é n y e l . 
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A következő mikro-brommeghatározási módszer F. Hartnertő! 

származik . Szerző s z e r i n t az e l j á r á s e g y s z e r ű és a 

l e g k i s e b b brom mennyisógek i s meghatározhatók nagy 

k l o r f ö l ö s l e g e k m a l l e t t , Miután g l e i s c h h a c k e r és 
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Scheiderer k r i t i k a i munkájukban kimutatták, hogy a 

Román- f é l e e l j á r á s téves e l v e k e n épü l t f e l , s az 

a z z a l kapot t eredmények nem h e l y t á l l ó k , Hartner 

szük&égét l á t t a annak, hogy egy olyan e l l j á r á s t 

dolgozzon k i , m e l l y e l 10- 1000 bromot 100 mg. 

k l o r m e l l e t t b i z t o s a n meg l e h e s s e n h a t á r o z n i . A-

mint i s m e r e t e s Berglund és Nenoky k í s é r e l t é k meg 

a bromidot k l o r i d m e l l e t t e lemi brommá o x i d á l n i 

kál iumpermanganátta l , a a szabaddá t t e t t bromot l e -

vegő árammal j o d k á l i o l d a t b a s z i v a t v a h a t á r o z t á k 

meg. Ugy a Berglund- f é l e módszer, raint ennek s z á -

mos módosi táeai k i s brom mennyis égefe e se tében nem 

h a s z n á l h a t ó k , mert a k l o r i s szabaddá v á l i k , v i -

szont az ö s s z e s bromot ó r á k múlva sem s i k e r ü l á t h a j -

t a n i , azonban üfttner s z e r i n t , ha gyengén savanyu ol-

datban dolgozunk és mangán- s z u l f á t o t i s adunk az 

oldathoz 9. káliumpermanganátnak a k l ó r r a v a l ó h a t á -

s á t megakadályozhat juk és a bromot, ha a z t egy tö-

mény só o l d a t b ó l t e s s z ü k szabaddá a k í s é r l e t vége 
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f e l ó az o ldatban f e j l é s z t e t t közömbös g á z z a l , p l , 

s z é n d i o x i d d a l k v a n t i t a t i v e a r á n y l a g könnyen k i h a j t h a t -

j u k . 

Szerző az e l j á r á s á h o z egy olyan 

k é s z ü l e t e t h a s z n á l , mely egy lombikból ós két SZÍ-

VÓ p a l a c k b ó l á l l . Ezek m é r e t e i r e az a k i k ö t é s e , hogy 

amennyiben a lombik 100 ccm,, a pa lackok 200 ccm,-

esek l e g y e n e k , valamint a csŐ-vezetéknek ne l e g y e n e k 

é l e s h a j l á s a i és hogy azok, va lamint a lombik f a l a i 

a ü s é r l e t i d e j é n t e l j e s e n s z á r a z a k maradjanak, mivel 

a nedvesség a bromot makacsul v i s s z a - t axt j a . F e l f o -

gó edényekül 90 :12 mm Wassermann csöve ka t i r e l ő és 

a z t a t a n á c s o t a d j a az e l j á r á s e l s a j á t i t á s a érdeké-

ben, hogy addig nem szabad megnyugodni, amig l e g a l á b b 

10 k í s é r l e t k i e l é g í t ő eredménnyel nem j á r , A módszer 

k i v i t e l e röviden ugy t ö r t é n i k , hogy a bromidot és 

k l o r i d o t t a r t a l m a z ó o l d a t o t n á t r i u m s z . u l f á t t a l t e l i t -

jük ós t e l i t e t t n á t r i u m s z u l f á t o l d a t t a l 20 - 30 ccm-

re k i e g é s z í t j ü k , majd f o s z f o r és kónsavva l megsava-
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n y i t j u k s m a n g á n s z u l f á t o t adunk hozzá, & f e l f o g ó e -

dényekben pedig j o d k á l i és keményitő o l d a t o t he lyezünk, 

Gyenge s z i v á s s a l káliumpermanganátot s z i v a t u n k a 

lombikban l é v ő o l d a t b a b e z z e l 20 p e r c i g á l l a n i h a g y j u k , 

üJzután a f e l f o g ó edényeknek a megadott időközökben v a l ó 

c s e r é l é s e m e l l e t t é lénk, ds nem tu lheves l e v e g ő áramot 

s z í v a t u n k á t , majd a lombikban t e l i t e t t nati ' iumhidro-

k a r b o n á t t a l C0»-et f e j l e s z t ü n k é s ~ f e l f o g ó edénybe 

á t h a j t o t t bromot i l l e t v e a brom á l t a l szabaddá t e t t 

jodot n/1000 t i o s z u l f á t t a l t i t r á l j u k . A közlemény 

s z e r i n t a s z e r z ő ezen e l j á r á s á v a l , midőn 20 ccm. t e l i -

t e t t n á t r i u m s z u l f á t o t , 10 ccm, f i z i o l o g i a i konyhasó 

o l d a t o t és különböző brom mennyiségeket h a s z n á l t , a 

következő eredményeket k a p t a : 

ÍJUMAXÍ' NI 1 ̂  | J 3 V J-r 7-1 h~ /tf iro l(,3 <%r 

^ I jí Tv h /hí 1J* 

Az e l j á r á s t e l l e n ő r i z v e , annak minden 

f á z i s á t a legnagyobb gonddal, az e l ő i r á s pontos be-
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t a r t á s á v a l s a legkülönbözőbb brommennyisógekkel 

több száz k í s é r l e t e t végeztem, azonban a l e g e l l e n -

t é t e s e b b eredményeket értem e l . Ujabb ós u j a b b hasz-

t a l a n próbálkozásaim után a s z e r z ő v e l annak £rank-' 

f u r t i cimén közöltem ó s z l e l e t e i m a t , Levelemet azon-

ban a f r a n k f u r t i p o s t a , mivel c i m z e t t e t sem a magadott 

cimen / t,- i« a Chen s e r o l g . i n t é z e t b e n . / sem több 

más f r a n k f u r t i i n t é z e t b e n nem t a l á l t á k két hót múl-

va azon ú i e g j e g y z é s s e l k ü l d ö t t e v i s s z a , hogy c ímzett 

i s m e r e t l e n . Az e l j á r á s s i l s r e s v é g r e h a j t á s a c é l j á -

b ó l néhány hónap múlva ú j b ó l i r t a m J r a n k f u r t b a , most 

azonban a Chemiai és S e r o l o g i a i I n t é z e t i g a z g a t ó -

jának címeztem leve lemet és a j á n l v a adtaim azt f e l 

melyre néhány nap múlva Harfriertől Bad Homburgból 

megérkezet t a v á l a s z . Levelemre, melyben a z t tuda-

koltam a s z e r z ő t ő l , hogy v á j j o n nem maradtak - e k i 

a d o l g o z a t b ó l e s e t l e g e s c s e k é l y s é g n e k l á t s z ó olyan 

f o g á s o k , melyek m i a t t a módszer h e l y e s - k i v i t e l é r e 

képte len vagyok, a z t a v á l a s z t kaptam, hogy r e k l a -
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máciám után a k í s é r l e t e k e t megismétel te ós azok ha-

t á r o z o t t a n megnyifcgtató eredményekkel j á r t a k , ameny-

nyiben 150-640 jp h e l y e t t 142-620 bromot kapot t 

v i s s z a , 

3zek után nem maradt más h á t r a , mint az 

e l j á r á s t l é p é s r ő l - l é p é s r e e l l e n ő r i z n i . A vakpróba, 

melynél csupán az e l ő i r t v e g y t i s z t a / pro a n a l y s i / 

kémszerek s z e r e p e l t e k , t e h á t k l o r i d ós bromid n é l k ü l y 

a s z é n d i o x i d f e j l e s z t é s e e l ő t t a f e l f o g ó edényekben 

l é v ő j o d k á l i o l d a t nem s z í n e s e d e t t meg, a t e l i t e t t 

h idrokarbonát o l d a t hozzáadása után, amely s z i n t é n 

v e g y t i s z t a anyagból k é s z ü l t 4-15 -p bromnak m e g f e l e l ő 

s z i n e z ő d ó s t kaptam, a s z e r i n t , hogy a h i d r o k a r b o n á t o t 

1 - 2 - 3 - s z o r mostam meg. üz a r r a enged k ö v e t k e z t e t n i , 

hpgy a v e g y t i s z t a karbonát / h i d r o k a r b o n á t / kevés k l o r i -

dot t a r t a l m a z h a t , amely f e l f e d e z é s a módszer h a s z n á l -

h a t ó s á g á t két ségbe vonta, mert ugy l á t s z i k , hogy a 

k l o r i s szabaddá v á l i k a kálium permanganáttól , d a c á r a 

a gyengén savanyu oldatnak és a m a n g á n s z l f á t j e l e n l ó t é n e i 



A következő e l l e n ő r z ő l é p é s t az ösz-

s z e s r e a g e n s e k k e l e l ő í r á s s z e r i n t és c s a k "brociiddal 

k l o r i d n u l k ü l végeztem, eredményül &á adódott k i , 

hogy a v i s s z a n y e r t "brooi mennyiséget á l landóan 25-35 

7^-al kevesebbnek t a l á l t a m , mint az az a l á b b i t á b l á -

z a t b ó l k i t ű n i k . 
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Most a k í s é r l e t e k e t az ö s s z e s reagan-

s e k k e l es különböző mennyiségű elemi brommal végeztem. 
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ügy j á r t a m e l , hogy a bromos v i z e t e lőbb meg t i t -

rá l ta f f l , s miután a szabad brom mennyisége e l ő t t e m 

i s m e r e t e s v o l t , az e l l e n ő r i z n i s z á n d é k o l t mennyi-

ségnek k é t s z e r e s e t p i p e t t á b a f é l s z i v t a m , ennek f e -

l é t l e v e g ő árammal a k é s z ü l é k l o m b i k j á b a l e s z i v a t t a m 

másik f e l é t j o d k á l i o l d a t b a e r e s z t v e , meghatároz tani 

a szabad bromot. 5-500 k ö z ö t t i mennyis egekkel 

dolgozva a ' k i s e r i e t e k a z z a l a meglepő eredményekkel 

végződtek, mint az a l á b b i t á b l á z a t b ó l i s k i t ű n i k , 

hogy a szabad brom majdnem 100 ^-ban v i s s z a n y e r h e t ő -

A meghatározást t e rmésze tesen e l ő i r á s s z e r i n t f o l y -

t a t t a m l e s z é n d i o x i d f e j l e s z t é s s e l , azonkivül a lom-

b i k t a r t a l m i t f e l m e l e g i t e t t e m , annak e l d ö n t é s é r e , 

hog^ v á j j o n nem maradt - e v i s s z a az o ldatban s z a -

bad brom. Ezze l p a r a l l e l ugyanolyan bromid mennyisé-

g e k k e l i s Ö s s z e h a s o n l í t ó v i z s g á l a t o k a t végeztem, s 

a k i s é r l e t b e f e j e z é s e u tán a lombik t a r t a l m á t , s z i n -

tén f e l m e l e g i t e t t e m az e s e t l e g e s e n v i s s z a m a r a d t 

szabad brom k iűzése v é g e t t . 
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Végül a meghatározást ugy is e lvégeztem 

hogy a reagenseken k i v ü l bromidot és k l o r i d o t i s 

alkalmaztam, .bár az e d d i g i k i g é r l e t e k a z t i g a z o l -

t á k , hogy a bromidot k l o - r i d n é l k ü l sem s i k e r ü l t 

meghatározni, még kovésbfcé s i k e r ü l h e t t e h á t Klorid 

m e l l e t t . Az a l á b b i t á b l á z a t s z e m l é l t e t ő v é t e s z i , 

hogy gz eredmények mennyire e l t é r n e k egymástól , s 
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i g y azok t e l j e s e n h a s z n a v e h e t e t l e n e k . 
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Eddig i adataim b i z o n y s á g a s z e r i n t k é t s é g t e l e n , hogy 

a módszerr h i b á s e lveken a l a p s z i k , egymástól nagy-

mertekben e l t é r ő eredmenyek a r r a engednek következ-

t e t n i , e g y r é s z t , hogy a bront- o x i d á c i ó nem megy 

k v a h t i t a t i v s végbe, másresz t az elemi brom reduká-

l ó d h a t i k bromiddá, iízen f e l t e v é g e m e t az a l á t s z a t 

lg y e k s z i k a l á t á m a s z t a n i , hogy szabad brom a lombikban 

soha nem marad v i s s s a a , mert az m e l e g í t é s s e l k i ű z -

hető volna# Az v o l t t e h á t e z e k után a fe ladatom, 

m e g á l l a p í t a n i , v á j j o n a v i s s z a m a r a d t brom milyen 
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f ormában vaii a lombikban j e l e n . Többféle k i s ő r l e -

t e t vegeztsm ebben az i rányban, s a j n o s azonban e -

rsd^ienyte lenül , mart i l y e n igen k i c s i n y mennyisé-

gek k i m u t a t á s a nem <3 i k e r ü l t , 

í g y & ccm. oldatban 5-10-15-20-25-

50-50-100 ^ bromidot véve, s uzt e g y - k é t és Öt 

csepp f r i s s k l o r o s v í z z e l k s z s l v e és 0 . 1 i l l e t v e 

0 , 2 kloroformmal k i r á z v a csuppán 100 gammánál l e -

h e t e t t é s z r e v e h e t ő p o z i t í v r e a k c i ó t é s z l e l n i , Ü z u -

tán a szakirodalomból i s m e r t k v a l i t a t í v kómszerek-

k e l próbálkoztam, de e l l e n ő r z ő próbálkozásaim i t t 

sem v e z e t t e k eredményre, / l - 2 ccm. o ldatban dol-

goztam brom ionnal és szabad brommal./ 

Thallium s z u l f á t 500 bromidnál ad 

é s z r e v e h e t ő csapadékot . 

E z ü s t n i t r á t 100 y bromidnál a l i g é szrevehetően o p a l i s z -

k á l . 

Aranyklor id és Thallium s z u l f á t 450 y> bromidnál 

gyengén s á r g a s z í n e z ő d é s . 

Keményítővel 1 mg-nál s i n c s r e a k c i ó . 
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Natrium f l u o r e s c e i n n é l a h a t á r meghatározhatat lan# 

Fenilen-diamin 3 mg, brommal a l i g r e a g á l . 

Paradimetilfenilendiamin 100^ Brom-nál van a h a t á r , , 

A harmadik mikro-brom-meghatározási 

e l j á rásnuk S.H. Bertram a s z e r z ő j e . Mióta s z e r v e k 

és b i o l ó g i a i f o l y a d é k o k b a n l é v ő bromnak k v a n t i t a t í v 

megismerése az érdeklődés középpont jába k e r ü l t , u j -

jabb ós u j a b b s z e r z ő k igyekeznek ezen igen k i s brom 

mennyiségeket módszere ikke l meghatározni, A Zondek 

és B i e r á l t a l a l k a l m a z o t t Ifocussen és Román e l j á -

r á s a , az idevonatkozó t á r g y i l a g o s k r i t i k a s z e r i n t 

i s h a s z n á l h a t a t l a n , A brom ionnak k l o r i o n t ó l YAló 

e l v á l a s z t á s a és meghatározása eddig v a l ó s z i n ü l c g 

a z é r t v o l t nehéz dolog, mive l ezek o x i d á c i o s poten-

t i á l j a közel e s i k , továbbá nem könnyű. dolog éppen 

e z é r t olyan o x i d á l ó s z e r t t a l á l n i , mely a bromra 

s p e c i f i k u s lenne, i l l e t v e a k l ó r r a h a t á s t a l a n , az 

e d d i g i e l j á r á s o k nagyobbrész t a Berg luna f é l e p e r -

manganátos e l j á r á s módos i t á s a i , melyeknél a k l o r i s 

szabaddá v á l i k , a brom v i s z o n t bem megy á t k v a n t i -
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t a t i v e , A s z e r z ő a Hartner f é l e e l j á r á s r ó l e lőbb a z t 

á l l a p i t j a meg, hogy a sair-koncentrációnak c s e k é l y 

v á l t o z t a t á s a t e l j e s e n h ibás eredményre v a z e t # ké-

sőbb azonban b o v a l l j a , hogy 3/4 év óta sok száz k í -

s é r l e t e t v é g z e t t i l y e n módszerekkel, melyek az i r o -

dalom s z e r i n t mint f e l t é t l e n megbizhatók s z e r e p e l -

t e ^ azonban magnyugtató eredmény n é l k ü l , 

Bertram egy olyan módszert közöl , mellyé! 

igen k i c s i 5- 10 JT bromid nagy f e l e s l e g k l o r i d ós 

jodid m e l l e t t , meghatározható. Az e l j á r á s lényege a 

bromid ionnak k é t s z e r e s o x i d á l á s a szabad brommá egy 

olyan f o r r á s b a n l é v ő o ldatban, mely káliumpermanga-

n á t o t t a r t a l m a z , m e g s a v a n y i t v a k á l i u m b i s z u l f á t t a l 

és p u f f e r o z v a kálium s z u l f á t t a l * A s a v k o n c a n t r á c i o 

ugy van b e á l l í t v a , hogy a k l o r nem o x i d á l ó d i k , a j o -

did v i s z o n t k v a n t i t a t i v e j o d s a v v á a l a k u l á t . Az o x i -

dáló h a t á s t a k á l i u m b i s z u l f á t , a k á l i u m s z u l f á t és a 

káliumpermanganát töménysége nagyban b e f o l y á s o l j a és 

az a l á b b i t á b l á z a t ezen anyagoknak ama arányát mutat-
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j a , mely m e l l e t t az o x i d á c i o a l egkedvezőbb. 
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Tehát f e n t i t á b l á z a t a z t m u t a t j a , hogy 

2 . 5 g , k á l i u m b i s z u l f á t és 5 g , k á l i u m s z u l f á t , valamint 

1 ccm. hidegen t e l i t e t t káliumpermanganát o l d a t j e l e n -

l é t é b e n a brom k v a n t i t a t i v a v i s s z a n y e r h e t ő , mig a k lór-

nak egy c s e k e l y , mintegy 0 ,45 %-a. megy á t az e l s ő ' 

d e s z t i l l á c i ó a l k a l m á v a l . A következő t á b l á z a t azt mu-

t a t j a , hogy 2 . 5 g . b i s z u l f á t , 5 g . k á l i u m s z i l f á t és 

különböző mennyiségű permanganát m e l l e t t a permanganát 

az átmenő brom ós k l o r mennyiségét mennyire b e f o l y á s o l -

ja* 
kJU- °H °*-U*r 4v 6Í Jlfku UmoT ^ 

ou JX'V-
a? <SD <S> 

i 1H 
i " )* í f l . 

Jzerző t e h á t ugy t a l á l t a , hogy 2 . 5 g . k á -
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l i u m b i s z u l f á t és 5 g , k á l i u m s z u l f á t m e l l e t t 1 ,5 ccm. 

káliumpermanganát az a legkedvezőbb mennyisege utób-

b i n a k , mely m e l l e t t a brom k v a n t i t a t i v a átmegy, a az 

átmenő k l ó r mennyisége a l e g k i s e b b . Az a n a l i z i s vég-

zése ugy t ö r t é n i k , hogy a n i t r o g é n mentes és a h a l o g é -

n e k e t , mint ionokat ta r ta lmazó v i z s g á l a n d ó o l d a t -

b ó l 50 ccm.-t d e s z t i l l á l ó készülékbe öntünk, A ké-

s z ü l é k így 300 ccm-es j é n a i d e s z t i l l á l ó lombikból 

ós b e c s i s z o l t függ&legesen l e felémenő hűtőből és a 

k e t t ő t ö s s z e k ö t ő csőből á l l , A lombikban a s z ü k s é g e s 

r e a g e n s e k e t , néhány üveggyöngyöt ós 50 ccm-t a v i z s -

gálandó anyagból te szünk, A lombikot t e l j e s g á z l á n g -

g a l h e v i t j ü k és f e l f o g ó edényül 45 ccnt-nél megje-

l ö l t 50 ccm- es ]3rlenmaver lombik s z o l g á l , mely-

ben 5 ccm, 0 , 1 /S-os j o d k á l i o l d a t ós 2 ccm, héhány 

k r i s t á l y k a k á l i u m b i s z u l f á t t a l m a g s a v a n y i t o t t v i z f o g -

l a l h e l y e t , A hűtő vége a f e l f o g ó edényben l é v ő f o -

l y a d é k b a merül . Ha 45 ccm.-t l e d e s z t i l l á l u n k , az e g é s z 

k é s z ü l é k e t a laposan m e g t i s z t í t j u k és az e l s ő d e s z t i l -
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látumot ugyanazon r e a g e n s e k k e l másodszor i s l e d e s z t i l l -

l á l j u k , Az i g y n y e r t második d e s z t i l l á t u m a "brommal 

a e q u i v á l e n s mennyiségű jodot t a r t a l m a z z a . A második 

d e s z t i l l á c i ó a l k a l m á v a l a f e l f o g ó edénybe 10 csepp 

1 ^-os keményítő o l d a t o t i s adunk,/ az a módosi tás , 

mely az e r e d e t i munkában nem s z a r e p e i , a Boch# Z 

266 k ö t e t 4-6 f ü z e t é b e n j e l e n t meg./ Ezután a második 

d e s z t i l l á t u i n o t harmadszor i s l e d e s z t i l l á l j u k 5 csepp 

4 - s z e r normál k ó n s a w a l megsavanyi tva egy egészen t i s z -

t a második készü lékben, de e l v é g e z h e t ő az el3Ő készü-

lékben i s , ha a z t oxa la^avas k ó n s a w a l e l ő z ő l e g alaposan 

k i t i s z t í t o t t u k , a f e l f o g ó edényben i t t 2 csepp 4/n 

kénsavat 10 csepp 1 ^í-os kéményitő o l d a t o t ós egy k i s 

j ó d k á l i k r i s t á l y n a k 3ccm, vizben való o l d a t á t ö n t j ü k . 

Ha 10 ccm-t l e d e s z t i l l á l t u n k c s e r e i j ü k 

a f e l f o g ó edényt és a szabad jodot n/1000 t i o s z u l f á t t a l 

t i t r á l j u k , 

A f e n t i módszer, amint a l e Í r á s b ó l i s k i -

t ű n i k , nem t a r t o z i k a legkényelmesebbek közé, különö-

teen, ha c s a k egy készü lék á l l r e n d e l k e z é s ü n k r e , Az osz-
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s zes süvege dérivé ka t e lőbb l ú g g a l , azután o x a l s a v a s kén-

s a v v a l s végül t i s z t a v i z z e l a laposan ki k e l l t i s z -

t i t á n i . Az egyes d e s z t i l l á c i o k után ugy a lombikot és 

az ös szekötő c s ö v e t , mint a hűtőt a laposan meg k e l l 

mosni, ami a k i s é r l e t e t k i s s é hosszadalmassá és ké-

nyelmetlenné t e s z i . 

13 m ó d s z e r r e l 100-300 "bromtdot 30-3000 

k l o r i d m e l l e t t , v e g y t i s z t a kémszerekkel e l f o g a d h a t ó 

eredménnyel határoztam meg, 100 j p -án a l u l i mennyi-

s é g e k n é l azonban csak 300 k l ó r r a l s i k e r ü l t jó eredményt 

e l é r n i . Megjegyzendő továbbá, hogy a szerHŐ a v e g y s z e r e i 

minőségére nézve " Handelsreine " v a l ó s z i n ü l e g " che-

mice purum " f é l e s é g e t g o n d o l t , k í s é r l e t e i m n é l azon-

ban nem p r o a n a l y s i kémszerekkői egymástól t e l j e s e n 

e l t é r ő , a b s z o l ú t r o s s z eredményeket kaptam. A követ-

kező t á b l á z a t o k különböző brom mannyisegeknek 100-300jp 

bromid és S0*30é0 k l o r i d d a l , 10-50 "^bromid és 300.jp 

k l o r i d d a l és 10-50^bromid és 50-3000 k l o r i d d a l t a l á l t 

eredményeit t ü n t e t i f e l . 
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