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1. Beschreibung des Gerdtes

VELOMET interphakoea und VELOMET interphakoed sind Inter-
ferenzmikroskope die die objektive Messung von Gangunter-—
schieden an Phasenobjekten ermoglichen.

AuBerdem konnen photometrische Messungen transparenter bzw.\
reguldr reflektierender Objekte durchgefiihrt werden.

Das VELOMET interphakoed ist das Mikroskop fiir objektive
Gangunterschiedsmessungen im Durchlicht und enthilt als
Grundgerdt das PERAVAL-interphako.

Das VELOMET interphakosa ist das Mikroskop fir objektive
Gangunterschiedsmessungen im Auflicht und enth&élt als Grund-
gerdt das EPIVAL interphakoe.

Die bisher bei interferometrischen Untersuchungen erreichten
Reproduzierbarkeiten der MeBergebnisse werden mit dem VELCMET
interphako bei wesentlich kiirzeren MeBzeiten entscheidend
erhoht. 7
Manche interferometrischen MeBaufgaben konnten mit Inter-
phakomikroskopen z.B. wegen zu starker Streuung der MeBwerte
an Objekten geringster Schichtdicke oder starker Strukturier-
ung oder zu langer MeBzeiten an zeitlich schnell verdnder=-'
lichen lebenden Objekten nicht gelost werden. _
Mit dem VELOMET interphako ist eine sichere Bewdltigung die-
ser Probleme moglich.

Dank der objektiven Anzeige des Interferenzzustandes hangt

die Reproduzierbarkeit der MeBergebnisse nicht mehr von der
Ubung oder dem Ermiidungszustand des Beobachters ab. Als

~ Indikator dient bei der Messung der Zeigerausschlag eines

elektrischen MeBinstrumentes.

Aus den genannten Vorteilen resultiert eine starke physische
und psychische Entlastung des Beobachters und die Mdglich-
keit der Auslastung des Geridtes iiber den vollen Arbeitstag.

Unter glnstigen Bedingungen ist mit dem VELOMET interphako
eine Reproduzierbarkeit der GangunterschiedsmeBwerte auf
0,5 nm m6glich (homogenes Objekt mit A £ 45 nm, kle.ae Bild-
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aufspéltung);,Im'ailgemeinen entspricht die Standardabﬁeichung
der Einzelmessung s mit dem VELOMET interphako der des Stand-
* ardfehlers des Mittelwertes Sn einer visuell ausgefilhrten

MeBreibhe von 10 Einzelmessungen. ’
Als Grundgerat fir das_VELOMET interphako kann auch das nit
der Ergédnzungseinheit Interphako ausgeriistete AMPLIVAL pol
eingesetzt werden, so daB interferometrische Probleme der
Polarisationsmikroskopie am gleichen Gerdt vorteilhaft ge= -
16st werden konnen. '
An das VELOMET interphako 1éBt sich der Heiztisch ~20° ...
+80° C und die Heizkammer 400° C ansetzen.

Demit lassen sich Brechzahlverldufe in Abhangigkeit von der
Temperatur bestimmen.

Arbeitstisch

Auf einem Arbeitstisch mit schwingungsgedimpft gelagerter
Tischplatte ist beim VELOMET interphakoea das EPIVAL inter-
phako, beim VELOMET interphakoed das PERAVAL interphako durch
Schraubverbindung befestigt. '

Zur bequemen Bedienung der MeBtrommel des Interferometers

ist eine einstellbare Armstiitze auf dem Arbeitstisch angebracht.
Der reproduzierbaren Beleuchtung der Objekte dient eine auf
dem Tisch montierte umschaltbare Beleuchtungseinrichtunge

An dieser ist riickwdrtig eine werkzentrierte Halogenleuchte
6V 20W angesetzt, die aus einem im Tisch eingebauten elek-
trischen Versorgungsgerdt gespeist wird,

Zwei Schalter dienen zum Einschalten der halben oder vollen
Lichtstdrke der Leuchte.

Seitlich an der Beleuchtungseinrichtung lassen sich mittels
Bajonett Hochleistungsleuchten ansetzen,

Das Licht Jjeder dieser Leuchten kann durch Betatigen eines
Umschalters in den Auf- oder Durchlichtstrahlengang gelenkt
werden. AuBerdem ist gleichzeitig Durchlichtbeleuchtung mit
der HalogenleuChte 6V 20W und Autlichtbeleuchtung mit einer
angesetzten Hochleistungsleuchte méglich.
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Die Grundgeridte der MIKROVAL-Reibhe, das EPIVAL und PERAVAL,
sind mit Hilfe eines Zwischenabbildungssystems und Inter-
ferometers nach Mach-Zehnder in die Interferenzmikroskope
EPIVAL interphako und PERAVAL interphako wandelbar. ,

Beide Mikroskope arbeiten mit auf unendliche Bildweite korri-
glierten Planachromaten mit den VerngBerungen und Aperturen
6,3%/0,12; 12,5%/0,25; 25x/0,50; 50x/0,80 *); HI 100x/1,30.

*) bei Durchlicht anstelle 50x/0,80; 63x/0,80. :

Die Objektive sind in einen Revolver mit 5 einzelnen zentrier-
baren Objektivanschliissen eingeschraubt. - .

Zur Objektbeleuchtung dient im Durchlicht ein apl. achr,
Kondensor 0,8, bei dem in die beleuchtungsseitige Brennebene
wahlweise eine verstellbare Spaltbiende, spezielle Gitter-
blenden oder Ringblenden eingesetzt werden kdnnen.

Fir die'Auflichtbeleuchtung ist im Trager EPIVAL ein beson-
ders geformtes Prisma eing:baut, das storende Reflexe besei-
tigt.

Zur Objektlhalterung und ~bewegung dient bei beiden Mikroskopen
ein drehbarer Kreuztisch E 2.

Die Beobachtung der mikroskopischen Bilder erfolgt im Normal-
fall mit einem binokularen geraden Tubus, der die vorgesehenen
Okulare PK 12,5x (@ oder PK 8x ~ aufnimmt.

Zur Objektivierung der Interferenzmessungen werden die Mikro-
skope durch eine optische Anpassung,einen Moduiator, einen
SEV-MeBkopf und ein elektronisches Vorschaltgerédt ergénzt.

Die optische Anpassung wird auf den oberen Ausgang des Grund-
korpers In/Ph gesetzt und dient zur Trennung des Lichtes der -
gemessenen Objektstelle von dem des {ibrigen Bildes.

Zu diesem Zwecke kann eine der 3 kleinen quadratischen MeB8-
feldblenden in den Strahlengang eingeschaltet werden.

Die Kantenléngen a der Blenden sind Jeweils um den Faktor 2
abgestuft und‘haben, auf die Objektepene bezogen, die GréBe:
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an = D
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nit b = 70,7 um, b2 = 100 pum, ® 3= 141,4 pm und l’bb £‘0bjek--
tivvergroBerung.

Dadurch ergibt sich als Minimalwert der Kantenlénge des MeB-
feldes 0,7 um, als Maximalwert 22,5 um bei einem Tubusfak-
tor des Gesamtgerdtes mit der optischen Anpassung von 1x.

Am Schnellwedhsler der optischen Anpassung ist ein binoku-
larer Tubus ansetzbar. Die eingeschaltete MeSfeldblende er-
scheint im Sehfeld der Okulare als kleines schwarzes Quadrat.
Das licht gelangt auf den im MeBkopf eingebauten 10-stufigen ‘
SEV und wird in ein elektrisches Signal umgewandelt. )
Der MeBkopf ist an seiner Sdule befestigt, die auf der Be-
leuchtungseinrichtung angeschraubt ist.

Der Modulator enthiélt eine Halbschattenplatte mit der als
Quadrant ausgebildeten Phasenstufe., Durch einen elektrodyna-
mischen Antrieb fiihrt die in der Zwischenbildebene des Grund-
kS6rpers eingeschobene Halbschattenplatte Schwingungen senk-
recht zur optischen Achse aus.

Das elektronische Vorschaltgerit versorgt den SEV mit sta-
bilisierter Hochspannung, die zwecks Empfindlichkeitsénderung
von T00V auf 950V umschaltbar ist. Sie liefert weiterhin die
Antriebsspannung des Modulators und verstdrkt die vom SEV
kommenden Siznale. ‘ '

Das verstiédrkte Signal wird phasenabhiéngig gleichgerichtet

und mittels MeBinstrument angezeigte.

Es besteht weiterhin die Moglichkeit, das Signal mittels -
Kompensationsbandschreiber zu registrieren, oder mittels
Kopfhirer die Abgleichstellung des Interferometers zu be-
urteilen.

e



2. Yerfahren

Das VELOMET interphako dient vor allem zum

rationellen Messen von Gangunterschieden

mikroskopischer Objekte im Durch- und Auflicht. -

Weiterhin dient es zur '

Bearbeitung einfacher photometrischer Probleme

im Durch- und Auflichte. _ _

Dariiber hinaus bleiben alle visuellen mikroskopischen Mog-
lichkeiten, die die Interferenzmikroskopie bietet, voll er-
halten.

Das VELOMET interphakoea gestattet die Durchfiihrung folgen-

der Untersuchungsverfahren im Auflicht:

e Auflicht Hellfeld

o Shearingverfahren mit differentieller Bildaufspaltung
(Interferenzkontrast) vorwiegend als Kontrastverfahren

. Shearingverfahren mit totaler Blldaufspaltung, vorwiegend
als MeBverfahren

.o it Interferenzstreifen und

e im homogenen streifenfreien Feld ‘
e Interphakoverfahren als Kontrast- und MeB8verfahren

Die Beleuchtung kann mit weiBem und monochromatischem (In-
terferenzfilter) Licht erfolgen.

Bei monochromatischer Beleuchtung ist das Arbeiten mit einem
Beleuchtungsgitter méglich und zu empfehlen.

Es konnen folgende subjektive MeBverfahren durchgefiihrt

werden:

.
I

o Shearingverfahren, totale Bildaufspaltung; Interferenz-
streifen .

o Shearingverfahren, totale Bildaufspaltung, streifenfreies
Feld

« Interphakoverfahren ,
alle bei g



e Beleuchtung mit weiBem oder
‘'« monochromatischem Licht.
Es ist die ;
. Messung von Umgebung zu einem Teilbild ,;
oder in vielen Fdllen ’
. Messung von einem zum anderen Teilbild nﬁglich.

Im monochromatischen Licht kann man auBerdem

o die Quasi-Halbschattenmethode (Abgleich der Helligkeit
des ersten Teilbildes mit der Umgebung, danach Abgleich
der Helligkeit des zweiten Teilbildes mit der Umgebung)
und

o« die Halbschattenmethode anwenden.

Die objektiven MeBverfahren stellen eine Modiflkatlon der
Halbschattenmethode dar.
Dabei wird im

o Shearingverfahren mit totaler Bildaufspaltung und Inter-
ferenzstreifen, im '

o Shearingverfahren mit totaler Bildaufspaltung im homogenen
Feld sowohl im

o weiBen Licht als auch im

o monochromatischen Licht
gearbeitet,
Es kann von der

o Umgebung zu einem Teilbild
oder in vielen Fédllen

e« von einem Teilbild zum anderen gemessen werden.

Die Messungen werden nach der : :
e Abgleichmethode - elektrische Anzeige des Helligkeits-
‘abgleichs der beiden Halbschattenplat=-

tenbereiche durch Nullausschlag

oder derxr ;
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. Ausséhlagmethode‘ - Ausschlag des Zeigerinstrumentes ist
bei kleinen Gangunterschieden
(+ 45 nm) dem Gangunterschied direkt
proportional

durchgefiihrt.

Mit dem VELOMET interphako®d konnen die fiir VELOMET inter-

phakoea genannten Untersuchungs- und MeBverfahren durchge-

fiihrt werden. Zusidtzlich ist mit Hilfe des sogenannten Ein-
satzes Ph die Durckfihrung von

o positivem Phasenkontrast

o« negativem Phasenkontrast mit verstarkter Kontrastwirkung
und

e zentralem Dunkelfeld

moglich.

Durch Messung der AufspaltungsgroBe des Bildes ist mit beiden

Gerdten auch die Bestimmung kleiner lateraler GroBen mdglich.

Dabei spielen Ort und Bewegungszustand des zu messenden Ob-
Jjektes nur eine untergeordnete Rolle, so daB auch be&égte
Objekte gemessen werden kénnen, ‘
Durch eine kleine Veridnderung der Justierung sind ebenfalls
mit beiden Geréten photometrische Messungen méglich,.

Das MeBprinzip der obJjektiven Messung ist von der Halbschat~
tenme%hode abgeleitet. Bei visueller Messung wird die Hellig~-
keit zweier nebeneinanderliegender, durch die Kante der Pha=-
senstufe einer Halbschattenplatte getrennter Bezirke des zu
messenden Objektdetails zueinander abgeglichen.

Beim VELOMET interphako ist die Phasenstufe der Halbsehatten-
platte in der Form eines Quadranten mit einem Ganguntenschied
von ”‘A/2 ausgebildet. Die Halbschattenplatte wird in der’
Zwischenbildebene des Grundkorpers In/Fh angeordnet und er-
scheint gleichzeitg mit dem Objekt scharf,

Ein elektrodynamischer Antrieb versetzt die Halbschatten-
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platte in Schwingungen. Dabei iiberdeckt ihr wirksamer Be-
reich mit der Frequenz von 330 Hz einen Teil des Bildes und
gibt ihn wieder frei. Diesen Bereich bildet die nachfolgende
Optik des Grundkérpers in die MeBfeldblende der optischen
Anpassung ab.
Ist zwischen beiden Gebieten der Halbschattenplatte ein
Helligkeitsunterschied vorhanden, so wird die MeBfeldblende
von einem pulsierenden Lichtstrom durchsetzt und dieser vom
SEV in ein elektrisches Wechselsignal verwandelt.
Das Vorschaltgerdt verstdrkt den Wechselanteil des Signals
und richtet ihn phasenabhingig gleich. An einem elektrischen
MeBinstrument gelangt er zur Anzeige. Dabei ist der Zeiger-
ausschlag um so groBer, Jje groBer der Helligkeitsunterschied
beider Halbschattenplattenbereiche ist.
Verstellt man die MeBschraube des Interfereometers in die
entsprechende Richtung, so wird der hellere Teil der Halb=-
schattenplatte dunkler, der dunklere heller. Bei einer be-
stimmten Einstellung haben beide Halbschattenplattenbereiche
gleiche Helligkeit. In diesem Falle fehlt der Wechselanteil
des Signales und das MeBinstrument zeigt den Ausschlag "O"
(4bgleich der Halbschattenplatte)e
Bei weiterem Drehen der MeBschraube kehrt sich der Zeiger-
ausschlag um. ' ;
Bei Messung nach der Abgleichmethode wird der Abgleich sowohl
fiir die Nachbarschaft des Objektes, als auch fiir die inter-
essierende Objektstelle durchgefiihrt und die beiden zugeho-
rigen MeBschraubenstellungen abgelesen. Die Differenz bei-
der Einstellungen ist dem gemessenen Gangunterschied pro-
portional. Die jeweiligen Objektstellen bringt man dabei
mit Hilfe des Kreuztisches an den Ort der MeBfeldblendeo
Bel sonst gleicher Einstellung des Mikroskops ist jedem
Gangunterschied ein bestimmter Zeigerausschlag zugeordnet.

Bis zu Gangunterschieden von @+ 45 nm ist die Zuordnung
nahezu linear, so daB der Gangunterschied dem Zeigeraus-
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schlag direkt proportional ist. Die daraus abgeleitete MeB-
methode wird Ausschlagmethode genannte. Sollen Gangunterschiede
> A/2 gemessen werden, so ist eine Beobachtung des Objektes
zur Bestimmung der Interferenzordnung erforderliche. Dabeil |
wiirde der standige Wechsel zwischen Objektbeobachsung und
Instrumentenablesung stéren..
In diesem Fall kann man mit einem Kopfhorer, der zusdtzlich
bezogen werden kann, das Verschwinden des Wechselanteils
des Signales in der Abgleichstellung durch Einstellen des
Tonminimums mit nahezu derselben Empfindlichkeit wie mit
dem MeBinstrument beurteilt werden..
Zeitlich sich @ndernde Gangunterschiede - z.Be in sich ent=-
wickelnden Zellen - konnen mit Hilfe eines Kompensations-
bandschreibers direkt registriert werden, wenn die Anderung
etwa 90 nm nicht iibersteigt und das Gerdt entsprechend tem-
periert ist. Fiir groBSere Gangunterschiede ist eine Zuordnung
liber entsprechende Eichkurven moglich, wenn man einen iiber-
schaubaren Verlauf in den Gangunterschieden voraussetzt
(Periodizitdt in A). Siehe dazu MeBbeispiel 7. |

Bei photometrischen Messungen wird anstelle des durch die
Halbschattenplatte induzierten interferometrischen Hellig-
keitsunterschiedes eine kleine Maske auf der Halbschatten-
platte angeordnet und hierdurch ein konstanter Helligkeits-
unterschied vorgegeben; damit wird der Zeigerausschlag.von'
der Intensitdt in der Hellphase des Modulationsvorganges
abhéngig.

3. Applikationstabellen S

Nachstehende Tabellen stellen einige Anwendungsmoglichkei-
ten des VELOMET interphakoea und d zusammen.

Dabei sind die Mglichkeiten der Gangunterschiedsmessung
und Kontrastierung beriicksichtigt. Die photometrischen
Moglichkeiten sind nicht mit in den Tdbellen enthalten.
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VELOMET interphakoea

Objektart

Aussage lUber

Methode

Anvendungsgebiet

polierte Glas-
oberfliachen

Gestalt und GroBe von
Atzgruben als Hinweis
auf Strukturanderungen
beim Polieren

o differentielle Bild

aufspaltung :

Glasindustrie

Beugungsgitter
Fresnellinsen

Priifung der Gleich-
naBigkeit der Gitter-
teilung bei Gittern
mit £ 1500 lin/mm

bei Gittern mit

£ 500 lin/mm
Erkennen von Gestalt-
unterschieden der
Furchen '

laterale Bildaufspal=-
tung um eine oder
mehrere Gitterkonstan-
ten _
differentielle und

totale Bildaufspaltung

~

optische
Industrie

Foto~- und lLack~-
schichten

Dicke der ochicht
Mikrorelief der Ober-
flache
(Kantensauberk«it und
~iiberhdhungen)

totale Bildaufspaltung

Abgleichmethode
Eo%aIe und airferen-

tielle Bildaufspaltung

Diinnschichttechnik

Fotolithographie
Mikroelektronik

|opake und trans-
parente Aufdampf-

schichten auf
Glas~- (teilweise
Untersuchungen im
Durchlicht erfor-
derlich) Metall-,
Halbleiter- und
anderen polierten
bzw. anderen
glatten Ober-

fldchen

Messung der..Schicht-
dicke

totale Bildaufspaltung
Abgleichmethode bei
Schichten £ 20 nui

« Ausschlagmethode
o hdaufig besondere Pra-

paration erforderlich

Diinnschichttechnik
Mikroelektronik

ct



Objektart Aussage Uber Ilethode ‘| Anwendungsgebiet
Siliziumein- « Wachstumsstorungen differentielle und totale |Herstellung und
kristallschei- « Gitterstapelfehler Bildaufspaltung Bearbeitung von
ben u.d.- Siliziumeiniri=
Materialien . Neigung der Flidchen=- . differentielle Bild~ stallen und
elemente von fitzgru- spaltung -und liessung -scheiben
ben und Stapelfehlern « Kkleiner lateraler
o Mikroglite der Oberfli- GroBen '
che, wie Kratzer und o« differentielle vis lilkroeleiktronii:
Narbigkeit totale Bildaufspaltung
« differentielle, vor-
viegend totale Bildauf-
spaltung
o Abgleichrethode, bei ge-
ringen Tiefen und Auc-
schlagmethode ev.
Regictrierung nit Kom-
pensationsbancochreiver
reflektierende Atzverhalten (chemi- e totale diflcere:tielle wetallographie
glatte Metall- sches und therumisches) BildavTsraltug
oberfliche . » Korrosionsverhalten

Geometrie von Atzli-
guren

Langenmesouagen oib
Chularmefiplatte

Cheide

Oberflachenrelief, ve-
sonders beil Liaterialiern
mit unterschiedlich har-
ten Bestandteilen

« Ciffcrentiellce Bildauf-
cpaltung

« Intervhaio (g ldlltabLVQ
Kontrastverfahre::

.ctallographie

Abtragungsmechanismus bei
Oberflachenfeinbeartvei-
tung (z.B. Ldppen) durch

Richtungs~ und Tiefenver-
teilung von Bearbeituipgs-

spuren

aifferentielle Bildauf-
sraltung, hdéchote
Vergroherungen

Techniologie

€t




o Modulationstiefe

Ubersprecheffekte bei
Stereoaufzeichnungen
Abnutzungsspuren, ver-
ursacht vom Schneid~
werkzeug

rung (mit Kippmtglich-
keit) :
unter Umstidnden beson-
dere Praparation

( (
[Objektart Aussage uber Methode Anvendungsgebiet
polierte Kera- Strukturen der Oberflédche |. differentielle Bild- Keramische
mikoberfléchen - aufspaltung Industrie
« Spezielle Praparations-
verfahren
Schallplatten o« Sauberkeit der Furchen « totale, sorgfdaltig auf Schall- und Video-
Videoaufzeich- o Deformationen am Furchen- das Objekt abgestimmte plattentechnologie
nungen rand « besondere Objekthalte --

und =kontrolle

VELOMET interphakoed

Abgleichmethode

Histologische o Dicke . « Totale Bildaufspalbung, | Biologie, Medizin
Praparate +« Brechzahl u.U. besondere Prapa-
Trockenmasse ration erforderlich
o« Abgleichmethode
. u.E. Interphako (ohne B
- objekt. Anzeige) -
Struktur o differentielle Bildauf-~
spaltung (Interferenz-
kontrast)
Interphako, Phasenkon-
trast pose. und nege.
Zytologische « Dicke o totale Bildaufspaltung |Biologie, Medizin
Prédparate e« Brechzahl o teilweise besondere Pra-
(fixiert) Trockennmasse " paration erforderlich.

14



Objektart

Aussage liber

llethode .

Anwendungsgebiet -

bei geeigneter Ein-
bettung und kleinen
Gangunterschieden auch

Auschlagmethode
U.U. In%erpEan (ohne

objekte. Anzeige)

¢ Struktur

differentielle Bildauf=-
spaltung (Interferenz-
kontrast)-

Interphako, Fhasenkon-
trast pose und nege.

Zytologische
Praparate
(lebend)

-

L T L O S e

o (Dicke)

o Brechzahl

« Brechzahlénderungen zur
Bestimmung von Stoff-
wechselvorgidngen

« Trockenmasse und deren
Veranderung

totale Bildaufspaltung
teilvieise besondere Pria-
paration erforderlich
u.Us Interphako (ohne
objekt. Anzeige)
Abgleichmethode

bel Binbettungsmittel
mit dem Objekt ange~
paBter Brechzahl

Ausschlagsmethode
un egistrierung der

zeitlichen Gangunter-
schiedsanderung

Biologie'Medizin

¢ Struktur -

differentielle Bild-
aufspaltung
Interphako
Phasenkontrast pose.
urd nege.

St



Objektart Aussage liber Methode Einsatzgebiet
Elektronen=- - Dicke der Folie totale Bilcaufspaltuag ;iq}o;ic
mikroskopische avileichmethode oder wedizin
Triagerfolien ausschlagrecnoue
Ultradinn=- Dicke der Schnitte zur totale Bildauleraltung biclegic
schnitte raumlichen Rekonstruli~ abgleichmethode oder ilcGizin
tion des Objektes Aungec Fae ouce
Fliissigkeiten (m1)
2 *10™" sind . Brechzahl ‘
noch ausrei- « Dispersion o Einrichtung fur nikro- [Cheuie
chend clhopische Refraktorietriel]ill.ieralogie
o tutale 3ildaufsgaltung, [LCiologie
Gitterveleuchtung liedizin .
o« abgleichrethode ,
Transparente « Dicke o totale Bildaufcraltung Dinnschichttechnik
Aufdampfungs - _{s Brechzahl .o Abgleichmethode _ optische Industrie
schichten . Del ocnichlen mit Gang~ |idikroelektronik
unterschied 45 nn
Ausschlaguethode
Transparente o Dicke « totale Bildaufspaltung Dinnschichttechnik
Lackschichten « Brechzahl. « Abpleichmethode optizsche Indusitiie
ZuEerw1egend5 Mikroelektronik
Fotoemulsionen Gelatinerelie?f totale und differen- Chenmie

tielle Bildaufspaltung

lidkroelel:troniic

9t



Objektart Aussage Uber Methode Einsatzgebiet
Glas- und « Brechzahl (bedingt o totale Bildaufspaltung |Glasindustrie
Mineralstaub auch Doppelbrechung) o« Einrichtung filir mikro- |Keramische InduStriq.
o Dispersion skopische Refraktome=- Kriminalistik :
trie Mineralogie
o Heiz~ und Kiihltisch
« (Polarisationsfilter
als Polarisator)
Mineralstaub-. o« Klassifizierung des o nege Phasenkontrast Mineralogie
gemische Gehaltes an verschie- » pose Phasenkontrast Keramische
nen Bestandteilen o zentrales Dunkelfeld Industrie
o Reinheitsuntersuchun- | . u.Us. Polarisations~ Kriminalistik
gen filter als Polarisator (Bodenproben)
o Farbimmersionsmethode
Glas=- und o (Durchmesser) « totale Bildaufspaltung |Faserindustrie
Kunststoff- « Brechzahl (bedingt o teilweise Polarisations-|optische Industrie
Fasern auch Doppelbrechung filter ' Glasindustrie
v « Abgleichmethode
+ tellwelse Messung klei=-
ner lateraler Grofien
optische o Gangunterschieds- o totale Bildaufspaltung | Grundlagen-
Speicher-’ dnderungen durch » Vorwiegend Ausschlag- forschung
medien « Informations~ auch :

speicherung

o Abgleichmethode

A




Objektart Aussage uber iHethode Einsatzgebiet
Glas « Brechzahlgradienten « vorviegend differen- - Glasindustrie
o Feinschlierigkeit tielle auch optische
TE e Schlierenuntersuchungen | « totale Bildaufspaltung Industrie
' . U.Ue Ausschlagmethode
« hdufig sehr spezielle
Friparation erforder-
lich
Kuniststoffe o Brechzahlgradicnten vic oben Chemie
durch Diffusionsvor=- Kunctstolf~
gange verurcacht ‘Industrie
Kristalle « .achstumsvorgiange « differentielle und Chemie
« Losungsvorginge totale Bildaufspaltung Kristall=-
o atzverhalten evertucll lographie
o kelgungswinkel von o modifizierte
Fldchenelenenten ausschlarmmethode
« Wit Registrierung
- - o diff. Bildaufspaltung .
o llessung kleiner latera-
ler Grofien
bevegte und « die GroRBe und GroBen- o llessung kleiner Biologie
ruhende verteilung unabhidngig lateraler GroBen
Objekte von der Lage des Objek=-

tes im Feld

sl
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4. Applikationsbeispiele

In den folgenden Beispielen sind einige Anwendungsfdlle fiir
verschiedene, mit dem VELOMET interphako durchfiihrbare Ver-
fahren und die wichtigsten MeBbedingungen beschrieben. Bei
einigen Beispielen sind die objektiv gewonnene Vierte den
visuell gewonnenen gegenlibergestellt.

Die Messungen wurden von mehreren, normal geﬁbten»Beobach- i
tern durchgefiihrte. |

1. Beispiel

Messung des Gangunterschiedes einer Magnesiumfluorid-Stufe
in Kanadabalsam ‘ .

Ziel der Messung: Bs ist zu priifen, wie genau der geforderte ;
Gangunterschied von A/4 fir die Wellenlange A = 550 nm
(137,5 nm) eingehalten ist.

Durchfithrung: Mit Shearingverfahren. Es werden verschiedene |
Methoden (z.Be. mit Interferenzstreifen und im homogenen Feld,
beides subjektiv und objektiv) hinsichtlich MeBwerte und
Standardabweichung miteinander verglichen.

MeBbedingungen: Gerdt: VELOMET interphakoed

Objektiv: Planachromat 12,5x/0,25 00/0,17
Interferenzverfahren: Shearing-Verfahren mit totaler Bild-
aufspaltung '
Spaltblende

1. homogenes Feld

2. Interferenzstreifen im Feld _ _
MeBfeldblende (fir objektive Messung): mittlere GroBe
(2 8 um Kantenlénge im Objekt)

Einstellung des Vbrscha;pgerﬁtes: 700 V, «~+ 40 Skt Aus-
schlag bei Verstellung der MeBtrommel um eine Wellenlénge
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Messung in der 1. Ordnung _
Skalenkonstante K der MeBtrommel: 5,15 nm/Skt
Bel der Messung wurde exakt an derselben Objektstelle gemessen_

1e1e ldessung im homogenen Feld
Umrechnung Skte. in nms

A (nm) = K« A(Skt)

1.1.1. 'visuell

Messung Stellung MeB-~ -  A(Skt) A(nm) JdA  (JA )2
de trommel , . .
i a ' b X .
1 30,5 57,0 26,5 . 13,5 =0,5 0,25
2 31,5 58,5 27,0 139,1 . +2,1 4,41
3 33,0 59,5 26,5 136,5 0,5 0,25
4 35,0 63,0 28,0 44,2  +7,2 51,84
5 _ 37’0 6390 26’0 133’9 '3’1 9’61
6 37,5 63,5 26,0 133,9  -=3,1 9,61 °
7 ) 37’5 63,5 , 26,0 133:9 =351 9,61
8 37,0 64,0 27,0 139,1 +2,1 4,41
9 . 38,0 64,5 26,5 136,5 -0,5 0,25
10 37,5 64,0 26,5 136,5 0,5 0,25

A =137,0 | Z(JA)‘=90,49 A

-

Standardabweichung der Einzelmessung A

’ _ X (Jﬂi‘_!' h - 2 - L
S = i 1--.-1 = i 90“‘942.‘“ = 13,2 nm

n -1




‘ 3
" Standardfehler des Mittelwertes A E e

S, = =—2e—— = 1,0 nm
A = (132,0 4 0,9)nn

1+1¢2¢ oObjektiv

Messung Stellung MeB8- A(skt) A(mm) J4 (dA )2
‘der trommel _
i a b .
1 44,5 71,0 26,5 136,5 0
2 45,0 71,5 26,5 136,5 0
3 46,0 73,0 27,0  139,6 + 2,6 6,76
4 47,5 74,0 26,5 136,5 0
5 48,5 75,0 26,5 136,5 0
6 49,0 7545 26,5 136,5 0
7 49,5 76,0 26,5 136,5 0
8 50,0 76,5 26,5 136,5 0O
9 51,5 77,5 26,0 133,9 = 2,6 6,76
10 51,5 78,0 26,5 136,5 0

A=13,5 ZX(5A)*: 13,52

Standardabweichung der Einzelmessung A

=i\/_11-22__=11,2nm
2

Standardfehler des Mittelwertes

S 3,52
n "f" 90 = 0,4 nm

(136,5 % 0,4) nm

Py
"

B
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1.2+ Messungen mit Interrerenzstreiten

16201 visuell

Messung Stellung MeB-

s

33,5
33,5
33,0
33,5
34,5
34,0

35,0
34,0
33,0

CW ONOWIEWN A

-

34,0

der trommel

b

59,0

61,0
59,5
60,0
61,5
60,5
61,0
61,5
61,5
59,0

25,5
27,5
26,5
26,5
27,0

26,5

27,0
26,5
27,5
26,0

A -

Standardabweichung der Einzelmessung

S=+ —w—

Standérdfehler des Mittelwertes

Sy = \,.22;2@.
o 90

A= (137,3 £ 1) om

1,0 nm

A (Skf) .A(nm)

31,3

14,6
136,5
136,5
139,1
136,5
139,
136,5
14,6
133,9

137,3 3 (FA)%-

- 6,0

+

Jda

4,3
0,8
0,8
1,8
0,8
1,8
0,8
4,3
3,4

(dA )

36,00
18,49
0,64
0,64
3,24
0,64
3,24
0,64
18,49
11,56

93,58
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“1e2¢2+ ObJjektiv

Messung Stellung MeB- A(skt) A (om) da (d4)?
der trommel :
i ' a b . , ‘ v .
1 83,5 110,0 26,5 136,5 =0,3 0,09
A » 83,0 10995 26,5 _ 136,45 - - 0,3 0,09
3 . 82’5 10990 : 2695 136’5 - 013 0909
4 82,0 108,5 - 26,5 136,5 - 0,3 0,09
> 8215 , 109,0 2695 13695 (4 093 0909_'
6 82,0 109,0 27,0 139,171  + 2,3 5,29
7 82’5 v 10990 2695 13695 . 093 0909
8. 82,0 109,5 26,5 136,5 = 0,3 0,09
9 83,0 109,5 2645 136,5 - 0,3 0,09
10 84,0 110,5 26,5 136,5 = 0,3 0,09
A =136,8 2(dA)?* = 6,70

Standardabweichung der Einzelmessung A4

6

5= 4 —é-q— = 1 0,8 nm
Standardfehler des Mittelwertes A
. .. °
Sy '\‘-ia-g%i— = 0,26 nm

A= (136,8 + 0,26) nu

Bei dieser Messung wurde jeweils nur auf 0,5 Intervalle der
Trommelteile abgelesen. Das Ergebnis zeigt, daB die mit allen
Methoden gewonnenen MeBwerte im Rahmen der Standardabweichung
libereinstimmen. Der Gangunterschied weicht um etwa = 1 nm |
vom geforderten Wert ab. Es istrzu erkennen, daB die Stan -

dardabweichung s der objektiv gewonnenen Einzelmessung mit
r
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Standardfehler des Mittelwerts einer aus 10 Einzelmessungen
bestehenden MeBreihe etwa ilibereinstimmt,

2., Beispiel

Bestimmung der Brechzahlian sehr kleinen 0lfraktionen

Es handelte sich um eine extrahierte Olfraktion, die in
intrazelluldren Tropfen-Konglomeraten bei Lophozia ventricosa
(Lebermoos) vorkommte ‘

Die nihere Bestimmung des Ols, z.B. seine Brechzahl, ist

von taxonomischen Interesse.

Etwa 4.10"} m1 01 standen dabei zur Verfiigung, zu wenig,

um in einem herkémmlichen Refraktometer (z.B. Abbe-Refrak-
tometer) Brechzahlmessungen durchfiihren zu konnen.

Mit dem Mikroskop-Refraktometer ist es moglich, solch kleine
Mengen quantativ auszuwerten.

Ziel der Messung: Brechzahlbestimmung der Olfraktion

MeBbedingungen:
Gerat: VELOMET interphakoed

Objektiv: PA 12,5x/0,25 oo /0,17

Interferenzbedingungen: totale Bildaufspaltung, Gitter-
blende 63, Interferenzfilter SIF 589

Skalenkonstante der MeBtrommel: 5,18 nm/Skt

Temperatur: 250 Cc

Daten der Einrichtung fir mikroskopische Refraktometrie lt. .

Priifprotokoll, das jedem Gerat beiliegts

Tiefe der Nut: 4 = 17,368 um + 5 nm

Brechzahl des Trégerglases: np = 1,52160 + 0,00004

g s kv
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Einstellung des Vorschaltgerﬁteé: 700 V (SEV-Spannung)

Ausschlag des MeBinstrumentes + 40 Skt bei Verstellung der
MeB8trommel um eine Wellenlénge.

MeBwerte:_Visuell

A= (126,4 & 0,7) nm

Objektiv: :
A= (126,9 + 0,2) nm

Brechzahl : A ~
. NDpq = N + =¥
| 01 DGlas o .
' . 0,1264 um
visuell: ngy = 1,52160 + mﬁ = 1,52888 + 0,00004
0,1269 pm |
objektiv: nxy = 1,52160 + 1jr333—2— = 1,52891 + 0,00001
: 01 ’ i pm =;======;==;=====
Durch die Unsicherheit von nj von + 0,00004 und 4 von
" “Glas

'; 5 nm ergibt sich bei der visuellen Messung:

nDol = 1,52888 + 0,00008

bei der objektiven Messung:

S 1,52891 + 0,00005

Bei der objektiv durchgefiihrten MeBreihe liegen alle MeB8~
werte innerhalb einer Streubreite von + 0,00001 um den -
Mittelwert (Maximalwert 41,52899). Damit ist ein auf

+ 0,00002 sicherer Wert bei objektiven Messungen am einge-

laufenden Gerét bereits mit einer Einzelmessung realisierbar,

3 Messungen liefern bereits eine sichere Aussage.

PEFNRI R
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20 BeiSQiel

Gang der Trockenmasse von Bakteriensporen wihrend der Keimung

Ziel der Méssung: Die zeitliche Anderung des Gangunterschie-
des zwischen Sporen und umgebenden Kulturmedium war zu ver-
folgen. Den Gangunterschieden sind nach der LORENTZ-LORENZ-
Beziehung Trockenmassen zugeordnet. Es gibt z.B. kein anderes
Verfahren, die Dynamik der Hydratur lebender Bakterienzellen
quantitative und zuverldssig zu erfassen [1]

MeBbedinggngen:

Objektiv: Bacillus cereus var. mycoides
Praparation: siehe [2] « Beginn der Keimung etwa 20 min nach
dem Impfen und vorzugsweise in der Ndhe der Luftblase.
Objektiv: PA HI 100x/1,30 00/0,17 ~
Interferenzverfahren: Shearingverfahren, Abgleidhverfahren,
Aperturblende voll geoffnet, Spalt-
blende, wegiBes Licht, Leuchtfeldblende
so eingestellt, daB 16 mm in der
Zwischenbildebene der optischen Anpas-—-
sung ausgeleuchtet sind.
Mereldblende. kleinste Blende (Kantenldnge © 0,7 um im
Objekt) ; '
Einstellung des Vorschaltgerdtes: bEV-bpannung ?OO v,
Instrumentenausschlag + 30 - 50 Skt
 bei Verstellung der MeS8trommel um eine

1 Wellenléngee

e

Die Breite der (zylinderfdrmigen) Sporen wurde ihrer Dicke
gleichgesetzt und mit dem MeBschraubenokular vermessen.
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Messung und Auswertung:
Nach dem Impfen wurde jeweils eine Spore in moglichst klei-
nen Zeitintervallen hinsichtlich des Gangunterschiedes

und der Dicke d vermessen.
Aus der LORENTZ-LORENZ-Beziehung [3] ist aus A und 4 die

‘Brechzahl der keimenden Spore. in Abhéngigkeit von der Zeit

t und die Konzentration ¢ |Irockenmasse zu ermitteln,
' S cm
Aus C ergibt sich die prozentuale Trockenmasse, wenn man als

spezifisches Gewicht der Bakterien<«Biomasse Q = 1,35 g/cm3
annimmt [2] .




Es ergaben sich folgende Werte als arithmetische Mittel einiger MeBreihen,
die in Bild 1 dargestellt sind: '

(to 2 22 min nach der Impfung)
(nm) 163 159 151 95 63 52 47 44 43 42 42

& (um) 0,83 0,85 0,92 1,78 1,51 1,64 1,70 1,72 1,73 1,73 1,73
n 1,543 1,534 1,151 1,428 1,389 1,379 1,375 1,373 1,372 1,371 1,371
¢  (g/cm?) 1, 1,22 0,99 0,53 0,31 0,25 0,24 0,23 0,22 0,21 0,21
™ (%) 85 83 73,5 39 23 18,5 18 17 16 15,5 15,5

In den ersten 3 Spalten ist die Diagonale der MeB8feldblende etwas kleiner als der Sporen-
durchmesser, so da8 die gemessenen Gangunterschiede mit systematischen Fehlern behaftet simi.

Da jedoch der Gang der Trockenmasse hauptsidchlich interessiert, und nicht der Absolutwert,
8ind diese Fehler vernachlédssigt worden.

n
(o]
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The Bacterial Spore.
Academic Press, New York 1969

Interferenzmikroskopische Be-
stimmung der Trockensubstanz von
Bakterien wdhrend der Sporenkei-
mung und Sporulation.

Jenaer Rundschau 5 (1973) 263-270

Interference Microscopy and Mass
Determination. Nature 169 (1952)
36667

Messung der spezifischen optischen
Streifenverschiebung bei interfe-
rometrischen Massenbestimmungen
von fixiertem EiweiB und Nukle-
oprotein. Histochemie 25 (1971)
234=-246

Bestimmung der Brechzahl einer sehr diinnen Magnesium

fluoridschicht

Die in den einschliigigen Tafelwerken angegebenen Brechzah-
len transparenter Medien beziehen sich stets auf kompaktes
Material. Fir diinne Aufdampfschichten kdénnen sich davon ab-
weichende Werte ergeben, deren ndhere Bestimmung dem Studium
der optischen Eigenschaften von Schichtmaterialien dient.

vy
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_Durchfiihrung: Zur Ermittlung der Brechzahl ist die Messung

der Schichtdicke im Auflicht und des Gangunterschiedes im
Durchlicht erforderlich. Um storende Einfliisse durch Inter-
ferenzen in der Schicht oder Phasenspriinge an Grenzschich-
ten auszuschalten, ist eine teilweise‘Uberdampfung mit einem

.reflektierenden Metallbelag erforderlich.

Dadurch entstehen optimale MeB8bedingungen.

Der Gangunterschied im Durchlicht war so klein, daB die
Stufe nur mit Mihe lokalisiert werden konnte. Eine visuelle
Messung ist unter diesen Bedingungen nicht mehr sinnvoll.

Hier kommen die Vorteile der Ausschlagmethode des VELOMET
interphako und die Moglichkeit der Erweiterung des Auflicht-
interferenzmikroskopes fiir Durchlichtuntersuchungen voll zur
Geltunge

MeBbedingungen: Gerédt: VELOMET interphakoea mit Zusatzein-

richtung fiir Durchlicht :

Objektiv: Planachromat 12,5x/0,25 o¢,’D
Interferenzbedingungen: totale Bildaufspaltung, 0,25 mm in
' der Zwischenbildebene der optischen Anpassung,
weiBes Licht, homogenes Feld . -

Auflicht: Spalt 64, Aperturblendenstellung 9, Leuchtfeld-
blende auf 16 mm in der Zwischenbildebene der
optischen Anpassung gedffnet (£ Sehfeld des
Okulares PK 12,5x)

.

. Durchlitht: Spaltbreite 0,25 mm in der Zwischenbildebene

der optischen Anpassung, Aperturblende 10, Leucht-
feldblende wie bei Auflicht ‘
Skalenkonstante: 5,18 nm/Skt
MeBfeldblende: mittlere Blende (2 8 um in der Objektebene)
Einstellung des Vorschaltgerdtes (Eichung): SEV-Spannung
700 V. Beim Verstellen der MeBtrommel des Inter-
ferometers im Uhrzeigersinn um d = 5 Skt (mit
Nonius und LuBe ablesen) muB eine Anderung des

(

A e AR 3
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Zeigérausschlages uc V = 51,8 3kt
(von - 27 bis.+ 26,8 Skt) erfolgen (Einstellung
mit Empfindlichkeitsregler des Vorschaltgerates
zum VELOMET interphako)e '
" Gangunterschiedsdnderung:

A=k .4 =5,18 70r « 5 Skt = 25,9 nm

Ausschlagsénderung:
V= 26,8 - (=25) Skt = 51,8 skt
Empfindlichkeit:

a 2 - -
K:—v— =5%-:% = C,Y nm/3kt

MeBvwerte: Hierbei wurden nacheinander durch Bewegen des
Objekttisches die Bilder je einer unmittelbar neben der
Grenzlinie zwischen unbeschichtetem und beschichtetem Be=-
reich liegende Objektstelle in die LieBfeldblende gelegt.

Auflicht - Messung der Dicke d
A= (11,40 + 0,13) nm

a = -%— = (3"!40% 0,92) 0 _ (5,70 + 0,07) nm

Durchlicht - Messung des Gangunterschiedes

A= (1,85 + 0,06) nm
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Berechnung der Brechzahl

n=n, + -4 ~ ng = 1,00 (Luft)

n=1,00+§785-

Das Ergebnis zeigt, daB die Brechzahl der Substanz deutlich
niedriger liegt als die des kompakten Materials (1,37).
Beachtenwert ist, daB es mit dem VELOMET interphako durchaus
noch s8innvoll ist, die Brechzahl derartiger diinner Schich-
ten zu messene.

5. Beispiel

Messung von Gruben sehr geringer Tiefen auf geldppten
Siliziumeilnkristallscheiben

Die Gruben wurden durch Abdtzen einer SiOz-Schicht erzeugt,
die zuvor an einer rechteckig begrenzten Stelle von 16 um x
45 ym der Probe aufoxidiert wurden. Die Gruben sind beim
Bewegen der Probe visuell noch sichtbare.

Ziel der Messung: Ermitteln-der Grubentiefe

Durchfiihrung: Wegen der sehr geringen Grubentiefe ist die
Ausschlagsmethode anzuwenden.

AuBerdem erfordert der geringe Gangunterschied das Arbeiten
im atreifenfreien, homogenen Feld. Die laterale GroBe der
Gruben erlaubt eine totale Bildaufspaltung, wobel wegen der
guten Ebnung der Objektoberflache von einem Teilbild zum
anderen gemessen werden kanne
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MeBbedingungen: Gerdt: VELOMET interphakoea
Objektiv: Planachromat 12,5x/0,25 00/0
Interferenzverfahren: totale Bildaufspaltung, Spalt 64,
weiBes Iicht | '
Skalenkonstante: 5,15 nm/Skt
MeB8feldblende: mittlere GroBe (8 um im Objekt)
Einstellung des Vorschaltgerdtes (Eichung):
Beim Verstellen der MeBtrommel im Uhrzeigersinn
um genau d = 10 skt (nit Nonius und lLupe ablesen)
muB eine Anderung des Zeigerausschlages von - 25 bis
+ 26,5 Skt erfolgen (Einstellung mit dem Empfindlich-
keitsregler des Vorschaltgeridtes zum VELOMET interphako)
Gangunterschiedsdnderung: -
A=z=k.d =5,15 nm . 10 Skt = 51,5 nm
Ausschlagsidnderung:
V = /26,5 - (=25)/ Skt = 51,5 Skt
Empfindlichkeit

-4 | homm
K =4 = ZHefp = 1 ow/skt

MeBwerte: Der Wert fiir die Umgebung wurde immer sbrgféltig
auf "O" abgeglichen. Bei der Messung wurde das Objekt mittels
Objekttisch so verschoben, daB wechselweise eine bestimmte
Stelle der Umgebung und eine bestimmte Stelle des Objektes
in die MeBfeldblende abgebildet wurdee.

Der Gangunterschied bei Messung von einem zum anderen Teil-
bild betrdagt

A= A Mess

die Dicke (Tiefe) 4 im Auflicht bei Reflexion an gleichem
Material »

d =4 Vg.less
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Damit.betrﬁgt die Tiefe 'd der 2 gemessenen Gruben:

-~

‘

A Mess - 52,20v+ 0,4222 nm
Grube 1: d,l = _-T_ =
Grube 2: d2 = + 0,412) nm

(2,30 £+ 0,11) nm

Dieses Beispiel demonstriert sehr eindruckvoll die Leistungs-
fahigkeit des VELOMET interphako.

6. Beispiel

Bestimmung der Brechzahl von Mineralbestandteilen im Anschliff
durch Messung des Reflexionsvermégens

Ziel der Messung: Bestimmung der Brechzahl der drei Haupt-

' bestandteile und ihre Identifizierung in Norit (Bamble/
Norwegen) .

Durchfiihrung: Zur Bestimmung des Bezugswertes wurde eine

. Probe bekannter Brechzahl (Filterglas N 345/1 mit ng = 1,5358)
verwendet,

Um bei der Auswertung mit der Fresnelschen Formel fiir senk-
rechten Lichteinfall rechnen zu konnen, konnte nur mit relativ
kleiner Beleuchtungsapertur gearbeitet werden. AuBerdem muBte
die Leuchtefeldblende so weit wie mdglich geschlossen werden,
un den EinfluB des SchwarZschild-Villiger-Effektes Zu ver=-—
ringern. N ”

Zur Minderung von Storeinfliissen durch die Netzspannung

wurde dem Gerdt ein Spannungskonstanthalter vorgeschaltet,

Das Vorschaltgerdt wurde so eingestellt, daB beim "Hellsten" .
Bestandteil des Anschliffes das MeBinstrument etwas weniger
als Vollausschlag angezeigt hat., Die endgiiltige Einstellung

ist zweckmiéBig nach etwa 30 min Einlaufzeit vorzunehmen.
,i

‘(2,34 + 0,10)4nm.

 ieataa e
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MeBbedingungen : Gefﬁt: VELOMET interphakoia'
Objektiv: Planachromat 12,5x/0,25 00/0
;ﬁeobachtungsverfahren: Auflicht-Hellfeld

Beleuchtung: Halogenleuchte 6V 20W, weiBes Licht (durch die
spektrale Charakteristik des Gerdtes gelten die
MeBwerte fir A 4®¢540 nm),
Aperturblende: 3,5,
ohne Spalt-, Gitter- oder Ringblende
Leuchtfelliblende bis Anschlag geschlossen

MeBfeldblende: mittlere GréBe ( € 8 um Kantenlédnge im Objekt)

Einstellen des Vorschaltgerdtes: SEV-Spannung 700V, Empfind-
lichkeitsregler so eingestellt, daR das MeB-
instrument beim "hellsten' Bestandteil einen
Ausschlag von &S50 Skt anzeigte

MeBwerte: Vergleichsprobe:

N 345/1 mit ng = 1,5358
Der Vergleich erfolgte mehrmals im MeBablauf
Ausschlag: 33,5 33,0 33,5 32,5 32,5 $ 33,0

Untersuchungsobjekt: i
ZA (Sk%)
1. Bestandteil 51,0 52,0 51,5 51,5 51,0 51,40

2. Bestandteil 46,5 45,5 45,5 46,0 46,0 45,90

3. Bestandteil 34,3 34,0 34,5 34,5 34,0 34,26

Auswertung:

1. Berechnung des Reflexionsgrades des Normals:

g- (&)

DNormal = 119358

_[1 8-1)2
erornay =(Ti8EER) = Os0us61
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2. Berechnung des Skalenwertes der Anzeige:

* -3 -
c* = & Normal = %5-?8—‘%‘:-{ = 1,3527 « 10™2 Skt~

Normal

3+ Berechnung des Reflexionsgrades g, der Mineralbestandteile:

9: % . C* (88)

g= 51,40 Skt - 1,3527 o 1077 skt~ = 0,06953 + 0,00025

Q= 45,90 Skt + 1,3527 « 1072 Skt~

S

4. Berechnung der Bezugszahlen der Mineralbestandteile:

0,06209 + 0,00025

34,26 Skt o 1,3527 « 1072 5kt~ = 0,04634 + 0,00015

Fiir die Wellenldnge von A ® 540 nm ergeben sich aus den MeB8-
werten die Brechzahlen

1 + n
1 = gn

ngq = = 10,06923 _ 1,71662
' 1 - Y0,06953

n . edx Y¥0,0629 |, oo
el ’
1 - Y0,0629

Y 14 -10;04654
€3 " 4 - Yo,0463%4

en =

(1

1,5486

5« Fehlerabschidtzung:

Durch Differenzieren von (1) erhdlt man fiir die Fehler=-
rechnung

dn = - 4
Ve a- w7 ¢ .
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Daraus 1l&8t sich leicht erkennen, daB bei einem Reflexions-
grad von 0,06 der EinfluB8 der Unsicherheit des Reflexions=-
grades sich um den Faktor 7 vergroBert auf die Brechzahl )
‘auswirkt. i

Will man die Brechzahl bis zur 3. Stelle nach dem Komma sicher
ermitteln, ist die Messung des Reflexionsgrades bis zur 4.
Stelle erforderlich.

Mit den im Beispiel gemessenen Verten ergeﬁen sich bei Be-
riicksichtigung der Fehler folgende Werte:

ng4 = 1,716 + 0,002
ng, = 1,664 £ 0,002

1,549 + 0,001

ne3

Interpretation der MeBergebnisse:

Der Bestandteil mit der Brechzahl hy = 1,716 ist ein Hyper-
sthen aus der Gruppe der Orthopyroxene (nd zwischen 1,69
und 1,73)s Der zweite Bestandteil mit n, = 1,664 ist ein
Forsterit, der am Anfang der Mischungsreihe der Olivin-
gruppe steht (nd zwischen 1,64 und 1,69).

Der 3. Hauptbestandteil des Objektes mit ng, = 1,549 ist ein
Feldspat aus der Plagioklasreihe und kann als Andesin bzw.
Labradorit eingeordnet werden (nd zwischen 1,545 und 1,575).
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2. Beispiel

Registriefﬁhg intrakristalliner Transportvorgénge in
NaCa=-A«Zeolithen

Im vorliegendeh Beispiel wird iiber eine neue Moglichkeit
der direkten Beobachtung intrakristalliner Transportvor-
ginge in NaCa-A-Zeolithen-berichtet, die als lolekularsiebe
und Katalysatoren in der chemischen Grofindustrie eine

_ breite Anwendung gefunden haben.

Ziel der Messung: Mit den konventionellen Methoden der indi-
rekten Beobachtung intrakristalliner Transportvorginge (zeB.
NMR-Selbstdiffusionsmessungen) wurde festgestellt, daB die
Teilchendiffusion eines sorbierbaren Mediums gegeniiber dem
sorptionslimitierenden Vorgang (Molekiilantransport zum
Kristallit, der Molekiileintritt in den Kristall, d.h. das
Uberwinden von Obe:fldachenbarrieren) sehr schnell ist und
somit zu einer gléichmﬁﬁigen Sorbatverteilung iiber den gesam-
ten Kristallit fithrt [5) . Mit Hilfe der objektiven Inter-
ferenzmikroskopie kann dieser Sachverhalt vorziiglich nachge-~
wiesen ‘werden, weil die Aufnahme von Konzentrations-Zeit-
Verlaufen exakt erfolgen kann [6] .

MeSbedingungen:

VELOMET interphakosd, Objektiv 12,5x/0,25 o //,17, Kompen-
sationsbandschreiber, Shearing-Verfahren total. |

Durchfﬁhrung

Es wurde die Wasseraufnshme eines 5A-Zeolithen aus atmos=
phiarischer ILuft beobachtet, .

Das auf den Objekttréger aufgebrachte Zeolith~Pulver wurde
bei etwa 300° C ausgeheizt und das Eonzentrationsprofil
Uber einem Zeolith-Kristall, deh. die &rtlich-zeitliche
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1

"Anderung des Gangunterschiedes mit Hilfe des Kompehsétiohs- '
bandschreibers aufgenommen.

Die MeBergebnisse sind im Bild 2 festgehalten.

Die 5 verschiedenen Beobachtungspunkte sind schematisch iiber
der Wwiirfelfldche und die zugehdrigen Gangunterschiedswerte
wdhrend der Wasseraufnahme dargestellt.-

Die Diagramme beweisen die gleichmiaBige Zunahme der optischen
Dichte im gesamten Kristallit.

Eﬂ Karger, Je., Re Danz Anwendung der Interferenzmikrosko-
und J. Caro: pie bei der Beobachtung intra-
kristalliner Transportvorginge.
Feingerdtetechnik 27. Jg. 12/78

[EJ Schoppe, Ge: Das Interferenzmikroskop VELOMET
' interphako zur objektiven Gang-
unterschiedsmessunge. .

Jenaer Rundschau & (1977) 277-280
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