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Einfihrung

Das Quantimet ist ein Gerdt, mit dessen Hilfe gesuchte Merk-
male in Bildern quantitativ nach Fldache, Grosse oder Anzahl
erfasst werden kdnnen. Denkt man an ein Beispiel aus der
Kerntechnik, so kdnnen diese "Merkmale" etwa Poren in be=
strahiten und nichtbestrahlten Werkstoffen oder "Hot-spots”
in Form von Spaltstoffagglomeraten in Dispersionsbrennstof-
fen sein. Da Bilder in der verschiedensten Weise gewonnen
werden koOnnen und in den unterschiedlichsten Forschungsgebie-
ten verwendet werden, gibt es prinzipiell viele Einsatzmdg-
lichkeiten fiir das Quantimet. Uber Erfahrungen auf verschie-
denen Gebieten mit diesem Gerdt wurde daher 1968 auf dem
Quantimetkolloquium in Frankfurt, der Sitzung des Wissen-
schaftlichen Ausschusses der Deutschen Keramischen Gesell-
schaft in Wirzburg und der Metallographietagung der Deut-
schen Gesellschaft flir Metallkunde in Giessen vorgetragen.
Aus den Titeln der in diesem Bericht zusammengefassten Vor-
trége ergibt sich bereits die Vielfalt der Verwendungsmog-
lichkeiten: Neutronenspuren auf Fotoplatten (Beitrag 2) sind
ebenso Untersuchungsobjekt wie Autoradiogramm (Beitrag 4)
oder Schliffbilder von Metallen (Beitrag %, 8) und kerami-
schen Werkstoffen (Beitrag 5, 6). Natlirlich sind daher die
Bildaufnahmeeinheiten am Gerdt verschieden. So kann es sich

beispielsweise um ein Epidiaskop oder ein Mikroskop handeln,
welches das Bild an den Monitor vermittelt. Uber den grund-
sdtzlichen Aufbau und die Punktion des Gerdtes wird im er-
sten Teil des Beitrages 6 berichtet. Und in eben diesenm
konstruktiven Aufbau liegt auch eine erste Schwiche der
Originalausfilhrung des Quantimets: Epidiaskop und Mikroskop
sind nicht durch eine entsprechende Schaltung getrennt ein-
setzbar, sondern miissen manuell ausgewechselt werden. Diese
fiir hochqualifizierte optische Gerdte recht strapazidse
Prozedur hat zu erfolgreichen Versuchen gefiihrt, andere
Anordnungen zu finden. Sie sind beispielsweise in den Bei-
trigen © und 7 beschrieben. Aber auch andere Schwierig-
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keiten sollen nicht verschwiegen werden: So mlisste bei-
spielsweise die so wichtige gleichméssige Ausleuchtung des
MeBbereichs verbessert werden konnen und die Intervall-
breite beim Z8hlen der Merkmale ist nicht befriedigend.
Freilich entbinden solche Feststellungen nicht wvon der fiir
jedes Problem erneut notwendigen Uberlegung, ob das Ver-
suchsziel nicht bereits ausserhalb der Leistungsgrenze
des Geridtes liegt. Sie ist vor allen Dingen gegeben durch
die Forderung eines geniligenden Kontrastes zwischen dem zu
messenden lMerkmal und seiner Umgebung. Hier ist es weit
weniger das Quantimet als vielmehr die Probenpraparation,
die die Messgenauigkeit beeintrachtigen.

So soll dieser zusammenfassende Bericht einmal dem Kon-
strukteur und Hersteller zeigen, wo der Messende Mangel
feststellt. Er gggghzum anderen dem Quantimetbenutzer und
demjenigen, der es/nicht besitzt, die vielen genutzten

-und noch ungenutzten- !Moglichkeiten angeben, bei denen

dieses hochwertige Geradt erfolgreich eingesetzt werden kann.
Die mitgeteilten Messergebnisse ermdglichen es dem Leser
selbst, zu erkennen, dass das Quantimet seinen festen Platz
unter den automatischen Gerdten zur Bildanalyse gefunden
hat.

Gerhard Ondracek
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Verwendung des Quantimets zur automstischen Auszidhlung

von Neutronenspuren auf Fotoplatten +)

von
G.Durcansky und W.Schmatz

Institut fir Festkorper- und Neutronenphysik
Kernforschungsanlage Jilich

Zusammenfassung

Durch Neutronen induzierte Lichtblitze werden Schwiarzungseffekte
auf Fotoplatten erzeugt. Diese Platten konnen im Quantimet aus-
gewertet werden. Auf diese Weise werden Neutronenspuren quanti-

tativ und vollautomatisch erfasst.

Messvorgang und Auswertung

Unter den vielfachen Moglichkeiten filir die Anwendung des Quanti-
mets soll im folgenden diejenige zur automatischen AusWertung von
anisotropen Kleinwinkelstreufiguren langsamer Neutronen auf Foto-

prlatten beschrieben werden.

Nach ERNST [1] kann man bereits einzelne Neutronen nachweisen,
wenn man in einem lichtdichten Gehduse eine Fotoplatte fest auf
einen durchsichtigen Beutel anpresst, die mit einem Pulvergemisch
aus Li®P und ZnS(Ag) gefiillt ist. Die eintretenden Neutronen flie-
gen durch die Fotoplatte auf den Beutel und werden vom Li6 einge~
fangen. Dabel werden o~ und t-Teilchen frei, die im ZnS{Ag) Licht-
blitze erzeugen, die auf der Fotoplatte als kleine Schwarzungs-—
scheibchen (0,05..0,2 mm @) sichtbar werden. Derart mit Neutronen
belichtete Fotoplatten werden mit Hilfe des Quantimets vollauto-

matisch quantitativ ausgewertet.

In Quantimet wird das 1:1 Objektiv verwendet und jeweils ein
Bildausschnitt von ca. 1 mm2 mit Durchlicht abgetastet. Es wird
das normale Zghlverfahren verwendet, bel dem am Ausgang des Quan-~
timets fir Jjedes diskriminierte Schwirzungsscheibchen ein Impuls

+) Vorgetragen im Quantimet-Kollogquium in Frankfurt (Main)
(8. - 10.5.1968).
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erscheint [2]. Diese Impulse werden in einem Zshler iiber meh-
rere Bilddurchlsdufe aufaddiert und der Zahlerinhalt wird auf
einen Lochstreifen susgedruckt. Ist der ZBhlvorgang beendet,
so wird die Fotoplatte mit Hilfe eines Kreuztisches und ei-
nes Schrittmotors zum nichsten Bildausschnitt verschoben.

Der ganze Vorgang wiederholt sich, bis die gesamte Fotoplatte
mdanderfdrmig abgetastet ist. Fir eine 9x12 cm grosse Fobo-
platte betrdgt die Z8hlzeit etwa 2 1/2 Std. Die Information
auf dem Lochstreifen wird in einer Rechenanlage ausgewertet.

‘Die Abb.2 gibt die gezdhlte Punktzahl als Funktion der Schwel-
leneinstellung fiir Fotoplatten verschiedener Punktdichte wie-
der (Nachweiswahrscheinlichkeit ca. 30% fiir 8 ﬁ—Neutronen,

ca. 3% fiir 1 -Neutronen). Die Schwelle 1l#sst sich nicht be-
liebig niedrig einstellen, da dabei der Untergrundschleier
mitgezdhlt wird. Fir eine Einstellung von 480 liegt der Un-
tergrund bei ca. 0,05 Pkt/mmz, Da diese Technik bei etwa 1..20
Pkt/mm2 verwendet wird, ist ein gutes Effekt-zu-Untergrund-
Verh8ltnis gegeben.,

Das Quantimet arbeitet nach einer Einlaufzeit von ca. 2 Std.
in einem klimatisierten Raum (% 1,5°C) mit einer Genauigkeit
von 0,%%, wenn man das Ger8t stets auf demselben Bildausschnitt
belésst. Misst man die Punktzahl desselben Ausschnittes nur
wahrend eines Bilddurchlaufs, so kann die Zshl etwas schwan-
ken, wenn die Helligkeit einiger Punkte gerade die diskrimi-
nierende Helligkeitsgrenze erreicht. Dann werden die Punkte
einmal gezdhlt und einmal nicht, je nachdem wie sich das
Rauschen des Vidicons der Information Uberlagert. Bei einer
Punktdichte von 10 Pk:“c:/mm2 betridgt diese Abweichung im Mit-
tel ¥ 0,%% bei 100 Bilddurchldufen, = 0,4% bei 40 und I 0,8%
bei 10 Bilddurchléufen. Schwierigkeiten bereitet beim Quan-

-

timet die Auswertung grosserer Bildausschnitte als 1 mm.

Das liegt an einer fiir denselben Punkt sich Jrtlich andern—
den Diskriminatorschwelle. Dies hat zweil Grinde: eine nicht
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geniligend homogene Ausleuchtung des Bildausschnitts und
eine nicht susreichend homogene Empfindlichkeit des Vi-
dicons. Der letzte Nachteil l#sst sich z.T. beheben
durch Aussuchen des Vidikons. An der Verbesserung der
Ausleuchtung wird noch gearbeitet.

Literéturangaben:

[1] Ernst,
Nukleonik H.1l. S.29, 1967

[2] Pischer, Cole
The Microscope, Vol. 16, Second quater,
S.81, 1968
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Zur Bestimmung der Gehalte an nichtmetallischen Ein-
schlissen in Massenstdhlen mit dem Quantimet +)

E. Grethen und L.Philippe
Centre National de Recherches Metallurgiques
Littich / Belgien

Zusammenf assung

Es wird iber QTlM-Messungen an MassenstZhlen berichtet, in de-
nen nichtmetallische Einschlisse zu erfassen waren. Die Fehler
durch Quantimeteinstellungen werden ebenso diskutiert, wie die
Probenpréparation. SchlieBlich werden die QTM-Ergebnisse mitb
denjenigen aus anderen MeBverfshren und theoretischen Abschit-
zungen verglichen, wo diese mdglich waren.

1. Einleitung

Bei der Priifung der Massenstzhle auf ihren Gehalt an nichtme-
tallischen Einschliissen begegnet man hauptséchlich folgenden
vier Einschlusstypen:

- Mangansulfid

- Eisen- Mangan- Oxid

-~ Mangansilikate- und Aluminiumsilikate

- Tonerde und tonerdereiche Einschliisse.

Wir haben bei unseren Untersuchungen diese Einschlusstypen in
zwei Gruppen zusammengefasst, ndmlich Sulfide und Oxide.

2. Schliffprobenvorbereitung

Nach mechanischem NaBschliff und Diamantpolitur (0,25 W) wur-
den die Proben, je nach Art der Messungen, einer Ltzbehand-
lung unterworfen:

Beim Bestimmen des Gesamteinschlussgehaltes, d.h. des pro-
zentualen Flichenanteils (Oxide + Sulfide) bestand die Haupt=-
schwierigkeit in einer mangelhaften Detektion der Sulfidein-

D! Vorgetragen im Quantimetkolloquium in Frankfurt (Main)
8. - 10.5.1968)
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schliisse, und zwar besonders bei sehr feinen Sulfiden. Von Vor-
teil erwies sich hierbei eine Chromsiureitzung, welche eine
Schwarzung der Sulfide und damit im Detektorkreis ein besse-
res Aufsuchen bewirkt. Abbildung 1 zeigt den Einfluss der Atz-
daver auf das Messergebnis. Aufgrund der Kurve legten wir uns
auf eine Atzdauer von 4 bis 5 Minuten fest. '

DiezAbbhildung 2 zeigt den Flachenanteil an Sulfiden, wel-
cher theoretisch dem analytisch bestimmten Schwefelgehalt ent-
spricht. Die nach dem Atzen ermittelten Sulfidflichenprozente
stimmen besser mit der theoretischen Beziehung iberein, als
die vor dem Atzen gemessenen.

Um die Flachenprozente fiir die Oxideinschliisse getrennt zu er-
halten, beniitzen wir entweder Whiteley's Silbernitratldsung
(J.I.8.I., December 1948, $.365/67) oder die weniger bekannte
Atzung nach E.Béraha (J.I.S.I., August 1964, 5.696/98) (s..
Abb. 3); deren Wirkungsweise besteht im Niederschlag eines
Schwermetall-sulfidfilmes,und zwar bevorzugt auf den Sulfid-
einschlissen, wobei diese weisser gemacht werden und nach ei-
ner gut gefiihrten Reaktion in einer etwas gedunkelten Matrix
verschwinden oder sogar heller als diese erscheinen.

Der Sulfidgehalt ergibt sich aus der Differenz Gesamtfléachen-
anteil - Oxidfl&chenanteil. Es wire Jjedoch interessant Uber
eine Atzung zur Direktbestimmung der Sulfide zu verfiigen, wel-
che unter Benutzung der "weissen Polaritidtseinstellung' er-~

folgen konnte.

Zusatzlich zur Chromsduredtzung beniitzen wir eine Schwefel-
s@uredtzung, wenn es gilt, die Verteilung der Einschluss-
langen zu bestimmen. Wir erhielten auf diese Weise eine Ver-
grosserung der Einschlussdicke und regelmissig definierte Um~
risse, ohne dabei einen wesentlichen Einfluss auf die Lange
suszuiiben. Ein solches Vorgehen ist unbedingt notwendig bei
feinen, langgestreckten Einschliissen, da sonst eine mangel-
hafte QTM-Detektion zu falschen Ergebnissen fiihrt. |
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Abb.2: EinfluB einer Chromsdureftzung auf die
Messung der Menge an Sulfideinschliissen

Abb.3: EinfluBl einer Atzung nach E.Beraha sowie ei-
ner Chromsdure-Atzung auf Sulfideinschlusse
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5 Arbeltswelse mlt ed _nihandbedlenten Quantlmet

- Hervorzuheben ware hler das recht kompllz1erte Ausrichten
der Beleuchtungselnrlchtung und des. MlkroskOpes, welche wir
jedoch nur zwelmal innerhalb des Vergangenen Jahres verhehh
ten musstena;~ PoooE L

- Die Kontrolle der Null~ und lOOéﬁSteli 1lyng em Galvanometer
wird alle 4 Stunden einmal ausgefiihrt:

< Die Einstellungen des Elektronenstrahls (camera beam) be-
dingen mehrere Korrekturen im Verlauf eines Arbeitstages. Da
diese Einstellungen einen Einfluss auf die Bildschirmvergros—
serung ausiben, bot sich hiermit eine Moglichkeit an, ihre
Reproduzierbarkeit abzuschatzen: ein gegebener Abstand in ei-~
ner mikrometrischen Skala wurde auf dem Bildschirm nach einer
als korrekt beurteilten Einstellung 10 mal abgelesen. Dieser
Einstelltest mit nachfolgender Abstandmessung wurde fiinfmal
wiederholt. Da sowohl der Parallaxenfehler als auch die Ein~-
stellungen das Messergebnis beeinflussten, wurde eine Streu-
ungszerlegung vorgenommen. Es ergab sich eine durch die Ein-
stellungen bedingte Standardabweichung von etwa 1,7% der mitt-
leren Bildschirmvergrdsserung (626 x im vorliegenden Fall).
Wir schlussfolgerten daraus, dass eine korrekte Einstellung
der Intensitét und der Fokussierung des Kameraelektronen-
strahles mdglich ist und dass ihr Einfluss auf die Bildschirm-
vergrdsserung praktisch vernachléssigt werden kann.

- Die Einstellung der Kontrastschwelle (threshold) ist bei
weitem die grosste Quelle von Ungenauigkeiten; deshalb haben
wir uns bemiiht, im Rahmen der Einschlussbestimmung, nicht
nur, wie oben beschrieben, die Probenvorbereitung, sondern
auch die Schwelleneinstellung zu standardisieren.

Die Abbildung 4 zeigt die am Galvanometer abge-
lesenen Messwerte (Flichenprozente) bei aufeinanderfolgen-
den Schwelleneinstellungen: man sieht, dass beim Hochdrehen
des Kontrastschwellenpotentiometers der Messwert kontinuier-
lich ansteigt, die Kurve also nicht wie vielleicht erwartet in
der Umgebung der korrekten Einstellung ebflacht. Deshalb de-
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finierten wir fiir die Fl&dchen- und Frojektionsmessung diejenige
Stellung als korrekt, in der die metsallische Matrix ében noch
nicht detektiert wird; wir operierten dementsprechend durch
sukzessive Approximation am Bildschirm, die beiden Monitorein-
stellungen "meter" und "super-imposed"” benutzend. Die so durch
subjektive Beurteilung erhaltene Kontrastschwelle ist gut re-
produzierbar; sie hangt ausserdem sehr eng mit der an der pho-
tosensiblen Schicht der Kamera liegenden Spannung (camera
sensitivity) zusammen (Sx Abb._ = 5). Die genaue Kenntnis die-
ser Abh8ngigkeit ist von grossem praktischen Wert, da die Ka-
meraempfindlichkeit auch bei automatischer Kontrolle zeitli-
chen Schwankungen unterlegen ist. Aus der Darstellung im
Lichtbild geht hervor, dass sowohl die Auflosung als auch die
Probenvorbereitung als Parameter in die lineare Beziehung zwi-
schen korrekter Kontrastschwelle und Kameraempfindlichkeit
eingehen.

Bei der Bestimmung der Anzahl von Einschliissen liegen die Ver-~
h&ltnisse etwas glinstiger; die Abbiddung &  zeigt ‘

die Abhangigkeit der gemessenen Anzahl von der Kontrastschwel-
leneinstellung. In der Umgebung der korrekten Einstellung er-
scheint eine Stufe, welche bei Einstellung auf minimale Auf-
16sung besonders gut ausgeprigt ist. Leider tritt diese Stu-
fe Jjedoch viel weniger ausgepriagt oder gar nicht in Erschei-
nung bei Einschliissen mit relativ hohem Reflexionsvermogen,
welche beim Atzen nicht angegriffen werden, wie das bei Ton-
erde etwa der Fall ist.

Ausserdem konnten wir eine Stufenabschwichung ganz allge-
mein bei grdsserer Einschlussanzshl (> 50) beobachten.

Um jetzt den Einfluss des Zusammenspiels der operativen Ein-
stellungen des Quantimets auf das Ergebnis einer Flichen-
und Projektionsmessung zu bestimmen, machten wir folgenden

Versuch:

Die Flachenprozente und die Projektion der Einschlisse wur-
den in zwel verschiedenen Messfeldern jeweils 10x bestimmt,
wobei nach jeder Ablesung folgende Einstellungen neu gere-
gelt wurden:
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- Objektivbrennpunkt

~ Intensitdt und Brennpunkt des Kameraelek-
tronenstrahls

- Kontrastschwelle.

Bei der im Versuch vorliegenden Messfeldgrdsse von 300 x
200 mm2 auf dem Bildschirm bei 630-facher Vergrdsserung, er-
gab sich die in der -AbUildung 7 gezeigte Reproduzier-
barkeit. Der relative Fehler lag also je nach Messung und
Einschlugsgehalt zwischen 1 und 4%.

4, Gultigkeit der Ergebnisse

Durch Einhalten der oben beschriebenen Arbeitsweise konnten
wir im Rahmen dér Einschlussbestimmung von Massenstzhlen Mess-
ergebnisse bekommen, deren Gililtigkeit aus dem Vergleich mit
dem Gesamtsauerstoff- und Schwefelgehalt hervorgeht.

- Die Abbildung 8 zeigt die Ableitung des Zusammen-—
hangs zwischen den Einschlussflachenanteilen in den Stahl-~-
proben und deren Sauerstoff- und Schwefelgehalt:

[Prozentualer Einschlussflidchenanteil A] = k.
[Saverstoff- bzw. Schwefelgehalt (% X)]

Die Bereéhnung des Koeffizienten k erfolgte aufgrund von Li-
teraturangaben lber Zusammensetzung und Dichte der verschie-
denen Einschlusstypen.

Di¢ Abbildung 9 zeigt sehr gute-Ubereinstimmungen zwi-
schen den theoretisch errechneten und den mittels QTM-Ana-
lyse gefundenen Flachenanteilen. Es handelt sich bei den un-
tersuchten Schliffen um Standardprobén fiir die Sauerstoff-
bestimmung, welche nur FeO-Einschliisse enthielten.

Die Abbildung 10 2zeigt die Ergebnisse bei der Unter-
suchung von 24 Langsschnitten aus der Speckschicht unbe-
ruhigter weicher Thomasstahlkniippel. Die Einschlisse bestan-
den aus Sulfiden, Oxisulfiden, Fe- Mn-Oxiden sowie einigen
Silikaten. Die Schwefelbestimmung sowie die aktivierungs-
analytische Sauerstoffbestimmung erfolgten auf Proben aus
denselben Knippelstiicken.
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M, Mittetwert m | Sfondard- - |relativer Fenier
essung fielwe Abweichung 0 |0/m . 100 (%)
] - -3o,
Flachenanteil (109%) 341 12.86 3,77
Mefifeld 1
Projektion PY (103h)
25 4,15
Meffeld 1 243 %
. . -3
Flachenanteil (107°%) 1521 213 1,42
Mefifeld 2
Projektion PY (10-3h)
Mefifeld 2 1227 T o

Abb.?”/7: Reproduzierbarkeit der MeBergebnisse
(Chromsduredtzung, 630-fache Bildschirm-

verg. )

1 N
i : Zusarrmen-1Dich P
' Unter Anwendung des Prinzips von Einschiufart -setzung ¥g
st Fe 57
e
-Mn- E
Z’ f_{ey'wfc)htsanteil c:esEmschlusses Me,-sc,,g’,,d 27-21%.Feo ~3536]~ 650
achenprozente Schwankt
dg - Dichte des Einschlusses (g /cm3) |Mn-Silikat |mit % Si | ~40¢|~7.82
] ix = 3
Amatr Dichte der Matrix=785 (g/cm-) Tonerde Aly 03 396 | 4.2
| . 82-98%Mn Y
i Gewichtsantell des an den Einschlug |>u!fide 18-2% FeS 399 | 535
gebundenen--Sauerstoffsoder-Schwefels:— - - -
%X = P.my/Mg= A dg/tuge.mx/mg —e= [A = k. %X
% X = Sauerstoff-oder Schwefelgehalt der Maltrix in Gewichtsprozenten
my = Sauerstoff-oder Schwefelmenge in einem Mol Einschiul (g)
M =Molmasse des Einschlusses (g)

Abb.8: Theoretischer Zusammenhang zwischen
Flachenprozenten und 02- bzw. S-Gehalt
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Abb.9: Zusammenhang zwischen analytisch be-
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Fir die Oxide besteht zwischen der theoretischen und der Re-
gressionsgeraden ein systematischer Abstand, welcher durch
drei Faktoren bedingt sein kann:

- ungenauver k- Wert
- ungeniigende Aufldsung kleiner Oxide (< 1 )
- ungenigende Detektion der Oxide.

Plir die Sulfide ist die Ubereinstimmung bemerkenswert, trotz
der etwas grésseren verbleibenden Streuung (o r) von 29,99910°5
Flachenprozent der QTM-Beobachtungswerte um die Regressions-
werte. '

Eine weitere Priifung fir die Glltigkeit der QTM-Analyse er-
gab sich aus dem Vergleich mit einer bei uns vorher gebriuch-
lichen Messmethode, welche darin bestand, die in Querschlif-
fen gefundenen Einschliisse ihrer Natur und ihrem Durchmesser
nach auszuzdhlen und die dazugehorigen berechneten Kreis-
flachen zu addieren. Diese Priifung wurde an 24 Querschliff-
proben vorgenommen, welche aus denselben Kniippeln wie die
oben erwahnten L8ngsschliffe stammten.

Die ndchste Abb. 11 zeigt, dass die QIM-Oxidwerte im Mittel
etwa 15,10'5 Flachenprozente niedriger liegen als die der
Vergleichsmethode, bei der Sulfidbestimmung dagegen wesent-
lich hoher.

Vergleicht man nun die beiden Verfahren im Diagramm Flachen-
prozente - Chemische Analyse (Abb. 12), so ist der QTM-Ana~
lyse eindeutig der Vorzug zu geben: hoherer Korrelations-
koeffizient (r) und niedrigere verbleibende Streuung (o r)
fir die Oxide und den Gesamtflichenanteil. Die etwas unglin-
stigere Korrelation fir die Sulfide kommt wahrscheinlich
daher, dass bei der absoluten Messmethode eine direkte Sul-
fidbestimmung vorlag, bei der QIM-Analyse der Sulfidgehalt
sich jedoch erst durch die Differenz (Gesamtanteil - Oxide)
ergibt.
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Abb. 11: Vergleich der QTM=-Analyse mit einer
absoluten MeBmethode
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Abb.12: Gegeniiberstellung von QTM-Analyse, abso=-
luter MeBmethode und theor. Beziehung im
Diagramm Fléachenanteil-Gewichtsprozent
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5. Schlussfolgerungen ,} 7 N
Aufgrund der guten Korrelation zwischen der Fléchenanaiyée und
den Sauerstoff- und Schwefelgehalten, =ind wir zur Ubérzeuging
gekommen, dass eine QIM~Flichenanalyse nur in Spezialuntersti-
chungen der chemischen Analyse gegeniiber ein Vorteil ist, so
z.B. bel Lokaluntefsuchungen oder etwa beli den Untersuchungen
der Evolution des Sauerstoffs von der Blockhsut bis zur Block-
mitte hin.

In ihre Bedeutung fiir das Werkstoffverhalten sind Einschluss-
grosse -~ und Anzahl ohne Zweifel die wichtigsten Kriterien;
Kenngrossen, wie Volumenanteil, Einschlussform -~ und Art treten
etwas zuriick. In der MOglichkeit zur Bestimmung der Grossenver-
teilung offenbart sich nun hier die Stérke des Quantimets.

In diesem Sinne mdchten wir Ihnen abschliessend zwei Beispiele
von Grdssenverteilungen P = P (d) und N = N (1) zeigen. P ist
die Projektion jener Einschliisse oder Einschlussteile, welche
dicker sind als ein vorgegebenes Mass, N ist die Zahl der-Ein-
schliisse welche langer sind als ein vorgegebenes lMass.

Die Wahl zwischen den beiden Kriterien Dicke und Linge orien-
tiert sich am Verwendungszweck des zu untersuchenden Materials.

Im ersten Beispiel (Abb. 13) handelt es sich um zwei verschie-
dene Mengen aus Drahtléngsschliffen, welche beide fast densel-
ben mittleren Gesamtfldchenanteil zeigten, in der Dickenver-
teilung jedoch'sehr unterschiedlich waren.

Das zweite Beispiel (Abb. 14) zeigt die mittlere Lingenvertei-
lung der Einschliisse von je 10 Bandeisenléngsproben aus dem
Blockrand und aus der Blockmitte. Die Beziehungen 1gP = P
(Igd) und IgN = N (lgl) sind anndhernd linear. Die Lage und

die Neigung der Ausgleichsgeraden gibt Auskunft iiber die Hau~
figkeit der zu erwartenden, jedoch nicht gemessenen Einschluss-

grossen.

Wir glauben, dass eine in diese Richbtung zielende Quantimet-
Anwendung zur Bestimmung der Einschlusskenngrdssen sehr wert-
volle Informationen liefern kann.
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Anwéndung des Quantimets zur Auswertung

von Autoradiogrammen +)

von
K., Hinrichsen
Anatomisches Institut der Universitdt Tiibingen

Zusammenfassung

Eine quantitative Auswertung von Autoradiogrammen erfordert
die objektbezogene Zdhlung von Silberkdrnchen in der Foto-
emulsion. Die Anwendung der Z&hlfunktion eines quantitativen
Fernsehmikroskopes (¢TM, Metals Research, Cambridge) ist
moglich bis zu Silberkorndichten von 35/10 umg. Es werden
die apparativen und préparativen Schwierigkeiten aufgezeigt,
die einer systematischen Anwendung des Gerdtes noch im We-
ge stehen. Die MeBfunktion des Ger&tes ermdglicht unter be-
stimmten préparativen Bedingungen eine Erfassung von Flé-
chenanteilen verschiedener Objektstrukturen als Vorausset-
zung der Ermittlung von Silberkorndichten.

Einleitung

Zum Nachweis kleinster radioaktiver Substanzmengen in-Geweben
bedient sich der Histologe der Autoradiographie eine Foto-
emulsion wird in moglichst nashen Kontakt zum histologischen
Schnitt gebracht. Nach Einwirkung der Strahlung iber ver-
schieden lange Zeit (Stunden bis Wochen) wird die Emulsion
fotografisch entwickelt. Die dadurch erzeugten Silberkorn-
haufen ("Schwirzungen") liegen iiber den isotop-haltigen
Strukturen, sie projizieren sich bei mikroskopischer Be-
trachtung durch die Fotoschicht auf den darunter liegenden,
durch Farbung sichtbar gemachten Gewebsschnitt (Abb.1).

Im Durchlicht erscheinen die Silberkdrnchen schwarz, bei

*) Vorgetragen im Quantimet-Kolloquium Frankfurt (Main)
(8. - 10.5.1968)
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Auflicht hell. Es besteht Proportionalit&t zwischen der
Anzahl an radioaktiven Zerfallen und der Zahl der Silber-
kornchen. Die "Schwirzung" der Fotoemulsion ist -~ standardi-
sierte Bedingungen vorausgesetzt - ein Mass fir die im
Schnitt enthaltene Radioaktivitat.

Neben der Zahl der SilberkOrnchen in den Silberkornhaufen
interessiert ihre Verteilung in Bezug auf den Gewebsschnitt,
d.h. auf Volumina des Gewebes, vereinfacht auf Flachen iiber
bestimmten Gewebskomponenten. Als Beispiel diene der Zell-
kern und der Einbau radiomarkierter Vorlaufersubstanzen in
die DNS. Zur Kennzeichnung des Isotopeneinbaues ist die
Silberkornzahl pro Kern sowie das Verhdltnis von Kernen
ohne zu solchen mit Isotopenaufnahme, d.h. der Markierungs-
index zu ermitteln.

Bisher gibt es drei Wege zur quantitativen Erfassung von
Radioisotopen in Geweben:

1. Messung der Radiocaktivitat in einem bestimmten Gewebs-
volumen nach Desintegration des Gewebes. Eine genauere
Lokalisation ist hierbei nicht mdglich.

2. Subjektive Auszdhlung der Zellen und Silberkdrnchen mit
Errechnung von Markierungsindex und -grad. Bei Silber-
kornzahlen bis zu 70 und mehr pro Zelle ein zeitrauben-
des Verfshren. o |

3. Potometrie des durch die Silberkdrper bei Auflichtbe-
leuchtung reflektierten Lichtes. Diese Technik ist
fir Zellausstriche mit einzeln liegenden Zellen recht
gut ausgebaut. Ein direkter Bezug zur Zellflache ist
nicht gegeben (DORMER et al. 1966, DORMER 1967).

Bel dieser Sachlage stellten wir uns die Frage, ob die
Z8hl- und Messfunktionen des QIM sich fiir die Ermittlung
von S8ilberkornzahlen pro Fliche einsetzen lassen.




4,4

CharakteriSieruhg der Messobjekte und der optischen Be-

dingungen:

Zellgréssen: 6 - 20 um @
Schrittdicken: 4 - 8 um
Emulsionsdicke: ~ 5 um
Silberkorngroésse: 0,2 - 1,0 un @
Silberkorndichte: 1 - 100/10 pm“

Minimale Partikelgrodsse flir das QTM
(Schirmbild): 1 mm &

Erforderliche Gesamtvergrdsserung daher: 6.000 x

Erforderliche Objektivvergrtsserung: 100 x

Daraus resultierender Schirfentiefenbereich: 0,6 um

Objektbeleuchtung: Durchlicht: Niedervoltlampe 30 W
Auflicht: Xenonlampe 250 W

Silberkornzahlung

-

o Ny ]

Gleichmédssige Verteilung

In der Fotoemulsion eines Autoradiogrammes werden durch
physikalische Einwirkungen (Hdhenstrahlung, mechanische
Irritation der Emulsion, Trocknung und Erstarrung der
Emulsion nach dem Auftragen) Silberkeime erzeugt, die

als sogenannter "background" auch ausserhalb des Schnitt-
bereiches zu geringfiigigen Schwarzungen filhren. Bei quan-
titativer Auswertung muss die auf background beruhende
Silberkorndichte bestimmt und in Abzug gebracht werden.
Die Messung erfolgt im Leerfeld jenseits der Schnitt-
rénder. Nach Eichung eines Messfeldes am QTM (Einspie-
gelung eines Mikrometers nach MERTZ) kann die Silber-
kornzahl pro Messfeld direkt abgelesen werden. Die Zah-
lung kann im Durchlicht (Abb.2) oder Auflicht (Abb.3)
erfolgen. Unsere Versuchswerte lagen zwischen 0,07 und
0,3 Silberkérnern/10 pmg Objektfliche.



Abb.2: Z8hlung von Silberkdrnern des sog. Background
in einer Préparatleerstelle im Durchlicht

Abb.3: Z&hlung wie in Abb.2 bei Auflicht

Abb.4: Flachenmessung homogen fixierter leberzellkerne
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2. Silberkornhaufen

Bei ungleichmidssiger Verteilung der Silberkfrner stellen
sich zwei Probleme. Grdssere Hiufung fiihrt in Abhingig-
keit von der Emulsionsdicke zur Verteilung von Silber-
kdrnern in verschiedenen Schichtbereichen der Emulsion.
Die zur QTM-gerechten Darstellung erforderliche Objektiv-
vergrosserung engt den Schirfentiefebereich auf ca.

0,6 um ein. Ausserhaldb der Schirfentiefe gelegene Kdrn-
chen werden unscharf, d.h. mit geringerem Kontrast dar-
gestellt. Untersclreitet der Kontrast den eingestellten
Schwellenwert, konnen diese Kdrnchen vom Untergrund nicht
getrennt werden. Die unscharf abgebildeten Kornchen kon-
nen mit ihren Zerstreuungskreisen verschmelzen und nicht
einzeln aufgelbst}werden. Zur Prufung dieses Phinomens
widre es winschenswert, wenn das QTM den Abruf einer ein-
zelnen Zeile (z.B. zur oszillographischen Darstellung)
erlauben wirde.

Die erhdhte Dichte der Silberkdrner in der Flédche fihrt
zur Berihrung, ggf. zur Verschmelzung zweier oder mehrer
Korner. Theoretisch l&sst sich das Aufldsungsvermdgen des
QTM beli den gegebenen optischen Bedingungen errechnen.
Auf dem Monitorbild entsprechen 100 mm = 99 Fernsehzei-
len. Diese decken bei dem benutzten optischen System ei-
ne Objektlénge von 16,67 um. Die Breite einer Fernsehzei-
le im Objekt betrigt 1/99 von 16,67 um = 0,168 um. Diesen
Minimalabstand missen zwel getrennt zu registrierende
Kornchen haben. Bei gleichméssig dichter Verteilung und
hexagonaler Anordnung lasst sich ein AuflOsungsvermdgen
fiir Silberkdrnchen mit 0,5 um @ theoretisch auf 35 Kdrn-
chen/lobpm2 Objektflache errechnen. Bel der einleitend
erwahnten Fotometrie konnte, bei empirisch ermittelter
Korrektur der Nichtlinearitadt, die Erfassung bis zu

70 Kdrnchen/10 pm2 Objektfléche gesteigert werden (DCR-
MER 1967). Visuell hilt TAYLER (1956) 20 Kbrnchen/10 pm®
fiir zdhlbar. | '




Die. Silberkdrner haben unterschiedliche Grdsse. Diese engt
die Moglichkeit ein, durch Anwendung der als "acceptance
angle" bezeichneten Verzdgerung eine weitere Trennung sich
berihrender Kornchen zu erzielen. Kleinste Silberkdrnchen
wiirden so unterdriickt.

Der Z#hlfehler durch Berithrung, Uberlagerung oder Verschmel-
zung wird mit steigender Silberkorndichte grdsser werden.
Von der praparativen Seite her kann durch kurze Entwick-
lungszeit und niedrige Entwicklertemperatur ein mdglichst
feinkOrniges Schwirzungsmuster erzielt werden. Dariiber hi-
naus zwingen zu hohe Silberkornzahlen zur Kirzung der Ex-
positionszeit.

Die durch die Tiefenschirfe bedingten Schwierigkeiten wer-
den durch die -prinzipiell erwlinschte-~ enge Anlagerung der
Emulsion an den Schnitt verstirkt. Der Schnitt liegt nicht
als ebenes Scheibchen, sondern als Plateau mit Niveaudif-
ferenzen vor. In Abhingigkeit von den Objektstrukturen
(z.B. Zellkerne, Interstitium) bestehen Hohen-, mdglicher-
weise auch lokale Dickenunterschiede in der Emulsion, die
zu weiterer Abweichung vom optischen Scharfentiefebereich
fiihren. Es ist noch nicht zu iibersehen, ob die Auflicht-
Fotometrieerfahrung iber das relativ geringe Ausmass eines
Fokussierungsfehlers (DORMER et al. 1966) auch fiir die Zih-
lung am QTM gilt. Versuche mit planen (kunststoffelngebet~
teten) Semldunnschnltten laufen.

Objektstrukturen

Eine Ausmessung der Jjeweils als Bezugssystem interessieren-—
den Objektstrukturen (z.B. Zellkerne) widre ein erheblicher
Vorteil der QTM~Anwenduug gegeniiber der Fotometrie. Es ge-
lingt aber nur in Ausnahmefdllen, biologische Strukturen
so zur Darstellung zu bringen, dass sie einen homogenen
Grauwert fir die Fernsehkamera haben. Werden Zellkerne ho-
mogen fixiert (Abb.4), ist die Bezugsfldche fiir eine Be-
stimmung von Silberkornzshl pro Kernfldche leicht zu ermit-
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teln. Ohne den Kunétgriff der homodgenen Fixierung (der nur
in schmalen Gewebszonen gleiches Ergebnis liefert) bereitet
das Chromatinmuster déer Zellkerrne messtechnische Schwierig-
keiten. Die chromatinfreien Kernbereiche liegen im Grauwert
zu wenig deutlich oberhalb der Grauvkontraste von extra-
nucledren Objekbtstrukturen. Es wird dann nicht der Flichen-~
antell des Zellkernes, sondern der des Chromatins oberhalbd
eines widhlbaren Absorptionsgrenzwertes erfasst (Abb.5). Im
Modellversuch (Abb.6) ldsst sich zeigen, dass die "Leer-
stellen”™ im Kern mittels des "acceptance angles" iberbriickt
werden konnen. Mit einer solchen Einstellung ware auch eine
Z8hlung der Zellkerne mdglich, die flir die Bestimmung des
Markierungsindex erforderlich ist. Voraussetzung ist aber,
dass der Abstand einzelner Kerne voneinander grosser ist,
als die grosste MeBstrecke iiber einer "Leerstelle" (ADb.7,
s.a. FISHER und COLE 1968). |

Schlussfolgerungen

Die gestellte Aufgabe, mit Hilfe des QTM die Werte flur eine
Bestimmung des Markierungsindex wund der Silberkorndichte
rasch zu ermitteln, ist noch nicht geldst. Zu den Schwierig-
keiten, die aus den Eigenschaften des QTM und den Charakteri-
stika der Messobjekte resultieren, kommen noch solche, die
sich aus der Konstruktion hochaufldsender Auflichtmikrosko-
pe fir ihre vorzugsweise Verwendung in der Metallmikrosko-
pie ergeben. So sind die meisten der in Betracht kommenden
Objektive nicht mit Deckglas verwendbar. Es zelgt sich am
Beispiel derBackground-Z&hlung, dass prinzipiell die Z&h-
lung von Silberkdrnern in Fotoemulsionen moglich ist. Zu~
nédchst ist von der préparativen Seite her eine bessere An-
passung des Messobjektes an die Gegebenheiten des QTM an-
zustreben. Die Aufgabe liegt im Grenzbereich der Leistungs-

féhigkeit des Systems.



Abb.5: Darstellung der unterschiedlichen Graustufen
eines histologischen Préparates im Durchlicht

Abb.6: Modellversuch mit der eingespiegelten Schema=
zeichnung eines Zellkernes. Die lLeerstellen
konnen so weit unterdriickt werden, dass der
ganze Kern als 1 gezghlt wird.

Abb.7: Modellversuch wie in Abb.6 mit dicht liegenden
"Zellkernen”. Fehlz8hlung (Anzeige "3" statt"6") ‘
-——— . bel Abstand kleiner als max.leerstrecke in einem Kern -
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Zur quantitativen Schliffpraparation und quantita-

tiven Gefiigeanalyse von Cermets ‘)

Andreas Jesse

Institut fiir Material- und Festkorperforschung,
Kernforschungszentrum Karlsruhe

Anhand von Quantimet-Messungen werden Beispiele zur quanti-
tativen Schliffpraparation sowie zur quantitativen material-
massigen Gefligeanalyse und zur stereometrischen Analyse dis-
kutiert: Einfluss von Polierbedingungen auf die Schliffgiite
eines UOp-lMo-Cermets; Konzentrationsprofil von Ausschei-
dungen in einer UN-V10Ti-Vertraglichkeitsprobe; Konzentra-
tionsverteilung von Urandioxid in U02-Cu—Cermets.

Die hier behandelten Verbundstoffe mit keramischer und me-
tallischer Phase werden C e r me t s genannt. Als kera-
mische Phase werden dabei allgemein Verbindungen aus Metall
und Nichtmetall bezeichnet. Dementsprechend lautet eine
treffendere Definition [27]:

Cermets sind Verbundstoffe, bei denen (mindestens) -
eine Phase vorwiegend 1l ok alisierte Git-
terbindung (d.h.hetero~ oder homdopolar) und (minde=-
stens) eine Phase vorwiegend nicht-10k a =
1isierte Gitterbindung (metallisch) aufweist.
Aufgrund der stark verschiedenen Bindungsverhdltnisse lie-
gen (stark) verschiedene Eigenschaften der Komponenten vor.
Dies kann u.U. die Schliffprdparation erheblich erschweren,
z.B. das Schleifen und Polieren wegen der unterschiedli-
chen Verschleissfestigkeiten oder das Atzen wegen der un-
terschiedlichen chemischen Eigenschaften. l

'+) vorgetragen auf der Sitzung des Wissenschaftlichen
Ausschusses der Deutschen Keramischen Gesellschaft
am 30.10.1968 in Wiirzburg ("Gefligeanalyse kerami-
scher Werkstoffe")
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Anhand des Cermet-Schliffes oder -Schliffbildes sollen
qualitative und quantitative Aussagen iber den Geflige-
aufbau gemacht werden, und zwar iiber den materialbeding-
ten Aufbau (Zustandsdiagramm, Wechselwirkungen an den Pha-
sengrenzen) und iiber den stereometrischen Aufbau (gegen-
seitige Lage der Phasen im Raum, Verteilung).

Die optimale Schliffpraparation bildet die Basis fir eine
moglichst exakte Gefiligeanalyse. Es ist daher wichtig, die
Schliffpraparation besser zu beherrschen, was durch sy-
stematische und quantitative Untersuchungen der Préapara-
tionsvorgange gelingt.

Bei den hier behandelten Analysen wurden Flachenanalysen
mit dem Quantimet durchgefiihrt.

Zweck der unter "Gefiligeaufbau" geschilderten Beispiele ist,
Aussagen iliber die Eigenschaften von Verbundkdrpern mit
spaltbarem Material (Kernbrennstoffe) zu erhalten, so et-
wa die Vertraglichkeit mit einem bestimmten Hiillenmaterial
oder die Gleichméssigkeit der Verteilung des dispergierten
Materials.

1, Schliffprdparation
Die Anfertigung und Auswertung eines Cermetschliffes erfolgt
im wesentlichen wie bei Metallschliffen:
Probennahme, Einfassen, Kennzeichnen,
"Schleifen, Polieren, Reinigen [28]; anschlies= -
send qualitative und quantitative Gefligeanaly-
se [6, 30]. '
Um die Gefiigeanalyse durchfiihren zu kdnnen, miissen die Be-
standteile "sichtbar" gemacht werden. Im Prinzip konnen
fiir Cermets die folgenden Atzverfahren fiir Metalle [3, 23]
ubernommen werden:
Korngrenzenédtzung, Kornfldchendtzung
Ltzen durch Anlauffarben, Atzen von Kristallfiguren,
elektrolytisches Atzen, Wischitzen, Heissdtzen,
Tiefenatzen, Mehrfachatzung, Schraffurdtzung,
Reliefpolieren, Mikrohidrte, radioaktive Indi-
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katoren, Auto- und Mikroradiografie.

Beispiele zu einigen dieser Methoden im Falle von Kera-
miken und Cermets sind angegeben fiir UOE-Mo, BaECaWO6-W,
UN, U02-Nb, Thoe—w, A1203 211, U02-Al, Zr@~V/Ni-Legierung,
UOz-Cu, Zroz-Stahl, UOe-Stahl (221, U02, U02-Ce02 (12], Pu-
Oxide [3lal; Keramiken und einige nicht-oxidische Cermets
[29], A1203-Stah1 [10], ZrO,-Mo [13], beschichtete UC,-Par-
tikel [5, 7]. Auch gibt es mehrere Arbeiten iiber spezielle
Praparationsverfahren: Reliefpolieren von A1203-Keramik
[1], Hervorheben feiner Poren in Keramik [34], Prdparation
einphasiger, polykristalliner Materialien [11], Ionendtzen
von hochschmelzenden Materialien und Cermets [4], Heiss-
atzen von Korngrenzen in AleO5 (2], Polieren pordser Ma-
terialien [18], Einbetten sprdder Materialien [9].

Zur besseren Sichtbarmachung des Cermetgefiiges kOonnen na-
tiirlich auch noch besondere mikroskopische Techniken hin-
zugezogen werden, z.B. polarisiertes Licht,; Dunkelfeldbe~
leuchtung. Mittels Interferenzen konnen gute Kontrastie-
rungen erreicht werden [20]. Durch obige Aufzdhlungen

und in den zitierten Arbeiten kommt zum Ausdruck, dass es
zur Schliffherstellung, seien es Metalle, Legierungen, Ke-
ramiken oder Cermets, zahlreiche Praparationsmethoden gibt.
Was jedoch vielfach fehlt, ist das Verstandnis, warum sich
eine bestimmte Methode fiir ein bestimmtes Material eignet,
und zwar nicht nur in qualitativer, sondern auch in quanti-
tativer Hinsicht.

Die Vorstufe bei der Schliffpridparation bilden das Schlei-
fen und Polieren. Quantitative Untersuchungen hierzu sind
bereits flur Metalle und Halogenverbindungen durchgefiihrt
worden [19, 31]. Im folgenden wird am Beispiel eines Cer-
mets behandelt, welchen quantitativen Einfluss einige Po-
lierbedingungen auf die Schliffgiite haben. Als Mass fir
die Schliffgilite wird die Beziehung

Schliffgilite = 1~ Fldchenanteil an Kratzern u.Ausbriichen
zugrunde gelegt. Gemessen wurde dieser F%%%henant%%I mit

ersuch
dem Quantimet. Messtechnisch war hierbei dé§7U02-Mo—Cermet
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sehr giinstig: die Kratzer und Ausbriiche (dunkle Stellen)
hoben sich gut ab von der UO,-Matrix (grauver Teil) und
dem eingelagerten Molybdin (helle Stellen) (s.Abb. 5a in
[22]). Bei diesen Untersuchungen wurden Prédparationspara-
meter, wie Probenbelastung beim Polieren, Poliertuch und
Poliermittel konstant gehalten; variiert wurden die Po-
lierfrequenz und die Polierdauer. Das Ergebnis ist in
Abb.1l zu sehen: Mit wachsender Polierfrequenz (a) bzw.
Polierdauer (b) steigt die Schliffgiite (stark) an und
strebt dem Wert 1 asymptotisch zu. Der jeweilige Parame-~
ter, ndmlich Polierdauer bei a) bzw. Polierfrequenz bei
b), erhdht mit wachsenden Werten den Absolutwert der
Schliffgiite [14]. Plir die Abhdngigkeit der Schliffgiite
von der Gesamtzahl der Umdrehungen beim Polieren (Produkt
aus Polierfrequenz und Polierdauer) zeigt einen Wende-
punkt (c): hohe Werte erhdhen die Schliffgiite kaum mehr,
wdéhrend flir geringe Werte die Schliffgiite asymptotisch
dem Ausgangswert (geschliffener Zustand) zustrebt [15,
22].

Die Schliffgilite kann als grobes Mass fiir die Beschaffen-
heit der Oberfl&che genommen werden, was bei der quanti-
tativen Erfassung von Atzvorgéngen oder dem Benetzungs—
verhalten oder der Mikrohdrte von Bedeutung ist.
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100
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v t {(Umdrehungen)

Abb. 1: Schliffgiite S von UO2-Mo-Cermets als
Funktion von ‘

a) Polierfrequenz éParameter: tg
bg Polierdauer ¢ Parameter: »
¢) Gesamtzahl der Umdrehungen vyt

Die Abhdngigkeit der Schliffgiite von der (mittleren)
Mikrohdrte bei konstanten Polierbedingungen ist fir Me-
talle, Keramiken und Cermets bereits behandelt worden
[221].

Poliervorgénge lassen sich neben der Erfassung der
Schliffgiite auch noch durch andere Gréssen (quantitativ)
untersuchen, etwa durch Ausmessen der Verformungstiefe
nach dem Polieren oder des Temperaturprofils in der Pro-
be beim Schleifen und Polieren [23]. ' |

2. Gefiugeaufbau

Bei mehrphasigen Stoffen ist die Unterteilung der Gefii-
geanalyse zweckmidssig, und zwar inden ma terial-
bedingten Aufbau und inden s tereome -
trischen Aufbau [22].
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2.1 Materialbedingter Aufbau

Hierbei wird nach den Wechselwirkungen an den Phasengren-
zen gefragt, also nach Loslichkeiten, Reaktionen und Bin-
dungsverhdltnissen.

Die Bindungsverh@ltnisse lassen sich durch Benetzungsver-
suche [33] ermitteln. Uber Loslichkeiten gibt das Zustands-
diagramm des betreffenden Cermets Auskunft. Beispiele solcher
Zustandsdiagramme sind in [24] angegeben. Untersuchungen,

ob bei einer Keramik-Metall-Kombination Reaktionen existie-
ren oder nicht, sind ein wichtiges Unterscheidungsmerkmal

bei der Einteilung in instabile bzw. stabile Cermets. Bei-
spiele hierzu bilden das U508-A1' bzw. das U02—Cu-0ermet

(24 - 271.

Wie Vertrdglichkeitsuntersuchungen [8] gezeigt haben, ist
die UN-V1O0Ti-Kombination instabil: Nach langerem Glihen
(144 h, 1300°C) diffundiert Stickstoff vom UN-Kern in die
V10Pi~Umnhillung und fihrt dort zu TiN-Ausscheidungen. Das
Ausmessen des Konzentrationsprofils dieser Ausscheidungen
mit dem Quantimet ergab folgenden Verlauf (Abb.2): An die
Grenzflache zwischen Keramik und Metall schliesst eine Zo-
ne (etwa 50 pm breit) an, die keine sichtbaren Ausschei-
dungen enth8lt; anschliessend liegen etwa 1:2 Fldchen~%
TiN in der Hille vor, wdhrend zum Rand hin die Konzentra-
tion auf etwa 0.1% abnimmt. Auch hier waren die Quantimet-
Messungen trotz des kleinsten Messbereibhes (Konzentration

UN V/10Ti mit Ausscheidurgen S00x

10um

Abb.2: Konzentrations~
profil von Aus-
scheidungen in
der Hiille einer
Vertraglich-

\ keitsprobe

) 1 15 20
UN|W10Ti Abstand von der Grenzfliche (mm)

Ausscheidungsmenge ( % )
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< 1.2%) mit guter Genauigkeit durchfiihrbar, da sich die
Ausscheidungen deutlich vom Untergrund abhoben.

Durch weitere quantitative Untersuchungen, namlich der
Verédnderung des Konzentrationsprofils mit der Glihtem-
peratur und Gliihdauer, sind Voraussagen moglich, unter
welchen Bedingungen die sichere Ausnutzung eines solchen
Brennelementes gewdhrleistet ist. Obige Quantimet-Mes-
sungen konnen natiirlich zusatzlich durch andere Untersu-
chungsmethoden ergédnzt werden, etwa durch quantitative
Mikrosondenanalyse oder durch Ausmessen von Hartegra-
dienten in der Hiille (17].

2.2 Stereometrischer Aufbau

Bei Mischkorpern muss neben der Angabe, aus welchen
Komponenten sie bestehen, noch spezifiziert werden, wie
gross die Konzentration ist und welche gegenseitige ILa-
ge die einzelnen Komponenten haben. Die Konzentrations-
verhdltnisse konnen einfach vorgegeben werden (z.B.
durch Einwiegen) oder nachtridglich durch chemische oder
quantitative metallografische Methoden bestimmt werden.
Schwieriger dagegen ist die Ermittlung des stereometri-
schen Aufbaus.

Im folgenden wird ein Beispiel zur stereometrischen
Analyse von UO2-Cu-Einlagerungscermets beschrieben.
Abb.3 zeigt Schliffbilder solcher Cermets mit verschie-
den grossen Kupferanteilen. Mit dem Quantimet wurde je-

L
SR

o
o

0
o

Summenhéufigheit (%)

Y Cu

3
*

R
INEEENE Abb. 3: Konzentrations-
’ im0 verteilung von
Cu~Partikeln in
UOp~-Cu-Cermets
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weils an 100 verschledenen Stellen (erfasste Flédche:

400 x 280 pm ) die Flichenkonzentration an Kupfer ge-
messen. Die Darstellung im Summenhaufigkeitspapier er-
gibt Geraden fiir die einzelnen Proben, d.h. die sphari-
schen Cu~Partikel sind "normal” verteilt. Die Steilheit
der Geraden wird durch die Standardabweichung 6 (Kon-
zentrationswert beim Summenhédufigkeitswert von 84 bzw.
16%) und dem Mittelwert f (Konzentrationswert bei 50%
Wahrscheinlichkeit) charakterisiert. Die Geraden ver-
laufen umso steiler, je gleichmassiger die Konzentra-
tionsverteilung ist. Als Mass fiir diese Gleichmassig-
keit kann der Verteilungsgrad wie in [16] verwendet wer-
den.

Derartige quantitative Erfassung der Verteilung ist von
Bedeutung, wo Konzentrations-Ungleichméssigkeiten einen
(starken) Einfluss auf die Eigenschaften von Verbund-~
korpern haben; so konnen Agglomerationen von sprdden
Partikeln zu einer erhdéhten Bruchwahrscheinlichkeit oder
bei agglomerierten spaltbaren Teilchen zu erhdéhten lo-
kalen Temperaturen fiihren.

Schlussbemerkungen

Aphand von Quantimet-Messungen an Verbundkdrpern wurden
Beispiele zur quantitativen Ermittlung des material-
bedingten und des stereometrischen Aufbaus diskutiert.
Vorsussetzung fir solche quantitativen Analysen sind
durchweg "gute" Schliffe bzw. Schliffbilder. Um dabei
den evtl. starken Einfluss der Préparationsbedingungen
zu kennen oder moglichst auszuschalten, ist eine quan-
titative Schliffpraparation erforderlich.

Herrn Dr.0.GOotzmann wird gedankt fir die
Uberlassung von Vertréglichkeitsproben,
Herrn A.Hiinlich fiir Anfertigung von kon-
trastreichen Schliffen und Schliffbildern
zu den Untersuchungen bez. Abb.Z2.
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Stereometrische
Gefiigeanalyse mit
Universal-Mikroskop
und Quantimet”

von A. Jesse und G. Ondracek

Institut fiir Material-
und Festkérperforschung,
Kernforschungszentrum Karlsruhe

Zusammenfassung

Basierend auf quantitativen Messungen am
Geflige von Cermets wird deren geome-
trischer Aufbau eingehend erdrtert. Zunéchst
wird die MeBmethode sowie das verwendete
MeBgerét, ein Elektronenrechner zur Bild-
analyse (Quantimet) der Firma Metals Re-
search, gekoppelt mit dem Zeiss-Universal-
Mikroskop, besprochen. Anhand der stereo-
metrischen Analyse von Cermetgefiigen wird
dann die Wirkungsweise des Gerates nédher
betrachtet. Es werden jene Faktoren ermit-
telt, die den geometrischen Aufbau von
Cermetgefiigen bestimmen: So der Bereich
und die Lage des Matrixwechsels, durch den
die Bereiche der Einlagerungs- und der
Durchdringungsstruktur bestimmt werden;
weiter die PartikelgroBe und die Partikel-
gestalt der dispergierten Phase, letztere be-
schrieben durch Formfaktor und mittlere
Krimmung der Partikeloberfiache. Orien-
tierungen im Gefuge kénnen durch den
Texturfaktor der dispergierten Phase erfaB3t
werden. SchlieBlich wird Uber den Varia-
tionskoeffizienten aus der Statistik ein Kri-
terium zur Beschreibung der Verteilung der
eingelagerten Partikel in einer Matrix abge-
leitet. Die Brauchbarkeit des so definierten
Verteilungsgrades wird durch Grenzfallbe-
trachtungen und Messungen gepruft.

1. Einleitung

Die quantitative Untersuchung von Schliffen
oder Schliffbildern kristalliner Gefuge geht
davon aus, daB die Volumenkonzentration
einer Phase ihren Flachenanteilen exakt
entspricht. Diese Tatsache ist mehrfach ab-
geleitet worden [t - 5]. Zur Messung kann
man die Punki-, Linear- oder Flachenanalyse
benutzen. Wahrend die Punktanalyse bei-
spielsweise mit einem Zeiss-Integrations-
okular nur zur Ermittiung von Volumenan-
teilen eingesetzt werden kann [6, 7], sind
mit Linear- und Flachenanalyse weitere Ge-
fugekennwerte erfaBbar. In der vorliegenden
Arbeit sollen diejenigen erértert werden,
die bei der Untersuchung des geometrischen
Aufbaus von Verbundwerkstoffen aus Metall
und Keramik (Cermets) von Interesse sind.

* teilwelse vorgetragen auf der Metallographie-Tagung
der Deutschen Gesellschaft fiir Metallkunde in GieBen
vom'9. ~ 11. 10. 1968.

An Kennwerten, wie

Mengenanteil der Komponente i,

Teilchenzahl der Komponente i,

mittlerer Teilchendurchmesser,

mittlerer Teilchenumfang,

Formfaktor,

Krimmung der Teilchenoberfidche und

mittlerer bzw. spezifischer Teilchenober-

flache
ist in einer sehr ausfuhrlichen Arbeit nach-
gewiesen worden, daB kein grundséaizlicher
Unterschied in der MeBgenauigkeit zwischen
Linear- und Flachenanalyse besteht 8]
Diese Aussage gilt selbst dann, wenn fur
die Flachenanalyse nur ein Vergleichsver-
fahren, wie dasjenige mit dem Teilchen-
groBenanalysator TGZ von Zeiss, eingesetzt
wird. Die Wahl der Methode ist daher nach
spezifischen Bedingungen der Aufgaben-
stellung und den gegebenen Mbéglichkeiten
zu treffen.

Vollautomatische Geréte, wie der Phasen-
integrator zur ElekironenstrahImikrosonde [9]
oder der Elektronenrechner zur Bildanalyse
(Quantimet) bedirfen zwar einer gelbten
Bedienung, arbeiten aber sehr schnell. Uber
das Quantimet in Verbindung mit dem Zeiss-
Universal-Mikroskop, ‘seinen Aufbau und
seinen Einsatz zur stereometrischen Analyse
von Cermets, soll nachfolgend berichtet
werden.

2. Aufbau des Quantiméts

Die Gesamtansicht der Apparatur und ihr
Blockdiagramm sind in den Bildern 1 und
2 gezeigt. Der MeBvorgang gliedert sich in
drei Schritte:

Herstellung eines Bildes,

Aufsuchen von Merkmalen,

Auswertung.

Herstellung eines Bildes: Das zu untersu-
chende Werkstoffgefiige kann entweder von
der Schliffprobe selbst iber das Mikroskop
oder von einer Fotografie der Schliffflache
Uber das Epidiaskop an eine (Fernseh-)
Kamera weitergegeben werden (Bild 2).
Die Ausgangssignale der Kamera werden
gleichzeitig auf den Fernsehschirm (Monitor)
und in den Detektor geleitet.

Aufsuchen von Merkmalen: Die auf dem
Fernsehschirm sichtbaren Merkmale kdnnen
je nach Helligkeit, GroBe oder Verteilung




Bild 1: Gesamtansicht des Quantimets mit Zeiss-Mikroskop

durch den Diskriminator hervorgehoben oder
unterdrickt werden. Im Prinzip werden hier-
bei die zeilenweise abgetasteten Signale
selektiert. Gemessen werden kann die
Flache einer bestimmten Phase, die Anzahl
ihrer Teilchen und ihre lineare Ausdehnung
(Projektion) in bestimmten Richtungen. Die

richtige Erfassung der gewinschten Merk-
male kann durch Markierungen auf dem
Fernsehschirm kontrolliert werden. Dariber
hinaus sind durch ein Potentiometer be-
stimmte Merkmalswerte unterdrickbar, wo-
durch eine Verteilungskurve aufgenommen
werden kann.

Ausweriung: Beim zeilenweisen Abtasten
wird die Intensitat (als Funktion des Ortes)
in einen Strom {als Funktion der Zeit} um-
gewandelt. Die zeitliche Verénderung dieses
Stroms hat einen Spannungspuls zur Folge,
der nach Zahl und GroBe weiterverarbeitet
wird. Entsprechend gelangen die durch den
Diskriminator ,eingestellten® Signale in den
Elektronenrechner, wo sie Uber den unter-
suchten Bildausschnitt summiert werden und
dann als prozentualer Wert auf dem An-
zeigegerét erscheinen.

Ausgehend von allgemeinen Betrachtungen
Uber die automatische Z&hlung, GroBen- und
Mengenmessung mikroskopischer Teilchen
[25] und ihrer Anwendung in der quantita-
tiven Metallografie [17, 23, 37, 38] gelangt
man in der Literatur zu einer gréBeren Zah!
von Veroffentlichungen, die das Quantimet
beschrieben [11 ~ 16, 18, 24, 26, 30]. So wird
beispielsweise ausfihrlich Uber den Zusam-
menhang zwischen der Zahl der Messungen,
der VergroBerung und der erreichbaren Ge-
nauigkeit bei Flachenmessung berichtet. Die
Ergebnisse aus anderen MeBverfahren (z. B.
Planimetrie) werden mit denjenigen des
Quantimets verglichen [71]. Seine allge-
meine Anwendung in der Metallografie [17,
23, 26, 33] sowie spezielle Gefiigemessungen
Uber Sulfidausscheidungen Karbid- und Bor-
verteilungen im Stahl [19 - 22, 28, 31 - 34,
36] und anderen Werkstoffen [29] beziehen
sich auf die Lichtmikroskopie. Das Quanti-
met wurde aber auch bereits mit dem
Elektronenmikroskop kombiniert [35]. Eine
indirekte Auswertung elekironenmikroskopi-
scher Aufnahmen ist ohnehin Uber das Epi-
diaskop moglich.

Die Kombination des Quantimets mit dem
Zeiss-Universal-Mikroskop erméglicht nun
die Ausnutzung aller mikroskopischen Ein-
stellungen fur die quantitative Gefiligeana-
lyse. Gemessen wurde mit Epiplan-Objek-
tiven und Optovar (1,25). In einigen Fallen
wurde neben der Hellfeld- auch die Dunkel-
feldbeleuchtung angewendet. Mitunter laBt
sich leichte Unschérfe, polarisiertes Licht
oder Interferenz-Einrichtung vorteilhaft zur
Kontraststeigerung und damit zur besseren
Messung einsetzen.

3. Messungen an Cermetproben

Wie bereits eingangs erwéhnt, soll mit den
folgenden Messungen der geometrische Auf-
bau von Cermets charakterisiert werden. Er




ist vom Materialtyp unabhéangig und gilt
fur stabile und instabile Cermetkombinatio-
nen gleichermaBen [5, 39]. Mit welchen
Kriterien diese Charakterisierung des geo-
metrischen Aufbaus durchgefihrt wird und
wie diese durch stereometrische Gefligeana-
lyse mit dem Quantimet gemessen werden
konnen, soll nun besprochen werden.

In Bild 3 ist die Konzentrationsfunktion der
Dichte von UQ,-Cu-Sinterlingen wiederge-
geben. Sie wurde durch Messung der Poro-
sitat in mehreren Schliffebenen mit dem
Quantimet ermittelt [29]. Mittelwert @_ und
Streuung A o ergeben sich aus folgenden
(Quantimet-) Parametern:

1
n

A M

n
>
1
1 n 32
]/m‘_—” %‘ (A-0)

(n = Anzahl der Messungen; A = Fiachen-
anteil der Poren pro-Messung).

0=

Ag= @)

Man erkennt, daB3 die Kurve in einem be-
stimmten Konzentrationsintervall ihre Stei-
gung andert. Dieser unregelmafige Verlauf
zeigt ein erstes Charakteristikum des geo-
metrischen Aufbaus von Cermets an, den
~Matrixwechsel”. Geht man von einer Pul-
vermischung zweier Cermetphasén aus, de-
ren eine in geringer Menge vorliegt, so
bildet die andere Phase eine ,Matrix”, d.h.
sie umschlieBt die Teilchen der erstgenann-
ten Phase als Kontinuum. Man sagt auch,
die eine Phase sei in der anderen disper-
giert und nennt sie ,Dispergent” im Gegen-
satz zur Matrix.

Im Bereich des Matrixwechsels durchdrin-
gen sich die Phasen gegenseitig. Sie bilden
beide ein Kontinuum. Man spricht daher
auch von ,Durchdringungsstrukiur® gegen-
Uber der ,Einlagerungsstruktur®; die dann
vorliegt, wenn durch eine Matrix die Teil-
chen der zweiten Phase voneinander isoliert
sind. Sind die eingelagerten Partikel klein
und relativ gleichmaBig verteilt, so wird ins-
besondere bei Spaltstoffcermets der Aus-
druck .Dispersion” verwendet.

Betrachtet man nun wieder die Konzentra-
tionsfunktion der Dichte, so erkennt man,
daB es immer zwei Bereiche geben muB:
einen mit Einlagerungs- und einen anderen
mit  Durchdringungsstruktur, Bei welchen
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Bild 2: Blockdiagramm des Quantimets {nach Pro-
spekt der Fa. Schaefer)

Konzentrationen der Ubergang zwischen
beiden erfolgt, hangt von der ,Partikel-
groBe” und der ,Partikelgestalt” der Aus-
gangspulver ab. Approximiert man sphari-
sche Gestalt und gibt die PartikelgréBe durch
ihren Halbmesseér r an. so ist mit Quantimet-
parametern [8, 41]

Bild 3: Konzentrationsfunktion der Sinterlingsdichte
von UQz-Cu-Cermets (Gefugebilder vor und nach dem
Matrixwechsel}

3 A-L
r=—% =5V ®)
(Bezeichnungen siehe Formel 6)
In faserverstarkten Cermets oder solchen, in
denen ein pordses Skelett der einen Phase
mit der Schmelze einer anderen getrankt

wurde, kann sich die Durchdringungsstruktur




Uber den gréBten Teil des Konzentrations-
bereiches erstrecken. Nur die Grenzkonzen-
trationen liegen dann auBerhalb des Be-
reiches des Matrixwechsels. Ist dagegen der
Bereich des Matrixwechsels schmal, so 1aBt
sich unter bestimmten Bedingungen voraus-
sagen, bei welcher Volumenkonzentration er
aufiritt. Geht man etwa von sphérischen
Pulvern aus, so findet bei dichtester Packung
der Matrixwechsel bei 74 Vol.-% [42] statt,
sofern die Partikel der einen Phase viel
feiner sind (R/r < 0,1533 [40]) oder be-
stimmte Plitze einnehmen (R/r < 0.225 fir
Tetraederliicken, R/r < 0.414 fir Oktaeder-
ltcken [70]). Eine theoretische Behandlung
der Packungsgeometrie sphérischer Teilchen
in regelmabiger Anordnung ergab fur be-
stimmte Radienverhaltnisse besonders hohe
Raumerfillungen (87% fur R/r = 0,1782;
88,6% fur B/r = 0,1716) [45, 46]. Fur die
statistische Packung verschieden groBer
Kugeln wurde vorausgesagt, daf3 Lésungen
existieren [47]. Die Dichte als Funktion der
verschiedenen Kugelradien R;

o =f@ Ry, ....R) @

besitzt demnach reelle Extremwerte, Uber
die jedoch bisher nur mit stark einschrén-
kenden Voraussetzungen konkrete Aussagen
gemacht werden konnten [8, 47]. - Im Real-
fall nehmen die sphérischen Partikel meist
keine dichteste Packung ein. lhre Anordnung
weilt auBerdem Fehler auf (Briickenbildung)
und die Raumerfillung ist entsprechend nie-
driger (== 60 % TD) [8, 43, 44]. In kompak-
ten Cermets weichen die Verhélinisse von
solchen theoretischen Betrachtungen auBer-
dem dadurch ab, daB mindestens die metal-
lische Phase plastisch verformt werden kann
und sphéarische Partikel nur selten vorliegen.
Man kann jedoch, etwa durch Verdichten be-
dampfter Kugeln [48], die Lage des Matrix-
wechsels im Konzentrationsbereich stark
beeinflussen. Bild 4 zeigt ein ,idealisiertes
Gefuge” von isostatisch verdichteten molyb-
dénbeschichteten UQ,-Partikeln. Der aus

Quantimetmessungen (A = 0,72,ﬁ =

50cm, P = 56, V = 100) Uber Formel (3)
errechnete Radius der UQ,-Partikel ist r =
48,2 um. In der Pulvercharakteristik fur die
UQO,-Teilchen war der Radius mit anderen
Methoden vor der Verdichtung zu r =
52,5 um ermittelt worden.

Bild 4: UO2-Mo-Cermets mit
a) idealisiertem Gefiige (28 Vol.-% Mo) und
b) nicht-idealisiertem Gefiige (20 Vol.-% Mo)

4a

200 zm

4b




Bild 5: Konzentrationsmessungen an UAIfAl-Gefiigen als Verteilungsfunktion (26 Vol.-% UAlj)
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Um die wirkliche Gestalt der dispergierten
Teilchen zu erfassen, miB3t man stereome-
trisch den ,Formfaktor“. Er gibt bei sta-
tistischer Lage der dispergierten Partike! die
mittlere Abweichung der Partikelgestalt von
der Kugelgeometrie an. Fihren Messungen
uber alle Partikel im MeBbereich in verschie-
denen Achsenrichtungen zu unterschiedlichen
Werten, so sind die Teilchenlagen orientiert.
Der Quotient aus den Formfaktoren in zwei
verschiedenen Hauptachsenrichtungen ist
dann ein MaB fur die Textur in einem Werk-
stoff (,Texturfaktor®). Es gilt

Yy = &) ®)

Yo ()
(Bezeichnungen siehe bei Formel 6). Mit
Quantimetparametern leitet sich der miitlere
Formfaktor eines Dispergententeilchens fol-

gendermaBen ab: [8, 49]
Ve o Up N, ]/ a
Yp = _——
F 2 K
vV Fp Np-Z2 Ip
o

Dabei ist b Np - Fp

a-N1 ’
CH-L
ND'FD=AM—;IV2—.
a N =Py
also I = A-L
N VIVA
Mit H-P
N = a
und K
_ . _A-L-H
I =N = AE
folgt — P H-x
Yp= — |/ ——=~ ()
P 2]/ND-A-L ©)
(Y = Texturfaktor

Yp(x,y) = mittlerer Formfakior der
dispergierten Teilchen in x- bzw.

y-Richtung

Up = mittlerer Umfang eines
dispergierten Teilchens

Fp = mittlere Flache eines
dispergierten Teilchens

N, = Gesamizahl der bestimmten

Sehnenabschnitte in allen
dispergierten Teilchen

a = Abstand zwischen zwei Sehnen
= Rasterabstand auf dem
Monitor




Np = Zahl der dispergierten Teilchen
im MeBbereich

Ip = mittlere Sehnenlénge

A = gemessener Flachenanteil der
dispergierten Phase im Bildaus-
schnitt L - H auf dem Monitor

H = Hohe des MeBbereichs auf dem
Monitor

L = Breite des MefBbereichs auf dem
Monitor

P = Projektion auf die Héhe des
MeBbereichs auf dem Monitor in
Einheiten-der MeBbereichshthe

M = BildschirmvergréBerung

\"4 = VergroBerung durch Mikroskop

oder Fotographie).

Fur das in Bild 4a gezeigte UO,-Mo-Gefluge
ergab die stereometrische Messung mit dem
Quantimet einen mittleren Formfaktor von

Yp (x) = 1,10 fur die Ausgangslage und
Yo (y) = 1.15 fur die durch -90°-Drehung
des Bildes erhaltene Lage (A = 0,72, %

26, P =
5,6 bzw. 5,7). Eine Textur liegt im Rahmen
der MeBgenauigkeit demnach nicht vor.

L
= 48cm, ™ = 50cm, Np =

Der bereits erwahnte mittlere Umfang und
die mittlere Flache eines dispergierten Teil-
chens ergeben sich mit Quantimetparame-
tern zu

G._m-a-N,_ a-P-H

Up =% Np - M-V M
= _a-N-Ip_ A-H-L
Fp = ND = Np - MZ V2 ®)

(Bezeichnung siehe bei Formel 6.) Die ent-
sprechenden MeBwerte fiir das idealisierte
UQO,-Mo-Gefuge sind

Fp = 0,0066 mm2 und Up = 0,31 mm.

Zur weiteren Charakterisierung der Partikel-
gestalt |&aBt sich auBerdem (analog der
mathematisch definierten Krimmung) die
~mittlere Krimmung® der Teilchenoberflache
K aus MeBdaten der stereometrischen Ana-
lyse gewinnen [8, 50]:

K=2 Np_ @ MV-Np

2a Ny 2 H-P

(Bezeichnung wie Formel 6.)

©

Der Wert fur die mittlere Krimmung der
Oberfléche der UO,-Teilchen in Bild 4a er-
gibt sich aus Quantimetmessungen zu K =
15,2 - mm™.

Ein anderer wichtiger Parameter des geo-
metrischen Aufbaus von Cermets ist der Ab-
stand der dispergierten Teilchen vonein-
ander. AufschluB dartber soll das Kriterium
+Verteilungsgrad® Vg geben. In der be-
schreibenden Statistik benutzt man den
Variabilitdts- oder Variationskoeffizienten zur
Beurteilung der Homogenitdt eines Kollek-
tive von Beobachtungen in bezug auf das
untersuchte Merkmal [52]. Er ist definiert als
Quotient aus der mittleren Streuung f der
Einzelmessung und dem arithmetischen Mit-

tel des Kollektivs. Ubernimmt man diesen

Quotienten zur Beschreibung des Vertei-
lungsgrades und soll ideale Verteilung bei
einhundert Prozent vorliegen, so gilt die
Gleichung:

Ve = (1 -1Eh

S
. t N
mit f= |/ 3~ Xs)?
N-1 1

(N. = Gesamtzahl der Messungen (Umfang
des Kollektivs)

cp/cm = Konzentrationsverhéltnisse
der dispergierten Phase D und der
Matrixphase M nach einer Einzel-
messung

Mittelwert aus allen Einzelmessungen,
— 1 ‘N

X = —N—Z Xi

(10)

x|
I

i
Nominalwert des Konzentrations-
verhéltnisses der Phasen D und M,
z. B. eingewogene Mengen).

Dem so definierten Verteilungsgrad liegt
die Streuung von Konzentrationswerten um
einen (.theoretischen”) Nominalwert zu-
grunde. Der experimentelle Mittelwert muf3
sich mit steigender Zah! von Messungen
dem Nominalwert asymptotisch nahern:

(i

lim x = xg
N— oo

Messungen an UAIl;-Al-Verbundstoffen ver-
schiedener Konzentrationen ergaben, dal3
die dispergierten Teilchen einer Normalver-
teilung gehorchen. Tragt man die gemes-
senen Flichenanteile in ein Diagramm mit
GauB’scher Ordinate ein (Bild 5), so er-
geben sich Geraden. Der Verteilungsgrad ist
dann um so besser, je steiler diese Geraden
verlaufen. In der Glockenkurve zeigt sich
dies durch Abnahme der Haufigkeit des Mit-

telwerts bei gleichzeitiger Verbreiterung der
Glocke.

Die Konzentration wurde deshalb als ,Merk-
mal” gewahlt, weil das zunachst naherlie-
gende MeBkriterium, der Abstand zwischen
den Teilchen, schwer bestimmbar ist. Wirde
man etwa den Abstand zwischen den Mit-
telpunkten nachst benachbarter Teilchen be-
stimmen, so miBte man bei unregelmaBiger
Teilchengestalt erst diese Mittelpunkie fest-
legen. Eine Forderung, die nicht immer und
nur mit groBem Zeitaufwand erfullbar wiére.

Fir spezielle Falle sind solche Absténde
allerdings rechnerisch und meBtechnisch aus
stereoanalytischen Daten bestimmbar [8, 41,
55 — 58], z. B. fiir Scheiben, Stébchen [41],
Ellipsoide [53, 54] und Kugeln. Allerdings
ist sogar bei Kugelgeometrie des dispergier-
ten Teilchens die mathematische Erfassung
schwierig, und zwar insofern, als die Gro-
Benverteilung der Kugeldurchmesser aus
Schnittkreisdurchmessern im Geflge ermit-
telt werden muf3 [8, 59 - 69].

Bei der Festlegung des Verteilungsgrades
ist der Fall nicht ausgeschlossen worden,
daB mehrere Teilchen agglomerieren. Im Ex-
tremfall der Agglomeration (Segregation)
waren aber die Cermetphasen entmischt.
Fur die Konzentrationsverhélinisse weist
dieser Fall zwei Grenzwerte auf:

— Cp | =0 firCp=0und Cy=1

A= Oy } = oo firCp =1 und Cy = 0;

mit ihnen ist
f = xs und Vg < 0%,

(Bezeichnungen siehe bei Formel 10), d. h.
je groBer der ,Agglomerationsgrad®, desto
schlechter ist die Verteilung.

Es ist versucht worden, aus stereometrischen
Gefugemessungen den Agglomerationsgrad
als ,Kontaktanteil” [8, 51], .Skelettbildungs-
grad” [7] oder ,Nahkontinuitat” [7, 55 - 57]
quantitativ zu erfassen. Dazu bendtigt man
die Kenntnis der spezifischen Phasengrenz-
flache Op [8, 51]:

P-M-V

= 4 = .
Op /1D 4 AL

(12
(Bezeichnung siehe Formel 6 und Formel 10.)
Im Falle des UO,-Mo-Gefiiges - in Bild 4
ergibt sich die spezifische Phasengrenz-
flache zu Op = 62,3 mm. Eine Bestimmung
des Agglomerationsgrades Uber die ange-
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Bild 6: Verteilungsgrade Vg Uber den Querschniit
einer UQOs-Cu-Probe (Mittelung dber je 5 MeBfelder
der GrdBe 300 x 500 um?)

fuhrten Begriffe scheitert jedoch meist dar-
an, daB einerseits die Phasengrenzflache nur
im Festkérper bestimmbar ist, andererseits
aber an eben diesem kompakteri Kérper die
Partikelgrenzen zwischen Teilchen der glei-
chen Phase nicht mehr von den Korngrenzen
unterschieden werden kénnen.

Einen anderen Grenzfall stellt die .ideale”
Anordnung dar, d. h. eine Anordnung, in der
die dispergierten Partikel gemaB einem -
oder einer Kombination mehrerer - Kristall-
gitter in der Matrix angeordnet sind. In
einem solchen Fall gibt es immer mehrere
diskrete Absténde. Denkt man sich bei-
spielsweise die eingelagerten Partikel so

angeordnet, daB sie die Ecken eines Wirfels
besetzen, so gibt es drei Absténde: Kante,
Flachendiagonale, Raumdiagonale. Im ku-
bisch-raumzentrierten Fall sind es ebenfalls
drei, im kubisch-flachenzentrierten vier Ab-
stinde. Gibt man die méglichen Absténde
als Vielfaches des kleinsten Abstandes an,
so ergibt sich fur die kubisch primitive An-
ordnung das Verhdlinis 1:1,41:1,73, fur
die kubisch-raumzentrierte Anordnung das
Verhéltnis 1 : 1,15 : 1,63 und fur die kubisch-
flachenzentrierte Anordnung das Verhalinis
1:1,41:1,73: 2,45. Auch die Haufigkeit 1&Bt
sich angeben, mit der solche Absténde auf-
treten. Fur dichteste Raumerfillung mit sphé-

rischen Dispergententeilchen wiirden sich die
Partikel sogar bertihren. Dennoch lage keine
Agglomeration, sondern vielmehr ideale Ver-
teilung vor. Das Konzentrationgverhéaltnis fur
diesen Fall ware immer x; = Cp/Cy = Xs
(f = 0, V = 100%). Auch dieser Grenzfall
wird demnach durch die Gleichung (10) fur
den Verteilungsgrad befriedigt. ldealisierte
Gefuge sollten diesem Grenzfall zustreben.
Far das in Bild 4 a gezeigte UO,-Mo-Cermet
wurde ein Verteilungsgrad von Vg = 91 %
erhalten, wéhrend fir das nichtidealisierte
UO,-Mo-Geflige (Bild 4b) der Verteilungs-
grad Vg = 36 % ermittelt wurde.

Zur experimentellen Ermittlung des Konzen-
trationsverhélinisses x; sei noch folgendes
bemerkt: Das ,MeBkollektiv”, d. h. die Ge-
samtheit des zu prifenden Cermetgefiiges,
sollte in moglichst viele Glieder fur Einzel-
messungen zerlegt werden, um den wahr-
scheinlichsten Fehler zu erhalten. Anderer-
seits ist die GroBe des MeBbereichs fir eine
Einzelmessung nach unten begrenzt:

— FDmax

Fmin = CD (13)
(Fpmax = Fléche eines gréBten, vorhande-
nen Dispergententeilchens; Fpin = mini-

maler MeBbereich; Cp = Konzentration der
dispergierten Phase).

Die minimalen MeBbereiche enthalten bei
idealer Verteilung stets die Nominalkonzen-
tration, und zwar selbst dann, wenn die dis-
pergierie Phase im MeBbereich nur als ein
einziges Teilchen maximaler GréBe vorliegt.

Der Verteilungsgrad wird alle Eigenschaften
mehr oder weniger stark beeinflussen. Er
ist besonders wichtig in Spalistoffcermets.
Schlechter Verteilungsgrad kann dort zu
Spaltstoffkonzentrationen fuhren, die unter
Reaktorbedingungen Stellen unerwiinscht
hoher Temperaturen bilden (sogenannte hot
spots). An solchen Stellen werden z. B. die
Korrosionsbedingungen oder Festigkeitsda-
ten von den zulassigen Werten abweichen
und damit die Betriebssicherheit des Reak-
tors in Frage stellen. Messungen von Ver-
teilungsgraden im Gefuge einer UO,-Cu-
Probe sind in Bild 6 wiedergegeben. In der
Anhaufungszone ist der Verteilungsgrad nur
etwa halb so groB wie in dem restlichen
Gebiet.




Mit dem Verteilungsgrad ist die Reihe der

Faktoren abgeschlossen, durch die der geo-

metrische Aufbau von Cermets beschrieben

werden kann. Es sind dies demnach

a) die Bereiche der Einlagerungs- und
Durchdringungsstruktur und

b) der Bereich und die Lage des Matrix-
wechsels;

c) die PartikelgroBe der dispergierten Phase
sowie

d) die Partikelgestalt, d.h. Formfaktor und
mittlere Krimmung;

e) die Orientierung der dispergierten Par-
tikel, d. h. ihr Texturfaktor sowie

f) die spezifische Phasengrenzflache;

g) der Verteilungsgrad einschl. des Agglo-
merationsgrades.

Alle Faktoren konnten aus mikroskopischen
Gefligebildern mit Zeiss-Mikroskop und
Quantimet ermittelt werden. Sie sind in sich
konsistent im Rahmen der MeBgenauigkeit,
die beispielsweise durch Abschneiden von
Schnittkreisen im vermessenen Bildausschnitt
oder Uberstrahlungen beim Selektieren her-
abgesetzt werden kann.
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Anpassung von Mikroskopen unterschiedlicher

Bauart an das Quantimet

Ein Beitrag zur quantitativen Fernsehmikroskopie +)

Manfred lMertz
Anatomisches Institut der Universitdt Tibingen

Zusammenfassung

Es wird iber die technische Anpassung zweier Mikroskope der
Firmen ILEITZ und ZEISS an das QTM berichtet. Der prinzipielle
Vorteil einer dabel durchgefilhrten Trennung von bildaufneh-
mendem und bildauswertendem Teil im Falle einer Verwendung
des QM fir Forschungszwecke wird an Hand von Beispielen dar=
gelegt. Er ist in der Moglichkeit zu sehen, das Mikroskop
leicht mit einer flr die Jjeweilige individuelle Fragestellung
notigen Zusatzeinrichtung auszurilisten. So konnen z.B. besondere
Beleuchtungssysteme, Mikrophotographie oder Mikrophotometrie
ohne zusdtzliche Schwierigkeiten angewendet werden.

In einem zweiten Teil wird auf -die Moglichkeiten hingewiesen,
die durch Anbau einer Zeicheneinspiegelung erschlossen werden
konnen. Solche sind: die Messung kontrastarmer biologischer
Strukturen liber den Weg einer Zwischenzeichnung, die Auswer-
tung von EM-Bildern, die direkte Messung der Schirmgrisse des
Monitors, die variable objektorientierte Mikrometereinspiege=-
lung in Hell- und Dunkelfeld sowie die Priifung und Eichung
von QTM-Funktionen, dargestellt am Beispiel der "Minimum-
Chord".

Einleitung

Hiufig wird die Frage aufgeworfen, von welcher Qualitat ein
Mikroskop sein milsse, das im Zusammenhang mit dem QT Ver-
wendung finden soll. Die optischen Eigenschaften des serien-
massigen Typs erfiillen die Anspriiche nicht aller derer, die

+) Teilweise vorgetra en auf dem Quantimet-Kolloguium
in Frankfurt %Maln . = 10.5.1968)
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gewohnt sind, mikroskopisch zu arbeiten. Man hat offenbar
den finanziellen Aufwand auf der'bptischen Seite verhdltnis-
missig niedrig gehalten, weil die Vidikonrdhre der Fernseh-
kemera in ihrem Aufldsungsvermogen deutlich unter dem liegt,
was mit mikroskopischer Optik erreichbar ist. Dieses Argu=
ment ist sicher fiir einen grossen Teil der mdglichen QTM=-
Anwendungen nicht von der Hand zu weisen. Es gibt aber be=
sonders im biologischen Bereich oft Objekte, die sich nur in
diinnen histologischen Schnitten untersuchen lassen. Solche
Préparate haben meistens einen etwa im Vergleich zu Metall-
proben ausserordentlich geringen Bildkontrast. Zufriedeh-
stellende Bilder lassen sich dann nur mit sehr hochwertigen
‘Objektiven bei exskter optischer Justierung erreichen, wobei
das KOHLERsche Beleuchtungsprinzip als Grundbedingung cinge-
halten werden muss. Oft ist es auch notig, eine Spezialbe-
leuchtung anzuwenden, wie z.B. fiir grosse Leuchtdichte eine
Xenon- oder Quecksilberdampflampe, fiir Licht definierter
Wellenldnge einen Monochromator usw. Auch kann gefordert
sein, dass es ohne Umbau des Gerdtes moglich ist, Mikro-
photographien herzustellen, um eine sonst nicht wieder auf-
findbare Priparatstelle in einem "Photoprotokoll" festzu-
halten. Schliesslich ist es denkbar, dass Vergleichsmessungen
an derselben Priparatstelle mit einer anderen Apparatur vor-
genommen werden sollen, z.B. mit einem Photometer. Alle die-
se Uberlegungen fithren dazu, dass es fiir Forschungszwecke
sinnvoll sein muss, Mikroskop und QTM, also bildaufnehmenden
und bildauswertenden Teil, r&umlich voneinander zu trennen.
Das Mikroskop l&sst sich dann leicht allen individuellen
Fragestellungen anpassen.

Ausbau der Kamera
Dabei taucht zunichst die Frage auf, ob die Fernsehkamera
aus dem QTM herausgenommen werden darf. Die dafiir notige

Verlangerung der Zuleitungen machg eine Anderung der elek-
1

tronischen Eichung erforderlich.

1) Durch das Entgegenkommen der Fa.Mebtals Research Ltd.,
Cambridge, wurde unser QTM gleich mit ausgebauter Kamera
an 2 m langen Kabeln geliefert.
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im QTM ist die Kamera horizontal gelagert. Es ist sicher
zweckméssig, diese Ausrichtung auch bei einer freien Montage
beizubehalten, da sich dann weniger leicht Staubteilchen von
innen her auf der lichtempfindlichen Schicht ablagern kdnnen
als bei vertikaler Anordnung. Ebenso ist dafiir zu sorgen, dass
sich auch aussen kein Staub auf die Rdéhre setzen kann; er wir-
de mitabgebildet und damit auch mitgemessen werden.

Anpassung der Mikroskope

Unsere Versuche zur Anpassung grosser Forschungsmikroskope an
das QTM haben wir mit dem "Ortholux" der Firma LEITZ und dem

"Standard-Universal-Mikroskop" der Firma ZEISS vorgenommen.l)
Mit beiden sind wir zu guten Ergebnissen gekoummen.

1. "Ortholux"

Die Abb.1 zeigt das "Ortholux" in Verbindung mit dem QTM. Das
Mikroskop steht auf einer schweren Stativplatte. Die Sidulen
des Statives tragen eine Schienenkonstruktion, an der ein Ka-
meratriger angeklemmt ist; auf diesem ruht die Fernsehkamera.
Das mikroskopische Bild wird nun durch ein Projektiv iiber ein
Unlenkprisma auf die Frontfldche des Vidikon geworfen. Es
kann ohne Veranderung der Schirfeneinstellung im Binokular-
tubus und auf dem Monitor betrachtet werden.

Bei diesem einfachen und statisch sehr ginstigen Aufbau wer-
den nur serienmdssige Bauteile verwendet, und zwar in dersel=-
ben Form, wie sonst bei der zu Kurszwecken gebréuchlichen
Farngehmikroskopie~Einrichtung. Alle iblichen Variationen
mikroskopischer Ausristung lassen sich durchfihren. Im ab-
gebildeten Beispiel ist an das Stativ eine Xenonlampe ange-
baut. Das mit ihr hérvorgerufene Auflichtbild lasst sich
wahlweise allein oder gusammen mit dem normalen Durchlicht-
bild beobachten. Auch die Mikrophotographie ist prinzipiell

1) Die Mikroskope wurden uns freundlicherweise von
den beiden Firmen zu-diesem Zweck leihweise zur
Verfigung gestellt.
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méglich, jedoch sind dazu einige Konstruktionsédnderungen nd-
tig; sie werden zur Zeilt noch erprobt. ’

Uber Zeicheneinspiegelung siehe unten.

2. "Standard-Universal-Mikroskop"

Die Anpassung des "Standard-Universal-Mikroskops" der Firma
ZEISS bereitete zundchst etwas gridssere Schwierigkeiten, da
hier bei der serienmissigen Fernseheinrichtung kein beson-
deres Stativ verwendet, sondern die Kamera einfach senkrecht
auf das Mikroskop aufgesetzt wird. Das QTM-Vidikon sollte
aber besser nicht gestirzt werden. Deshalb haben wir die Ka-
mera an einem Tragarmstativ waagrecht aufgehingt und das
Bild iiber zwei Prismen auf die Bildrthre geworfen (s.4bb.2).
Das kameranahe Prisma ist fest in seinem Gehiuse montiert,
das kameraferne drehbar gelagert, so dass das Bild anstatt
auf die Aufnahmerdhre zu einer aufsetzbaren Kleinbildkeamera
geworfen werden kann. Im iibrigen sind natiirlich auch an die=-
dem Mikroskop alle gebr&uchlichen Spezialeinrichtungen zu
adaptieren. In unserem Beispiel ist fiir die Durchlichtbe-
leuchtung eine Niedervoltlampe, fiir die Auflichtbeleuchtung
eine Quecksilberdampf-Hochstdrucklampe (OSRAM HBO 200 W) ange-
baut. Beide sind auch kombiniert miteinander zu verwenden,
wie es einige unserer Fragestellungen erfordern.

Zeicheneinspiegelung‘ ’
Auch mit sehr hochgeziichteten mikroskopischen Optiken las-
sen sich nicht alle Messprobleme 1l8sen. In den biologischen
Préparaten treffen wir hiufig auf Strukturen, die sich in
ihrerLichtabsorption kaum voneinander unterscheiden. Oft ist
es auch durch Anfirbung nicht mdglich, die Kontrastunter-
schiede so zu verstirken, dass sie fir das QTM wahrnehm-
bar werden. Ausserdem haben diese Objekte meist keinen in
sich gleichméssigen Grauwert, z.T. ist dieser sogar niedri-
ger, als der von Partikeln in der Umgebung. Dann sind z.B.
Zellkerne, die wir auf Grund des Formerkennungsvermogens
einwandfrei sehen und beurteilen konnen, durch den elektro-
nischen Detektor nicht zu erkennen, weil sie sich im Grau-




Abb.1l: Anpassung des Forschungsmikroskopes "Ortholux"
(Leitz) an das QTM. Des mikroskopische Bild wird
iiber ein Projektiv (Pr) und ein Umlenkprisma (P)
auf die Vidikonrdhre der Fernsehkamera (F) ge-
worfen. X = Lampengehduse der Xenonlampe

Abb.2: Adsption der Fernsehkamera an das "Standard-
Universal-Mikroskop" (Zeiss). Das mikroskopische
Bild wird iiber das Prisma P, auf die Vidikonrdhre
geworfen., In den Strahlengaﬁg ist ein Wiirfel mit
einem zweiten, drehbaren Prisms eingeschsaltet
{ "Photowechsler" Pz), durch das iiber eine Zeiw
cheneinrichtung zZ) das Bild einer Zeichenfl&che
eingespiegelt werden kann. Eine dritte Stellung
erlaubt die Umlenkung des Bildes auf eine anzu-
setzende Kleinbildkamera
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wert nicht geniigend vom Untergrund sbheben (s.Abb. zum Vor-
trag von Prof. Hinrichsen). Hier bietet sich fiir die Ldsung
mancher Fragestellungén der Umweg Uber die Zeichnung an. Da-
zu wird mitveinem Strahlenteilersystem iber ein Prisma eine
Zeichenfl&che sQ in das Mikroskop eingespiegelt, dass sie
gleichzeitig mit dem mikroskopischen Substrat scharf abgebil-
“det und binokular betrachtet werden kann. Ebenso werden bei-
de Bilder gleichzeitig auf die Frontfléche der Fermsehkamera
geworfen (s.Abb.2). Zeichnet man die zu untersuchenden Gewebs-
teile nun aus dem Préparét heiaus, so kann man diese Zeich~
nungen sofort ohie irgendwelche Unbauten mit dem QTM auswer-
ten. V

Dies sei an einem Beispiel kurz demonstriert° Heinzel und
Scharmann (1967) errechnen die Grundhiutchen-Oberfliche des
Gefisskniuels im NierenkSrperchen (eine fir die Filtrations-
leistung der Niere wichtige Grdsse) durch die Schnittpunkte
der aus einzelnen Serienschnitten herausgezeichneten Mem-
branteile mit einem dariibergelegten Linienraster (s.Abb.3).
Dieses Vorgehen entspricht der Auswertung mit der 'projec-
tion"-Messung des QTM. Es ist aber am Praparat selbst nicht
durchfiihrbar, weil sich ausser der Membran noch andere
Strukturen mit dem Markierungsstoff darstellen. Bei der vor-
geschlagenen Herauszeichnung und sofort anschliessenden QTM-
Auswertung f&1lt diese Schwierigkeit fort (s.Abb.4). Die
durch solches Zeichnen entstehende Fehlergrosse ist ja seit
langem bekannt und wird bel derartigen Untersuchungen in
Kauf genommen (s. Romeis 1948). Die Einspiegelung einer Zei-
chenfl8che ist sowohl beim "Standard-Universal-Mikroskop"
(ZEISS) als auch beim "Ortholux" (LEITZ) mit serienmissigen
Bauteilen durchfiihrbar, sie bringt keine Nachteile fur die
tbrigen Mikroskopfunktionen.

Weitere Anwendungsmdglichkeiten sind:

1. als Epidiaskop

Die Zeicheneinrichtung kann die Aufgabe eines Epidiaskops
ibernehmen und demit die Auswertung elektronenmikroskopischer
Bilder ermdglichen. Zwar ist das QTM neuerdings auch direkt



Abb.3:

Von links nach rechts: Rekonstruktion (Wachsplatten=
modell) der Grundh3utchenfldche eines Glomerulum der
Forellenniere mit abgenommenem ersten Serienschnitt.
~Linienraster mit aufgelegtem ersten Serienschnitt
und senkrecht zu den Linien errichteten Fléchen (&)
in den Schnittpunkten des Grundh&utchens mit den Ra=-
sterlinien.- Uberfithren des Produktes aus der _Zahl
der Schnittpunkte (P)_und dgr FlachengrdBe (af) in
eine Kreisfldiche (P.a2 = p<).- Berﬁckgichtig der
verschiedenen Neigungen der Fléchen (a<) durcgn%ber-
fiihren der Kreisflache ( r2) in die Oberfldche der
zugehdrigen Halbkugel (2 r2).

(Aus Heinzel und Scharmann 1967)

Abb.4: Verwendung des QTM im Zusammenhang mit einer

Zeicheneinspiegelung fir die in Abb.3 geschil-
derte Oberfldchenmessung. Der Zeilenabstand

"a" ksnn durch Verdnderung des AbbildungsmalB-
stabes der Zeichnung stufenlos variiert werden.
QTM~Einstellung: "projection”.
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an ein Elektronenmikroskop anzuschliessen, aber beil den
meisten biologischen Fragestellungen wird men ohnehin auf
die Anfertigung eines photographischen ZwiSchehbildes nicht
verzichten, schon weil sich hierdurch bestimmte Strukturen
"QIM~gemdss" herausarbeiten lassen (s.Abb.5 und 6). Ausser—
dem kann man'anf diese Weise leichter auf aréhivierte fri-
here Befunde zuriickgreifen. Als Beispiel einer solchen Aus-
wertung seinen hier elektronenoptische Aufnshmen der
Noradrenalin-Granula in der Nebenniere des Goldhamsters ge-
zeigt (s.Abb.7 bis 10).

2. Bildgrosse des Monitors

Zum zweiten kann diese Einspiegelung die Feststellung von
Gréssen auf dem Schirm erleichtern, indem man ein Milli-
meterpapier abbildet (s.Abb.11). Die bisher iiblichen Mes-
sungen 'von aussen’ waren durch die Walbung der RShren~
oberflache sehr erschwert.

3. "Okularmikrometer'"-Funktion

Ein zus8tzlich zum mikroskopischen Bild eingespiegeltes Mil-
limeterpapier kann die Funktion eines Okularmikrometers
ubernehmen. Die Einspiegelung ist diesem sogar iberlegen,
weil der VergroOsserungsmaB8stab nicht starr festgelegt ist,
sondern man sich bei seiner Wahl an den Strukturen des Ob-
jektes orientieren kann. Wird durch die stufenlose Anderung
der Entfernung zwischen Pg%ﬁma und Flache ein "Okular'-~
MaBstab gefunden, der sich/den Einheiten eines Objektmikro-
meters ganzzahlig verhilt, so konnen die erforderlichen Um~
rechnungen sehr vereinfacht werden (s.Abb.12). Durch nega-
tiven Kontrast l8sst sich diese Einrichtung auch dem Dunkel-
feld anpassen (s.Abb.13).

4. Eichungsmessungen

Schliesslich wird mit dieser Einspiegeluﬁg dem QTM-Benutzer
die Kontrolle und Eichung verschiedener Funktionen seines
Gerdtes ermdglicht, wie im folgenden an der Untersuchung
der "Minimum-Chord" gezeigt werden soll.



Abb.5: Noradrenalin-Granula im Nebennierenmark des
Goldhamsters. Elektronenmikroskopische Auf-
nahme, VergrdBerung 20 340-fach. Ubliche
photographische Technlk. Z = Zellgrenzen,
M = Mitochondrien, G = Granula. (Fixierung
in Glutardialdehyd be1 pH 8, Nachbehandlung
mit Kaliumbichromat, Bleikontrastierung nach
Karnovsky). Quadratlscher Ausschnitt: vgl.
Abb.7 - 10

Abb.6: Dasselbe Prédparat wie in Abb.5. Spezial-
vergroBerung fir die QTM-Auswertung
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Abb.?7 - 10: Quantitative Auswertung eines
elektronenoptischen Bildes mit Hilfe
der Zeicheneinspiegelung (vgl. Abb.5
und 6). 7: Ubersicht, 8: Flachenmes-
sung, 9: Projektion, 10: Z#hlung.
Schirmbildaufnahmen

Abb.11l: Einspiegelung von Millimeterpapier
mit dem Zeichengerdt. Die Feststellung
von GroBen auf dem Schirm wird gegen~
iiber der Messung an der gewdlbten
Aussenoberfliche wesentlich erleich-
tert.



7.11

Abb.12: Zeicheneinspiegelung als "Okulare
mikrometer": Gleichzeitige Abbile
dung eines Objektmikrometers
(Leitz) und eines Millimeter=-

papiers. 1 p entspricht 5 mm. *
Schirmbildaufnahme.




Lingenmessungen mit Hilfe der "Minimum--Chord"

Mit dem QTM ist es mdglich, Lingen in der Form von Durchmes-
sern zu bestimmen. Liegen in einem Priparat Objekte gleicher
optischer Dichte, aber unterschiedlicher Grosse vor, so kann
man bei der Z&hlung ("count") eine grdssenabhingige Auswahl
unter ilhnen treffen, indem man Mindestgrossen vorgibt, un-
terhalb derer die Zahlfunktion unterdrickt wird. Diese Aus-
wahl wird nach der Linge der Zeis geiroffen, die der Elektro-
nenstrahl braucht, um ein Objekt zu ilbserqueren; sie ist des-
sen Durchmesser proportiocnal. Man kann nun mit Hilfe eines
von der Herstellerfirma als linear bezeichnasten zehngingigen
Potentiometers Mindestzeiten reproduzierber vorgeben., Somit
lésst sich der Durchmesser eines Objekts bestimmen, indem
man beobachtet, bei welcher Potentiometerstellung der Z&hi-
impuls gerade verschwindet. Die zbgelesene Zeit (in will-
kiirlichen Potentiometereinheiten von 0-1000) muss der Grds-

se des Teilchens proportional sein.

Nun ist es nicht einfach, das Potenticmeter so zu eichen,
dass man aus dem abgelesenen Wert auf eine echte absolute
Strecke schliessen kann. Denn dazu niisste man Objekte defi~
nierter Grdsse vorlegen, eine fiir den mikroskopischen Be-
reich kaum zu erfiillende Forderung. Hier kann es niitzlich
sein, ein Epidiaskop oder die oben angegebene Einspiege~
lungsvorrichtung anzuwenden und mit dieser Eilfe makrosko-
pische Objekte auf den Schirm zu projizieren. Immerhin
bleibt auch dann das Problem, Objekte herzustellen, die
nicht nur in ihrer Grosse genau definiert sind, sondern beil
denen diese Grosse herstellungsbedingt auch um denselben
Betrag schwankt (Forderung idenbtischer Fehlergrdsse). Es
ist deshaldb sehr aufwendig, einen Standard herzustellen,
der z.B. aus kreisformigen Scheiben wachsender Durchmesser
oder aus Bandern wachsender Iiange aufgebaut ist und der
diesen Bedingungen genigt.

Zur Losung des Problems kann maon sich die Natur des Fern-
sehbildes zunutze machen, wenn man von folgender Uberle-
gung ausgeht: Eine dreieckige Flache beinhaltet von der
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Abb.1%: Einspiegelung eines negativen Millimeterpapiers
(auf photographischem Wege hergestellt), gleiche=
zeitig mit normaler Auflicht~Dunkelfeld-Mikros-
kopie., Die Pfelle bezeichnen zweil Silberkornan--
hdufungen iiber Zellkernen in einem histologischen
Schnitt (Autoradiographie). , ‘

S = einzelne Silberkdrner. Schirmbildaufnzahme.

Abb.14 bis 17: Standard zur Eichung der "Minimum-~Chord'-
Funktions Gleichschenkliges, rechtwinklliges Drei=
-eck, iber die Zeicheneinrichtung eingesplegelt
(schwarz). Durch das Zeilenraster wird das Dreieck
in Streifen definierter Lénge zerlegt: Da die ho=
rizontale Strecke "a" gleich der vertikalen "a'®
ist, kann ihre Ldnge an dem seitlichen MaBstab
(Millimeterpapier) abgelesen werden. So 18Bt sich
jeder gemessenen Strecke ein Potentiometerwert zu-
ordnen (In den Beispielen sbzulesende MeBwerte:

O; 5; 17 und 28 mm).
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Spitze bis zur Basis Linien wachsender Linge. Sie haben alle
dieselbe Fehlergrdsse, bedingt durch die beim Zeichnen an den
Unrissen entstehende Ungenauigkeit. Man kann es nun dem Zei-
lenraster der Kamera iiberlassen, entsprechende Streifen aus
dem Dreieck "herauszuschneiden".

Bewdhrt hat sich folgende Methodik: Aus diinnem schwarzen Zei-
chenkarton wird mit einer Papierschneidemaschine ein gleich-
schenkeliges, rechtwinkeliges Dreieck ausgeschnitten. Um den
Fehler an der Kante mOglichst niedrig zu halten, wird es
mehrfach photographisch verkleinert. Dabei wird ein feinkdr-
niger Film, hart arbeitender Entwickler und sogenanntes
"technisches Papier" verwendet. Zuletzt wird ein solches
Photo zusammen mit einem Streifen Millimeterpapier auf ei-~
nen Karton aufgezogen. Dieses Vorgehen erlaubt, die Linge
jedes horizontalen Abstandes an der senkrechten Millimeter-
skala abzulesen. Damit ist die Forderung erfiillt, fir Jede
messbare Lange eine definierte Strecke vorlegen und die
dazugehorigen Potentiometereinheiten-Zahl feststellen zu
kdnnen (s.Abb. 14 - 17).

Messversuche mit dieser Anordnung ergaben tatsédchlich eine
weltgehende Linearitdt des "Minimum-Chord"-Potentiometers.
Es wurden dazu in neun Messreihen die Potentiometereinhei-
ten festgestellt, die den langen von 1 - 17 mm (obere Gren-
ze bei dem zur Messung gewdhlten AbbildungsmaBstab) ent-
sprachen. Der erhaltene Zusammenhang ist in der Abb.18
graphisch dargestellt. Im Mittel entspricht 1 mm im Objekt
58,32 £ 6,40 Potentiometereinheiten (PE). Die Regres-
sionsgerade ist

y = - 15,37 + 58,37 . x

Beil genauer Betrachtung der aufgetragenen Messpunkte ist
zu erkennen, dass sie nicht auf einer Geraden, sondern
auf einer nach oben konkaven Kurve liegen. Dieser Effekt
wurde zunichst einer Nicht-Linearitdt des Potentiometers
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PE

10001 /
n=153

800 /
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6001 /
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Abb.18: Zusammenhang zwischen gemessener
Strecke in Millimetern (x-Achse)
und abgelesenen Potentiometerein-
heiten (y-Achse; PE) des "Minimum-
Chord"-Potentiometers. Mittelwerte
aus 153 Messungen. Standardabweichung
und Regressionsgrade siehe Text.
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zugeschrieben. Eine Priifung der Schirmbildaufnahmen ergab
jedoch, dass er wohl auf einen Abbildungsfehler zufﬁCK—
zufithren ist. Die Untersuchungen dartber, ob dieser optl-
scher oder elektronischer Natur ist, sind noch nicht abge-
schlossen.
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Vergleich der Aussagen der Diergartenrichtreihe
fiir Automatenstdhle mit den Ergebnissen des QTM
und Gegenliberstellung von Schliffauswertungen
nach beiden Verfahren %)

D. Schreiber und H.Ziehm
Hoesch AG. Versuchsanstalt, Hohenlimburg.

Zusammenfassung

Die Diergarten-Richtreihe fiir die Beurteilung der Automaten-~
stdhle 138t sich mit Hilfe des quantitativen Fernsehmikrosko-
pes (QTM) beschreiben. Damit ist die Moglichkeit gegeben, Aus-
werbtungen objektiv zu vergleichen. Es sind jedoch einige Sprin-
ge in den abscluten Werten flir den Flachenanteil zu beobach-

ten.

Lhnliches gilt fiir den Streckungsgrad der Schlacken.

Eine Auswertung an Schliffen nach Richtreihe und QTM zeigt
die gleichen Zusammenhdnge, wie sie bei der Auswertung der
Bilder aus der Richtreihe selbst zu finden waren.

Subjektive Einfliisse, die in das Ergebnis nach der Richtrei-
henauswertung durch den Metallografen hineingebracht werden,
konnen mit dem QTM vermieden werden.

1. Einleitung

Nachdem in letzter Zeit der Zusammenhang zwischen Verteilung,
Form und GroBe der Sulfide im Automatenstahl und der Zerspan-
barkeit untersucht und asufgezeigt worden ist, wird die Not-
wendigkeit deutlich, diese Merkmale bei einer Beschreibung
der Schlacken starker zu berilicksichtigen, als es bisher iib-

lich war.

Der Trend bei den Automatenstahlherstellern geht in der Rich-
tung einer quantitativen Beschreibung der Sulfide, da diese
Methode die Uberwachung des Materials und der Fabrikation
erleichtern soll.

*) Vorgetragen im Quantimet-Kollogquium in Frankfurt (Main)
(8. - 10.5.1968) und auf der Metallographietagung der
Deutschen Gesellschaft fiir Metallkunde in Giessen (9. -
11.10.1968)
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Mit der Entwicklung eines quantitativen Fernsehmikroskopes
der Metals Research Ltd., Cambrigde, im folgenden mit der
Avkiirzung QTM bezeichnet, war die Grundlage fiir eine quanti-
tative Gefligeauswertung geschaffen. Ziel der vorliegenden Un-
tersuchung ist, die Eignung der Bildreihe nach Diergarten fiir
eine Ubersetzung in die MeBdaten des QTM zu priifen.

Das hierbei gefundene Ergebnis scll dazu beitragen, bei der
Aufstellung neuer Richtreihen die Anwendung sowohl des licht-
mikroskopischen als auch des elekironischen Verfshrens ne-
beneinander zu ermdglichen.

2. Auswertung der Richtreihenbilder fiir Automatenstéhle
nit dem QTM .

Es wurden die Abbildungen einer Tafel verwendet, die fiur eine
mikroskopische Auswertung bei 100facher VergrdBerung vorge-
sehen ist. Fur diese Messung wurden die Abbildungen foto-
mechanisch auf die Halfte, also auf Flachen von 40 mm Durch-
messer, verkleinert, um die gesamte Fl&ache iber einen Epidia~-
skopzusatz mit einer Messung des QTM erfassen zu konnen. Aus-
géwertet wurde Jjeweils eine Bildeinstellung.

Als MeBgroBen des QTM wurden der Flachenanteil der Schlacken—
abbildungen, der mittlere Streckungsgrad, d.h. das Verhdlt-
nis von Lidnge zu Dicke einer abgebildeten Schlacke und die
EinschluBlangenverteilung fur Jjedes Bild aufgenommen.

Die FPldchenantedle unter Berlicksichtigung des
Unrechnungs-Faktors 4/7 (Fléchenverhiltnis von Quadrat zu
einbeschriebenen Kreis) liegen fiir die 24 Bilder der 4 Reihen (Bild
zwischen 0,15% und 7,5%. Die Verteilung der Einzelwerte auf

diese Skalenbreite ist ungleichmédBig. Wie aus Bild 2 zu ent-
nehmen ist, liegt der Hauptanteil um 2%.

Nimmt man die zu einer einzigen Bildreihe gehorigen Flachen-
anteile zusammen, so zeigt sich, daB die Reihe 1.11.0 unter den
4 Reihen die niedrigsten Werte beli den entsprechenden Bild-
reihenzahlen hat. AuBerdem liegt z.B. der gemessene Flachen-
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Abb.1l: Richtreihe zur Beurteilung von Ein-
schliissen in Automatenstéhlen
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anteil von 1.11.4 unter dem von 1.12.2, 1.1%.2 oder 1.14.1.
Der Fléchenanteil nimmt zudem mit steigender Bildreihenend-
zahl nicht linear zu.

Grundsétzlich gilt dieses auch fiir die iibrigen drei Bildrei-
hen; nur sind hier vornehmlich bei den kleineren Bildreihen-
endzshlen (1, 2 und 3) stdrkere Abweichungen vorhanden.

Die in dem Bild 3 dargestellten Werte fiir das S t r e ¢ k -
kungsverhdltnis (Dicke zu Breite der Schlak-
ken) liegen zwischen 1,2 und 4,5. Das Haufigkeitsmaximum
liegt zwischen 1,5 und 2,5.

Flir die einzelnen Bildreihen ist mit steigender Bildreihen-
endzahl mehr oder weniger deubtlich eine Zunahme der Streckung
zu erkennen. Die Ursache fir das Abfallen der Streckung bei
einer Bildreihenzahl, z.B. 1.1%.4 gegeniber 1015.3, ist in
der Zunahme der Darstellungen sehr kleiner Schlacken zu su=
chen, die wegen ihres eigenen geringen Streckungsgrades den
Mittelwert herabsetzten.

Die Bilder 4 und 5 enthalten die MeBergebnisse der Bildrei-
hen 1.11.0 bis 1.14.0. In vielen Fallen f&achern die Kurven-
zuge mit steigender Endziffer in der Bildreihe nach rechts zu

hoheren EinschluBléngen auf.

Der Anfangsbereich fiir Schlackenlingen von 8 pm kann als MaB
fir die Hohe eines Untergrundes an Schlacken angesprochen wer-
den. Das Bild 5 fiur die Reihe 1.1%.0 zeigt z.B., daB 90% der
Schlackenldngen fiir alle Bildreihenendzahlen auBer .5 S 40 pm
sind. Erst die restlichen verbleibenden 10% der Schlacken fiih-
ren zu einem unterschiedlichen Endwert fiir die langste Schlak-
ke. Die Abbildung der Bildendzahl 5 macht in dem Bereich 40
bis 80 pm mit lingeren Schlacken eine Ausnahme. Ein linearer
Anstieg der Haufigkeit der EinschluBl&ngen ist nur bei we-
nigen Bildreihenendzahlen gegeben, d.h.eine GauB~Verteilung
liegt bei der Diergartenreihe nur teilweise vor.
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5, Gegeniberstellung von Schliffauswertungen nach der Dier-

gartenreihe und dem QTM

Im folgenden Abschnitt soll anhand von Schliffauswertungen ein
Vergleich der beiden Bestimmungsverfahren durchgefiihrt werden.
An zwei Automatenstahlchargen der Glite 9 8 Mn 28 mit den Ab-
messungen %7 mm Durchmesser (Charge A) und 27 mm Durchmesser
(Charge B) sind iiber einen gekennzeichneten Durchmesser die
Schlackengehalte gemessen worden. Die Abstédnde zwischen den
einzelnen Mereldern\betrugen 0,5 mm, so daBl 70 bzw. 50 Mes-
sungen auf jedem Schliff erfolgten. Die Beschreibung des
Schlackengehaltes nach Diergarten beschrinkt sich auf eine
Eingliederung in die 1.11.0-Reihe, wdhrend die QTM-Messung
den Flichenanteil und das Streckungsverh8ltnis der Schlacken
unfalt.

In den Darstellungen der Bilder 6 und 7 sind die Flachenantei-
le und die mittlere Streckung den Diergartenwerten zugeordnet
worden. Die absolute HOhe des prozentualen Anteiles an Schlak-
ken ist bei der gleichen Bildreihenendzahl unterschiedlich
und von dem untersuchten Muster, moglicherweise der Gute und
der Abmessung, abhdngig. Die Unterschiede im Flachenanteil
werden bei einer Auswertung nach Diergarten lediglich mit den
Begriffen "zahlreicher" o.d. bewertet.

Ihnlich ist es bei dem Streckungsverh#éltnis. Die bei der mi=~
kroskopischen Beschreibung verwendeten Begriffe wie "feiner,
lénger" o.8. driicken sich bei den Streckungsverhaltnissen in
dhnlicher Weise aus (Bilder 6 und 7). Die EinschluBlingenver-
teilung der Reihe 1.11.0 (Bild 4) zeigt nur sehr geringe Un-~
terscheidungen fir die einzelner Bildreihenendzahlen. In

Bild 8 sind die bei der Schliffauswertung gewonnenen Ergebnis-
se mit den Messungen an der Richtreihe gegeniibergestellt. Die
Bildreihenzahl 1.11.1 war dabei nicht vertreten und ist da-
her in der Darstellung nicht beriicksichtigt. Sonst zeigt das
Bild, daB die Gehalte an feinen Schlacken im ausgemessenen
Schliff hdher sind. Die Streuungen bei Schlacken kleiner 8 um
als auch bei den langsten Einschliissen sind bel der Schliff-
suswertung fir die einzelnen Bildreihenendzshlen weniger
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breit. Hinzu Kommt, daB sich die Streubereiche weitgehend
berdecken.

Diese Auswertung zeigt also, daB Schlackenanordnungen, die
vor Metallografen in 1.11.% - 5 nach Bildreihe eingestuft
werden, mit dem QTM iiber die EinschluBlingenverteilung nicht
zu differenzieren sind.

4, Zur Frage nach der Anzahl notwendiger Einzeimesggngen

Die von Diergarten aufgestellte Richtreihe 138t sich in die
Daten des QTM umsetzen. Bei der Beschreibung des Fldchenan-
teiles sind nach dem fiir diese Untersuchung angewendeten Ver-
fehren die groBften Differenzierungen mdglich. Es ist jedoch
noch die Frage zu beantworten, mit wieviel Mengen am QTM ein
Schliff repridsentativ beschrieben werden kann. Dazu wurde
abschlieBend eine Versuchsreihe durchgefihrt, bei der man
die Anzahl der Messungen von €4 auf 30 erniedrigte (Methode
B, Bilga 9 ¥%¥),

Das Ergebnis ist, daB mindestens 30 Messungen pro Schliff er-
forderlich sind, um den Flachenanteil der Schlacken mit hin-
reichender Genauigkeit beschreiben zu kdnnen.

Wenn durch den Metallografen bereits beim Abfahren des
Schliffes eine vorausgehende Beurteilung erfolgt, so kann
die Zahl der Einzelmessungen gesenkt werden (Methode A,
Bild 9).

*%) Die 64 Messungen sind wie unter Abschnitt 3 beschrie-
ben durchgefihrt. Dagegen wurden die 30 Blickfelder
willkiirlich auf dem Durchmesser eingestellt und nach
Diergarten und QTM ausgewertet.
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