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Trennung des Zinnoxydes von Wolframsgure.

Von Eduard Donath und Franz Miillner.
(Aus dem chemischen Laboratorium der Bergakademie in Leoben.)

(Vorgelegt in der Sitzung am 1. December 1887.)

Gegenwiirtig, wo wolframhiiltige Bronzen und verschiedene
andere zinn- und wolframhiltige Legirungen! erzeugt und °
mannigfach verwendet werden, kommt der Analytiker hiufiger
als friher in die Lage, eine Trennung obiger beiden Korper
durchzufithren, und dies war auch die Veranlassung, dass wir
nach einem sicheren und rascher ausfiihrbaren Verfahren fiir
diesen Zweck suchten, da die bisher angegebenen Methoden ent-
weder keine ganz zuverlissigen Resultate lieferten, oder etwas
umstindlich in der Durehfiihrung waren.

Die von uns im Folgenden beschriebene Methode, welche
wir an Mischungen bekannter Zusammensetzung aus Zinnoxyd
(dargestellt aus reinem Zinn durch Behandeln mit Salpetersiure
und Glithen des Zinnsdurehydrats) und Wolframsdure (darge-
stellt aus Natriumwolframat durch Zersetzung mit Salzsiure)
gepriift haben, beruht darauf, dass Zinnoxyd beim Glihen mit
feinst vertheiltem Zink zu einem Schwamm von metallischem Zinn
reducirt wird, der sich spiter leicht in heisser verdiinnter Salz-
siure 1ost, wihrend Wolframsdure bei dieser Behandlung blos
zu blanem Wolframoxyd reducirt wird, welches leicht durch
Oxydation in die in Salzsiiure unldsliche Wolframséure tibergeht.
Das Zink kann zu diesem Zwecke eniweder in Form von Zink-
staub, Zinkpulver oder auch feinst gefeiltem Zink angewendet
werden. Zinkstaub wirkt am energischesten, doeh enthilt er
stets bekanntlich geringe Mengen von Eisen und namentlich Blei
und Cadminm, welch letztere die Genauigkeit der Resultate
immerhin beeinflussen konnen. Empfehlenswerther ist deshalb

1 Die Firma Biermann in Hannover erzeugt namentlich fiir metallur-
gische Zwecke grissere Quantititen der mannigfachsten Wolframlegirungen.
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das als Zincum pulv. purris. kiiufliche Priparat, von dessen
volliger Reinheit man sich jedoch immer vorher tiberzeugen muss,
da wir unter anderem auch schon nicht unbetrichtliche Mengen
von Zinn in einem sgolchen Priiparate gefunden haben. Durch
Feilen von chemisch reinem Stangenzink mittelst einer harten
und sehr feinen Feile und Ausziehen des Feilpulvers mittelst
eines kriftigen Magneten, bis eine Probe bei entsprechender
Priifung keine Reaction auf Eisen zeigt, erhilt man ebenfalls ein
ganz braunchbares Material zur Durchfiihrung der Reduction.

Die Trennung der in Rede stehenden Korper wird nun in
folgender Weise ausgefiihrt. Das gegliihte und gewogene Gemisch
von Zinnoxyd und Wolframséiure, wie es in der Regel bei der
Analyse solcher Legirungen durch Zersetzung mit Salpetersdure
erhalten wird, wird in einer Achatschale mit dem doppelten
Volum von Zinkstaub, Zinkpulver oder Zinkfeile zerrieben und
unter Nachsptilen mit letzterem in einen kleinen Porzellantiegel
gebracht. Bei Anwendung von Zinkstaub geniigt schon eine ein-
fache Mischung im Tiegel selbst; bei Zinkpulver oder Feile muss
die Mischung in der Achatschale sorgfiltigst gerieben werden.
Der bedeckte Tiegel wird nun durch eine Viertelstunde stark
geglitht; nach dem Abkiihlen bringt man den schwammigen
Inhalt in ein Becherglas, tibergiesst hier mit missig verdiinnter
Salzsiiure (1 Theil Siure, 2 Theile Wasser), spiilt mit dieser
Siure auch die am Tiegel haftenden Reste heraus und erhilt die
Fliissigkeit im Kochen bis keine Wasserstoffentwicklung mehr
7u beobachten und demnach alles Zinn vollstindig gelost ist.
Die Fliissigkeit wird nun etwas abkiihlen gelassen und vor-
sichtig gepulvertes Kaliumchlorat eingetragen bis das blaue
Wolframoxyd zu gelber Wolframséure oxydirt ist und die Fliissig-
keit absolut nicht mehr blau gefirbt erscheint.! Die nun mit dem
mindestens anderthalbfachen Volum Wasser verdiinnte Flisgig-
keit wird 24 Stunden stehen gelassen, die ausgeschiedene
Wolframs#ure abfiltrirt, zuerst mit, mit Salpetersiiure angesiuertem
Wasser und schliesslich mit einer verdiinnten heissen Losung von
Ammoniumnitrat gewaschen, da beim Waschen mit Wasser allein
stets triibe Filtrate erhalten werden.

1 Die blaue Farbe der Losung riihrt jedenfalls nur von dusserst fein
suspendirtem blauen Wolframoxyd her.



Trennung des Zinnoxydes von Wolframséure. 649

Schliesslich wird der getrocknete Niederschlag gegliiht und
die Wolframsiure gewogen. Man kann sich damit begniigen das
Zinnoxyd aus der Differenz beider Korper zu rechnen. Zur directen
Bestimmung desselben braucht man blos im Filtrat durch Schwefel-
wasserstoff in der Kilte das Zinn als Sulfid zu fillen, um letzteres
durch anhaltendes Glithen bei Luftzutritt, allenfalls unter Zuhilfe-
nahme von saipetersaurem Ammoniak, in Zinnoxyd tiberzuflihren.
Diese directe Bestimmung des Zinns in der angegebenen Weise
kann jedoch nur dann erfolgen, wenn man sich zur Reduction
nicht des Zinkstaubes bedient hat, da sonst der Cadmiumgehalt
des letzteren die Resultate beeinflusst,

Folgende erhaltene Resultate mogen als Belege fiir die
Genauigkeit der beschriebenen Methode dienen.
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In den zwei ersten Fiillen wurde zur Reduction Zinkstaub,
in den letzteren chemisch reine Zinkfeile angewendet. Die hoheren
Resultate der ersteren Fille sind durch den Bleigehalt des Zink-
staubes, der mit der Wolframs#ure zur Wigung gelangt, bedingt;
im Allgemeinen findet man sogar unbetrichtlich weniger Wolfram-
sture als angewendet wurde. Dies rithrt davon her, dass man
wegen der Flichtigkeit des Zinnchlorides die Fliissigkeit nicht wie
es nothwendig wire, vollstindig zur Trockne eindampfen daxf.
Lisst man jedoch dieselbe lingere Zeit, z. B. 2 Tage stehen, so
scheiden sich auch die letzten Spuren von Wolframsiure ab und
man wird in diesem Falle auch genauere Resultate erhalten.
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