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THERMO-
MIKROMETHODEN

Zur Bestimmung von
Schmelzpunkt

eutektischen Temperaturen
Reinheit

Molekulargewicht

Lichtbrechung von Schmelzen
Identitit organischer Substanzen

Die Thermo-Mikromethoden, deren
wissenschaftliche Basis im wesent-
lichen von L. und A. Kofler geschaffen
wurde, haben gegenuber den Gblichen
Makromethoden den wesentlichen
Vorteil des geringen Substanzver-
brauches. Durch die Verwendung des
Mikroskopes erlauben sie vor allem
aber die permanente Beobachtung je-
des einzelnen Kristalles vor, wahrend
und nach dem Schmelzen bzw. Er-
starren. Auf diese Weise lassen sich eine
Reihe kennzeichnender Eigenschaften
einer Substanz feststellen, wie z. B.
die Abgabe von Kristallwasser, Zer-
setzungen und Verfarbungen, die Art
der Kristallbildung und Auflosung und
die Sublimation. Lauter Vorgange, die
bei der Makromethode der Beobach-
tung entgehen.

Durch die Verwendung des Mikro-
heiztisches wird die Thermoanalyse
wesentlich einfacher und leistungs-
fahiger. Die ,,Kontaktmethode™ erlaubt
es, mit einem einzigen mikroskopischen
Praparat in wenigen Minuten festzu-
stellen, ob zwei organische Stoffe mit-
einander ein einfaches Eutektikum,
Molekilverbindungen oder Misch-
kristalle bilden.

Voraussetzung flr gute Arbeitsergeb-
nisse ist die Verwendung eines lei-
stungsfahigen Mikroskopes. Die von
uns fur die Thermomikroskopie ent-
wickelten Spezialgerate sind die
zweckmaRige Erganzung unseres Heiz-
und Kiihltisches und schaffen sowohl
fiir die visuelle Beobachtung als auch
fir die Mikrophotographie optimale
Voraussetzungen.

REICHERT
THERMOGERATE

Arbeiten rasch
exakt
bequem
mit geringen Substanz-
mengen (bis zu 1mag)

Heizen MIKROHEIZTISCH
+50° bis +350°C

S.4

Kiihlen MIKROKUHLTISCH
—50° bis +80°C

S. 4

Steuern REGEL-
TRANSFORMATOR

S.5

Messen Thermometer
S.5

Steuern TC 400
Messen elektronisches
Steuergerat

S.5

Beobachten Mikroskop
Photographieren THERMOVAR
5o

Zubehor S.6

Fur rasche Schmelzpunktbestimmung,
zur raschen Identifizierung

einer Substanz,

als Erganzung der Mikromethoden

HEIZBANK
+50° bis +260°C
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THERMOVAR HT1 B 11
Stativ mit festem Tisch,
Polarisator, Analysator,
5-W-Niedervoltleuchte,
Objektiv SPL 10/0,25,
Binokularer Tubus B,
Okularpaar K 10 x,
Mikroheiztisch,

2 Thermometer,
Regeltransformator

Bestellnummer 94 50 50
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THERMOVAR

das Spezialgerat
fiir die Thermomikroskopie

Bequem — zweckmalRig - zeitsparend

Das Thermovar ist ein modifiziertes
Labormikroskop, dessen optische Aus-
riistung und dessen mechanischer Auf-
bau den besonderen Anforderungen der
Thermomikroskopie angepal3t sind.

Die Einblicktuben sind frei wahlbar.
Der Binotubus erlaubt die bequeme
Kérperhaltung und ermidungsfreie Ar-
beit.

Fiir die Photographie ist ein bino-
kularer Tubus mit Phototubus lieferbar.
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Die Polarisationseinrichtung ge-
hért zur Standardausriistung, da in der
Thermomikroskopie oftmals optisch
anisotrope Substanzen untersucht wer-
den, die im polarisierten Licht leichter
und kontrastreicher darzustellen sind.
Analysator und Kompensator sind im
Tubuskopf eingesetzt, der Polarisator
unterhalb des Kondensors.

Die Optikausriistung ist auf die An-
wendung der Kofler-Methoden aus-
gelegt. Mit dem SPL-Objektiv 10/0,25
und dem Okular 10 x wird die Standard-
vergroRerung von 100 x erzielt.

Der runde Objekttisch erlaubt die
alternative Verwendung von Heiz- oder
Kiihltisch. Unterhalb des Tisches ist die

Aperturirisblende zur
Bildkontrastes sowie ein ausklapp-
barer Filterhalter befestigt.

Regelung des

Die Lichtquelle ist eingebaut. Wir
verwenden erstmals eine 5-W-Nieder-
volt-Lampe, die gegeniiber den bisher
indieser Klasse ublichen Netzanschlul3-
Lampen oder Kombinationsleuchten
mehr Licht und verbesserten Kontrast
liefert. Die Helligkeit der Lampe kann
stufenlos geregelt werden.

Der koaxiale Grob- und Feintrieb
ist tief gelagert und bequem zu bedie-
nen. Er liegt auRerhalb der Warme-
strahlungszone, der Feintrieb ist daher
auch bei hohen Kammertemperaturen
verwendbar.




Mikroheiztisch

fiir Arbeiten im Bereich von +50 bis
350°C.

Der Mikroheiztisch besteht im wesent-
lichen aus zwei Ubereinanderliegenden
Kammern. Die untere Kammer enthalt
die regelbare Heizung, die obere Kam-
mer nimmt das Praparat auf und wird
durch eine Glasplatte abgeschlossen.
Das Untersuchungsmaterial wird in
geringen Mengen auf einen Objekt-
trager (Format 26%38 mm) aufgelegt
und mit einem Deckglas bedeckt.
Durch die gesteuerte Erwdarmung der
Kammer werden die thermischen Pro-
zesse ausgelost und das Verhalten der
Substanzen im Mikroskop untersucht.
Die Verschiebung des Praparates in-
nerhalb der geschlossenen Kammer

Mikrokiihltisch

fir Arbeiten im Bereich von —50 bis
+80°C.

Der Aufbau des Kiihltisches gleicht im
wesentlichen jenem des Heiztisches.
Zusatzlich ist eine Zuleitung fur fllissige
Kohlensdure vorgesehen, die tber ein
Ventil die Kiihlung der Kammer regelt.

Die eingebaute Heizung ist fiir die
Arbeit im Bereich von 0 bis +80°C
ausgelegt und dient zusatzlich der

wird mit dem eingebauten Praparat-

| fiihrer durchgefiihrt. Damit kann auch

bei hohen Kammertemperaturen das
Objekt Gber seine volle Flache abge-
sucht werden.

Die Warmetragheit des Heizsystems ist
minimal. Jede Anderung der Starke des
Heizstromes bewirkt unmittelbar die
Anderung der Temperatur von Heiz-
platte und Objekt.

Die Warmeisolierung des Objektes von
seiner Umgebung entspricht der me-
thodisch geforderten MeRgenauigkeit.
Die Glasbriicke wird uber das Praparat
gelegt und halt die Temperatur des
Praparates Uber die ganze Flache des
Deckglases konstant. Die Glasabdeck-
platte verschliet und isoliert die obere
Heiztischkammer.

U

raschen Aufwarmung des kalten Ti-
sches.

Die Temperaturmessung im Bereich
von —50 bis +80°C wird mit einem
Thermometer durchgefiihrt.

Um stérkere Unterkiihlungen zu ver-
meiden oder um Kristallisations- und
Umwandlungserscheinungen verfolgen
zu konnen, ist haufig eine mechanische
Beeinflussung des mikroskopischen
Praparates notwendig. Zu diesem
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Die Temperaturmessung erfolgt beim
Heiz- und Kuhltisch mit verschiedenen
Thermometern. Der Heiztisch kann
auch mit dem elektronischen Steuer-
gerat TC 400 kombiniert werden. Die-
ses nutzt die geringe Warmetrdgheit
des Systems voll aus, die Einstellung
und Temperaturablesung wird rascher
und genauer. Der Kiihlblock kann nach
AbschluB® der Untersuchung in den
geoffneten Heiztisch gelegt werden
und beschleunigt dessen Abklhlung
auf Raumtemperatur.

Die Beobachtung des Préaparates erfolgt
von oben durch die Glasabdeckplatte
der Kammer hindurch, die Beleuchtung
von unten durch eine kleine Bohrung
in der Mitte des Heiztisches.

Zweck kann durch eine seitliche Off-
nung eine Impfnadel in die Kihlkammer
eingefihrt werden.

Beschlagen oder Reifbildung am ge-
kiihiten Préparat wird dadurch ver-
hindert, daR ein Teil der Kohlensaure
in gasformigem Zustand durch eine
feine Duse in die Praparatkammer ge-
leitet wird. Die Kohlensaure verdrangt
dann die Luft und damit auch die
Feuchtigkeit.
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MESSEN

Temperatureinstellung mit Trans-
formator und Thermometer

Diese Art der Regelung hat sich seit
Jahrzehnten bewahrt. Genauigkeit und
Arbeitstempo sind auch heute noch fiir

viele Labor-Routinearbeiten ausrei-

chend.

Einstellung der Soll-Temperatur
am Regelknopf des Transformators.
Einstellung des Temperaturgradienten

Temperatursteuerung
mit dem elektronischen Steuer-
gerat TC 400

Dieses neue MeRsystem ist ein echter |
Fortschritt in der Technik der Thermo-
Mikromethoden. Ohne (ibertriebenen
Aufwand ersetzt dieses Gerat die (b-
liche Thermometerablesung und macht
in der tdglichen Laborpraxis die Arbeit |
rascher, bequemer und genauer.

Vorwahl der Soll-Temperatur
im Bereich von 50—350°C.,

Anzeige der Ist-Temperatur
an einer Leuchtskala.

Wahl des Temperaturgradienten
von Q°, 2° oder 4°C pro Minute.

erfolgt automatisch. Nach dem Ein-
schalten des Heizstromes steigt die
Temperatur vorerst rasch an und wird
kurz vor Erreichen des Sollwertes auto-
matisch auf den fiir Kofler-Methoden
vorgeschriebenen Wert von 2°C pro
Minute eingeregelt.

Einstellung und Messung der Ist-
Temperatur

mit einem Quecksilber-Thermometer. |

Fur den Heiztisch sind zwei Thermo-
meter fur die Bereiche 20—230°C und
120—350°C vorgesehen, fur den Kiihl-
tisch von —50° bis +80°C. Die genaue
Einstellung der Soll-Temperatur erfolgt
durch den Regeltransformator. Alle
Thermometer sind standardisiert und
konnen ohne Beeintrachtigung der

| MeRgenauigkeit gegeneinander ausge-

tauscht werden.

Nach dem Einschalten des Heizstromes
erfolgt der Temperaturanstieg relativ
rasch und wird vor Erreichen der Soll-
Temperatur automatisch auf die ge-
wahlte und methodisch bedingte Ge-
schwindigkeit eingeregelt.

Messung der Ist-Temperatur
tragheitsfrei mit einem Platinwider-
standsthermometer. Es wird in den
Heiztisch nahe dem Objekt eingesetzt,
ist standardisiert und kann ohne Beein-
trachtigung der MeRgenauigkeit jeder-
zeit ausgetauscht werden.

Anzeige der Ist-Temperatur
mit Leuchtziffern und Leuchtskala.

Zur Erhéhung der Ablesegenauigkeit
ist der MeRbereich in vier Teilbereiche

STEUERN

aufgeteilt, die jeweils mit Leuchtziffern
angezeigt werden. Die Temperatur
kann dann auf der Leuchtskala mit
+0,2°C Genauigkeit parallaxfrei ab-
gelesen werden. Die Bereichsumschal-
tung erfolgt automatisch, der Schalt-
punkt IaRt sich fir MeRwerte im Grenz-
bereich um 10°C verschieben.

AnschluB} fiir Schreiber (120-mV-
Ausgang) vorhanden.

AnschluB fiir Heizspannungskon-
trolle zur genauen Reproduktion der
Aufheizgeschwindigkeit.

Nachlieferung zu vorhandenen
Heiztischen ohne spezielle Justierung
' moglich.




Beobachtungs- und Phototuben
Die Tuben sind in einer Ringschwalbe
einfach und sicher auszuwechseln. Alle
Tuben inklusive Binotubus besitzen den
Tubusfaktor 1x und haben eine kon-
stante Tubusldnge. Zur Wahl stehen
folgende Tuben:

Schrager, monokularer Einblicktubus
Schrager, binokularer Einblicktubus
Schrager, monokularer Einblicktubus
mit Phototubus

Schrager, binokularer Einblicktubus mit
Phototubus
Photo-Zwischentubus
1,25x) mit Strahlenteiler.

(Tubusfaktor

Zeichenapparat

mit Bildeinspiegelung

Das mikroskopische Bild wird simultan
mit der Zeichenfliche gesehen, das
Nachzeichnen oder Hervorheben von
Strukturdetails wird daher zur ein-
fachen Routinearbeit. Es konnen auch
Zeichnungen, Raster usw. eingespiegelt
werden. Tubusfaktor 1,25x.
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Testsubstanzen

Die |dentifizierung verschiedener Ma-
terialproben ist oftmals durch die Be-
stimmung der eutektischen Tempera-
turen mit den Testsubstanzen moglich.

Glaspulverskala

Mit Hilfe einer Auswahl von Glas-
pulvern mit bekannter Brechzahl lakt
sich die Lichtbrechung von Schmelzen
bestimmen. Dies dient einerseits zur
Kennzeichnung und Identifizierung von
Substanzen, andererseits fur die Ge- |
haltsbestimmung von Gemischen. Die
Lichtbrechung wird im monochroma-
tischen Licht bestimmt, die Filter in den
Filterhalter des Kondensors eingesetzt.
Die Glaspulverskala umfait 24 Glas-
pulver mit Brechzahlen zwischen
1,3400 und 1,6877.

Vakuumsublimationsblock
Zur Durchfiihrung von Mikrosublima-
tionen auf dem Heiztisch unter vermin-

dertem Druck.

Kam ES mit Anzeige der
Belichtungszeit

Halbautomatische Systemkamera fur
die Mikrophotographie mit den Forma-
ten 24 x36 mm, 6,5x9 ¢cm und Polaroid
3%x4%" und fur die Kinematographie.
Der elektronische Verschlu® ermoglicht
Aufnahmezeiten ab '/,,; Sek. Die Ein-
stellung der exakten Belichtungszeit
erfolgt durch Abgleich auf Grinsignal,
Alle Plankompensokulare konnen als
Photookulare verwendet werden.
Mittels eines Registrieransatzes konnen
beliebige Zeichen, wie Pfeile, Zahlen,
Uhrzeiten, auf die Filmebene projiziert
werden.
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Heizbank

Zur Schmelzpunktbestimmung
und schnellen |dentifizierung
organischer Substanzen

® Die Schmelzpunktbestimmung er-
folgt in nur einer Minute!

® Die Untersuchungen konnen mit
einer sehr kleinen Menge von Sub-
stanz durchgefuhrt werden.

® Die Heizbank arbeitet nicht mit
einem Thermometer, das jeweils
nur einen Wert anzeigt; alle Tem-
peraturen des ganzen Bereiches
sind vielmehr in beliebig rascher
Folge an einer grolen, ubersicht-
lichen Temperaturskala leicht ab-
lesbar.

® Temperaturbereich von
+50 bis +260° C.

® Die Heizbank ist auch ein wert-
volles Hilfsgerat fiir den Mikroheiz-
tisch zur Durchfuhrung von prapa-
rativen Arbeiten und von Vorunter-
suchungen.

Nicht weniger als 20—30 Minuten be-
notigt man zu einer Schmelzpunktbe-
stimmung nach dem von BUNSEN
im Jahre 1841 angegebenen und seit-
her allgemein gebrauchlichen Kapil-
larrohrverfahren, Die gleiche Schmelz-
punktbestimmung kann mit unserer
Heizbank in nur einer Minute durch-
gefuhrt werden! Diese beachtliche
Zeitersparnis, die Genauigkeit und die
einfache Handhabung sind diejenigen
Vorteile, die in der Praxis dem tradi-
tionellen Verfahren nach Bunsenimmer
mehr vorgezogen werden,
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Aber nicht allein auf die Schmelz-
punktbestimmung ist die Anwendung
der Heizbank beschrankt. Sie eignet
sich auch vorzlglich zur Bestimmung
eutektischer Temperaturen, zur Fest-
stellung des Reinheitsgrades einer

Substanz, des Vorhandenseins und
Verhaltens von Kristallwasser, zur Be-
obachtung von Zersetzungsvorgangen
und der Flichtigkeit sowie zur Bestim-
mung des Erweichungspunktes ven
Kunstharzpulvern, Dadurch eroffnet sie
Uber die Schmelzpunktbestimmung
hinaus dem Chemiker und dem Phar-
mazeuten weitere wichtige Moglich-
keiten zur Untersuchung oder zur
schnellen l|dentifizierung organischer
Substanzen.

Die Heizbank besteht im wesentlichen
aus einem 360 mm langen und 40 mm
breiten korrosionsfesten Metallkorper,
auf dem durch einseitige elektrische
Heizung ein Temperaturgefalle erzeugt
wird. Der Metallkorper ist durch ge-
eignete Formgebung und unter Wahl
von Metallen verschiedener Warme-
leitfahigkeiten so gestaltet, dal sich
auf ihm ein nahezu linearer Tempe-
raturabfall ausbildet.

Zum Ablesen der Temperatur dient
eine von +50 bis +260° C geteilte
Skala mit im Abstand von 2 zu 2° C
folgenden Temperaturlinien und eine
Ablesevorrichtung, die aus einem ent-
lang der Skala horizontal verschieb-
baren Lédufer mit Zeiger und einem,
zur Berlicksichtigung der Raumtempe-
ratur bei der Eichung, vertikal verstell-
baren Reiter besteht.

In wenigen Augenblicken bildet sich zwi-
schen der festen und der flussigen Phase der
Pritfsubstanz eine leicht erkennbare, scharfe
Grenze.







