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Beitrag zur Trennung des Wolframs von Antimon, 
Arsen und Eisen, nebst Analyse eines sogenannten 

Pseudometeoriten. 
Von A l b e r t  Cobenzl .  

(Aus dem Universit~tts~Laboratorium des Professor v. B a r t  h.) 

(Vorgelegt in der Sitzung am 31. M~lrz 1881.) 

Im vorigen Jahre erhielt ich von Herrn Dr. Aristides B ~ e- 
z ina  ein, ~iusserlich den Eisenmeteoriten nicht uniihnliches, bei 
(~!ista, Pilsener Kreis, BShmen, im Jahre 1879 aufgefandenes 
StUck Metall zur Analyse. Da dessen Fall nieht beobachtet wurde 
und dasselbe bei genauerer Untersuehung in physikalischer und 
chemischer Beziehung sich" yon den bisher bekannten authen- 
tischen Eisenmeteoriten verschieden zeigte, so wurde es naeh 
Dr. B f" e z i n a's Vorsehlag Pseudometeorit genannt. 

Von den hauptsi~ehlichsten Eigensehaften, wodureh sich' 
dieses Fundsttiek yon authentischen Eisenmeteoriten unterscheidet, 
sind nach Dr. B ~ e z i na's'Beobachtungen folgende hervorzuheben. 

,Ersteres ist sprSde, mit dem Hammer sind leicht Stticke 
abzuschlagen, ebenso l~sst sich dasselbe leicht zu Pulver zerrei- 
ben~ letztere sind z~the~ das Abschlagen yon StUcken ist fast 
unmSglieh. 

Es hat eine feinkSrnige, verworren krystallinisehe Struetur~ 
welehe sich durch das sehimmernde Aussehen des frisehen Bru- 
ehes und die feine Moirirung einer polirten und mit Salpetersiiure 
ge~itzten Schnittfl~tche documentirt; Meteoreisen haben einen 
hakigen Bruch. 

Ferner hat dasselbe eine blasige Beschaffenheit, welche im 
Innern und an der Oberfl~iche vielfaeh zu sehen ist~ rundliche 
Liicher an der Oberfl~tehe sind nicht, wie bei Meteoreisen naeh 
aussen verflaeht, so dass ihL" allFKllig'er [nhalt leieht herausfallen 
kann, sondern sind nur so weit geSffnet, dass der zurUckbleibende 
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Theil  3/4 oder ~/.~ einer Vollkugel darstellt, somit noeh zusammen- 
greifende R~nder besitzt. Zuweilen sind solehe Hohlr~ume mit 
einer gleiehgeformten dUnnen Schale ausg'elegt, welehe meist an 
irg'end einer Stelle durehlSehert ist, ein Verhalten, wie es an bla- 
sigen Hiittenprodueten h~ufig beobaehtet wird. 

Die Farbe ist violettgrau - -  nach Rad  d e s  internationaler 
Farbenscala 40'0 - -  im Gegensatze zu dem neutralgrau der 
Eisenmeteoriten. 

Eine vorgenommene qualitative Analyse ergab als Haupt- 
meng'e Eisen~ Wolfram~ Antimon und Arsen neben wenig Wasser 
und unlSsliehen Silieaten (Eisenoxyd~ Thonerde~ Kalk und Mag- 
nesia) Kohlenstoff und Sehwefel. Ausserdem konnten noeh geringe 
Sl)uren yon Wismuth und Zinn naehgewiesen werden. 

In Betreff der quantitativen Analyse zeig'ten sieh behufs der 
Trennung der ersten vier Bestandtheile g'rosse Schwierigkeiten, 
da  hiertiber keine Ang'aben in der Literatur zu finden sind. ' 

R o s e  in seinem Lehrbuche der quantitativen Analyse 2 er- 
wiihnt, dass die Treunung des Wolframs yon den Metallen, deren 
Sehwefelverbindungen in ,~chwefelahmmnium lSslich sind, mit 
Ausnahme des Zinnes, mit grossen Sehwierigl~eiten verbunden sei, 
<,hne jedoeh irgend welehe n~here Ang'aben hieriiber zu maehen. 
;Ferner ist im Lehrbuche der anorganisehcn Chemie yon Dr. Julius 
O t t o  in Betreff des Wolframs gesag L dass die Abseheidung dureh 
Zersetzung" der Salze mit Salpeters~ure kein genaues Resultat 
gebe, dass~ namentlieh wenu Alkalisalze vorhanden sind, viel 
Wolfram als Metawolframs~ure in LSsung" bleibe. Aueh die F~tl- 
lung" der Wolframs~ure dureh Quecksilberoxydulsalz sei nieht gut, 
well der Niedersehlag sehr voluminSs auftritt und durch's Filler 
geht. Eine Treunungsmethode abet, bei der Amimon und Arsen 
ebenfalls berticksie|ltigt w~ren~ ist auch hier nieht angegeben. 

x Jahresbet'icht fiber die Fortschritte der Chemic, Anmden der Chemic 
yon Justus L ieb ig ;  Fresen ius ,  Zeitschrifttfir analytisehe Chemie; 
Berichte der deutschen chemisehen Gesellsehaft; Anleitung zur quantita- 
riven ehemisehen Analyse yon Dr. C. R. F r e s e n i u s ; Titrirmethode naeh 
Friedrich M o h r ; Lehrbuch der Chemie yon H. E. R o s e o ~ und C. S c h o r- 
l emmer ;  Quantitative Analyse yon Dr. A. Classen 

Letzte, yon Fi n k e ner besorgte Aufl~tge. 
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Ich war daher g'eniithigt, eine Art der Bestimmung aufzu- 
finden~ womit man befriedig'ende Resultate erzielen kann. 

Nach einer Reihe yon Versuchen ist es mir gelungeu~ ein 
u zu finden, das Wolff'am als Wolframs~m'e derart mit- 
telst Salpetersiiure abzuscheidcn, dass einerseits die abfiltrirte 
Liisung kein Wolfram, anderseits die ausg'eschiedene Si~ure keine 
fremden Beimen~ungen ausser den unlS"slichen Silicaten und 
der Kicsels~ture enth~tlt. Ich habe reich in den einzelnen FAllen in 
der unten ang'eg'ebenen Weise llberzeug't, dass letzteres wirklich 
der Fall war~ und g'laube auch~ dass die Ubereinstimmung der 
Zahlen fiir das Wolfram und Arsen und das Gesammtresultat 
geniig'enden Nachweis liefert, dass die Trennung" gelungen war. 

Das analytische Verfahren, welches angewendet wurde, 
bestand in Folgendem: 

Der ~usserst fcin gepulverte und durch feine Leinwand ge- 
siebte Pseudometeorit win'de in einem KSlbchen mit eoncentrir- 
ter Salpeters~ure tibergossen nnd unter zeitweiligem Zusatz yon 
Salzsiiure auf dem Wasserbade bis zm" Anfsehliessung erw~rmt. 
Nach 5 bis 6 Tagen war ausser der rein g'elben Wolfi'amsiim-e 
kein dunkel gefitrbtes Pulver mehr zu sehen. 

Die LSsun~ sammt der WolframsKnre wurde nun in eine 
Schale gebracht und auf dem Wasserbadc his zur Trockne einge- 
dampft, der staubi~-trockne RUckstand mit ganz verdtinnter Sal- 
petersiiure wieder aufgenommen und nochmals zur Trockne 
gebracht. Diese Operation wiederholte ich dreimal und nahm 
erst dann den Riickstand mit sehr verdtinnter Salpeters~ure unter 
Zusatz yon etwas Weinsaure auf, erw~trmte die LSsunff auf dem 
Wasserbade bis 100 ~ filtrirte~ wusch hierauf die zur|ickgebliebene 
Wolframsliure unter Decantation mehrmals mit anges~tuertem 
siedendem Wasser und brachte dieselbe dann zuletzt auf das 
Filter. 

Auf dem Filter hat man nun das gesammte Wolfram neben 
den dutch S~iuren nicht aufsch]iessbaren Silieaten und Kiesel- 

Es ist besonders darauf zu aehten, dass das zum Auswaschen die 
nende Wasser siedend und nur mit einer geringen Menge Salpeters~ure 
versetzt sei, damit einerseits nicht etwas Wolfl'ams~ure meehanisch dureh's 
Filter gehe, anderseits nieht etwas davon dureh zu grossen Salpeters/iure- 
zusatz aufgel~st werde. 
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siiure~ im Filtrat befinden sich alle anderen Metalle nebst Thon- 
erde und Kalk. 

Die Wolframs~ure wurde auf dem Filter mit sehr verdUnntem 
Ammoniak behandelt~ wobei sie sich liiste und die Silicate neben 
Kiesels~ure zuriickblieben. Bei Anwendung yon concentrirtem 
Ammoniak wUrde sich letztere theilweise 15sen. Die ammoniaka- 
lische LSsung wurde nun in einem gewogenen Porzellantiegel 
zur Trockne gebracht~ gegltiht und die rein strohgelbe S~ure 
gewogen. 

Die auf dem Filter zurtiekgebliebenen Silicate babe ich ge- 
trocknet~ gegliiht und g'ewog'en~ und darauf nach der gewShnlichen 
Methode durch Aufschliessen mit kohlensaurem ~Natronkali 
analysirt. 

Das nach dem Abscheiden der Wolframs~ure erhaltene Fil- 
trat ubers~ttigte ich mit gelbem Schwefelanmlonium, wobei 
Schwefeleisen und Thonerde niederfiel, Arsen~ Antimon und Kalk 
hingegen in LSsung blieben. Das Eisen wurde nach bekannter 
Art yon der Thonerde getrennt. Die SchwefclammoniumlSsung 
ward mit Salzsaure anges~uert, die ausgeschiedcnen Schwefel- 
verbindungen des Arsens und Antimons oxydirt~ das Arsenals 
pyroarsensaure Mag'nesi% das Antimon als antimonsaures Anti- 
monoxyd bestimmt. Den Kalk bestinlmte ich dutch UberFtihrung 
des gei~tllten oxalsauren in Calciumoxyd and W~gen desselben. 

Der Schwefel wurde nach Abscheidung des Wolframs als 
schwefelsaurer Baryt gewogen. 

Die Kohlenstoffbestimmung wur(le zugleich mit der des 
Wassers durch GlUhen des I)ulvers in einem Schiffchen im Sauer- 
stoffstrom mit vorselegtem Chlorcalciumrohr und Kaliapparate 
bewerkstelli~,'t. 

Durch Reduction der vorhandenen Oxyde im Wasserstoff- 
strom ward der Sauerstoffgehalt bestimmt. 

Das yon mir analysirte StUck besass folgende Zusammen- 
setzung: 

I. 1"5662 Gramm Substanz gaben 0"4993 Wolframr~ure; 
0"0260 Silicate; 1"2611 Eisenoxyd; 0.0094 Thonerde; 
0"1(i80 pyroarsensaure Magnesia; 0"1947 antimonsaures 
Antimonoxyd nnd 0"0058 Kalk. 
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II.  4"9790 Gramm Substanz gaben  1"5941 Wolframsiiure;  

0"0677 Silicate und 0"0193 schwcfelsauren Baryt.  

I I I .  0"5993 Gramm Substanz g'abcn 0"0033 Kohlensi iure;  

0"0048 Wasser  und 0"0615 pyroarscnsaures  Magnesia.  

IV. 10"5313 Gramm Substanz g'abcn 0"0406 schwefelsam'en 

Baryt .  

V. 1"3557 Gramm Substanz gaben  0"0146 Wasser ,  nach Ab- 

rechnung des Wassergehal tes  0 .0040 W a s s e r ;  0"0123 

Thoncrdc  und 0"0()72 Kalk.  

u  0"5084 Gramm Substanz gaben  0"1630 Wolfi'ams~ture; 
0"0040 Kohlens:,ture und 0"0039 Wasser .  

In 100 Thei lcn:  

Bestandtheile ] I 
= 

Eisen . . . . . . . . . . .  56"37 

Wolfram . . . . . . . .  25-32 

Antimon . . . . . . . .  9'85 

Arsen . . . . . . . . . .  5'19 

Silicate . . . . . . . . . .  1.66 

Wasser . . . . . . . . . .  

Thonerde . . . . . . . .  0"60 

Kalk . . . . . . . . . . . .  0'37 

Sauerstoff . . . . . . . .  

Kohlenstoff . . . . . . .  

Schwefel . . . . . . . . .  

lI III IV 
----= = --- 

25~0 55.77 

4"97 
1"35 

0~053 0 053 

v VI Mittel 

56'071 
25.44:25'39 

19.85 

5.08 

1"55 

0.76 0.78 
0"91 1 i 0"60 

i 

0.53 1 0.37 

0"28 0-28 

0"21 0'18 

0"05~ 

Procent ische Zusammense tzung  der Sil icate:  

KicseMiure  . . . .  41"2 

Thonerde  . . . . .  26"8 

E i senoxyd  . . . . .  18"0 

Ka lk  . . . . . . .  14"0. 

Zur Bes t immung  des Eisens und dcr  Thonerde  neben K a l k  

ist es j edoch  am vortheilhaftesten das Pulver  mit kohlensaurem 

1 Gesammtmeng'e, erhalten durch Aufschliessen mit kohlensaurem 
Natron und Salpeter. 
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Natron und Salpeter uufzuschliessen, indem hierbei dassclbe mit 
der gesammten Thonerde und Kalk ungel(ist bleibt, w~hrend alle 
anderen Elemente vollstiindig in LSsung gehen. 

Zuletzt habe ich noch zu bemerken, wie ich reich yon der 
Reinheit der Niederschl~ge tiberzeugt habe. 

Das gewogene Wolframtrioxyd wurde mit kohlensaurem 
Natron zusammeng'eschmolzen, die Schmelze lSste sich in Wasser 
vollkommen klar ohue Rtickstand; Eisen war somit nicht bei- 
gemengt. 

Das Eisenoxyd wurde ebenfalls mit kohlensaurem Alkali 
gesehmolzen, das hierbei zurUekgebliebene Oxyd nochmals ge- 
wogen. Die l~bereinstimmung der beiden Wi~gungen zeigte die 
Reinheit desselben. Die wasserige LSsung der Schmelze gab mit 
Salzs~ture und Zink nieht die eharakteristisehe blaue Fi~rbung, 
aneh mit Sehwefelwasserstoff ward naeh dem Ans~uern keine 
Fglluug beobachtet. 

Aueh die pyroarsensaure Magnesia und das antimonsaure 
Antimonoxyd, auf die gleiehe Art wie das Eisenoxyd behandelt, 
erwiesen sieh als vollkommen rein und fret yon Wolfram. 

Da null die Niedersehl:,tge fret yon fremdcn Beimengungen 
waren, und die einzelnen Bestimmungen mit einander gut tiber- 
einstimmen, so glaube ieh, dass man dig Trennungsmethode mit 
SalpetersSure unter den oben angegebenen Bedlng'ungen dort mit 
gutem Erfolg anwenden kann~ woes  sieh um die Seheidung des 
Eisens, Arsens und Antimons yon Wolfram handelt. 

Die Angabe Otto's, dass bet der Beh'mdlung mit Salpeter- 
slture viel Wolfram als Metawolfl'amsitm'e geli~st bleibt, ist wahr- 
seheinlieh dadureh zu erkl~tren, dass die ursprtingliehe Ltisung 
nur einmal oder wenigstens nieht geniigend oft zur Troekne ge- 
braeht und daher die gebildete Metawolframsiiure nieht vollstiin- 
dig zersetzt wurde. Dass dig {Jberftihrung yon metawolframsauren 
Salzen dm'eh Sguren in der Koehhitze in unlSsliehes Wolframtri- 
oxyd vollst:,tndig gelinge~ findet sieh tibrigens sehon in Ro s co g- 
S e h o r l e m m  er's Lehrbueh (1879) erwithnt. 

Was nun den Pseudometeorit selbst betrifft~ so geht aus der 
physikalisehen und ehemisehen Untersuehung mit an Sieherheit 
grenzender Wahrseheinliehkeit hervor, dass derselbe kein wirk- 
lieher Eisemneteorit ist, sondern ein HUttenproduet, wie solehe 
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zur Zeit~ als  man  Wol f r am technisch  zu ve rwenden  begann ,  viel-  

fach herg 'estel l t  wurden .  

Zum Schlusse  mtige noch sein specif isches  Gewich t  und 

se ine  H a u p t b e s t a n d t h e i l e  neben  denen  der  w i rk l i chen  Eisen-  

meteori ten~ zum we i t e ren  Beweis  ftir das  obeu Gesaff te  zusam-  

menges te l l t  se in:  

Eisemneteore im Hittel 1 Pseudonleteorit 

E i s e n  . . . . . .  8 1 - - 9 8 ~  E i sen  . . . . .  56"4 

~qickel . . . . .  3 - - 1 7  Wol i~am . 25"3 

Phosphor  . . . .  0 - -  1 Ant imon  9" 9 

Cobal t  . . . . .  0 - - 2 - 6  Arsen  . . . .  5"1 

Spec .  Gewich t  . . 6 " 6 - - 7 - 9  Im St | ick  8"854 

,~ Pu lver  . 8"8993. 

1 Nur ein Metcorit, der bei 0ctibeha Co. Mississippi gefunden, dessen 
Fall tibrigens nicht beobachtet wurde~ zeigte bei tier Analyse einen Procent- 
gehalt yon 37-7 Eisen und 59.7 Nickel. 

1!) 


