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137. A. Stavenhagen und E. Sohuchard: Zur Kenntniss 8es 
Wolframs, Molybdans, Urans und Titans. 

[IlI. Mittheilung.] 

(Eingegangen am 12. Februar 1902.) 

Im Ansrhluss an die Mittheilnngen des Einen von uns iiber die 
Herstellung des Wolframs, Molybdans und Urans *) ist bezuglich der 
weiteren Untersachungen iiber die Reducirbarkeit der Sauerstoffver- 
bindungen der genannten Metalle und der Gewinnung einiger bisher 
noch nicht dargestellter Legirungen Folgendes zu berichten. 

Die Legirungen konnten in der Mehrzahl naeh einem etwas ab- 
weiciienden Ver f'ahren, als das friiher fiir die Metalle bescbriebene, 
erhalten werderr. Zur Flerstellung schwer reducirbarer und scbwer 
schmelzbarer Metalle war fliissige Luft nicht erforderlich, wenn fur 
eine miiglichst innige Reruhruug des Reductionsgemenges Sorge ge- 
tragen und eine Mischung von Alumiriiumpulver mil Aluminiumgries 
als Reductionsmittel veiwendet wurde. Wir pressten &her das mit Al- 
kohol zu eineni dicken Brei angeriihrte Gemisch von pulverisirtem 
Metalloxyd und Aluminium feueht in die Tiegel und stellten dann nach 
theilmeisem Ti ocknm durcb Eiripressen von Metallstaben in der 
Reductionsmasse Kaniile her ,  die zuniichst das Austroeknen er- 
leichierten und spater ale geeigtiete Ziindkanale zur moglichst scbnellen 
Ausbreitung der Ziindflamme in das  Innere der Blischung dienten. 
Die Ziindting wurde zurn Theil i n  der von G o l d s e h m i d t  be- 
schriebenen Weise vorgenommen, zum Theil aber auch elektIisch 
uder durch rauchloses Geschutzpolver (Riihrenpulver) bewirkt. Wie 
f i i ihcr stelite sich auch bei diesen Versuchen stets heraus, dass auch 
die Anwendung eines Ueberschusses von Metalloxyd rriemals ein alomi- 
niumfreiee Metall, bezw. eine aluminiumfreie Legirung zur Polge hatte. 

Rei leicht reducirbaren Metallen war das bescbriebene Verfahren 
weuiger gut verwendbar, besonders, wenn es sich urn die Verarbeitung 
groseerer Mengen von Reactionsgemischen handelte. 

Bei nnseren Versuchen konnten wir z. R. beobachten, dass eine 
Bleioxyd-Aluminium-Mischung bei der Zundung unter heftiger Detonation 
energisch explodirte. Aehnliches Verhalten zeigten einige andere 
Metalle mit niedrigem Scbmelzpunkte und geringer specifischer Warme, 
wie Wism uth, Zink, Quecksilber. 

Durch Zusatz geeigneter Flussmittel, z. B. Flussspath, gelang es 
uns, auch bei den leicht reducirbaren Metallen den Verlauf der 
Reaction normal zu gestalten. 
___ ____ 

l) Diese Berichte 32, 1513, 3064, 3065 [1899]. 
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Mit Hiilfe der beschriebenen Verfahren konnten wir bis je tz t  
folgeiide Legirungen herstellen : 

W Co; W Ma. 
MoUr; MoFe; MoSb. 
U P e ;  UCo; U M n .  
T i F e ;  T i C o ;  T i C u ;  
P b  W ;  P b  Mo; E'e Ba. 
Cr Co WMo; T i  WMo; Mo Ur Cr Ti; 
F e  Mn Ur. 

Bei dem Rlei konnte leicht festgestellt werden, mii welcbem 
Metallen es sich zu legiren vermng. Mit Wolfram z. B. bildet sicln 
leicht eine Legirung, wiihrend die Reactionsgemische Init Eisen und 
Mangan zwei scharf von einander getrennte Reguli lieferten. 

Ueber das chemische und physikalische Verhalten, sowie iibet- 
die technische Verwendbarkeit der genannten und anderer Legirungen, 
mit deren Herstellung wir noch beschiiftigt sind, sol1 in einer be- 
sonderen Mittheilung berichtet werdeii. 

Das Titan konnten wir vorlaufig nur  rrrit anderen %etalien zu- 
sammen reduciren, nicht aber fiir sich alleiu. 

Es gelang uns, die 'I'emperatur bei den Reductionen dadurch zui 
erhdhen, dass wir das Reaetionsgemisch entweder in weissgliihende 
Chamottetiegel einbrschten oder im eigens titrrau cnnstruirten Knall- 
gasofen bis zur Selbstentziindung erhitzten und zur besseren Ab- 
seheidung des Regulus die Temperatur ganz allniiihlich sinkm liessen, 
Vergleichende Versucbe bpi der Reductioii yon Kobalt ergaben a. B., 
dass irn Knallgasofen die erhaltene sapphirartige Scblacke besser uitd 
einbeitlicher durebgeschuiolzen war, als im mil 300 Ampirre a1 beitenden 
elektrischen Ofen. Die Untersuchung des in] elektrischen Ofen mit 
Aluminium reducirteu Kobaltregulus aeigte, dass Letzterer e i w  nicht 
unwesentliche Kohlenstoffmenge aufgenommen hatte. Da die Be- 
schaffenheit der bei den Versuehen erhaltenen Schlacken darauf hin- 
deutete, dass die Temperatur im Knallgasofen, eiitgegen der iiblichen 
Annahme, eine hohrre war, als im elektiischen Ofen, so sind wir  
damit beschaftigt, zu rersuchen, die in beiden Oefen herrschenden 
Ternperaturen nach der von H. W a n n e r  l )  angegehenen Methode zu 
messen. 

Leider ist es uns bisher nicht nidglich gewesen, fiir den nach 
dem Gegenstromprincip mit Vorwiirmung der Gase Wasserstoff und 
Sauerstoff arbeitenden Knallgasofen geeignetea Tiegelmaterial zu finden, 
Die Tiegel hielten ZWBI' anfangs das Vorwiirmen im Ofen aus, sobald' 
aber  die Temperatur beirn Eintritt der Reaction sich weiter steigerte, 

Chem.-Ztg. 25, 1029. 
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floss fast ausnahmslos die Chamottemasse tropfenweise unten zum 
Ofen heraus, sodass eine vollstandige Durchfiihrung der Versuche bis 
jetzt noch nicht miiglich war. 

Die bei der Herstellung von Metallen und Legirungen als  Neben- 
product entstandenen Schlacken untersuehten wir auf ihr Verbalten 
gegen Kathodenstrahlen. Es zeigte sich, dass gewisse Metalle. die mit 
in  die Schlacke Gbergegangen waren, ein charakteristischrs Leuchten 
bewirkten, sodass z. B. leicht festzustellen war, o b  die Schlacke 
n u r  aus Korund bestand, oder ob sie noch Metalle enthielt. So ertheilt 
Blei der Schlacke ein blaues, Eisen und Magnan ein griines, Chrom 
ein rothes, Urnn ein gelb- bis brann-griiues, Wolfram ein violettes 
Leuehten. Erhiiht wird die Leuchtkraft der  Sehlacke und zugleich 
treten die fiir die Metalle charakteristischen Farben deutlicher hervor, 
wean die Schlacke Flussspath enthiilt. 

138. Hans  Stobbe: Notie uber die Darstellung des Desoxy- 
benzo'ins. 

(Mittheilung aus dem I. chem. Laboratorium der UniT-ersitat Leipaig.] 

(Eingeg*mgen am 19. Februar 1902.) 

D a s  Desoxybenzoin wird wohl griisstentheils nach dem zuerst 
von Zin in ' )  beschriebenen Verfahren, d. h. durrh Reduction des 
Benzoi'ns mit Zink und alkoholischer Salzsaure dargestellt. 

Dieses erste Verfahren urid besonders die Aufarbeitung des Re- 
actionsproductes sind bald darauf von Z i n i n  selbst, spiiter von V i c t o r  
M e y e r  nnd O e l k e r s ' ) ,  ferner von W i l h e l m  W a c h t e r 3 )  in wenigen 
Punkten niodificirt worden. 

Nicht immer hat  man befriedigende Ausbeuten an Desoxybenzoih 
erzielt*). Der  Grund hierfiir tiegt ohne Zweifel darin, dass kleine 
Aenderungen in der Reinheit und in den Mengenverhaltnissen der In- 
gieclientien, in der Dauer urid der Art des Erhitzens wesentlich zur  
Bildung anderer Reductionsproducte5) (E-lydrobenzoi'n, Stilbenhydrat, 

2, Diese Berichte 21, 1296 [ISSS]. 

Zinin,  Ann. d. Chem. 149, 375 [1869], J. Thie le ,  Ann. d. Chem. 
319, 163 [I9011 und Andere. Beide sohlagen vor, als ilusgangsmaterial fur 
die Darstellung des Desoxybenzoi'ns das Chlorobenzil zu verwenden. 

5, Zinin ,  Ann. d. Chem. 126, 218 [18F3]. - L i m p r i c h t  und Schwa- 
ner t ,  Ann. d. Chem. 155, 59 [1870]. - G o l d e n b e r g ,  Ann. d. Chcm. 174, 
332 [ 18741. 

_. . 

*) Ann. d. Chem. 119, 1SO [1861]. 
3) Diese Berichte 25, 1725 [1892]. 




