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Gebrauchsanweisung

fiir den Mikroschmelzpunkt- und Sublimationsapparat Nr, 182 £,
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Teileverzeichnis :

1.) Metalldose des Heiztisches mit eingebauter elek-
trischer Heizeinrichtung.

2.) Quecksilberthermometer von 0° - 360°.
%.) Bohrungen zur Aufnahme von Sublimationsné@pfchen.
4

.) Hochglanz polierte, geschwirzte Metallplattchen
zur Aufnahme des Priparates.

) Anschlues fiir die elektrische Helzung.
) Abdeckglasplatte.
.) Auflegelupe zur Temperaturablesung.

) Eternitplatte als Unterlage und zur Verschiebung
des Heiztisches wahrend der mikroskopischen Be-
obachtung.

9.) Pinzette zum Auflegen der Deckglaschen auf das
geschwarzte Metallplattchen oder auf die Subli-
mationsnapfchen.

10.) Regulierwiderstand mit Ampéremecter.
11.) Verbindungskabel vom Heiztisch zum Widerstand.

12.) Verbindungskabel vom Widerstand zur Wandsteck-
dose.
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I. Verwendungszweck des Apparates

Dor Mikroschmelzpunkt- und Sublimotionsapparat nach L.Fuchs
ist ein Bechelf zur physilnlischen Anolysc. Er dicnt cinere-
seits zur Identifizierung lzleinstcr Substanzmengen, durch
Bestimmung des Schmelzpunktcs bei gleichzeitiger mikrosko-
pischer Boobachtung, nnderscite zur Bestimmung von Sublime~
tionstompernturcn, zur Reinigung oder Isolicrung von Stoffen
durch Sublimation bei bestimmton Tomperaturen, wic tboer-
houpt zur Feststcellung milirosiopisch criennborer Verdndcrun-
gen ciner Substanz wahrend des Erhitzeng innerhald des Tom-
peroturberciches von  ca. 30° ¢ bis 360° C.

Die mikroskopischc Beobachtung erfolgt durchwegs bel seitli-
cher Beleuchtung in der Aufsicht (Auflicht).

In der pridparativen organischon Cheomie, bel der Darstcllung
und Untersuchung oft nur in schr geringer Menge vorhandener
Stoffe, und in der chemischen Toxilzologic bictet die Mikro-
schmelzpunktbestimmung - cventucll in Verbindung mit der
Mikrosublimation - nicht nur an sich grosse Vorteile gegen-—
iiber andercn Mcthodon, sondern stcllt oft dic cinzige Mog-
lichkeit dar, eine Substanz zu identifizicren.

II. Beschreibung des Apparatcs :

1.) Der Heiztisch.

Der Heiztisch besteht aus eincr clclktrisch gehelzten Metnll-
platte, diec in einer Metalldosc cingcbout ist. Dic Dose ent-
halt den Heizkorper; ihre Grundplattc tragt drel Asbest-
fiisschen und ist ausserdem durch cine isolierende Zwischen-
schicht gegen eine nllzu starke Hitzoousstrahlung abge-
schirmt.

Die vom Rand der Dose iiberr~gtc Mctallplatte ist mit einer
Nut zur Aufnahme dos Thermomctcrs verschon und besitzt ausse
dem zwei geschwdrzte zylindrischc Bohrungen von 12 mm Durch-
messer und 2 vozw. 3 mm Ticfe. Dicsc Ausnchmungen dicnen

zur Aufnahme klciner Sublimotionsndpfchen aus Glas,

Gegen die Aussenluft ist der Apparat durch cino auflegbare
Glasplatte mit matticrtem Rond geschutzit. '

Die Temperatur an der Oberfldchc dor Metallplattc wird mit
cinem Quecksilberthermometer gomesscn, das in dor oben er-

Mikro 534d - Ing.C./Rot.800537.




g 3 o

wahnten Nut dor Mct~llnlatie cingcbaut ist.: Dic Quecksilber-
~mpulle des Thermomcters befindet sich nahczu in der Mitte
der Platte. Dic Tempernturskalo ist krelsfdrmlg angeordnct
und umfoest coin Temperaturbercicia von 0° bis 3%00 C.

Als Unterlage fiir die zwischen zwel Deckglaschen befindliche
Substanz dient bei der Mikroschmelzpunktbestimmung ein ge-
schwarztes, suf Hochglanz poliertes Metallplattchen von

25 x 25 mm, das bei seltilchem Auflicht die Konturen der
gubstanzteilchen gegen den dunklen Hintergrund hell aufleuch-
ten léasst,

gum Auflegen der Deckglicchen aurf das geschwarzte Metall-
pliattchen ist dem Apparat ecinc hiczu geeignete Pinzette bei-
gegeben,

Das Absuchen des Objektfoldcs, wie iberhaupt die Einstcllung
des Heiztisches in jode boliebige Lage erfolgt durch Verschie
bung der rechteckigean Tternitplatte ( 10 x 20 cm ), auf wel-
cher der Heiztisch ruht. (Siche Abschnitt III und IV.)

Die zwei Steckstifte dicnen zur Aufnahme des Verbindungska-
bels von Helztisch zum Regulicrwiderstand.

2.) Der Regulierwideorstand mit Ampoéromcter.

Der Regulicrwiderstand wird cinerscits an den Heiztisch,
mittels Verbinduagskzabel, andcerscits nit dem zweiton Kabel
an die Netzleitung angeechlosson.

Dor Widerstand ist als Einhcitswidorstand fir dic drel ge-
brauchlichsten Netzepannungen von 110, 150 und 220 Volt ge-
baut und hat auf sciner Riickscitc vicr Steckstifte, dic paar-
weise je cinor der genonnten Netzsponnungen cntsprecchon.,

Dic zusammengehdrigon Steckstifte sind mit ciner Xlnmmer,

bei welcher dic Spannung nngogeben ist, bezelchnet; die
Rupplung des Kabols ist also immor an jenes Steckstiftepaar
zu steclen, das der tatsichlich vorhandenen Netzspannung
entspricht i

Der Regelwiderstand enthilt weitere noch einen 8chalter zum
Tin- und Ausschalten des e¢loktrischen Stromes.
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III Das Aufstxllo* der Avparatur
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1.) Mikroskontigeoh,

Das zu verwendende Mikrosliop muss mit elinem Metall-Objekt-
tisch vers thn scin. Fin 5""+ﬂu‘n1ULwon ist ungeeignet, da
er durch dic Hitze Schaden leddon wilrde.

2.) WlKIOSkulgw_dfngT.

Der ctwa vorhandcno MIk?u::qn“c“a”n:oz ist zweckmiissig et-

was zu scnkcen um cinc Zceschadigulg do“ Ovtik beim Verschic-

ben des Apoa“\tc am Migrosk 01.3vh wihreond der Arbelt si-~
.cnor zu vermoidoe:

J

3') Préparatklcgggﬁ,

Dic Praparatzlemacn eind vom Miroskoptisch zu cntfernen,

L.) Aufstollon ces Heiztisches,

: Auf dem Mikroskeptiech wird zurgchst zur Erhéhung der Reil-
bung cin Rundfiltor von G - 10 cm Durchmcssor und darauf die
Eternitplattc dcraxrs “u-bo1“0+ daes sic zu beiden Seiten des
Mikroskoptischee ungefaklr g ~Ichwuit hervorragt. Dann schraubt
man den ulkrO"”ObLWDuh roch und stetlt den Heiztisch - in der
durch die Beschriftung dos ThCImO’Ct«?E gegebenen Loage - in
die Mittc der Etcrnitplatto.

fa
4
L

Die Beschriftung der ImeerUu“€HWIn cer Thermometers ist so

angeordnet, dnss ¢ic Zahlen cuf dom vom Boobachter entfern—

ter liegencen Halibkrels aufl der LﬂﬂulnnIty, ~uf dem dem Beob-

achter naher licgenden Enlblrels ouf der Ausscnscite des
‘.Thormombtcro cingeétzt sind. Bei richtiger Lufstellung des

Heiztisches gind dahor dic Tomperaturzahlen in richtiger

Lage ablesbar.

5,) Beleuchtungsvorrichhtung.

gur Beleuchtung ann jedc normalce Tischlampe verwendet wer-
den. Steht einc Mikrochopicrlomyce zur Verfigung, so wird man
zweckmissig dicsc boeniitzen.

6.) Mizrosikzop=-0Opnsil,

Die Optik ist nach deor gewinechseon Goqnmtvcrgrésserung zZu
wiahlen. Do jodoch cin bestimmter Cbjckiabstand nicht unter-
schritten werdecn konn, i1st cla stizkeres ”bgo rtiv als Reichert-
Achr.3, Eigenvergrdsserung 10 x, nicht zuléselg. In Verbin-
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dung mit cinem Huygens-Otular 10 x gibt dicscs Objeltiv
cine Gesamtvergrosscrung von 100 x, dic im allgemeinen voll-
standig ausrcicht,

zur Erziclung noch stiarlcrer Gesamtvergrosscrungen kdnnen
Huygons-Qularc oder orthosl:opidchc Gularc mit stérlerer
Eigenvergrosscrung beanitzt werdon.

Empfchlenswert ist dic Verwendung cines Reichert-Achromat-
objeltives 3¢, cincs hitzofeston Spezinlobjetives mit un-
verlzittoton Linsen. Dic Eigenvergrosscrung dieses Objektives
ist ebenfrlls 10 x.

7.) Verbindung des Heiztisches mit Widerstnand und Netz.

Der Ahsehluss des Eciztisches on don Widerstond und des Wi-
derstandes an das Netz erfolgt untor Beachtung des im Ab-
gehnitt II dicsor Gebrouchsanwcibung Gesagton. Dic Anschluss-
gtifte am Widerstand fiir dic Verbindung zum Helztisch sind
mit H.T.bezeichnot.

IV. Allgemcines tbor die Arbeitsweisc mit dem Mikroschmelz-

o o S o B St B B e W Sl P B e P o B ) D o B Y S S et Gl

1.) Beobachtungéweisc und Bolcuchtung.

Dic Beobachtung der zu schmelzenden Xristalle und der sich
bei Sublimationsversuchen nuf dcm 2ls Vorlage dienenden
Deckglaschen bildenden Beschdége crfolgt im auffallenden
Licht. Die Xristnllc bezw. dic noch dem Schmelzen cntstan-
denen Trdpfchen treten dabei ouf dunllem CGrunde hell leuch-
tend hervor. Das auffallcendc Licht wird cinfach durch Be-
leuchtung des Heiztisches mit cincer scitwérts stehenden
Mikroskopicrlampe von schrég oben crzielt. Wic bereits er-
wahnt, kann hiezu auch cine normale Tischlampe verwendet
worden, deren nach oben ausgestrahlte Licht abgeschirmt ist,
Das Licht soll nicht stecil,sondern moglichst schrdg von oben
auf den Heiztisch fallen.

Die Entfernung der Lichtquellc vom Heiztisch ist vor allem
von der Lichtstiarke der Lompe abhingig, soll aber im allge-
meinen nicht weniger 2ls 15 cm betragen.

Die seitlich aufgestellte Lompe licfert gleichzeitig auch
das fiir die Ablesung der Temperatur notwendige Licht. Nur
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bei Verwendung ciner xleinen Typc cincer Mikroskopierlampe
ist eine belicbige zusdtzlichc Bolouchtung bezw. cine gute
Beleouchtung des Arboitsroumes notwendig.

Bei gutem Tageslicht kann ohnc jedo kiinstliche Lichtquelle
gearbeitet werden.

2.) Aufbringen der Substanz zur Mikroschmelzpunktbestimmung.

Die Substanz, deron Schnelzpunlkt bestimmt werden soll, wird
ouf cin Decligliaschen (Grossc hochsteons 20 x 20 rm, Dicke

0.1 - 0.2 ma) aufgebracht und nit cincm Declkgléschen derscl-
ben Grossc bedeckt. Dic bendtigte Substanzmenge ist sehr ge-
ring; ja es ist geradezu schlccht, vicl Substanz zu voerwen-
den, Haufig geniigt ctwn cin Millionstcl Grormm oder noch weni-
ger. Nur bel Substsnzen, dic unterhaldb des Schmelzpunktes
leicht fliichtig sind, ist cs notwendig ctwas mechr zu nehmen.
Grossere Kristnllec oder groberc Partilclchen miissen entspro-
chend zerkleinert werden. Einc vorausgchende Trocknung der
Substanz in Exsiilkator ist in dor Regel nicht notwendig, da
geringe Mcengen von Fecuchtigkeit beim Erwdrmen aus der Sub-
stanz zwischen den beiden Deckgliechen leicht cntweichen
oénnen.,

Handelt es sich um dic Mikroschmeclzpuaztbestimmung cines
Mikrosublimates, so wird dos Decliglas nit dem anhaftenden
Sublimat, dic Xristdllchen noch oben, mit cinem Deckglas
gleicher Grosse bedeclkt.

Die genau ilbercinander licgonden Deckgléschen nit der da-
zwischen befindlichen Substonz werden nit der dem Apparat
beigegebenen Pinzette auf das berecits auf dem Heiztisch
liegende geschwirzte Metallplattchen (poliertc Fliche nach
oben) gelegt. Durch Verschicben des gnnzen Heiztisches mit-
tels der Eternitplatte bringt non diec Substanz genau unter
das Objektiv des Mikroskopes und lberzcugt sich durch Sen-
ken des Mikroslzoptubus (bei gleichzeitigen Einblick) von
der richtigen Lage des Priparatcs. Nun schiebt man die Ab-
deckglasplatte, nachdenm man den Tubus etwas gehoben hat,
von der Seite lber den Rand der Heiztischdose und senkt
wieder beil gleichzeitigem Einblick den Mikroslkoptubus vor-
sichtig, bis die Kristallec deutlich sichtbar werden,

3,) Aufbringen der Substonz zur Mikrosublimation.

Die Sublimation ciner festen Substanz kann entwéder zwischen
Deckgléaschen, wie auch mit Hilfc der Sublimationsndpfchen
ausgefiihrt werden. Im crsten Falle nrbeitet man wie bei der
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Schiiclzpunktbestimaung liber dem geschwérzten Metallplattchen
und lecgt zunindest auf zwel gegeniiberlicgende Rdnder dcs un-
teren Deckglaschens, das dic Substanz - sei es als Pulver,
sci es als uarcincs Sublinat (Uasublinntion) - onthdlt,
schmale Glasstreifen, auf dic dmnn ~1ls Vorlage das zweite
Decl:glaschen aufgelegt wird., Dic Diclze der Glasstreifen rich-
tet sich noch der gewiinschten Sublimntionshdhe (Dechglas—

bis Objeottragerdictce). Mon lnnn selbstverstiandlich auch nit
Glasringen arbeiten.

Licgk jedoch dic LOsung cincr Substwnz vor, dic durch Sub-
lination von allenf~lls vorhnndcncn Verunrcinigungen getronnt
und der Schaclzpuniztbestimnung zuginglich gemacht werden soll,
dann verwendet mon dic Sublimntionsndpfchen., Als Losungs-
mittel werden meist niedrig sicdende orgonische Fliissighkei-
ten (Acther, Chloroform ctc.) in Botrncht kommen, jedenfalls
sind sie anderen Losungsuittcoln nit hohercom Sicdepunlit vor—
zuziehen. Das Sublimationsnapfchen oaus Glos wird in die ent-
speechcnde 3ohrung des Heiztisches gostellt und der Heiztisch
auf einc etwas hoherc Temperntur gebrocht als den Sicdepunlkt
des verwendeton Losungsmittols ontspricht. Nun bringt non die
Losung aus ciner Xapillarc in klcinon Tropfen in die Hitte
des erwarnten Napfclicns. Dobol nuse jeder Tropfen sofort
verdunsten., Noch deil vollstandigen Vordunsten der Losung

legt mon nmit der Pinzette cin Decliglas auf das Ndpfchen,
verschiebt mittels der Etcornitplatic don Heiztisch soweitd,
dass der Rand dos Glasndpfcucens geradc unter das Objoktiv des
MiZrosliopes zu licgen Lkouat und schorf zu schen ist, Dadurch
hat man gleichzeltig das ilrosizop ~uf dic Unterscite des
Decligléaschons cingestellt und knan nach ciner leinen wei-
teren Verschicbung des Apparates, reclche dic Mitte des
Napfchens untor doas Mitroszopobjoitiv bringt, boim weitceren
Erhitzen ( Temperotursteigerung ) leicht feostetollen, ob

sich bercits cin Sublinntionsbeschlag bildet bezw. wie dic-
ser beschaffen ist. Mit dor Pinzcttc ist ¢s lecicht noglich,
‘die als Vorlnage dicncnden Declzglaschen nuf dem heisscen Appoa-
rat auszuwechscln, falls dics notwendip sein sollte (Frak-
tioniertc Sublimation). Durch Auflegen eincs befeouchteten
Filtrierpopicrstiicl:chens, den in der Mitte cin Loch. ausgo-
schnitten wurde (zur Beobachtung), oan das Deckglédschen

auch ctwas gelzihlt werden.

Sublinationen zdnnon mit oder ohne ~ufgelogter Abdeckhplatte
auscofithrt werden. Wird bei Tomperaturen, dic wesentlich

iiber 100° licgen,sublimicrt, so ist cs zweclkmissig, den Appa-
rat wenigstens teilweisc nit der Glasplatte abzudecken, un
die starke Warmcousstrohlung von dor Miliroskopoptil: abzu~
halten.

¢./Rot. 300537,
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4,) Dio Temperaturnblesung.

Die Temperaturablesung erfolgt mit Hilfe der Auflegelupe,

die auf der Abdeckglasplatte lings des Thermometers verschoe
ben wird. Um bei gleichzeitigem Einblick in das Mikroskop-
okular mit dom anderen Auge die Tcmperatur ablesen zu konnen,
dreht man den ganzen Heiztisch mittels der Eternltplatte so
weit, dass das Endc des Quecksilberfadens, also der abzule-
sende Temperaturbereich, geradc untcrhalb dieses Auges zu
liegen kommt.

5.) Temperaturanstieg.

Der Temperaturansticg wird am bcsto% 80 goregelt, dass unge-
fahr innerhalb der letzten 5 bieg 10” vor dom zu crwartenden
Schmelzpunkt dic Temperatur nur etwa 2° pro Minute steigt.
Unterhalb dicsces Grenzborciches wird man im allgemginen -

um Zeit zu sparen - rasch crhitzen, z.B. 10 bis 20° und mehr
in der Minute, doch mucs men rechtzeitig, d.h. wenn das Ther-
mometer noch cine um cuweg 15 - 20° niedrigerc Temperatur
zeigt, als dem o crwartonden Schmelzpunizt entspricht, die
am Ampcremcter des Widerstandcs ableskarc Stromstidrke so-
weit herabsetzon, dass der richtige Temperaturanstieg einge—
halten werden kann. Wird dona der Tcmperaturansticg lang-
samer nls 2° pro Minu%c, chnc dass der Schmelzpunkt der Sub-
stanz errcicht ist, crhoht man dic Strortstarke wieder in ei-
nem entsprechenden Ausmasse,

Als Anhaltspunkt fiir dic mit den verschicecdeoncen Stromstarken
erreichbaren Temperaturberciche, in denen nur cinc Tempera-
tursteigerung von ctwa 1 - 20 pro Minutc cintritt, kann fol-
gende Stromstarketabellc benlitzt werden

Stromstarke Temperatur- Stromstarke Temperatur-

bereich berecich
0.6 Amp. ....... Lo - 50 orad 1.6 Amp. ...195 - 210 Grad
Ol % sonosps 50 - 60 Lol W i enEll = 2855 W
0.8 " ,...... 60 - 75 1.8 v ,,...225 - 240 v
09 % censsus B =90 ¥ 1.9 v .....240 - 260 v
1,0 8 s #3 5 i 90 - 105 2,0 " .....260 - 280
e R 105 - 120 = L PO 280 - 300 "
10 - S 120 - 135 28 M e s 00 = Skb 0
1.3 B . s s 135 - 155 2.3 o eave dlD = 330 .0
10 155 - 175 2t 230 - 350
L.B ¥ ey 175 - 195

Mikro 5344 - Ing.C./Rot.800537.




- 9
o,

Ist olso z.B. zu erwarten, dass der zu messende Schmelz-
punkt bel ctwa 1500 licgt, so stellt mon zundchst den Wider-
stond - jc n~oh der gewlinschten Raschhecit des Temperatur-
~nstieges - auf eine Stromstérike eln, nit der eine entspre-
chond hohere Temporatur crreicht werden koénnto. Zeigt das
Thermometcr ~uf ctwa 1%35°%, dann stellt man den Widerstand
auf 1.3 Ampore d.h, so ein, dass die Temperatursteigerung

- bis zum Schmelzpunkt nicht mehr als 2° pro Minute betragt.

Bei leicht fliichtigen Substanzon ist eln moglichst rasches
Frhitzen untcrhalb des Schueclzpunliites besonders empfehlens—
wort. Mon “onn in colchen Fzllen ~uch im Bereich des Schmelz-
punktes dic Tomperatur ws 3 - 4° pro iinute steigern, ohne
dadurch dic Gennuigkeit der Bestimmung wescntlich zu gefahr-
den.

Liegt der Schmelzpunkt einer Substanz schr niedrig, z.B.

bei 35°, so kann man, folls kein entsprechender Zusatzwider-

stond vorhanden ist, eine Temperaturstelgerung von nur 20

in der Minutc in dor Weise errcichen, dass man mit der lein=-
‘ ston cinsteollbaren Stromstarke ( 0.6 Am.) arbeitet, den

Strom aber immor, wenn dic Temperatur zu rasch steigen soll-

te, unterkicht.

Bevor ein ncuer Heiztisch in Verwendung genommen wird, ist
es zweckmissig, den Apparat orfen - 2lso ohnc Abdcckplatte

- etwn eine hnlbe Stunde auf ungefghr 150° anzuhcizen, um
cin Beschlogen der Abdeclhglasplattc mit Wossertropfchen wih-
rond des spatercn Arbeitens zu vermeiden.

V. Allgemcine Richitlinien fir dic Untersuchung von Substanzen.

g e B AT L DN e SRR —

1.) Besprechung des Schmelzvorganges.

Als Schmelzpunkt wird jene Temperatur bezeichnet und am Ther-
momotor cogelesen, bei der gerade alle Xristdllchen geschmol-
zen sind.

' Nur bei verhiltnismissig wenigen Substanzoen bleiben die Xri-
stnlle und Partilelchen unter dem Miltrosiop bis zum Eintritt
dos Schmelzens unverandert., Bei den meisten Substanzen sieht

mon wihrend des Erhitzens vor dem Erreichen des Schmelzpunlk-
teos verschiedenc Veranderungen, dic darin bestehen, dass die
substonz sich wmlogors und vor allem, dass gle vom unteren

Deckglas ~uf die Unterselte des obercn Deckglasces sublimiert.
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Dicsc Sublimotion Lonn erst unmittclbar vor dem Errcichen des
Schimeclzpunl:tes oder schon viocle Grade vorher cerfolgen. Das
Ausschen und dic Form dicscr Sublimate linnn verschieden sein,
ncoben kristollinischen Sublimaten Lomaen nuch Tropfchen vor

‘ (nicht mit Schaclztrdpfchen verwechseln). In manchen Fgllen
sublinicrt nur cin Teil, in anderen Fallen die Gesomtnionge
der Substonz nuf dic Untcrecite des oberen Deckglasces, Im
letzteren Falle sicht man nur die Sublimote schmelzen, in er-

: stercn Fallc sowohl dic urspriiagliche Substanz wice die Subli-
nate.

Bei der Schmelzpuakisbestimmung unter dem Mikrosikop konn man
dernach, abgeschon von allea andercon Vortcilen ~uch bei einer

‘reinen einheitlicher Substonz meiur choralkitcristische Eigen-
8

chaften cerkcanern. ©ls teil der {blichen Makrobestimmung in
Kapillarrohrchen,

2.) Xristallwasserabgabe.

Das Entweichen von Erictnllwassor 1iest sich bei der Mikro-
schmelzpunkibestimmung oftv deutlich verfolgen. Hiufig kann

* man dies an dem Triibwerden der vorher klaren und durchsich-
tigen Kristalle erkennen.

Wahrend der Schmelzpunktbestimmung (ebenso bei Sublimationen)
¥ kénnen durch Verschicben does Deiztisches mittels der Eternit-
platte leicht alle Substanztcilchen der Beobachtung zuge-

fihrt werden.

3.) Unreine Substinzen und Substanzgemische,

Bei unrcinen Substanzen odcer Substanzgemischen lassen sich
durch dic Mikroschmclzprunltbestimmung 0ft wertvolle Feststel-
.1ungen machen., Manchmal Rann man crlkenncen, dass zwcicrlel
Substanzen mit verschicdencm Schmelzpunkt vorhanden sind. Um
dics zu crmoglichen, sorgt man dafiir, dass die cinzelnen Kri-
stallchen und Partikelcheon im mikrosizopischen Priparat mog-
1 lichst wecit auscinander liegen und sich nicht boridhren. Bis-
weilen sublimicrt bei der Schmelzpunktbestimmung die eine _
Substanz an dic Untorscitc des oberen Deciiglases, wiahrend die
anderc auf dem untercn Deckglas zuriickbleibt. In andercn Filee
len kann man durch Mikrosublimation mchrere Substanzen eines
‘Gemisches trenncn ! Traltionierte Sublimation ) und die Subli-
mate dann getrennt der Schmelzpunktbestimmung unterwerfen,
Man zann fiir die Untersuchung von unreincn Substanzen mit dem
Milkroschmeclzpunkt—- uvnd Subliuationsapparat naturgemiass kein
allgemein giltiges Schema angoden; es soll hier nur betont
werden, dass dic Mcthode fiir dicsen Zweck bel ciniger Erfah-
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L.) Zersctzungserscheinungen,
Bei Substanzen, di) vater Zersetzung schmelzen, leistet die
Mikromethode cboeni menr als die Ubliche Makrobestimmung.
’ Ein grosser Vorte itroscamerzpunktapparates ist da-
bei die uobllch"o o, mit der Temperoatur rasch anzusteigen,
o) carc Wertc und schiarfere
h . geliongt ce unter dem Mikro-
Z o) kuc zu crkennen. Ist man im
b rveréndert oder unter Zersetzung
geschmolzen ist, so Lldssl iaa das geschmolzene Priparat er-
kalten. Wenn di himelnc dabel wieder kristallisicrt oder
erstarrt, so xonn wen dorit acchmals cine Schmelzpunlkibe-
stimmung vornehmen. Fin uvaverdaderitcr Schmelzpunkt spricht
dafiir, dass die Substanz unzorsetzt schmilzt.

wodurch man oft PTroduzicr
Schmelzpunlte crl )

£

5

L5

(o)
et

&gj' ;

i
S- Tl

1

)
glzop auch die Zercotz
Zweifel, ob die Subs

5.) Mischschmelzpunte,

Mischschmelzpunkto -assen sich ouf dem Milroschmelzpunkt-—
apparat cbenso bestimuen, wie beili den iiblichen Makrometho-—
den. Es ist abor darauf z aeaten, 4oss die beiden Sub-

¢ stanzen fein gepulvert und L;nig j;h“JCLt sind und das Ge-
misch im milkroslkopischen Prix in cincm Haufchen dicht
beisarmen liecgt.

' 6.) Untersuchung Lcicht fliichticer Substonzen.

Bel sehr lcicht fltck+,g-u Substonszen Znann ¢s vorlkommen,
dass bel langsamen Temperaturanstileg dic Substonz sich

schon verfliic nt;gt nut, bevor dor 50um01apUﬂ zt errcicht

ist. Meist geniligt ce in dicscon Fallen, dic Tcmperatur zuerst
rasch onsteigen zu lassen. Sollte sich die Substanz trotz-
dem schon vorher veriflichtigen, so muse sic zwischen den
Deckgléaschen luftdicht ol AgCSCﬂlOuSOL WuIdCﬂ. In solchen
Fallen sind Deckglaschen verschiedener Grosse au verwenden
u.zw. muss das oberc Decliglas kleiner sein. Der Abschluss
kann denn leicht durch Uaranden z.3, mit Caleiumcascinat

, erfolgen. Gepulvertes Casein (Casein.pur.) wird mit warmen
Wasser in cinecm Schiélchon zu cinem homogenen Brei angeriihrt,
dann frische Kalkmilch solange zvugerithrt, bis dné dicle
Masse entsteht, dic vom Rithrstdbchen nicht mchr abtropft.

J Diese wird dann in ciner diinnen Schicht auf die Riander des
Tleineren (oberen) Deck c“mucu aufgoetrogen, dos auf das
grosscre DGC“gluu mit deor Suo“t(mz leicht oufgepresst wird,
Die Massc muss Uber den Rond des oberon Decl:glascs reichen,
soll aber mdglichst nicht zwzuchcr dic beiden Decligliser ein-
dringen. Das Praparat zomnt donn zum Trocknen in den Exsikl
tor. Statt Calciumcaseinat konn man auch maonsche kaufliche




“ 12 .

Porzollankittc, z.B. sogcenomnten Elcephontenkitt verwenden,
dic nur nit Wossor nnzurciben sind, Ein ~nderer zwecknissiger
Zitt wird crhaltcon durch Verrciben von soviel trockenen
Bloioxyd nit Zonz.Glyzerin, dass gerade noch cine gtreich-

+  Dbare Mossc cntsteht. Das mit diesem Kitt umrandete Praparat
onn noch co. 2 Stunden fir die Mikroschmelzpunktbestilrrung
vorvendet worden. Der Xitt beginat cret bei oa. 3000 zu er-
weichen.

6,) Mikrosublinmntion.

Bei Mikrosublimotionon Zonnen ~lle in Betracht oumenden
Fol-ftoron nnch Belicbon berlclsichtigt und variiort werden
verninderter oder Atnogphidrendruclk, XKihlung, Grosse des
.Sublimnti ons~bstondes, Doucr der Sublimnticn, Eilnhaltung
cincr bostirmten Sublimotionstomperantur. Dazu lommt noch
dic U8glichkeit, dic Sublimotionsvorginge unter dem Milro-
skop zu verfolgen, woe in viclen Fallen von grosscu Vorteil
igt, Fiir die Sublimntion in Tokuum unter dom Mikroskop dient
die Mikrovalruunglocke nach Xofler, cine auf einc lecine
Glasplatte ~ufgeschliffenc: ca. 7 ma hohe Glocke mit cbener
oberer Wand und scitlich angebrachten Rdhrchen zum Anschluss
an don Valruwischlauch. (bezw. Wasscrstrahlpunpe).

o]

gur Durchfiihrung der Sublimation unter vermindertom Druck
vird cinc klecinc Menge Untersuchungsmaterial auf die untere
Glasplatte der Mikrovakuumglocke gebracht. Das zum Auffan-
gen des Sublimates bestimmte Deckglas ruht auf einem Glas-
ring, dessen HEohe je nach dem geowinschten Sublimationsab-
stand bis zu 4 mm beliebig gewahlt werden rann., Zum Einfet-
ten des Schliffes zwischen Mikrovakuumglocke und Glasplatte
beniitzt man am beston Ramsayfett zdh. Es ist darauf zu ach-
. ton, dass sich innerhalb der Glocke an deren Innenwanden

und auf der Glasplatte kein Fett befindet, weil dieses subli-
miert. Die Mikrovakuumglocke wird an die Wasserstrahlpumpe
angeschlossen, mittels der sich ein Queclksilberdruck von

- 11 bis 12 mm erreichen ldsst. Eine Xihlung des als Vorlage
dienenden Deckglischens zann in der Weisc erreicht werden,
dnss man das Declhiglas mit cinem Tropfchen wasserfreien
Glyzerin an die Inncnseite der oberen Wend der Milkrovaluum—

; glocke klebt und die Glocke von ausscn durch Auflcgoen einer
zur Beobachtung in der Mitte durchlochten Filtrierpapier-—
scheibe kithlt, dic man durch Auftropfen von Wasscr feucht
halt. Beim Arbeiten mit der Mikrovaruumgloclhe ist die Glas-
obdeckplatte des Heiztisches fortzulassen.
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