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Trennung des Zinnoxydes yon Wolframsgure. 

Von Eduard Donath und Franz ~iillner. 

(Aus dem chemisehen Laboratorium der Bergakademie in Leoben.) 

(Vorgelegt in der Sitzung a m  1. December 1887.) 

Gegenwi~rtig, wo wolframhi~ltige Bronzen und versehiedeno 
andere zinn- und wolframhliltig'e Leg4rungen 1 erzeugt u n d '  
mannigfach verwendet werden~ kommt der Analytiker hiiufiger 
als fi'Uher in die Lage~ eine Trennung obiger beiden K(irper 
durchzuftihren, und dies war auch die Veranlassung, dass wir 
nach einem sicheren und rascher ausfUhrbaren Verfahren fiir 
diesen Zweck suchten, da die bisher angeg'ebenen Methoden ent- 
weder keine ganz zuverliissigen Resultate lieferten~ oder etwas 
umsti~ndlich in der Durchftihrung waren. 

Die yon uns im Folgenden beschriebene Methode~ welche 
wit an Mischungen bekannter Zusammensetzung aus Zinnoxyd 
(dargestellt aus reinem Zinn durch Behandeln mit Salpetersiiure 
und Gltihen des Zinnsaurehydrats) und Wolframsiiure (darge- 
stellt aus Natriumwolframat dutch Zersetzung mit Salzsiiure) 
gepriift haben, beruht darauf, dass Zinnoxyd beim GlUhen mit 
feinst vertheiltem Zink zu einem Schwamm yon metallischem Zinn 
reducirt wird~ der sieh spiiter leicht in heisser verdUnnter Salz- 
s~ture l(Jst~ w~thrend Wolframsiiurc bei dieser Behandlung blos 
zu blauem Wolframoxyd reducirt wird, welches leicht dureh 
Oxydation in die in Salzsi~m'e unl~sliche Wolframsi~ure tibergeht. 
Das Zink kann zu diesem Zwecke entweder in Form yon Zink- 
staub, Zinkpulver odor auch feinst gefeiltem Zink angewendet 
werden. Zinkstaub wirkt am energischesten, doch enthiilt er 
stets bekanntlich geringe ~[engen yon Eisen und namentlieh Blei 
und Cadmium, welch letztere die Genauigkeit der Resultato 
immerhin beeinflussen k~nnen. Empfehlenswerther ist deshalb 

1 Die Firma Biermann in Hannover erzeugt namentlich ftir metallur- 
gische Zwecke grSssere Quantitgten der mannigfachsten Wolframlegirungea. 
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das als Zincum pulv. purris, ki~uitiehe Priiparat, yon dessen 
vSlliger Reinheit man sieh jedoch immer vorher Uberzougen muss, 
da wir unter anderem auch scbon nieht unbetriichtliche Mengon 
yon Zinn in einem solchen Priiparate gefunden haben. Durch 
Feilen yon chemisch reinem Stangenzink mittelst einer harten 
und sehr feinen Feile und Ausziehen des Feilpulvers mittelst 
eines kriiftigen Magneten, bis eine Probe bei entsprechender 
Prtifung keine Reaction auf Eisen zeigt, erhiilt man ebenfalls ein 
ganz brauchbares Material zur Durchfiihrung der Redueti~n. 

Die Trennung der in Rede stehenden KSrper wird nun in 
folgender Weise ausgeftlhrt. Das gegllihte nnd gewogene Gemisch 
yon Zinnoxyd und Wolframsiiure, wie es in der Regel b e i d e r  
Analyse soleher Legirungen dureh Zersetzung mit Salpetersiiure 
erhalten wird, wird in einer Achatschale mit dem doppelten 
Velum yon Zinkstaub, Zinkpulver odor Zinkfeile zerrieben und 
unter ~qachspUlen mit letzterem in einen kleinen Porzellantiegel 
gebraeht. Bei Anwendung yon Zinkstaub geniigt sehon eine ein- 
fache Mischung im Tiegel selbst; bei Zinkpulver odor Feile muss 
die Mischung in der Achatschale sorgfiiltigst gerieben werden. 
Der bedeckte Tiegel wird nun dutch eine Vicrtelstunde stark 
geglliht; naeh dem Abkllhlen bringt man den sehwammigen 
Inhalt in ein Becherglas~ libergiesst hier mit miissig verdUnnter 
Salzs~ture (1 Theil Siiure, 2 Theile Wasser), spUlt mit dieser 
S~ture auch die am Tiegel haftenden Reste heraus und erhiilt die 
Fliissigkeit im Koehen bis keine Wasserstoffentwicklung mehr 
zu beobachten und demnach alles Zinn vollstiindiff gelSst ist. 
Die Fliissigkeit wird nun etwas abkUhlen gelassen und vor- 
sichtig gepulvertes Kaliumchlorat eingetragen bis das blaue 
Wolframoxyd zu gelber Wolfi'amsiiure oxydirt ist und die Fliissig- 
keit absolut nieht mehr blau gef~irbt erscheint.l Die nun mit dem 
mindestens anderthalbfachen Volum Wasser verdUnnte Flt/ssig- 
keit wird 24 Stunden stehen golassen, die ausgeschiedene 
Woli~amsiiure abfiltrirt, zuerst mit~ mit Salpeters~iure angesi~uertem 
Wasser und schliesslich mit einer verdiinnten heissen L(isung yon 
Ammoniumnitrat gewaschen, da beim Waschen mit Wasser allein 
stets trUbe Filtrate erhalten werden. 

1 Die blaue Farbe der Lfisung riihrt jedenfalls nut yon ~iusserst fein 
~uspendirtem blauen Wolframoxyd her. 
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Sehliesslich wird der getroeknete Niederschlag geglliht und 
die. Wolframs~iure gewogen. )/[an kann sich damit begnUgen das 
Zinnoxyd aus der Differenz beidcr KSrper zu rechnen. Zur directen 
Bestimmung desselben brauchtman blos imFiltrat dureh Schwefel- 
wasserstoff in der K~tlte das Zinn als Sulfid zu fallen, um letzteres 
dutch anhaltendes GlUhen bei Luftzutritt, allenfalls unter Zuhilfe- 
nahme yon salpetersaurem Ammoniak~ in Zinnoxyd Uberzuftihren. 
Diese directe Bestimmung des Zinns in der angegebenen Weise 
k'ann jedoeh nur dann erfolgen, wenn man sich zur Reduction 
nicht des Zinkstaubes bedient hat, da sonst der Cadmiumgehalt 
des letztercn die Resultate beeinflusst. 

Folgende erhaltenc Resultate m~igen als Belege fur die 
Genauigkeit der beschriebenen Methode dicnen. 

Angewendet: Erhalten: 
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In den zwei ersten Fiillen wurde zur Reduction Zinkstaub, 
in den letzteren chemisch reine Zinkfeile angewendet. Die hiiheren 
Resultate der ersteren F~tlle sind durch den Bleigehalt des Zink- 
staubes, der mit der Wolt~ams~iure zur W~tgung gelangt, bedingt; 
im Allgemeinen finder man sogar unbetr~tchtlich weniger Wolfram- 
siiure als angewendet wurde. Dies rilhrt davon her, dass man 
wegen der Fliiehtigkeit des Zinnchlorides die FlUssigkeit nicht wie 
es nothwendig wKre, vollst~ndig zur Trockne eindampfen darf. 
L~isst man jedoch dieselbe l~ngere Zcit, z. B. 2 Tage stehen, so 
scheiden sich auch die letzten Spuren yon WolframsKure ab und 
man wird in diesem Falle auch genauere Resultate erhalten. 


