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

Von Albert Cobenzl.
(Aus dem Universitits-Laboratorium des Professor v. Barth.)

(Vorgelegt in der Sitzung am 3t. Mirz 1881.)

Im vorigen Jahre erhielt ich von Herrn Dr. Aristides Bie-
zina ein, #usserlich den Eisenmeteoriten nicht undhnliches, bei
(lista, Pilsener Kreis, Bohmen, im Jahre 1879 aufgefundenes
Stiick Metall zur Analyse. Da dessen Fall nicht beobachtet wurde
und dasselbe bei genauerer Untersuchung in physikalischer und
chemischer Beziehung sich' von den bisher bekannten authen-
tischen Eisenmeteoriten verschieden zeigte, so wurde es nach
Dr. Bfezina’s Vorschlag Psendometeorit genannt.

Von den hauptsichlichsten Eigenschaften, wodurch sich
dieses Fundstiick von authentischen Eisenmeteoriten unterscheidet,
sind nach Dr. Bfezina’s Beobachtungen folgende hervorzuheben.

nErsteres ist sprode, mit dem Hammer sind leicht Stiicke
abzuschlagen, ebenso lisst sich dasselbe leicht zu Pulver zerrei-
ben, letztere sind zéhe, das Abschlagen von Stiicken ist fast
unmoglich.

Es hat eine feinkdrnige, verworren krystallinische Structur,
welche sich durch das schimmernde Aussehen des frischen Bru-
ches und die feine Moirirung einer polirten und mit Salpetersidure
geditzten Schnittfliiche documentirt; Meteoreisen haben einen
hakigen Bruch.

Ferner hat dasselbe eine blasige Beschaffenheit, welche im
Innern und an der Oberfliiche vielfach zu sehen ist, rundliche
Lécher an der Oberfliiche sind nichf, wie bei Meteoreisen nach
aussen verflacht, so dass ihr allfidlliger Inhalt leicht herausfallen
kann, sondern sind nur so weit gedffnet, dass der zurtickbleibende
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Theil 3/, oder */, einer Vollkugel darstellt, somit noch zusammen-
greifende Riander besitzt. Zuweilen sind solche Hohlrimme mit
einer gleichgeformten diinnen Schale ausgelegt, welche meist an
irgend einer Stelle durchlochert ist, ein Verhalten, wie es an bla-
sigen Hiittenproducten hiufig beobachtet wird.

Die Farbe ist violettgrau — nach Radd es internationaler
Farbenseala 400 — im Gegensatze zu dem ncutralgrau der
Eisenmeteoriten. '

Eine vorgenommene qualitative Analyse ergab als Haupt-
menge Eisen, Wolfram, Antimon und Arsen neben wenig Wasser
und unloslichen Silicaten (Eisenoxyd, Thonerde, Kalk und Mag-
nesia) Kohlenstoff und Schwefel. Ausserdem konnten noch geringe
Spuren von Wismuth und Zinn nachgewiesen werden.

In Betreff der quantitativen Analyse zeigten sich behufs der
Trennung der ersten vier Bestandtheile grosse Sehwierigkeiten,
da hieriiber keine Angaben in der Literatur zu finden sind. !

Rose in seinem Lehrbuche der quantitativen Analyse ?® er-
withnt, dass die Trennung des Wolframs von den Metallen, deren
Schwefelverbindungen in Schwefelammonium Ioslich sind, mit
Ausnahme des Zinnes, mit grossen Schwierigkeiten verbunden sei,
ohue jedoch irgend welche nihere Angaben hieriiber zu machen.
Ferner ist im Lehrbuche der anorganischen Chemie von Dr. Julius
Otto in Betreff des Wolframs gesagt, dass die Abscheidung durch
Zersetzung der Salze mit Salpetersiure kein genaues Resulfat
gebe, dass, namentlich wenn Alkalisalze vorhanden sind, viel
Wolfram als Metawolframsiure in Lisung bleibe, Auch die Fiil-
lung der Wolframséure durch Quecksilberoxydulsalz sei nicht gut,
weil der Niedersehlag sehr voluminds aufiritt und durch’s Filter
geht. Eine Trennungsmethode aber, bei der Antimon und Arsen
ebenfalls berticksichtigt wiren, ist auch hier nicht angegeben.

L Jahresbericht iiber die Fortschritte der Chemie, Annalen der Chemie
von Justus Liebig; Fresenius, Zeitschrift fiir analytische Chemie;
Berichte der deutschen chemischen Gesellschaft; Anleitung zur quantita-
tiven chemischen Analyse von Dr. C. R. Fresenius; Titrirmethode nach
Friedrich Mohr; Lehrbuch der Chemie von H. E. Rosco& und C. Schor-
lemmer; Quantitative Analyse von Dr. A. Classen

2 Letate, von Finkener besorgte Auflage.
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Ich war daher genothigt, eine Art der Bestimmung aufzu-
finden, womit man befriedigende Resultate erzielen kann.

Nach einer Reihe von Versuchen ist es mir gelungen, ein
Verfahren zu finden, das Wolfram als Wolframséore derart mit-
telst Salpetersdure abzuscheiden, dass einerseits die abfiltrirte
Liosung kein Wolfram, anderseits die ausgeschiedene Siure keine
fremden Beimengungen ausser den unloslichen Silicaten und
der Kicselsdure enthilt. Ich habe miech in den einzelnen Fiillen in
der unten angegebenen Weise iiberzeugt, dass letateres wirklich
der Fall war, und glaube auch, dass die Ubereinstimmung der
Zahlen fur das Wolfram und Arsen und das Gesammtresultat
gentigenden Nachweis liefert, dass die Trennung gelungen war.

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

Der dusserst fein gepulverte und durch feine Leinwand ge-
siebte Pseudometeorit wurde in einem Kolbchen mit concentrir-
ter Salpetersiiure iibergossen und unter zeitweiligem Zusatz von
Salzsdure auf dem Wasserbade bis zur Aufschliessung erwirmt.
Nach b bis 6 Tagen war ausser der rein gelben Wolframsiure
kein dunkel gefirbtes Pulver melir zn sehen.

Die Losung sammt der Wolframsiiure wurde nun in eine
Schale gebracht und auf dem Wasserbade bis zur Trockne einge-
dampft, der staubig-trockne Riickstand mit ganz verdiinnter Sal-
petersiure wieder aufgenommen und nochmals zur Trockne
gebracht. Diese Operation wiederholte ich dreimal und nahm
erst dann den Ritekstand mit sehr verdiinnter Salpetersiure unter
Zusatz von etwas Weinsidure auf, erwiirmte die Losung auf dem
Wasserbade bis 100°, filtrirte, wusch hierauf die zuriickgebliebene
Wolframsiiure unter Deecantation mehrmals mit angesiuertem
siedendem Wasser und brachte dieselbe dann zuletzt auf das
Filter. !

Auf dem Filter hat man nun das gesammte Wolfram neben
den durch Sduren nicht aufschliessbaren Silicaten und Kiesel-

1 Es ist besonders darauf zu achten, dass das zum Auswaschen die
nende Wasser siedend und nur mit einer geringen Menge Salpetersiiure
versetzt sei, damit einerseits nicht etwas Woltramsiure mechanisch durch’s
Filter gehe, anderseits nicht etwas davon durch zu grossen Salpetersiure-
zusatz aufgelost werde.
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sdure, im Filtrat befinden sich alle anderen Metalle nebst Thon-
erde und Kalk,

Die Wolframsiure wurde auf dem Filter mit sehr verdiinntem
Ammoniak behandelt, wobei sie gich loste und die Silicate neben
Kieselsiiure zuriickblieben. Bei Anwendung von concentrirtem
Ammoniak wiirde sich letztere theilweise 19sen. Die ammoniaka-
lische Losung wurde nun in einem gewogenen Porzellantiegel

zur Trockne gebracht, geglitht und die rein strohgelbe Siure
gewogen.

Die auf dem Filter zuriickgebliebenen Silicate habe ich ge-
trocknet, geglitht und gewogen, und darauf nach der gewhnlichen
Methode durch Aufschliessen mit kohlensaurem Natronkali
analysirt.

Das nach dem Abscheiden der Woltramsiure erhaltene Fil-
trat tibersittigte ich mit gelbem Schwefelammoninm, wobei
Schwefeleisen und Thonerde niederfiel, Arsen, Antimon und Kalk
hingegen in Losung blieben. Das Eisen wurde nach bekannter
Axt von der Thonerde getrennt. Die Schwefelammoniumlosung
ward mit Salzsiiure angesiuert, die ausgeschiedenen Schwefel-
verbindungen des Arsens und Antimons oxydirt, das Arsen alg
pyroarsensaure Magnesia, das Antimon als antimonsaures Anti-
monoxyd bestimmt. Den Kalk bestimmte ich dureh Uberfiihrung
des gefillten oxalsauren in Caleiumoxyd und Wigen desselben,

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

Die Kohlenstoffbestimmung wurde zugleich mit der des
Wassers durch Glithen des Pulvers in einem Schiffechen im Sauer-

stoffstrom mit vorgelegtem Chlorcalciumrohr und Kaliapparate
bewerkstelligt.

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

Das von mir analysirte Stiick besass folgende Zusammen-
setzung:

I 16662 Gramm Substanz gaben 04993 Wolframriure;
00260 Silicate; 1-2611 Eisenoxyd; 0-0094 Thonerde;
(-1680 pyroarsensaure Magnesia; 0-1947 antimonsaures
Antimonoxyd und 0-0058 Kalk.
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II. 49790 Gramm Substanz gaben 1:5941 Wolframsiure;
0-0677 Silicate und 0-0193 schwefelsauren Baryt.

IIL. 0-5993 Gramm Substanz gaben 00033 Kohlensdure;
00048 Wasser und 0-0615 pyroarsensaures Magnesia.

IV. 10-56313 Gramm Substanz gaben 0:0406 schwefelsauren
Baryt.

V. 1-3557 Gramm Substanz gaben 0:0146 Wasser, nach Ab-
rechnung des Wassergehaltes 0-0040 Wasser; 0-0123
Thonerde und 0-0072 Kalk.

VL 0-5084 Gramm Substanz gaben 01630 Wolframsiure;
0-0040 Kohlensiure und 0-0039 Wasser.

In 100 Theilen:

Bestandtheile ' 1 11 ] 11T v ‘ v VI | Mittel
— _ )
Eigen... ... .... 5687 — | B5:77T] — — ] — \ 56-07
Wolfram ........ 25-32 | 2540 — —_ —_ J 2544 } 25:39
Antimon . ....... 98| — — - ‘ — ‘ — f 9-85
Arsen _......... 5190 — | 497 — | — | — | 508
Silicate .......... 166 135 | — — — — \ 1-55
Wasser .......... — — 080, — | — 0-16 ! 0-78
' Thonerde ... ... .. 060 — — — 0911 | — l 0-60
Kalk ............ 087 — | — | — lob3t] — | 037
Sauerstoff........ —_ — — — 1028 ] — ' 0-28
Kohlenstoff. ...... — — 015 — - 21| 018
Schwefel. ... .. ... — 0-063] — 0 053I — ‘ — 0-053

Procentische Zusammensetzung der Silicate:

Kieselgdure . . . . 412
Thonerde . . . . . 268
Eisenoxyd . . . . . 180
Kalk . .. . . . .14:0.

Zur Bestimmung des Eisens und der Thonerde neben Kalk
ist es jedoch am vortheilhaftesten das Pulver mit kohlensaurem

1 Gesammtmenge, erhalten durch Aufschliessen mit kohlensaurem
Natron und Salpeter.
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Natron und Salpeter aufzuschliessen, indem hierbei dasselbe mit
der gesammten Thonerde und Kalk ungeldst bleibt, wihrend alle
anderen Elemente vollstiindig in Losung gehen.

Zuletzt habe ich noch zu bemerken, wie ich mich von der
Reinheit der Niederschlige tiberzeugt habe.

Das gewogene Wolframirioxyd wurde mit kohlensaurem
Natron zusammengeschmolzen, die Schmelze ldste sich in Wasser
vollkommen klar ohne Riickstand; Eisen war somit nicht bei-
gemengt.

Das Eisenoxyd wurde ebenfalls mit kohlensaurem Alkali
geschmolzen, das bierbei zurtickgebliebene Oxyd nochmals ge-
wogen. Die ﬁbereinstimmung der beiden Wiigungen zeigte die
Reinheit desselben. Die wisserige Losung der Schmelze gab mit
Salzsdiure und Zink nicht die charakteristische blaune Firbung,
anch mit Schwefelwasserstoff ward nach dem Ansduern keine
Fillung beobachtet.

Auch die pyroarsensaure Magnesia und das antimonsaure
Antimonoxyd, auf die gleiche Art wie das Eisenoxyd behandelt,
erwiesen sich als vollkominen rein und frei von Woltram.

Da nun die Niederschliige frei von fremden Beimengungen
waren, und die einzelnen Bestimmungen mit einander gut iiber-
einstimmen, so glaube ich, dass man die Trennungsmethode mit
Salpetersiiure unter den oben angegebenen Bedingungen dort mit
gutem Erfolg anwenden kann, wo es sich nm dic Scheidung des
Eisens, Arsens und Antimons von Wolfram handelt.

Die Angabe Otto’s, dass bei der Behandlung mit Salpeter-
" giiure viel Wolfram als Metawolframsiiure gelost bleibt, ist wahr-
scheinlich dadurch zu erkldren, dass die urspriingliche Losung
nur einmal oder wenigstens nicht geniigend oft zur Trockne ge-
bracht und daher die gebildete Metawolframsiure nicht vollstin-
dig zersetzt wurde. Dass die Uberfiihrung von metawolframsauren
Salzen durch Sauren in der Kochhitze in unlosliches Wolframtri-
oxyd vollstiindig gelinge, findet sich tibrigens schon in Roscoe—
Schorlemmer’s Lehrbuch (1879) erwihnt.

Was nun den Pseudometeorit selbst betrifft, so geht aus der
physikalischen und chemischen Untersuchung mit an Sicherheit
grenzender Wahrscheinlichkeit hervor, dass derselbe kein wirk-
licher Eisenmeteorit ist, sondern ein Hiittenproduet, wie solche



Beitrag zur Trennung des Wolframs von Antimon ete. 265

zur Zeit, als man Wolfram technisch zu verwenden begann, viel-
fach hergestellt wurden. )

Zum Schlusse moge noch sein specifisches Gewicht und
seine Hauptbestandtheile neben denen der wirklichen Eisen-
meteoriten, zum weiteren Beweis fiir das oben Gesagte znsam-
mengestellt sein:

Eisenmeteore iin Mittel 1 Pseudowmeteorit

e — N TN —
Eisen . . . . . .81—98%, Eisen . . . . . 564
Nickel . . . . . 3—17 Wolfram . . . 253
Phosphor . . . . 0-1 Antimon . . - 99
Cobalt . . . . . 0—26 Argen . . . . bl
Spec. Gewicht . . 6:6—7-9 Im Stiek . . . 8854

, Pulver. . 1 &8993,

1 Nur ein Meteorit, der bei Octibeha Co. Mississippi gefunden, dessen
Fall iibrigens nicht beobachtet wurde, zeigte bei der Analyse einen Procent-
gehalt von 37-7 Eisen und 59-7 Nickel.,
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