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Notizen iiber das Erweichen
des Kohlenstoﬂ'es

Von

Julius Gmachl-Pammer

Aus dem Laboratorium fiir allgemeine Chemie an der Technischen
Hochschule in Graz

(Mit 2 Textfiguren)

(Vorgelegt in der Sitzung am 8. Juli 1920)

I. Allgemeiner Teil.

Die unmittelbare Veranlassung zur vorliegenden Kkleinen:
Mitteilung gab der von Plotnikow?! angegebene Vorlesungs-
versuch Uber das Erweichen des Kohlenstoffes. Bei diesem:
Versuche schickt man einen starken elektrischen Strom durch
einen Stab aus Lichtbogenkohle, der sich dann unter An-
wendung méifliigen Druckes &dhnlich wie eben erweichendes
Glas biegen 1afit. ’

 Der Versuch, der gewifi sehr effektvoll ist, erfordert,
nebenbei bemerkt, fiir ein Stdbchen von 6 mm Dicke etwa.
140 Ampere Stromstdrke und, wenn der gliihende Teil 12 cm
lang ist, etwa 60 Volt Spannung.

Nun soll aber ein Vorlesungsversuch vor allem einwand-
frei sein und man wird zugeben, dafl diese Bedingung im.
vorliegenden Falle zunichst nicht zutrifft. In erster Linie ist
Lichtbogenkohle niemals rein, sondern enthdlt verschiedene

1 Phys. Z., 1918, 520; C. B., 1919, 25,
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Zusdtze; weiters haben bekanntlich Debye und Scherrer?
festgestellt, dafl Graphit und »amorphe« Kohle denselben Fein-
bau besitzen und man solite deshalb erwarten, dafi sie sich
in gleicher Weise flir den gedachten Versuch eignen; dies ist
.aber, wie noch nidher ausgefithrt werden soll, durchaus nicht
der Fall. _

Es liegen also Unstimmigkeiten vor und dies ist der
-Grund, weshalb ich von Herrn Prof. Emich aufgefordert
wurde, den Gegenstand einer experimentellen Untersuchung
zu unterziehen.

Zunédchst einige historische Bemerkungen. Plotnikow
ist bekanntlich nicht der erste gewesen, der ein derartiges
Erweichungsphidnomen beobachtet hat. Schon Despretz ? gibt
an, da er durch Joule'sche Wirme erhitzte Kohlestdbchen
S-formig zu kriimmen und durch Druck in der Langsrichtung
zu verschweifien vermochte. Despretz schliefit aus diesem
Versuche, dafi er den Kohlestab zum Schmelzen gebracht
habe. Moissan?® behauptet zuerst, dafl die Kohle bei ge-
wohnlichem Drucke aus dem festen direkt in den gasféormigen
Zustand {ibergehe, spiter hilt Moissan die Uberfiihrung der
Kohle in die fliissige Formart nur bei sehr starken Drucken
fur moglich. Deutliche Biegungserscheinungen beobachtete
La Rosa,* welcher gleichfalls auf beginnendes Schmelzen
-des Kohlenstoffes schliefit. Von - Watts und Mendenhall?
die zum erstenmal vergleichende Temperaturmessungen zu
dem gedachten Zwecke anstellten, werden zwar auch Durch-
biegungen konstatiert, doch glauben diese Autoren nicht an
-ein eigentliches Schmelzen, sondern nur an eine allméhlich
zunehmende Plastizitdt des Kohlenstoffes. Ludwig® ‘wieder
hat bei seinen Experimenten stets Kohlenstoff »als einé
_geschmolzene Masse von reinem, weichem Graphit« erhalten.

1 Phys. Z., 18, 301 (1917).

2 Compt. rend., 29 (1849), p. 713.

Ann. d. Chim. et de Phys., 1896, p. 289, 306, 466.
Ann. d. Phys., 34, p. 99 (1911).

5 Ann. d. Phys., 35, 783—789 (1911).

6 7. f. Elektroch., 8 (1902), 278.
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Endlich gibt Lummer?! an, daf es ihm gelang, amorphe
Kohle sowohl wie Graphit und Diamant in verschiedenen
‘Gasen und bei wechselnden Drucken in den leichtfliissigen
Zustand Uberzufithren.

Durch die bisherigen Angaben und durch das in der
Einleitung Gesagte erschien das Programm flir meine an-
zustellenden Versuche im wesentlichen gegeben; einerseifs
muflte ich ermitteln, inwieweit Verunreinigungen des Kohlen-
stoffes einen Einfluf auf das Erweichen ausiiben, andrerseits
sollte durch neue Versuche festgestellt werden, ob in bezug
-auf den Erweichungsvorgang ein nennenswerter Unterschied
zwischen Graphit und gewodhnlicher Kohle nachweisbar ist.
Die Versuche haben ergeben, daB

1. ein Einfluff der Verunreinigungen (wie zu erwarten
war) besteht, indem unreine Kohlestabe biegsamer sind als
reine; dieser Einfluff ist aber nicht sehr bedeutend. Weiter
wurde beobachtet, daf3

2. Graphitstdbe erst bei erheblich hoherer Temperatur
erweichen als Lichtbogenkoh'e und da8 endlich in Uberein-
stimmung damit

3. Lichtbogenkohle, welche ldnger gegliiht worden war,
entsprechend dem dadurch herbeigefithrten Ubergang in
‘Graphit weit schwieriger erweicht als Kohle, die einen solchen
Prozef nicht durchgemacht hat.

Da nun nach den bereits erwidhnten Untersuchungen von
Debye und Scherrer? Graphit und amorphe Kohle sich in
feinbaulicher Hinsicht nicht unterscheiden, so ist die Erkldrung
fiir das Plotnikow’sche Phdnomen zundchst in zweierlei Rich-
tung zu suchen:

1. In dem durch Verunreinigungen der Lichtbogenkohle
herabgesetzten Erweichungspunkt,

2. in der auBerordentlich feinen Verteilung ? des amorphen
Kohlenstoffes gegentiber dem in deutlichen Krystallen auf-
tretenden Graphit.

1. Die Verflissigung der Kohle. Verlag Vieweg und Sohn, 1914.
2 Phys. Z., 18, 301 (1917).
Fajans, B., 83, 662 (1920); siehe auch Steiger, B., 53, 666 (1920).
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Ob hierdurch aber der grofie Unterschied zwischen
Graphit und »amorphem« Kohlenstoff restlos erkldrt werden
kann, mufl noch dahingestellt bleiben.

II. Experimenteller Teil.

A. Biegungsversuche mit Kohlestiben.

Um moglichst konstante Versuchsbedingungen zu erzielen,
gelangte ein Biegeapparat in Anwendung, der in Fig. la
(Grundrif) und Fig. 15 (Aufrifl) dargestellt ist.

Der auf einer Seite in. einen Kupferblock a fest- ein-
gespannte und auf der anderen Seite in einem Abstande von
12.¢m auf einem beweglichen Kohlebacken & lose aufliegende
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Kohlestab ¢ bildet die zur Widerstandserhitzung notige Ver-
bindung zweier Kupferbligel & und d, die in die 22 ¢m von-
einander abstehenden Polklemmen p und p, eines Wechsel-
stromtransformators von 60 Volt maximaler Spannung ein-
geschraubt sind. Davon ftragt b, wie der Fig. 1a deutlicher
zu entnehmen ist, vermittels einer Klemmschraube einen
_.férmigen Halter 7 fir die Welle w, die wieder an dem
einen Ende einen zweimal rechtwinklig gebogenen Stab s
zur Aufnahme des Gewichtes g trdgt und am anderen Ende
mit einem Zeiger z in Verbindung steht, der auf einer Skala st
spielt. Der Biigel 4 hilt in einer Hohe von 17 e einen

[

Fig. 2.

massiven Kupferstab mz, der wie die Welle w mit einer Kiih!-
schlange ! umgeben ist und sich am Ende zu einer vier-
eckigen Form verdichtet, auf der der 2 ¢m hohe, bewegliche
Kohlebacken % sitzt, auf dem wieder der zu biegende Kohle-
stab ¢ ruht.

Aus dem Schaltungsschema Fig. 2 ist ersichtlich, daf
der primére Stromkreis aus Wechselstrommaschine S, Wider-
stand W, Amperemeter 4 und dinndrahtiger Wicklung be-
stand, wéhrend an die sekundére dickdrahtige Wicklung ledig-
lich der Kohlestab angeschiossen war.

Auf diese Weise konnten Versuchsfehler eliminiert werden,
die bei einem manuellen Verfahren, wie es Plotnikow bei
seinem Vorlesungsversuch anwendet, unvermeidlich gewesen
wiren. .

~ Zu den Untersuchungen verwendete ich die Kohlestdbe,
welche von Karl Zeiff in Jena ais positiver Pol fiir die

Chemie-Heft Nr. 6 und 7. 35
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»Mikrobogenlampe« geliefert werden und die 17 em lang und
597 mwm dick sind. Sie wurden teils unmittelbar, teils nach
vorangegangener Reinigung, beziehungsweise Impriagnierung
benutzt,

Die Reinigung erfolgte je nach Notwendigkeit derart,
dafl die Kohlestibe in einer mit Fluf- und Salzsiure ge-
fiillten Bleieprouvette auf dem Wasserbade miehrere Stunden
heiff gehalten wurden; nachdem die Stdbe dann noch eine
Reihe von Tagen in der Kilte in dem Sduregemisch verweilt
hatten, wurden sie gewaschen, getrocknet und im Chlorstrom
ausgeglitht. Das Verunreinigen der Stdbe dagegen geschah
s0, daf} sie der Einwirkung warmer Losungen der betreffenden
Elemente mehrere Tage ausgesetzt wurden.

Tabelle T zeigt die Reinheitsgrade der so behandelten
Kohlestibe und der spiater beschriebenen Siemens’schen
Graphitsorten in mittleren Prozentzahlen.

Tabelle I
f \ ; Aschengehalt |
; Sg‘ien‘ ‘Reinigungsverfahren 1 in Prozenten l
i ‘ Kohle ;Graphit‘—’E
o T T 1
{ 1 Im Lieferungszustand ...... ................ 316 0-12 ‘
I Gereinigt in HF, HCI, HyO und Cly o010 0-09 602
I | Gereinigt in HF, HCl und H,O .. ........ ..., 1-74 | 010
IV | Gereinigt in HCl und HyO ..o il 2-37 0-11
I Verunreinigt mit Mg, Ca, Fe ... ... ... ..... 443 0-74
w VI 1] Gereinigt wie Il undverunreinigt mit UO,(CoH30,),) 1°01 005
Vil Bei 700° geglibt .. ... oo i 3+08 0-12
1 Eine Verunreinigung mit UO4(C,H304)s schien infolge der be-
+ sonderen Neigung des Urans zur Carbidbildung von Interesse.
2 Von Gebriider Siemens, siehe unten.

Bei den Versuchen spannte ich die Stibchen in die oben
beschriebene Apparatur bei einer Poldistanz von 12 cm und
einer stdndigen Belastung von ¢ = 75 ¢ und erhitzte bis zu
stets gleichen Temperaturen, zu deren Bestimmung das optische
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Pyrometer von Holborn und Kurlbaum?! diente. Mittels der
Stoppuhr wurde.- die - Erhitzungsdauer beobachtet, die stets
2 Minuten 36 Sekunden betrug. Nach dem Erkalten bestimmte
-ich die Liange der Strecke S — Fig. 1b —, die mir als Maf
fir die Durchbiegung galt. Natiirlich tritt schon wihrend
dieser Zeit infolge Verbrennung eine Abnahme des Durch-
messers der Kohlestdbe ein; sie betrigt indes nur 1 bis 2 mmn
und es wird damit ebensowenig der Versuch gestort wie die
Vergleichbarkeit der Resultate.

Da flr prédparierte Kohle dasselbe Lichtabsorptionsver-
‘mégen wie flr Graphit anzunehmen ist und dieses sich nur
-wenig mit der Temperatur dndert, waren zur Ermittlung der
wahren Celsiustemperatur die gefundenen schwarzen Tem-
peraturen um 108° zu erhéhen.?

Resultate einer’ gr'cSBereri Anzahl von Versuchen sind in.
“Tabelle I zusammengestellt; Kolonne 2 enthidlt die Strom-
:starken der Pyrometerlampe.

Aus diesen Versuchen folgt zweierlei:

1. Dafi das Phidnomen bei den aschereicheren Kohle-
:stiben leichter eintritt als bei den aschedrmeren und

2. dafl das:‘Erweichen eine Eigenschaft der Kohle selbst
ist, da es sogar noch bei dem geringen Aschengehalt von
‘nicht einmal 019/, (Serie II) sehr gut beobachtet wird.

"Wenn man bedenkt, daBl zum Beispiel ein Zusatz von
-0-19/, Kohlenstoff beim Eisen keinen sehr erheblichen Einflu
auf den Schmelzpunkt auslibt, so ist anzunehmen, dafi der
kleine Gehalt an Verunreinigungen beim Kohlenstoff auch
nur einen geringen Einfluf zustande bringen wird; deshalb
dirfte man berechtigt sein, das Erweichungsphinomen als
-eine Eigenschaft der reinen Kohle zu bezeichnen.

1 Ann. d. Phys. (4), 10 (1903), 225.

2 Dieser Absatz ist einem Briefe entnommen, den Herr Direktor
Dr. L. Holborn auf eine entsprechende Anfrage an mich zu richtén die
~Glite hatte. Ich muf Herrn Direktor Holborn auch an dieser Stelle hierfiir
-den verbindlichsten Dank aussprechen.
F. Emich.



474 J. Gmachl-Pammer,

Tabelle IL
i b I B L Fieean
Serien \AbveleseneI Schwarze "l‘em}?ellgtul ]D N,Iam.male \\ .Mltqe!e
Nr. | Milliampere|Temperatur in Celsius- (. Luchb}egung -Dulchb}egung
I graden ‘]m Zentimetern|in Zentimetern
547 1538 1646 477
548 1542 1650 : 485
I ~ _ - 8 4-59
548 1542 1650 485
547 1538 1646 3-90
548 1542 1650 308
I 548 1542 1650 3-10 3-26
549 1546 16564 360
548 1542 1650 3:90
1 548 1542 1650 420 396 i
548 1542 1650 380
548 1542 1650 449
548 1542 1650 440
v 4+49
547 15638 1646 450
548 1542 1650 460
548 1542 1650 530
A% 548 1542 1650 4-90 502
047 1538 1646 488
548 1542 - 1650 372
VI 548 1542 1650 3-80 372
549 1546 1654 360
| 547 1538 1646 4-80
ViI 548 1542 1650 4-90 456
548 1542 1650 4-00

B. Biegungsversuche mit Graphit.

Obwohl schon in den Versuchen von Watts und Menden--
hall auch das Erweichen von Graphitstiben bei verschiedenen.
Temperaturen beobachtet worden war, schien es mir zur
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Ergidnzung des bisher Mitgeteilten doch wiinschenswert, auch
einige Versuche mit. Graphit auszuftihren. Der Graphit wurde
auf der Drehbank in die Form von Stabchen gebracht, deren
Dimensionen den oben angegebenen Lichtbogenkohlestébchen
identisch waren. Es gelangten vier Sorten von Graphit zur
Anwendung:

1. Graphit von der Firma Gebriider Siemens in Char-
lottenburg;?

2. Graphit von C. Conradty, Fabrik elektrischer und
-galvanischer Kohlen, Nirnberg;
3. Graphit unbekananter Herkunft (Sammlungspriparat);

4. Graphit vom Hohen Tauern bei Trieben, Mitter'scher
Bergbau.

Die Stabchen blieben beim Erhitzen in dem oben be-,
schriebenen Apparat bei der Temperatur von 1650° gerade.
Frst als' die Temperatur um etwa 800°, ndmlich auf 2400
bis 25002 gesteigert wurde, trat eine mifiige Durchbiegung
ein; sie war aber viel geringer wie bei den Kohlestiben und
betrug bloff 10 bis 15 mm gegenliber den oben angegebenen
30 bis 50 mm. Somit haben diese Versuche die Beobachtungen
von Watts und Mendenhall vollinhaltlich bestitigt.?

Da sich amorphe Kohle bekanntlich in der Hitze in
Graphit verwandelt, so wurden Kohlestdbchen -~ die schon
zu Krimmungsversuchen gedient hatten — noch eine Zeit-
lang kriftig ausgegliiht. Um in diesem Falle das Durch-
brennen des Stdbchens zu verhindern, benutzte ich eine

1 Der Firma Gebriider Siemens Charlottenburg sei fiir die
liebenswiirdige Uberlassung der auBerordentlich reinen Graphitstibehen auch
an dieser Stelle der wirmste Dank ausgedriickt. F. Emich.

2 Es wurden am Holborn-Kurlbaum’schen Pyrometer ein Lampenstrom
von 742 und 762 Milliampere abgelesen. '

3 Man wird vielleicht fragen, warum diese Versuche iiberhaupt angestellt
worden sind, da doch die von Watts und Mendenhall schon vorlagen.
Darauf mochte ich bemerken, daf die genannten Autoren iiber die Art der
Temperaturmessung nichts Ndheres mitteilen, daf mir eine Wiederholung der
Versuche wegen ihrer Wichtigkeit notwendig schien und daff Watts und
Mendenhall auch keine Experimente iiber den EinfluB von Verunreinigungen
anstellten.
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Anordnung, bei der das Erhitzen im Stickstoffstrom - aus-
gefithrt wurde. Der Versuch wurde so vorgenommen, daf-
ich die Enden eines U-formig gebogenen Kohlestdbchens.
von zirka 4 msm Durchmesser in Nédpfchen steckte, die des
besseren Kontaktes halber mit Zinn ausgeflillt und an massive
Kupferbdnder angenietet waren, die wiederum mit den Pol-
klemmen des Wechselstromtransformators in Verbindung
standen. Darliber war eine mit einem Gaszuleitungsrohre ver-
sehene Glasglocke  gestliipt, in die widhrend der Erhitzung
(mit Schwefelsdure geti‘ockneter) Stickstoff geleitet wurde. Die
Temperaturen, die sich bei meinen Versuchen zwischen den
Grenzen 1930 bis 2050° C. hielten, wurden wieder mittels.
des optischen Pyrometers bestimmt. Um die Absorption von
Licht durch die Glasglocke auszuschalten, visierte ich das.
Kohiestibchen schridg von unten an. ‘

Diese geglithten Stibchen zeigten bei 1650° keine Durch-
biegung mehr und erwiesen sich sowohl bei mikroskopischer
Priiffung wie bei der Untersuchung nach Staudenmaier? als.
Graphit.

Hier darf auch noch betont werden, daff beim Plotnikow-
schen Versuch der Kohlenstab nur im Anfang leicht bieg-
sam ist, wéhrend er nach lingerem Erhitzen, offenbar infolge
Graphitierung, ziemlich starr erscheint.

Ubrigens konnte die Graphitbildung beschleunigt werden,
wenn ich die Stibchen - entsprechend der in der Technik
allgemein {iblichen Weise vorher mit einer Aluminiumlésung
verunreinigte.

LB, 32, 2824 (1899).




