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L E I T Z - IUl ikFcDskop - Hei-lisch
I35tOo

Anwendungsbereich

Mikroskopische Untersuchungen von
festen oder flüssigen Substanzen unter
natürlicher oder Schutzgasatmosphäre
bei Tempäraturen bis 1350 "C
z. B. ldentitäts- und Reinheitsprüfung
von anorganischen Salzen durch

Schmelzpunktbesti mmung^

Bestimmung eutektischer Temperaturen
mit Testsubstanzen.
Ermittlung von Rekristallisations-
und Sublimationstemperaturen.
Durchführung quantitativer Analysen
höher schmelzender Stoffgemische
durch Zustandsdiagramme.
Beobachtung von Modifikations-
erschei nungen. ' , jEi5r51
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Aufn. 1-3 T telseite.
AlSl-Legierung
bei 20', 540', 550 lC
Objektiv H 32xlO.60
mit OBTHOMAT
Aufnahmen: R. Anschütz,
Wiss, Abt. LEITZ-Werke



Aufbau und Funktion

Der wassergekühlte Mikroskop-Heiztisch

1 350c ist für Auf- und Durchlichtbeobachtung
gebaut. Er ist in Verbindung mit unseren

Mikroskopen IVETALLUX@, ORTHOLUXo und

PANPHO-f @ verwendbar und wird dort auf den

Objekttisch gesetzt, der mit zwei Bohrungen

für die Befestigungsschrauben zu versehen

ist. Geheizt wird mit Niederspannung über ei-

nen Regeltransformator mit Feinregulierung.

Durch Iaufendes Einregulieren auf die maxi-

male Stromstärke von ca. 18 A bei 12 V Be-

trlebsspannung ist es möglich, die Höchst-

temperatur in ca. 21/2 Minuten zu erreichen.

ln der auswechselbaren Heizpatrone befin-

det sich eine Metallauflage für Objektträger

aus Saphlr, Sintertonerde oder Platin, außer-

clem können zur Untersuchung von Schmel-

zen auch Platintieqel eingesetzt werden

Probe und Kessel sind durch eine um 360'
drehbare Platte aus Quarzglas abgedeckt

lst die Fläche über der Probe zugedampft,

so kann sie durch geringfügiges Drehen der
Platte durch ein sauberes Flächenelement

ersetzt werden. Außerdem schließt die

Quarzglasplatte den Heiztisch gasdicht ab,

so daß auch Beobachtungen unter Schutz-

gasatmosphäre möglich sind. Das Schutzgas

: : reg striertes Warenzeichen

Abb 4
Grobkristalliner Tantal bei 20'C
obj. 10x/0.18 mit OFTHOMAT
Auf n.: R. Anschrltz. Wiss. Abt. LEITZ-Werke.

wird über eine Gaswaschflasche in den Heiz-

tisch eingelassen. Zur Messung der Tempe-

ratur dient ein Thermoelement. Als Meßin-
strument wird ein Galvanometer der Güte-

klasse 0,5 mit einer AblesemÖglichkeit bis

1400 oC geliefert, jedoch sollte eine Spitzen-
belastung des Tisches über 1350cC hinaus

grundsätzlich vermieden werden. lm Tisch-

unterteil befinden sich zwei Zentrierschrau-
ben zur Orientierung des Objektes. Mit zwei

weiteren Zentrierschrauben läßt sich die

Probe auch parallel zur Oberfläche des Ti-

sches ausrichten.

Einzelne
Barrelernente

Kessel

An dem doppelwandigen Kessel befinden

s!ch außen die beiden SchraubanschlÜsse

für die Stromzuführung und die Anschluß-

buchsen für das Meßinstrument sowie zwei

Tüllen für die Kühlung des Heiztischunter-

ieils und ein Anschlußstutzen zur Schutz-

gasspülung. Die Kesselwände slnd mit Boh-

rungen für das Thermoelement und die bei-

den stromführenden Leitungen versehen

Thermoelement und Stromzuführung sind

durch keramlsche Isolierungen kurzschluß-

sicher verlegt. Oben und unten wird der

Kessel durch ein Quarzglasfenster gasd cht

abgesch lossen.

Abb. 5
Wachstum der Oxydhäute
nach 5 min bei 350'

Heizelemente und Wasserkühlung

Die Heizpatrone ist auswechselbar und mit

einem keramischen Gewinde zur Aufnahme

des Heizdrahtes aus Platin-Rhodium ver-

sehen. Diese Anordnung bietet neben völllger
Kurzschlußsicherheit noch den Vorteil größt-

möglicher Lebensdauer. ln Laboratoriums-

versuchen wurde bei 1350cC Dauerbela-

stung* eine mittlere Lebensdauer von über

50 Stunden erzielt. Arn oberen Ende der

Heizpatrone befindet sich eine Metallauf-

lage** für die Objektträger bzw. Platintiegei.

Die Aufheizgeschwindigkeit beträgt im Nor-

malfall 4-6 "C/min. Es kann aber je nach

Verwendungszweck auch wesentlich schnel-

ler aufgeheizt werden (max. '1 350 cC in ca.

21/2 mtn.).

Entsprechend den unterschiedlichen Pro-

blemstellungen ist die Abkühlgeschwindig-

keit des Mikroskop-Heiztisches in weiten

Grenzen regelbar, z. B. von HÖchsttempera-

tur auf '1 50'C in ca.5 min. Durch Einlassen

von Schutzgas kann die Abkühlung noch be-

schleuniqt werden.

Wir empfehlen jedoch eine Dauerbelastung nieht

über 1300 oC hinaus, da sich hierbei die Lebens-

dauer der Heizpatrone erheblich verlängert.

Fur die Aufnahme der Tiegel ist eine besondere

Meta lauflage vorgesehen.

Abb. 6
Wachstum der Oxydhäute
nach 10 min bei 350oC
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Materialproben und Objektträger

Eine kleine Menge des zu untersuchenden
Probematerials (Substanzen in fester, pul-
verförmiger Form etc.) wird auf den Objekt-
träger aus Saphir, mit dem der Heiztisch in
der Grundausrüstung bestückt ist, gebracht.
Mit diesem Oblektträger läßt sich bei aus-
gezeichneter Transparenz die volle Leistung
des Heiztisches im Durchlicht bis 1350 oC

ausnutzen. Für Untersuchungen im Auflicht
wird mit Vorteil ein Oblektträger aus Sinter-
tonerde benutzt. Diese Objektträger sind
billig, so daß sie nach Gebrauch durch einen
neuen ersetzt werden können. Für Arbeiten
im Auflicht, bei denen Oblektträger und
Probe nlcht miteinander reagieren dürfen,
stehen zwei verschiedene Platintiegel zur
Verfügung. Platintiegel slnd auch für die Un-
tersuchung von Schmelzen geeignet.

Thermoelement und Meßgerät

Für Untersuchungen bis 1350 rC wird der
Mikroskop-Heiztisch mit einem Thermoele-
ment aus Platin-Rhodium geliefert. Das Ther-
moelement ist metallisch mit der Objekirä-
gerauflage zu einer Einheit verbunden. Durch
diese Form der Temperaturübertragung wird
eine zuverlässlge Messung der in Probennähe
effektiv vorhandenen Temperatur gewährlei-
stet. Als Meßinstrument dient ein Galvano-
meter mit e jner Ablesemöglichkeit bis
1400 oC. Eine Dauerbelastung des Tisches
über'1300 uC hinaus sollte vermieden werden.

Zentriervorrichtungen zum Orientieren und

Ausrichten des Obiektes

Der Heiztisch besitzt eine im Untertell ein-
gebaute Zentriervorrichtung zum Orientieren
der Oblekte mit einem Verstellbereich von
t 3 mm. Mit zwei weiteren Zentrierschrau-
ben läßt sich die Probe auch parallel zur
Oberfläche des Tisches ausrichten. Dies ist
wichtig, wenn sich bei höheren Temperaturen
die Oberfläche der Probe verwirft oder lokal

aufschm i lzt.
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Abb. 7 Querschnitt durch den Heiztisch 13501

Optische Ausrüstung
Kondensor

Der Heiztisch gestattet keine hohen Beleuchtungsaperturen. Außerdem erfordert er einen

Kondensor mit großem Arbeitsabstand. Beide Forderungen erfüllt unser Großfeldkondensor

OPWUP, der auch zur Beobachtung feiner Kristalle mit dem Objektiv H 32X/0.60 im Durch-

licht vollkorrmen ausreicht.

Okulare

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

Objektive*

Für Hellfeld im Auf- und Durchlicht Für Hellfeld im Auf- und Durchlicht sowie
Phasenkontrast-Auflicht in Verbindung mit

dem Phaco-Opak zum Metallmikroskop
METALLUX

Phaco 5 x /0.09
Phaco 10x10.18
Phaco H 20x10.40
Phaco H 32 x/0.60
Diese Objektive sind am unveränderten
Phaco-Opak des METALLUX zu verwenden.

Eichung

Zur Kontrolle der einwandfreien Funktion des Heiztisches und des Meßinstrumentes empfiehlt
sich eine Eichung mit Hilfe geeigneter chemisch reiner Substanzen.
Wir schlagen vor:
Für 1 1 5 oC durch den Schmelzkörper Nr. 971 5 der Fa. Merck, Darmstadt
394 oC durch Kaliumbichromat pro analysi

593 oC Bariumnitrat pro analysi
870 oC Lithiumfluorid pro analysi
961 oC Silber

I

1063 cC Gold I reinst
1083 cC Kupfer I

* lm Auf- und Durchlicht werden Objektive für Tubus N verwendet.

** ln der Kombination 5X/0.09 mit dem Okular Periplan 10X M am IVETALLUX wird das Sehfeld durch die
obere Offnung des Ofens eingeschränkt.

1 Schieber

2 Quarzscheibe

3 Blattfeder

4 Tülle für Schutzgas

5 Tüllen für Kühlwasser

6 Gummiring

7 Stromanschluß

B Bundschnurring

I Befestigungsschraube

10 Quarzscheibe
1 1 Vorschraubring

12 Rundschnurring

13 Mutter zum Befestigen des
Thermoelementes

14 Anschluß für l\,4eßinstrument

15 Rändelschraube zum
Orientieren des Objektes

16 Rändelschraube zum horizonta-
len Ausrichten des Objektes

17 Heizpatrone

18 Objekthalter mit Thermoelement

19 Objektträger

20 Bundschnurring

21 Blende

22 fül,e für Kühlwasser

23 Tü le für Schutzgas

H eiztisch-Oberteil

Das abschraubbare, doppelwandige Ober-

teil des Heiztisches enthält die Strahlungs-

schutzplatte mit der darüberliegenden, plan-

parallelen Quarzglasplatte. Die Quarzglas-
platte ist drehbar, so daß bei Sichtbehinde-
rung durch verdampfte Substanzen schnell

ein neues Flächenelernent in den Strahlen-
gang gebracht werden kann. Dabei bleibt
der Kessel stets gasdicht abgeschlossen. Ein

verschiebbarer Blendenlöffel über der

Quarzglasplatte kann als zusätzlicher Strah-
lungsschutz verwendet werden.



Abb.8 Leucit ist ein pseuclokublscher Kristall, der aus felnsten Lamellen auf-

qebaut lsi. Im polarisierten Lrcht treten diese deutllch hervor'
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Abb. 9 Beim Erhitzenverrlngert slch die DoppeLbrechung und bei 620'C (Abb g)

wtrd Leucit wirklich kubisch und damit lsotrop. Objektlv P 1010.25 mit OBTHOT\lAT.

Vollautomatische Mikroskopkamera OBTHOMATe

Die Schwierigkeiten mikrophotographischer Dokumentation bei

schnellveränderlichen Objekten sind jedem Mikroskopiker hinrei-

chend bekannt. Wie oft konnte eine wichtige Phase nicht im Bild

festgehaiten werden, weil die Bedienung der photographischen Ka-

mera zu viel Zeil in Anspruch nalrm. So unterblieb entweder die Auf-

nahme oder es waren zumindest zeitraubende Wiederholungen not-

wendig. Besonders kritisch sind die Verhältnisse bei Dokumentatio-

nen in der Hochtemperaturmikroskopie, in der neben schnell aufein-

ander foigenden Phasen auch erhebliche Helligkeitsschwankungen
auftreien können. Die neue vollautomatische Mikroskopkamera
ORTHOMAT für LEICA-Format 24X36 mm beseitigt diese Schwierig-

keiten in eirrfachster Weise. Allein durch Niederdrücken einer Taste

werden alle für die Aufnahme erforderlichen Funktionen ausgelöst.

Der lr,4ikroskopierende kann sich also ganz auf die Beobachtung kon-

zentrieren und dennoch jede wichtige Beobachtungsphase photo-

graphisch festhalten. Helligkeitsänderungen des Objektes während

der A.ufnahme werden automatisch erfaßt, so daß also in jedem Fall

die Aufnahme richtig belichtet ist. Die Mikroskopkamera ORTHOMAT

läßt sich mit jedeni modernen LEITZ-Mtkroskop verwenden. Uber

Einzelheiten unterrichtet unsere Liste I sa ZO. 
I

Anderungen in Konstruktion und Ausführung vorbehalten.

EHNST LElTZ GMBH WETZLAR
Liste | 513-73 | rrint"d in Germany vil r/62/LX/SD


