759

92. Priedrich Meyer und W. Sandow: Uber die
Darstellung von Fluor aus geschmolzenem Kaliumbifluorid.

‘Eingegangen am 24. Dezember 1920.)

Die Darstelluvg groBerer Mengen Fluor war bis vor kurzem nur
ma¢h dem von Moissan.) angegebenen Verfahres, der Elektrolyse
wasserfreier Fluflsiure unter Zusatz von Kaliumbifluorid, mioglich.

Das Veérfahren ist spiter von verschiedenen Seiten, besonders von
Ruff und seinren Mitarbeitern®) vervollkommnet worden. Die Darstellung
des Fluors aul diesem Wege ist jedoch noch mit so erheblichen Schwie-
rigkeiten verknupit, daB nur einige wenige Forscher bisher mit Fluor
gearbeitet hgben. Die umstindliche Darstellung der wasserireien
FiuBsiure, die auBerordentlich starke Abnutzung der Platin-Elektroden
bei der Elektrolyse und die geringe, durchschnittlich kaum 20 % be-
tragende Stromausbeute®) kennzeichnet das Verfahren als ein sehr
schwieriges und kostspieliges.

Wir bendtigen zu einer Reihe von Untersuchungen gréfere Mengen
von Fluor und wandten uns einem anscheinend ausgezeichneten Ver-
fahren zu, welches von Argo, Mathers, Humiston und Anderson?)
vor Jahresfrist veréifentlicht wurde. Die genannten Forscher elek-
trolysieren, geschmolzenes Kaliumbifluorid zwischen Kupferkathode
uod Graphitanode. Schon Moissan®).hat, wie die Verfasser wohl
iibersehen haben, gesohmolzenes Kaliumbifluorid, welches natriumbi-
fluoridbaltig war, elektrelysiert. Moissan beobachtete eine sehr
kriftige Fluorentwicklung, dis, wie er angibt, grofer war wie bei
all seinen tibrigen Versuchen. Die Platin-Elektroden wurden nach
kurzer Zeit jedoch vollstindig zerstort und der den Elektrolyten ent-
haltende FluBispatblock durch Erstarren des Salzes gesprengt. An-
deres Elektrodénmaterial stand Moissan damals nicht zur Verfigung,
und er gab die Versuche in dieser Richtung aul. Spiter fand
Moissan®), daB Graphit bis zur beginnenden Rofglut gegen Fluor
bestindig ist. Auf dieser Beobachtung basierend, konstruierten Argo,
Mathers, Humiston und Anderson ihren Apparat. Die Apgaben

" H. Moissan, Das Fluor und seine Verbindungen. Deutsche Ausg.
1900), S. 79 .

%) 0. Rutf, Die Chemie des Fluors '1920), S. 55 ft.

3) 0. Ruff, L c., S.64.

‘) Argo, Mathers, Humiston und Anderson, Journ. of. Physical
Chemistry 28, 348 [Mai 1919].

) 1. Moissan, L ¢, S 38.

6 H. Moissan, Action dn fluor sur les differentes variétes de carbons,

C.r. 110, 276 [1840].
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der Verfasser sind zu unvollkommen, um dapach exakt arbeiten zu
konpen. Der Apparat zeigt auch nach ihren eigenen Angaben einige
Mingel, die zu beheben ihnen nicht gelungen war. Wir haben nun,
auf die Angaben unserer Vorgiinger gestiitzt, einen Apparat kon-
struiert, der gut und zuverlissig arbeitet, und den wir im Folgenden
genauer beschreiben.

Zuar Aufnahme-des Elektrolyten dient ein Tiegel aus Acheson-Graphit (a, ¥).
Der Tiegel wird ans einem massiven Stiick herausgedreht. Er hat eine Hohe
von 220 mm (auBen gemessen), eine Bodenstirke von 20 mm und eine Wand-
stirke von 8—9 mm bei 82—84 mm liciter Weite.. Der Tiegel dient gleich-
zeitig als Kathode. Er trigt zu diesem Zwecke an seinem oberen Eade einc
Kupferlasche (b), welche mit einer Klemmschranbe versehen ist. An dem
Laschenende sind auBerdem zwei Bohrungen (c) angebracht. 1n diese Bohrun-
gen () kann eine aus Messingdraht hergestellte Handhabe angehiingt werden,
welche es gestattet, dem im gefillten Zustande schweren Tiegel leicht aus
seinem Heizmantel heranszuheben. Dieser Heizmantel ist ein unten flach ge-
schlossener Zylinder d) aus 2 mm starkem Kupter, aul den eine Heizung aus
Nickelchromband unter Zwischenlage von Asbestpapier als Isolation in engen
Windungen aufgewickelt ist. Der Heizmaatel ist 20 cm tiel und so weit,
daB der Graphittiegel gerade gut hineinpaBt. Als Stromzufihrung zur
Heizung dient Nickeldrabt, als Wirme-1solation eine etwa 3 cm starke Schicht
aus Schamottekérners, als dullere Hiille ein WeiBblechmantel. Die Heizung
ist so konstraiert, dal sie bei 110 Volt maximal 5 Amp. verbraucht, Wihrend
der eigentlichen Elektrolyse wird. dieser Strom durch vorgeschaltete Wider-
stinde auf 3.2-—3.4 Amp. ermiBigt. (Linge des Nickelchrombandes 6.2 m,
Windungszahl 20, Querschpitt des Bandes 1.6 >< .15 mm.,

Die Anode (e)® besteht ebenfalls aus Acheson-Graphit. Ihre Gesam!-
linge betrigt 23 cm. Der urspriinglich 3 em starke Stab behalt diesen Durch-
messer nur an seinem unteren Ende auf eine Linge von etwa 6 cm, von da
ab verjiingt er sich langsam und gceht in einen Zylinder von 20 mm Durch-
messer iiber. Zur VergrdBerung der Oberfliche sind in den dicken Teil der
Apode 6 vortikale Rillen von 8 mm Tiefe und 5 mm Breite cingefrist.
Anoden- und Kathodenraum sind durch ein Kupferdiaphragma getrenat. Das
Diaphragma bestcht aus einem nahtlosen Kupferrohr von 46 mm lichter Weite
und 1.5—2 mm Wandstirke. Es ist oben durch eine Kuplerplatte von 10 mm
Stirke, welche hart eingelétet ist, verschlossen und ragt, vom Tiegelrand aus
gemessen, 100 mm in den Tiegel hinein und ebenso viel iiber ihn hinaus.
Zur Verringerung des inneren Widerstandes ist das untere Ende des Dia-
phragmas besonders ansgebildet.

An das untere Ende des zylindrischen Teiles schlielt sich eine Anord-
nung von Kupferringen (! an. Diese Kuplerringe baben die Form des
Mantels eines kurzen abgestumpfen Kegels. Sie sind so gestellt, dall der

) Anstelle von Acheson-Graphit kann auch mit ebenso gutem Erfolge
Graphit von Gebr. Siemens in Lichtenberg verwendet werden.
?) In der Figur ist die Anode in Aufsicht ohne Schraifur gezeichnet.
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obere kleine Durchmesser stets etwas innerhalb des Hohlraumes des iiber ihm
befindlichen Kegelstumples steht. Die Ringe sind aus 1—1.5 mm starkem
Kupferblech genietet und an 3 Stellen jeweils mit dem dariiber befindlichen
durch ein schmales angenietetes Kupferband verbunden. Im ganzen sind 4
solche Ringe und ein entgegengesetzt gestellter etwas breiter und flacher ge-
bauter (g) vorhanden, die eine Gesamthéhe von 70 mm ausmachen. Vom
untersten Ring gehen 3 schmale Kupferbinder aus, welche das horizontal ge-
lagerte Kupferblech (h) tragen, dessen Durchmesser 70 mm betrigt. Der
Abstand dieses Kupferbleches yon dem unteren Ende der Anode betrigt ca.
1.5 em;. der Abstand vom Tiegelboden 2 cm. Die gesamte zuletzt beschrie
bene Anordnung hat den Zweek, unter moglichster Herahsetzung des inneren
elektrischen Widerstandes die Vereinigung des an der Kathode, namentlich
des an ihrem Boden entwickelten Wasserstoftes, mit dem anodisch entwickelten
Fluor zu verhindern.
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Die Befestigung der Kuplerringe an dem zylindrischen Teil des Dia-
phragmas erfolgt darcn einen kleinen BajonettverschiuB. Zu dem Zweck ist
der oberste der 5 Ringe an seinem engen Durchmesser zylindrisch aufge-
trieben, so dafl dieser zylindrischer Teil in den oberen Diaphragma-Zylinder
eingreift, Das Diaphragma wird in seiner Lage durch einen Deckel gehalten,
der in unseren ersten Versuchen aus starkem Vulkanfiber gedreht war. Ein
solcher Deckel hilt nur wenige Tage die erforderlichen Temperaturen, na-
mentlich bei Gegenwart von FluBsiiure, aus, und wir sind daher dazu iiber-
gegangen, ecinen Deckel aus Graphit zu benatzen, der darch dazwischenge-
legte leicht ersetzbare Vulkanfiber resp. Asbestringe vom Diaphragma sowohl
als auch von dem als Kathode dienenden Grapbittiegel isoliert wird. Zwischen
Tiegel und Deckel bewirkt man die Isolation zweckmiBig durch einige, z. B.
3, zwischengeklemmte Stiickchen Fiber, Der kathodisch entwickelte Wasser-
stolf entweicbt dann aus dem zwischen Tiegel und Deckel befindlichen Spalt,
und man bendtigt kein besonderes Ableitusgsrohr.

Die Befestigung des Diaphragmas selbst an dem Deckel geschieht mit
Hilfe cines auBlen an das Diaphragma hart angeldteten Kupferringes (i), und
eines losen Ringes k), der ebenfalls aus Kupfer oder Messing besteht. Am
losen Ring ist die kuplerne Thermometerhilse (1) befestigt. Der Graphitdeckel
wird durch drei Schrauben und Mattern zwischen den Kupferplatten unbe-
weglich eingespannt, vorher aber sorghiliig dutch zwischengelegtes Asbest-
papier oder diinnes Fiber vom Diaphragma und den Platten isoliert. Die
Bobrungen fir die Schrauben uod das Thermometerrohr sind so weit zn
withlen, dal Kontakt vermieden wird, Eine Lage gewdShulichen diinnen Seiden-
papiers, das ruhig im Apparat verbleiben kann und anf die verschiedenen zu
isolierénden Kupferteile geklebt wird, erleichtert das Znsammenbauen sebr.
Um die Asbestschicht, welche sich zwischen der unteren Kupferplatte und
dem Graphitdeckel befindet, gegen FluBsiiurc zu schitzen, verschlieBt man
den Spalt zwischen Kupferplatte und Deckel mit Mennige-Glycerin-Kitt. Das
mit der Zeit entstehende Bleifluorid bildet dann einen recht guten Schutz.

Besondere Schwierigkeiten macht eine fuordichte isolierte Stromzufiihrung
fiir die Anode. Nach einer Reihe von Versuchen ist es uns gegliickt, eine
einfache und sichere Losung zu finden. Ein 23 —24 mm starkes, 12 em langes
Stiick Rundkupfer ‘m) wird zuoiichst auf eine Lénge von 5 em bis aunf eine
Stirke von 6 mm abgedreht und mit Gewinde versehen. Anf der entgegen-
gesctzten Seite wird das Ruondkuplerstick 5 em tief zu einer Weite von
20 mm zylindrisch aunsgedreht, auBen schwach konisch abgedreht und schlief-
lich geschlitzt. Dieses Kupferstick (m) wird auf die Anode aufgeschoben
und durch einen Spannring (s) unbeweglich befestigt. Das Diaphragma selbst
enthilt eine zentrale Bohrung an der oberen Deckplatte von 8 mm und auler-
dem eine periphere Bohrung von 10 mm lichter Weite. Diese letztere Oft-
nung wird mit Gewinde verschen; in ibr wird das Ableitungsrohr fir das
Fluor mit Mennige-Glycerin-Kitt gasdicht befestigt. Um nun die Anode selbst
gasdicht und isoliert einzusetzen, wird folgendermalen verfahren:

Kin FlubBspatblitichen (o) von etwa 8—5mm Dicke wird durch Be-
schleifung auf einer Sandsteinplatte von lkleinen Unebepheiten befreit. Mit.
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Hille eines schnell rotierenden Kupferrohres von 7 mm AufBendurchmesser
durchbohrt man dieses Blittchen, wobei mit Wasser befeuchieter Schmirgel
als Schleifmaterial dient. Diese Arbeit geht leicht, wenn das Rohr sehr rasch
rotiert und nur sebr gelinder Druck angewendet wird. Das FluBspatblittchen,
welches zweckmaflig einen nicht viel gréBeren Durchmesser als 2.cm hat,
wird mit Hilfe einer diinnen Schicht Mennige-Glyeerin-Kitt auf das abere
Ende der Anode aufgekittet. Man bringt dann auch auf die obere Seite des
FluBspatblittchens eine Schicht Mennige-Glycerin-Kitt und setzt die Anode
in das Diaphragma ein. Der Kitt tritt bei kraftigem Andricken durch
den ringiérmigen Spalt, der zwischen dem Xupferstiit nud dem Diaphragma
bleibt, heraus. Man zentriert sorgfiltiz, so dafl eine Beribrung des Dia-
phragmas mit der Stromzufibrung fir die Anode vermieden wird, und 1Bt
erhiirten, Ist die Lage der Anode im Diaphragma so fixiert, dann_trigt man
auf der Aulenseite des Diaphragmas eine dicke Schicht, ca. 2 mm, Mennige-
Glycerin-Kitt (o) auf, legt iiber diese ein_Vulkanfiberscheibchen (p) und be-
festigt das Ganze durch Aufziehen der Messing- oder Kupfermutter (p). Eine
bewegliche Mutter (r) dient zur Befestizung des Leitungsdrahtes.

Als Elektrolyt benutzten wir gleich Argo, Mathers, Humiston
und Anderson Kaliumbifluorid, welches bei 240° eine klare, diinn-
fldssige Schmelze gibt. Durch Moissans Versuche angeregt, ver-
suchten wir einige Zusitze zum Kaliumbifluorid, um dessen Schmelz-
punkt herunterzudriicken. Im - Interesse einer moglichst geringen
Materialabnutzung suchten wir nach einem Gemisch mit moglichst
niedrigem Schmelzpunkt und geringer Flufsiiure-Abspaltung beim Er-
hitzen Gber den Schmelzpunkt hinaus.

Wir bedienten uns bei unseren Versuchen gut getrockneter technisch
zugiinglicher Salze, bestimmten den Erstarrungspunkt nach der Halte-
punktmethode und erhitzten zur Bestimmung des FluBsiure-Verlustes
1 Stde. moglichst gleichmiBig alle Praparate auf 240° im Thermostaten.
Die erhaltenen Zahlen fir den FluBsédure-Verlust sind Vergleichs-
werte und gelten nur fiir die angewandte Anordnung.

Gemisch Schmelzpunkt Verlus}tlpg"ozent
KHV, 2270 1.077 %,
KHF; mit 5%, NaF 2260 2,00 »
KHF; » 10 » NaF 225.50% 210 »
KHF, » 20 » NaF 2250%) 33 »
KHF, » 5 » NaHFy 2175 1.32 »
KHF, » 10 » NaHF, 2130 220 »
KHF, » 20 » NaHPF, 115.50%) 4.77 »
KHF, » 5 » PbF, 220.5° 2.22 »
KHF; » 10 » PbPy 221.59%) 6.16 »
KHFs » 20 » PbF, 2210%) 880 »

KHF, » 10 » SrFy 228°%"  Keine klare Schmelze.
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Die mit *) bezeichneten Gemische liefern bei der angegebenen Temperatur
ein Eutektikum mit ausgeschiedenem festen Salz an den Tiegelrindern. Auf
Grund dieser Untersuchungen benutzten wir KHFy ohne Zusitze.

Der Tiegel wird mit 1400 g des picht besonders getrockneten
Kaliumbifluorids beschickt. Bei vorsichigem Erhitzen dauert es
etwa 3 Stdn., bis das Salz vollkommen klar geschmolzen ist. Ein
langsames Erhitzen ist potwendig, um partielles Uberhitzen zu ver-
meiden, wodurch grofie Fluisiureverluste bedingt wiirden. ﬁbersteigt
die Temperatur des Bades 250° nicht, so sind die Verluste an Flufi-
siure aullerordentlich gering und geben zu irgendwelcher Belistigung
keine Veranlassung. Wie schon Argo, Mathers, Humiston und
Anderson beobachtet haben, hiillt das Kaliumbifluorid auch bei 240°
noch hartnickig Spuren Wasser zuriick, die zweckmiBig durch Elek-
trolyse mit geringer Stromstéirke entferat werden. Versucht man gleich
mit grofler Stromstirke zu elektrolysieren, so tritt augenblicklich
Polarisation ein. ZweckmiBig beginnt man bei der Elektrolyse mit
4—6 Volt und 2—3 Amp. Nach *; Stde. ungefihr ist das vorhan-
dene Wasser zersetzt, wemn mnicht durch ungewdhnliche Umstinde,
z. B. Auswaschen des Tiegels mit Wasser oder auch Reinigen der Anode
resp. des Diaphragmas, besonders groBe Mengen Wasser vorhanden
sind. ¥s kommt dann vor, dafl man erst nach 2—3 Stdn. mit der
eigentlichen Elektrolyse begionen kaon. Bei 14—16 Volt nimmt der
Apparat 9—11 Amp. auf. Es diirfte diese Stromstirke fiir den Appa-
rat die giinstigste sein. Man kann voriibergehend allerdings ihm viel
mehr zumuten; so nimmt er bei 20—22 Volt 14 Amwp. auf, begibnt
aber hierbei schon etwas unruhig zu arbeiten. Im letzteren Falle
erzeugt der durch den Elektrolyten flieBende Strom %chon ganz be-
trichtliche Wérme, und man muf} die dem Heizbade zugefiihrte Ener-
gie verringern, wenn man verhindern will, daBl der Elektrolyt unzu-
lassig hohe Temperatur annimmt. Wir haben normalerweise bei 240°
gearbeitet.

Ist der Elektrolyt etwas weit verbraucht, so muf} eine geringe
Steigerung der Temperatur einsetzen, doch ist es zweckm#fBig, nicht
viel weiter als aut 2709 zu erhitzen. 'Wird das Bad schwer fliissig,
so werden durch die aunfsteigenden Gasblidschen leicht erstarrende
Kiigelchen geschmolzenen Salzes emporgerissen und fiihren gelegent-
lick zur Verstopfung des Ableitungsrohres. Die Folge ist Uberdruck
im Anodenraum, Eindringen des Fluors in den Kathodenraum und
das Auftreten von Explosionen. Stirkere Stromschwankungen zeigen
in der Regel eine solche Verstopfung des Ableitungsrohres an. Wir
haben. den Apparat allerdings sehr lange in Betrieb gehabt, bis diese
Verstopfungen stérend wurden. Der Schaden 1dBt sich tibrigens leicht
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beheben. Anode und Tiegel gestatten es, ohne Gefabr fiir ihre Halt-
barkeit, sie mit Wasser auszulaugen.

Wir sind im tibrigen damit beschiftigt, ein Mittel zu finden, das
die Verstopfung des Gasableitungsrohres verhindert, wonach wir auch
erst imstande sind, genau anzugeben, wieviel Amp.-Stdn. durch den
Apparat hindurchgeschickt werden kiénnen, ehe eine Erneuerung resp.
Regeneration des Elektrolyten notwendig ist.

Ist der Versuch beendet, und will man die Elekirolyse unter-
brechen, so0 stellt man den Elektrolysierstrom ab, 1iBt aber noch
kurze Zeit die Hejzung in Betrieb. Man hebt den Deckel des Appa-
rates etwas an und wartet geniigend large, bis der Wasserstoff
vollstindig aus dem Kathodenraum verschwunden ist. Erst dann
hebt man Anode und Diaphragma aus dem Bade. Vergifit man den
Wasserstoif zu entfernen, so geben die geringen, im Kathodenraum
noch vorhandenen Reste-mit dem Fluor Veranlassung zu recht heftigen
Explosionen. Hierdurch wird leicht' das sehr heiBe geschmolzene
Kaliumbifluorid verspritzt und kann zu recht unangenehmen, schwer-
heilenden Verletzungen fihren.

Soll am andern Tage weitergearbeitet werden, so kann man,
ohne groBe Verluste an HF befiirchten zu miissen, die Heizung mit
der einmal ausprobierten Stromstirke in Betrieb lassen und kann dann
sofort weiterarbeiten. Mull eine lingere Arbeitspause eintreten, so
darf unter keinen Umstinden der Schmelzflufl in dem Graphittiegel
gelassen werden. Beim Erstarren zerdrickt sonst das Kaliumbifluo-
rid den Tiegel. Man gieBt sofort nach Beendigung des Versuches den
Tiegelinhalt in einen mit Wasser gekiihlten groSen Kupfertiegel, in
welchem er erstarrt. Am Boden hat sich unter Umstiinden eine z&h-
fliissige Masse gebildet, die man vom {ibrigen trennt. Sie enthilt im
wesentlichen normales Kaliumfluorid und etwas Kupferfluorid, ZEin
so vorsichtig behandelter Grapbittiegel, der von Zeit zu Zeit zur
Entfernung des etwa fest angesetzten Kaliumfluorids ausgewaschen
wird, hat eine fast unbegrenzte Lebensdauer.

Uber die Reivheit des entstehenden Fluors kénnen wir etwa
Folgendes sagen. Der Gehalt an FluBséure ist sehr gering und kann
durch ein vorgelegtes Rohr mit Natriumfluorid ganz zum Verschwin-
den gebracht werden. Zu Begian der Elektrolyse enthilt das Fluor
eine ziemliche Menge Ozop, die aber nach '+g—3/, Stde. pahezu
vollstindig zum Verschwinden kommt. Es war zu vermuten, wie das
auch von anderer Seite?) schon ausgesprochen worden ist, daf} das
Fluor Kohlenstoffverbindungen in mebr oder minder grofler Menge
enthalten wiirde. Von vornherein war_es némlich nicht sicher, daB

9 0. Ruff, L e, 8. 70.
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Graphit gegen nascierendes Fluor bestéindig sein wiirde. Wir haben
nach dem Vorgang von Moissan?’) das Gas iiber ein auf Dunkelrot-
glut erhitztes Gemisch von Kupferoxyd und Bleioxyd geleitet. Hier-
bei werden die Kohlenstoftverbindungen zu Koblensdure verbranat,
wihrend das Fluor gebunden wird. Um eventuell gebildetes Wasser
zurlickzuhalten, schalteten wir hinter das Kupferoxyd-Bleioxyd-Rohr
ein Chlorcalcium-Rohr ein, Die qualitative Priifung mit Barytwasser
ergab nach 20 Min. langem Durchleiten des Gasstromes eine schwache
Triibung, die beim Ansivern mit Essigsiure nicht vollstindig ver-
schwand. Die quantitativen Untersuchungen ergaben einen Gehalt
von 0.2 und 0.17%, an Kohlenstofi-Fluorid, berechnet auf Tetrafluorid.
Die Werte sind vermutlich noch zu hoch, da allem Anscheine nach
bei geringen UnregelmiBigkeiten in der Elektrolyse durch StoBwirkung
Spuren Fluor die Absorptionsrohre passierten und die Resultate
falschten ). Die beim qualitativen Versuch Zuriickbleibende Triibung
nach dem Ansiuern mit'Essigsﬁure deufet ja ebenfalls auf einen Ge-
halt an Fluor hin,

Das Fluor ist nach diesen Untersuchungen praktisch irei von
Kohlenstoft-Fluoriden.

Zur Bestimmung der Stromausbeuie entfernen wir die im
Fluor enthaltene FluBsiure durch Uberleiten {iber gekdrntes Natrium-
fluorid. Wir leiteten dann das Gas iiber erhitztes, fein verteiltes Sili-
cium und fingen das Siliciumfluorid in einem mit befeuchtetem Bimstein
gefiilltes U-Robr auf, dem ein Calciumchlorid-Rohr vorgelegt war.

Bei unsern ersten Versuchen erhielten wir bei stofweiser Fluor-
entwicklung eine Ausbeute von 0.41 g Fluor pro Amp.-Stde. Spi-
tere genauere Versuche ergaben 0.53 und 0.55 g Fluor Fir dieselbe
Strommenge, wihrend die theoretische Ausbeute 0.709 g betragen
wiirde. Der Apparat leistete damit 68, 75.3 und 77.7%, der Theorie.
Gegeniiber dem Moissanschen Apparat mit maximal 31.5 und pormal
20/, Stromausbeute stellt dies eine wesentliche Verbesserung dar.

Nach Angaben von Argo, Mathers, Humtston und Anderson
erreichten auch diese bei ihrem Apparat durchschnittlich 709/, Strom-
ausbeute,

Das Fluor dient bei unseren Versuchen zur Darsteltung des
seinerzeit von Moisson entdeckten Nitrylfluorids, dessen Reaktionen
den Gegenstand unserer weiteren Untersuchungen bilden.

1) H. Moissan, Sur la préparation et les propiéiés du tetrafluorure de
carbone, C.r. 110, 951 [1830).

%) Wahrend der Drucklegung mit Graphitanoden anderer Herkunft
(Siemcns) angestellte Versuche, ergaben einen etwas hoheren Gehalt au
Kohlenstolt-Fluoriden. Als CFs berechnet, betrug die Verunreinigung 1.5
Gew.-Proz. oder 0.7 Vol -Proz.





