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Hutter: Ober die Verwendung von Blei als Platinersatz. ——Berichtigung.

Zeitaohrift fiir
sngewansite Chemfe.

Verfahren (z. B. Konigswasser, Bromsalzsiure usw.) zeitraubend und
nmstindlich sind, auch findet durch sie meistens nur eino_unvoll-
kommene Zersetzung des Wolfremeiscns atatt. Nach dem Verfakren
von W o1t er wird das Material in einem Platintiegel von 40—45 com
Inhalt mit der 30 fachen Menge Kaliumbisulfat geschmolzen. Bei
dieser Operation wird der Platintiegel etwas angegriffen. Nun fand
vor einigen Jahren der ans inzwischen leider durch den ‘Tod entrissene
Professor Dr. F. P. Tread well in Zirich, als wir eine Legierung,
bestehend aus ca. 989, Wolfram und 29{, Thorium (Fidon fiur clek-
trische Glithbirnen) untersuchten, duB sich dieselbe durch Ammonium-
sulfat und konzentrierte Schwefelsiure im Porzellan- oder Platin-
ticgel glatt aufechliefen lieB. Auf demeelben Wege konnten Tre a d -
well und Brunner?) die in Sdurem unléslichen Alkalisalze
komplexer Wolframsduren von der allgemeinen Forme! R,WO,
* WO, - WO, in Losung bringen und fanden somit eine genaue Me-
thode zur Bestimmung der Alkalien in Wolframbronzen.

Es zcigte sich nun, daB auch Ferrowolfram durch Ammonium-
sulfat und konzentriertea Schwefelstiure im Porgellan- oder Platin-
tiegel restlos aufgeschlossen werden kann. Die Reaktion verliuft
etwas langsamer als bei dem eingangs erwihnten Verfahren von
Wolter, jedoch ohne Angriff des Platins oder Porzcllans. Die
Bestimmung wird wie folgt ausgefuhrt:

0,5 g des in der Achatschale feinstgepulverten Forrowolframs
wird in ¢inem Porzellantiegel von 4050 cem Inhalt wit 4 g reinem
Ammoniomsuliat und 4 ccm reine: jronzentrierter Schwefelsiure
versetzt und iiber einem 1 cm hohen Bunsenflimmehen unter 6ftervm
Schiitteln dea Tiegels sorgfiltig erhitzt. Die Entfernung des Tiegel-
bodens von der Flamme halte man anfangs auf etwa 10 cm Una
durch die bald auftretende lebhafte SOy-Entwicklung keine Vertuste
2u haben. wird der Tiegel bedeckt und wihrend des Umschiittelns
der Tiegeldeckel auf ein Uhrglas gelegt. Wenn die Gasentwicklung
nachgelassen hat, erhitzt man stirker, ohne zu glihen, wit der Vor-
sicht, daB die Masse hochstens bis zur Halfte der Tiegelhdhe steigen

darf, da sie sonst leicht itherschiumt. Das Erhitzen wird so lange

fortgesotzt, bis sich am Boden des Tiegels keine schwarzen unsufge-

achlossenen Teilchen befinden, was in 1}/, Stunden sicher der Fall ist.-

Nach dem Erkalten libergieBt man die Schmelze mit kaltem Wasser,
weicht sie darch gelindes Frwirmen auf und spiilt vit heiBem
Wasser alles ohne Verlust in eine Porzellanschale. Die etwa 150 ecm
betragende Flilssigkeit wird mit 1 cem konzentrierter Salpetersaure
. versetzt, unter baufigery Umrithren zum Sieden erhitzt und nach
Zugabe von 25 com konzentrierter Salzsiure, spez. Gew. 1,19, noch
einige Minuten gekooht. Nach dem Frkalten filtriert man die rein
gelbe Wolframsinre durch ein aschenfreies Schleicher & Schisllsches
Filter Nr. 589 von 11 cm Durchmesser unter Anwendung von aschen-
freiem Filierschiamm, um dadurch ein tritbes Filtrat zu vermeiden
Der Niederschlag wird mit kalter Salzsiuce (1 Teil Salesiiure, spez, Gew.
1,19 + 5 Teile Wasser) ausgewaschen. Das bis zum Entweichen von
Sohwefelsiuredampfev. eirigeengte Filtral verdimut man nach dem
Abkithlen mit etwae kaltero Wasser, figt unter Rithren tropfenweiso

starkes Ammoniak hinzu, bis der Geruch von letaterem doutlich auf- .

tritt. und das Eisen gefdllt ist, siuert mit 10 com konzentierter Salz-
siure an, verdampft zur Trookene, nimmt mit etwas heiler ver-
dinnter Salzsiiure 1: 5 auf, kocht, filtriert nach dem Erkalten den
so sus dem Filtrat gewonnenen kleinen Rest der Wolframssaure durch
ein neues Filter und wiischt mit Salzsiure ): 5. Fir genaue Analysen
verdampft man das Filtrat, welches noch 2--3 mg WO, enthalten
kann, wieder zur Trockene und behandelt den Riickstand wie vorhin.
Die noch feuchtenn 2 oder 3 Niederschlige werden im Platintiegel
verbranns, unter Luftautritt iiber dem Runsenbrenner bis zum
konstanten Gewicht gegliaht, gewogen, mit FluBeiure abgersucht,
geglitht und gewogen. Zur weiteren Reinignng der nooh etwas Eisen
enthaltonden Woliramsiiure dchmilzt man sie mit 2—3 g wasserfreier
Soda, zieht die Schmelze mit heiBem Wasser aus, verbrennt, gliiht
und wiigt das Fe,0,, dessen Géwioht von dem ruletzt erhaltenen ab-
gerogen und multipliziert ‘mit 138,62 gleich- % W ist. .
Ein nach diesem Verfahren untersuchtes Ferrdwolfram ergab
in ewei Bestimmungen 78,99 und 79,01%. Eine waitere Probo dos-
selbén Materials wurde im Nickeltiegel mit einer Mischung, be-
stelwnd ans gleichen Teilen Kaliumnatriumearbonat und Natrium-
superoxyd aufgeschlossen die erhaitene Woframatlosung mit Merouro-
nitrat gefilit und der Njoderschlag durch Glihen in Wolframsiure
verwandelt. Nach Bestimmung und Abgug vou geringen Verun-
reinigungen derselben ergab sich ein Woliframgehals von 79.02%,
wamit die vorstthenden Zshlen recht gut tibereinstimmen.
[A 172.]
%) Treadwell, Anslytische Chemie, I, 6. Aufl,, 8. 255.

Ober die Verwendung von Blei als Platinersatz.

Von Cari HUTree, Bernburg
(Ringeg. 9J10. 1919.)

Bei der genauen quantitativen Analyse eines Chromeisensteines
wurde jch vor einigen Monaten durch die hohen Preise geeigneter
Platingeritechaften gezwungen, mir ecinen brauohharen Ersatz zu
suchen. Zur Ermittlung der meisten Bestandteile geniigten Spezial-
porzellane (der Muldenbiitten) oder Quarz. oder Silbertiegel. Da sich
jedoch die Bestimmung des Siliciumgehaltes, sowic der Alumipium-,
Natriumn- und Kaliummengen nicht in den eben genannten Materia-
lien darchfiihren lieS, terwandte ich fiir vorliegenden Zweck ejgens
hergostellte Bleischalon. und zwer wurde gewthnliches Weichblei
(Waleblei) benutzt, welohes praktisch frei von 8i, Al, Na und K ist.
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Die Abmessungen der Schalen sind aus der nebenstchenden Skizze
ersichtlich. Die in den Schalen ausgefithrten Aufschiiizse waren so-
genannte nasse Methoden nuf dem Whasserbade. Oxydationen oder
Verinderungen der im Erz vorliegenden Oxydationsstufen wurden
durch Einleiten von CO, mittels R 0 o 8 e schem Tonrohr durch den
ducchlochten Bleideckel wirksam verhiitet. Qbechon bei der Ver-
wendung von H SO, auch wigbare Mengen von PbSO, gebildet
wurden, 80 lieB sich letzteres jedoch. ohne den weiteren Gang der
Analyse zu atéren, vorher durch gewichteanalytische Methoden ent-
fernen. Einem wu frithen VersohleiB der Bleischalen wurde durch
geniigende Wandstiirke von 3 mm Rechnung getragen.

Nach den von mir gemachten Frfabrungen dirften sich daher
auch Weichbleigerite zu gewissen Zwecken dor quantitativen Ana-
lysc mit gutem Erfolge verwenden lassen. Ich glaube, annehmen zu
disrfen, daB meine Erfabrungen in dieser Richtung von einigem
Interesss sein werden. [A. 166.]

Berichtigung
7u dem Aufsatz: ,,Uber die katalytische Reduktion von
_ Fetten mit Palladlum®.

Von F. F. Nomp, Berlin-Dahlem.
(Bingeg. 22/11. 1019.)

In einer privaten Mitteilung hat mich Herr Dr. W. Normann
in liebenewiirdiger Weise darauf aufmerksam gomacht, daB sich in
die geschichtlioho Ubersicht der vorgenannten Arbeit?) insofern eine
kleine historieche Unrichtigkeit oder Unklarheit eingeachlichen hat,
ais ich das Verfahren des D. R. P. 141 029 der Herforder. Maschinen.
fett- und Olfabrik, Leprince & Siveks in Herford, so dargestclit
habe, als ob die Olsiuredampfe mit Wasserstoff gemischt {iber fein
verteiltes Nickel geleitet wiirden, withrend das eigentliche technische
Verfaliren darin %';mm, daB der Katalysator mit fliissigem Ol ge-
‘mischt vnd mit Wasserstoff durchgeriihrt wird.

Nach der von mir gegebenen Ubersicht scheint die Anwendung
flassigen Ols erst spliter von Erd m ann oder K& yse r erfolgt zu
seip, was hiernach nicht zutrifft. Dieser Irrtum ist bei mir dadurch
entstanden, daB mir seinerzeit weder das D. R. P. 141 029, noch das
von Herrn Dr. Normanun genommene englische Patent in voll-
stindigem Wortlaut vorlag. :

1) Z. f. angew. Chem. 32, 305 (1919]
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