LEITZ- Mikroskop - Heiztisch

Aufn. 1-3 Titelseite.
AlSi-Legierung

bei 20°, 540°, 550 °C
Objektiv H32x/0.60

mit ORTHOMAT
Aufnahmen: R. Anschitz,
Wiss. Abt. LEITZ-Werke

1350°

Anwendungsbereich

Mikroskopische Untersuchungen von
festen oder flussigen Substanzen unter
natiirlicher oder Schutzgasatmosphére
bei Temperaturen bis 1350 °C

z. B. Identitéts- und Reinheitsprifung
von anorganischen Salzen durch
Schmelzpunktbestimmung.

Bestimmung eutektischer Temperaturen
mit Testsubstanzen.

Ermittlung von Rekristallisations-

und Sublimationstemperaturen.
Durchfihrung quantitativer Analysen
hoher schmelzender Stoffgemische
durch Zustandsdiagramme.
Beobachtung von Modifikations-
erscheinungen.

|513-73 |




Aufbau und Funktion

Der wassergekihlte Mikroskop-Heiztisch
1350° ist fur Auf- und Durchlichtbeobachtung
gebaut. Er ist in Verbindung mit unseren
Mikroskopen METALLUX®, ORTHOLUX® und
PANPHOT® verwendbar und wird dort auf den
Objekttisch gesetzt, der mit zwei Bohrungen
fur die Befestigungsschrauben zu versehen
ist. Geheizt wird mit Niederspannung uber ei-
nen Regeltransformator mit Feinregulierung.
Durch laufendes Einregulieren auf die maxi-
male Stromstarke von ca. 18 A bei 12 V Be-
triebsspannung ist es moglich, die Hochst-
temperatur in ca. 24, Minuten zu erreichen.
In der auswechselbaren Heizpatrone befin-
det sich eine Metallauflage fur Objekttrager
aus Saphir, Sintertonerde oder Platin, auber-
dem kénnen zur Untersuchung von Schmel-
zen auch Platintiegel eingesetzt werden.
Probe und Kessel sind durch eine um 360°
drehbare Platte aus Quarzglas abgedeckt.
Ist die Flache uber der Probe zugedampft,
so kann sie durch geringfuigiges Drehen der
Platte durch ein sauberes Flachenelement
ersetzt werden. AuPerdem schlieBt die
Quarzglasplatte den Heiztisch gasdicht ab,
so daB auch Beobachtungen unter Schutz-
gasatmosphare méglich sind. Das Schutzgas
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Abb. 4

Grobkristalliner Tantal bei 20°C

Obj. 10%/0.18 mit ORTHOMAT

Aufn.: R. Anschiitz, Wiss. Abt. LEITZ-Werke.

wird Uber eine Gaswaschflasche in den Heiz-
tisch eingelassen. Zur Messung der Tempe-
ratur dient ein Thermoelement. Als MeBin-
strument wird ein Galvanometer der Gute-
klasse 0,5 mit einer Ablesemoglichkeit bis
1400 °C geliefert, jedoch sollte eine Spitzen-
belastung des Tisches tber 1350 °C hinaus
grundsétzlich vermieden werden. Im Tisch-
unterteil befinden sich zwei Zentrierschrau-
ben zur Orientierung des Objektes. Mit zwei
weiteren Zentrierschrauben 4Bt sich die
Probe auch parallel zur Oberflache des Ti-
sches ausrichten.

Einzelne
Bauelemente

Kessel

An dem doppelwandigen Kessel befinden
sich auBen die beiden Schraubanschlisse
fur die Stromzufiihrung und die AnschluB-
buchsen fur das MeBinstrument sowie zwei
Tullen fir die Kuhlung des Heiztischunter-
teils und ein AnschiuBstutzen zur Schutz-
gasspullung. Die Kesselwande sind mit Boh-
rungen fur das Thermoelement und die bei-
den stromfuhrenden Leitungen versehen.
Thermoelement und Stromzufihrung sind
durch keramische lIsolierungen kurzschlufB3-
sicher verlegt. Oben und unten wird der
Kessel durch ein Quarzglasfenster gasdicht
abgeschlossen.

Abb. 5
Wachstum der Oxydhéaute
nach 5 min bei 350 °

Heizelemente und Wasserkiihlung

Die Heizpatrone ist auswechselbar und mit
einem keramischen Gewinde zur Aufnahme
des Heizdrahtes aus Platin-Rhodium ver-
sehen. Diese Anordnung bietet neben vélliger
KurzschiuBsicherheit noch den Vorteil groBt-
moglicher Lebensdauer. In Laboratoriums-
versuchen wurde bei 1350 °C Dauerbela-
stung* eine mittlere Lebensdauer von uber
50 Stunden erzielt. Am oberen Ende der
Heizpatrone befindet sich eine Metallauf-
lage™®* fir die Objekttrager bzw. Platintiegel.
Die Aufheizgeschwindigkeit betragt im Nor-
malfall 4—6 °C/min. Es kann aber je nach
Verwendungszweck auch wesentlich schnel-
ler aufgeheizt werden (max. 1350 °C in ca.
25 min.).

Entsprechend den unterschiedlichen Pro-
blemstellungen ist die Abkihlgeschwindig-
keit des Mikroskop-Heiztisches in weiten
Grenzen regelbar, z. B. von Hochsttempera-
tur auf 150 °C in ca. 5 min. Durch Einlassen
von Schutzgas kann die Abkihlung noch be-
schleunigt werden.

* Wir empfehlen jedoch eine Dauerbelastung nicht
Uber 1300 °C hinaus, da sich hierbei die Lebens-
dauer der Heizpatrone erheblich verléngert.

=+ Fur die Aufnahme der Tiegel ist eine besondere
Metallauflage vorgesehen.

Abb. 6
Wachstum der Oxydhaute
nach 10 min bei 350°C




Materialproben und Objekttrager

Eine kleine Menge des zu untersuchenden
Probematerials (Substanzen in fester, pul-
verférmiger Form etc.) wird auf den Objekt-
tréger aus Saphir, mit dem der Heiztisch in
der Grundausriistung bestlckt ist, gebracht.
Mit diesem Objekttrager 4Bt sich bei aus-
gezeichneter Transparenz die volle Leistung
des Heiztisches im Durchlicht bis 1350 °C
ausnutzen. Fir Untersuchungen im Auflicht
wird mit Vorteil ein Objekttrager aus Sinter-
tonerde benutzt. Diese Objekttrager sind
billig, so daB sie nach Gebrauch durch einen
neuen ersetzt werden kénnen. Fur Arbeiten
im Auflicht, bei denen Objekttrager und
Probe nicht miteinander reagieren dirfen,
stehen zwei verschiedene Platintiegel zur
Verfligung. Platintiegel sind auch fur die Un-
tersuchung von Schmelzen geeignet.

Thermoelement und MeBgerat

Far Untersuchungen bis 1350 °C wird der
Mikroskop-Heiztisch mit einem Thermoele-
ment aus Platin-Rhodium geliefert. Das Ther-
moelement ist metallisch mit der Objektra-
gerauflage zu einer Einheit verbunden. Durch
diese Form der Temperaturibertragung wird
eine zuverldssige Messung der in Probennahe
effektiv vorhandenen Temperatur gewéhrlei-
stet. Als MeBinstrument dient ein Galvano-
meter mit einer Ablesemdglichkeit bis
1400 °C. Eine Dauerbelastung des Tisches
Uber 1300 °C hinaus sollte vermieden werden.

Zentriervorrichtungen zum Orientieren und
Ausrichten des Objektes

Der Heiztisch besitzt eine im Unterteil ein-
gebaute Zentriervorrichtung zum Orientieren
der Objekte mit einem Verstellbereich von
+ 3 mm. Mit zwei weiteren Zentrierschrau-
ben 1&Bt sich die Probe auch parallel zur
Oberflache des Tisches ausrichten. Dies ist
wichtig, wenn sich bei hoheren Temperaturen
die Oberflache der Probe verwirft oder lokal
aufschmilzt.

Heiztisch-Oberteil

Das abschraubbare, doppelwandige Ober-
teil des Heiztisches enthé&lt die Strahlungs-
schutzplatte mit der dartberliegenden, plan-
parallelen Quarzglasplatte. Die Quarzglas-
platte ist drehbar, so daB bei Sichtbehinde-
rung durch verdampfte Substanzen schnell
ein neues Flachenelement in den Strahlen-
gang gebracht werden kann. Dabei bleibt
der Kessel stets gasdicht abgeschlossen. Ein
verschiebbarer  Blendenloffel  tUber der
Quarzglasplatte kann als zusatzlicher Strah-
lungsschutz verwendet werden.
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Abb. 7 Querschnitt durch den Heiztisch 1350°

Optische Ausriistung

Kondensor

13 Mutter zum Befestigen des
Thermoelementes

14 AnschluB fur MeBinstrument

15 Réndelschraube zum
Orientieren des Objektes

16 Randelschraube zum horizonta-
len Ausrichten des Objektes

17 Heizpatrone

18 Objekthalter mit Thermoelement
19 Objekttrager

20 Rundschnurring

21 Blende

22 Tulle fur Kuhlwasser

6306-513 23 Talle fur Schutzgas

Der Heiztisch gestattet keine hohen Beleuchtungsaperturen. AuBerdem erfordert er einen
Kondensor mit groBem Arbeitsabstand. Beide Forderungen erfillt unser GroBfeldkondensor
OPWUP, der auch zur Beobachtung feiner Kristalle mit dem Objektiv H 32X /0.60 im Durch-

licht vollkommen ausreicht.

Okulare
Periplan 10X M, GF 16X, GF 25X

Objektive™
Fur Hellfeld im Auf- und Durchlicht

5% [0.09**
10X /0.18
H 20 % /0.40
H 32 /0.60

Eichung

Fur Hellfeld im Auf- und Durchlicht sowie
Phasenkontrast-Auflicht in Verbindung mit
dem Phaco-Opak zum Metallmikroskop

METALLUX
Phaco 5% /0.09
Phaco 10Xx/0.18

Phaco H 20x/0.40
Phaco H 32 /0.60
Diese Objektive sind am unverénderten
Phaco-Opak des METALLUX zu verwenden.

Zur Kontrolle der einwandfreien Funktion des Heiztisches und des MeBinstrumentes empfiehlt
sich eine Eichung mit Hilfe geeigneter chemisch reiner Substanzen.

Wir schlagen vor:

Fur 115 °C durch den Schmelzkorper Nr. 9715 der Fa. Merck, Darmstadt

394 °C durch Kaliumbichromat pro analysi

593 °C Bariumnitrat pro analysi

870 °C Lithiumfluorid pro analysi
961 °C Silber
1063 °C Gold

}' reinst
1083 °C Kupfer

* Im Auf- und Durchiicht werden Objektive fur Tubus oo verwendet.

** In der Kombination 5x/0.09 mit dem Okular Periplan 10X M am METALLUX wird das Sehfeld durch die

obere Offnung des Ofens eingeschrankt.
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Abb. 8 Leucit ist ein pseudokubischer Kristall, der aus feinsten Lamellen auf-
gebaut ist. Im polarisierten Licht treten diese deutlich hervor.
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Abb. 9 Beim Erhitzen verringert sich die Doppelbrechung und bei 620 °C (Abb. 9)
wird Leucit wirklich kubisch und damit isotrop. Objektiv P 10/0.25 mit ORTHOMAT.

Vollautomatische Mikroskopkamera ORTHOMAT®

Die Schwierigkeiten mikrophotographischer Dokumentation bei
schnellveranderlichen Objekten sind jedem Mikroskopiker hinrei-
chend bekannt. Wie oft konnte eine wichtige Phase nicht im Bild
festgehalten werden, weil die Bedienung der photographischen Ka-
mera zu viel Zeit in Anspruch nahm. So unterblieb entweder die Auf-
nahme oder es waren zumindest zeitraubende Wiederholungen not-
wendig. Besonders kritisch sind die Verhaltnisse bei Dokumentatio-
nen in der Hochtemperaturmikroskopie, in der neben schnell aufein-
ander folgenden Phasen auch erhebliche Helligkeitsschwankungen
auftreten konnen. Die neue vollautomatische Mikroskopkamera
ORTHOMAT fur LEICA-Format 24 X 36 mm beseitigt diese Schwierig-
keiten in einfachster Weise. Allein durch Niederdriicken einer Taste
werden alle fir die Aufnahme erforderlichen Funktionen ausgelost.
Der Mikroskopierende kann sich also ganz auf die Beobachtung kon-
zentrieren und dennoch jede wichtige Beobachtungsphase photo-
graphisch festhalten. Helligkeitsanderungen des Objektes wahrend
der Aufnahme werden automatisch erfaBt, so daB also in jedem Fall
die Aufnahme richtig belichtet ist. Die Mikroskopkamera ORTHOMAT
laBt sich mit jedem modernen LEITZ-Mikroskop verwenden. Uber
Einzelheiten unterrichtet unsere Liste 154-20. f

Anderungen in Konstruktion und Ausfiihrung vorbehalten.
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