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0.25 g unveriindertes tiuoskopin 
0.6 )) Nornarcein 
0.8 )) Nekuniu 
0.8 )> Iiotariiin 
Rest: Iiarzige Procluktc.. 

SehlieWlich apreclie ich Hrn. 1,r. \\. S c h u r i d e r  fur die aus- 
gezeichiiete Hilfe bei Ausfuliruug dieser Arbeit nieineii besten L'ank nus. 

4-60. H. v. Wartenberg: Der Schmelzpunkt des reinen 
Wolframs. 

(Eingegangen ani 9. Juli 1907.) 
[Aus dem Physikd-chenr. lnstitut der I;iiiveraitiit.] 

(Eingegangen am 8. J u l i  1907: rorgetragen in der Sitziiug rom Verfasscr.) 

Aus der Wolfrarnlampentechnik ist bekannt, daB der Schmelz- 
pnnkt des Wolframs sehr hoch liegt, in der Gegend yon 3000O. Es 
erechien wegen dieser nbnormen Hiihe \-on Iuteresse, ihn genauer feat- 
zulegen, wozii aber erst eine Schmelzmethode ausgearbeitet werden 
nlill3te. Dns einzig') fiir solche Temperatmen bekannte Verfahren, 
das  Moissansche ,  vermeidet niir unter besonderen Knutelen 2, die 
Carbidbildung und ist zur Beobachtung des Niederschnielzens unge- 
eignet. 

Eiue gut arbeitende Methotie gewinnt m i n  nun  durch Benutzung 
eines G e i B l e  rschen Rohres niit Wel ine l t scher  Kathode3). Eine 
solche i i u s  einem glulienden, rnit Erdalkalioxyd bestrichenen Plntin- 
blech l)est,ehende Kathode rrniedrigt den in gut,rm Vakouni mehrere 
Tausend Volt betragendrn Iiathodrnfall auf 1-2 Volt, so daB man rnit, 
Hilfe eines Gleichst~roms YOU z. 13. 110 Volt bequem starke Striinie 
dnrcli das Vnkuiim seriden kann. Der  Spannnngsa1)fall konientriert 
sic11 d m n  fast ganz : iuf  den YOU der Stromstarlce unabhiingigen 
~nodenf:ill von 30-40 Volt inid den Abfall in tler freien Casstrecke 
(1-2 Volt/cm). D a  der Aiiodenfall auf der Olwfl iche der Anode 
:Lufsitzt, kann man sozusagrn eine I)eliel)ige W:;ittzahl auf die beliebig 

1) r. Bol ton  (Ztachr. f i i i .  Elektroclicm. 11, 15 [.1905] n. 13, 116 [1907]) 
gibt eiii Z u n i  Schmelxen vou z. B. Tantal geeiguetes Verfahren an unter Be- 
nurzung cine.< Iichtbogens ini Vakuuiii. Die Metllodc ist jeduch Fabrikgr- 
heimnis uiid konimt daher hier niclit in Betraclit. 

z, hfoissan, Cuinpt. rcnd. 123? 13 [1896]. 
3) \Tehnel t ,  :Inn. Phy-. 14, 415 [1901] und 19, 135 [1906]. 
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kleine ),.nodenfliiclie konzentrieren und dadurch , wie schon Ton 
W e h n e l t  hervorgehobeli wirde,  sehr hohe Tenipernturen erzielen. 

Der  angewandte Apparat ergibt sich iu  seinen Abmessungen nus 
der Figur. Ein 10 ciri weites Glasrohr endete einerseits an der Lei- 
tung einer Gaede-Pnnlpe ' ) :  andererseits in ein Rohr mit einem mit 
Marineleim aufgekittrten Schauglnbe. Anode und Kathode ragten 

durch Quecksilberbchliffe hinein. Oie Anode bestaud nits einem (der 
schlechten Warmeleitfahiglieit vegen gewahlten) 1 mrn starken Eisen- 
draht, der irn Rohr durch ein ubergeschobenes Glasrohr isoliert war. 
0 ben war ein Magnesinrohr rnit Wasserglas-1lagnesi:ikitt nufgesetzt, 
in das verschiedeii lange Magnesiariihrchenz) yon 5 nim Weite ge- 
strckt werden konnten, die einen 4 nim dicken Wolfrarnstali so v e i t  
lose bedeckten, daB er nur ca. 5 mm weit hernussah. Dieser Stab 
ruhte lose auf der Eisendrahtkuppe. Die Kathode bestand nus zwei 
inrien yon Wasser durchflossenen Rupferrohren rnit Klemmen am Ende, 
in die ein 1 cm breites, 6 cni langes, 0.04 nim dickes Platinblech ge- 
klrnimt war ,  dns diirch wiederholter Bestreichen init Calciuninitrat 
iincl Ausgliiheii mit K d k  bedeckt war. Der  Streifen wurde durch 
einen Transforniator rnit Wechselstrom yon 25 Amp. und 2.5 Volt auf 
ca. l:lOOo erhitzt. 13ei dieber Temperntur vermag man 2-3 Amp. pro 
(~i iadr~~tzent imeter  Oberfliiclie durch das TTaknunirohr zu sentlen, Iiier 
:ilbo 94-36 d m p .  r ln  die isolierte Sekundiirspule des Transformators 

l) Bndere (~ueolrsilbel.punipen bind auch nnwendbar, eine Gaed e - l'umpe 
i.ht jctloch ihrer expediten \Tirkung halber vorznziehen. 

2, Ton cler Iigl. Porxellanmannfsktur in  Berlin. 



war der -Pol der Lichtleitung, an die anode der +Po l  unter %wi- 
schenschaltung von Widerstand gelegt. 

Zum Gelingen der Yersuche ist wesentlich, dalS die hnode grit 
leitet , was mit Wolframpul\-er mitunt.er nicht leicht zu erreichen ist. 
Es wurde deshnlb das angewandte reiue Wolfraiiipulver ') init, &\\.a 
10 O!O chemisch reiner Wolfranisawe und Wasser zu einer steifeii 
Paste verrieben und in Stabe gepreBt, die in1 Wasserstoffstrolii I)ei 
heller Rotglut reduziert wnrden. So lassen sic11 gut zusanimenhiin- 
gende, wie Platinschwamni aussehende Korper von beliebiger Foriu 
erhnlten. Die Wolfranislure erfiillt denselben Zweck , wie e t w  
Starke, ohne jedoch einen unbequenien Kohlenriickstand zu hinter- 
lassen. Ein anderer wesentlicher Punkt ist die Reinheit der Kathode. 
Beim Schmelzen des Wolframs und auch schon bei erheblich tieferer 
Temperatur verdanipft dieses sowie Teile der Kittuug. Diese Diimpfe 
kondensieren sich teils anf dem Platinstreifen, teils ernioglichen sie 
die Bildung von Lichtbogen (wegen der dabei auftretenden Drockver- 
minderung), welche die Kathode durchl6chern. Man iiiulJ nach etwx 
drei Schnielzungen den Kalkiiberzug, nach etwa sechs das ganze 
Blech erneuern. 

Die Versuclie gingen null in der Weise vor sich, daB nach inijg- 
lichst gutem Auspumpen (je geringer der Druck; desto besser) aiif 

mindestens Rontgenvakuuni (0.01 mm) erst das Platinblech zum Gluhen 
gebracht iind dann der Gleichstrom eiiigeschaltet wurde, Zun:ichst 
wurde mit ca. 1 Amp. Belastung die Anode ausgegluht und dann 
unter fortwahrendem Pumpen allmahlich auf 10 Amp. gegangen, wobei 
die Anode hellweiS gliihte. I h r c h  die dahei entwickelten (fasniengen 
wurde der Strom niitunter int.erniittierend was aber bald aufhiirte. 
Dnnn wurde in 1-2 Minuten auf 20 Amp. gegangen, wobei der 
herausragende Teil des Wolframstabes in das umhiillende Magnesia- 
,'rohr zusamniensnnle. Es  konzentrierten sich also bei der Schmelzung 
ca. 20 Amp. x 40 Volt, also ca. SO0 Wttt, nuf die Oberflache von cn. 
70 qmni. Das Ende schniolz zur Kugel und verschwand in den1 um- 
hiillenden Rohre , das dabei etwas verdampfte; hierbei verkleinerte 
sich natiirlich die wirksame Oberfliiche und das Metall geriet ins 
Kochen, wobei Kugeln von Wolfram herumspritzten. Es wurde des- 
halb rasch der Gleichstroni unterbrochen, solmld die Kugel herab- 
schniolz. Nach dem Abkiihleu wirde dns Rohr geiiffnet, ein kurzerer 
Magnesiazylinder aufgesetzt, so daB der Stab iiiit der angeschniolzenen 

I) Das Wolfram wurde niir in chemisch reiner, d. h. besonders von Mo- 
lybdiin, Tantal, Eisen, Siliciuni befreiter Form in liebenswirdigster Weise von 
Hm. It. J. Meper zur Terfugung gestellt, der demniichst iiber seine Berei- 
.tmg berichten wird, 
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Kiipl'e c:i. 5 n i n i  herausragte, und tlann die Iiuplie weiter nieder- 
geschmolzen, bis nach :{-4 Schmelzungen ~chlieldlich eine Kugel ron 
ca. 5 rnm Iltrrchniehser anf einem kleinen. leicht xbkratzbaren Stiel 
von ungeschrnolzeneni Wolfrani iibrig blieb. 

Das Niederschnielzen der Kuppe lie13 sich nun leicht bei ihrern 
Querschnitt von ca. 20 qmm durch das Schauglas mit einem \Van n e r  - 
Pyrometer verfolgen. Die Temperaturmessung erfolgte in der Weise, 
dali ein Beobachter den Gleichstroni in 1-2 Xliuuteii bis Zuni Ein- 
tritt der Schmelzung verstkrkte, wahrend ein zweiter dabei die immer 
heller werdende Kuppe photornetrierte. Das Zusammenschmelzen war 
deutlich irn Pyrometer zu sehen und die hierbei erfolgte Einstellung 
galt als Schmelztemperatur. Es wurde ein sorgfaltig gepriiftes ') Py- 
rometer benutzt , dns xwischendurch zweirnal durch Photometrieren 
eines schwarzen Korpers bejm Goldschmelzpunkt geeicht wurde. Das 
vorgeschaltete Rauchglas war von der Reichsanstalt geeicht. Die Ab- 
sorption des Schauglases wurde natiirlich auch beriicksichtigt. Aus 
den Helligkeiten wurde in bekannter Weise nach dem W i e n - P l a n k -  
schen Gesetz die Temperatur abgeleitet, wobei als Konstante ca dieses 
Geset,zes die Zxhl 14 600 benutzt wurde. 

Die so gernessenen Ternperatureii sind nun einrnal etwas ver- 
schieden , da natiirlich ein genaues wiederholtes Einstellen auf das  
niederschnielzende Ende nicht rnoglich war. Zweitens aber ergaben 
sich nuch griiBere Differenzen, je nachdem ein frischer, grauer Stab 
oder eine blanke, schon einmal geschmolzene Kuppe anvisiert wurde. 
In letzterem Fitlle war  die Helligkeit erheblich niedriger. Dies ist 
ahne weiteres dadurch zu erklaren, daB ein frischer Stab sich mehr 
einem schwarzen liijrper hkhert, als eine blanke Kuppe. Wohl defi- 
niert ist aber nur die wchwarze Ternperaturc der blanken Kuppe, d a  
man nicht weiB, wie schwarz der frische Stab ist. Die wahre Schmelz- 
teniperatur liegt jedenfalls noch etwas hoher als die an frischen 
Stiiben gernessene. 

Die  beobachteten Werte sind nun i n  OC: 
Frischer Stab Blanke Kuppe 

2782 2651 
2834 2703 
2807 2677 
2767 2625 
278'3 2625 

Mittel: 2794 f 8 2612 
2677 

Mittel: 2653 9 I 

1) N e r n s t  und W a r t e n b e r g ,  Verh. d. Deutsch. phgs. Ges. 8, 146 [1906]. 
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llie augegehenen Grenzen sind die onahrscheinlichen Fehler der 
Mittelwertea, geben also die Genmigkeit der Reobachtnng wieder. 
Ein maximal in Betracht kommender Fehler von =I= 0.5 Wanner -  Grad 
hei der Bestimmung des als Helligkeitsnormale dienenden Goldschmelz- 
punktes wiirde 4 1.1' im Resultat ausmacheo. 

Es folgt daher fur die Xschwarze 'Temperature( des blanken, 
schmelzenden Wolframs 2G50 A '20' C., fiir die wahre Schmelztempe- 
ratur mindestens 2800' untl wahrscheinlich nicht mehr als 2850' c. 

Ziir Vermeidung groberer Fehler wurde iibrigens noch die Tem- 
peratur des positiven Kraters einer Bogenlampe ermittelt, die - a n  der 
Belastung vollig unabhhgig I) und wohl nur mit der Kohlensorte 
etwas veranderlich ist. Es wurden 3350' gemessen, wahrend z. B. 
R e i c h ,  1. c. (auch mit einem Wanner-Pyrometer) 3430' fand. 

Die erhaltenen Kugeln yon reinem Wolfram sehen aus wie hoch- 
poliertes Platin, lassen sich mit dem hfesser eintlrucken, zerspringen 
aber bei griiflerem Druck. Hierbei zeigen sie ein drusennrtiges; 
radial-krystallinisch , groI3blattriges Gefiige. Die llichte des festen 
Wolfranis ist griifler als die des geschmolzenen, da im Innern der 
Kugel Hohlraiirrie enthalten sind, das Metall sich also zusammen- 
gezogen hat. Die griifleren und kleineren Kugeln haben daher auch 
ein verschiedenes spezifisches Gewicht (17.6-18.3 gegeniiber dem 
Werte des grob gepulverten Materials 19.0-19.2). 

In bezug auf die Schmelzmethode ist noch zii bemerken, daf3 
sich da.s angewandte Material nicht verunreinigt, ja sogar leichter 
fliichtige Verunreinigungen verdampfen. So verdanipfte z. B. bei 
Untersuchung von Handelswolfram das Eisen schon weit unter dem 
Schmelzpunkt. 

Uei meinen Versuchen standen niir, wie auch hier mit Dank er- 
wahnt sei, Mittel nus tler Jubilanmsstiftung der deutschen Industrie 
zur ' Verfiigung. 

1) Vergl. die Zusammenstellung von R e i c h ,  Phy. Ztschr. 7, 73 [1906]. 


