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y  .-..-...„..«.„,  „B,  3ie„ung  eines  apeicnerelementes  zum  Dosieren  un Entladungslampe. 
*)  Bei  einem  Verfahren  zur  Herstellung  eines  Speicher- 
ementes  zum  Dosieren  und  Einbringen  von  Quecksilber  in 
ne  Entladungslampe  wird  das  Quecksilber  bzw.  die  Queck- 
Iberlegierung  in  eine  oder  mehrere  Elektrolysegefäße  (1) 
sgeben  und  mit  dem  jeweiligen  Metall  der  Salzlösung  el- 
rtrolytisch  angereichert,  so  daß  eine  oder  mehrere  Queck- 
Iber-Metallsuspensionen  gebildet  werden.  Die  Metalle  der 
letallsalzlösungen  sind  dabei  Elemente,  die  entweder  allein 
Jer  als  Mischung  bzw.  als  Legierung  selbst  keine  Legierung it  Quecksilber  bilden,  von  Quecksilber  benetzbar  sind  und 
ne  hohe  Oxidationsbeständigkeit  aufweisen.  Die  gebildeten 
uecksilber-Metallsuspensionen  werden  anschließend  in  be- 
immten  Verhältnissen  gemischt,  getempert  und  das  über- 
flüssige  nicht  adsorbierte  Quecksilber  abgefiltert.  Der 
^bleibende  Filterkuchen  wird  in  die  Bohrung  eines  Stahlzy- iders  gegeben  und  unter  hohem  Druck  das  restliche  übers- 
lüssige  Quecksilber  herausgepreßt,  so  daß  ein  spröder  Pre- 
ing  entsteht,  aus  dessen  Pulver  dann  die  als 
)eicherelemente  dienenden  Preßkörper  geformt  werden. 

u  ̂ muringen  von  uuecksiiber  In  eine 
O  
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»  ui-v-iiL-  11  c  u i i a n u - u c b C l   X  oCItäl  L 
f ü r   e l e k t r i s c h e   G l ü h l a m p e n   mbH.,   M ü n c h e n  

V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   S p e i c h e r e l e m e n t e s   zum 
D o s i e r e n   und  E i n b r i n g e n   von  Q u e c k s i l b e r   in  e i n e  
E n t l a d u n g s l   a m p e  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g  
e i n e s   S p e i c h e r e l e m e n t e s ,   das   zum  D o s i e r e n   u n d  
E i n b r i n g e n   von  f l ü s s i g e m   Q u e c k s i l b e r   o d e r   f l ü s s i g e n  
Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g e n   in  e i n e   E n t l a d u n g s l a m p e   d i e n t  

5 

Q u e c k s i l b e r   w i r d   f ü r   den  B e t r i e b   von  f a s t   a l l e n   E n t -  
l a d u n g s l a m p e n   b e n ö t i g t .   Bei  H o c h d r u c k e n t l a d u n g s l a m p e n  
w i r d   das   Q u e c k s i l b e r   in  Form  von  H a l o g e n i d v e r b i n -  
d u n g e n   o d e r   d u r c h   d i r e k t e s   E i n t r o p f e n   ü b e r   den  P u m p -  

0  s t e n g e l   in  das   E n t l a d u n g s g e f ä ß   g e b r a c h t .   Bei  N i e d e r -  
d r u c k e n t l a d u n g s l a m p e n   d a g e g e n   i s t   es  ü b l i c h ,   n e b e n   dem 
d i r e k t e n   E i n t r o p f e n   f ü r   das   D o s i e r e n   und  E i n b r i n g e n  
B e h ä l t e r   aus   G l a s   o d e r   M e t a l l   zu  v e r w e n d e n ,   in  d i e   d a s  
Q u e c k s i l b e r   bzw.  d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   g e f ü l l t  

5  w i r d .   D i e s e   B e h ä l t e r   w e r d e n   n a h e   e i n e r   E l e k t r o d e   i m  
I n n e r n   des   E n t l a d u n g s g e f ä ß e s   a n g e b r a c h t   und  mi t   H i l f e  
von  i n d u z i e r t e r   H o c h f r e q u e n z   o d e r   L a s e r s t r a h l e n   n a c h  
dem  V e r s c h l i e ß e n   des  G e f ä ß e s   g e ö f f n e t ,   so  daß  d a s  
Q u e c k s i l b e r   a u s t r e t e n   k a n n .   Ein  B e i s p i e l   d a f ü r   i s t   i n  

)  de r   DE-OS  30  41  398  a u f g e f ü h r t .  

A u f g r u n d   d e r   hohen   O b e r f l ä c h e n s p a n n u n g   i s t   e i n e   e x a k t e  
D o s i e r u n g   von  f l ü s s i g e m   Q u e c k s i l b e r ,   i n s b e s o n d e r e   i n  
k l e i n s t e n   Mengen  p r a k t i s c h   n i c h t   m ö g l i c h .   D a h e r   w i r d  

'  in  den  m e i s t e n   F ä l l e n   e i n e   w e i t   h ö h e r e   Menge  in  d i e  
Lampe  g e f ü l l t ,   a l s   fü r   den  B e t r i e b   b e n ö t i g t   w i r d .   B e i  



-  z  -  

d i r e k t e m   E i n b r i n g e n   des   f l ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r s   w i r d  

s o m i t   auch   v e r h i n d e r t ,   daß  d i e   Q u e c k s i l b e r t r o p f e n   i m  

P u m p s t e n g e l   h ä n g e n b l e i b e n ,   was  dann   de r   F a l l   i s t ,   w e n n  

d i e   T r ö p f c h e n   e i n e   g e w i s s e   M i n d e s t g r ö ß e   u n t e r s c h r e i -  

5  t e n .  

N e u e r d i n g s   i s t   in  d e r   D E - P a t e n t a n m e l d u n g   35  34  2 0 8 . 0  

auch   e i n   V e r f a h r e n   v o r g e s c h l a g e n ,   b e i   d e r   e i n   S t r a n g  

f l ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r s   u n t e r   den  E r s t a r r u n g s p u n k t  

0  a b g e k ü h l t   w i r d .   Von  d i e s e m   g e f r o r e n e n   S t r a n g   w e r d e n  

dann   T e i l s t r ä n g e   d e r   b e n ö t i g t e n   L ä n g e ,   d . h .   d e r  

b e n ö t i g t e n   Q u e c k s i l b e r m e n g e   a b g e t r e n n t   und  in  d a s  

E n t l a d u n g s g e f ä ß   e i n g e b r a c h t .   D i e s e s   V e r f a h r e n  

e r m ö g l i c h t   e i n e   w e s e n t l i c h   g e n a u e r e   D o t i e r u n g .   D a s  

15  V e r f a h r e n   i s t   j e d o c h   m a s c h i n e n t e c h n i s c h   s e h r   a u f w e n d i g  

und ,   da  d i e   e n t s p r e c h e n d e n   V o r r i c h t u n g e n   in  d i e  

F e r t i g u n g s m a s c h i n e n   f ü r   d i e   Lampen  i n t e g r i e r t   s e i n  

m ü s s e n ,   nur   mi t   g r o ß e m   A u f w a n d   zu  r e a l i s i e r e n .  

10  Die  V e r a r b e i t u n g   von  f l ü s s i g e m   Q u e c k s i l b e r   s t e l l t   e i n e  

g r o ß e   U m w e l t -   bzw.  A r b e i t s p l a t z b e l a s t u n g   d a r ,   d a  

Q u e c k s i l b e r   e i n e n   r e l a t i v   h o h e n   D a m p f d r u c k   b e s i t z t ,  

w o b e i   der   Dampf  s t a r k   t o x i s c h   i s t .   Beim  A u f t r e f f e n   a u f  

h a r t e   U n t e r l a g e n   v e r s p r i t z t   es  in  w i n z i g e   T r ö p f c h e n ,  

25  d i e   nur   s e h r   s c h w e r   w i e d e r   a u f g e s a m m e l t   w e r d e n   k ö n n e n .  

Der  E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n  

V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   S p e i c h e r l e m e n t s   f ü r  

das   D o s i e r e n   und  E i n b r i n g e n   von  f l ü s s i g e m   Q u e c k s i l b e r  

30  0 d e r   f l ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g e n   zu  s c h a f f e n .   Das  

nach   d i e s e m   V e r f a h r e n   h e r g e s t e l l t e   S p e i c h e r e l e m e n t  

s o l l t e   e i n e   g e n a u e   D o s i e r u n g   des  Q u e c k s i l b e r s   bzw.  d e r  

Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   e r m ö g l i c h e n   und  e i n f a c h   in  d i e  
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trampe  e i i u u u r i n g e n   s e i n .   Dabe i   s o l l t e n   d i e   p h y s i k a -  
l i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   des  Q u e c k s i l b e r s   bzw.  de r   Q u e c k -  
s i l b e r l e g i e r u n g   n i c h t   v e r ä n d e r t   w e r d e n .  

5  Das  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   s o l c h e n   S p e i c h e r -  
e l e m e n t s   i s t   e r f i n d u n g s g e m ä ß   d u r c h   d i e   f o l g e n d e n  
V e r f a h r e n s s c h r i t t e   g e k e n n z e i c h n e t :  

a)  Das  Q u e c k s i l b e r   o d e r   d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d  
!0  in  e i n   o d e r   m e h r e r e   E l e k t r o l y s e g e f ä ß e   mi t   j e w e i l s  

u n t e r s c h i e d l i c h e n   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n   und  e i n e r  
Anode  des  e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l s   g e g e b e n ,   wobe i   d i e  
M e t a l l e   E l e m e n t e   s i n d ,   d i e   e n t w e d e r   a l l e i n   o d e r   a l s  
M i s c h u n g   bzw.  a l s   L e g i e r u n g   s e l b s t   " k e i n e   L e g i e r u n g  

5  m i t   Q u e c k s i l b e r   b i l d e n ,   von  Q u e c k s i l b e r   b e n e t z b a r  
s i n d   und  e i n e   hohe   O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t  
a u f w e i s e n  

b)  das   Q u e c k s i l b e r   o d e r   d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d  
0  m i t   dem  j e w e i l i g e n   M e t a l l   de r   S a l z l ö s u n g   e l e k t r o -  

l y t i s c h   a n g e r e i c h e r t ,   so  daß  e i n e   o d e r   m e h r e r e  
Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n e n   g e b i l d e t   w e r d e n  

c)  im  F a l l   von  m e h r e r e n   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n -  
5  s i o n e n   we rden   d i e s e   in  b e s t i m m t e n   V e r h ä l t n i s s e n  

g e m i s c h t  

d)  das   e n t s t a n d e n e   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s -  
p r o d u k t   w i rd   mi t   w a s s e r f r e i e m   G l y c e r i n   ü b e r s c h i c h -  

0  t e t   und  be i   m i n d e s t e n s   100  °C  g e t e m p e r t  

e)  das   G l y c e r i n   w i r d   d e k a n t i e r t   und  das   S u s p e n s i o n s -  
p r o d u k t   g e w a s c h e n   und  g e t r o c k n e t  
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f)  das   ü b e r s c h ü s s i g e   n i c h t   a d s o r b i e r t e   Q u e c k s i l b e r  

bzw.  d i e   ü b e r s c h ü s s i g e   n i c h t   a d s o r b i e r t e   Q u e c k -  

s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d   a b g e f i l t e r t  

5  g)  de r   v e r b l e i b e n d e   F i l t e r k u c h e n   w i r d   in  d i e   B o h r u n g  

e i n e s   S t a h l z y l i n d e r s   g e f ü l l t   und  das   ü b e r s c h ü s s i g e  

Q u e c k s i l b e r   bzw.  d i e   ü b e r s c h ü s s i g e   Q u e c k s i l b e r -  

l e g i e r u n g   mi t   H i l f e   e i n e s   S t e m p e l s   u n t e r   h o h e m  

Druck   h e r a u s g e p r e ß t  

0 

h)  d e r   so  e n t s t a n d e n e   s p r ö d e   P r e ß l i n g   w i r d   p u l v e r i -  

s i e r t   und  aus  dem  P u l v e r   P r e ß k ö r p e r   de r   e n t s p r e -  

c h e n d e n   D i m e n s i o n e n   h e r g e s t e l l t  

5  Nach  de r   in  S c h r i t t   b)  e r f o l g t e n   E l e k t r o l y s e   b e t r ä g t  

de r   M e t a l l a n t e i l   an  de r   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n  

0 ,5   b i s   1  V  Durch   d i e   im  S c h r i t t   f)   d u r c h g e f ü h r t e  

F i l t e r u n g   e r h ö h t   s i c h   de r   M e t a l l a n t e i l   am  v e r b l e i b e n -  

den  F i l t e r k u c h e n   au f   5  b i s   8  %  und  w i r d   d u r c h   d i e  

*°  a n s c h l i e ß e n d e   P r e s s u n g   n o c h m a l s   um  den  F a k t o r   5  b i s   10 

e r h ö h t .   D i e s e   im  V e r f a h r e n s s c h r i t t   g)  d u r c h g e f ü h r t e  

P r e s s u n g   g e s t a t t e t   e s ,   d u r c h   Ä n d e r u n g   des   P r e ß d r u c k s  

den  A n t e i l   des   Q u e c k s i l b e r s   am  P r e ß l i n g   in  g e w i s s e n  

G r e n z e n   zu  v a r i i e r e n .   Die  im  S c h r i t t   d)  d u r c h g e f ü h r t e  

25  T e m p e r u n g   b e w i r k t   e i n   K r i s t a l l w a c h s t u m ,   w o d u r c h   d i e  

F i l t r i e r b a r k e i t   im  V e r f a h r e n s s c h r i t t   f)   w e s e n t l i c h  

v e r b e s s e r t   w i r d .   A u ß e r d e m   k ö n n e n   d u r c h   d i e   T e m p e r u n g  

m ö g l i c h e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g e n ,   d i e   s i c h   mi t   e i n e m  

d e r   am  Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t  
30  b e t e i l i g t e n   M e t a l l   g e b i l d e t   h a b e n ,   z e r s e t z t   w e r d e n ,   s o  

daß  d i e   M e t a l l e   dann  u n t e r e i n a n d e r   e i n e   L e g i e r u n g  

b i l d e n   k ö n n e n ,   d i e   q u e c k s i l b e r f r e i   i s ' t .  

Ein  nach   dem  o b i g e n   V e r f a h r e n   h e r g e s t e l l t e r   P r e ß -  
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. w i p t i   o j jc . l i . i ic i   L  pru  u e w i c n t s e i n n e i t   des   M e t a l l s   e i n e  
g e n a u   f e s t l e g b a r e   Menge  des   Q u e c k s i l b e r s   bzw.  d e r  
Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g .   M e s s u n g e n   e r g a b e n ,   daß  bei   P r e ß -  
k ö r p e r n   aus   u n t e r s c h i e d l i c h e n   C h a r g e n ,   d i e   j e w e i l s  

5  u n t e r   den  g l e i c h e n   V e r f a h r e n s b e d i n g u n g e n   h e r g e s t e l l t  
w u r d e n ,   d i e   g e s p e i c h e r t e   Q u e c k s i l b e r m e n g e   h ö c h s t e n s   um 
-   10  %  s c h w a n k t .   Auf  d i e s e   We i se   l ä ß t   s i c h   a b h ä n g i g  
vom  G e w i c h t   des  P r e ß k ö r p e r s   j e d e   g e w ü n s c h t e   Menge  d e s  
Q u e c k s i l b e r s   bzw.  de r   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   e r h a l t e n .  

0  Der  P r e ß k ö r p e r   kann  s e h r   e i n f a c h   in  d i e   E n t l a d u n g s -  
l a m p e   e i n g e b r a c h t   w e r d e n ,   w o b e i   er  w e d e r   d u r c h   e i n e  
Z w i s c h e n l a g e r u n g   noch  d u r c h   B e r ü h r u n g   e i n e n   S p e i c h e r -  
v e r l u s t   e r l e i d e t .   Bei  e i n e r   l ä n g e r e n   L a g e r u n g   muß 
d i e s e   n a t ü r l i c h   e n t w e d e r   u n t e r   V a k u u m - o d e r   a b e r   u n t e r  

5  S c h u t z g a s   e r f o l g e n ,   da  a u f g r u n d   des  h o h e n   D a m p f d r u c k s  
das   Q u e c k s i l b e r   in  n o r m a l e r   A t m o s p h ä r e   w e g d a m p f t .   E i n e  
Ü b e r d o s i e r u n g   des  Q u e c k s i l b e r s   in  d e r   Lampe  i s t   s o m i t  
n i c h t   mehr   e r f o r d e r l i c h .   Als  w e i t e r e r   V o r t e i l   i s t   e s  
m ö g l i c h ,   den  P r e ß k ö r p e r   im  P u m p s t e n g e l   zu  f i x i e r e n ,  

0  w o d u r c h   L e u c h t s t o f f   a b t r a g u n g e n ,   wie  s i e   d u r c h   d a s  
E i n t r o p f e n   von  f l ü s s i g e m   Q u e c k s i l b e r   v e r u r s a c h t  
w u r d e n ,   a u s g e s c h l o s s e n   w e r d e n .   Durch   d i e   Wärme  be i   d e r  
A u f h e i z u n g   der   E l e k t r o d e n   w i r d   s o d a n n   das   Q u e c k s i l b e r  
v o l l s t ä n d i g   aus  dem  P r e ß k ö r p e r   f r e i g e s e t z t  

5 

Bei  der   u n t e r   S c h r i t t   b)  a u f g e f ü h r t e n   E l e k t r o l y s e   k a n n  
zur   E r h ö h u n g   der   L e i t f ä h i g k e i t   z u s ä t z l i c h   Ammonium-  
s u l f a t   in  das  E l e k t r o l y s e g e f ä ß   g e g e b e n   w e r d e n .   E i n e  
m ö g l i c h e   a n o d i s c h e   O x i d a t i o n   i s t   d u r c h   e i n e n   Z u s a t z  

3  von  E t h a n o l   w e i t g e h e n d   zu  u n t e r b i n d e n .   Um  e i n e   m ö g -  
l i c h s t   g l e i c h m ä ß i g e   A n r e i c h e r u n g   zu  e r z i e l e n ,   muß  d a s  
G e m i s c h   aus   Q u e c k s i l b e r   bzw.  Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   u n d  
M e t a l l s a l z l ö s u n g   w ä h r e n d   de r   E l e k t r o l y s e   s t ä n d i g  
u m g e r ü h r t   w e r d e n .  
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Die  B i l d u n g   de r   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n   im 

E l e k t r o l y s e g e f ä ß   kann   s o w o h l   p e r i o d i s c h   a l s   a u c h  

k o n t i n u i e r l i c h   e r f o l g e n .   Bei  e i n e r   k o n t i n u i e r l i c h e n  

E l e k t r o l y s e   w i rd   d a b e i   j e w e i l s   e i n e   g e w i s s e   Menge  d e r  

5  b e r e i t s   e n t s t a n d e n e n   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n   n a c h  

u n t e n   a b g e l a s s e n   und  d i e   e n t s p r e c h e n d e   Menge  an  r e i n e m  

f l ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r   oben   n a c h g e f ü l l t .  

T h e o r e t i s c h   e i g n e n   s i c h   a l s   M e t a l l e   f ü r   d i e   M e t a l l -  

10  S a l z l ö s u n g e n   und  de r   e n t s p r e c h e n d e n   Anode ,   d i e   n e b e n  

Q u e c k s i l b e r   j e w e i l s   den  g r ö ß t e n   A n t e i l   am  Q u e c k s i l b e r -  

M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t   h a b e n   s o l l e n ,   a l l e   E l e m e n t e  

de r   v i e r t e n   b i s   a c h t e n   N e b e n g r u p p e   des   P e r i o d e n -  

s y s t e m s .   P r a k t i s c h   kommen  j e d o c h   nur   S o l c h e   M e t a l l e   i n  
15  F r a g e ,   d i e   n i c h t   t o x i s c h   u n d / o d e r   r a d i o a k t i v   s i n d   u n d  

e i n e   m ö g l i c h s t   k o s t e n g ü n s t i g e   H e r s t e l l u n g   des  P r e ß -  

k ö r p e r s   e r m ö g l i c h e n .   Als   b r a u c h b a r   in  d i e s e m   S i n n  

e r w i e s e n   s i c h   i n s b e s o n d e r e   d i e   M e t a l l e   E i s e n   u n d  

N i c k e l ,   wobe i   h i e r   e i n   z w e i t e s   M e t a l l ,   wie  K u p f e r ,  
20  b e n ö t i g t   w i r d ,   um  e i n e   a u s r e i c h e n d e   O x i d a t i o n s -  

b e s t ä n d i g k e i t   zu  e r r e i c h e n .   Auch  m i t   den  M e t a l l e n  

E i s e n ,   Chrom  und  e v t l .   N i c k e l   f ü r   d i e   M e t a l l s a l z -  

l ö s u n g e n   und  d i e   Anoden   l a s s e n   s i c h   P r e ß k ö r p e r   m i t  

g u t e n   S p e i c h e r e i g e n s c h a f t e n   e r z i e l e n .  
25 

Für  den  F a l l ,   daß  d i e   H e r s t e l l u n g   des   P r e ß k ö r p e r s   u n d  

das   E i n b r i n g e n   des  P r e ß k ö r p e r s   in  das   E n t l a d u n g s -  

g e f ä ß   u n t e r   S c h u t z g a s   a b g e w i c k e l t   w i r d ,   i s t   es  n i c h t  

e r f o r d e r l i c h ,   daß  d i e   M e t a l l e   de r   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n  
30  und  der   Anoden  a l l e i n   o d e r   a l s   M i s c h u n g   bzw.  a l s  

L e g i e r u n g   e i n e   hohe  O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t   a u f w e i s e n .  

U n t e r s u c h u n g e n   an  P r e ß k ö r p e r n   aus   E i s e n ,   d e n e n   k e i n  

d i e   O x i d a t i o n   hemmendes   M e t a l l   b e i g e g e b e n   w a r ,  

z e i g t e n ,   daß  d i e s e   P r e ß k ö r p e r ,   wenn  s i e   an  der   L u f t  
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g e l a g e r t   w e r d e n   ( n e b e n   dem  V e r d a m p f e n   von  Q u e c k -  
s i l b e r ) ,   im  L a u f e   de r   Z e i t   Q u e c k s i l b e r t r o p f e n   a b g e b e n ,  
da  mi t   f o r t s c h r e i t e n d e r   O x i d a t i o n   d i e   B e n e t z b a r k e i t  
des  K ö r p e r s   s i n k t .  

5 

B e s o n d e r s   g u t e   E r g e b n i s s e   b e z ü g l i c h   Q u e c k s i l b e r -  
s p e i c h e r u n g ,   O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t   s o w i e   v o l l s t ä n -  
d i g e r   Q u e c k s i l b e r a b g a b e   be i   E r w ä r m u n g   im  E n t l a d u n g s -  
g e f ä ß   z e i g e n   P r e ß k ö r p e r ,   be i   d e r e n   H e r s t e l l u n g   d e r  

0  A n t e i l   de r   M e t a l l e   am  Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s -  
p r o d u k t   s i c h   aus   75  b i s   9 9 , 5   Gew.-%  E i s e n   und  a l s   R e s t  
zu  100  %  aus   25  b i s   0 , 5   G e w . - \   K u p f e r   z u s a m m e n s e t z t .  
Auch  Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t e   mi t   e i n e m  
M e t a l l a n t e i l   aus   55  b i s   80  G e w . - \   N i c l r e l   und  45  b i s  

5  20  Gew.-%  K u p f e r   f ü h r e n   zu  P r e ß k ö r p e r n ,   d i e   d a s  
Q u e c k s i l b e r   bzw.  d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   s e h r   g u t  
s p e i c h e r n   und  e i n e   hohe   O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t  
a u f w e i s e n .   Die  P r e ß k ö r p e r   h a b e n   j e d o c h   den  N a c h t e i l ,  
daß  s i e   be i   R a u m t e m p e r a t u r   ca .   d i e   H ä l f t e   d e s  

>  Q u e c k s i l b e r s   h a r t n ä c k i g   f e s t h a l t e n   und  e r s t   o b e r h a l b  
80  b i s   100  °C  w i e d e r   f r e i g e b e n .   Im  F a l l   von  P r e ß -  
k ö r p e r n   aus  E i s e n ,   Chrom  und  N i c k e l   s o l l t e   de r   A n t e i l  
der   M e t a l l e   am  Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t  
aus  65  b i s   75  Gew.-%  E i s e n ,   12  b i s   25  G e w . - \   Chrom  u n d  

'  a l s   R e s t   zu  100  %  aus  23  b i s   0  G e w . - \   N i c k e l   b e s t e h e n .  
Ein  s o l c h e r   P r e ß k ö r p e r   b e s i t z t   j e d o c h   n i c h t   d i e   h o h e  
O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t   wie  d i e   b e i d e n   oben  e r w ä h n t e n  
P r e ß k ö r   pe r   Z u s a m m e n s e t z u n g e n .  

Die  E r f i n d u n g   w i r d   a n h a n d   der   n a c h f o l g e n d e n   F i g u r e n  
s o w i e   a n h a n d   e i n e s   H e r s t e l l u n g s b e i s p i e l s   f ü r   e i n  
S p e i c h e r e l e m e n t   e n t s p r e c h e n d   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  
V e r f a h r e n   n ä h e r   v e r a n s c h a u l i c h t .  
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F i g u r   1  z e i g t   den  A u f b a u   des   E l e k t r o l y s e g e f ä ß e s   z u r  

H e r s t e l l u n g   der   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n e n  

F i g u r   2  z e i g t   den  S t a h l   zyl   i n d e r   zum  A u s p r e s s e n   d e s  

3  F i l t e r k u c h e n s  

Das  in  F i g u r   1  a b g e b i l d e t e   E l e k t r o l y s e g e f ä ß   1  z u r  

H e r s t e l l u n g   de r   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n e n   b e s t e h t  

aus   e i n e m   d o p p e l w a n d i g e n   G l a s g e f ä ß   2,  das   ü b e r   e i n e n  

0  Z u l a u f   3  und  e i n e n   A b l a u f   4  von  K ü h l w a s s e r   d u r c h -  

f l ö s s e n   w i r d .   Als  Anode  d i e n t   e i n   M e t a l l z y l i n d e r   5 ,  

d e r   ü b e r   e i n   Kabe l   6  mi t   dem  p o s i t i v e n   Pol   e i n e r   h i e r  

n i c h t   d a r g e s t e l l t e n   G l e i c h s p a n n u n g s q u e l l e   v e r b u n d e n  

i s t .   Der  M e t a l l z y l i n d e r   5  b e s i t z t   e ine"   z e n t r a l e  

5  B o h r u n g   7,  d u r c h   d i e   e i n   R ü h r e r   8  aus   G l a s   g e s t e c k t  

i s t .   Die  K a t h o d e ,   d i e   d u r c h   das   u n t e n   im  G e f ä ß   2 

b e f i n d l i c h e   Q u e c k s i l b e r   9  g e b i l d e t   w i r d ,   i s t   ü b e r  

e i n e n   K u p f e r d r a h t   10  mi t   dem  n e g a t i v e n   Pol   d e r  

S p a n n u n g s q u e l l e   v e r b u n d e n .   O b e r h a l b   d e r   Q u e c k s i l b e r -  

0  K a t h o d e   9  b e f i n d e t   s i c h   de r   E l e k t r o l y t   11  in  F o r m  

e i n e r   M e t a l l s a l z l ö s u n g ,   w o b e i   j e w e i l s   das   M e t a l l   d e r  

S a l z l ö s u n g   und  der   Anode  ü b e r e i n s t i m m e n .   D u r c h   A n l e g e n  

e i n e r   G l e i c h s p a n n u n g   w i r d   das   Q u e c k s i l b e r   m i t   dem 

M e t a l l   des   E l e k t r o l y t e n   11  a n g e r e i c h e r t ,   wobe i   d e r  

55  R ü h r e r   8  m i t   s e i n e r   B e w e g u n g   f ü r   e i n e   m ö g l i c h s t   h o h e  

G l e i c h m ä ß i g k e i t   s o r g t .   Die  f e r t i g e   Q u e c k s i l b e r -  

M e t a l l s u s p e n s i o n   kann  ü b e r   e i n e n   Hahn  12  n a c h   u n t e n  

a b g e l a s s e n   w e r d e n .  

50  in  F i g u r   2  i s t   der   S t a h l z y l i n d e r   13  zum  A u s p r e s s e n   d e s  

F i l t e r k u c h e n s   14  d a r g e s t e l l t .   Er  b e s t e h t   aus  e i n e m  

Z y l i n d e r t e i l   15  mi t   e i n e r   k r e i s f ö r m i g e n   z e n t r a l e n  

B o h r u n g   16  von  15  mm  D u r c h m e s s e r ,   in  de r   s i c h   d e r  

F i l t e r k u c h e n   14  b e f i n d e t   und  in  d i e   von  oben  e i n  

35  S t e m p e l   17  g e s t e c k t   i s t .   Der  Z y l i n d e r t e i l   15  i s t   a n  
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s e i n e r   p o l i e r t e n   S t i r n f l ä c h e   mi t   e i n e r   g e h ä r t e t e n  
S t a h l p l a t t e   18  v e r s c h r a u b t .   Mit  H i l f e   e i n e s   D r u c k e s  
von  b i s   zu  7  x  108  Pa  auf   den  S t e m p e l   17  w i r d   d a s  
ü b e r s c h ü s s i g e   Q u e c k s i l b e r   aus  dem  F i l t e r k u c h e n   14 

5  h e r a u s g e p r e ß t .   Es  s i c k e r t   d u r c h   d i e   R i t z e n   z w i s c h e n  
Z y l i n d e r t e i l   15  und  S t a h l p l a t t e   18  und  t r i t t   an  d e n  
mi t   den  P f e i l e n   19,  20  b e z e i c h n e t e n   S t e l l e n   aus   dem 
S t a h l z y l i n d e r   13  a u s .  

0  H e r s t e l l u n g s b e i s p i e l   f ü r   e i n e n   P r e ß k ö r p e r   aus  E i s e n  
und  K u p f e r :   Es  w e r d e n   1500  g  Q u e c k s i l b e r   j e w e i l s   i n  
e i n   E l e k t r o l y s e g e f ä ß   mi t   e i n e r   E i s e n - A n o d e   und  e i n  
E l e k t r o l y s e g e f ä ß   m i t   e i n e r   K u p f e r - A n o d e ,   wie  es  i n  
F i g .   1  a b g e b i l d e t   i s t ,   g e g e b e n .   Für  d re   Q u e c k s i l b e r -  

5  E i s e n - E l e k t r o l y s e   b e s t e h t   der   E l e k t r o l y t   von  200  ml  
aus  6  g  F e S 0 4 ,   10  ml  k o n z e n t r i e r t e   H2S04  s o w i e  
a l s   Z u s a t z   10  g  ( N H 4 ) 2 S 0 4   und  10  ml  E t h a n o l .   B e i  
A n l e g e n   e i n e r   G l e i c h s p a n n u n g   von  20  V  mi t   e i n e m   S t r o m  
von  20  A  e r h ä l t   man  u n t e r   s t ä n d i g e m   R ü h r e n   nach   e i n e r  

0  E l e k t r o l y s e z e i t   von  20  M i n u t e n   e i n e   Q u e c k s i l b e r - E i s e n -  
s u s p e n s i o n   mi t   e i n e m   E i s e n a n t e i l   von  ca .   0 ,5   G e w . - V  

Der  E l e k t r o l y t   f ü r   d i e   Q u e c k s i l b e r - K u p f e r - E l e k t r o l y s e  
in  e i n e r   Menge  von  e b e n f a l l s   200  ml  e n t h ä l t   20  g 

5  CuS04,   dem  b i s   zur  k l a r e n   A u f l ö s u n g   NH^  z u g e g e b e n  
w i r d .   Bei  e i n e r   S p a n n u n g   von  10  V  und  e i n e m   S t r o m  
von  40  A  e r g i b t   s i c h   nach   e i n e r   E l e k t r o l y s e z e i t   v o n  
20  M i n u t e n   u n t e r   s t ä n d i g e m   R ü h r e n   e i n e   Q u e c k s i l b e r -  
K u p f e r s u s p e n s i o n   mi t   e i n e m   K u p f e r a n t e i l   von  ca .   1  \ .  

3  Die  b e i d e n   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n e n   w e r d e n   s o  
g e m i s c h t ,   daß  der  M e t a l l a n t e i l   n eben   Q u e c k s i l b e r   s i c h  
aus  95  G e w . - \   E i s e n   und  5  G e w . - \   K u p f e r   z u s a m m e n s e t z t .  

Das  so  e n t s t a n d e n e   Q u e c k s !   I b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s -  
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p r o d u k t   w i rd   mi t   w a s s e r f r e i e m   G l y c e r i n   ü b e r s c h i c h t e t  

und  be i   240  °C  e i n e   S t u n d e   g e t e m p e r t .   Nach  d e r  

D e k a n t i e r u n g   des  G l y c e r i n s   w i r d   das   S u s p e n s i o n s p r o d u k t  

g e w a s c h e n   und  g e t r o c k n e t .   Durch   a n s c h l i e ß e n d e s   A b -  

5  f i l t e r n   des  ü b e r s c h ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r s   mi t   H i l f e  

e i n e r   G l a s f r i t t e   de r   P o r o s i t ä t   G3  e r h ö h t   s i c h   d e r  

M e t a l l a n t e i l   au f   das   l O f a c h e .   Der  z u r ü c k b l e i b e n d e  

F i l t e r k u c h e n   w i r d   in  den  in  F i g u r .   2  a b g e b i l d e t e t e n  

S t a h l z y l i n d e r   g e f ü l l t   und  m i t   e i n e m   h o h e n   Druck   ( s i e h e  

10  u n t e n )   au f   den  S t e m p e l   das   v e r b l i e b e n e   ü b e r s c h ü s s i g e  

Q u e c k s i l b e r   h e r a u s g e p r e ß t .   Der  auf   d i e s e   W e i s e  

g e s c h a f f e n e   P r e ß l i n g   w i r d   p u l v e r i s i e r t   und  mi t   H i l f e  

e i n e r   E x z e n t e r p r e s s e   s c h e i b e n f ö r m i g e   P r e ß k ö r p e r   v o n  

1,5  mm  D u r c h m e s s e r   und  c a .   0 , 4   mm  Höhe  h e r g e s t e l l t .  

15  A b h ä n g i g   vom  P r e ß d r u c k   des   F i l t e r k u c h e n s   im  S t a h l z y -  

l i n d e r   l a s s e n   s i c h   f o l g e n d e   G e w i c h t s a n t e i l e   f ü r   d a s  
7 

Q u e c k s i l b e r   im  P r e ß k ö r p e r   e r h a l t e n :   be i   5 ,7   x  10  P a  

74  Gew. -%,   be i   11 ,3   x  107  Pa  66  G e w . - % ,  

be i   2 2 , 6   x  107  Pa  63  Gew.-%  und  be i   5 6 , 6   x  107  P a  

20  60  G e w . - % .  



I.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   S p e i c h e r e l e m e n t s  
las  zum  D o s i e r e n   und  E i n b r i n g e n   von  f l ü s s i g e m  
Q u e c k s i l b e r   o d e r   f l ü s s i g e n   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g e n   i n  
>ine  E n t l a d u n g s l a m p e   d i e n t ,   g e k e n n z e i c h n e t   d u r c h   d i e  
o l g e n d e n   V e r f a h r e n s s c h r i t t e  

)  das   Q u e c k s i l b e r   o d e r   d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d  
in  e i n   o d e r   m e h r e r e   E l e k t r o l y s e g e f ä ß e   (1)   m i t  
j e w e i l s   u n t e r s c h i e d l i c h e n   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n   u n d  
e i n e r   Anode  (5)   des   e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l s   g e g e b e n  
wobe i   d i e   M e t a l l e   E l e m e n t e   s i n d ,   d i e   e n t w e d e r  
a l l e i n   o d e r   a l s   M i s c h u n g   bzw.  a l s   L e g i e r u n g   s e l b s t  
k e i n e   L e g i e r u n g   mi t   Q u e c k s i l b e r   b i l d e n ,   v o n  
Q u e c k s i l b e r   b e n e t z b a r   s i n d   und  e i n e   h o h e  
O x i d a t i o n s b e s t ä n d i g k e i t   a u f w e i s e n  

)  das  Q u e c k s i l b e r   o d e r   d i e   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d  
mi t   dem  j e w e i l i g e n   M e t a l l   de r   S a l z l ö s u n g   e l e k t r o -  
l y t i s c h   a n g e r e i c h e r t ,   so  daß  e i n e   o d e r   m e h r e r e  
Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n e n   g e b i l d e t   w e r d e n  

)  im  F a l l e   von  m e h r e r e n   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n -  
s i o n e n   w e r d e n   d i e s e   in  b e s t i m m t e n   V e r h ä l t n i s s e n  
g e m i s c h t  

>  das  e n t s t a n d e n e   Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o -  
duk t   w i r d   mit   w a s s e r f r e i e m   G l y c e r i n   ü b e r s c h i c h t e t  
und  be i   m i n d e s t e n s   100  °C  g e t e m p e r t  

das  G l y c e r i n   w i r d   d e k a n t i e r t   und  das  S u s p e n s i o n s -  
p r o d u k t   g e w a s c h e n   und  g e t r o c k n e t  



-  

)  das   ü b e r s c h u s s i g e   n i c n t   a a s o r o i e r i e   ^ u e c K s n o e r  

bzw.  d i e   ü b e r s c h ü s s i g e   n i c h t   a d s o r b i e r t e   Q u e c k -  

s i l b e r l e g i e r u n g   w i r d   a b g e f i l t e r t  

)  de r   v e r b l e i b e n d e   F i l t e r k u c h e n   w i r d   in  d i e   B o h r u n g  

e i n e s   S t a h l z y l i n d e r s   ( 1 3 )   g e f ü l l t   und  d a s  

ü b e r s c h ü s s i g e   Q u e c k s i l b e r   bzw.  d i e   ü b e r s c h ü s s i g e  

Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   m i t   H i l f e   e i n e s   S t e m p e l s   ( 1 7 )  

u n t e r   hohem  D r u c k   h e r a u s g e p r e ß t  

i)  d e r   so  e n t s t a n d e n e   s p r ö d e   P r e ß l i n g   w i rd   p u l v e r i -  

s i e r t   und  aus  dem  P u l v e r   P r e ß k ö r p e r   der   e n t s p r e -  

c h e n d e n   D i m e n s i o n e n   h e r g e s t e l l t  

2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

laß  zur   E r h ö h u n g   d e r   L e i t f ä h i g k e i t   z u s ä t z l i c h   A m m o n i -  

u m s u l f a t   in  das  E l e k t r o l y s e g e f ä ß   g e g e b e n   w i r d .  

3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  zur   Hemmung  d e r   a n o d i s c h e n   O x i d a t i o n   z u s ä t z l i c h  

E t h a n o l   in  das   E l e k t r o l y s e g e f ä ß   g e g e b e n   w i r d .  

4.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  f ü r   e i n e   g l e i c h m ä ß i g e   A n r e i c h e r u n g   des  Q u e c k -  

s i l b e r s   bzw.  der   Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   mi t   dem  M e t a l l  

im  E l e k t r o l y s e g e f ä ß   (1 )   das   G e m i s c h   aus  Q u e c k s i l b e r  

bzw.  Q u e c k s i l b e r l e g i e r u n g   und  M e t a l l s a l z l ö s u n g   s t ä n d i g  

mi t   e i n e m   R ü h r e r   (8)   b e w e g t   w i r d .  

5.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  f ü r   e i n e   k o n t i n u i e r l i c h e   E l e k t r o l y s e   im  G e f ä ß   ( 1 )  

j e w e i l s   e i n e   g e w i s s e   Menge  der   b e r e i t s   e n t s t a n d e n e n  

Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n   nach   u n t e n   a b g e l a s s e n   u n d  

d i e   e n t s p r e c h e n d e   Menge  an  r e i n e m   f l ü s s i g e n  

Q u e c k s i l b e r   oben  n a c h g e f ü l l t   w i r d .  
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6.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  
daß  das   M e t a l l   der   M e t a l   1  s a l   z l ö s u n g   und  de r   e n t s p r e -  
c h e n d e n   A n o d e ,   das   n e b e n   Q u e c k s i l b e r   j e w e i l s   d e n  
g r ö ß t e n   A n t e i l   am  Q u e c k s i l b e r - M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t  

5  h a t ,   e i n   E l e m e n t   der   v i e r t e n   b i s   a c h t e n   N e b e n g r u p p e  
des   P e r i o d e n s y s t e m s   i s t .  

7.  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1  und  6,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  d i e   M e t a l l e   de r   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n   u n d  

0  de r   A n o d e n   E i s e n   und  K u p f e r   s i n d .  

8.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  und  6,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  d i e   M e t a l l e   de r   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n   u n d  

.  de r   Anoden   N i c k e l   und  K u p f e r   s i n d  
5 

9.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  und  6,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  d i e   M e t a l l e   de r   M e t a l l s a l z l ö s u n g e n   u n d  
de r   A n o d e n   E i s e n ,   Chrom  und  e v e n t u e l l   N i c k e l   s i n d .  

>  10.  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1  und  7,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  der   A n t e i l   der   M e t a l l e   am  Q u e c k s i l b e r -  
M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t   s i c h   aus   75  b i s   9 9 , 5   G e w . - \  
E i s e n   und  a l s   Res t   zu  100  \  aus  25  b i s   0 , 5   G e w . - \  
K u p f e r   z u s a m m e n s e t z t .  

11.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1  und  8,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  der   A n t e i l   der   M e t a l l e   am  Q u e c k s i l b e r -  
M e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t   s i c h   aus  55  b i s   80  G e w . - %  
N i c k e l   und  a l s   R e s t   zu  100  %  aus  45  b i s   20  G e w . - \  
K u p f e r   z u s a m m e n s e t z t .  

12.  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1  und  9,  d a d u r c h   g e k e n n -  
z e i c h n e t ,   daß  der   A n t e i l   der   M e t a l l e   am  Q u e c k s i l b e r -  



-  ik  -  

l e t a l l s u s p e n s i o n s p r o d u k t   s i c h   aus  65  b i s   75  G e w . - \  

i i s e n ,   12  b i s   25  Gew.-%  Chrom  und  a l s   R e s t   zu  100  % 

tus  23  b i s   0  Gew.-%  N i c k e l   z u s a m m e n s e t z t .  
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