296

Hempel: Uber einige Kohlenstoff- und Siliciummetalle usw.

[ Zeitschrift fur
angewandte Chemie,

Kalkstickstoff der deutschen Landwirtschaft,

welche schon jetzt 500000 t Chilesalpeter '

und 150000 t schwefelsaures Ammonium ver-
braucht, einen sehr willkommenen Zuschuf
tiir ihre, noch keineswegs ausreichende Ver-
sorgung mit Stickstoffdiingemitteln bieten
wiirde.

heit zu der

erwarten, daBl, nachdem it

Es ist vielmehr mit aller Bestimmt- :

ersten Versuchsanlage, welche fiir billigere ;

Lieferung von Kraft und fiir Herstellung
von Stickstoffdiingemitteln geschaffen ist,
giinstige Krfolge erzielt sind, sobald das Grof-
kapital der Sache sich energisch zuwenden
wird.
Gebiet zwischen Ems und Weser infolge
seiner giinstigen geographischen lLage und
infolge billiger Beschaffung von Kalk aus
den Briichen bei Rheine als besonders ge-
eignet fiir die Entwicklung einer michtigen

Wenn in dieser Beziehung auch das :

und leistungsfihigen Industrie hervortritt, so

werden aus den dort gewonnenen Erfahrungen
mit der Zeit auch die anderen groBen Moor-

gebiete Deutschlands Nutzen ziehen und durch

entsprechende Verwertung des in ihnen seit
Jahrtausenden brachliegenden Kapitals von
Energie zu dauernder Vermehrung des National-
wohlstandes beitragen.

Infolge der raschen Entwicklung unserer
industriellen und sozialen Verhiltnisse ist die °

deutsche Landwirtschaft mehr als die jeden
anderen Landes auf intensiven Betrieb hin-
gewiesen. Um einen solchen jedoch, nament-
lich unter den wenig giinstigen Bedingungen,
welche unser Klima bietet, durchzufiihren,
ist eine starke Zugabe stickstoffhaltiger
Diingemittel neben und mit den Mineral-
diingern, Phosphorsiure und Kali, absolut
erforderlich. Fiir den stetig zunehmenden
Bedarf an Stickstoffdiingemitteln geniigt aber
weder unsere eigene Produktion an Ammonium-
salzen, die im vorigen Jahre nur 135000 t
betrug, noch die Einfuhr von Ammonium-

sulfat und Chilesalpeter, welche im Durch-

schnitt der letzten Jahre 540000 t im
Werte von rund 100 Millionen M erreichte.

Anstatt fiir solche und weiter anwachsende
Kapitalbetrige dem Auslande tributpflichtig
zu sein, wird Deutschland einen groflen Teil
derselben der eigenen elektrochemischen Pro-
duktion von Stickstoffdiingern

iiberweisen !

konnen, und dadurch nicht allein den Kreis !

der Konsumenten landwirtschaftlicher
dukte vergréfern, sondern auch in
bisher ©6de und trostlose Moorgebiete eine
blithende und ertragreiche Industrie und

Landwirtschaft bringen!
Charlottenburg, im November 1903.
Dr. Adolph Frank,

Chemiker und Zivilingenieur.

Pro- .
weite, |

Uber einige
/Kohlenstoff= und Siliciummetalle
und eine
allgemein verwendbare Methode zur
Kohlenstoffbestimmung in Metallen.
Von Warrtnee Hewuperd.

(Eingeg. d. 7.-1. 1904,)

Im Jahre 1892 hat mein damaliger
Assistent Paul Rucktis¢hel eine Disser-
tation ausgearbeitet, mit welcher er in Rostock
promovierte. Die von Ruecktiixchel gefun-
denen Tatsachen haben bis jetzt in den ein-
schlagenden fachlichen Lehrbiichern keinerlei
Beriicksichtigung gefunden, =ie bilden eine
schone Erginzung der allbekannten Arbeiten
von Moissan und wurden ausgefithrt zu
einer Zeit, wo dessen Publikationen mnoch
nicht erschienen waren.

Versuche zur Darstellung
von Kohlenstoff-Metallverbindungen.

Mannigfache Versuche, welche angestellt
wurden, die hichsten Kohlungsstufen der
Metalle herzustellen, lehrten, daB es schwierig
ist, dieselben mit den gewdhnlichen Hilfs-
Mitteln des Laboratoriums zu erhalten. ks
wurde deshalb von dem Metall ausgegangen,
dessen Legierungen mit Kohlenstoff am ge-
nauesten bekannt sind. Da uns die Technik
im manganhaltigen Rohcizen, im sogenannten
Spiegeleisen, ein  Produkt liefert, dessen
Kohlenstoffgehalt bis etwa 5% steigt, =0 lag
zuniichst die Aufgabe vor, die Bedingungen
festzustellen, unter deneu eine Kohlenstofi-
Eisenlegierung mit diesem Kohlenstoffgehalte
im Laboratoriumsversuch hergestellt werden
kann. Bel den angestellten Versuchen lag
die Idee zugrunde, die betreffende Legie-
rung durch Zusammenschmelzen von Metall
und Kohlenstoff im elementaren Zustande
darzustellen.

Zur Gewinnung von feinverteiltem Eisen
wurde KEisenchlorid mit Ammoniak gefiillt,
der Niederschlag ausgewaschen und durch
Glithen in Oxyd iibergefiihrt. Dic Reduktion
des letzteren geschalh im Roseticgel mit
Wasserstoff bei heller Rotglut, um die Bil-
dung von pyrophorischem Eisen zu vermeiden.
Die Legierungsversuche erfolgten nun derart,
daB das pulverférmige reduzierte IKisen innig
mit ausgegliihtem, kiiuflichem Kienruff ge-
mischt wurde, weclcher bei der Veraschung

; im Platintiegel nur ecinen Riickstand von

0,5, hinterlief. Fiir das spiitere Zusammen-
schmelzen erwies es sich als vorteilhaft, die
Mischung auf ein kleineres Volumen zu-
sammenzupressen. Sehr geeignet hierzu ist
die Prefiform, welche zur Herstellung der

. Kohlezylinder bei dev kalorimetrischen Unter-
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suchung der Brennmaterialien benutzt wird.
Braucht man die Vorsicht, da man

die

Winde der Prefiform vor dem Einfiillen der :

Mischung mit einem &ligen Kohlenwasser-

stoffe, z. B. mit einem fliissigen Paraffin, ein- :

fettet, so erhilt man mit dem Druck einer

gewohnlichen Handpresse Zylinder von be-
trichtlicher Festigkeit und metallglinzender

Oberfliche.

Die Schmelzversuche konnten nicht in
den kiiuflichen Graphittiegeln vorgenomimen
werden, da von den Metallen nicht unbe-
triichtliche Mengen aus dem Tiegelmaterial
gelost werden. Zahlreiche Versuche, Tiegel aus
moglichst reinem XKohlenstoff herzustellen,
fithrten zu folgender Vorschrift fiir die An-
fertigung von Kohletiegeln: Man 1ischt
450 g Stirkemehl mit 100 g kéuflichem
Farinzucker und verkokt das Gemenge bei
Abschluff der Luft im hessischen Tiegel. Die
erhaltene Kohle wird fein pulverisiert und
mit 100 g RuB und 250 g Farinzucker ge-
mengt. Man trocknet nun einige Stunden
bei 1009 und stampft die entstandene pulver-
formige Masse fest in einen eisernen Tiegel
ein, und zwar so, daB der Tiegel bis zum
Deckel angefiillt ist. Letzterer wird mit
Draht auf dem Tiegel befestigt. Erhitst
man nun den Tiegel schnell auf Rotglut so
lange, bis keine Dampfe mehr entweichen,
so erhiilt man nach dem Erkalten ein festes
Stiick, aus welchem sich leicht ein Tiegel
bohren 1dBt. Das Tiegelmaterial hinterliefl
beim Veraschen im Platintiegel nur 2%
Riickstand.

Die zu schmelzenden Mischungen wurden
in solche Kohletiegel eingefiillt und mit einer
Schicht Rufl bedeckt. Die FErhitzung der
Tiegel geschah in einem mit Geblise ver-
sehenen Koksofen. Die Kohletiegel wurden
in groflere Graphittiegel eingesetzt, deren
Hohlrdume mit Holzkohlenpulver gefiillt war.

Versuche mit Eisen.

Versuch 1. 15 g reduziertes FEisen
wurden mit 2 ¢ Rufl gemischt, die Mischung
zusammengepreft und 40 Minuten lang im
Koksofeu auf Eisenschmelzhitze erhitzt. Es
resultierten zahlreiche kleine Metallkugeln
von auflerordentlicher Harte und Sprodigkeit.
Die Bruchfliche hatte das Aussehen des
Iuckigen Weifeicens.

Zur Kohlenstoffbestimmung wurde bei
diesem und den folgenden Versuchen die
Lscung mit Kupferchlorid-Chlorammonium vor-
genommen
sfiure nach Ullgren verbrannt.

Analyse. Geltst: 1,252
Gefunden CO,: 0,0842
Folglich: 1,84%, C.

e 0g

Ch 1904,

und der Riickstand mit Chrom- | Jarum

Versuch 2. Das Eisen wurde in dem-
selben Verhiltnis mit Kohlenstoff gemischt,
wie bei Versuch 1, die Erhitzung aber wihrend

11/, Stunde vorgenommen. Das Produkt
war dhnlich dem vorigen.
Analyse. Gelost: 1,0180 g
Gefunden CO,: 0,0885 g
Folglich: 2,37% C.
Versuch 3. Dieselbe Mischung wie bei
den vorigen Versuchen wurde 4 Stunden
lang unter Anwendung des Geblidses ge-

schmolzen. Das erhaltene Metall hatte im
Bruche das Aussehen des sogenannten hal-

- bierten FEisens, d. h. es waren in der Grund-

¢ der

masse von Weifleisen dunklere Partien von
ausgeschiedenem Graphit zu bemerken.
Analvse. Geldst: 0,9175 g

Gefunden CO,: 0,1015 g

Folglich: 3,02%, C.
Diese Versuche lehren, daf bis zu vier-
stiindigem Erhitzen von FEisen mit iiber-

schiissigem Koblenstoff auf eine den Schmelz-
punkt des Schmiedeeisens nicht betrichtlich
iibersteigende Temperatur noch keine Kohlen-
stoifeisenlegierung von dem bekannten Hochst-
gehalt an Kohlenstoff erhalten wird.

Die uiichsten Versuche beziehen =sich
auf die Darstellung des manganhaltigen
Roheisens.

Versuch 4., 15 g reduziertes Kisen

wurden mit 1,55 g MnO (entsprechend 8%
Mn) und 3 g Rul gemischt, zusammen-
gepreft und 1 Stunde lang im Gebliseofen
auf Weiiglut erhitzt. Es resultierte eine
dubBerst harte, sprode, im Bruche feinkérnige
Metallkugel vom Aussehen des grauen Roh-
eisens.
Analyse. Gelost: 1,2475
Gefunden CO,: 0,1072

o aR

% C: 2,34%.

Versuch 5. 15 g Eisen wurden mit
1,8 g MnO und 2 ¢ RuBb 3 Stunden lang
im Geblidseofen erhitzt. Das  erhaltene
Produkt hatte ein dem vorigen #&hnliches
Aussehen.

Analvse. GelGst: 0,8917 ¢
Gefunden CO,: 0,1025 ¢
0/0 C: 3,130/0.

Die Versuche lehren, daB zur Herstellung
kohlenstoffreichsten  Eisenverbindungen
entweder eine lingere Zeitdauer oder eine
hohere Temperatur notig ist. Es wurde
zur elektrischen Schmelzung iiber-
gegangen. Die ersten Versuche miBgliickten,

i da das angewendete Metall verbrannte und

- in die npebenbei gebildete Schlacke
" SchlieBlich

ging.

wurde ein tadellos wirkender

38
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Apparat in- der Weise hergestellt, da man
in der Mitte eines ganz eben geschliffenen
Glastellers eine starke Polkohle, wie sie fiir
die gewohnlichen elektrischen Lampen in
Verwendung sind, anbrachte und auf diese
einen kleinen Kohlentiegel aufsteckte. Eine
zweite Polkohle wurde, leicht verschiebbar,
in den Hals einer Glasglocke eingesetzt.
Durch Verschiebung der Glasglocke auf dem
Teller und der Polkohle am Halz der Glocke
konnte ein elektrischer Flammenbogen mit
Leichtigkeit beliebig im Innern des Tiegels
reguliert werden. Zur Herstellung einer
reduzierenden Atmosphire wurde durch die
Glocke ein schneller Strom von Stickstoff
und Kohlenoxyd geleitet.

Einen derartigen

Gasstrom erhilt man mit grofer Leichtig- |

keit, indem man durch einen mit Holzkohle
gefiillten, stark glithenden Tiegel einen Strom
von Luft saugt und die so erhaltenen Gase
nach dem elektrischen Ofen filhrt. Es zeigte
sich, da ein geringer Sauerstoffgehalt dieses

Gages, wenn er nur 1—2%, nicht iiber-
schreitet, ohne jeden Belang ist.
Versuch 6. 15 g reduziertes Eisen

wurden gemischt mit 1,8 g MnO und 3 g Ru§,
das Gemisch zusammengepreft und zur Ent-
fernung jeder Spur Feuchtigkeit stark ge-
glitht. Nach ungefdhr 2 Minuten langem
Schmelzen im elektrischen Ofen hatte sich
eine groBere Metallkugel gebildet, welche
im Bruche das Aussehen des Spiegeleisens

zeigte.

Analvse. Gelost: 1,4255 g

CO,: 0,2096 ¢

Folglich %, C: 4,01%,.

Versuch 7. 10 g Eisen wurden mit
1,3 ¢ MnCO,; und 1,2 g RuB im Koksofen
auf WeiBglut erhitzt und die entstandenen
kleinen Metallkugeln elektrisch zusammen-
geschmolzen. Das Produkt war ein Spiegel-
eizen. Jedenfalls infolge der schnelleren Ab-
kiithlung war in der Randzone der Kohlenstoff
zum Teil graphitisch ausgeschieden. Die
Analyse des inneren Teiles ergab:

Gelost: 1,7045 g
Gefunden CO,: 0,3100 g
0/0 C 4,960/0.

Die Versuche 6 und 7 zeigen also, daB
mit der vorhandenen Einrichtung die Mog-
lichkeit gegeben ist, die kohlenstoffreichste
Legierung des Eisens darzustellen.

Versuche mit Kobalt.
In der Literatur finden sich nur wenige
Angaben iiber Kohlenstoff-Kobaltlegierungen.
Nach Versuchen von Jungk!) bedingt die

1) Stolzel, Metallurgie (Bolleys Handbuch)
IL, 1544.

Anwesenheit von Kobalt im Rohnickel, daB
sich der geloste Kohlenstoff beim Erkalten

“als Graphit ausscheidet. Die Graphitblittchen

zeichnen sich nach ihm durch besondere
Grofle aus. '
In Gmelin-Krauts Handbuch findet

sich unter Kohlenstoff-Kobalt die Angabe
von Thompson?), wonach letzterer durch
sechsstiindiges Glithen von 2 Teilen Kobalt-
oxyd mit 1 Teil Weinstein im verschlossenen,
mit Kohle ausgefiitterten Tiegel ein Metall
von wismutithnlicher Farbe und auBerordent-
licher Hirte und Sprédigkeit erhalten hat.
Der Kohlenstoffgehalt des Metalles soll 4%/, be-
tragen haben. Der Versuch wurde wiederholt,
aber die Analyse des erbaltenen Produktes
ergab ein anderes Resultat. Das Gemisch

i von Kobaltoxyd und Weinstein wurde in

i lassenen Stahls.

einem Kohlentiegel sechs Stunden lang anf
helle Rotglut erhitzt. FEs resultierte eine
graue, brocklige, zusammengesinterte Metall-
masse, die an verschiedenen Stellen Messing-
farbe zeigte. Wegen des ungleichiormigen
Aussehens sah ich von einer Analyse ab.
Um ein gleichformiges Metallkorn zu er-
halten, wurde nun das Produkt im Hempel-
schen Gasofen mit demr Geblise 20 Minuten
auf Schmelztemperatur des Kobalts erhitat.
Es resultierte ein ituflerst hartes Metallkorn
von grauer Farbe. Es war unméglich, das
Metall mit einem Stahlbohrer zu bohren,
besal demnach die Hirte des blau ange-

Analyse. Gelost: 1,7092 ¢
CO,: 0,0237 ¢
0/0 Cl (,),4:40/0.

Bei einem zweiten Versuch dauerte die
Erhitzung des Gemisches von Oxyd und
Weinstein auf Schmelztemperatur des Kobalts
zwei Stunden lang. Das gewonnene Metall-
korn hatte dieselben Eigenschaften.

Gelost: 2,8463 g
CO,: 0,0638 ¢
0/0 CZ 0,620/0.

Daf bis jetzt noch keine exakten Kohlen-
stoffbestimmungen in den dem Ilisen nahe-
stechenden Elementen Kobalt und Nickel
vorliegen, hat wohl seinen Hauptgrund darin,
dafl die meisten Methoden der Kohlenstoff-
bestimmung, welche beim FEisen zum Ziele
fiihren, fiir Kobalt und Nickel nicht an-
wendbar sind. Die Methode von Berzelius,
dasMetall durchKupferchlorid-Chlorammonium
in Losung zu bringen, fithrte nur sehr un-
vollkommen zum Ziele, da infolge des ge-
ringeren elektrischen Gegensatzes dieser Metalle
zu Kupfer die Losung nur #uflerst langsam

Analyse.

2y Chem. Centralbl. 1863. 956.
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vor sich ging. Dieselbe war bei einem Ver-

[

suche mit Kobalt noch nach 30 Stunden :

keine vollstindige. Aus demselben Grunde
ist die Losung in Kupfervitriol nach Ull-

K

gren von vornherein als ausgeschlossen zu :

betrachten. Auch die Verfliichtigung der

Metalle im Chlorstrome nach Wéhler kann ‘;

wegen der Schwerflichtigkeit der Chloride
nicht in Frage kommen.

Von den in Fre- |

senius Handbuch empfohlenen Methoden zur

Kohlenstoffbestimmung im Eisen erwies sich
schlieBlich als einzig anwendbare die Methode
der elektrischen Lésung von Weyl. Die
Losung wurde mit dem Strome eines Bunsen-
elements ausgefiithrt. Beide Elektroden waren
durch eine Pergamentmembran getrennt. Die
Anwendung der Methode in der von Weyl

angegebenen Form setzt voraus, daB das zu !
. von Kohlenstoff-Kobaltlegierungen erstrecken

untersuchende Metall in grofleren Stiicken
vorhanden ist.
rithrungsstelle des Metalls mit dem Leitungs-
drahte nicht in die Salzsiiure tauchen, da
sonst infolge der Ausscheidung des Kohlen-
stoffs der Strom bald unterbrochen wiirde.
Zum Lésen von kleinen Metallkugeln erwies
sich folgende Einrichtung zweckmi8ig: Ein
etwa 5 cm langes Stiick Glasrohr wurde an
dem einen Ende derart zusammengestaucht,

Os darf ndmlich die Be-

daB sich ein flacher Teller bildete, welcher !

in der Mitte eine Offnung zeigte. Dieser
Teller diente zum Auflegen des zu losenden
Metallkorns.
unter einem rechten Winkel an einem Glas-
stab angeschmolzen, der etwa 2 em von der
Verbindungsstelle mit dem Glasrohre recht-
winklig gebogen war, und zwar parallel zum
Glasrohre. Der Glasstab diente zum Be-
festigen der Einrichtung an ein Stativ mittels
Klemmschrauben.

Sollte das Metall gelést werden, so wurde
es auf das tellerformige Ende des Glasrohres
gelegt und in das Becherglas mit verdiinnter
Salzsiiure so eingestellt, daf nur etwa ein
Dritteil der Metallkugel von der Fliissigkeit
benetzt wurde. Die Zuleitung des Stromes
erfolgte nun durch einen starken Platindraht,
welcher an ein Stativ mittels Klemmschraube
derart befestigt war, daB er die Oberfliche
der Metallkugel beriihrte und geniigend viel
Spannung besa8, daf beim Sinken der Kugel
durch Ablésung der Strom nicht unterbrochen

wurde. Der zuriickbleibende Kohlenstoff
wird am bequemsten durch Verbrennung
mittels Chromsiiure nach TUllgren be-
stimmt.

Die folgenden .Analysen beziehen sich

der Vollstdndigkeit wegen
bestimmung mit beigefiigt.

cine Silicium-

An der Seite war das Glasrohr |

a) Reinstes Wiirfelkobalt von der Nickel-
aktiengesellschaft Fleitmann & Witte,

Iserlohn.
I 1L Si
Geldst: 38,3390 3,8886 1,8027
CO,: 0,0725 0,0760 8i0,: 0,0122
0/0 CI 0,4—)90/0 0,530/0 SIZ 0,320//0
b) Ein amerikanisches Rohkobalt:
L IL Si
Gelost: 7,3304 g 5,0120 0,9585

CO,: 0,2549 g 0,1800 8i0,: 0,0140

% C: 0,95%  0,97% %, iz 0,68%

Beide untersuchten Metallstiicke hatten

etwa die Hirte des Schmiedeeisens und

zeigten im Bruche keinen ausgeschiedenen
Graphit.

Die folgenden Versuche zur Darstellung

sich zuerst auf die Kohlenstoffaufnahme bei
einer den Schmelzpunkt des Metalles nicht
betrichtlich iibersteigenden Temperatur und
dann auf die Aufnahme bei der Temperatur
des elektrischen Flammenbogens. Fiir simt-
liche Versuche diente reduziertes Kobalt, er-
halten durch Losen von reinstem Wiirfel-
kobalt in Salpetersiiure, Gliihen des Nitrats
und Reduktion des gebildeten Oxyds im
Wasserstoffstrom.

Versuch 1. 10 g Kobalt mit 0,4 g Ruf

gemischt gaben nach einstiindigem Erhitzen
auf Weiglut im Gasofen mit Geblise ein

| graues, sprodes Metallkorn von der Hirte

des Stahles, welches im Bruche parallele
Streifung zeigte.

Analyse. Geldst: 4,5645 g
CO,: 0,3120 g
0/0 CZ 1,870/0.
Versuch 2. Dasselbe Gemisch wurde

withrend 3 Stunden auf Kobaltschmelzhitze
erhalten, die resultierende Metallkugel hatte
dieselben Eigenschaften wie die bei Versuch 1
erhaltene.

Analyse. Geldst: 5,7010 g
CO,: 0,3925 ¢
0/0 CZ 1,880/0.
Versuch 3. 10 g Kobalt mit 0,6 g Ruf
2 Stunden lang geschmolzen gaben eine
rotlichgraue Metallkugel. Auf der Bruch-
fliche war keine Graphitausscheidung zu be-
merken, wohl aber ein kristallinisches Gefiige,
welches sich durch parallele Streifung zu
erkennen gab, und zwar nach drei Richtungen,

- von denen die eine die beiden anderen senk-

¢+ recht aufeinander

stechenden unter einem

Winkel von 45¢ schnitt.
auf Kobaltsorten des Handels, und zwar ist .

Analyse. Geldst: 6,7630 g
CO,: 0,6580 ¢
0/0 CI 2,650/0.

58®
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Versuch 4. 10 g Kobalt mit 0,8 g Ruf | Handbuch findet sich die Angabe von Ber-

3 Stunden lang gecchmolzen gaben ein dhn- |
liches Produkt wie das beim vorigen Ver- i

such erhaltene. Die Parallelstruktur ist
auch an der Oberfliche der Metallkugel zu

bemerken.
Analyse. Gelost: 4,0508 g
CO,: 04122 ¢
°f C: 2,80%,.

Die eben beschriebenen Versuchsresultate

- ﬁ Ah 1. . . . . )
zeigen grole Ahnlichkeit mit den beim Eisen - Kohlenstoffnickel.

beobachteten Tatsachen. Bei einer die Schmelz-
temperatur des Kobalts wenig iibersteigenden
Hitze entstehen wie beim Eisen Legierungen
bis zu etwa 3% Kohlenstoffgehalt.

Die folgenden Versuche der elektrischen
Schmelzung zeigen ein abweichendes Resultat:

Versuch 5. 10 g Kobalt mit 1 g Ruf
gemischt wurden zum Zylinder geprefit und
etwa 2 Minuten elektrisch geschmolzen.
Es resultierte eine dunkelgraue Metallkugel
von geringer Hirte. Beim Bearbeiten mit
dem Hammer zeigte sie in hohem Grade die
Neigung, in diinne Lamellen zu spalten.
Beim Losen blieb der Kohlenstoff in #ublerst
diinnen, glinzend schwarzen Graphitblittchen
zuriick.

Analyse. Die elektrische Losung erwies

sich wegen der hiufigen Unterbrechung des |

Stromes unzweckmifig, weshalb die Losung

im Druckrohr vorgenommen wurde.

Gelost: 0,9986 ¢

CO,: 0,2370 g

0/0 CI 6,470/0.

Versuch 6. 10 g Kobalt wurden mit
2 g Rull geschmolzen. Es resultierten viele
kleine Metallkugeln, welche wegen des iiber-
schiissigen Kohlenstoffs nicht zusammen-
schmelzen konnten. Durch Abblasen von
demselben befreit, liefen sie sich durch noch-
maliges Schmelzen zur Metallkugel vereinigen.
Dieselbe hatte das Aussehen und die Eigen-

schaften wie das bel Versuch 5 erhaltene
Produkt.
Analyse. Gelost: 1,2335 ¢
CO,: 10,3824 ¢
0/0 C. 8,450/0.

unter keinen Umstinden erreicht werden, da
die Mischung von Kobalt mit 20°, Ruf
auch bei lingerem Erhitzen immer nur duferst
kleine Metallkugeln lieferte, welche durch
den iiberschiissigen Kohlenstoff am Zusammen-
schmelzen gehindert wurden.

Versuche mit Nickel.

als es beim
In Gmelin-Krauts

in der Literatur zahlreicher,
Kobalt der Fall ist.

" mit Kohle entsteht.'

" das Produkt,

' thier und Erdmann, wonach Kohlenstoff-
nickel bei der Reduktlon des Nickeloxyduls
Ferner nimmt Nickel
nach Débereiner beim Schmelzen auf Kohle
vor dem Knallgasgeblize Kohlenstoff auf und
wird dadurch sprode.

Nickelgraphit nemnen Rof8 und Irving?)
welches sie bei der Reduktion
von Nickeloxyd mit Kohle erhalten haben.

Unbestimmter ist die Angabe iiber ein
welches sich beim Glithen
des Cyannickels bilden soll. Da es sehr
wahrscheinlich war, da8 die Cyanverbindungen
beim Glithen die hdchste Kohlungsstufe des
betreffenden Metalls geben wiirden, so wurde
zuniichst dieser Versuch wiederholt. Ich
stellte mir Cyannickel dar durch Liésen von

© Nickeloxydhydrat in verdiinnter Essigsiure

und Fillen der Losung mit Cyanwasserstoff-
sdure. Der Niederschlag wurde nach dem
Avuswaschen getrocknet und im Tiegel lang-
sam unter Luftabschluf erhitzt. = Unter
schwachem Verpuffen trat hierbei Zersetzung
ein, und es resultierte ein schwarzes, duerst
feines Pulver. Aus dieser Masse konnte
durch starkes FErhitzen unter keinen Um-
stinden ein Metallkorn erhalten werden,
trotzdem der iiberschiissige Kohlenstoff ab-
geschlimmt und das riickstindige Pulver

mit FluBspat gemischt lange Zeit auf Schmelz-

. temperatur des Nickels gehalten wurde. Wenn

das Produkt nun eine Verbindung von Nickel

* mit Kohlenstoff darstellt, so ist dasselbe hier-

' nach jedenfalls nicht als Legierung zu be-

zeichnen, kommt also nicht in das Bereich
unserer Untersuchung. Ebensowenig kann
der von Gautier und Hallopeau er-
wihnte Nickelkohlenstoff beriicksichtigt wer-
den, da auch dieser nicht den Charakter
einer Legierung besitzt.

Von einer Wiederholung der Versuche,
die zu den anderen eben erwiihnten Nickel-
kohlenstofflegierungen fithrten, wurde abge-
sehen, da sie im wesentlichen mit den spiter

anzustellenden Versuchen iibereinstimmen, und
" da keine quantitativen Bestimmungen iiber
- den Kohlenstoffgehalt der betreffenden Le-
Ein kohlenstoffreicheres Produkt konnte :

- nur die Methode der

' Bollevs

gierungen vorliegen.

Was die Kohlenstoffbestimmung im Nickel
anbelangt, so wurde schoun erwihnt, daf von
den beim Eisen gebriduchlichen Methoden
elektrischen Ldsung
nach Weyl anwendbar ist. In der Literatur
finden sich nur in Stiélzels Metallurgie,
Handbuch, einige Angaben iiber

‘ toffgehalt N Han-
Die Angaben iiber Kohlenstoffnickel sind Kohlenstoffgehalte von Nickelsorten des Han

3 Compt r. d. Acad, d. sciences 128, 1111
bis 1113.
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dels. Nirgends aber gibt es eine Angabe
iiber die zur Kohlenstoffbestimmung ange-
wandte Methode. Nach der oben angegebenen
Methode wurden folgende Nickelsorten unter-
sucht:

1. Reinstes Wiirfelnickel von der Nickel-
aktiengesellschaft Fleitmann & Witte,
Iserlohn:

I1. Si
Gelbst: 426‘)4 g 4,9788 g 4,9788 g
CO,: 0,0784 g 01,0946 g SiO,: 0,0160 g
C: 0,500/0 0,562 %, Si: 0,15 %,.

2. Amerikanisches Rohnickel aus Phila-
delphia:

I 1I. Si
Gelost: 5,88G6 g 6,5480 g 5,3866 g
10,: 02717 g 0,3233 g Si0,: 0,1060 g

C: 1,26% 1,34 % Si: 0,84 %.

kohlenstoiflegierungen erstreckten sich wieder-

Schlotter: Bestimmung von Kohlendioxyd neben Chlor.

' kobaltlegierungen von annibernd demselben

Kohlenstoffgehalt. Wihrend bei Kobalt ein
duberst hartes Metall mit kristallinischer
Struktur entstand, sind die Nickellegierungen
sehr weich, ohne Kristallstruktur, #hnlich
dem durch elektrische Schmelzung erhaltenen
Kohlenstoffkobalt, und unterscheiden sich
duferlich nicht von dem in den folgenden
Versuchen durch elektrische Schmelzung er-
haltenen Kohlenstoffnickel.

Versuch 3. 20 g Nickel wurden mit
2,5 g Rufl zusammengepreft und 10 Minuten
lang im Flammenbogen erhitzt. Die erhaltene
Metallkugel spaltete beim Zerschlagen in
diinne Blitter, doch war es auch mit be-
waffnetem Auge unméglich, den graphitischen
Kohlenstoff als solchen von dem Metalle zu

) © unterscheiden. -
Die Versuche zur Darstellung von Nickel-

um zuerst auf die Kohlenstoffaufnabme des
Metalls bei seiner Schmelztemperatur oder |
wenig hoher und dann bei der Hitze des .

elektrischen Flammenbogens.
material diente das oben untersuchte reinste
Wiirfelnickel, welches durch Loésen in Sal-
petersiure, Glithen und Reduzieren im Wasser-
stoffstrome in Metallpulver tibergefiihrt wurde.

Versuch 1. 10 g Nickel mit 0,5 g
Rufl  gemischt
Erhitzen im Koksofen eine grofle Anzahl
kleiner Metallkugeln. Nach dem Abblasen
des iiberschiissigen Kohlenstoffs konnte aus
diesen durch Zusammenschmelzen ein groferes
Metallstiick erhalten werden. Die Farbe
der Bruchfliche war graphitihnlich und véllig
gleichmiBig. Das Metall war so weich und
zihe, daB es mit dem MeiBel dhnlich wie
Blei zerschnitten werden konnte. Vielleicht
diirfte das so erhaltene Metall dem von
Ross und Irving mit Nickelgraphit be-
zeichneten Produkte entsprechen. Die Ana-
lyse wurde im Druckrohr vorgenommen.

Gelist: 2,5986 ¢
CO,: 0,1630 g
C: ],71 0/0

Versuch 2.
Ruf 3 Stunden lang im Koksofen mit Ge-
blise auf hochste Weillglut erhitat,
wiederum zahlreiche kleine Metallkugeln,
welche fiir sich zusammengeschmolzen eine
Metallkugel gaben, die dem in Versuch 1

erhaltenen Produkte #uBerlich villig gleich sah. . . . . L
g * fithrt darin zur Bestimmung dieser in einem

! Gemisch

Analyse. Gelost: 4,7228 g
CO,: 0,3710 g
C: 2,14%

Ein bemerkenswerter Unterschied zeigte

Als Ausgangs-

gaben nach zweistindigem

Die Analyse im Druckrohr ergab:
Gelost: 0,8310 g
CO,: 0,1400 g
CZ 4,690/0
Versuch 4. 20 g Nickel mit 4 g Ruf
gemischt lieBen sich nur zu kleinen Metall-
tropfen schmelzen. Erst durch wiederholtes
Abblasen des Kohlenstoffs und Schmelzen
konnte hieraus ein groferes Metallkorn er-
halten werden.

Analyse. Geldst: 0,6120 g
CO,: 0,1404 g
C: 6,25 0/0

Aus den Versuchen geht hervor, dal das
Nickel ebenfalls groBe Neigung besitat, im
geschmolzenen Zustande Kohlenstoff aufzu-
nehmen. Wihrend aber bei Eisen und Ko-
balt ein grofler Teil des Kohlenstoffs in dem
erkalteten Metalle im chemisch verbundenen
Zustande verbleibt, ist der von Nickel geldste
Kohlenstoff fast nur als graphitischer Kohlen-
stoff vorhanden. Als die hochste Kohlungs-
stufe des Nickels muB die Legierung mit

etwa 6,25°%, Kohlenstoff angesehen werden.
(Schlufs folgt.)

- Bestimmung von Kohlendioxyd neben

10 g Nickel mit 0,8 g

lieferten .

Chlor besonders im elektrolytischen
Chlor.
Von Dr. Ing. Max ScuLOTTER.
(Eingeg. d. 8.1. 1904)

Unter diesem Titel gibt . Offerhaus’)
einen Auszug aus seiner Dissertation und

4

nebeneinander vorhandenen Gase

i dret Methoden an, die im wesentlichen auf
¢ Absorption des Chlors und des Kohlendioxyds

~in Natriumhydroxydlésung beruhen.

sich zwischen den bis jetzt erhaltenen Kohlen-
stoffnickellegierungen und den XKohlenstoff-

Dabei

Yy Diese Z. 16, 1033, (1903).





