
Verfahren (2. B. Konigswaoaer. BrornRaluliiure usw.) witrcrubend und 
nmetiiqdlich Bind, anch findet dur& sie meistene nur eino,unvoll- 
kornmena Zektzun i  deg wo1frsmeiSr;lry atstt. Nach &m Vorfaben 
von W o 1 t e C wild dse Material in einem Platintiegel von 40-45 ccm 
Inhdt  mit der 3 0 f ~ ~ ~ h e n  Mengo Keliumbieulfat gtmbrndu?n. Bei 
dieser Operatiop aicd der Platintiegel etwaa anpgnffen. Nun f8nd 
vor einigen J a b n  der ma inzwiechen leider duroh denTod entrkcne 
Profemor Dr. F. P. T r e a d  w e l l  in Ziirich, als wir oine h g i e n w  
beutehend ?us a. 98% Wolfram und 2% Thorium (Fgdon fiir elek- 
trische Clilhbirnen) untemuchtcn, do0 sich dieselbo dwch Ammonium- 
sulfat und kmnt r i e r t e  Sohwe?t?kiure im Pomllan- oder Platin- 
ticgel glatt rrufwhliefkn lie& Auf demeelben Wege konntan T r e e d - 
w e l l  und B r u n n e f l )  die in Siiuren unl.tisliohon Alkaliaab 
komplexer Wolframduren von der allgemeincn Forme! R,WO, - WO,. W03 in Liioung bringon u d  fanden somit eine genaue Me- 
thode zur Boet.immung der AIkalien in WolfrqmbromL 

aS zcigte sioh nun, daB iuch Formwolfram durch Ammonium- 
a d a t  und konzentrierb SohwefeMure im Porrellpo- rdu Plrtin- 
tiegnl r e a h  aufphlw8eu weden kana. Diu Rwrktion vorkuft 
etwm hqparner ah bei dern einp;sw srwiihnten Vcrfalmn von 
W o I t o  r , jedooh ohm Angriff dss Plotinw odor PoruAlanS. Die 
Bestimmung wid wie folgt ecqcfuhrt: 

0.5 g dea in dar Achataohale feimtgepulverben Yerrowolfram 
wid in cincm PomeIIantiegeI von 4O--50 ccm Enhalt ruit 4 g minein 
Ammoniumnulfat und 4 ccrn reine: iromutrierter Schwefelaaure 
versetzt und iiber einem 1 cm hohen 13unscdbrnolchcn uutar iitbmrn 
Schiitteln doR Tiegels sorgfdLig orbitxt. Die Entfernung da Tiegel- 
bodons von dor FLsmme halto man anfanga auf etwa 10 c m  Urn 
durch die hald auftrrtende Iebhofte SOi-Entwickluug keine Vdustu 
zu hahen. wird der Tiegel kdeclit und wiibrend dea Umchuttelna 
der Tiqeldeckcl aid ein CThrgla gelegt. Wenn die Gasentwioklimg 
n&~@~wu hat, orhitd msri stirker. ohne zu g!liihtm, mi$ der Vor- 
~icht,  dal3 dio IcInsse hijchetene bi6 zur Halfte der Tigelhahe shigen 
dad, da aie mmt leicht i ihc l i iumt .  Das Erhitzen wird 80 lange 
fortpsotzt, biu hhh am Bodcn dea Tiegela keine whwarmn uilaufge- 
sthlo..tren Tdchen befindmi. wash l*/* Stunden sicher der Vall ink 
Nach dem Erkalten iibergielt men die Schmelze mit, ke,ltem Wasser. 
weicht Rie duroh gelindrs Erwiirmea euf und spiilt urit heiBem 
Waster dlea ohnc Verlust in eine Pomllaaschele. D e  etwa 150 ccm 
btrcrgede Whigkeib wirrl rnit 1 ccm konzentrierter SalpeterJure 

.versetzt, unter hiillfigem Omriihren zum Sieden erblzt und nwh 
Zugcrbc von 25com konrmlrierter SRlzs;iure, qez. Gcw. 1.10, noch 
einige Minuten gekooht, Nach dem Rrkalten filtriert man die rein 
gebe Wolfraimiituc d m h  an whenfreiee Schleicher & Sohiilkrhea 
Filter Nr. 5811 von 11 cm Dumhmeaser unter Anwendimg von mchen- 
-ern Filimachbmm. urn dadurch ein t r h l m  Filtmt zn verrneiden 
Der Nidemchlag wird rnit kalter Sahiiure (1 Teil Sal&nre, e p x  Oew. 
1.19 f 5 Teilo was=) ausgewaachen. Dae biu gum Gntusiohcn von 
80lrwefe.teffurediimpfem eingecqte Filtrst verdiinut man nach Clem 
Abkiihlen mit etwae kaltern Wawr, fii@ unktr Kiilm?n tmpfrnwdm 
utarkeH Animonidc himu. bia der Geruch von letzkrern duutlicb ad.  
Ititt, u d  rkre 'Xisen gefiillt ist, siiucrt mit 10 com konsentierter SrJz- 
dure ,q verdampft mr Trockene, nimmt mit etwaa heifhr ver- 
diinntet Shsi iure  1 : 5 auf, kmht,, filtriert mull dem Rrkalten den 
M) SUE deem Eltrat gewonnenen kleinen Re& d a  Wolframiiure dumh 
ein Filter und wiischt mit SalaRiiqe I: 5. F b  gonaue Aualyaen 
r d a a i p f t  man des Filtret, w e l c h  nach 2--3 mg RO, enthslten 
k.m, wi& sur Trookene und behbndelt den RQclrefsnd vie vorhin 
Die nooh feucbteu 2 oder 3 Nih-Q weden iin 
verbram& unbr Luftautritt uber dem Rummbrenner bin zum 
kmtanten Gewicht gcglliht, gewogen. P;t. FluBeiiuru abgeruucht, 
mliiht. uuci gewogem. %ur.weiteren Reinigung dcr wrJh etwas Eimn 
enthattanden Xolframeiil~n, dchmilzt m a  me rnit 2-3 g arrseerfreier 
Soda, deht die Schmelze'mit hei8em W w r  am, verbrennt, gliiht 

w&gt dam Fr,CID,. dessen Gewioht voo dem m l s t z t  tuhrltewn a& 
-0 und multiplidert'mit 158.03 gleich.% W ist. 

Ein nsch dirsem Vettabran untenuohta Ferkiwolfnm e r p b  
in ewei &stimmungen 78.99 und 79,01%. Eine woitem b b o  d a -  
aelbdn,Materids wurde im Mekeltiegel mit t h e r  Misohung, be- 
steiund BW gkichen Teik,n Kdiumnetriamaarbonat und N&uw- 
superoxyd aufpchloasen dia erho;tane Wofrematliauog luit Memuro- 
nitrat @lit und der N@eracbg d m h  Gliihen in WolfraWure 
verwandelt. Nacb Bestimmung und A m  von Beringen Verun- 
rciniguapn derselben ergab mch ein Wolfrsmgehdt won ?S.aZO/, 
w&t die vonatchenden Zshlen recht gut tibemiinetimmen. 

[A 172.1 
Tr e ad we I I ,  Analytieche Chemie, 11, 8. Au~..  6. %. 

Uber die Verwendnng vopl Blei als Platinersatz. 
Von CABL HiMrsa. Bernburg. 

(IUIIP~U. WIO. ma) 
Rei der getmuen quantitativen Analp einea Chronieieenetei~~ 

courde ioh vor einigcn Monaten durch die hohen Prcise geeignetei 
PIatingetilSMhaften gezwungen, mir dnen buohharen Ernah zu 
euohen. Znr Ermittlung der meisten Beatandteile g e n w n  Spezid- 
pmllaae (der Muldonbiitten) oder Quan- oder Silhertiegel, De doh 
jedooh die Bestimmung dea Siliciumgehaltee, eowio der Aluminium-. 
Natrium- und htiummcngen nicht in den eben genannben Meteria- 
lien darohflihren lie& Oerwandte ich ftir varliegenden Zweck +m 
hegoaellte Blcisohakm. und z w u  wurde gew&nlichee Weichblei 
(WeLblel) henut& welohes praktiach frei VOD Si, A& Na und K int. 

Ton P o p  

Die Abmeesungen drr Srhalen aind aua der ui~benah.hendt-n SGi7xe 
ersichtlich. Die in den Srbden auegehhrten A u f w h l w  wenn m- 
genannte nwso Metboden m f  dem Waaserhadr. Oxydationen oder 
Veraderungen der im E n  vorliegeoden Oxydationestufen d e n  
duroh fillleiten von CO, mittcls R o o s e schem Tonrohr durch den 
durchlootiten Bleideckel wirknnm verhutet. Obechon bei der Ver. 
wendung von H,SO, auch wagbare Mengen von PbSO, gebildet 
wurden, 80 he6 sich letzkres jedoch. ohne den weitemu Gang der 
Analyee zu utbmn, vorher d m h  gewichtsadytiache Metboden ent- 
fernen. Einem m fnihen VersuhleiB der Bleimhalon wurde durch 
genugende ~ e n d ~ t r i r k e  von 3 mm Rechniing 'jptragen. 

Nach den von mir gemachten Erfahrunpn diuften aich daher 
such Weiohbleigerdte zu pewiwn Zaeokea dcr quantitetiven h a -  
lyec mit gutem Erfolge verweden haen .  Lch glauhe. ennehmen PU 
diirfen, da0 meim Erfahvngen in d imr Richtug von ainigem 
In- sain werden [A. 166.) 

Beriehtigung 
m Clem AuZaatz: ,,Uber die kshlybehe MuJdion ron 

Fetten mit Palladlums. 

~ W P S  W ~ L  inm) 
Voo F. F NOBD, Berlin-Dehtem. 

I n  einer privaten biitteilnng hat mioh Herr Dr. W. N o  r m a II n 
in liekneffiirdiger Weiea darsuf aufmerkmm gomocht, dal) sich in 
die gewhichtlioho Oberaicht der r o r g e m t c n  Arbit') invofern eine 
kleine bietoneche Unriohtigkeit oder Unklerheit eingeechliohen hat, 
als ioh des Verfdren dm D. R. P. 141 029 der Herforder M8oohinen 
fett- ond f%brik. L3prinoe & Siwb in Berford, IK) dargeatcllt 
habe, ale ob die &ahmdampfe mit Wawerataff p m i d t  Gher fein 
verteiltca Nwkel leitet wiirden, wtihrend das eigentliohe teohninche 
Verfdmn darin Ltebh don der Bstrrlyaabr mit niissigern 01 ge- 
mischt und rmt WveRerebff dwchgeriihrt wird. 

Naob der von mir gqpbenen b r a i c h t  scheiat die Anwenduq 
flfueslpn Olserot aplrter von E r d  man n oder K a  zu 

entatand&, daO mi? winemit weder der D. R. P. 141 029, noch daa 
von Herrn Dr. No r m a n n genommene englmhe Patent in 0011- 
sthdigem Worthut vorlag. 

s e  r erfol 
min, was hlemach nicht tntnffk nieser Irrtum iet # $  i mir d urch 

I 

1) Z. 1. angcw. Chem. n, 305 1191!#& 




