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gehalten werden: ~-, fl-, y-l,2-Dibrom-3,4,5,6-tetrachlor-cyelohexan vom 
Schmp. 166 ~ 285 ~ 123 ~ bzw. ~-l,2,3,4-Tetrabrom-5,6-dichlor-cyclo- 
hexan yore Schmp. 203 ~ (~-, fi-, y-C6HGCI~Bra, ~-C6H6CleBr4). Das yon 
Frisch 1 beschriebene I-Pr~parat besteht vorwiegend aus den cr 
yon C6tt6C14Br ~ und C6H6CI~Bra; es ist y-C6H~C14Br2-haltig, da insektizide 
Wirkung gefunden worden ist. Nach unseren Versuchen 3b zeigt yon den 
C6tt6ClaBre-Isomeren nur das bei 123 ~ schmelzende Stereoisomere der 
Konfiguration le2a(Br) 3a4a5e6e(C1) insektizide Wirksamkeit auf 
Acanthoscelides, Calandra, Drosophila und Musca. Die ~-Isomeren yon 
C6H~C14Br ~ und C6H~C12Br ~, die wegen Konfigurationsgleichheit 
( e . e . e . e . a . a )  3~ MischkristMle bflden und so C6tt6ClaBr a vort~uschen 
kSnnen, erwiesen sich als vSllig unwirksam. 

Man erh~l~ bei der gleiehzeitigen Einwirkung yon Brom und Chlor 
auf Benzol sehr leicht Pr~parate, die zwischen 160 und 178 ~ sehmelzen, 
wenn nicht extreme Bromkonzentrationen angewendet werden. Die 
Zerlegung solcher Pr~parate in vSllig reine Verbindungen gelingt oft 
nur schwer oder gar nicht. Um z: B. cr 2 und cr ~ 
schmelzpunktrein zu gewinnen, muB die Simultanhalogenierung unter 
sehr verschiedenen Bedingungen vorgenommen werden, und zwar haben 
wir das zur Abtrennung von or ~ dienende l~ohprodukt dutch 
Einleiten yon Chlor in Benzol, das 1 his 2% Brom enthi~lt, hergestellt, 
das zur Abtrennung yon ~-C6H~CI~Br~ dienende Rohprodukt dutch Ein- 
leiten von Chlor in einen gro[3en Uberschufi mechanisch geri~hrten Broms 
und gleichzeitiges Eintrop/en von Benzol (Bromkonzentration fiber 80%). 
Vgl. Mitt. X X X I X  a~. 
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Die lJberprfifung des Systems Eisen Zinn mig tIilfe des 
Amalgamverfahrens ergab, engspreehend einer Temperabur Yon 
300 ~ C, eine sehr gute Ubereinstimmung mi~ dem isothermen 
Sehnigt dureh das Schmelzdiagramm. Aueh die neu ermitgelten 
Gitgerkonstanten der Phasen FeSn und FeSn~ weichen nur 
wenig yon den bereits bekannten Werten ab. 
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Die thermisehe Untersuchung von Eisen-Zhm-Legierungen wird durch 
die ein breites Konzentr~tionsinterwll  umfassende Mischungsliieke im 
flfissigen Zustand sehr erschwert. D~s ers~e Zust~ndsbild dieses Systems 
wurde yon E. I s a a c  und G. T a m m a n n  1 ~ufgestellt, es ist jedoch, ebenso 
wie dgs yon 2'. Wever  und IV. R e i n e c k e n  2 ~ngegebene Di~gr~mm, heute 
Ms fiberhol~ ~nzusehen. Die spgteren yon C. A .  E d w a r d s  und A. Preece a 
sowie IF. JY. Ehre t  und A . F .  Wes tgren  4 auf Grund mikroskopischer und 
r5ntgenographischer Untersuchungen entwiekelten Zus~andsdi~gr~mme 
stimmen jedoeh in den wesentliehsten Ziigen mi~einander iiberein. 

Den Ergebnissen der ietztgenannten Forseher zufolge existieren im 
System Eisen--Zinn bei R~umtempera~ur zwei intermedi~re Kris~ML 
~rten der Zusgmmensetzung FeSn (68 Gew.-~o Sn) und FeSns,(81 Gew.~% 
Sn). Uber die Struk~ur dieser Ph~sen is~ folgendes bek~nnt:~ 

F e S s  kristallisiert in einer hex~gonalen Elementarzelle veto B 35-Typ 
mit den Git~er~bmessungen a = 5,29/s X E und c = 4,44 k X E und 
is~ isomorph mit CoSn s. 

F e S n  2 besitzt eine t,e~ragonMe Element~rzelle veto C 16-Typ 
(Al~Cu-Typ) ~, ist jedoch nicht mit der snalogen Phase des Systems 
Kob~lt--Zinn strukturell identiseh. Die Gitterabmessungen be~ra,gen 
a = 6 , 5 3 0 k X E  und c = 5 , 3 2  s k X E .  

Im folgenden soll fiber die Ergebnisse einer mit Hilfe des Am~lg~m- 
verfahrens v durehge~iihrten Uberprfifung des Systems Eisen--Zinn be- 
richter werden. Wie bei der Untersuehung der Sys~eme Niekel--Zinn s 
nnd anderer bin~rer Legierangssysteme ~, 1o, n, 1~, la sind such ffir die 
tterstellung yon Eisen-Zinn-Legierungen die Bedingungen des Am~lgam- 
misehverfahrens erffill~. 

Eisenamalgam rni~ 5,31~/o Eisen and ZhmamMgarn mit 43,4~o Zhm 
wurden in entsprechenden Verhgltnissen nnter Erw~rmen am Wasserbad 
innig miteinander vermengt nnd die so erhaltenen Mehrme~all~malgame 
unter dguerndem Rfihren anf Raum~emperatur gbgekiihl~. Die W~rme- 
behandlnng dieser Amalgame erfolgte bei 380~ in str5mendem, ka~a- 
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lytisch gereinigtem Wasserstoff bis zur vollst/indigen Entfernung des 
Queeksilbers. Da die Legierungen mit hSheren Eisengehalten pyro- 
phores Verhalten zeigten, wurden sie noch in Wasserstoffatmosphiire 
mit  Benzol benetzt  14. 

Das Ergebnis tier rSntgenographisehen Untersuchung geht aus nach- 
folgender Tabelle 1 hervor. Als Gleichgewichtstemperatur kann 300~ 
angenommen werden. 

Tabelle 1. l ~ S n t g e n o g r a p h i s e h  fes lbgestel l te  
P h a s e n  in E i s e n - Z i n n - L e g i e r u n g e n .  

I 

Gew.-% Sn Phasen Gew.-% an[ Phase 

0 
3 
5 
8 

10 
12 
15 
20 
30 
50 
55 
60 

@ (FeSn) 
a + FeSn 
a + FeSn 

+ FeSn 
+ FeSn 

a ~ FeSn 
(~) + FeSn 

62 
65 
67 
70 
75 
78 
79 
80 
81 
82 
85 

100 

FeSn 
FeSn 
FeSn 

FeSn + (FeSn2) 
FeSn + FeSn2 
FeSn + FeSn e 
FeSn + FeSn e 

(FeSn) @ FeSn 2 
FeSn~ 

FeSn2+ (Sn) 
FeSne + Sn 

Sn 

Hinsichtlieh der im System Eisen--Zinn auftretenden Phasea bes~eh% 
somit vollst~ndige iJbereinstimmung mit  den Angaben des Schrifttums. 
Auf Grund der visuellen Auswertung der RSntgenogramme miiSte man 
allerdings der Phase FeSn einen verh~ltnism~13ig breiten Homogenbereieh 
zusehreiben. D~ jedoch keine Gitterkonstanten~nderung beobaehtet  
werden konnte und ferner Legierungen his 65% Eisen deutlich ferro- 
magnetische Eigensehaften zeigten, ersoheint der Schlug berechtigt, 
dab der Existenzbereich der Phase FeSn sehr schlnal und praktisch auf 
die st6chiometrische Zusammensetzung beschr~nkt ist. Auch beziiglich 
der Zusammensetzung der Eisen-Zinn-Phasen herrscht daher ausgezeich- 
nete Obereinst immung mit dem Schmelzdiagramm. 

Die Auswertung der RSntgenogramme der homogenen Phasen ergab: 

FeSn : a = 5,290/c X E, c -= 4,465 k X E ,  c/a -= 0,844, 
FeSn2: a = 6,526 k X E, c = 5,300k X E,  c/a -~ 0,812. 

Die Abweichungen yon den bisher bekannten Zahlen sind somit nur 
gering. In  ebenso guter Ubereinsbimmung steht die durch Messung der 
Gitterkonstanten~nderung im Bereich der ~-MisehkristMle ermittelte 
Sgttigungsgrenze mit  90/0 Sn. 

14 F.  Lihl,  Mh. Chem. 81, 632 (1950). 


