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188, Otto Ruff: Uber den Titanstickstoff.
[Aus dem Anorganischen und Elektrochemischen Laboratorium der Koniglichen
Teehnischen Hochschule, Danzig.]
(Eipgegangen am 8. Mirz 1909.)

Yon Ulefreundeter Seite wurde ich darauf aufmerksam gemacht,
dal sich bei der Darstellung und Analyse des Titanstickstoffs leicht
Schwierigkeiten ergeben, deren Uberwindung nach den ziemlich kurz
gehaltenen Angaben in meinen gemeinschaftlich mit Fritz Eisner
publizierten Untersuchungen »Uber Titanstickstoff und eine neve Klasse
von Titanverbindungen, die Stickstoffhalogenide« ohne weiteres nicht
wéglich ist. s kommt noch hinzu, daB wir uns bei der allgemeinen
Besprechung der in uuserer Arbeit verwandten analvtischen Methoden
des Ausdrucks bedientea: »der Stickstoff wurde entweder nach Dumas
hestimmt, oder es wurde das Nitrid mit kochender Kalilauge zerlegts,
in welchen es statt »das Nitrid« besser hiitte heiflen sollen: »wurden
die leichter zersetzbaren Nitride«, wie dies im iibrigen auch aus den
bei den einzelnen Analysen gegebenen Daten ohne weiteres ersicht-
lich ist.

Die Darstellung des Titanstickstoffs nach dem Wohler’schen
Verfabren aus Titandioxyd und Ammoniak, kann der hierfiir nétigen
Lohen Temperatur wegen uicht im Glasrohr ausgefiibrt werden; man
erhillt in solchem selbst bel ca. 8-stiindigem Arbeiten Priiparate von
hochstens ea. 70 °/ Titanstickstofigehalt; sie mufl  vielmehr im
Porzellanrobr bei mindestens 1000 bis 1100°, noch besser bei ca.
1400 bis 1500 erfolgen. Selbst unter den letztgenannten Bedin-
gungen wird die Nitridbildung erst nach 4 bis 6 Stunden voll-
stiindig.

Die Stickstoifbestinnnung im reinen (d. h. halogenireien) Titan-
stickstoff wird am besten volumetrisch nach Dumas. jedoch 1m
Porzellanrohr, ausgefiihrt. indem das sehr herte, im Achatinirser staub-
fein gepulverte und mit 2 bis 3 g Kupferoxyd sorgfiltig gemischte
Nitrid in einem Porzellanschiifchen auf helle Rotglut {ca. 1000%) im
Koblensiiurestrom erhitzt wird; sie kann nicht durch Zersetzen des
Nitrids mit siedender konzentrierter Kalilauge geschelen, da deren
Angriff iiberaus langsam und anscheinend unter gleichzeitiger Ent-
wicklung von Wasserstoff vor sich geht.

1} Diesc Berichte 41, 2250 [1908].





