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Handhabung des Immefsionsultramikroskops.

Von R. Zsigmondy und W. Bachmann.

I. Mitteilung.

Vor einigen Monaten ist von dem einen
von uns') ein neues Ultramikroskop beschrieben
worden, zu dessen Bezeichnung der Name
lmmersionsultramikroskop vorgeschlagen wurde,
da sowohl zur Beobachtung wie zur Beleuch-
tung lmmersionsobjektive hoher Apertur zur
Anwendung kommen.

Das neue Instrument wird von der Firma
R. Winkel in Gottingen hergestellt.und zeichnet
sich gegeniiber dem Spaltultramikroskop von
H. Siedentopf und R. Zsigmondy, das

bisher hauptsichlich zur Beobachtung ultra- :

mikroskopischer Teilchen in Hydrosolen ver-
wendet wurde, durch grofie Helligkeit aus, wiih-
rend das Dunkelfeld ein so gutes ist, daB die
Kontrastwirkung vorziiglich wird.

Auch ist diz Handhabung, wenn das Ultra-
mikroskop einmal eingestelit ist, eine sehr ein-

1) R.Zsigmondy. Physik. Zeitschr. 14,975--979
(1913). Daselbst finden sich auch die Literatuszitate.

(Eingegangen am i4. Mérz 1914)

fache, indem man mit Hilfe von Trichter,
Schlauch und Kiivette {wie beim Spaltultramikro-
skop) eine Fliissigkeit durch die andere ersetzen
kann, ohne die Einstellung weiter dadern zu
miissen. o

Im foigenden soll die Aufstellung und Hand-
habung des neuen Instruments niher besciwiehen
werden; zunichst sei aber, um das Verstindnis
zu erleichtern, eine kurze, aus der zitierten
Abhandlung entlehnte Beschreibung voraus-
geschickt. ‘ '
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Fig. 2

. Immersionsobjektive héherer Apertur lassen -
sich, wie aus Fig. 1 ersichtlich, nicht so weit nihern,
daB eine Einstellung des Beobachtungsmikroskops
auf ein vormrBeleuchtungsobjektiv B, entworfenes
Sonnenbild moglich ist; um dies zu erreichen,
muflite ein Teil der Fassung, Frontlinse und
Meniskuslinse weggeschliffen und das so ge-
offnete Objektiv wieder vollkommen flissigkeits-
dicht verschiossen werden. Wenn man zum
Verschluf hinreichend diinne Metaliblattchen
wihit, so lassen sich die Objektive so weit ndhern,
als zur Einstellung erforderlich ist (Fig. 2). Aus
verschiedenen Gritnden war auch die Konstruk-
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tion eines neuen, diesem Zwecke angepafiten
Objektivs hoher Apertur erforderlich.

Beschreibung des Apparats.

Das Ultramikroskop ist in seinen wesent-
lichen Teilen in Fig. 3 dargestellt. Das Beob-
achtungsobjektiv By wird mittels Schlittens am
Tubus T befestigt und kann eventuell durch
andere von gréBerer oder geringerer Brennweite
ersetzt werden.

Das Beleuchtungsobjektiv By wird im Schiitten
der Justiervorrichtung J bis zum Anschlag vor-
geschoben; es kann leicht mit Hilfe zweier
Schlitten Sctl; und Sdily mit Mikrometer-
schrauben auf die optische Achse des Beob-
achtungsmikroskops eingestellt werdén. Das
Stativ A ist auf einem Eisentisch der optischen
Bank befestigt, dhnlich wie beim Spaltulira-
mikroskop (vgl. Fig. 6).

C )

Fig. 3

Zur Beleuchtung wie auch zur Beobachtung

von Hydrosolen kommen nur Objektive fiir
Wasserimmersion in Betracht.

Die gegenwirtig von der Firma R. Winke!
ausgefithrten und von uns bevorzugten Objek-
tive haben eine Brennweite von 6 mm bei einer
numerischen Apertur = 1,05 und besitzen eine
aus einem Stiick geschmolzenen Quarzes an-
gefertigte, stark fberhalbkugelférmige Front-
linse, die vorn noch einen konisch geschliffenen
Ansatz aus gleichem Material trigt. Dieser An-
satz erweitert die Frontlinse weit itber das ge-
wohnliche MaB gegen den Beobachtungsraum,
wodurch eine Anzahl Vorteile herbeigefiihrt
werden, z. B. Moglichkeit der Beobachtung im
hangenden Tropfen ganz ohne Kiivette, Ver-
kiirzung des in der Fliissigkeit zuriickgelegten
Weges ‘der Lichtstrahlen (vorteilhaft fiir Beob-
achtung von Parbstofflosungen) usw.

Fig. 4

Wie man aus Fig. 4 ersehen kann, durch-
dringen sich Beleuchtungs- und Beobachtungs-
kegel teilweise, da die Oefinungswinkel iiber
900 betragen. Die vom Teil DCE des Beleuch-
tungskegels herrithrenden Strahlen miissen da-
her abgeblendet werden. Man erreicht dies in
einfacher Weise durch Benutzung der Blenden-
schraube Ss (Fig. 3). Der dadurch herbeigefithrte
Lichtverlust ist- gegeniiber dem Gesamtlicht-
gewinn unbedeutend, da ja nur ein Teil der
von unten kommenden Strahlen abgeblendet
wird, wihrend die Apertur beziiglich der seit-
lich eintretenden Strahlen voll ausgenutzt wird.

Man kann hjer mit Spalt in der Beleuchtung
arbeiten, wie beim Spaltultramikroskop, oder
auch ganz ohne denselben. Das im Ultramikro-
skop ohne Spalt wahrnehmbare Bild hat das
in Fig. 5 dargestellte Aussehen. Die beiden -
Lichtkegel @ und b, der eine vcu den ein-
tretenden, der andere von den austretenden
Strahlen herriihrend, beriihren sich in der Zone
engster Einschnirung (¢). Dieser Zone ent-
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spricht das Bild der Lichtquelle, und ibre Lange Auf diese engste Zone wird das Beobach-

ist gieich der Bildtiefe des verwendeten |,tungsmikroskop eingestellt. = Sie ist bei der
Systems ?). hohen Apertur und der vollkommenen Strahlen-
e vereinigung des angewendeten Kondensors zur

2y Ann. d. Phys. 10, 11 }_1903), -Beobachtung von sehr kleinen Ultramikronen

Fig.
Ultramikroskopisches Bild des Lichtkegels {ohue Bilateraispalt)

besopders  geeignet.  Tatsichlich
konnten in ihr Teilchen wahrge-
nommen werden, die sich im Spalt-
ultramikroskop der Beobachtungvoll-
stindig entzogen hatten. GroBere
Submikronen von Gold oder Silber
leuchten in schdnem Kontrast zur
dunklen Umgebung und kénnen,
selbst wenn ihve Bewegung nicht
durch Gelatinezusatz .verlangsamt
wird,  durch Momentaufnahme als
Piinktchen' photographiert werden.
Die Kontrastwirkiing wird noch er-
hoht, wenn man mittels' eines ver-
stellbaren Okularspalts die Teile a
und b des Lichtkegels abblendet.

Eine solche Prizisionsspaltbiende
mit Trommelteilung ist gleichfalls
konstruiert worden und vorteilhaft
anwendbar bei der Auszihlung ultra-
mikroskopischer Teilchen, wo es
darauf ankommt, die Grofe des er-
leuchteten Raunmes in bestimmniter
Weise abzugrenzen. Dieser Raum
kann auf wenige u® eingeengt wer-
den, und man erreicht dadurch den
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Vorteil, die Kolloidldsungen nicht
allzuweit verdiinnen zu miissen.

Fiir Zwecke der Teilchenzihlung
bei Kolloidldsungen mit lebhaft be-
wegterl Ultramikronen ist es zweck-
miBig, den erleuciiteten Raum nicht
zu kiein (etwa 100 bis 300 u3)
zu wihlen. Man erreicht dies am
besten durch Anbringung eines Pri-
zisions~ Bilateraispalts (PrSp) in der
Bildebene des Kondensors B, und
Beleuchtung desselben mit einem
Fernrohrobjektiv von nicht zu kleiner
Brennweite [Fig. 6]3). Der Spalt
schneidet dann. aus dem ziemlich
groBen Bild der Lichtquelle ecinen
schmalen Streifen aus, der vom
Kondensor By im Priiparat abgebildet
wird (vgl. Fig. 7).

Die Breite bei ¢ kann beliebig
vereugt oder erweitert werden;
.ebenso 1aBt sich die Tiefe des Spalt-
bilds beliebig variieren.

Bei richtiger Einstellung geniigt
es, wie schon erwithnt, einen Fliissig-
keitstropfen auf die Froutflichen der
beiden Objektive zu bringen, um
sofort beobachten zu kdnnen. Sollte
der Tropfen Neigung zeigen, an dev Fassung
des Beieuchtungsobjektivs herunrerzulaufen, so
ist diese etwas einzufetten.

Die Mégiichkeit, im hingenden Tropfen die
Becobachtung anstellen zu konnen, ist dort von
Verteil, wo es sich um Beabachtung von Fliissig-
keiterr handelt, die nur in geringer Menge zur
Verfiigung stehen. Man kann diesen fropfen
forispiilen und durch eineu anderen erseiven,
ohne die Einstellung #dndern zu miissen. Die
Untersuchung ohne Kiivette ist auch zu emp-
fehilen, wenn es sich um ultramikroskopische
Priifung von zihfliissigen Hydrosolen, von
Schleimen oder von Gallerten handeit. — In
viewen Fillen wird man den Gebrauch eines
Fliissigkeitsbehilters C in Fig. 8 vorziehen.

Der hier zur Anwendung kommende Be-
halter wird vielleicht am besten charakterisiert,
wenn man fha mit der in der Abhandlung von
H Siedentopf und R. Zsigmondy be-
schriehenen Kiivette4) vergleicht. Von dieser
Kiivette sind zunidchst die beiden Quarzfenster

% Vygl. H. Sicdentopf und R. Zsigmondy,
Ann, d. Plys. 4] 10, 6 f (1903). -
49 Ann. d. Phys. 10, 9. Fig. 5 (1903).

“Fig. 7

. o . SR .
Jtramikroshopisches Bild des Lichithegels bei Anwendung

des Bilateralspaits PrSp.

entfernt und 1it’ den Prontiinsen der Objektive
vereinigt. Die Rohre zur Ableitung der Flissig-
keit fallt fort, und der iibrige Teil dor Kitvette

Fig. 8

wird aus Metall und Hartgummi hergestellt und
so umgestaltet, da er die aus Fig. 8 ersicht-
liche Form erhilt; er wird mit Hilfe der Fassung
auf das Beobachtungsobjektiv geschoben. Die
Fliissigkeitszufithrung erfolgt von rechts unten
durch ein mit Gummischlanch und Trichter ver-

“bundenes Silberrohr (87). Die einstromende Fliis-

sigkeit fliefit oben frei ab.

Ed &

H



285

Aufstellung.
des Immersionsultramikroskops.

Die Aufstellung des neuen Ultramikro-
skops ist eine verhiltnismiBig einfache, dennoch
aber von dem bisherigen Tvpus mit gleichfalls
seitlicher Lage der Beleuchtung, dem Spaltultra-
mikroskop, so abweichend, daf sie eine spezielle
Besprechung gerechtfertigt erscheinen 14t

Die beiden Immersionssysteme B, und B,
(vgl. Fig. 9) sind in ihren Schlittenfiihrungen
von der Firma R. Winkel bereits so gegen-
einander justiert, da die Ingebrauchnahme des
Instrumentes ohne weiteres erfolgen kann, wenn
die im folgenden beschriebenen Vorarbeiten er-
ledigt sind.

Zunichst versieht man das Mikroskopstativ
mit seinen Objektiven, m. a. W. man bringt Be-
leuchtungs- und Beobachtungssystem -(B; und
By) an ihre durch die Besonderheit der einzelnen
"Schlittenfithrungen ohne weiteres kenntlichen
Plitze5) und montiert das Stativ in einfacher

) Das heifit man fiihrt B, von vorne, By von der
Seite in die zugehorige Schlittenfithrung ein (vgl. Fig.9).

Weise auf der optischen Bank OB (Fig. 6) unter
Benutzung des hierfiir vorgesehenen Untersatzes
U, wobei man es (wie heim Spalfultramikroskop)
bis zum Anschlag an die auf dem Untersatz
befindlichen Leisten vorschiebt und mit den
Feststellschrauben “fixiert. Zu den Vorarbeiten
gehdrt nun vor allem die Ausrichtung der Lichi-
quelle gegen das Beleuchtungssystem B, in
dessen optischer Achse sie angeordnet sein muB.
Die Prisfung, ob dies Erfordernis erfillt. ist, ge-
schieht am besten in folgender Weise: Eine
etwaige seitliche Verschiebung der Lichtquelie
gegen die optische Achse von B; wird vorteil-
haft mittels zweier Lote festgestellt, die man
in der in beistehender Figur 10 angedeuvteien

|

Fig. 10

Weise so anbringt, daB ihre Spitzen die Mitte
der Schiene treffen. Die Lampe wird nun so
weit verschoben, dafl die Schattenbilder der
Lotfiden sich decken® wund gleichzeitig die
Mitte der Tubuséffnung vor 8, durchschneiden.
Dies letztere erreicht man entweder durch Ver-
schiebung der ganzen Lampe um einen gewissen
Betrag?) oder, wenn dies nicht mehr angingig
sein soilte, durch Versiellung der seiilich ver-
schiebbaren Leiste auf dem Untersatz U und
darauffolgende enisprechende Bewegung des
Mikroskopstativs entlang der fixen Leiste.

Ist die Lampe nach diesen Angabeu seitlich
gegen das Mikroskopstativ justiert, so mufl nun-
mehr die Hohenstellung. der Lichtquelle gegen
die optiscae Achse von By gepriift und eventuell
berichtigt werden. Es geschieht dies am ein-
fachsten unter Zuhilfenahme des (seitlich
ganz gedffneten) Spaltes auf Reiter, den man
dem AugenmaB nach in die ungefihre Hohe
der Lichtquelle bringt. Beim Verschieben des
Reiters auf der Bank mud der von dem Spalt
durchgelassene Lichtstreifen in seiner Lage un-

LS

€) Am besten auf einem in den Gang der Licht-
sirahlen gehalienen Stick weiien Papieres festzustellen.

7) Bei Anwendung eines Heliostaten wird eine
entsprechende Verschicbung am Spiegel oder an der
optischen Bank vorgenommen.
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verandert bleiben, er darf wokl grofier und ver-
waschener (bei Annaherung an die Lichtquelle)
bzw. kleiner und schirfer (bei Entfernung von
der Lichtquelle) werden, aber seine Mitte darf
keine Verschiebung nach ober oder unten er-
leiden®). Ist das erreichi, so liegt Spalt und
Lichtguelle (positiver Kohlenkrater} auf einer
Horizontalen. Nunmehr schiebt man den Spalt

nahe an das Mikroskop vnd priift, b der durch |
den Spalt fallende Lichtstreifen in die Mitte der |

kreisrunden Tubusdfinung von T, fallt. Tiifft
dies nicht zu, so kann durch Drehen an der
Triebschaube Sy (am Mikroskopstativ unien) die

Beleuchtungseinrichtung symuwetrisch in  die |
Hohe des Spaitlichistreifens gebracht werden, |!

wobei man zur Vermeidung einer Beschadigung
der Frontlinsé usw. des Beobachtungsobjekiivs B,
den Tubus des Mikroskops hochstellt. Hat man
keinen Spalt auf Reiter zur Verfiigung, so be-
nutzé man zum gleichen Zwecke die Blenden-
scheibe auf Reiter, welche sonst die Beleuch-
tungslinse F (Fig. 6) tragt (nach Eatfernung
der letzteren), eventuell unter Einfiigung einer
noch kieineren Lochbiende.

Nach diesen kieinen Vorarbeiten wird das
Beleuchtungsobjektiv B, {(mit dem auf einem
Schiitten gleitenden Tubus 73) in der Richtung
auf die Lichtguelle zu aus der Fithrung heraus-
gezogen und die Kivette angesetzt. Dies ge-
schieht in der auf Fig. 8 kenntlich gemachten
Weise, wobei man die Kiivette in der Hand
hili. Beim Aufschieben der Kiivette auf B
hangt der Trichter (durch Schlauch mit der
Kiivette verbunden) in dem Halterstativ
{vgl. Fig. 6). Die Kivetie nmfi so gerichtet
weérden, daB sie nach Anbringung des ganzen
Aggregates am Mikroskopstativ mit ihrer Ober-
seite horizontal zu stehen kommt. Das Auf-
schieben auf die Passung des Objektivs speziell
hat mit Vorsicht zn geschehen, um die Metall-
folie, welche den Innenraum des Objektivs nach
aufen abschlieBt, nicht zu verletzen. Dies wiirde
namlich ein spiteres Eindringen von Flissigkeit
oder Dampf in das Objekiiv und damit ein
Tritbwerden der Linsen zur Folge haben kdnnen.
Man kann in solchem Falle die Meniskus- und
Frontlinsen leicht reinigen, da der Inuenraum
des Systems durch eine besondere Einrichiung?)
zuginglich ist (Fig. 11}, Frontlinse samt Fassuny
mit der aufgekitteten Metallfolie sind abziehbar
und der Rawn zwischen beiden Linsen wird
dadurch bequem zuginglich. Die Frontfassung

&) Am besten auf einem in den Gang der Lichi-

stnahl"n ehaltenen Stiick weiflen Papieres festzusteilen.

Physik. Zeitschr. 14, 977 (1913).

tragt Schlitz und Flthrung und ist mitiels Ver-
schraubring festzustellen, so da8 sie nach dem
Qeffnen steis wieder in die richtige Lage gebracht
werden kann (vgl. Fig. 11).

Fig, 11

Beim Fiillen der Kiivette mit der Unter-
suchungsfliissighsit hat man sc zw verfahren,
daB die Luftblasen ans der Schlauchleitung usw.
vorher durch Wasser ginzlich verdringt werden;
dann erst wird die Untersuchungsflissigkeit
eingegeben. Auch bei wiederholtem Fillen muf
das Eintreten von Luftblasen in die Kiivette ver-
mieden werden. Bekommt man einmal schlechte
Bilder, so ist dies (wie auch beim Spaltultra-
mikroskop) fast immer auf Luftblaschen in der
Kiivette zuriickzufithren.

Fiir die erste Untersuchung und das Em»
arbeiten mit dem Immersionsultramikroskop’
eignen sich kolloide L&sungen von Gold oder
Siiber mittlerer TeilchengroBe. Ausgeschlossen
fiir die Untersuchung mit dem derzeitigen Mo-
dell sind #tzende Flussigkeiten (Siuren, Laugen),
tferner harzldsende Fliissigkeiten, Alkohol usw.

Man fiillt die Kiivette mit einem der genannten
Hydrosole und bringt durch Bewegung des Mikro-
skoptubus (Schraube Ma) das Beobachtungs-
objektiv By eben zum Eintauchen in die
Fliussigkeit (Fig. 9). Nunmehr schaltet man die
Beleuchtungslinse Nr. 1 [F] (vgl. Fig. 6) in den
Gang der Lichtstrahlen ein, wobei man sie mit
Hilfe der Schablone an die fiir dieseibe vor-
gesehene Stelle auf der optischen Bank setzt.
Die richtige Hohenstellung von F 118t sich leicht
daran erkennen, dafl der von der Linse ent-
worfene Lichtkreis konzentrisch zu der Tubus-
Sfmung T, des Beleuchtungssystems fallen muf.
Liegt £ zu hoch, seime optische Achse also mit
der Lichtgueile nicht in einer Horizontalen, so ist
es nmmdglich einzustellen, da der von dem Kon-
densor - Beleuchtungsobjektiv entworfene Licht-
kegel in-diesem Falle- so weit nach unten (von
der Horizontalen abweichend) gelagert ist, daB
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die Immersionsobjektive zur Berithrung kommen,

bevor man den Lichikegel scharf abgebildet
Eine etwas zu tiefe Stellung von F ist

sieht.
dagegen schadlos. Bringt man jetzt das Auge
bei nicht aufgesetztem Okular in die ver-
lingerte Achse des Mikroskoptubus, so erblickt
man ein groBeres Bild des Lichtkegels, das im
Gesichisfelde eventuell noch etwas verschoben
durch Betitigung der Schrauben Sy und S,
zentriert wird. DBeobachtet man nunmehr mit
aufgesetztern Okular'®), so bemerkt man
stérende. Helligheiten im Gesichtsfeld.  Sie
haben ihre Ursache darin, daB die Strahlenkegel
beider Systeme sich teilweise gegenseitig durch-
dringen (vgl. Fig. 4). Man beseitigt die storenden
Helligkeiten durch Betitigung der Blenden-
schraube Sy (Fig. 9), wobei man Sp jedoch nur
so weit drehen soll, bis die Blendungen eben
verschwynden sind.

Zur Beobachtung ohne Spalt auf Reiter,
schaltet man ein geeignetes Objektiv zwischen
Lichiquelle und Mikroskop ein [Fig. 6]!%). Hier
sind Linsen kiirzerer Brennweiten zu bevorzugen,
die ein gutes Dunkelfeld im Ultramikroskop er-
geben und es gestatten, ganz ohne einen noch
zwischengeschalteten Bilateralspalt quantitative
Messungen in einem annahernd gut bestimm-
baren Raum auszufithren. Wir verwendeten fiir
diesen Zweck zumeist die Beleuchtungslinse
Nr. 1'?) von R. Winkel; aber auch Nr. 0 und 00
sind bei einem hinreichend kleinen Kohlen-
kraterquerschnitt gut -verwendbar. Auf hin-
reichende Kleinheit des- Durchmessers engster
Kegeleinschniirung ist zu achten, weil es gegen
ein Prinzip der Ultramikroskopie verstofien wiirde,
wolite man die Ticfe der beleuchteten Schicht
groBer wihlen als die Tiefe der FEinstellungs-
schicht'®). Das Fernrohrobjektiv mu so auf der
Bank angebracht werden, da$ das von ihm er-
zeugte Bild in die Biidebene des Kondensor-
objektivs By fallt. Ist diese Forderung mnicht
erfiillt, so scheinen sich die beiden Teile des

i0) Vor dem Aufsetzen des Okulars senkt man
den Tubus des Mikroskops vorsichtig, bis das Gesichts-
feld (ohne Okular betrachtet) gleichmiflig erhellt
erscheint und setzt nunmehr erst das Okular aul
Man hat dann aur noch mit wenigen Drehungen der
Mikrometerschraube M/ scharf einzustellen und das
vielleicht nicht ganz symmetrisch im Gesichtsfelde
stehende Bild vermdége der Schrauben §; und S, weiter-
hin zu zentrieren.
’ 11y Worin man sich den Spalt #rSp wegzudenken hat.

12y Der Durchmesser des Kohlenquerschnittes der
positiven Kohle betrug immer 8 mm, detjenige der
negativen 6 mui.

13 Vol H. Siedentopf und R. Zsigmondy,
Ann. d. Phys. {4] 10, 5—6 (1903).

Lichtkegels "zu durchdringen, die  Strahlen-
vereinigung ist unschon, etwa wie in Fig. 12

- schematisch dargestellt. Durch Verschieben des

Reiters auf der Bank findet man leicht die rich-
tige Stellung; das Bild erscheint dann wie in
Fig. 5 angedeutet. '

Fig. 12

Fiir lebhaft bewegte, also meist sehr kleine
Teilchen, empfiehlt sich die Benutzung lang-
brennweitiger Beleuchtungslinsen (wir verwenden .

zumeist solche von beildufig 100—150 mm

Brennweite, bei Sonnenlicht eine solche von
230 mm Brennweite) in Verbindung mit einem
Bilateralspalt, der an dem Bildorte der be-
treffenden Beleuchtungslinse anzubringen ist'4).
Die einmal fiir den Bilateralspalt gefundene
Stellung!4) bleibt auch bei Verwendung anders-
brennweitiger Beleuchtungslinsen unveridndert
erhalten; diese Stellung wird neben der Stellung
des Mikroskopuntersatzes U daher von der Firma
R. Winkel bei Lieferung eines Instrumentes als
Unverdnderliche auf der optischen Bank oder
einer zugehdrigen Schablone markiert, so dafl

'man den Bilateralspalt einfach mit seinem Reiter

auf die Marke zu bringen 'und auf dem Spalt
selbst durch geeignetes Verschieben des Be-

leuchtungslinsenreiters ein scharfes Bild der

14) Die Ermitteluiig der richtigen Spaltstellung auf
der Bank soll hier angegeben werden, weil Fille mog-
lich sind, wo man diese Arbeit selbst vornehmen mug:
Man bringt zunichst eine kurzbrenuweitige Beleuch-
tungslinse, etwa  Nr. 00, mit Reiter auf die Bank,
priift die Strahlenvereinigung im Mikroskop gewisser-
maBen als Indikator des Zusammenfailens von Be-
leuchtungslinsenbild und Bildebene von B,, worauf
man den Bilateralspalt an den Bildort der Beleuch-
tungslinse fiihrt, den man nach kurzem Hin- und Her-
schieben des Spaltes durch die scharfe Abbildung der
Lichtquelle auf dem Spalt erkennt.



Lichtquelle zu entwerfen hat, um das Instrument
alsbald in Gebrauch nehmen zu kénnen.

Handhabung des aufgéstellten
Instrumentes.

Ist das Instrument einmal aufgestellt, so
l}ann die weitere Handhabing- dulerst einfach
genannt werden Man hat nichts weiter zu tun,

lextung die Untersuchungsﬂusslgkelt éngfullen
Eine Fliissigkeit kann durch die andere efsetzt
werden indem man sie nac‘l Durchspulung}mlt

an die Immérqxonen zweckmaﬁxg’r
Pipettchens, dessen Spltze geexgnﬁ

brochen, so fniissen Kuvette und Ob}ek;rwe sorg-
faltig gereinigt und getrocknet wezéen “

Eine Beschadigung der Immérsionf:ob]ekme
ist bei Einhaltung der erwihnten Vorsichts-
mafiregeln ziemlich ausgeschlossen; wir selbst
haben bei ca. zweijihrigem Gebrauch des In-
strumenies keine solche erlebt.

li. Mitteilung.

Abgrenzung des Raumes helister
Erleuchtung und Ermittelung seiner
GroBe.

Fiir viele Untersuchungen kolloider Lésungen
im Ultramikroskop ist es erforderlich, den
Raum hellster Erleuchtung geeignet abzugrenzen
und seine GroBe inuerhalb zuidssiger Fehler-
grenzen richtig zu bestimmen. Wir haben diesem
Gegenstande eine besondere Untersuchung ge-
widmet, iiber die im foigenden berichtet
werden soll.

Es sei hier vorausgeschickt,
allermeisten kolloidchemischen Untersuchungen
eine genauere Raumbestimmung, wie sie hier
angestrebt wird, nicht erforderlich ist, da die
Teilchenzahl pro Volumeinheit der Hydrosole
in auBerordentlich weiten Grenzen schwankt
und in den meisten Fillen zur Charakterisierung
des- Feinheitsgrades eines Hydrosols die Ermitte-
lung der GréBenordnung der mittleren Teilchen-
zahl und -masse ausreicht. Fir diese Zwecke
wird eine Raumbestimmung mit 10-—20 Proz,
Fehler vollkommen ausreichend sein, da es
weniger auf genaue Ermittelung des Raumes
als auf Beachtung anderer méglicher Fehler-

daf fiir die »
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quellen, die an anderen Orten mitgeteilt sind,
ankommt ),

Man muf sich z. B, davon iiberzeugen, ob
nicht die Hauptmenge der dispersen Phase in
amikroskopischer Form vorliegt, sonst kann
man zu einer ganz falschen Beurteilung des
Hydrosols gelangen.

"In anderen Fillen bei gut charakterisierten
Hydrosolen mit annihernd gleichgrofien Teilchen
wird eine moglichst genaue Bestimmung des

Raumes, in welchem die Teilchenzihlung aus-

gefiihrt wird, erforderlich sein. Dieses Be-
diirfnis ist bereits in den vorziiglichen Unter-
suchungen von The Svedberg? und Sven
Odén?’) ofter eingetreten und wird auch in
Zukunft sich ofter einstellen, so bei Unter-
suchungen, welche im Ipstitut fiir anorganische
Chemie der Universitat Gottingen geplant sind.
Als Vorarbeit fiir diese ist die Untersuchung,
iiber welche im folgenden Mitteilung gemacht
wird, anzusehen.

~ Lichtiege!

Fig. 1
Die horizontale Schraffierung deutet die Spaltbacken .5y,

die vertikale den dunklen Raum im Gesichts-
feld an.

und bz '

) Vgl. z. B. R Zsigmondy, Kolioidchemie
(Lelpzx%lmm, 11,
1. z.B. The Svedberg, Die Existenz der
Molekule (Leipzig 1912).
%) Sven Odén, Der kolluide Schwefel (Upsala
1913).
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Beim Spaltultramikroskop geschieht die Be-
grenzung entweder mit dem Okularmikrometer %)
oder in vollkommenerer Weise mit Hilfe einer
an Stelle des letzteren eingesetzten Netzteilung9).
Die Tiefe des erhellten Raumes im Gebiete
der engsten Einschniirung des Lichtkegels kann
ermittelt werden durch Drehen des Spaltkopfes
um 900 und Ablesen am Okularmikrometer.
Beim neuen Ultramikroskop, bei welchem der
Raum engster Einschniirung, wie an Fig. 1
ersichtlich, eine sehr geringe Liange hat, ist
die erwihnte Art der Abgrenzung nicht durch-
fithrbar. Hier wird dieser Raum zweckmaifig
durch einen im Okular angebrachten Prizisions-
spalt, dessen Schneiden durch s und s in
Fig. 1 angedeutet sind, begrenzt. Das zugehdrige
Spaltokular ist in Fig. 2 abgebildet.

Arbeitet man mit Sonnenlicht, ohne Pri-
zisionsbilateralspalt in der Beleuchtung, so wird
dadurch ein nahezu zylindrischer Raum hellster
Erleuchtung erhalten, dessen Gréie nach Formel

V=1{.rxn
sich berechnen l48t, worin | die Lange, r den
Radius des Zylinders bedeuten®). : Die Groffe
des Raumes kaunn auch durch Auszihlen eines
Hydrosols, dessen Teilchenzahl vorher ermittelt
worden ist, festgestellt werden.

9 H Siedentopf u. R-Zsigmondy, Drude’s
Ann. 10, 18 (1903).

55 Carl Zeiss, Druckschrift Mikro 229, Ultra-
mikroskopie fiir Kolloide {1910).

% Die annahernd geradlinige Begrenzung der Zone
engster Einschniirung des Lichtkegels ist eine Folge
der Bildliefe des Kondensorobjektives; vgl. Drude’s
Ann. 10, 11 {1903). Eugt man die Lange des Zylinders
auf etwa 2 bis 3 p ein, so lallt sich eine Abweichung
von der geradlinigen Begren/um der Stralilen in der
Langsrichtung nicht mehr fests stelien.

Fig. 3

Fiir viele Zwecke empfiehlt sich die Ein-
schaltung eines Bilateralprézisionsspalts (PrSp
Fig. 3 und Fig. 6 der vorhergehenden Abhand-
lung), der vom Spaltultramikroskop ilbernommen
ist, in den Gang der Beleuchtung. Man erhilt
dadurch einen annzhernd parallelepipedisch
begrenzten hellen Raum, dessen

Fig 2

Spaliokutar, links: Ohufargehduse mit Spalt von
oben gesehen; rechts: Okular abgenormmen.

GroBe sich leicht variieren 148t.
Wiahlt man ihn nicht zu klein,
so kann man seine Dimensionen
mit geniigender Anndherung
feststellen. ’

Der Bilateralspalt der Firma
Winkel. hat etwas gréfere
Dimensionen als der von der
Firma Carl Zeiss; der Spalt-
kopf ist in Fig. 3 abgebildet. Er
besitzt zwei Mikrometerschrau-
bentriebe & und S;, welche
die Stellung der Spaltbacken
in zwei zueinander senkrechten
Richtungen zu regeln gesiatten.
Die Fig. 3 zeigt die gewdhn-
liche Lage der beiden Mikro
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metertriebe S, und Sy zueinander. S, der
feinere Trieb, liegt seitlich, S; oben in der
Verlingerung des Dornes, welcher in den Reiter
pafit. &) betatigt die Regulierung der Breite
des ,Lingsspaltes® a &; S; diejenige des ,Quer-
spaltes® ¢ d (Fig. 4).

Fig. 4

Dieser Spalt wird in der in Fig. 6 der vorher-
gehenden Mitteilung dargestellten Weise in
die Bildebene des Beleuchtungsobjektivs By ge-
bracht und von diesem betriichtlich verkleinert
im Priparat abgebildet.

Die Tiefe des Spaltbildes a‘ b entspnc}: der
Dimension a b des Lingsspaltes, die Breite des
Spaltbildes ¢’ d’ der Dimension ¢ d des Quer-
spaltes. Man ermittelt die beiden Dimensionen
2’ b und ¢ d' mittels des Okularmikrometers
oder in der spiter eingehender zu erdrternden

-Weise mittels des Spaltokulars, die Tiefe wie
beim Spaltultramikroskop nach Drehen des
Spaltkopfes um 90? in der Richtung des Pleiles
(Pig. 3). Dadurch wird der Langsspalt a &
(Fig. 3 und 4) vertikal gestellt und projiziert

sich als Querdimension, die der mikrometrischen

" Messung - zuginglich ist. Um seine Abmessung
genau feststellen zu kénnen, ist es noch erforder-
lich, den Querspalt ¢ d so weit einzuengen, daf
das Bild kleiner wird als die Einstellschicht des
Beobachtungsmikroskops, weil sonst die {iber
und unter der Einstellschicht befindlichen Hellig-
keiten die Grenzen verwischen und die Dimen-
sionen a’ b’ za grof erscheinen lassen.

Nach erfolgter Tiefenmessung dreht man

den Spalt in seine urspriingliche Lage zuriick, |

offnet den Lateralspalt ¢ d soweit als erforder-
lich und kann zur Bestimmung der Breite des
Spaltes schreiten?). -

Zur Abgrenzung in der Langsrichtung dient
das erwihnte Prizisionsspaltokular Fig. 2, desden

7) Die Raumbestimmung wird um so genauer, je
breiter der Lateralspalt geofinet wird, or darf natiir-
lich nicht weiter gesfinet werden, als der Durchmesser
des auf ihn projizierten Bildes der Lichtquelle betrigt.

Trommelteilung mit Hilfe eines Objektmikro-
meters ohne Deckgias geaicht werden muf.
Wir verwandten "dazu ein mit Diamant geritztes
Objektmikrometer der Firma Carl Zeiss. Da-
bei ist die vorgeschriebene Tubuslinge 180 mm
selbstverstandlich einzubalten, ebenso bei der
Beobachtung. Die Aichung der Trommelteilung
ist nicht ganz leicht, da der Spalt biof fiinf Teil-
striche des OUbjektmikrometers umfafit und die
Diamantstriche der Teilung keine ganz scharfe
Begrenzung haben. Wir bestimmten den Mittel-
wert aus Ober 60 Einzelmessungen. Derselbe
betrug ir 100 Trommelieile 3,20 pu8). Die Tiefe
des Spaitbildes soll die Tiefe der Einstellungs-
schicht (Tiefenperspektive oder Sehtiefe) des
Beobachtungsmikroskops mnicht iiberschreiten,
sondern tunlichst um einen gewissen Betrag
hinter derselben zuriickbleiben. Die letztere 148t
sich annihernd nach den von E. Abbe. ge-
gebenen FPormeln berechnen®). Da die Be-
stimmung der darin enthaltenen Werte aber
mit einer betrichtlichen Unsicherbeit behaftet
ist, wird man besser tun, diese Grafe direkt
zu bestimmen. Man kann das in der von
H.Siedentopf und R. Zsigmondy ange-
gebenen Weise tun (Zerlegung des erleuchteten
Raumes bekannter Tiefe in eine Anzahl Bilder),
oder unter Benufzung der Mikrometerschraube
des Mikroskops durch Bestimmung des Bereichs,
innerhalb dessen ein bestimmtes, mit dem Auge
fixiertes Teilchen deutlich wahrnehmbar ist, vom
ersten Auftauchen bis zum Eben-Undeutlich-
werden. Die erstere Methode scheint sich
besser fiir starke VergréBerungen, bei welchen
die Fokustiefe sehr gering ist, die letztere fiir
schwichere VergroSerungen zu eignen. Obgleich
die direkte Bestimmung der Sehtiefe keine sehr
gut iibereinstimmenden Werte liefert, lieB sich
immerhin aus zahlreichen Einzelmessungen 19)
feststellen, dall die Sehtiefe in der von uns ge-

8) Ein dritter Beobachter erhielt unabhangxg aus
20 Einzelmessungen einen Wert = 3,22 u.

% Vgl. z. B. L.Dippei, Handbuch der allge-
meinen Mikroskopie 1, 202 (Braunschwexg 1882).

1% In der Regel wurde eine mit Goldhydroso!
versetzie achtprozentige warme Gelatineiosung auf die
Frontfliche der beiden Objektive gebracht und nach
dem Erstarren durchschnitfen. Nach Hochziehen des
Tubus reinigte man das Beobachtungsobjektiv von der
anhaftenden Gallerte, versah es mit einem Tropfen
Immersionswasser und sieltte auf die in der am Be-
leuchtungsobjektiv befindlichen Gallerte enthaltenen
Submikronen mittierer Helligkeit ein, . Durch Hoch-
stellen oder Senken des Mikroskops mittels der Mikro-
meterschraube ermittelte man den Bereich der Sicht-
barkeit eines . Einzelteilchens. Die -Gailerte hatte
einen Brechungsexponenten von 1,359,
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brauchten Kombination (Wasser-Immersions-
objektiv 6 mm, n. Ap. 1,05 mit Okular 5/U
der Firma Winkel bei 180 mm Tubuslinge)
fiir die Augen verschiedener Beobachter grofer
war als 3.5'¢. Die Tiefe der erleuchteten Schicht

wurde darum stets bis auf 3 ¢ und darunter
eingeengt. ‘

Eine Anzahl Sehtiefenmessungen sind in
folgender Tabelle zusammengestelit. Die Zahlen-
angahen hedeuten Trommelteils der Mlkrometer-
schraube a

1,2 u.

Einzelwerte Bei ciner
anderen Serie worden

gefunden:
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Dis genauere Ermittelung der Tiefe der
erfeuchteten Schicht hat uns anfangs grofle
Schwierigkeiten gemacht, so einfach es auch
ist, einen upgefihren Anhalt itber diese Dimen-
signen durch Ablesung am Okularmikrometer
zu erhalten. Die Eintel lung des letzteren ist

nicht fein genug, um eine Linge von 2 bis
3 » mit groBerer Genauigkeit als etwa 10 Proz.
Fehler zu schitzen. Auch kommen noch andere
Fehlerqueilen in Befracht, die erst in der letzten
Zeit bei Anwendung des Spaltokulars Fig. 2
aufgedeckt wurden.

Wir haben daher fiir die genaueren Raum-
bestimmungen in der Regel das letztere benutzt
und sipd in der Tat, nach Auffindung der ge-
eigneten A!bextsmethgden zu sehr befriedigenden
Resultaten gelangt.

Es seien zundchst einige VorsichtsmaBregeln
angegeben.

"Der Raum hellster Erleuchrning hebt sich
nur dann geniigend deutlich von der Umgebung
ab, wenn er mit Ultramikronen, die einzeln
mgh; mehr sichthar sind, homogen erfiillt ist.
L};‘fsprﬁngiigh wurde eine Annﬁherung an dieses
Ziel erstrebtf, indem man ein mit Submikronen
erfiilltes Qoldhydrosol langsam durchstréomen
lieB; wir ziehen aber jetzt vor, amikroskopische
Hydrosole zu verwenden. Diese Hydrosole
mitssen genfigend stark opaleszierend sein, um

Zwecks

den hellen Raum mit scharfer Umgrenzung
deutlich kenntlich zu machen.

Frither wurde kolloide Kieselsjure dafiir
verwendet, bedeuiend besser eignet sich aber
koiloider Schwefel, wie man ihn leicht heim
Altern der Raffo’'schen Hydrosole erhili!h,
Erst die Anwendung derartiger lichtstarker
Hydrosole hat ¢s ermdglicht, auch bei Bogen-
licht Tiefenbestimmungen, bei welchen der Spalt
Fig. 3 nach beiden Richtungen eingeengt werden
muf}, mit geniigender Genanigkeit auszufithren.
Auch fluoreszierende Farbstoffe wie Fluoreszein
in sehr verditnnter Lisung scheinen nach
den Erfahrungen der letzten Zeit fiir diese
geeignet zu sein.

Sonnenlicht eignet sich nicht nur wegen

-seiner gréferen spez. Helligkeit viel besser

als " Bogenlicht fiir ultramikroskopische {Unter:
suchungen, sondern ist auwch fiir Raumbe-
stimmungen und Tefichenzihlungen dem letz-
teren vorzuziehen. Wo es angeht, sollte man
daher mit Scurrealicht arbeiten.

Fiir volle Belenchtung des Bilateraispalts ist
natiirlich Sorge zu tragen; anch soll man, um
den toten Gang der Schrauben auszuschalten
und Resultate, welche zu verschiedenen Zeiten
gewonnen wurden, vergleichbar zu machen, die
Mikrometerschrauben des Spaltes bei der Ein-
stellung stets in einer Richtung drehen. Wir
habent es uns zur Regel gemacht, alle Spalt-
triehe in der Richtung der Einengung des Spaltes
zu bewegen. Bei der Auszidhlung sehr heiler
Teilchen mufi man geeignete Lichtfilter in den
Gang der Beleuchtungsstrahlen einschalten, um
die Helligkeit der Submikronen herabzumindern.
Es kommt sonst leicht vor, dafl Teilchen, die
auferhalb der erlenchteten Schicht sich be-
finden, durch Strahlen, die von den glinzend
erleuchteten Submikronen ahgebeugt werden,
sichtbar gemacht und mitgezahlt werden. Da-
durch wird der Raum scheinbar vergrifert;
auch- kleine Unvollkommenheiten der Strahlen-
vereinigung werdea von sehr hellen Teilchen
sichtbar gemacht, withrend weniger helle Teil-
chen nur dann gesehen werden, wenn sie sich
im Raume hellster Erlenchtung selbst befinden.

Breitenmessung. Die Bestimmung der
Querdimension (rechts, links) gestaltet sich bei
Einhaltung der erwihnten VorsichtsmafBiregein
sehr einfach und fiihrt zu recht genauen Werten.
Man stellt den Bilateralspalt ebenso wie™ er

nachher bei der Teilchenzihlung berutzt wird

1) Es ist darauf zu achten, daB diese Hydrosole
von iiberschiissiger Schwefelsdure und von Schwefel-
wasserstoff vorher béfreit werden.
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(Fig. 3) und mift mit Hilfe des Okularspaltes,
indem man diesen parallel zur Richtung der
Achse des Lichtkegels stellt, weit 6ffnet und
dann so weit einengt, bis die Grenzen des Spali-
bildes ¢ d‘ eben von beiden Schneiden des
Okularspaites beriihrt werden.

Die Ablesung an der Trommelteilung ergibt
die zu messende Breite. Die Uebereinstimmung
der von verschiedenen Beobachtern auf diese
Weise gefundenen Werte ist, die nstige Uebung
vorausgesetzt, vorziiglich, wie aus folgender
Tabelle 1 ersichtlich ist.

Tabelle 11

Trommelteile ] Trommelteile Zah}
des des Mefickulars Be- der Einzel-
Lateralspaites | (Spaltokulars) obachiter werte
7 835,313 A 10
835,61%) B 10

1) ZﬁrBerechnungder Lineardimension in u mufiten
von den beobachteten Werten noch 50 Trommeiteile,
entsprechend der wahren Nullstellung, abgezogen

Tiefenbestimmung. Zur Bestimmung
der Tiefe der erleuchieten Schicht, die in der
Regel kleiner als 3 u gehalten wird, ist es
erforderlich, den Spaltkopt des Bilateraispaltes
Fig. 3 um 909 zu drehen und dem Lateral-
spalt ¢ d so weit einzuengen, daff das Bild ¢’ &
kleiner als etwa 3,5 ¢ wird. Bei der Drehung
des Spaltkopfes wird nimlick die urspriingliche
Tiefe als Querdimension in der Richtung
rechts — links projiziert und kann so ausge-
messen werden. Die urspriingliche Linge des
Spaltes projiziert sich aber als Tiefe. Diese soll
die Tiefe der Einstellungsschicht aicht iiber-
treffen, weil sonst die auBlerhalb derselben

daf} die gemessene Dimension 25,1 g betrigt. Durch
direkte Schitzung mit dem Skalenokular wurde von
einem sehr geiibten Beobachter als Mittetwert 25,4 ¢
erhalten,

%) Die Uebereinstimmung dieser Mittelwerte bis
auf Einheiten der Trommelteilung ist eine zufillige;
aber auch die Einzelwerte dieser Messung stimmen
bis auf hochstens 2 Proz. Abweichung miteinander
iberein. Einzelwerte dieser Messung fir A: 826, 826,
835, £38, 836, 835, 843, 835, 841, 838; fir B: 836,
825, 834, 839, 839, 842, 841, 838, 825, 837. Ein Be-

werden. 100 Trommelteile entsprechen 3,20 4, so | obachter C erhielt folgende Einzelwerte: 840, 832, 834.
Tabelle I ~ -
Tiefenmessung. Sonnenlicht; Einstellung de;s Langsspalts: konstant 8 Trommelteile.
Querspalt Spaltokular Zah} Brennweiten
Objekt Nr. cd ‘ Tﬁ:;xl'ztz;lé?t%i;:n der Einzel- | Beobachter de{‘Belethtungs-
Trommelteile|  Mitielwerte werte linsen in mm
1 7 159 5 B 150
2 7 160 5 A 150
3. 7 165 10 B 100
4 7 163 10 B 230
5 7 162 10 A 230
6 2 144 5 B 150
7 2 140 S A 150
Kolloider _
Schwefel 8 2 144,3 10 B 100
nach Raffo 9 ) 150 10 R 230
10 2 149 10 A 230
11 0,5 135,4 5 B 150
12 0,5 133,2 i} A 150
13 0,5 1132,2 10 B 100
14 0,5 -135,0 10 A 230
15 0.5 134 10 B 230
Fluoreszein | 16 0,5 136,2" 10 B 230

Die Messungen der Tabelle Il gelten fiir Sonnenlicht; fiir Bogénlicht sind die Werte in Tabelie [l

angegeben.
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Tabelle Ii

Tiefenmessung. Bogenlicht;

Einstellung des Léiﬁgsspalts: konstant 8 Trommelteile.

: B Querspalt Spaltokular * Zahl Brennweiten
: Ablesung in R )

Objekt Nr. cd Trommelisilen | d€f Finzel- | Beobachter |derBeleuchtungs
‘ Trommelteile]  Mittelwerte werte linsen in mm
i 1 7 156,7 10 B 100
'S 2 7 152,2 10 A 100

3 0
g -
N 3 2 1425 10 B. 100

5 o 4 2 1433 10 A 100
T &
3 - 5 0,5 132,8 10 B 100
v} 6 05 - 133,2 10 A 100

Die fiir die richtige Querspalttiefe ¢ d (0,5 Trommelteile) erhaltenen Werte fiir Bogenlicht
und Sonmnenlicht sind in Tabelle IV zusammengestellt.

Tabelle IV

Tiefenmessung; samtliche Werte fiir engste Querspaltstellung (0,5).
{Zusammenstellung.)

o (14 0,5 135 10 A 230
e |12 0,5 1332 5 A 150
3)13 05 1322 10 B 100
21 0,5 135,4 5 B 150
5115 0.5 134 10 B 230
a6 0.5 136,2 10 B 230
i 5 05 1328 | 10 B 100
Ay 6 0,5 133,2 | 10 A 100
M. W. 1340

liegenden erleuchteten Schichten die zu messende
Dimension vergréflern, was aus folgender
Tabelle Il zu ersehen ist.
Vorsichtsmafiregeln, so kénnen die verschie-
denen Beobachter sehr gut iibereinstimmende
Mittelwerte erhalten

Berechnet man unter Beriicksichtigung der
Nullpunktkorrektion fiir den Okularspalt den
Raum hellster Erleuchtung, so erhilt man aus den
Werten des Beobachters A: 25,13><2,672><2
= 134,3 u3, aus den Werten des Beobachters B:
25,14 ><2,69><2=135,3 u3, falls der Raum in
der Langsrichtung mittels des Okularspaltes
(vgl. Fig. 1) auf 2 u eingeengt wird.

Voraussetzung fiir diese gute Ueberein-
stimmung ist allerdings sorgfiltige Arbeit und
einige Uebung des Experimentators.

Immerhin ist es mdglich, da noch unbe-
kannte, konstante Fehler die Raumbestimmung
falschen. Daher war es von Bedeutung, durch
eine ganz unabhingige Methode die Korrektheit
jener Bestimmung zu erweisen. Eine derartige
Pritffung war moglich durch Auszéhlen der Sub-
mikronen eines Hydrosols mit ann#hernd gleich-

Beachtet man diese’

grofien Teilchen sowohl im Spaltuitramikroskop
wie im Immersionsultramikroskop und Berech-
nung der Teilchenzahl pro Kubikmillimeter
Hydrosol aus beiden Beobachtungsreihen. Ueber-
einstimmung der so ermittelten Werte ist be-
weisend fiir die Richtigkeit der Raumbestimmung.
Fiir diesen Zweck mufite der Raum im alten
Ultramikroskop etwas genauer ermittelt werden,
als fir die gewdhnlichen kolloidchemischen
Untersuchungen erforderlich ist. Auch muSte
man geeignete kolloide Goldldsungen fiir diese
Untersuchung mit annihernd gleicher Teilchen-
groBe herstellen, denn Vorversuche hatten er-
geben, daf bei ungleicher GroBe der Sub-
mikronen im neuen Ultramikroskop betrichtlich
mehr, bisweilen 10—20mal soviel Teilchen
gesehen wurden wie im alten. Es ist dies
darauf zuriickzufithren, da8 kleinere Ultra-
mikronen vom [mmersionsultramikroskop sicht-
bar gemacht werden konnen, die im Spait-
ultramikroskop der Beobachtung entgehen.
Raumbestimmung im Spaltultra-
mikroskop. Wie erwihnt, ist im Okular der
Firma Carl Zeiss eine Netzteilung angebracht;
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die in einem Quadrat dieser Teilung im Gebiete
engster Kegeleinschniirung befindlichen Sub-
mikronen werden nach der bekannten Methode
von H. Siedentopf und R. Zsigmondy
ausgezéiblt. Zur genaueren Ermittelung  des
dazugehorigen Raumes ist es erforderlich, den
Flacheninhalt eines von den Strichen der Netz-
teilung umschlossenen Quadrates festzustellen.
Die Dicke dieser Striche kann nicht mehr ver-
nachldssigt werden, und man ist daher genétigt,
dieselbe zu bestiminen und in Abzug zu bringen,
wenn man mit dem Objektmikrometer die Lange
mehrerer Quadrate bestimmt und daraus die
Seitenlénge eines Quadrats berechnet; oder man
. mufl die InnenmaBe des Quadrats selbst fest-
stellen. Beide Methoden wurden angewendet.

Die Teilung des Objektmikromerers ist aber
viel zu grob, um eine direkte Messung dieser
Dimensionen zuzulassen. Es wurde daher ein-
mal mit dem Abbe'schen Zeichenapparat so-
wohl -Netzokular wie Objektmikrometer gleich-
zeitig (bei 160 mm Tubuslinge) auf ein Zeichen-
papier fibertragen und die sehr stark ver-
groferte Zeichnung dann mit dem Millimeter-
maBstab asusgemessen. Qder man photogra-
phierte Netzteilung und Objektmikrometer gleich-
zeitig und benutzte die Photographie zur Fest-
stellung der Innenléinge eines Quadrats, eventuell
auf mikrometrischem Wege,

Die erste Methode ergab fiir die Innen-
lange li eines Quadrats (160 mm Tubuslinge)
li=7,71 u; die zweite li="7,79 p als Mittelwerte
einer Anzahl von Bestimmungen '),

Die Tiefe des Raumes engster Einschniirung
wurde nach Drehung des Spaltkopfes um 900
nach " bekannter Methode durch Messung mit
dem geaichten Okularmikrometer- oder auch
durch Schitzung ermittelt. Sie betrug fir
unsere Einstellung des Bilateralspaltes annidhernd
5 u bei einem moglichen Fehler von 5 Proz.
Auch hier wurde mehrfach sorgfaltig gepriift,
ob die Bildtiefe des Beobachtungsmikroskops
(D* mit dem Huyghen'’s Netzokular Nr. 4 der
Firma Carl Zeiss, 160 mm Tubuslange) die
Tiefe der erleuchteten Schicht iibertrife. Sie
wurde von verschiedenen Beobachtern zu ver-
schiedenen Zeiten gepriift. Die direkte Messung
fithrte stets zu Mittelwerten der Bildtiefe, die

4) Beriicksichtigt man die Dicke der Striche nicht,
so erhdlt man anndhernd den von der Firma Carl
Zeiss angegebenen Wert 9 u; es ist iibrigens zu be-
achten, dab die Quadrate untereinander nicht ganz
gleich sind, was bei genaueren Messungen, als den
vorliegenden, beriicksichtigt werden miiite.

zwischen 6 und 10 u lagen, ja, bei jiifigeien
Beobachtungen zuweilen 10 j fibertrafed 15),

In der Regel wurde vom Verschwinden des
ersten Beugungsringes bis zim Ebeti-Undeatlich-
werden cines in diinner Gelatinegallerte “ein-
gebetteten Teilcheris diich nede Beuguiigs-
erscheinungen eingestellt. Wililte than als Ma8
der Bildtiefe die Distanz, lings welcher das
Teilchen mittlerer Helligkeit iiberhaipt, wenn
auch undeutlich, bemerkbar ist, so erhélt man
etwas hohere Werte, als im ersten Falle.

Da bei der Auszihlung der Ultramikronen
auch undeutliche Teilchen mitgezahlt werden,
so konnte man unbesorgt die Tiefe der er-
leuchteten Schicht etwas groBer als 6 u wihlen.
DaB man bei 5 u Tiefe die Einstellungsschicht
nicht iibertrifft, geht u. a. auch daraus hervor,
daf} alle Teilchen scharf sichtbar sind.

Ranmvergleichung Zur Auszihlung
kam eine geeignet verdiinnte kolloide Gold-
18sung mit anndhernd gleichhellen Teilchen.
Bevor die Zahlung im Immersionsultramikroskop
vorgenommen wurde, wurde eine wasséergefiillte
Kiivette in den Gang der Lichtstrahlen einge-
schaltet und in diese so lange chinesische Tusche
gebracht, bis die Ultramikronen in beiden
Instrumenten gleich hell erschienen. Die Zahlung
im Spaltultramikroskop ergab fiir einen Raum
von 299 u3 die Teilchenzahl 1,70 als Mittelwert
von 130 Einzelbeobachtungen. Die Zihlung im
Immersionsultramikroskop ergab fiir einen Raum |
von 216 u® 1,21 Teilchen. Daraus berechnet
sich fiir das Spaltultramikroskop 5,69 . 10¢
Teilchen proKubikmillimeter, fiir das Immersions-
ultramikroskop aber 5,60 . 105, -also in recht
guter Uebereinstimmung !8).

Fiir die meisten ultramikroskopischen Unter-
suchungen, bei welchen in der Regel Hydrosole
ungieicher TeilchengroBe vorliegen, geniigt die
Angabe der Groflenordnung der mittleren Teil-
chenzahl oder Masse. Man wird sich dann mit
einer anndhernden Raumbestimmung begniigen,
selbst wenn der Fehler derselben 10—20 Proz.
betrigt. In einzelnen Fillen wird es jedoch
bei Untersuchung iiber Zusammenhang zwischen
TeilchengrdBe und physikalischen und chemischen
Eigenschaften besser definierter kolloider Lo-
sungen wiinschenswert sein. den Raum mog-

15) Nach der Abbe’schen Formel erhilt man bel
Einsetzung der von L. Dippel, loc. cit,, fiir ein nor-
males Auge angegebenen Werte eine kleinere Bild-
tiefe, ndmlich etwa 3 .

1) Die Zihlung an einem Mastixhydrosol mit
etwas ungleicher Teilchengrofie gab eine etwas weniger
gute Uebereinstimmung mit etwa 10 Proz. Abweichung
der Teichenzahl pro ¢ .
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lichst genau zu kennen. In solchen Fillen
diirfte es von Wert sein, die Méoglichkeit zu

haben, den Raum hellster Erleuchtung SO genauw:

als moglich festzustellen.

So hat The Svedberg gelegentlich seiner
Untersuchungen iiber die Brown’sche Be-
wegung hervorgehoben, daB die Tiefe des
optisch abgegrenzten Volumens im Spaltultra-
mikroskop nicht genau definiert ist17),

Aus vorliegender Untersuchung geht hervor,
daB der optisch abgegrenzte Raum hellster
Erleuchtung sich beim Immersionsultramikroskop
recht gut ausmessen lafit, und es ist wahr-
scheinlich, daff auch beim Spaitultramikroskop
die Tiefe einer genaueren Definition zugénglich
ist, wenn man sie etwa mit einem Spaitokular
ausmifit und die iibrigen hier angegebenen Vor-
sichtsmaBregeln beachtet.

1M The Svedberg, Die Existenz der Molekiile
(Leipzig 1912), 149.

Zur Vereinfachung der Abgrenzung eines

‘Raumes bestimmter GroBe fertigt die Firma

R. Winkel einen Spalt mit unverinderlichem
und als vorteilhaft erprobtem Abstande der beiden
Spaltbacken, welche den erleuchteten Raum nach
der Tiefe hin abgrenzen sollen, an, wihrend
die seitlich den Raum begrenzenden Backen
entfallen (Fixspalt). In gleicher Weise dient zur
Beobachtung und Begrenzung des Kegelbildes
im Gesichtsfelde ein Okular, in welchem durch
je zwei zueinander senkrecht stehende 0,2 mm
breite Striche ein schmales, rechteckiges Feld
abgegrenzt wird, in dem man die: Teilchen-
zéhlung vornehmen kann.

Von den Herren W. A. Patrick, K. Hiege
und G. King wurden wir bei einzelnen Messungen
in bester Weise unterstiitzt und sprechen ihnen
hiermit unseren Dank aus.

Gottingen, im Marz 1914.

Institut fiir anorganische Chemie.

Ueber Beryliiumborate,

Von B. Bleyer und L. Paczuski (Minchen).

Das normale Hydrat des Bors, B(OH);s,
die Orthoborsidure, die sowohl in freiem Zu-
stand als auch in ihren Salzen bekannt ist,
ist eine sehr schwache Saure; dies zeigt sich
aus der Leitfahigkeit ihrer wisserigen Losungen,
die ihr unter den sehr schwachen Sduren den
Platz zwischen Schwefelwasserstoff- und Zyan-
wasserstoffsdaure gibt, und aus der stark aus-
geprigten Tendenz des Boratanions analog
denen zahireicher anderer schwacher Siuren
(z. B. Kieselsdure) zur Bildung komplexer und
selbstkomplexer Molekelarten.

Die Borate sind teilweise sehr kompliziert
zusammengesetzt, da sie sich sowohl von der
normalen S#ure als auch von kondensierten
Siauren ableiten kénnen. Borate, deren Zu-
sammensetzung sichergestellt ist, gehoren
einem der Typen: 3MeO, BO;—1,5Me0,
BO3—2MeO, BO3 und MeO, B an') und
sind nur in geringer Zahl bekannt und be-
schranken sich in der Haupisache auf die
Borate der Alkalien. Die Borate der schwachen
Kationen konnen nur durch Schmelzen von
Borsiureanhydrid mit dem betreffenden Metall-
oxyd gewonnen werden, da sie durch Wasser

sehr schnell und weitgehend hydrolysiert und.

schon durch die Kohlensiure der Luft zersetzt

Y LeChatelier, Compt. rend. 113, 1034 (1503).

(Eingegangen 4. Mérz 1914y

werden. Da der Hydrolysengrad der Alkali-
borate schon ein betridchtlicher ist, mu8 fiir
die schwicheren Basen die Hydrolyse erheblich

. groBer werden und eventuell zur Ausfillung der

schwerloslichen Metallhydroxyde bzw.
fithren.

An dem Beispiel des Silberborates haben
R. Abegg und A J. Cox? in- grundlegender
Weise die Bxldungsmﬁglichkelt der Borate fest-
gestellt und im allgememen folgendermaBen 3)
interpretiert.

Aus der Losung eines Metallsalzes, dessen
Hydroxyd und Borat schwer loslich ist, kann
durch Zusatz eines Borates, in dessen Ldsung
BOy’- und OH'-Ionen vorhanden sind, ein
Gemenge seines Borates und seines Hydr-
oxydes ausfallen. Das Verhiltnis von (OH’)
zu (BOy’) ist abhingig und steht im gleich-
zeitigen Gleichgewicht mit dem Verhiltnis von
Metalloxyd : Borat, das wieder gleich ist dem
Verhiltnis ihrer Loslichkeitsprodukte L, und
Ly. Bei Nichterfiillung dieser Bedingung kann
nur ein Bodenkorper ausfallen. Welcher von
beiden ausfillt, oder ob beide ausfallen, lehrt
folgende allgemeine Ueberlegung:

) R Abegﬁ und A. J. Cox, Zeitschr. {. physik.
Chem 46, 1 (1904) und Zeitschr. f. Elektr. 9, 892 (1904).

g f\begg Herz Abegg sHandbuchderanorg
Chem. 3, 1. Abtlg., 3

-oxyde



