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Polarisations- und Interferenzmikroskopie zur

Identifizierung von Festkérpern

Qualitativer und quantitativer Phaéénbestand heterogener
Stoffgemenge koénnen mit chemischen Methoden nicht immer
sicher bestimmt werden, vor allem, wenn eine oder mehrere
Phasen nur in Spuren auftreten oder Isomerie bzw. Poly-
morphie vorliegt. Hier kénnen erfolgreich physikalische
Methoden eingesetzt werden, unter denen mikroskopische .
Ver fahren wegen der MeBméglichkeit von Korn zu Korn eine
immer starkere Bedeutuhg bekommen. - .
Von den optischen Kennzahlen einer Substanz, die mit dem
Mikroskop bestimmt werden kénnen, ist besonders der
Brechungsindex substanzspezifisch. Seine genaue Messung
ist daher von gréBter wichtigkeit. _ ,

Die Brechungsindizes von Festkérpern'kﬁnnen-kdntrastmikro-
skopisch bestimmt werden, wobei durch Anwendung von
Variationsmethoden (Variation der Temperatur oder bzw.
und der Wellenldnge des verwendeten Lichtes) eine Ver-
feinerung des MeBverfahrens méglich ist. Erfordert jedoch
das Objekt eine zusétzliche Einengung der Prifbedingungen,
z. B. durch Beschranken des Temperaturbereichs.auf ein
kleines Intervall, innerhalb dessen die Probe nur haltbar
ist; so filhren die Variationsmethoden nicht zum Ziel.
Hier ist es zweckm&Biger, mit dem Interferenzmikroskop

Zu arbeiten, soweit dieses nicht nur zur Kontrastierung,
sondern auch zur Vermessung der zwischen einem Struktur-

. element und seiner Umgebung auftretenden Phasendifferenz

(bzw. Gangunterschied) eingerichtet ist. Hierzu wird der
Strahlengang im Mikroskop an geeigneter Stelle in zweil
Strahlengénge aufgespalten, die zwei Teilbilder des Objekts
liefern. Diese beiden Teilbilder werden so wieder ver-
einigt, daB zwei seitlich verschobene Bilder des gleichen
Objekts entstehen, die miteinander interferieren und an
denen genaue Gangunterschiedsmessungen durchgefihrt werden
kénnen. Die seitliche Verschiebung der Teilbilder kann bei.
diesem sogenannten Shearing-Ver fahren gréBer als die



laterale Ausdehnung des Objekts sein (totale Bildauf-
spaltung). Mit einem geeichten phasenverschiebenden Kompen-
sator werden die beiden Teilbilder nacheinander so beein-
fluBt, daB sie zur Intensitdt Null inter ferieren bzw. in
der gleichen empfindlichen Interferenzfarbe (z. B. Rotvio-
lett) erscheinen. Der Betrag, um den der effektive Gang-
unterschied des Kompensators hierzu verandert werden muBte,
kann an einer MeBteilung abgelesen werden. Er entspricht
bei dem beschriebenen Verfahren dem doppelten Gangunter-
sck:ed des Objekts. Bei bekannter Dicke des Objekts kann
man eus der Beziehung '

R=d+ an (1)

die Brechzahl des Objekts besgstimmen; Anyist-die Differenz
zwischen dem Brechungsindex der Probe und ihrer Umgebung.
Befindet sich also die Probe in einer Immersionsflissigkeit
mit der bekannten Brechzahl N, so ergibt sich die Brech-
zahl n ' ' ' ’

P der{Probe aus

“unter Berﬁcksichtigung des am Gerat bestimmbaren Vorzeichens

von R. Dieses Verfahren erfordert also die genaue Messung
der Probendicke, was mit dem Mikroskop oft auf Schwierig-
keiten st6Bt. Diese GroBe kann eliminiert werden, wenn die
- gleiche Probe nochmalis in eine zweite Flﬂssigkeit einge-~
bettet wird,'deren Brechzahl n

F2 bekannt ist. Dann ist
o Mpp e Ry =My - Ry (3)
p Ry - R,

wenn R, der Gangunterschied der Probe gegen die Flissigkeit
mit der Brechzahl n., , R, der Gangunterschied gegen die
Flussigkeit mit der Brechzahl n., ist.

Von groBem Vorteil bei der Durchflhrung dieser und weiterer
Messungen ist bei den Jenaser Interferenzmikroskopen die um-
fangreiche Variabilitét der MeB- und Kontrastierungsver-
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fahren. _
Die beim Shearing-Ver fahren erforderliche Bildaufspaltung
kann kontinuierlich zwischen O und 3,5 mm veréndert und
damit den Objektabmessungen optimal angepafBt werden, wodurch
«ich auch jeweils optimale MeBbedingungen ergeben. Eine
weitere Steigerung der MeBgenauigkeit ist bei Messungen im
monochromatischen Licht méglich, wenn dem Bild des Objekts
eine Halbschattenplatte iiberlagert wird. Diese Halbschatten-
platte besteht aus einem Glastrager, der zur Halfte mit
einer phasenverzégernden Schicht belegt ist. Die Trennkante
zwischen belegtem und unbelegtem Teil der Triagerplatte wird
im Mikroskop so gelegt, daB sie das zu messende Objektdetail
etwa in der Mitte teilt. Der MeBkompensator wird bei der
Halbschattenmethode so lange betédtigt, bis diese beiden
Halften in der gleichen Intensitdt erscheinen. Die gleiche
tinstellung wird anschlieBend fur das objektfreie Umfeld
vorgenommen. Da das menschliche Augemféhig ist, Intensitéaten
empfindlicher zu vergleichen als ihre Extremwerte festzu-
stellen, resultiert bei diesem Verfahren eine geringere
Streuung der MeBwerte als bei dem oben beschriebenen Ab-
gleiéh auf Intensitat O, Fir die Brechzahlbestimmung ergibt
sich daraus eine MeBgenauigkeit besser 1074, o
Neben den Messungen im Shearing-Ver fahren mit homogenem Um-
feld ist bei den INTERPHAKO-Mikroskopen auch die Interferenz-
streifenmethode anwendbar, bei der das Bildfeld von &qui-
distanten Interferenzstreifen ﬁberlagertAist, die durch
phasenandernde Objekte eine seitliche Auslenkung proportional
zum Gangunterschied erhalten. Aus der GrdBe der Auslenkung
kann daher der Gangunterschied und daraus der Brechungs-
index gemessen werden. Die Methode eignet sich besonders

fur groBflachigere und dickere Objekte. Sie wird ebenfalls
angewandt,vwenh die Interferenzmikroskope PERAVAL interphako
oder AMPLIVAL pol.interphako mit der Zusatzausristung far
mikroskopische Refraktometrie ausgeristet werden. Mit Hilfe
dieses Mikroskoprefraktometers konnen die Brechungsindizes
der fur die oben beschrie“ene MeBmethode bendtigten
Immersionsfliissigkeiten gemessen werden. Hierzu sind nur
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kleinste Flussigkeitsmengen (2...5 10~8 g) notwendig, mit
denen eine trapezformige Nut bekannter Tiefe in einem
IObjekttréger mit bekanntem Brechungsindex gefillt wird.

Aus der Messung der Interferenzstreifenverschiebung mit
Hilfe des Meflkompensators kann der Brechungsindex der
Flissigkeit mit einer Genauigkeit besser als 0,0002 be-
stimmt werden. Die Genauigkeit kann bei Temperierung der
Refrakfometereinrichtung weiter verbessert werden. Fiir die
hierzu notwendige Temperaturmessung wird zum Jenaer Heiz-
und Kithltisch ein Mikroskoprefraktometer angeboten, das

mit einem MeBobjekttrager kombiniert ist, in dem sich die
MeBstelle eines Eisen-Konstantan-Thermoelements befindet,
SchlieBlich kann daes Mikroskoprefraktometer auch als
Objekttrager fur Koérner- oder Faserpraparate dienen, so daB
ohne Objektwechsel die Brechungsindizes der Immersionsfliissig~
keit und der Probe unmittelbar hintereinander gemessen wer-
den kdnnen. o - R o
Bei der Messung von Objékten mit geringer lateraler Aus-
dehnung (kleiner ca. 10/um) ist die Interferenzstreifen-
methode gar nicht, die Shearingmethode mit homogenem Um-
feld nur mit Einschrankungen anwendbar. Fir diesen An-
wendungsfall kénnen die Jenaer Interferenzmikroskope zur
Durchfihrung einer weiteren MeBmethode umgeristet werdén;
welches wegen der Ahnlichkeit mit dem Phasenkontrastver-
fahren die Bezeichnung INTERPHAKO R erhalten hat. .
Gegenuber dem Shearingver fahren zeichnet es sich auf Grund
der groéBeren Beleuchtungsapertur vor allem durch ‘die bessere
Bildqualitéat aus. : S, S v
DaB mit den INTERPHAKO- Mikroskopen auch eine vielfaltige
Kontrastierung von Phasenobjekten mit differentiellem

Inter ferenzkontrast, positivem und negativem Phasenkontrast
sowie im Dunkelfeld mdglich ist, sei zusdtzlich bemerkt.
Die Vielseitigkeit dieser Mikroskope driickt sich auch darin
aus, daB mit ihnen eine hochprizise KorngroéBenmessung
speziell an kleinen Objekten durchgefihrt werden kann. Bedi
einer Bildaufspaltung nach der Shearingmethode mit einem
unendlichen groBen Interferenzstrei fenabstand in der Bild-
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ebene (homogehés'UmfeId) erscheinen in der'Auétrittspupille
des Mikroskopobjektivs Interferenzstreifen, deren Abstand
der gewéhlten Bildaufspaltung umgekehrt proportional ist
und mit einem MeBschraubenokular sehr genau gemessen werden

kann. Zur Messung einer lateralen GréBe a wird die Bildauf-

spaltung dieser GriBe gleichgemacht, die beiden Teilbilder
berihren sich gerade. Ist b der Abstand von n Interferenz~
streifen in der Pupille und K die einmalig ermittelte
Geratekonstante, so wird :

8 = K % L S (@)
Dieses Verfahren ubertrifft in der MeBgenau1gkeit
konventionelle Methoden um mehr als das Dreifache und er-
laubt zusatzlich eine genaue GréBenmessung auch an bewegten
Objekten. E LT N ' ,
Die Polarlsationsmikroskopie wird bei der Bestimmung solcher
Substanzen eingesetzt, die auf Grund ihrer Struktur eine
optische Anisotropie aufweisen; die optischen KenngréBen
sind richtungsabhéngig. Hieraus ergibt sich gegeniiber den
isotropen Stoffen, die durch die Messung eines Brechungs-
index hinreichend bestimmt sind, die Notwendigkeit, unter=-
schiedliche Brechungsindizesvih,definierten, durch das Ob-
jekt vorgegebenen Richtungen Zu messen. Substanzspezifisch

sind die in den 3 AChsenrichtUngen eines kartesischen

Raumkoordinatensystems gemessenen Hauptbrechungsindizes_“ }
N ny und n_. Je nach der Schnittlage der untersuchten

Prc.e werden in dieser die von den Extremwerten abweichen~

den Brechungsindizes n ' und n_* wirksam, die in der Probe ’
der Dicke d einen Gangunterschied R zwischen den beiden :

von ihr auf Grund der Doppelbrechung erzeugten wellen her~

vorrufen.

O M

Unser Auge ist ohne technische Hilfsmittel nicht in der _
Lage, Gangunterschiede wahrzunehmen. Ein solches technisches
Hilfsmittel stellt das Polarisationsmikroskop dar. Das Ob-




‘jekt wird zwischen zwei Linearpolarisatoren beobachtet,

deren LichtdurchlaB- oder Schwingungsrichtungen einen rechten
Winkel miteinander bilden (“"gekreuzte Polare”). Das Bildfeld
des so eingerichteten Polarisationsmikroskops erscheint dunkel.
Doppelbrechende Substanzen werden in diesem Feld auf Grund von
Inter ferenzerscheinungen hell und farbig dargestellt, wobei

- die Farbe bereits ein relatives MaB fiur den Gangunterschied
ist, den die Probe hervorgerufen hat. Optisch isotrope Stoffe
rufen keine solche Interferenzerscheinung hervor; sie lassen
sich damit in einem Gemenge bereits qualitativ von den aniso-
tropen unterscheiden. Diese Untersuéhung hat z. B. Bedeutung
bei der Analyse von Stiuben, wie sie im Bergbau sowie in

stark industrialisierten Gebieten als schidliche Abfallpro-
dukte auftreten. Neben der interferenzmikroskopischen Mes-
sung der in Gl. (5) angegebenen richtungsabhangigen
Brechungsindizes n,* und n ' ermdglicht das Polarisations-
mikroskop die direkte Messung des Gangunterschieds und damit
der Doppelbrechung nach dem Kompensationsprinzip.

Die Prcbe wird mit einer doppelbrechenden Kristallplatte
Gberlagert, deren Gangunterschied kontinuierlich und meBbar

so lange veréndert wird, bis er den der Probe gerade auf-
hebt. In diesem Fall sind beide Gangunterschiede gleich,

die Intensitét im Bildfeld ist wieder gleich O. Uber Formeln,
Eichkurven oder Tabellen kann aus der gemessenen Kompen-
satordrehung der Gangunterschied ermittelt und bei bekannter

- Dicke die wmaterialtypische Doppelbrechung nach Gl. (1) be-
rechnet werden. In dieser Weise wird z. B. bei der optischen
Priafung von Chemiefasern verfahren, an denen man gleich-
zeitig den Gangunterschied und den Durchmesser (= Dicke)
miBt, Die hieraus berechnete Doppelbrechung gibt in diesem
Beispiel nicht eine materialtypische KenngroBe (denn das
Material ist bekannt), sondern ein MaB fir die Fertigungs-
technologie und die hieraus entstandenen Festigkeitseigen—»
schaften, , | .

Oft interessiert nur die relative Verénderung des Gangunter-~
schieds in Abhingigkeit vom Ort, der Zeit oder der 3‘ 
Temperatur. Hier kénnen kontinuierliche Gangunterschieds-
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messungen z. B. zur Kontrolle der Dicke gereckter Folien
oder ihres Streckungsverhiltnisses angewandt werden. Der in
den geschilderten Beispielen zu treibende meBtechnische Auf-
wand ist ein sehr geringer, da fur diese Zwecke lediglich
ein einfaches Durchlicht-Polarisationsmikroskop mit einem
MeBkompensator bendtigt wird. Ein solches Mikroskop stellt
unser LABOVAL pole+d dar, zu dem ein MeBkompensator mit

einem Mefbereich von 0...6 A fiir Standardarbeiten ausreicht.
Gangunterschiede gréBer als 6 A\ kdnnen von diesem MeBkompen-
sator nicht mehr kompensiert werden. Fir solche Fille bieten
wir den MeBkompensator 0...130 A an. Beide Kompensatoren
sind nach dem Prinzip von Ehringhaus aufgebaut und unter-
scheiden sich nur im optisch wirksamen Material. Gangunter-

schiedsmessungen kdénnen auch zur quantitativen Charakterisierung
von Mikrospannungen z. B. in erhérteten Epoxidharzverbindungen

eingesetzt werden. Hier treten oftmals so kleine Spannungen
auf, daB die Empfindlichkeit der beschriebenen Kompensatoren
nicht ausreicht. In diesem Fall werden Kompensatoren mit
kleiner eam MeBbereich eingesetzt, die aus JENA mit der Be-
zeichnung "MeBkompensator mit azimutaler Drehung” mit den
teBbereichen Nn/8, A/16 und 'N/32 geliefert werden. Ein
auf dem gleichen mechanischen Prinzip aufgebauter MeBkompen-
sator )N /4 dient fir Gangunterschiedsmessungen zwischen O
und )\ nach der Methode von Senarmont. Am AMPLIVAL pol aus
JENA wird die Analysatordrehung 8, aus der nach

R = (2 + k)X (6)

der Gangunterschied R berechnet wird (k = 0, 1, 2...) mit

der hohen Genauigkeit von 3 * = 0,15 nm Gangunterschied abge-
lesen, womit der mittlere Fehler der MeBwerte sehr niedrig
gehalten werden kann. ’

Die Doppelbrechung ist eine richtungsabhéngige GréBe. Ihr
Wert schwankt zwischen einem materialtypischen Maximum und
Null. In der Richtung, in der die Doppelbrechung auf Null
zuriickgeht, verhalt sich der Stoff folglich wie ein iso-
tropes Medium. Diese Richtung wird als optische Achse be--

.zeichnet. Je nach der kristallinen Symmetrie des Stoffes
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gibt es in ihm eine oder zwei optische Achsen, der Stoff
wird entsprechend als optisch einachsig oder zweiachsig
bezeichnet. Die mit dem Polarisationsmikroskop mégliche
Unterscheidung nach diesem Kriterium bietet eine weitere
qualitative Aussage zur Stoff- und Strukturanalyse.
SchlieBlich ist der Winkel zwischen den beiden optischen
Achsen bei optisch zweiachsigen Stoffen meBbar. Mit dieser
quantitativen Bestimmung ist es z. B. gelungen, chemisch
sehr dhnliche Phasen wie die Mischglieder von Paraffin-
Olefin-Mischkristallen oder unterschiedliche Hydratstufen
anorganischer Stoffe zu identifizieren.

Fir diese Beobachtungen bzw. Messungen ist jedes Polari-
sationsmikroskop mit einer Hilfsvorrichtung ausgeriistet,

die es ermdglicht, ein in der hinteren Brennebene des Mikro-~
skopobjektivs entstehendes, durch den optischen Charakter
des untersuchten Einkristall vorgegebenes Interferenzbild,
das sogenannte Achsenbild, zu beobachten, die Bertrand-Linse.
Bei dieser sogenannten konoskopischen Beobachtung ist es
wichtig, daB nur das Bild eines einzelnen Kristalls erfaBt
wird., Bei Korner- oder Schliffpraparaten missen daher be-
nachbarte Kristalle anderer optischer Orientierung mit einer
Blende von der Abbildung ausgeschlossen werden. Durch seine
besondere Strahlenfihrung weist das Jenaer AMPLIVAL pol

hier einen wichtigen Vorteil gegeniber anderen Fabrikaten
auf, da ohne weitere Hilfsmittel der untersuchte Kristall
und die Blende gleichzeitig und binokular scharf gesehen
werden. Diese Anordnung wird durch den patentierten Winkel-
tubus realisiert, der dariber hinaus so gestaltet ist, daB
eine anatomisch richtige entspannte Haltung beim Mikroskopie=-
ren gegeben ist. Zur Achsenwinkelmessung wird die Bertrand-
Linse mit einem MeBokular kombiniert, das zuvor mit einem
Abbe‘'schen Apertometer in Winkelgraden geeicht oder dessen
Ger&tekonstante bestimmt wurde.

Bei der Messung relativer Veranderung der Doppelbrechung
spielt die Richtungsabhingigkeit des ermittelten Gangunter-
schieds keine entscheidende Rolle. Wird jedoch der absolute
Wert der Doppelbrechung bendtigt oder bietet sich fir eine
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Messung des Achsenwinkels kein Korn mit geeigneter Schnitt-
lage an, so muB das Korn bzw. der Schliff in seiner raum-
lichen Lage zu den Koordinaten des Polarisationsmikroskops
so lang verandert werden, bis die Extremwerte der Doppel-~
‘brechung mefbar werden bzw. ein ausmeBbares Achsenbild er-
halten wird. Hierzu wird der Universaldrehtisch nach

Fedorow verwendet. Bei dem U-Tisch aus JENA kann das Korn

um vier verschiedene Achsen in jede beliebige Raumlage ge-
dreht werden. Die Einrichtung zeichnet sich der Jenaer Tradi-
tion entsprechend durch hohen Bedienungskomfort aus, bietet
sie doch als einzige auf dem Markt die Benutzung eines Ob-
jektivrevolvers mit dem U-Tisch und einen Kondensor mit
extrem langer Schnittweite fir das Kohlersche Beleuchtungs-
prinzip, der kein Ein- oder Ausschrauben schwer zugdnglicher
Hilfslinsen fir die notwendige Aperturanderung erfordert.
Bei der Phasenanalyse unbekannter Stoffe wird mit dieser
MeBmethode die einwandfreie Bestimmung der optischen GrdBen
ermdglicht, aus denen iber Tabellenwerke (z. B. Winchell)
die chemische Zusammensetzung ermittelt werden kann.

Digital unterschrieben von Franz
Ganster
F FranZz G an Ste I DN: cn=Franz Ganster, o, ou,
| email=fga@interphako.com, c=AT
| Datum: 2011.05.21 20:52:55 +02'00'




		2011-05-21T20:52:55+0200
	Franz Ganster




