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Angenot: Analyse eines Wolfram-Zinn-Minerales.

[ Zeltschrift fir
angewandte Chemie

an den Glaswandungen fest angesetzt, die einer
Untersuchung unterzogen wurden. Sie sind in
Wasser schwer 16slich. Die Reaktion der Losung
ist stark alkalisch. AuBler Gold, Baryum und den
Elementen des Wassers liel sich darin nichts nach-
weisen, erstere beiden wurden quantitativ bestimmt
und in Mengen gefunden, welche fiir ein Salz be-
stehend aus 2 Mol. an Baryum gebundenes Auryl-
hydroxyd mit 5 Mol. Wasser sprechen.

Analysen
Baryum-Goldacetat.
. Aug(CoH40,5)g. Monokline Kristalle.
Gefunden : Berechnet :
39,119, Au 39,089 Au
13,699, Ba 13,659, Ba
47,209, C.H;0, 47,27% G:H,0,
Die Essigsdure wurde in allen Fillen durch
Abdestillieren mit Phosphorsiure und Titration
bestimmt.

Strontium-Goldacetat Sr(C,H;0,),
. 2Au(C,H;0,)s +2H,0. Monokline Kristalle.

Ba(C,H;304)s

Gefunden : Berechnet :
39,919, Au 39,789, Au
8,719, Sr 8,859, Sr

48,099, C.H30, 47,73%, €;H,0,
3,649, H,0 (berechnet) 3,649% H,O.
Calcium-Goldacetat. Ca(CoHz0z),
. 2Au(C,H;0,); +2H,0. Monokline Kristalle.

Gefunden : Berechnet :
42,089, Au 41,97% Au
4,429/ Ca 4,279, Ca

50,469, C,H;0, 50,35% C.H;0,
3,41%, H,O (berechnet) 3,419, H,O.
Magnesium-Goldacetat. Mg{(CoH30;),
.2Au(CoHy0y)s +4H,0.
Gefunden :
40,85% Au
2,66% Mg
49,219 C,H30,
7,49%, Hy0 (berechnet) 7,499%, H,y0.
Blei-Goldacetat. Pb(C,H;0,),
« 2Au(CoH30,)3 +2H,0. Monokline Kristalle.
Gefunden :
35,589, Au
18,489, Pb
42,489, C,H;0, 42,77%, C.H30,
2,909, H,0 (berechnet) 2,909, H,O0.
Aurylhydroxyd-Baryum.
Bad§ 40 +5H,0
Rhombische Kristalle.
Gefunden :
56,909, Au
20,49%, Ba

Berochnet :
40,909, Au
2,53%, Mg
49,089, C,H;0,

Berechnet :
35,639, Au
18,709%, Pb

Berechnet :
57,45%, Au
20,029, Ba.

Analyse
eines Wolfram = Zinn - Minerales.
Vou Hewrr AxgENorT-Antwerpen.
(Eingeg. d. 19.{10. 1905.)

Die quantitative Trennung von SnO, und
WO; muB als eine der schwierigeren Operationen

der analytischen Chemie bezeichnet werden. Ich
hatte Gelegenheit, vor einiger Zeit ein Mineral zu
analysieren, das diese beiden Substanzen in ziemlich
grollen Mengen enthielt. Zwei geschickte Chemiker
hatten hierin folgenden Gehalt gefunden:

A B
WO; 20,77 und 23,67
Sn 52,35 und 50,54

Derartige Differenzen durfte man nur auf
Fehler in der Methode zuriickschreiben, da weder
die Geschicklichkeit der Analysierenden, nocl die
Gleichheit der Proben irgendwic in Zweifel gezogen
werden konnten. Ich kam zu der Ansicht, dall die
Frage hinreichende Wichtigkeit hiitte, um ecine
einfache und genaue Methode fir die Analyse jenes
Minerals auszuarbeiten. Zu diesem Zwecke stellte
ich mir Gemische von Wolframsidure und Zinnoxyd
in verschicdenen Verhiltnissen her und beschiftigte
mich zuerst damit, die Wolframsiure darin nach
der Methode von Bornirdger, die an sich
gute Resultate gibt, zu bestimmen. Im Verfolg
dieser Arbciten habe ich jeue Methode insofern
abgeindert, daB ich das Material einc Vicrtelstunde
mit Natriumsupecroxyd im Eisentiegel
schmolz, statt eine Stunde mit Natriumecarbonat.
Im iibrigen habe ich die Vorschriften von Born -
triger genau befolgt. Die von mir erhaltenen
Resultate stimmen hinreichend untereinander
iiberein :

Gefunden nach :

Mischung I:  Borntriger. Borntr. abg.
WoO; 20,00 19,92 und 19,84
SnO, 60,00 — —
Si0, 20,00 —_ —

Mischung II:

WoO, 50,00 49,50 und 49,62
Sn0, 30,00 — —
Si0, 20,00 — —

Mischung IIT:

WoO, 24,68 24,50 und 24,61
SnO, 49,02 — —
SiO, 26,30 — —

In dem oben erwihnten Wolfram-Zinnerz fand
ich nach der Methode von Borntriger 23,55
und beim Schmelzen mit Natriumsuperoxyd 23,66%,
WO,;. Durch die kleine Abéinderung des Born -
trigerschen Verfahrens spart man erheblich
an Zeit. Ich habe sie daher auch fiir die Trennung
des Zinns zu verwenden versucht und bin dabei
folgendermaBen verfahren :

Ein Gramm Substanz wird fein pulverisiert
und in einem Eisentiegel mit 8 g Natriumsuperoxyd
innig gemischt. Man erhitzt dann vorsichtig mit
einem Bunsenbrenner, bis die Masse richtig flie(3t,
und schwenkt ab und zu den Tiegel. Wenn die
Umsetzung vollendet ist, gewOhnlich nach ciner
Viertelstunde, liBt man abkiihlen und nimmt die
Schmelze mit Wasser auf. Man giefit die Losung
in einen 250 ccm Kolben (in Gegenwart von Blei
mubl man erst einige Minuten Jang Kohlendioxyd
durchleiten!), laB3t erkalten, fiillt bis zur Marke
auf und filtriert zwcimal 100 cem ab. In der cinen
Fliissigkeitsmenge bestimmt man WO, in der
andern SnO,. Die Wolframbestimmung
nimmt man nach Borntrédger in folgender
Weise vor:



XIX. Jahrgang.
Heft 4. 26, Januar 1906, ]

Ipsen: Uber den Nachweis von Atropin.

141

»Die 100 cem (A) aus dem Filtrat (0,4 g) 148t
man in eine Mischung von 15 cem konz. Salpeter-
saure und 45 ccm konz. Salzsiure einflicBen,
dampft in gerdumiger Porzellanschale ein bis staub-
trocken, nimmt mit einer Lisung von 100 g Salmiak,
100 g konz. Salzsiure, 1000 g Wasser auf, filtriert,
16st den Riickstand, der auBer Wolframsiure noch
Kieselsiiure und Zinnoxyd enthilt, in warmem
Ammoniak, wischt damit das Filter aus, lift
nochmals in eine Mischung von 15 cem konz.
Salpetersdure und 45 ccm konz. Salzsiure einflieBen,
wie oben, und verdampft abermals bis staubtrocken.

Die so erhaltene und wie oben ausgewaschene
Wolframsiure ist frei von Kieselsiure und Zinn-
oxyd und kann nach dem Glihen direkt gewogen
werden. (Z. f. anal. Ch. 1900, 362.)

Zinnbestimmung: 100 com des al-
kalischen Filtrats (entsprechend 0,4 g Substanz)
versetzt man mit 40 cem konz. Salzséiure, wobei
Wolfram- und Zinnsiure ausfallen. Man gibt dann
2—3 g reines Zink hinzu. Nach einigen Minuten
ist die Fliissigkeit blau, infolge der Reduktion der
Wolframssgure, wahrend das metallische Zinn in
Form von grauen Flocken erscheint. Man la(t das
Ganze eine Stunde bei 50—60° ruhig stehen.
Nach dieser Zeit ist das Zinn in Zinnchloriir iiber-
gegangen, wihrend der grofere Teil des blauen
Wolframoxyds ungeldst bleibt.  Man filtriert,
wischt nach und hat so das gesamte Zinn von
0,4 g Substanz in ssurer Losung, zusammen mit
etwas Wolframoxyd, das aber nicht weiter stort.
Man 16st das blaue Oxyd auf dem Filter mit Hilfe
von warmem Ammoniak, um sich zu versichern,
daB kein metallisches Zinn im Riickstand ge-
blieben ist. Sollte dies der Fall sein, so nimmt man
die feinen Partikel in einigen Tropfen Salzséure
auf und fiigt die Losung der Hauptmenge hinzu.
In die passend verdiinnte salzsaure Losung leitet
man Schwefelwasserstoff. Das Zinn fillt als Sulfiir
und wird in der iiblichen Weise durch Umwandlung
in Zinnoxyd oder dureh Elektrolyse des Sulfo-
salzes bestimmt.

Verschiedene Versuche an eigens hergestellten
Gemischen haben mir zufriedenstellende Resultate
gegeben, wie aus folgenden Analysenresultaten

hervorgeht.
% %
angewandt gefunden

WO, 60,00 60,08

1. Mischung 8SnO, 10,00 10,00
Si0, 10,00 —

PbO, 20,00 —

WO, 40,00 39,02

2. Mischung SnO, 25,00 24,70
Si0, 20,00 —

P10, 15,00 —

WO, 20,00 19,90

3. Mischung SnO, 60,00 59,81
Si0, 10,00 —

Pbo, 10,00 —

Inlolge dieser Yrgebnisse habe ich meine Me-
thode auf die Analyse des eingangs erwiihnten
Wolfram-Zinn-Minerals angewandt und dabei fol-
gende Resultatc bekommen :

WO, 23,75 und 23,50 Mittel: 23,62

Sn 51,01 ,, 51,33 »  BL17
Die Resultate néhern sich merklich den Zahlen
23,67 und 50,54.

Ich mochte noch hinzufiigen, da mir in
gleicher Weisc gelungen ist, das Wolfram in einem

Wolframstahl mit 849 Wolframmetall zu be-
stimmen.

Uber den Nachweis von Atropin.
Vortrag, gehalten auf der 77. Vers. deutscher Naturfor-
scher u. Arzte zu Meran.

Von C. IpsEn-Innsbruck.

Der Vortragende berichtet iiber eine Reihe von
Versuchen, welche einerseits dem Studium des
Verhaltens von Atropin gegen die Beeinflussung
durch Fiulnisvorgénge, anderseits der Frage der
Verteilung und Ausscheidung desselben aus dem
Menschen- und Tierkérper dienten. Hinsichtlich
der Frage, ob Atropin bei jahrelanger Beriihrung
mit faulenden Massen noch nachgewiesen werden
konne, kommt Ipsen im Gegensatz zu andern
Forschern zu einem positiven Ergebnis. Er teilt
das Resultat von Versuchen mit, in welchen nach
12 Jahre langer Faulnis von 0,03 g Atropin. pur.
in 300 cem Rindsblut und von 0,03 g Atropin. sulf.
in jé 300 ccm Harm und Bier der Nachweis von
der Anwcsenheit des Atropins gelang.  Nach
Ipsen muB es bei vollstindiger Beobachtung
aller Vorsichtsmafregeln, welche die Alkaloid-
untersuchung insbesondere erfordert, gelingen, aus
Fiulnisgemischen auch nach vieljahriger Dauer der
Verwesung das Atropin in kristallisierbarer Form
zu gewinnen und durch die chemische Reaktion
und seine physiologische Wirkung auf das Menschen-
auge mit Sicherheit zu erkennen.

Nach GenuB von 3 beziehungsweise 5 Atropa-
beeren hat Ipsen in seinem Auswurf, in den
gesondert untersuchten Tages-Harnmengen und in
den ebenso verarbeiteten Darmentleerungen ~von
5 Tagen das Atropin nachgewiesen. Jedes Samen-
korn der Atropabeeren, welche gegen 200 Stiick
solcher Samenkorner enthalten, liefert auch nach
Passieren des Darmes, in 1 cem ungesiuertem
Wasser ausgezogen, eino Erweiterung der Pupille
am Menschenauge bis zu 7T—8 mm. von mehr-
tagiger Dauer. — Im Tierkorper fand Ipsen
das Atropin sowohl bei Einfiihrung des Giftes darch
den Mund, als auch nach Einfléfung dosselben
unter die Haut in allen Eingeweiden, nach MaQ-
gabe des Blutgebaltes und der jewciligen Bedeutung
des Eingeweides als ausscheidendes Organ, in
gro@erer Mcenge. Das Atropin wird entgegen der
Anschanung Mehner ts auch durch die Schleim-
haut des Magens und Darmes ausgeschieden. Am
wenigsten gifthaltiz wurden die Muskeln gefunden.

AnschlieBend daran bespricht Ipsen einen
Fall von Atropinvergiftung einer 73 Jahre alten,
am 23. April 1901 in K. verstorbenen Frauens-
person, deren Leiche von I psen am 10. Mai 1804
im richterlichen Auftrag exhumiert wurde. In
allen auffallend wohlerhaltenen Eingeweiden wurde
das Atropin zahlenmiBig von Ipsen nachge-



