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458. A. Stavenhagen: Zur XKenntniss des Wolframs.
Herstellung von Wolfram unter Anwendung fliissiger Luft.

[Il. Mittheilung.]
(Bingeg. am 6. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Rosenheim)

Um die Temperatur bei der Bd. 82, S. 1513 der Berichte beschrie-
benen Darstellungsmethode von Wolfram maoglichst zu steigern, wurde
das Reactionsgemisch in einem Chamottetiegel nach vorherigem An-
riihren mit etwa 1/3 Vol. flissiger Luft zur Entziindung gebracht; die
fliissige Luft setzte ich dem Wolframsiure- Alaminium- Gemenge stets
unmittelbar vor dem Einbringen in den Tiegel zu und wandte niemals
mehr als etwa 50g Reactionsgemisch auf einmal an. Nach dem Erkalten
der den Tiegel bis zum Rande anfiillenden, weissgliihenden Masse er-
hielt ich einen sehr gut durchgeschmolzenen Wolframregualus, der nur
geringe Mengen von Aluwinium enthielt. In seinen Eigenschaften
glich er durchaus dem in meiner I. Mittheilung beschriebenen Wolfram
und hatte die Anwendung der fliissigen Luft, ausser der bequemeren
Handhabung gegeniiber dem Einblasen von Sauerstoff in das Reactions-
gemisch, vor Allem die Darstellung von fast reinem Wolframmetall
ermdglicht.

L. A. Hallopeau (C. r. d. YAcad. d. sciences 127, 755 — 56)
macht die Angabe, dass bei der Elektrolyse von Natrium- und Kalium-
Parawolframat Alkaliwolframate entstehen. Wird dagegen Lithium-
parawolframat in einem Porzellantiegel auf ca 1000° erhitzt, 3 Stunden
der Einwirkung eines Stromes von 3 Amp. und 15 Volt unterworfen,
die geschmolzene Masse mit siedendem Wasser, concentrirter Salz-
siure und siedender 20-procentiger Lithiumhydroxydlésung behandelt,
so erhilt man krystallisirtes Wolfram mit ca. 6 pCt. Platin ver-
nnreinigt.

Das von mir verwendete Lithiumparawolframat stellte ich nach
den Angaben von Scheibler (J. f. prakt. Chem. 83 [I1861], 295)
her und erhielt die Verbindung in gut ausgebildeten Krystallen
mit den von Scheibler beschriebenen Eigenschaften. Das Lithium-
parawolframat wurde in einem geriiumigen Platintiegel geschmolzen,
mit dem Gebldse erhitzt und sodann unter Anwendung einer Platin-
elektrode mit einem Strome von 3.5 Amp. und 12 Volt elektrolysirt.
Beim Herausheben der Elektrode hatten sich sehr schon ausge-
bildete Krystalle an derselben abgeschieden, als die Abscheidungen
aber mit verdiinnter Kalilauge, Salzsiure und Wasser behandelt
wurden, erhielt ich gut ansgebildete, ziemlich grosse Krystalle von
schwarzblauer Farbe, die sich als Lithium-Wolfram-Bronze, wie
sie von Scheibler 1. c. zuerst beschrieben und von v. Knorre
(J. f. prakt. Chem. [2] 27, 70) untersucht ist, erwiesen. Wolfram-
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metall konnte ich nach den Angaben von Hallopeau nicht erhalten,
auch nicht bei Anwendung einer Stromstirke von 3 Amp. und 15 Volt.

Bisher war die Darstellung der Lithiumwolframbronze nur darch
Reduction mit Zinn (Scheibler; v. Knorre) gelungen, nicht aber
auf elektrolytischem Wege. Die giinstigsten Ausbeaten erbielt ich bei
Anwendung eines Stromes von 3 Amp. und 4 Volt. Obwohl das
Lithiumparawolframat wiederholt umkrystallisirt wurde, gelang es mir
nicht, ein vollstindig von Kalium und Natrium freies Priparat herzu-
stellen. Wie die spektroscopische Untersuchung aber zeigte, trat ein
geringer Kaliumgebalt nur in der zu Anfang ausgeschiedenen Lithium-
bronze auf, nicht aber auch bei den spiiteren Abscheidungen.

Analyse. 1.4087 g pahmen beim Erhitzen im Sauerstoffstrom um 0.0163 g
zn = 1.157 pCt. (1.125 pCt. v. Knorre) zu; der Wolframgehalt wurde nach
der Wohler’schen Methode ermittelt und wurden in 1.421 g oxydirter Sub-
stanz 1.3768 g WO; = 96.889 pCt. (96.90 pCt. v Knorre) gefunden.

Anorg. Laborat. d. Konigl. Techn. Hochschule Berlin.

459. A. Stavenhagen: Herstellung von Molybdin und Uran
mit Hiilfe fliissiger Luft.
(Eingeg. am 6. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A, Rosenheim.)
Genau in derselben Weise, wie beim Wolfram beschrieben,
wurde flissige Luft auch bei der Darstellung des Molybdins und
Urans verwendet. Beim Molybdén war die Ausbeate an Metall der
Fliichtigkeit der Molybdéinsiure wegen nicht besonders giinstig, bejm
Uran dagegen bewiihrte rich die Anwendung fliissiger Luft ganz be-
sonders. Ein der Gleichung UrOj + 2 Al == Ur + Al3O; entsprechendes
Gemisch von Uransiure und Aluminium, unter Anwendung eines geringen
Ueberschusses vom letzteren Metall, liess sich nur sehr schwierig ent-
ziinden und verglimmte langsam, ohne einen Regulus zu liefern. Bei An-
wendung von ca. 20 ccm flissiger Luft auf etwa 30 g Gemisch
trat jedoch sehr energische Reaction unter blendender Lichterscheinung
ein; auf dem Boden des Tiegels fand ich nach dem Erkalten einen
gut durchgeschmolzenen Urapregulus vor. Ueber die weitere Unter-
suchung des so erhaltenen Molybdiing und Urans soll in einer spéiteren
Abhandlung Dberichtet werden.

Anorg. Laborat. d. Kinigl. Techn. Hochschule Berlin.





