
92. Friedrich Meyer und W. Sandow: Ober die 
Darstellung von Fluor aus geschmolzenem Kaliurnbifluorid. 

'Eingegangen a m  24. Dezernber 1920.) 

Die Darstelluug groIjerer Mengau Fluor war bis I or kurzem nur  
nw.h c)em von Moissan. ' )  angegebenen Verfahree, der Elektrolyse 
wnsserfwier FluSslure unter Zusatz von Kaliumbifluorid, mi5glich. 

Das Ymafahren ist spater von verschiedenen Seiten, besonders van 
Ruff  und seinsn hlitarbeitern') vervollkommnet worden. DieDarstellung 
des Fluors auP diesem Wege ist jedoch noch mit so erheblichen Schwie- 
rigkeiten verknupft, daS nur einige wenige Forscher bisher mit Fluor 
gearbeitet haben. Die umstPadliche Darstellung der wasserfreieo 
FluSsaure, die auBerordentlich starke Abnutzung der Platin-Elektroden 
bei der Elektrolyse und die geringe, durchschnitilich kaum 20 O/O be- 
tragende Stromausbeute 3, kennzeichnet das Verfahren ah ein eehr 
schwieriges und kostspieliges. 

Wir benotigen zu einer Reihe von Untersuchungen grol3ere Mengen 
YOU Fluor und wandten uns einem anscheinend ausgezeichneten Ver- 
fahren zu, welches von A r g o ,  M a t h e r s ,  H u m i s t o n  und A n d e r s o n ' )  
vor Jahresfrist veriiffentlicht wurde. Die genannten Forscher elek- 
irolysieren, geschmolzenes Kaliumbifluorid zwischen Kupferkathode 
und Graphitanode. Schon M o i s s a n s )  hat, wie die Verfasser wob\ 
iibersehen haben, gesohmolzenes Kaliumbifluorid, welches natriumbi- 
fluoridbaltig war, elektrelysiert. M o i s  san beobachtete eine s e h t  
kriiftige Fluorentwicklung, die, wie er angibt, groqer war  wie bei 
;ill seinen tibrigen Versuchen. Die Platin-Elektroden wurden nach 
kurzer Zeit jedoch vollstBndig zerstort und der den Elektrolyten ent- 
haltende FluBspatblock durch Erstarren des Salzee gesprengt. An- 
tleres Elektrodenmaterial stand M o i s s a n  damals nicht zur Verfugung, 
und er gab die Versuche in  dieser Richtung auf. Spiiter fand 
M o i s s a n  '), daS Grapbit biu zur beginnenden Rotglut gegen Fluor  
bestandig ist. Auf dieser Beobachtung besierend, konstruierten A r g  0, 
hla t  h e r s ,  H u m i s t o n  und A n d e r s o n  ihren dpparat. Die Angaben 
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d e r  Verfasser sind z u  unvollkommen, um danach  exak t  arbeiten zu 
konnen .  Der Appara t  zeigt auch  nach  ih ren  eigenen Angaben  einige 
Mangel, d ie  zu beheben h e n  nicht gelungen war.  Wir haben  DUD,  

auf d ie  Angaben unserer  Vorganger  gestutzt, einen A p p a r a t  kon- 
struiert ,  d e r  gu t  und  zuverlassig arbeitet, und  den  wi r  i m  Folgenden 
genauer beschreiben. 

Zur Aufnahme*des Elektrolyten dient ein Tiegel aus Acheson-Grapbit (a, 1). 

Der  Tiegel wird aus einem massivcn Stuck herausgedreht. Er hat eine Bijhe 
Ton 210 nim ;auBen gemessen), eine Bodenstarke von 20 mm und eine Wand- 
stiirke von 8-9 mm bei 52-84 mm licliter Weite.. Der Tiegel dient gleiell- 
zeitig als Kathode. E r  tragt zu diesem Zmecke an seiiiem oberen Ende eine 
Kupferlaschs (h), welche mit einer Tilemmschraube versehen isr. An dem 
Laschenende sind auberdem zwei Bohrungon (c) angebracht. l o  diese Bohrun- 
gen  ,c) kann eine nus Messingdraht hergestellte Handhabe angehangt werden, 
welche es gestattet, den im gefullten Zustande schweren Tiegel leicht aus 
seinem Heizmantel herauszuheben. Dieser Heizmantel ist ein unten flach ge- 
scblossener Zylinder ,d) aus 2 mm starkem Kupfer, auE den eine Heizung au3 
Nickelchromband in te r  Zwischenlage von Asbestpapier als Isolation in engen 
Windungen aufgewickelt ist. Der Heizmaotel ist 20 em tief und so Kcit, 
da13 der Graphittiegel gerade put hineinpabt. Als Stromzufiihrung zi:r 
Heizung dient Nickeldraht, als IWarrne-Isolation eine etwa 3 em starke Schicht 
aus Schamottekbrnern, als auBere Hiille ein WeiBblechmantel. Die Heizung 
ist so konstrhiert, daB sie bei I10 Volt maximal 5 Amp. verbraucht. Wahrend 
der eigentlichen Elektrolyse mird. dicser Strom durch vorgeschaltete Wider- 
stande auf 3.2-3.4 Amp. ermaoigt. (Langc des Nickelchrombandes 6.2 m, 
Windungszahl 20, Querschnitt des Bandes 1.6 x 0.15 m u . ,  

Die Anode (e) st bcskht ebenfalls a m  Acheson-Graphit. Ihre Gesam!- 
lingo betragt 23 em. Der urspriinglich 3 cm starke Stah behiilt diesen Durch- 
messer nur a n  seinem niiteren Ende auf eine IAnge von etwa 6 em, ron da 
.ab verjsngt er sich Iangsain und geht in einen Zylinder von 20 mm Durch- 
messer iiber. Zur  Vergrobernng der OberIliiche sind in den dickcn Toil der 
Anode 6 vertikale Rillen von 8 mm Tiefe und 5 mm Breite eiogefrast. 
Anoden- und Kathodenraum sind durch eiu Kupfcrclialihragma getrennt. Dau 
Diaphiagma besteht aus einem nahllosen Kupferrohr von 46 mni lichter Weitc 
und  1.5-2 mm Wandstsrke. Es ist oben durch eine Kupferplatte von 101nn1 
Slarke, welche hart eiogelotet ist, verschlossen und ragt, vom Tiegelrand nus 
gemessen, 100 mm in den Ticgel hinein und ebenso vie1 iiber ihn hinaus. 
Zur Verringerung des inneren Widerstandes ist das untere Ende ties Uia- 
yhragmas besonders ausAebildet. 

An das untere Entie des zylindrischeu Teiles schliel3t sich cine Anorti- 
nung Ton Iiapferringen (f: an. Diese Iiupferringe haben die Foriii des 
Mantels eiues kurzen abgestumpfcn Kegels. Sie bind so gcstellt, dab dm. 

1) Anstclle von Acheson-Grnphit kann auch mit ebenso gutem Erfolgc 

2) In  der Figur ist die Bnotle in AnFsiclit ohne Sehraffur gezeiehnet. 
Graphit yon Gebr. S i e m e n  s in Lichtenberg verwendet nerden. 
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obere kleine Durchmesser stets etwas innerhalb des Hohlraumes des 'iiber ihm 
befindlichen Kegelstumpfes steht. Die Ringe sind aus 1 - 1.5 mm starkern 
Kupferblech genietet und an 3 Stellen jeweils mit dem dariiber befindlichen 
durch ein schmales angenietetes Ihpferband verbunden. Im ganten sind 4 
solche Ringe und ein entgegeiigesetzt gestellter etwas breiter und flacher ge- 
bauter (g) vorhanden, die eine Gesamthijhe von 70 mm ausmachen. Vom 
untersten Ring geben 3 schmale Kupferb$nder aus, welche das horizontal ge- 
lagerte Ihpferblech (h) tragen, dessen Durchmesser 70 mm betriigt. Der 
Abstand dieses Ihpferblecbes yon dem unteren Ende cler Anode betragt ca. 
1.5 em; der Abstand vom Tiegelboden 2 cm. Die gesamte zuletzt beschrie- 
bene Anordnung hat den Zweck, unter mtiglichster Rerabsetzung des inneren 
elektrischen Wideratandes die Vereinigung des an der Kathode, namentlich 
des an ihrem Boden entwickeltm Wasserstoffes, mit tlem anodisch entwicltelten 
Fluor zu verhindern. 
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Die Befestigung der KupEerringe an dem zylindrisclicn Teil des Dia- 
phragmas erEolgt durcn einen kleinen EajonettverschluW. Z u  dem Zweck i5t 
der oberste der 5 Ringe an seinem engeu ,Durchmesser zylindrisch aufge- 
trieben, so daW dieser zplindrischer Teil in den obereu Diaphragma-Zylinder 
eingreift. Das Diaphragma wird i n  seiner Lage durch einen Deckel gehalteu, 
der in unseren ersten Versuchen aus starkem Vulkanftber gedreht war. Ein  
solcher Deckel hglt nur wenige Tage die erforderlichen Temperaturen, na- 
nientlich bei Gegenwart von Flu5slnre, B U S ,  und wir sind daher dazu iiber- 
gegangen, cioen Deckel aus Graphit zu benotzen, der durch tlaxnischenpe- 
legte Inicht ersetzbare Vulkanfiber resp. Asbestringe voni Diaphragma sonohl 
als auch von dem als Kpttiode dienenden Graphittiegel isoliert wird. Zwischen 
Tiegel und Deckel bewirkt man die Isolation zwcclrmiiI3ig durch einigc, z. R. 
3, xwischengekiemmte Stiickchen Fiber, Uer kathociiseh entwickelte Wasscr- 
btofF entweicht dnnn a m  dew zwisahcn Tiegel und Deckel befindlichen Spait, 
und man benotigt kcin besonderes Ableitungsrohr. 

Die Befestigung des Diaphragmas selbst an dem Deckel gescbieht m i t  
Hilfe cines aui3en an das Diaphragma hart angeloteten Knpferringes [ij, und 
rines losen Ringes lk), der ebenfalls aus Kupfer oder Messing besteht. Am 
losen Ring ist die kupfernc Thermometerhiilse (I) beEestigt. Der Graphitdeckel 
wird durch drei Schranben uod Muttern zwischen den Kupfcrplatten unbe- 
weglich eingespannt, vorber aber sorgfallig durch zwischengelegtes Asbest- 
papier oder diinnes Fiber som Diaphragrna und den Platten isoliert. Die 
Bohrungen far die Schranben uod das Thermometerrohr sind so weit z u  
walen,  d a 5  Kootakt vermiedvn wird. Eine Lage gewiihnlichen dunnen Seiden- 
papiers, das ruhig im Apparat verbleiben ltann und auf die serschiedenea zu 
isolierenden Kupferteile geklebt wird, erleichtert das Zusammenbauen sehr. 
Urn die Asbestschicht, welcbe sich zwischen der unteren Kupferplatte und 
dem Graphitdeckel befindet, gegen FluDsaurc xu  schhtzen, verschlie5t man 
den Spalt zwischen Kupferplatto und Deckel mit Nenuige-Glycerin-Kitt. Das 
mit der Zeit entstehende Blei€luorid bildet dann einen recht gnten Schutz. 

Besondere Scbwierigkeiten mncht eine fluordichte isolierte StromzuEiihrung 
fur die Anode. Nach einer Reihe von Versuchen ist es un3 gegluckt, eine 
einfache und sichere Losung z u  finden. Ein 23 -24 nim starkes, 12 cm langes 
Stiiek RundknpEer (m) wird zno8ehst auf eine Lange von 5 c m  bis auf eine 
Stiirke vou 6 mm abgedreht untl mit Gewinde versehen. r i d  cler eotgegen' 
gesetzten Seite wird das Rundkupferstiick 5 cm tief E U  einer Weite von 
20 m m  zyliudrisch ausgedreht, au5en schwach konisch abgedreht und schliea- 
lich geschlitzt. Dieses Kupferathk (m) wird auf die Anode aufgeschoben 
und durch einen Spannring (6 )  unbeweglich befestigt. Das Diaphragma selbst 
enthalt eine zentrale Bohrung an der oberen Deckplatte von 8 mm und aul3er- 
dem eine periphere Bohrung von 10 mm lichter Weite. Diese letztere Oft- 
nung wird mit Gewinde versehen; i n  ih r  wird das Ableitungsrohr fur das. 
Pluor mit Bdennige-Glycerin-I(itt gasdicht befejtigt. Um nun die Anode selbst 
gasdicht uud isoliert einxusetzen, wird folgendermafien vel-fahren : 

Ein Flu5spatblattchen (n) von etwa 3-5 mm Dicke wird durch Be- 
schleifung au€ einer Sandsteinplatte von kleimn Unebenheiten befreit. Mit~ 



Hilfe eines schnell rotierenden ICupferrohres yon 7 mm AuDendurchmesser 
durcbbohrt man dieses Bkttchen, wobei mit Wasser befeuchteter Schmirgei 
als Schleifmatcrid client. Diese Arbeit geht leicht, wenn das Rohr sehr rasch 
rotiert und nur sehr gelinder Druck angewendet wird. Das FluSspatbl&ttchen, 
welches zweckmzil3ig einen nicht vie1 grijseren Durchmesser als 2 cm bat, 
wird mit Hilfe einer dunnen Schicht Mennige-Glycerin-Kitt auf das abere 
Ende der Anode aufgekittet. Man bringt dadn anch suf die obere Seite des 
FluBspatbl%ttchens eine Schicht Mennige-Glycerin-Kitt und setzt die Anode 
in das Diaphragma ein. Der Kitt tritt bci krfiftigem Andrucken durch 
den ringfijrmigen Spalt, der zwischen den1 Kupferstift und dem Disphragma 
bleibt, heraus. Man zentriert sorgfsltig, so da8 eine Beriihrung des Dia- 
phragmas mit der  Stromzufiihrung fur die Anode vermieden wird, und l d t  
erharten. 1st die Lage der Anode im Diaphragm? so fixiert, dam-tragt man 
auf der AuBenseite des Diaphragmas eine dicke Schicht, ca. 2mm, Mennige- 
Glycerin-Kitt (0)  auf, legt iiber diese ein-Vulkanfiberscheibchm (p) und be- 
festigt das Game durch hufiiehen der Messing- oder Kupfermutter (p). Eino 
beweglichc Mutter (r) dient zur Bcfestigung des Leitungsdrahtes. 

Als Eiektrolyt benutzten wir gleich A r g o ,  M a t h e r s ,  H u m i s t o n  
und A n d e r s o n  Kaliumbifluorid, welches bei 240° eine klare, diion- 
flassige Schmelze gibt. Durch M o i s s a n s  Versuche aogeregt, ver- 
suchten wir einige Zusatze zum Kaliumbifluorid, urn dessen Schmelz- 
punkt herunterzudrucken. I m  Interesse einer mbglichst geringen 
Materialabnutzung suchten wir nach einem Gemiscb- mit moglichst 
niedrigern Scbrnelzpunkt und geringer FluBs9ure-Abspaltung beim Er- 
hitzen iiber den Schmelzpunkt hinaus. 

Wir  bedienten uns bei unseren Versuchen gut getrockneter technisch 
zugiingticher Salze, bestimmten den Erstarrungspunkt nach der Hahe- 
punktmethode und erhitzten zur Bestimmung des FluSsaure-Verlustes 
1 Stde. moglichst gleichm9l3ig alle Priiparate auf 240° im Thermostaten. 
Die erbal t~ben Zahlen fur den F l u S s i i u r e - V e r l u s t  sind Vergleichs- 
werte und gelten nur  fiir die angewandte dnordnung. 

Gemisch Schmelzpunkt Verlustprozent 
HF 

2270 I .077 010 

2"GO 3.00 )) 

2 23.5O * ' 2.10 ') 
21.50*) 3.3 y 

217.5" 1.32 B 

2130 2.20 B 

220 50 2.22 )) 

23 1.50") 6.16 r) 

22 1" ") 8.50 1) 

2 W * '  Keino klare Schmelze. 

175.5O *) 4.77 a 
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Die mit ") bezeichneten Gemische liefern bei der angegebenen Temperatur 
ein Eutektikum mit ausgeschiedenem festen Salz an den Tiegelrandern. Auf 
Grund diesel- Untersuchungen benutzten wir ISI-IFz obne Zueaize. 

Der  Tiegel wird rnit 1.100 g des nicht besonders getrockneten 
K a l i u m b i f l u o r i d s  beschickt. Bei vorsichigem Erhitzen dauert es 
etwa 3 Stdn., bis das Salz vollkommen klar geschmolzen ist. Eio 
langsames Erhitzen ist notwendig, urn partielles Uberhitzen zu ver- 
meiden, wodurch gro5e Fluljsaureverluste bediogt wurden. obersteigt 
die Temperatur des Bades 250° nicht, so d n d  die Verluste an Flu5- 
saure auderordentlich gering und geben zu irgendwelcher Belastigung 
keine Veranlassung. Wie schon A r g o ,  M a t h e r s ,  H u m i s t o n  und 
A n  d e r  s O D  beobachtet haben, halt das  Kaliumbilluorid auch bei 240° 
noch hartnackig Spuren Wasser zuriick, die zweckmaWig dorch Elek- 
trolyse mit geringer Stromstarke entferot werden. Versucht man gleich 
rnit gro5er Stromstiirke z u  elektrolysieren, so tritt augenblicklich 
Polarisation ein. Zweckmaljig beginnt man bei der Elektrolyse mit 
4-6 Volt und 2-3 Amp. Nach ' 1 2  Stde. ungefahr ist das vorhan- 
dene Wasser zersetzt, wepn nicht durch ungewiihnliche Umstande, 
z. B. Auswaschen des Tiegels mit  Wasser oder auch Reinigen der Anode 
resp. des Diaphragmas, beoonders grode Mengen Wasser vorhanden 
sind. h kommt dann vor, da8  man erEt nach 2-3 Stdn. mit der 
eigentlichen Elektrolyse beginnen kann. Bei 14-16 Volt nimmt der 
Apparat 9-11 Amp. auf. Es diirfte diesz Stromstiirke fur den Appa- 
ra t  die giinstigste Eein. Man kann voriibergehend allerdings ihm viel 
mehr zumuten; so nimmt er  bei 20-22 Volt 14 Amp. auf, begihnt 
aber hierbei schon etwas unruhig zu arbeiten. l m  letzteren Falle 
erzeugt der durch den Elektrolyten flieljende Strom %chon ganz be- 
trachtliche Warme, und man m u 5  die dem Heizbade zugefuhrte Ener- 
gie verringern, wenn man verhindern will, d a 5  der Elektrolyt unzu- 
Iassig hohe Temperatur annimmt. Wir haben normalerweise bei 240° 
gearbeitet. 

1st der Elektrolyt etwas weit verbraucht, so mu13 eine geringe 
Steigerung der Temperatur einsetzen, doch ist es zweckma5ig, nicht 
viel weiter a h  auf 270° zu erbitzen. Wird das Bad schwer flussig, 
so werden durch die aufsteigenden Gasblaschen leicht erstarrende 
Kiigelchen gescbmolzenen Salzes emporgerissen und fiihren gelegent- 
lich zur Verstopfung des Ableitungsrohres. Die Folge ist Uberdruck 
im Anodenraum, Eindringen des Fluors in den Kathodenraum und 
das  Auftreten von Explosionen. Starkere Stromschwankungen zeigen 
i n  der Regel eine solche Verstopfung des Ableitungsrohres an. Wir  
haben. den Apparat allerdings sehr lange in Betrieb gehabt, bis digse 
Verstopfungen storend wurden. Der  Schaden Ia5t sich iibrjgens leicht 
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beheben. Anode und Tiegel gestatten es, ohne Gefahr fiir ihre Halt- 
barkeit, sie mit Wasser auszulaugen. 

Wir  sind im iibrigen damit beschaftigt, ein Mittel zu finden, d a s  
die Verstopfung des Gasableitungsrohres verhindert, wonach wir auch 
erst imstande sind, genau anzugeben, wieviel Amp -Stdn. durch den 
Apparat hindurchgeschickt werden konnen, ehe eine Erneucrung resp. 
Regeneration des Elektrolyten notwendig ist. 

1st der Versuch beendet, und will man die Elektrolyse unter- 
brechen, so stellt man den Elektrolysierstrom ab, 115t aber noch 
kurze Zeit die Heizuug in Betrieb. Man hebt den Deckel des Appa- 
rates etwas an und wartet geniigend lacge, bis der Wasserstoff 
vollvtiindig aus dem 'Kathodenraum versohwunden jst. Erst dann 
hebt man Anode und Diaphragrna aus dem Bade. VergiSt man den 
Wasserstoff zu entfernen, so geben die geringen, im Kathodenraum 
noch vorhandenen Reste -mit dem Fluor Veranlassung zu recht heftigen 
Explosionen. Hierdurch wird leicht, das s'ehr heide gescbrnolzene 
KaliurnbiIiuorid verspritzt und kann zu recht unangenehmen, schwer- 
heilenden Verletzungen fiihren. 

Sol1 am andern Tage weitergearbeitet werden, so kann man, 
ohne groI3e Verluste an €IF befiirchten zu miissen, die Heizung mit 
der einmal ausprobierten Stromstlrke i n  Betrieb lassen und kann dann 
sofort weiterarbeiten. Mu13 eine langere Arbeitspause eintreten, SO 

darf unter keinen Umstiindeu der SchmelzfluS in dem Graphittiegel 
gelassen werden. Beim Erstarren zerdriickt sonst das Kaliumbifluo- 
rid den Tiegel. Man gieI3t sofort nach Beendigung des Versuches den 
Tiegelinhalt in einen mit Wasser gekuhlten groDen Kupfertiegel, in  
welchem er erstarrt. Am Roden hat  sich unter Urnstanden eine ziih- 
fliissige Masse gebildet, die man vom tibrigen treunt. Sie enthalt im 
wesentlichen normales Kaliunifluorid und etwas KupferfluoYid. Ein 
so vorsichtig behandelter Graphittiegel, der yon Zeit zu Zeit ZUP 

Entfernung des etwa fest angesetzten Kalinmfluorids ausgewaschen 
wird, hat eine fast unbegrenzte Lebensdauer. 

Uber die Reinheit des entstehenden F l u o r s  konnen a i r  etwa 
Folgendes sagen. Der  Gehalt a n  FluSsiiure ist sehr gering und kann 
durch ein vorgelegtes Rohr rnit Natrium€luorid ganz zum Verschwin- 
den gebracht werden. Zu Beginn der Elektrolyee enthalt das Fluor 
eine ziemliche Menge Ozon, die aber nach  IS-^/, Stde. nahezu 
vollstandig zum Verschwinden kommt. Es war zu vermuten, wie das  
auch von anderer Seitel) scbon ausgesprochen worden ist, daS d a s  
Fluor Kohlenstoffverbindungen in mehr oder minder groder Menge 
enthalten wurde. Ton vornherein war-es  namlich nicht sicher, daB 

1) 0. R u f f ,  1. c., S. 70. 
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Graphit gegen nascierendes Fluor bestandig sein wurde. Wir haben 
nach demVorgang von M o i s s a n l )  das Gas iiber ein auf Dunkelrot- 
glut erhitztes Gemisch von Kupferoxyd und Bleioxyd geleitet. Hier- 
bei werden die Kohlenstoffverbindungen zu Kohlensaure rerbrannt, 
wniihrend das Fluor gebunden wird. Um eventuell gebildetes Wasser 
~uruckzuhal ten,  schalteten wir hinter das Kupferoxyd-Bleioxpd-Rohr 
em Chlorcalcium-Rohr ein. Die qualitative Priifung n i t  Barytwasser 
ergab nach 20 Min. Iangem Durchleiten des Gasstromes eine schwacfie 
Triibung, die beim Ansauern rnit Essigsaure nicht vollstlndig ver- 
schwand. Die quantitativen Untersuchungen ergaben einen Gehalt 
v ~ n  0.2 und 0.17 o[o an Kohlenstoff-Fluorid, berechnet auf Tetrafluorid. 
Die Werte sind vermutlich noch zu hoch, da  allem Anscheine nach 
bei geringen UnregelmaSigkeiten in der Elektrolyse durch StoBwirkung 
Spuren Fluor die A bsorptionsrohre passierten und  die Resultate 
Falschten '). Die beim qualitatiren Versuch Luruckbleibende Trubung 
nach dem Ansauern mit-Essigslure deutet j a  ebenfalls auf einen Ge- 
halt an Fluor hin. 

Das Fluor ist nach diesen Untersuchungen praktisch frei von 
KohlenstofbFluoriden. 

Zur B e s t i m m u n g  der S t r o m a u s b e u t e  enBernen wir die im 
Fluor enthaltene' FluBsiiure durch flberleiten iiber gekorntes Natrium- 
fluorid. Wir leiteten dann das Gas uber erhitztes, fein verteiltes Sili- 
cium und fingen das Siliciumfluorid i n  einem mit befeuchtetem Bimstein 
gefulltes U-Rohr auf, dem ein Calciumchlorid-Rohr vorgelegt war. 

Bei unsern ersten Versuchen erhielten wir bei stoDweiser Fluor- 
eotwicklung eine Ausbeute von 0.41 g Fluor pro Amp.-Stde. Spa- 
tere genauere Versuche ergaben 0.53 und 0.55 g Fluor fiir dieselbe 
Strommenge, wlhrend die theoretiacbe Ausbeute 0.709 g lietrngen 
wiirde. Der  Apparat leistete damit 68, 75.3 und 7 7 . 7 O l o  de'r Theorie. 
Gegeniiber dem Moissanschen  Apparat mit maximal 31.5 und normal 
200/0 Stromsusbeute stellt dies eine wesentliche Verbesserung dar. 

Nsch Angaben von A r g o ,  M a t h e r s ,  I i u m t s t o n  und A n d e r s o n  
erreichten auch diese bei ihrem Apparat durchschnittlich 7 O 0 / o  Strom- 
ausbeute. 

Das  Fluor dient bei unseren Versuchen zur Darsteltung des  
seinereeit von M o i s s o n  entdeckten Nitrylfluorids, dessen Reaktionen 
den Gegenstand unserer wejteren Untersuchungen bilden. 

1) H. Moissan,  Sur la pr6paration ct les propi&lbs du tetrafluorure de 
carbone, C. r. 110, 951 [lSSO]. 

2) Wahrend der Drucklegung mit  Graphitanodcn anderer Herkunft 
(Siemcns)  ange>tellte Versuche ergaben einen etmas hoheren Ciehalt au 
I(ohlenstoIE-Fluoriden. Als  CFI berechnet, betrug die Verunreilligung 1.5 
Gew.-Proz. oder 0.7 Bol -I'roz. 

__ 




