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sung Schwefelwasserstoffgas strdmen zu lassen. Hat man

die Auflosung durch concentrirte Chlorw stolfsiiure

klar gemacht, so kann man, wenn der erislste Theil des

Antimons als Schwefelantimon gefiillt worden ist, eine ge-

ge von W r hinzufiigen, um die Einwir-

der Chlorwas offsiure auf das Schwefelantimon

‘hindern, und dann die Fillung durch Schwelelwas-
serstoffgas weiter fortsetzen.

stimmung der Oxyde des Antimons, wenn

lben zusammen vorkommen. —

Sind in einer Fliissigkeit mehrere Oxyde des Antimons,

Mengen bestimmt werden sollen, so ist die Analyse

mit Schw keiten verbunden, die kaum zu iiberwinden
sind. Will man aus der Auflésung, nachdem sie sauer
it worden ist, alles Antimon durch Schwefelwasser-
s fillen, um aus den entstehenden Verbindungen
hwelels mit Antimon Schliisse aufl die Sauerstoff-
mengen der Osyde zu machen, so kann dies nur dann
ehen, wenn in der Auflisung keine Weinsteinsiiure
enthalten ist. DBei Gegenwart d re wird z. B. aus
einer Auflosung, die antimonichte Shure enthilt, ein Schwe-
[elantimon gefillt, das der Anlimonstiure analog zusammen-
tzt ist.

Es sind auch bis jetzt keine Methoden bekannt, die
Quantitiiten der verschiedenen Oxyde des Antimons mit
Sicherheit zu bestimmen, wenn mehrere derselben in festen
Verbindungen enthalten sind.

XXXV, Wolfram.

Bestimmung der Wolframsiure, — Das Woll-
ram, wenn es als Wolframsiiure in einer Auflosung ent-
halten ist, wird, nach Berzelius (Poggendorff’s An-
nalen, Bd. VIIL 8. 272), am besten auf folgende Weise
quantifativ bestimmt: Man setzt zu der concentricten Auf-
lssung z neutral oder alkalisch reagiren, einen Ueber-
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sehuls von Schwefelwasserstoff-Ammoniak, worin das ge-
bildetd Schwefelwolfram sich auflost.  Diese Auflisung
versetzt man alsdann mit verdiinnter Salpelerstiure, und
ilst sie so Lm-n' gtehen, bis sie nicht mehr nach Schwe-
felwasszerstof echt: hierdurch wird alles Wollram als
Schwefelwolfram mit gelber Farbe gefillt.  Man filtrirt
dies, und siifst es mit Wasser aus, das durch sehr wenig
Chlorwasserstoffsiure sauer gemacht worden ist; denn in
Nach dem Aus-

siifsen troeknet man das Schwefelwolfram, und rostet es

roinemn VWasser ldst es h' etwas auf.

bei hinreichend starker Hitze: es verwandelt sich dann
in Waolframsiiure, deren Gewicht man bestimmt.

Wenn in einer Auflosung aulser Wollramsiiore keine
andere f estindize Basen vorhanden sind, so braucht
die Auflésung blofs bis zur Trocknils: abgedampft, und
die trockne Masse gegliiht zn werden, um die Menge der
Wollramsiore zu bestimmen.

Trennung der Wolframsidure von Metall-
oxyden. — Die Wollramsiure kann, wenn ihre Ver-
bindungen in freien Siuren aufgelost sind, was nur bei
wenizen Siuren der Fall ist, l[.!. die meisten Stiuren in
den Auflosungen der wollramsauren Salze einen Nieder-

schlag bilden, der in einem Ucbermaals der Siure nicht

aufgelost wird, nicht aus denselben durch Schwelelwasser-
stolfgas als Schwefelwolfram gefallt werden. Die Tren-
nung der Wolframsiiure von den Metalloxyden muls da-
her auf eine andere Wi seschehen,

Ist die Verbindung der Wollramsiure mit Metall-
oxyden in dem Zustande der Dichligkeit, dals sie durch
Stiuren nicht mil Leichtigkeit zersetzt werden kann, wie
dies z. B. bei der in der Natur unter dem Namen Woll-
am vorkommenden Verbindung der Wolframsiure mit
Eisenoxydul und Manganoxydul der Fall ist, so schmilzt
man sie i hlimmten Zustande in einem Platintiegel
mit dem Dr yis Vierfachen ihres Gewic an kohlen-
saurem Kali oder Naltron.




in Wasser aufecliist, welches wolframsaures und iiber-
s(zles kohlensaures Alkali aufldst, und
Oxyde ungelost zuariicklifst, welche mit der Woll-

ramsiure verbunden waren, wenn diese in eciner Aufli-
= von kohlensaurem Alkali unlishich sind. Nach dem
ssiilsen lost man dieselbe in einer Siure, am besten
in Chlor wstoffsiure, auf, und bestimmt die Mengen

derselben nach Methoden, die im: Yorhergehenden ange-
geben sind. — Die Auflisung der Wollramsiiure wird
mit einer hinreichenden Menge von Schwefelwasserstoff-
Ammoniak verselzt; man zerselzi sie dann vermilielst
ner Saare, um Schwefelswolfram za fillen, auf die Weise,
wie es oben angegeben worden isk
Waren die Oxyde, mit welchen die Wolframsiure
verbunden war, nicht unlislich in einer Auflésung won
kohlensaurem Alkali, so werden die meisten derselben
Schwelelmetalle illt, wenn zu der alkalischen Auf-
o der Wollramsiure Schwelelwasserstoff- Ainmoniak
hinzugefiigt wird. Man filtrirt diese erst ab, ehe man aus
der Auflosung das Schwefelwolfram durch eine Siure fillt.
Statt kohlensauren Alkali's kann man zor Zer-
selzung d * Verbinda h des zweilach schwefels
ren Kali's bedienen. Man me inen Theil « ge-
schlémmten zu untersuchenden Verbindung mit vier bis
fiinf Theilen von wlvertem zweilach schwefelsauren
Kali in einem Platintiegel, und erhitzt darauf das Ge-
menge lanzsam, bis dafs es bei der Rothglihhitze Klar
fliefst. Das Erhitzen kann selbst in einem grol
zel durch die Hilze der Spirituslampe bewer r
e wird daranf mit Was-

siiure selbst aber, in \’m‘hil]titlll{.’, mit Schwefelsiore
und Kali, zuriickbleibt. Man sefzt daranf zun dem Gan-
zen, ohne die unlosliche wolframsaure Verbindung abzu-
filtriren, Ammoniak im Ueberschufs, wodurch letztere sich
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anflost, withrend indessen die Metalloxyde der Verbin.
dung gelillt werden, wenn sie in Ammoniak nicht auf-
loslich sind. Man fiigt dann zu dem Ganzen Schwelel-
wasserstofl-Ammoniak im Ueberschuls, wodurch die Wolf
ramsiure als Schwelelwolfram aufzelbst wird, und die
Oxyde in Schwefelmetalle verwandelt werden, die im
Schwefelwasserstofl - Ammoeniak unloslich sind. e wer-
den filtrirt, mit Wasser a , zu welchem Schwefel-

wasserstolf - "\.IIIIIII]III-II\ lun.-,u-fl'f"--l wnr:!ﬂl i:.-:-!, IHNI aus

einer verdiinnlen
Ist hingegen :
Met: ollsiur L"“hﬂl" S0

be hm{ll_'lt man ]1;;(.]1 (](,| ,{. rung die en ().\'_‘n'ril-
und die unaufgeltiste wolframsaure Verbindung mit Am-
moniak und Schwefelw rstofl-Ammoniak , wie die mit
zweifach schwelelsaurem Kali chmolzene und mit Was-
ser behandelte Verbindung, — meisten Verbindung
der Wollramsiiure, selbst des Wollram, lassen sich im
fein ¢ dmmten Zuostande durch Digestion mit Shure,
aber oft langsam, zersetzen, weshalb in vielen Fiillen das
Schelzen mit kohlensaurem Alkali oder mit zweifach
schweflelsaurem Kali vorzuzichen ist.

Sollte eine in der Natur vorkommende wolfram
Verbindung * kleine Mengen v i ure +Itl||.|f
ten, go bleiben diese nach der Zersetzuns
Siure zuriick, swenn man die durch d iure .tlll—..t
Oxyde von der ungeldsten -wolframsiurehaltigen ‘\:Ilm:-
dung trennt, und letztere dann in Ammoniak lost. Die
vieselsiiure kann dann filtrirt und ihrer Menge nach be-

mt werden.

Man kann auch eine leicht zersetzbare wollramsaure

Verbindung gleich mit Ammoniak, oder b , kochend
mit eiver Anflésung von kohlensaurem Kali ader Natron
zerselzen, aber es ist nicht anzurathen, eine trockne wolf-
ramsatire Verbindung, selbst im fein gepulverten Zustande,
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unmittelbar mit Schwefelwasserstoff -Ammoniak zu behan-
deln, um die Wollramstiure als Schwefelwolfram aufzu-
losen, und die Oxyde al

riickzulassen.

Man sieht leicht ein, dafs durch diese Methoden nur
die Metalloxyde von der Wolframsiure getrennt werden
kisnnen, deren Schwefelmetalle im Schwefelwasserstoff-
Ammoniak unaufldslich sind, also die Oxyde «
silbers, des Silbers, des Kupfers, des Urans, des V
muths, des Bleies, des Cadmiums, des Nickels, des K
balts, des Zinks, des Fizens und des Mangans. Die Tren-
nung der Wollramsiiure von Oxyden, deren Schwelel-
metalle in Schwefelwasserstofl- Ammoniak auflislich sind,
namentlich vom Zinnoxyd, ist mit Schwierigkeiten verbun-
den, die noch picht ganz gehoben worden sind.

Trennung der Wolframsdure von den Er-
den. — Die Trepnung der Wollramsiure von den Er-
den, welche, wie z. B. Thone durch Ammoniak voll-
§ g gefillt werden kinnen, geschieht auf

dafs man, nach Zersetzung der Verbindung durch ei

Siure, die zersetzte Masse durch Ammoniak behandelt,
wodurch die Wolframstiure aufgeldst, die Erde hingegen
gelillt wird, Es ist indessen noch nicht untersucht wor-

den, ob auf diese Weise die Thonerde vollstindig von
der Wolframsiure geschieden werden kann.

Die Trennung der Wolframsiiure von der Kalkerde,
Strontianerde und Baryterde kann auf die VWeise leicht
bewerkstellizst werden, dafs man, nach Zerselzu der
Verbindung - durch eine Siure, die zersetzte Mass lin-
gere Zeit mit einem Ueberschuls einer Auflisung von
kohlensaurem Kali oder Natron digerirt, und das Ganze
bis zum Kochen bringt, wodurch die Erden im kohlen-
sauren Zustande gefillt werden, wihrend die Wollr

ire in der alkalischen F
hielt die Verbindung eine kle 1 g ; re,
s0 ist es gul, die durch eine Siure zersetzte Verbindung
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mit einem Ueberschufs von Ammoniak zu behandeln, wo-
durch alles, bis aufl die Kieselsiiure, aufgelost wird, die
schoell filtrirt werden muls. damit sie nicht durch koh-
lensaure Erde verunreinigt werde,

Liilst sich die \-vlhu:rllm" der Wolframsiiure durch
eine' Siure schwer zerselzen, so kann man sic im fein
gepulverten Zustande mit 1 drei- oder vierfachen Ge-
wicht von kohlensaurem Kali oder Natron in ecinem Pla.
tintiegel schmelzen. Wird darauf die geschmolzene Masse
mit Wasser behandelt, so bleibt die Frde im kohlensauren
Zustand lost zuriick, v nd das Wasser wolfram-
saures und iiberschiissiges kohlensaures Alkali auflist,

Die Verbindung der Wolframesure mit der Kalkerde,
welche unter dem Namen Schwerstein in der Natur vor-
kommt, kann auch noch auf die W eise analysirt werden,
dals man dieselbe im fein gepulverten Zustande mit con-
cenlrirter ' Salpetersiure oder Chlorw sloffsiure zer-
selzl, die zerseizte Masse bis nahe zur Trocknifs ab-
raucht, und dann dieselbe mit Alkohol behandelt. Dieser
list die salpetersaure Kalkerde oder das Chlorcaleium auf,
aus’ welcher Auflisung die Kalkerde durch Schwelelsiure
gelallt werden n, woraul die schwelelsaure Kalkerde
mit Spiritus ausgesiifst wird. Die vom Alkohol nicht aunl-
geldste Wollramsiure 1ost man in Ammoniak auf, wobei
oft eine Kleine Menge kieselsiurehaltiger Wollramssure
ungeliist = bleibl:  Die ammoniakalische Aufli ung
wird bis zur Trocknils abgedamplt und die trockne M:

geglitht, Die gegliihle Wolframsiure wird ihrem Gewichie
nach besiimmt,
Trennung der Wolframsiure von den Alka-

lien, — Die ku"!u-\iulcr der Verbindung wird mit einem
Uebermaafs von Sechwelelwasserstoff- Ammoniak ve
das aufgeloste Schwefelwolfram durch eine Siure
und dasselbe darauf auf die Weise behandelt, wic es
oben angegeben worden i In der abfiltrirten sauren




Fliissigkeit kann das feuerbestindige Alkali seiner Menge

nach bestimmt werden.

XXXVL E‘r]_nl}-'l;a{l.*-i]:‘

Bestimmung des Molybdins und der Mo+
Iybdénsiure. — Das Molybdin kann als Molybdin-
n:Reagens ganz vollkom-
gefillt werden; es lilst sich ind 1 am besten auf
ibe Weise, wie das Woelfram, quantitaliv bestim-
.. Man behandelt die concentrirte Auflosung dessel-
ben mit einem Ueberschuls von Schwefelwasserstoff-Am-
moniak, worin das gebildete Schwefelmolybdin sich auf-
list. Zu dieser Auflsung setzt man, nach gehoriger Ver-
diinnung mit Wasser; Chlorwasserstoffsiure oder Essig
siure, und lifst das Ganze so lange stehen, bis der Ge-
ruch nach Sehwelelwasserstoffgas verschwunden ist. .« Es
wird so das Molybdin als Schwelelmolybdiin gefillt.
Will man dies auf dieselbe Weise, wie das Schwe-
felwollram, rosten, und es dadurch in Molybdinsiure
verwandeln, so mufs man sehr vorsichtig dabei zu Werke
gehen, denn die Molyhd: we wird beim Zutritt der
Luft in der Glilhhitze zum Theil sublimirt. Es ist daher

besser, das erhaltene Schwelelmolybdin in einer kleinen

gewogenen Ielorte zu ithen, wobei es sich, unter Ver-
g von Schwefel, in die niedrigste Schwelelungs-
graues Schwelelnolybdin, verwandelt, aus wel-

man den Gehalt der Molybdinsiure berechnet.
Wenicer zweckmilsiz ist es, das erhaltene Schwe-
felmolybdin auf einem gewogenen Filtrum zu trocknen,
was im luftleeren Raume iiber Schwelelsiure geschehen
miifste, weil es beim Trocknen an der Luft sich osydi-
ren wiirde, und eine getrocknele gewogene Quantitit da-
von mit Ko or zu digeriren. Das Molyhdin ver-
wandelt sich in Molybdiinsiure, die im Kinigswasser auf-
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