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49. L. Moeer und J. Ehrlich: Die Trennung  des Arsens 
vom Wolfram, Vanadin und MolybdtLn mit Methylalkohol im 

Luftstrome. 
(Eingegangen am 19. November 1921.) 

Vor nunmehr neun Jahren hat der eine von uns gemeinsam mit 
F. P e r j a t e l  gezeigtl), daB man eine quantitative Trennung des drei- 
wertigen Arsens vom Antimon und anderen Metallen bei Wasserbad- 
Temperatur durch die Verf l i ich t igung d e s  A r s e n s  z. T. a l s  
Arsenigsiiure-methylester, z. T. a l s  A r s e n t r i c h l o r i d  im Luft: 
strome erzielen konne. Die Scheidung des Arsens lal3t sich auf 
diesem Wege von allen Metallen durchfuhren. Wegen seiner ein- 
fachen Ausfuhrbarkeit gegeniiber der Destillation im Chlorwasserstoff- 
Strome hat das Verfahren Eingang in die analytische Praxis und auch 
in den Hochschul-Unterricht gefunden. 

I. Wolf ram-  Arsen. 
Irn Polgenden wurde nun versucht, das Arsen auch quantitativ 

vim Wolfram nach unserem Verlahren zu trennen. Diese Trennung 
gehort bekanntlich zu den schwierigeren analytischen Aufgaben und 
hat nebon dem theoretischen Interesse heute wegen der Industrie der 
Netallfaden-Lampen auch praktische Bedeutung 9. Die IIauptursache 
des MiBliogens dieser Scheidung liegt darin, daB die ArsensZiure mit 
der Wolframsiure relativ bestlndige Komplexverbindungen bildet, 
iiber deren Zusammensetzung noch keineswegs vollkommene Klarheit 
henscht. Dieee Komplexe lassen fich nach Kehrmann*)  wohl durch 
Kochen mit Natronlauge zerstiiren ; wird dann gleich reduziert und 
neuerlich mit Salzsiiure angesiueit, so bilden sie sich nicht wieder, 
und man kann die Destillation vornehmen; nachteilig ist dabei das 
hierdurch entstehende groBe Flussigkeitsvolumen. D i e c  k mann und 
H i l p e r t  9 driicken die Ansicht aus, da13 Arsentrichlorid durch Ad- 
sorption von der Wolframsjure zuruckgehalten wird. Sie zerstoren 
erst nach K e h r m a n n  den Komplex des tiinfwertigen Arsens mit der 
Wolframsiiure, reduzieren, destillieren, unterbrechen den letzteren Vor- 
gang, filtrieren und liken abermals in Natronlauge zur Zerstorung der 

1) L. Moser  und F. Perjatel ,  M. 33, 797 [1912]; daselbst ouch Zu- 

2) G. Vortmann, Ubungsbeispiele UBW., 4. Aufl., 1919, Deuticke,  

3) H. A r n o l d ,  2. a. Ch. 88, 81 [1914]. 
4) Kehrmann, B. 80, 1813 [1887]. 
5) Dieokmann und Hilpert ,  €3.46, 152 [1913]. 

sammenstellung der Literatur bis zu diesem Zeitpunkte. 

Wien. 
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Oberfliiche d'es WO, und destillieren neuerlich. Dadurch wird das 
Verfahren langwierig, da die Destillation nicht in einem Zuge durch- 
gefuhrt werden kann; es gibt aber nach ihren Angaben brauchbare 
Ergebnisse. In einer zweiten Mitteilung l) wird die Uberfiihrung der 
Wolframsiiure i n  eine liisliche Komplexverbindung mit der Phosphor- 
siiure emptohlen, was aber, wie wir zeigen werden, rnit anderen 
Mitteln viel vorteilhafter zu bewerkstelligen ist. 

Da nun auch das dreiwertige Arsen Schwierigkeiten bei dieser 
Trennung bietet, obgleich komplexe Verbindungen der arsenigen Siiure 
mit der Wolframsiiure nicht bekannt sind, so wurde durch Vorver- 
suche, welche mit synthetischen Mischungen aus Natriumwolframat, 
Nas WO, + 2H20, uod aus Arsentrioxyd (Rah lbaum)  ausgefiihrt 
wurden, festgestellt, dad nach unserem Verfahren besonders dann zu 
wenig Arsen im Destillate gefunden wurde, wenn viel WOa und wenig 
Arsen vorhanden waren, diese Fehlmengen bewegten sich je nach den 
Versuchsbedingungen zwischen 6 und 40 Ole2). Auf Grund dieser Ver- 
suche neigten wir zur Annahme, daB das Arsen mechan i sch  zuriick- 
gehalten werde; die Wolframsiiure zeigt ja grode Neigung, kolloidale 
Losungen zu bilden. Die Versuche ergaben weiter, daB viel mehr 
Arsen dann zuruckgehalten wird, wenn man von Wolframaten aus- 
ging statt von Wolframsiiure; dieses Verhalten stimmt damit iiberein, 
da13 frisch gefiillte Wolframsiiure einen hiiheren DispersitPtsgrad als 
das trockne Handelsprodukt bat und daher mehr Arsen zuruckhalten 
wird als das letztere, ferner, daB mit steigenden Wolframmengen auch 
die irn Ruckstande verbliebene Arsenmenge griiBer wird. 

Es war also notwendig, zuerst die B i ldung  k o l l o i d a l e r  
Wolf ramsi iure  zu v e r h i n d e r n ;  dies konnte entweder durch Aus- 
flockung oder oberfiihrung in eine hochdisperse Losung gescbehen ; 
in beiden Fiillen werden dann die Adsorptionserscheinungen voraus- 
sichtlich verriogert werden. Die Ausflockung der Wolfrimsiiure er- 
reichten wir durch Zusatz von konz. Schwefelsaure zu dem Gemisch 
aus Natriumwolframat und arseniger Saure; durch liingeres Kochen 
schied sich die Wolframsiiure in dichten gelben Flocken ab. Nach 
dem Abkiihlen wurden dann unter Wasserkuhlung tropfenweise 50 ccm 
konz. Salzsliure zugefiigt, der Kolben ins Wasserbad gebracht und die 
Destillation im Luftstrome unter Methylalkohol-Zusatz vorgenommen. 

Die Ergebnisse einiger solcher Bestimmungen waren die fol- 
genden : 

I) Dieckmann und Hilpert ,  B. 47, 2444 [1914]. 
Eine grot30 Anzahl von Analysenresultaten und weitere Einzelheiten 

sind in der Dissertation von 3. Ehrlich enthalten. 
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Angew. Nas WO1 + 2 Err0 0.3446 g, Ass03 0.1522 g ;  gef. AsaOs 0.1475 g 
(- 3.090/& - Aogew. NanWOI + 2H90 0.1223 g, Ass03 0.1368 g; gef: As& 

Die Versuche zeigen, daB die k o l l o i d a l e  WolframsPure wohl 
weit m e h r  Arsen adsorbiert; immerhjn b l e i k n  aber  auch rnit der 
ausgeflockten Wolframsiiure noch erhebliche Mengen von Arsen zu- 
ruck; demnach verapricht dieser W e g  analytisch keinen Erfolg. Nun- 
mehr war die zweite fruher genannte Miiglichkeit i n  Betracht zu 
ziehen, die W o l f r a m s H u r e  i n  Losung  z u  b r i n g e n ,  was am 
ehesten durch H e r s t e l l u n g  e i n e r  l o s l i c h e n  E o m p l e x v e r b i n -  
d u n g  zu erreichen war. Dabei war zu berticksichtigen, daB nur 
solche Stoffe gewiihlt werden durften, welche in Wasser und ltonz. 
SalzsHure leicht loslich sind, um davon geniigende Mengen zusetzen 
zu' kiinnen, ohne das Gemisch rnit Wasser erheblich verdiinnen zu 
miissen. 

Ea war naheliegend, zuerst an die Weinsaure ,  welche in der analy- 
tischen Chemie vielfach zur Herstellung 16slicher Komplexe T7erwendung findet, 
zu denken; schon Rose') empfahl sie zur Trennung des Wollrame vom Mo- 
lybdln, und spgter gibt Nicolardot2)  an, da13 man die Lasung eines 
Wolframates in Gegenwart vou Weinsaure ansiiuern k6nn6, ohne da13 Wolf- 
ramsfiure ausfalle, und schlieBlich verljlbntlichten Rosenheim und I tz ig3)  
Studien znr AufkIPnng der Konstitution soleher I(omp1esrerbindun~en. 
Ebenco liefert die Oxals i lure  losliche Komplexe"), und Gernez  folgert 
aus dem Umstande, daB wolframsaure Salze das Drehuugsvermbgen von 
Weinsaure, ?lpEelsiiare, Mannit usw. beeinllussen, da13 sich dime Stoffe zu 
chemischen Komplexen verbinden miissen. Nach Rosen heim6) sind es vor 
allem jene Oxy-siiuren der Fettreihe, welche die OH-Gruppe i n  der a-Stellung 
enthalten, und von der aromatischen Reihe nur die o-Oxy-sZuren oder solche 
Oxy-sfiuren, welche zwei oder mehrere Eydroxylgruppen in der ortho-Stellung 
zueinander enthalten. Letzteres scheint auch fhr die Phenole zu gelten; so 
wirkt das Pyrogal lo l  sehr Ieicht in obigem Sinne auf die Wolfratustiare 
ein, wiihrend Phloroglucin nicht imstande ist, die Fallung mit Salzsriare zu 
verhiadern. 

Die ersten Versuche, welchen die obige Uberlegung zugrunde 
lag, wurden mit P y r o g a l l o l  ausgefiihrt, das  sich als ein i m  Wasser 

0.1356 g (- 0.88O/o). 

1) Rose-Finkener ,  Handbuch d. analyt. Chemie, 6. hufl., Bd. 11, 

2, Nicolardot ,  C. r. 144, 859 [L907]. 
3, Rosenheim unh I t z ig ,  B. 33, 707 [1900]. 
3 Rosenheim,  Z. a. Ch. 4, 353 [1893]. 
5, Gernez,  C. r. 104, 783 [1887]; 105, 803 [1887]; 106, 1527 [1888]; 

108, 942 [1889]; 109, 151, 769 [1889]; 110, 529, 1365 [1890]; 111, 792 
[1890]; 112, 226, 1360 [1891]. 

S. 358. 

6, Rosenheim,  a. a. 0. 
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und in  Salzsiiure auflerordentlich leicht lSslicher Stoff besonders hiereu 
eignen rnuSte. Bringt man eine Pgrogallol-Losung mit einer solchea 
von Natr~umwo~framat  zusarnmen, so entsteht zufolge der  alkalischen 
Reaktion des Woltramates eine weingelbe Fiirbung, die beim Er-  
w8rmen dunkler wird; durch Zusatz von konz. Salzsaure fiillt beim 
Erwarmen ein schwarzbraun(er, flockiger Niederschlag aus, der sich 
i n  einem Siiure-Uberschud mit braunvioletter Farbe lost, und es bleibt 
nun die Lbsung auch nach laogem Stehenlassen klar, wenn nur  der 
S i i u r e - U b e r s o h u f l  ein genugend g r o d e r  war. 

Einige orientierende Versuche, welche mit einem eingewogenen 
Gemiach von Natriumwoltramat und arseniger Siiure unter Zusatz der  
etwa 3-fachen Menge an Pyrogallol (gelbst i n  4 ccm Wasser) nach 
M o s e r  und P e r j a t e l  ausgefuhrt wurden, zeigten, da13 nunmehr a l l e s  
A r s e n  i n  die Vorlage uberdestilliert werden konnte, jedoch war  die 
im Kolben verbliebene Liisung zufolge der Abscheidung eines Nieder- 
schlages getriibt. Dieser Niederschlag war wohl arsenfrei; immerhin 
verrnag er aber  das  Luftzuleitungsrohr zu verstopfen, so dad es jeden- 
falls vorteilhafter ist, seine Bildung zu verhindern, was durch einen 
von Haus aus griideren Zusatz von Salzsiaure moglich ist. In  der 
fdgenden Vorschrift wurden diese Erfahrungen bereits berucksichtigt. 

Die Einwage der. arsenhaltigen Substanz betrege nicht mehr, als einem 
Gehalt von 0.2 g As903 entspricht; die Menge des Wolframates kann auch 
eine grijl3ere sein, jedoch sol1 das Gesamtvolumen der Lijsnng hiichstens 
10 ccm betragen, zu welchem. man an Pyrogallol i m  festen Zustandu uugefiihr 
die dreifache Gewichtsmenge der Einvrage hinzufcgt. Nach VerachlieBen des 
Kolbens und Verbindung mit der Vorlage taucht man den Kolben in ein 
bereits his nahe zum Sieden erhitztes Wasserbad bis zum Halse eio, wartet, 
bis das Wasser kocht, leitet LnIt in sabr langsamem Strome durch und IlBt 
dnrch den Tropftrichter 100 ccm Salzsaure (D = 1.19) (bei grBBeren Wolfram- 
mengen etwas mehr) und 30 ccm r h e n  Methylalkohol (Sdp. 64-700) zu- 
flieBen '). Nach einigen Minuten versigrkt man den Luftetrom und destilliert 
so 119 We., dann fiigt man ein Gemisch von 15 ccm konz. Salzsaure und 
15 ccm Methylalkahol dnrch den Tropftrichter hinzu, wiederholt diesen Vor- 
gang nach '/a Stde. und kann nach einer weiteren Viertelstunde die Destilla- 
tion beenden, deren Gesamtdauer ungefahr 1'1, Stdn. betriigt. Das in der 
Vorlsge befindliehe Arsentrichlorid wird jodometrisch bestimmt. Die Be- 
stimmung der Wolframsiiure im Rixkstande wird nach Zerstcirung der orga- 
nischen Substanz durch Fallung als Mercnrowolframat vorgenommen. 

Die Ergebnisse waren gute, wie die unten stehenden Zablen 
zeigen, welche aus einer griideren Anzahl von Bestimmungen heraus- 
gegriffen wurden. 

') Wilhrend des Znfliellenlaseens von Sriure und Alkohol muS man mittels 
eines Schlanches in  den Tropftrichter blasen, um den im Kolben hemchenden 
Druck zu iiberwinden. 



Angew. Ass08 0.0236 g, 
Gef. 0.0235 g, 

(Fehler 
Angew. As203 0.1290 g, 
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NasWOb + 2H40 0.3168 g, entspr. WOt 0.2122 g 
9 n 0.2126.g 

AsyOa - 0.44'/0, WOs + 0.13'/0). 
NsW04 + 2 Ha0 0.4077 g, entspr. WOS 0.2731 g 

Gef. * 0.1290 g, > n 0.2730 g 

Get. 9 0.1495 g, > D 0.2182 g 

(Fehler As30a f 0.000/0, WO, - 0.020/0).  
Angew. AsiOa 0.1500 g, NarWOk + 2 Ha0 0.3243 g, entspr. WO, 0.2172 g 

(Fehler As203 - 0 36°/o, WO, + 0.30°/,,). 
Da das Pprogallol an sich ein Reduktionsmittel ist, so kann man 

im Falle des Vorliegens von 5-wertigem Arsen die Reduktion des- 
selben zur 3-wertigen Stufe vornehmen, ohne noch eines anderen redu- 
zierenden Stoffes zu bediirfen. Nachteilig bei dem Verfahren ist die 
umstiindliche und zeitraubende Arbeit der Zerstorung des Pyrogallols. 
Aus diesem Grunde gaben wir uns mit dieser Losung der Aufgabe 
nicht zufrieden, sondern versuchten, die Pyrogallussaure durch einen 
ebenfslls bomplexbildenden Stoff zu ersetzen, welcher aber leichter 
entfernbar ist; als solcher erwies sich Oxals l iure  als sehr geeignet. 
Die Trennung des Arsens verlanft q u a n t i t a t i v  und die Zerstorung 
der organischen Substanz geht rascher vor sich. Weniger giinstig 
gestalten sich die Ergebnisse mit Weinsiiure. Bei geringen Mengen 
Wolframsiiure ging die Trennung gut vonstatten, bei groberen Mengen 
ergaben sich Arsenverluste, die durch die gegen das Ende der De- 
stillation kolloidal ausfallende WolframsLure verursacht wurden. 

Nun gingen wir zur Essigsi iure  iiber. Bei Einhaltung geeig- 
neter Konzentrationsverhlltnisse ist es in salzsaurer Losung moglich, die 
Wolframsiiure in  Gegenwart von Essigsliure in Losung zu halten, ja 
sogar gefiillte WOa wieder in Losung bei Gegenwart von Salzsiiure 
zu bringen. Uber die Art der Einwirkung der Essigsliure auf 
Wolframsiiure finden sich im Schrifttum nur sehr wenige und einander 
widersprechende Angaben. Rosenh  eim I) erwiihnt, daB sie uberhaupt 
nicht in Reaktion tritt, indes Z e  t t n o w a) richtig bemerkt, da13 konz. 
Essigsiiure mit einer Wolframatlosung einen weiBen Niederschlag gibt, der 
im UberschuS der Essigsliure unloslich ist und nach einiger Zeit gelb 
wird. Wir konnten feststellen, daB der weiBe Niederschlag nur dann 
gebildet wird, wenn die Losung sehr konzentriert ist; durch Wasser- 
zusatz verschwindet er sofort und erinnert i n  dieser Hinsicht an das 
Aultreten eines Konzentrationsniederschlages. Damit im Widerspruch 
steht allerdings sein Verhalten gegen konz. Salzsaure, in welcher er 

1) Rosenheip,  a. a. 0. 
9 Zettnow, Gmelin-Kraut, Bd. I, 3, S. 734; s. a. Gmelin-Kraut, 

Bd. I, 3, S. 734. 



ebenfalls liislich ist, denn Natriumwolframat ist darin unloslich. 
Nimmt man an, dab das Essigsiiuremolekul iiberhaupt in Reaktion 
tritt, eo miidte sich, wie bei der Oxalsiiure oder ahnlichen Stoffen, 
aus Analogiegriinden die Carboxylgruppe daran beteiligen. Jedenfalls 
miiBte sich, wenn diese Annahme zutreffend sein solite, ein Ver- 
b r a u c h  an E s s i g s j u r e  quantitativ nachweisen lassen, was, wie wir 
festetellen konnten, nicht der,Fall war. Um zu wissen, was der 
weil3e Niederschlag eigentlich ist, muate er selbst analysiert werden; 
die Untersuchung ergab, dad er aus NaSWO1 + 2 HsO bestand, und 
zwar, wie sich aus den Analysenzahlen zeigte, dieses Salz nun- 
mehr im reineren Zustande vorlag, d a  die Zablen mit den berech- 
neten bessere Ubereinstimmung zeigten, als dies bei der Einwage der 
Fall war. Es scheint, da13 als'primare Form das in Salzsiiure und in 
Alkohol leicht losliche kolloide Salz entsteht, das sich dann in Be- 
riihrnng mit Ather in die krystallinische Form umwandelt, die in der 
konz. Salzsaure und in Alkohol schon weit schwerer liislich ist. 

Somit waren die Angaben Z B t t n o w s  richtiggestellt und ergiinzt, 
aber damit war noch immer keine befriedigende Erklarung fur das 
die Liislichkeit begiinstigende Verhalten der EssigsLure gegeben. 

Ein Beitrag zu r  Wirkungsweise der Essigsaure wird durch das 
eigentumliche Verhalten der C i t ronens i iu re  erbracht. So konnten 
wir feststellen, da13 Salzsaure i u  Gegenwart von Citronensaure aus 
Wolframatlosungen stets die schwer loslicbe, gelbe Form von Wolfram- 
sPure ausfiiilt, die in Salzsaure vollkommen unloslich ibt; ja man kann 
sogar dadurch die Wolframslure quantitativ zur Abscheidung bringen, 
was sonst nur durch wiederholtee Eindampien moglich ist. Fiihrt 
man denselben Versuch mit Citronensiiure bei Vorhandensein von 
Essigsiiure aus, so scheidet sioh nie die gelbe, sondern die weibe, 
leicht liisliche Form der Woltramsiiure ab. Demnach scheint die 
eigenttimiiche Wirkung der Essigsiiure in der B i l d u o g  d e r  w a s s e r -  
r e i chen  Primiirform d e r  Wolframsi iure ,  die als solche sehr 
reaktionsfiihig ist, was sich auch durch die grooe Loelichkeit i n  Salz- 
siiure kennzeichnet, zu bestehen. 

Nachdem nun die Wirkung der Essigsiiure im Hinblick auf ihre 
Fiihigkeit, die Wolframsaure in Gegenwart von konz. Salzsiiure in 
Liisung zu halten, aufgekliirt war, nahmen wir nun die Trennung 
des Arsens vom Wolfram rnit guten Ergebnissen nach folgender Vor- 
schrift vor : 

Die aut ein kleines Volumen gebrachte Liisung des Wolframates (Para- 
wolframates) und der arsenigen SBure (fslls Arsensaure vorliegt, wird noch 
eines der gebriiuchlichen Reduktionsmittel zugesetzt) wird mit 20 ccm Eis- 

Berichte d. D. Chem. OeselBchaft. Jahrg. LV. 29 
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essig und mit 120-150 ccm konz. Salzsgure versetzt und nach Znsatz von 
30 ccm Methylalkohol die Destillation im Luftstrome, genau so, wie friuher 
angegeben, vorgenommeo. Das Arsen wird in der Vorlage am einfachsten 
wieder jodometrisch bestimmt, die Liisung des Wolframates in eine Schale 
gebracht, aof dem Wasserbade vollkommen eingedampft, der Trockenrhck- 
stand in verd. Natronlauge anfgenommen und die Wolframsiiure als  Mercuro- 
wolkamat gefdlt 1). 
Angew. Assor 0.1068 g, Nhw04 + 2 Ha0 0.3268 g, entspr. WOt 0.2189 g 

(Fehler Ass03 - 0.19O/0, WOI - 0.27O/0). 
Angew. Asnos 0 1758 g, Na2WOd + 2 H20 0.4127 g, entspr. WOS 0.2764 g 

(Fehler AeOa f O.OOO/o, WOI + o.O3O/o). 
Angew. AbO, 0 1863 g, NasW04 + 2 H20 0.3014 g, entspr. Wos 0.2019 g 

(Fehler A 5 2 0 ,  - o.04°/0, WOa - 0.24O/0). 
Angew. AssOs 0.2014 g, N%wo4 + 2 H30 0.6232 g, entspr. WOa 0.4174 g 

(Fehler Ass03 - 0.29O/0, 'WO, - 0.14O/0). 

Gef. 0.1066 g, v 0.2183 g 

Gef. * 0.1758 g, w 0.2765 g 

Gef. 0.1862 g, rn n 0.2014 g 

Gef. 0.2008 g, V B 0.4168 g 

11. M ol y bdiin- A r  s e n  u n d  Van a d  in- A r sen. 
Bei der Trennung des Arsens vom Molybdiin und vom Vanadin 

ergeben sich nach der Estermethode nicht die geriogsten Schwierig- 
keiten. Es muB nur daraut geachtet werden, dafl eine geniigende 
Menge des Reduktionsmittels rugesetzt werde, auch dam,  wenn drei- 
wertiges Arsen vorliegt, weil j a  MolybdHn- und Vanadindure far sich 
eben€alls Beduktionemittel verbrauchen, wag man an der Farbiinderung 
der salzsauren Lbsung auch erkennen kann. 

Die Destillation wird in genau derselben Weise, wie frfiher an- 
gegeben, vorgenommen, das Arsen jodometrisch oder gewichtsanaIy- 
tisch als Aao Sa bestimmt, das Molybdiin und Vanadin nach Oxydation 
rnit Mercuronitrat gefiillt. 

Fur die folgenden Analysen wurde reinstes Ammonparamolybdat 
(Merck)  und Ammoniummetavanadat verwendet, welch letzteres 
43.24O10 Vanadin enthklt. 
Angew. As208 0.0332 g, (NE~)&~OTOS~ +4H20 0.4326 g, entspr. MOOS 0.3527 g 
Gel. AsaSa 0.0411 g, ' v 0.3522g 

(Fehler &90) - 0.300/0, MOOS - 0.110/0). 
Angew. As908 0.1864 g, (N&)~Mo?O~~ +4Ha0 0.7211 g, entspr. MOOS 0.5879 g 

(Fehler As203 += 0.000/0, MOOS - 0.19O/o). 
Gef. As& 0.2318 g, 8 v 0.5866g 

I) lnzwischen haben wir weitere Studien fiber das Verhalten der kolloidalen 
Wolframsgure gegen Essigsiiure und Salzsiiure angestellt und werden das Er- 
gebnis derselben in der Ztachr. Ed. Erden u. Eree verMfentlichen. 
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Angew. B e 3 0 3  0.0412 g, (NEI)VOI 0.5219 g, entspr. VSOS 0.4027 g 
Gs€. AS& 0.0514g9 8 * 0.40!20g 

(Fehler As303 -t o.!%O/o, MOOS - 0.180/0). 
Angew. AeO, 0.1965 g, (NH4)VOa 0.3211 g, entspr. VSOS 0.2477 g 
Gef. At& 0.2447g, 0.2471g 

(Fehler &SO* + 0.100/% VSOS - 0.210/0). 
Es ist somit mgglich, dae Arsen nach der JQtermethode von 

a l l e n  Metallen q u a n t i t a t i v  zu trennen. 

Z u s  amm en f a s sun g. 
1. Ee wurde gezeigt, daS die Ursache der Arsenverluste auf die 

Adsorption des Areentrichlorids durch die kolloidal ausfallende 
Wolframsiiure zuriickzuftihren ist. 

2. Ftihrt man die Wolframsiiure in eine hochdisperse Lgsung 
.iiber, was durch verschiedene organische Stoffe, am beaten durch 
Essigsiiure und konz. Sdzsiiure geschehen kann, SO findet keine Ad- 
sorption des Arsens'mehr statt und es liiDt sich die Trennung dee 
Arsene durch Destillation E. T. als Arsenigsiiure-methylester, z. T. ale 
Trichlorid vom Wolham quantitativ vornehmen. 

3. Molybdiin und Vanadin lassen sich nach der Estermethode 
ahne jede Schwierigkeit trennen. 

W ien,  Laboratorium fur analyt. Chemie d. Techn. Hochschule. 

60. L. Moser und 3. Bhrlioh: Die Theorie der Araen- 
Deetillation und eine neue Trennung dee Araens von allen Xe- 

tallen im Luftatrome, 
(Eingegangen am 19. Novomber 1921.) 

Es wurde in zwei Abhandlungen gezeigt I), da0 man dae Arsen in 
dreiwertiger Form quantitativ von allen Metallen bei Wasserbad- 
Temperatur im Luftstrome zum Teil als Methylester, ziim Teil a ls  
Trichlorid trennen konne. Die bei dieser Arbeit gewonnenen Erfah- 
rungen fiihrten zu der Frage, ob und wie weit denn eigentlich dem Me- 
t h y 1 a l  k o h o 1 bezw. dem sick bildesden A r s en i g s iiur e - met h J 1- 
e s t e r  die besondere Fiihigkeit zulromme, die quantitative Verfliichti- 
gung des Arsens schon bei Wasserbad-Temperatur z; bewirken, und 
inwieweit der Luftstrom hierbei eine Roue spiete; aber nicht mletzt 

') L. Moser und F. Perjatel, M. 38, 797 [1912]; L. Moeer and 
J. Ehrlich, B. 65, 430 [1922] (voranstehend). 

29. 


