
mein Zitrtt abnehmen kiinnte; um so mehr, als 
gerade der  Regierungschemiker, um den es sich 
hier handelt, mich vor einigen Monaten besucht 
und es sich dabei herausgestellt hat, d d  er m e i n e n  
Standpunkt in der  betreffenden Frage teilt. 

Zurich, 29. h k r z  1093. G .  r,ulfgb. 

b r i c h t  gehalten, zu antworten?). Bus seiner 
Antwort aber erhellt klar, daB e r  gar  nicht 
verstanden hat, was und  wie ich ihm entgegnet 
habe. Es ist daher jede weitere Auseinander- 
setzung zwecklos, und ich besch rhke  mich 
darauf, seine neuerlichen Auslassungen hiermit 
zuriickzuweisen. Ich  verzichte damit auch auf 
Richtigstellung mehrfacher Ungenauigkeiten in 
seinen Ausfiihrungen einschlidlich der dem Tat- 
bestande diametral zuwiderlaufenden Bemerkung 
in der  Fullnote. 

Bemerkung 
zn der Entgegnnng des Herrn Winteler. 

Von F. Foerrter. 

Auf die Entgegnung'), mit welcher ich 
kiirzlich die van W i n t e l e r  gegen mich gerich- 

Analythche Chemie. 
.1I. L. J. Simon. Volnmetrisehe Bestimmnng des 

Hydroxylamin8. (Compt. rend. 186, 1339,) 
Daa oxalsaure Salz des Hydroxylamins ln0t sich 
in neutraler LBsnng genau mit Kaliomperman- 
ganat titrieren. Die Umsetzung erfolgt im Sinne 
folgender GleichnnE: 
2 KMn0,  + 4 [C2H, 0,, 2 (NH,OH)] = 

2C20,Mn + 2C,O,HK+ N,O + 6 N - e  5H,O. 
1 Mol. KMn04  entspricllt ako  4 Mol. NH,OH. 

Der Endpunkt der Titration ist trotz des aus- 
fallenden oxalsauren Mangans gut erkennbar. In 
neutraler LBsong tritt keine Einwirkung aof die 
vorhandene Oxalsiure ein. 

In saurer LBsung wird dagogen die Oxalsiure 
in bekannter Weise mit oxydiert. 

Die Oxydation des Hydroxplaminsulfats mittels 
Kaliumpermanganat vollzieht sich in neutraler 
Lrisung nach folgender GI&hnn,o: 
4KMn0,  + 5 [H2S0, 2(NH20H)] = 4MnS0, + 

I<,SO, + 2 K N 0 ,  + 2 N , O  + 4 N  + 20H,O. 
Bei Gegenwart von Schwefelsiiure wird auch 

das gebildete Kaliumnitrit weiter oxpdiert. In 
ghnlicher Weise verhilt sich das salzsaure Hydr- 
oxylami n . 

Fiir die Bestimmung des Hydroxylomins in 
seinen Salzen fiigt man zo der neotralen L6sung 
eine Lbsong von oxalsaurem Uinatriumsalz und 
zwar auf 1 Mol. schwefelsaures Hydroxylamin 
m i n d e s t e n s  1 Mol. C,O,Naa. Bei geeigneter 
Verdiinnung tritt keine Fiillung ein und mittels 
Kaliumpermanganat l in t  sich die Titration in 
gleicher Weise aosfhhren, als ob nur reines oxal- 
saures Hydroxylamin vorliegt, d. h. auf 4 Mol. 
Hydroxplamin wird 1 Mol. K Mn 0, verbraucht. 

Will man dagegen die Titration in saurer 
LBsung ausfiihren, so moo die zugefiigte Menge 
oxalsaures Natrinm genau abgezogen werden. Bei 
der Titration entspricht dann der KMnOc-Verbrauch 
sowohl dem vorhandenen Hydroxylamin als aoch 
dem zugesetztem oxalsaoren Salz. 

Daa reine oxalsaure Hydroxylamin eignet sich 
gut f i r  die Titerstellung des Kalinmpermanganats. 

-6r- 

I) Diese Zeitschr. 1903, 134. 

A. Thiel nnd A. H. Eieser. Znr Bestimmnng des 
Zinks als Sdfld. (Z. anorg. Chem. 34, 198.) 

In LBsnngen, welche von anderen Metallen frei 
sind, kann Zink als Solfid in folgender Weise 
bestimmt werden: Die LBsuog wird in einen 
Er l enmeyerko lben  von 50 ccm gebracht, mit 
Ammoniak bis zur Lbsnng des zonbcbst ent- 
standenen Niederschlags versetzt und Schwefel- 
ammonium im UberschnB hinzugegeben. Dann 
wird das RBlbchen unter Einleiten eiues Loft- 
stromea im Waaserbad erhitzt, bis die LBsong 
verdampft ist, der Riickstand 1h-l Stuode auf 
1200 erhitzt nnd darauf im Schwefelwasserstoff- 
strom gegliiht. Beim Gliihen m d  a l l m t i h l i c h  
angewirmt werden, wenu das Zink als Chlorid 
oder Nitrat vorhanden war, beim Snlfat kann 
man sofort stsrker erhitzen. Im letzteren Falle 
mufl schliefllich mit einem T e c l  obrenner erhitzt 
werden, i n  den ersteren genhgt ein gewehnlicher 
B n n s e n  brenner. Enthiilt der Riickstand Am- 
moniumnitrat, so findet eine kleine Explosion statt, 
welche die Resultate nicht beeintrichtigt. Datl 
erforderliche Ammoniak und Schwefelammoniom 
mu0 riickstandslos verdampfen ; da beide KBrper 
nicht nnweaentliche Mengen aus den Glasflnschen 
IBsen, so empfiehlt es sich, sie in paraffinierten 
Flaschen aufzuhewahren. KL. 

H. Banbigny. Zw Bestimmnng des Mangam. 
(Compt. rend. 13& 965.) 

Der Verf. benutzt folgende Arbeitsweise: 
Die LBsung des Yangansalzea wird schwach 

angesiiuert; man fiigt oine filtrierte Ldsung von 
Ammoniumpersulfat hinzh und erwirmt aof dem 
kochenden Wasserbade. Durch die Zersetzuog 
des Persulfats durch Bildung von Bisulfat ist die 
Fliissigkeit nach der Oxydation stets sauer. Wenn 
die Entwicklung von ozonischem Sauerstoff sich 
verlangsamt, hbrt man mit dem Eihitzen auf. 
Man kiihlt ab  durch Eintauchen des GefaDes in 
kaltes Waaser, und fiigt zur k a l t e n  LBsung 
einige Tropfen Alkohol hinzu, falls sich eine 
geringe Menge Permanganat gebildet haben sollte. 

Die entfarbte Fliissigkeit wird abfiltriert nnd 
der Niederschlag als Mn304  zur Wsgung gebracht. 

2) Diese Zeitschr. 1903, 253. 




