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Die Expedition.

Ueber die Gewinnung des Vanadins aus den Uran-
erzen von Joachimsthal.

Von Adolf Patera, k. k Bergrath nnd Vorstard des k. k.
bittenminnisch-chemischen Laboratoriums in Wien.

Im Uranpecherz wurde das Vanadin zuerst von Wohler
nachgewiesen. Die Uranerze von Joachimsthal haben durch-
gehends einen grosseren oder geringeren Vanadinhalt, der im
grossen Durchschnitte mit beilanfiz 0°l angenommen werden
kann. In welcher Verbindung das Vanadin in diesen Erzen
vorkommt, ist bis nun nicht bekannt und es wird auch schwierig
sein, dies zn ermitteln, wenn nicht durch Zufall diese Ver-
bindung reiner ausgeschieden aufgefunden wird. Ich schloss
aus dem Umstande, dass die durch Aufbereitung concentrirten
Uranzeuge gewohnlich vanadinreicher sind als derb geschiedene
Erze, dass sich ein Mineral, welches etwa der Triger dieses
Metalles sein diirfte, aus dem Nebengestein in den Uranschlichen
. ansammle. Ich untersuchte die Nebengesteine des Uranerzes
und fand wirklich in einigen der rothen Kalke (Dolomit), welche
dieses Erz gewohnlich begleiten, auch bei volliger Abwesen-

heit von Uran, geringe Mengen von Vanadin. Lost man einen
solchen rothen Kalk in verdinnter Salzsiure, so hinterlisst
derselbe einen rothen pulverformigen Riickstand, in welchem
oft grossere Flimmer von Rotheisenstein zu bemerken sind. Im
diesem rothen Riickstande ist der Vanadinhalt des Kalkes
enthalten.

Als ich vor 25 Jahren die Tranfabrik in Joachimsthal
einrichtete, wendete ich mein besonderes Augenmerk dem
Vanadinhalte der Uranerze zmu, denn es schien mir einerseits
im Interesse der Wissenschaft wichtig, diesen seltenen Stoff
pach Moglichkeit zu gewinnen, anderseits war es fir die Uran-
fabrik von Wichtigkeit, die Uranpriparate frei von Vanadin
und den iibrigen damit verwandten Begleitern des Urans, dem
Arsen, Molybdin und Wolfram, zu erhalten.

Das Uranpecherz, welches zur Urandarstellung in Jo-
achimsthal beniitzt wird, ist durch Siuren sehr schwer zersetzbar;
dasselbe wurde daker mit gebranntem Kalk gerbstet, um uran-
saure Kalkerde zu bilden, welche leicht in verdinnten Sanpen
Joslich ist. Die so gerosteten Erze wurden in verddnnter
Schwefelsaure gelost, die schwefelsaure Uranlosung, welche



dann anf Urappriparate verarbeitet wurde, enthielt nebst dem
Uran auch die oben genannten Metallsiuren. Es geschah hierbei
oft, dass grossere Mengen von letzteren in das Urangelb iber-
gingen. Da nun die Verbindungen des Uranoxydes mit diesen
Metallsiuren meist eine fahlgriine Farbe besitzen, so Deeinr-
trichtigte ihre Anwesenheit die Schonheit und das Feuer des
Urangelb auf eine sehr nachtheilige Weise, weshalb die so
verunreinigten Priparate umgearbeitet werden mussten.

Ich beantragte daher eine Abinderung des Verfahrens.
Die Uranerze sollten, statt mit Kalk, mit Soda und etwas
Salpeter gerostet und dann mit heissem Wasser ausgelaugt
werden. Die beim Auslangen erhaltene Losung, in welcher sich

nebst den iibrigen Metallsiuren auch Vanadin befindet, . sollte,

anf ein Vanadin-Robsalz verarbeitet werden. Das h. k. k. Mini-
sterium ging in munificentester Weise auf meinen Antrag ein
und derselbe kam im Jahre 1856 zur Aunsfihrung. Die Uranerze
wurden gut vorgeristet, wobei Arsen und Molybddn theilweise
entfernt wurden. Das in den Erzen enthaltene Uranoxydoxydul
oxydirte sich schon beim Vorrosten héher und trat theilweise
mit der im Erze schon vorhandenen Kalkerde in Verbindung.
Unter diesen Umstinden geniigte ein Zuschlag von 15°, Soda
und 4%/, Salpeter, um ecinerseits den Rest des Urans vollends
in leichtlésliches wuran- vires Natron zu verwandeln und am
andererscits die Metal.sauren in, im Wasser losliche Verbin-
dungen zu iiberfiihren.

Die Erze worden nach dem Résten mit heissem Wasser
ausgelaugt, die Auflosung wurde aof Vanadin-Rohsalz verar-
beitet, Dieselbe wurde mit Salzsiure etwas sauer gemacht, mit
Gallapfel-Aufguss versetzt und dann vorsichtig mit Soda neu-
tralisirt. Es wurde ein dunkelblauer Niederschlag von gerb-
saurem Vanadinoxyd erhalten, welcher durch Arsen, Wolfram,
Molybdin und Kieselsiure veruureinigt war. Der Niederschlag
wurde getrocknet, gegliht und in kochendem Wasser geldst.
Die Liosung wurde abgedampft und gab das Vanadin-Rohsalz.
Dieses Salz wurde vom h. k. k. Ministerium theils in liberal-
ster Weise an wissenschaftliche Anstalten und einzelne Minner
der Wissenschaft vertheili, theils um einen Preis, welcher dem
Gestehungspreise nahe kam, in Handel gebracht.

Die schonen Arbeiten Safafik's, Carl v. Hauer's
1. a. m. wurden mit diesem Rohsalze ausgefihrt. Technische
Verwendung hatte das Vanadin damals keine,

Ich hatte nun lange Zeit keine Gelegenheit, die weitere
Entwicklung dieses Processes zu verfolgen; erst in neuerer
Zeit, als von mehreren Seiten die Anwendung der Vanadin-Salze
in der Firberei beim Schwarzfirben der Wolle mit Anilin vor-
geschlagen wurde, kam ich wieder auf diesen Gegenstand
zuriick.

Ic Joachimsthal war unterdessen die Vanadin-Gewinnung
nahezu in Vergessenheit gerathen, es wurde mehrere Jahre
hindurch kein Vanadinsalz dargestellt und das in letzter Zeit
gewonnene Salz hatte nur einen geringen Vanadinhalt. Obwohl
die Uranerze geradeso wie friher mit 15%, Soda und 49,
Salpeter gerostet und mit heissem Wasser gelangt wurden,
enthielten die erhaltenen Ldsungen nur wenig Vanadin, so
dass es sich kanm lohnte, dieselben weiter zu verarbeiten.
Gleichzeitiz machte bei der Uran-Manipulation ein Arsenhalt
der Laugen Schwierigkeiten und machte die grisste Vorsicht
nothig, um nicht Arsen in die Uranpriparate zu bekommen.
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Ich beantragte eine Revision meiner Arbeiten iiber die
Vanadin-Darstellung und eine neuerliche Untersuchung der
Uranerze, um die Wiedereinfiihrung der Vanadin- Gewinnung in
Joachimsthal anzubahnen.

Das h. k. k. Ministerinm ging auf diesen Antrag ein
und nunterstiitzte meine Arbeiten in ausgiebiger Weise. Es
wurden nun die in letzter Zeit an die Uranfabrik gelieferten
Uranerze untersucht, und ich fand in denselben den gewoln-
lichen Vanadinhalt. Der Kalkhalt der Erze war bedeutend-
piedriger als in den Vorjahren, wihrend die Metallsiuren,
namentlich jene von Arsen und Molybdin, in auffallend grisserer
Menge vorhanden waren. Durch die letzteren Thatsachen lassen
sich sowohl das geringe Vanadin-Ausbringen, als auch die iible
Einwirkung der Arsensiure auf den Process erkliren.

Der Ristzuschlag von 15%, Soda und 49, Salpeter ist
bei der geringen, gegenwirtig in den Erzen vorhandenen Kalk-
menge zu gering. Ist Kalkerde genng vorhanden, so bildet
sich in Siuoren leicht 19sliche uransaure Kalkerde, fehlt aber die
Kalkerde im Erze, so muss die Leichtloslichkeit durch den
Sodazuschlag durchk Bildung von uransanrem Natron erreicht
werden und es bleibt dann zum Wegschaffen der Metallsinren zu
wenig Soda iibrig. .

Die Idee lag nahe, den Ristzuschlag zu erhdhen, so dass
nebst den 15°, Soda und 4°/, Salpeter noch der im Erze
fehlende Kalk zugegeben wurde. Hierbei wurde durch Aetznatron-
bildung die Rostsohle sehr stark angegriffen, es loste sich viel
Kieselsiure auf und das Filtriren wurde erschwert. Erhioht
man blos den Sodazuschlag, so tritt schon bei Zutheilung von
30°, nebst den eben erwiahnten Uebelstinden ein Sintern und
Fritten der Rostpost ein. Bessere Erfolge wurden erzielt, wenn
das Erz nach dem ersten Rosten und Auslaugen, ein zweites
Mal mit Soda und Salpeter geristet wurde, doch wiirde dieses
Verfahren, ohne dem Zweck vollstindig zu erreichen, zu kost-
spielig ‘sein.

Ich schlug daher einen anderen Weg ein, um die ge-
nannten Metallsiuren bei der Uran-Darstellung unschidlich zu
machen und um das Vanadin in einem Nebenproducte zu con-
centriren. Da das Risten mit Soda unter den gegenwirtigen
Verhiltnissen nicht zom Ziele fihrt, so rostete ich das Uranerz
wie anfangs mit Kalkzuschlag. Beim Auflosen des so gerosteten
Erzes in verdiinnter Schwefelsiaure gehen die Metallsiuren mit
dem-Uran in die Losung. Wird die schwefelsaure Losung, so
wie dies gegenwirtig bei der Uran-Darstellung geschieht, mit
kalter Sodalosung versetzt, bis sich das zuerst gefillte Uran-
oxyd wieder gelost hat, so erhilt man eine Uranlosung, welche
bis anf eine sehr geringe Menge von Molybdinsiure keine von
den iibrigen Metallsduren enthilt; diese finden sich vollstindig
in dem Niederschlage an Eisen und Kalkerde und, wenn diese
nicht in hinreichender Menge vorhanden sind, auch an Uran
gebunden. Um nun das Uran ans diesem Niederschlage wieder
zu gewinnen, wird derselbe gegenwirtig 3- bis 4mal mit Soda-
losung gekocht. Beim Kochen lost sich das arsensaure Uranoxyd
auf und bleibt dann auch nach dem Erkalten der Ldsung auf-
gelost; da nun diese Losung mit der anfangs erhaltenen reinen
Uranlosung gemeinschaftlich vera rbeitet wird, so kann es sehr,
leicht geschehen, dass sie nachtheilige Wirkung auf den ganzen

Process ausiibt. (Schluss folgt.)
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Ueber die Gewinnung des Vanadins aus den Uran-
erzen von Joachimsthal.

Von Adolf Patera, k. k. Bergrath und Vorstard des k. k.
hiittenménnisch-chemischen Laboratoriums in Wien.

(Schluss.)

Setzt man aber der urspriinglichen schwefelsanren Uran-
oxydlésung eine moglichst neutrale Losung von Eisenchlorid
zu (pr. 100 kg Erze eine Auflisung von beilaufig 3 kg Eisenoxyd
in Salzsiure), so enthilt der durch Soda bewirkte Nieder-
schlag kein Uranoxyd und die Auflosung des Uranoxydes in
Soda hichstens Spuren von Arsensiure. Es werden hierdurch
zwei grosse Vortheile erreicht; es kann kein Arsen in die
Uranpriparate gelangen, und das Vanadin ist in einem Neben-
producte concentrirt, welches nach Gefallen entweder auf Va-
nadin verarbeitet, oder anderweitig verwerthet werden kann. Da
per 100 kg Uranerz beiliufig 10 kg von diesem Producte abfallen,
so ist die Concentration des Vanadins in demselben eine
zehnfache.

Dieses Verfahren wurde im November 1877 in meiner
Gegenwart in Joachimsthal erprobt und gab sehr gute Be-
sultate.

Die Erzriickstinde waren nahe uranfrei, ebenso der
Soda-Niederschlag. Die Auflisung des Uranoxydes in Soda ent-
hielt kanm nachweisbare Mengen von Arsensiure,

Gleichzeitig wurde bei der Uranfabrik ein grisserer Ver-
such dber Vanadin-Gewinnung aus dem bei der Urandarstellung
abfallenden Soda-Niederschlage gemacht. Es warden 300 kg von
diesem Niederschlage getrocknet und fein gemahlen mit Soda
und Salpeter gerostet und mit heissem Wasser ausgelangt. Die

Auflosung enthielt Natron an Arsen, Vanadin, Molybdin,
Wolfram and Kieselsiure gebunden und etwas Soda. Zum Aus-
fillen des Vanadins aus dieser Auflosung wurde nicht wie
frither Gallapfel - Aufguss, sondern eine Auflosung von Gerb-
sinre in Wasser angewendet. Es hat dies den Vortheil, dass
man genan die Menge und die Concentration des Fallungs-
mittels kennt, was beim Gallipfel-Aufguss nicht der Fall ist.
Es wurde gzuerst zu der schwach alkalischen Aunflosung eine
solche Menge Gerbsiure zugesetzt, welche nicht ganz hinreichte,
um alles Vanadin anszufillen. Es entstand ein schmutzig-
griiner gallertartiger Niederschlag. Die Auflosung wurde nun
vorgichtig mit verdinnter Salzsiure so lange versetzt, bis die-
selbe schwach saner reagirte; der obenerwihnte schmutzig
griine gallertartige Niederschlag verwandelte sich dabei in einen
flockigen von lebhaft dunkelblauer Farbe. Der Niederschlag
setzte sich rasch ab, und es wurde so lange Gerbsiure zu-
gegeben, so lange dieselbe in der iiber dem Niederschlage
stehenden klaren Losung einen blaunen Niederschlag hervor-
brachte. Der Niederschlag wurde durch Filtriren in Leinwand-
Spitzbeuteln angesammelt und getrocknet. Derselbe wurde nach
dem Trocknen schwarzbraun oder blau, je nachdem die ange-
wendete Temperatur eine hohere oder niedrigere war,

Dieser Niederschlag enthialt Verbindungen der Gerbsiure
mit Arsen, Vanadin, Molybdin, Wolfram, Natron und Kiesel-
siure; die blane Farbe desselben rithrt von gerbsaurem Vanadin-
oxyd her. Dieser Niederschlag wurde somst gegliiht und mit
heissem Wasser ausgelaugt ; die Auflosnng zur Trockne verdampft,
gab das Vanadin-Rohsalz. Nun soll derselbe auf reine Vanadin-
Priparate verarbeitet werden, was bis nun noch e¢ine sehr
miihsame und zeitraubende Arbeit ist. Der getrocknete Nieder-



schlag wird, um die Gerbsaure zu zerstéren, bei mdglichst
geringer Temperatur gerostet, derselbe schmilzt sehr leicht und
dann ist der von der Gerbsiure herriihrende Kohlenstoff sehr
schwer zo entfernen. Es erscheint daher vortheilhaft, das erste
Erhitzen nicht zu lange fortzusetzen. Das oberflichlich weiss-
gebrannte Rostproduct wird mit heissem' Wasser ausgewaschen,
der Riickstand getrocknet und nochmals gegliht, Das zweite
Gliihen erfordert nicht so viele Vorsicht, weil ein Schmelzen
nicht mehr zu befiirchten ist, Es wird wieder mit hejssem
‘Wasser gewaschen, die znerst erhaltene und die zweite Lauge
werden gemeinschaftlich weiter verarbeitet. Der Laugeriickstand
besteht aus Vanadinsiure, Wolframsiore und Kieselsiure. Die
Auflosung enthilt arsensaures, arsenigsaures, vanadinsaures und
molybdinsanres Natron und geringe Mengen von wolframsaurem
und kieselsaurem Natron. Da die grisste Menge des Arsens als
Arsensiure vorhanden ist, so hat die Abscheidung desselben
als Schwefelarsen durch Einleiten von Schwefelwasserstoffgas
grosse Schwierigkeit, man muss daher die Arsensiunre durch
Zusatz von schwefliger Siure und Erwirmen der Losung redu-
ciren, dann erfolgt die Fillung des Arsens weit leichter. Mit
dem Schwefelarsen fallt anch Schwefelmolybdin aus der Losung;
dieselbe enthalt nebst dem Vanadin nun noch Wolframsiure
und etwas Kieselsinre; die Vanadinsiure ist zu Vanadinoxyd
reducirt, von welchem die Auflésung tiefblau gefirbt erscheint.
Ist die Menge der Wolframsiure bedeutend, so muss die Auf-
lgsung unter Schwefelsiureznsatz zur Trockne verdampft werden.
Beim Wiederanflisen bleiben Wolframsinre und Kieselsiure
zuriick. Die Vanadinoxyd hiltige Lésung wird mit Aetz-
natron neufralisirt und dann mit Chlorgas behandelt, wodurch
das Vapadinoxyd zur Siure oxydirt wird. Die nun von saurem
Salze orangenroth gefirbte Losung wird zur Entfernung des
freien Chlorgases erwirmt, sodann mit Ammoniak versetzt und
8o lange digerirt, bis dieselbe nahe farblos geworden ist. Die
Auflosung enthilt nun neutrales vanadinsaures Salz, Nach dem
Erkalten der Losnng wird in dieselbe ein Stick Salmiak ge-
stelit, welches so gross ist, dass dasselbe micht vollstindig
aufgelost wird. Es fillt vanadinsaures Ammoniak als zartes
weisses Pulver heraus, welches in einer gesittigten Salmiak-
lgsung unléslich ist. Dasselbe wird zuerst mit Salmiaklosung
und dann mit Weingeist gewaschen.

Man bekommt auf diese Weise wohl ein sehr reines
Priparat, aber die Arbeit ist viel zu complicirt, um von ein-
fachen Hittenarbeitern ausgefihrt zu werden. Ich glaube, dass
es auf Grundlage der gemachten Erfahrungen gelingen muss,
das Verfahren so zu vereinfachen, dass dasselbe allen billigen
Anforderungen entsprechen wird.

Amerikanische Gesteinshohrmaschinen.
Yon A. Biedler, Constructeur an der k. k. techn. Hochschule
in Wien.
(Mit Abbildungen auf Tafel I und IL.)
(Fortsetzung.)
Beim Baune des Musconetcong-Tunnels waren im
Ganzen 28 Ingersoll-Bohrmaschinen im Betrieb, die durch

vier Compressoren von Rand und Waring bedient wurden.
Der Tunnel liegt auf der Strecke der Easton und Amboy Rail-

road, welche die directe Fortsetzung der Lehigh Valley Railroad
bis zum Meere (Perth Amboy) bildet, und ist diese Zweigbahn
haoptsichlich fir den directen Giiterverkehr bis zum Meere
bestimmt, wihrend der Personenverkehr auf anderen Linien nach
Philadelphia und New-York etc. geleitet wird. Der auf dieser
nenen Strecke nothwendige Musconetcong-Tunnel besitzt eine Linge
von nahe einer englischen Meile und wurde der Bau desselben
im Friihjabhre 1872 begonnen. Die zu durchfahrende Tunnel-
linge betrog 16 km, davon 234 m in Thon und verwittertem
Syenit, 140 m in Kalkstein und 1'3 km in hartem Syeunit.
Die Arbeiten wurden an beiden Zugingen gleichzeitig begonnen ;
da jedoch die Arbeiten am Einschnitte des westlichen Zuganges
sich bedentend verzogerten, so wurde die Angriffnahme des Tunnels
auf der westlichen Seite durch einen tonnmligigen Schacht
begonnen, dessen Abtenfung April 1872 begann und durch den
die Tunnelachse Nov. 1872 erreicht wurde, so dass Firststollen
nach beiden Richtungen im Tunnel angelegt werden konnten.
Die Fortschritte in den Firststollen (2'4 und 7°9 m Querschnitt)
betrug bei ausschliesslicher Handarbeit 12 bis 17 m per Monat;
Februar 1873 wurde die Maschinenbohrung in den Stollen
begonnen nnd nach mehrfachen Versnchen mit Ingersoll-,
Burleigh- und Waring-Bohrmaschinen die erstgenannte
Maschine eingefiihrt und noch in diesem Monat mit Hilfe von
Ingersoll-Bohrmaschinen 21 m, im folgenden Monate 29 m
Fortschritt in Kalkstein' und Syenit, im Monat April 84m
in verwittertem Gestein durchfahren. Durch einen Wasserein-
bruch und Einsturz des tonnligigen Schachtes wurden die
Arbeiten hieranf durch mehrere Monate verzigert.

Im Mai 1873 wuorde ein neuer Saiger-Schacht auf der
Westseite des Tunnels begonnen (2'4 und 4'8 m Querschnitt),
and auf 35 m in fiinf Wochen ausschliesslich dorch Hand-
arbeit abgeteuft und wieder Stollen nach beiden Richtungen
angelegt, Gleichzeitiz waren die Arbeiten an beiden Zugingen
ebenfalls vorgeschritten und Firststollen angelegt, wobei durch-
schnittlich 76 bis 12 m Fortschritt per Woche durch Hand-
arbeit erzielt wurden,

Nach wiederholten Wassereinbriichen wurde im Westen
durch den Firststollen im Mai 1874 der feste Syenit erreicht,
welcher anf die ganze Linge (1°3 km) mit Hilfe von Inger-
soll-Bohrmaschinen durchbrochen und dabei ein Fortschritt
von 35m per Monat (gegenitber 27 m bei Handarbeit) erzielt

. wurde. Bei raschem Be-
: [, d triebe wurden tiglich per
- —a Maschine 8 bis 12 m abge-

bokrt (60 mm Darchmesser),
Die verwendeten Bohrma-
schinen waren aunsschliess-
lich Ingersoll-Maschinen
von anfinglich 102 mm, spi-
ter 126 mm Cylinder-Durch-
messer, welche Dimensionen
sich fiir Arbeiten im Richt-
stollen als zweckmissig er-
wiesen. Die Maschinen be-
wihrten sich vorziiglich und
waren Maschinen im Betriebe,
die 3 bis 4 Monate ohne jede

Fig. 6.
Reparatur arbeiteten und auch dann nicht wegen Briichen einzelner



