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468. A. S t a v e n h a g e n :  Zur Kenntniss des Wolfiams. 
Herstellung von Wolfram unter Anwendung fliissiger Luft. 

[ 11. M i t t  11 e i l  ung.] 
(Eingeg. am 6. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A .  Rosenheim.) 

Um die Temperatur bei der Bd. 32, 5. 1513 der Berichte beschrie- 
henen Darstellongsmethode yon Wolfrain mijglichst zii steigern, wurde 
das  Reactionsgemisch in eineni Chamottetiegel nach vorherigem An- 
riihren rnit etwa 1/3 Vol. fliissiger Luft zur Entziindnng gebracht; die 
fliissige Luft setzte ich dern Wolfrnmsaure - Aluminium - Gemenge stets 
unmittelbar vor dem Einbringen in den Tiegel zu und wandte niemals 
mehr als etwa 5Og Reartionsgemisch auf einmal 311. Nacli dem Erkalten 
der den Tiegel bis Zuni Rnnde anfullendeu, weissgliilienden Masse er- 
hielt ich einen sehr gut durchgeschrnolzenen Wolfrainregnlus, der nur 
geringe Mengen ron Aluminium enthielt. In  seinrn Eigrnschaften 
glirh er durchaus dem in meiner I. Mittlieilung beschriebenen Wolfram 
und hatte die Anwendung der fliissigen Luft, ausser der becluerneren 
Handhabung gegeniiber dcm Eiriblasen von Sauerstoff in das Reactions- 
geniisch , vor Allem die Darstelluug von fast reinem Wolframmetall 
ermijglicht . 

1,. A. H a l l o p e a u  (C. r. d. 1'Arad. d. sciences 127,  7 5 : ) - 5 G )  
mnclit die Angabe, dass bei der Elek t ro l jw Yon Natrium- und Kalium- 
Parawolframat Alkaliwolframnte entstehen. Wird dagegen Lithium- 
parawolframat in einem Porzellantiegel nnf cn 10UOo eihitzt, 3 Stunden 
der Einwirkung eines Strornes ron  3 Amp.  und 15 Volt unterworfen, 
die g~schmolzece Masse mit siedendem Wasser , concentrirter Salz- 
&ure und siedender 30 - procentiger Lithiumliydroxydliisung behandelt, 
so erhl l t  man krystallisirtes Wolfrnni mit ca. G pCt. Platin ver- 
iinreinigt. 

Das von mir verwendete Lithiurnpnr:iwolfr.lm:ct stellte ich nach 
den Angaben von S c h e i b l e r  (J. f. prnkt. Chrrn. W 3  [1861], 395) 
her und erhielt die Verbindung in gut nosgebildeten Krystallen 
mit den von S c h e i b l e r  beschriebenrn Eigenschaften. Das Lithium- 
parawolframat wurde in einem geriiumigen Platintiegel gcschmolzen, 
mit den1 Geblase erhitzt und sodaiin unter Anwendung riner Platin- 
elektrode mit eiriern Strome von 3.5 Amp. uiid 12  Volt elektrolysirt. 
Beim Herausheben der Elektrode hatten sich sehr schon ausge- 
bildetc Krystalle an derselbeli abgeschieden , als die Abscheiduligen 
aber  rnit verdiinnter Kalilauge , Salzsiiure und Wnsser behandelt 
murden, erhielt ich gut ausgebildete, ziemlich grosse Krystalle von 
schwarzblauer Farbe, die sich als L i t h i u n i - W o l f r a m - B r o n z e ,  wie 
sie von S c h e i b l e r  1. c. zuerst beschrieben und von v. K n o r r e  
(J. f. prakt. Chem. [2] 27, 70) untersucht ist, erwieseii. Wolfram- 
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metal1 konnte ich nach den Angaben von H a l l o p e a u  nicht erhnlten, 
anch nicht bei Anwendung einer Stromstarke von 3 Amp. und 15 Volt. 

Bisher war die Daratellung der Lithiumwolframbronze nur durch 
Reduction mit Zinn ( S c h e i b l e r ;  v. K n o r r e )  gelungen, nicht aber 
auf  elektrolytischem Wege. Die gcnstigsten Ausbeuten erhielt ich bei 
Anwendung eiues Stromes von 3 Amp. und 4 Volt. Obaohl  dns 
Lithiumparawolframat wiederholt umkrystallisirt wnrde, gelang es mir 
nicht, ein rollstlindig von Kalium und Natrium freiesII’rBpnrat herzu- 
stelleu. Wie die epektroscopische Untersuchung abcr zeigte , trat ein 
gcringer Kaliumgehalt nur in der zu Anfang ausgeschiederien Litbinm- 
bronze auf, nirht aber such bei den spLteren Abscheidungen. 

Analyse.  1.40s; g nnhmen beini Erhitzen im Sauerstddrom um 0.0163 g 
ZII = 1.157 pCt. (1.329 pCt. v. Knnrre) zu; der Wolframgehalt aurde nacli 
der WBhler’schen Mctliode ermittelt und worden in 1.421 g oxydirter Sub- 
stanz 1.3768 g WO: = 9C.SS9 pCt. (96.90 pCt. v Knorre)  gefunden. 

Anorg. Laborat. d. Konigl. Teclin. Hocbschule 13 e r l i n .  

459. A. Stavenhagen :  Herstellung von Molybdan und Uran 
mit Hulfe flusaiger Luft. 

(Eingeg. a m  6. h’ovember; mitgethcilt in drr Sitznng VOII Hrn. A .  Rosenhe im. )  

Gennu in derselben Weise, wie bcim Wolfram beschrieben, 
wurde fliissige Luft auch bei der Darstellung des Molybdane und 
Urans verwendet. Beim Molybdtin war  die Ausbeute an Metall der 
Fllchtigkeit der hfolybdansaure wegen nicht besonders giinstig, bejni 
Uran dagegen bewiilirte Rich die Anwendung fllasiger Luft ganz be- 
sonders Ein der Gleichung U r  O:, + 2 A1 = Ur + A19 03 entsprechendes 
Gemisch von Uransiiure und Aluminium, unter Anwendung eines geringen 
Ueberschusaes vom letzteren Metall, liess sich nur aehr schwierig eut- 
ziiriden und verglimmte langsam, ohne einen Regulus zu liefern. Bei An- 
wendung von ca. 20 ccm fliissiger Luft auf etwa 30 g Gemisch 
t ra t  jedoch sehr mergische Reaction unter blendender Licliterscheinuug 
ein; nuf dem Roderi des Tiegels fand ich nach dem Erkalten einen 
gut durchgeschmolzenen Uranregulus vor. Ueber die weitere Unter- 
suchung des RO erhdteneii Molybdiins und Urans sol1 in einer spliteren 
Abhandlung berichtet werden. 

Anorg. Lnbornt. d. Kiinigl. Techn. Hochschule R e r l  i 11. 




