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Autorenreferat

In den letzten Jahren ist die Nachfrage nach optischen Werkstoffen mit herausragenden
mechanischen Eigenschaften fur Anwendungen unter Extrembedingungen, wie beispielsweise
in der Raumfahrt, stark angestiegen. Transparente polykristalline Keramiken sind demnach
aufgrund ihrer im Vergleich zu herkdmmlichen Werkstoffen wie Glasern, Polymeren und
Alkalihydriden besseren mechanischen Eigenschaften wie Langzeitzuverlassigkeit, hohere
Schlagfestigkeit und gute Bestandigkeit gegenuber extremen Umweltbedingungen (z.B. hohe
Temperaturen) von groflem Interesse. Zudem konnen sie meist O6konomischer und
kosteneffizienter als einkristalline Werkstoffe hergestellt werden und bieten potenziell Vorteile
in Bezug auf Dotierung und Formbarkeit wéhrend des Herstellungsprozesses. Transparenter
polykristalliner Spinell (Magnesiumaluminat, MgAIl.O4) stellt dabei einen besonders
vielversprechenden  Werkstoff dar, da er optisch isotrop ist, somit keine
Doppelbrechungseffekte aufweist und als rein oxidischer Werkstoff unter sauerstoffhaltiger
Atmosphére hergestellt werden kann. Spinell wird des Weiteren in der Praxis schon fir
verschiedene Anwendungen wie als Fenster fur UV-Lithografie, transparente Panzerung und
Laserzundgerate in Betracht gezogen. [1] [2]

Fur den Einsatz als optisches Bauelement sind die optischen Eigenschaften eines Werkstoffes
wie Reflektion, Transmission, Absorption und Streuung von hoher Relevanz. Diese
Eigenschaften werden durch den komplexen Brechungsindex eines Materials charakterisiert. In
der Vergangenheit haben sich bereits zahlreiche Wissenschaftler mit der Charakterisierung des
Brechungsindex von Spinell beschéftigt. Dabei wurde festgestellt, dass der materialabhéngige
komplexe Brechungsindex von Spinell, einem Stoffgemisch aus MgO und Al20s, durch die
Stochiometrie der Ausgangsmaterialien und die Prozessierung der Keramik beeinflusst werden
kann. [3]

In dieser Arbeit wurde die Brechungsindex- und Gruppenbrechungsindexcharakterisierung von
undotierten und SrO-dotierten Spinellproben aus vier verschiedenen Spinellpulvern, die
unterschiedlich prozessiert wurden, untersucht. Hierfur wurde ein Weililicht-Interferometer-
Messaufbau realisiert und die Interferenzmessdaten wurden mit Hilfe der Wrapped Phase
Derivative Evaluation (WPDE-Methode) nach Ch. Taudt [4] ausgewertet. Die Ergebnisse
zeigen, dass die Temperatur bei der Nachverdichtung der Keramiken mittels Heil3-
Isostatischem-Pressen  (HIP) einen signifikanten Einfluss auf den resultierenden

Gruppenbrechungsindex hat. Des Weiteren konnte ermittelt werden, dass bei dem Zusetzen



einer geringen Menge eines Dotiermaterials dieses zwar homogen in einer Probe verteilt sein
kann, es dennoch bei mikroskopischer Betrachtung zu Bereichen stérkerer und schwacherer
Dotiermittelkonzentration  kommt, was  deutlich  durch eine  Variation des
Gruppenbrechungsindex Uber verschiedene Probenbereiche nachgewiesen werden konnte.
Weiterfihrend war eine eindeutige Bestimmung des Brechungsindexes nicht mdglich, da bei
der Sellmeier-Approximation des Gruppenbrechungsindexes die Komplexitdt des
Approximationsmodells die der Messdaten (berschritt, was dazu fiihrte, dass die ermittelten
Koeffizienten nicht die physikalische Aussagekraft besalen, die man ihnen typischerweise

zuschreibt.



Abstract

In recent years, the demand for optical materials with outstanding mechanical properties for use
in extreme conditions, such as in aerospace applications, has significantly increased.
Transparent polycrystalline ceramics are therefore of great interest due to their superior
mechanical properties compared to conventional materials such as glasses, polymers, and alkali
hydrides, including long-term reliability, higher impact resistance, and good resistance to
extreme environmental conditions (e.g., high temperatures). Additionally, they can often be
manufactured more economically and cost-effectively than single-crystal materials and
potentially offer advantages in terms of doping and formability during the manufacturing
process. Transparent polycrystalline spinel (magnesium aluminate, MgAI.Qy) is a particularly
promising material as it is optically isotropic, thereby exhibiting no birefringence effects, and
can be produced as a purely oxidic material under oxygen-rich atmosphere. Spinel is also
already considered for various applications such as windows for UV lithography, transparent
armour, and laser ignition devices. [1] [2]

For use as an optical component, the optical properties of a material, such as reflection,
transmission, absorption, and scattering, are highly relevant. These properties are characterized
by the complex refractive index of a material. In the past, numerous scientists have investigated
the characterization of the refractive index of spinel. It has been found that the material-
dependent complex refractive index of spinel, a mixture of MgO and Al>Oz, can be influenced
by the stoichiometry of the starting materials and the processing of the ceramic. [3]

This work focused on the characterization of the refractive index and group refractive index of
undoped and SrO-doped spinel samples made from four different spinel powders processed in
various ways. For this purpose, a white-light interferometer setup was implemented, and the
interference measurement data were analysed using the Wrapped Phase Derivative Evaluation
(WPDE method) according to Ch. Taudt [4]. The results indicate that the temperature during
the densification of the ceramics using Hot Isostatic Pressing (HIP) has a significant impact on
the resulting group refractive index. Furthermore, it was determined that the addition of a small
amount of dopant material can result in homogeneous distribution within a sample on
macroscopic level, but microscopic examination reveals areas of stronger and weaker dopant
concentration, as evidenced by variation in the group refractive index across different sample
regions. Furthermore, a definitive determination of the refractive index was not possible, as the

complexity of the Sellmeier approximation of the group refractive index exceeded that of the



\%

measurement data, resulting in coefficients that lacked the typical physical significance
attributed to them.
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1. Einleitung

Der Bedarf an optischen Werkstoffen mit herausragenden physikalischen, chemischen und
mechanischen Eigenschaften ist in den letzten Jahren kontinuierlich gestiegen. Mit der
Entwicklung von neuen Anwendungen und steigenden Anforderung an die Werkstoffe in
bereits existenten Anwendungsgebieten ist die Weiterentwicklung geeigneter Werkstoffe
unumganglich. Herkémmliche optisch transparente Materialien Gléaser, Polymere und
Alkalihydride, die weit verbreitet Anwendung in der Industrie und im téglichen Leben finden
stolen dabei an ihre Grenzen. So weisen diese Materialen in extremen Umgebungen
unzureichende mechanische und chemische Stabilitdt auf. Daruber hinaus besitzen
herkdmmliche transparente Werkstoffe eine hohe Absorption im infraroten Spektralbereich und
relativ niedrige Schmelzpunkte (< 600 °C) was sie fur Anwendungen in diesem Spektralbereich
und bei hohen Temperaturen ungeeignet macht. Daher ist es wichtig neue optisch transparente
Werkstoffe zu entwickeln, die den immer hoheren Anforderungen in Industrie und Forschung
gerecht werden kdnnen. Eine Mdglichkeit ist Nutzung einkristalliner Werkstoffe, wie Saphir
(Al203), YAG (Yttrium-Aluminium-Granat, Y3Als012) und PZN-PT (Blei-Zink-Niobat-Blei-
Titanat, PbZn13Nb2303- PbTiOs3). Solche Materialien finden bereits Anwendung als IR-Fenster
(Saphir), in Lasern (YAG) und fur Elektrooptiken (PZN-PT). Nachteile dieser Materialien sind
jedoch, dass die Produktion solcher hochqualitativen Einkristalle nur in hochentwickelte
Einrichtungen moglich ist, lange Zeitrdume in Anspruch nimmt und eine Massenproduktion
sehr kostenintensiv ist. Des Weiteren wird die Form der gewachsenen Einkristalle starker von
ihrer Gitterstruktur bestimmt als von den Verarbeitungsbedingungen, weshalb es schwierig ist
die formbezogenen Anforderungen fir spezifische Anwendungen zu erfiillen. Aus diesen
Grinden gewinnen polykristalline transparente Keramiken immer mehr an Bedeutung. Im
Vergleich zu herkdbmmlichen transparenten Materialien besitzen transparente Keramiken
bessere mechanische Eigenschaften wie Langzeitzuverlassigkeit, hohere Schlagfestigkeit,
bessere Bestandigkeit bei extremen Umweltbedingungen (z.B. hohe Temperaturen) und gute
chemische Stabilitdt. Im Vergleich zu einkristallinen Werkstoffen ist bei polykristallinen
Keramiken eine Formgebung von auch ungewohnlichen Formen im Herstellungsprozess
maoglich und sie kénnen perspektivisch 6konomischer und kosteneffizienter produziert werden
konnen. Des Weiteren sind diese Keramiken leicht dotierbar, was es ermdéglicht Keramiken mit
neuen optischen Eigenschaften herzustellen. Transparenter polykristalliner Spinell
(Magnesiumaluminat, MgAl.Og4) stellt dabei einen besonders vielversprechenden Werkstoff



dar, da er optisch isotrop ist und somit keine Doppelbrechungseffekte aufweist. Spinell wird
bereits sporadisch fur anspruchsvolle militdrische Anwendungen, wie beispielsweise als
transparente Panzerung, IR-transparente Fenster fur Raketenwerfer und Aufklarungskapseln
und transparente Kuppeln fir IR-Suchraketen genutzt. Weiterfiihrend wird Spinell jedoch auch
fir nichtmilitarische Anwendungen, wie beispielsweise als Fenster fur UV-Lithografie,
Hochtemperatursichtgléaser, in der Raumfahrt, fir Barcodescanner, Uhren, Nachtsichtsysteme

und Laserzundgerate genutzt beziehungsweise fur die Nutzung in Betracht gezogen (Abb. 1-1).
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Abb. 1-1: Ubersicht iiber die verschiedenen Anwendungsgebiete fir transparenten polykristallinen Spinell [5]

Fur den Einsatz als optisches Bauelement sind die optischen Eigenschaften eines Werkstoffes
wie Reflektion, Transmission, Absorption und besonders im Fall transparenter polykristalliner
Keramiken Streueffekte im Bauelement von hoher Relevanz. Wie gut ein Festkorper
elektromagnetische Wellen (Licht) transmittiert, wird dabei durch dessen atomaren Aufbau
bestimmt und tber den wellenlangenabhé&ngigen komplexen Brechungsindex beschrieben. Fur
die Optik ist der komplexe Brechungsindex von grof3er Bedeutung, da er wesentliche optische
Eigenschaften eines Materials beeinflusst. [5], [6] Der Brechungsindex kann dabei Uber
verschiedene Verfahren, wie Ellipsometrie oder Reflektometrie ermittelt werden.

In einer vorangehenden Arbeit habe ich mich bereits mit der Brechungsindexcharakterisierung

von Spinellen befasst, wobei ich zwei Methoden basierend auf der Messung der Realen-Inline-



Transmission (RIT) und der Bestimmung des Pseudo-Brewsterwinkels mittels Totalreflexion
getestet habe. Dabei erschloss sich, dass die RIT-Methode nur fiir Proben mit bereits
ansatzweise bekannten Brechungsindexen geeignet ist und die Pseudo-Brewsterwinkel-
Methode sehr aufwendig und somit nicht fir In-Prozesscharakterisierung des
Brechungsindexes geeignet ist. [7] Das Ziel dieser Arbeit ist es eine Messmethode zu
entwickeln, welche eine zuverlassige und effiziente Charakterisierung des Brechungsindex von
Spinellen im Fertigungsprozess ermdglicht, sodass die Einfllisse verschiedener Prozessschritte
auf den Brechungsindex erkannt und der Prozess gezielt angepasst werden kann. Zu diesem
Zweck wurde sich in dieser Arbeit mit der weiBlicht-interferometrischen Charakterisierung des
Brechungsindex von Spinell im visuellen Spektralbereich befasst. Wobei die Qualifizierung
dieser Methode mittels theoretischer Daten und praktischer Untersuchung an Spinellproben,
welche vom Fraunhofer IKTS bezogen wurden, hinsichtlich Genauigkeit, Rauschverhalten und

Ortsauflosung untersucht wurde.



2. Grundlagen zur Untersuchung optischer Eigenschaften
transparenter Keramiken

2.1. Definition Keramik

Aus historisch gewachsenen Griinden wird der Begriff ,, Keramik* sehr divers eingesetzt. Somit
kann unter diesem Begriff eine Werkstoffklasse, die sich von Metallen und Kunstoffen
abgrenzt, verstanden werden. Der Begriff wird jedoch auch flr einen Technologiezweig und
einen Wirtschaftszweig, der sich weitestgehend mit keramischen Materialien befasst,
verwendet.

Vor etwa 30.000 Jahren wurden die ersten Keramiken erzeugt. Bei ,,Keramik® handelt es sich
somit um ein Kulturgut der Menschheit, welches im Laufe der Zeit immer mehr an Bedeutung
gewonnen hat. Aus diesem Grund wird im Bereich der Keramik mit diversen historisch
gewachsenen Begriffen gearbeitet. Erst in Folge der internationalen Zusammenarbeit von
Wissenschaft, Industrie und internationaler Handelsstatistik wurden gemeinsame
Klassifizierungen und Gliederungen fur die Vielfalt an Rohstoffen und Anwendungen in
diesem Bereich entwickelt. [8]

Haase [9] definiert ,,Keramik® als Werkstoffe, ,,die dadurch zustande kommen, daR ein Pulver
geformt und die Form durch Einwirkung hoher Temperaturen verfestigt wird*. Weiterfiihrend
konkretisiert Hennicke [10], dass keramische Werkstoffe anorganisch, nichtmetallisch
(metallische Bindungsanteile jedoch nicht ausgeschlossen), in Wasser schwer léslich und zu
mindestens 30 % kristallin sind und ihre typischen Werkstoffeigenschaften durch einen
Sinterprozess bei Temperaturen Uber 800 °C erhalten. Somit zahlen Materialien wie Glas,
Email, Glaskeramik und anorganische Bindemittel (Zement, Kalk, Gips), die im
angelsdchsischen Sprachgebrauch als ,,Ceramics® bezeichnet werden, nicht zu dieser
Werkstoffgruppe. [8] [11]

In der deutschen Keramikindustrie wird in Abh&ngigkeit von Kornaufbau und Masseversatz
des Weiteren zwischen Grob- und Feinkeramiken unterschieden, wobei die Grenze bei etwa 0,1
bis 0,2 mm KorngroRe liegt. Zu den Feinkeramiken gehtren auch die ,,Technischen
Keramiken®. Hierbei handelt es sich um Keramiken, die spezifisch flr technische
Anwendungen entwickelt und produziert werden.

In der Literatur werden technische Keramiken oft nach spezifischen Eigenschaften und

Anwendungsgebieten, wie Hochleistungs-, Struktur-, Konstruktions-, Industrie-, Ingenieur-,



Funktions-, Elektro-, Schneide- und Biokeramik benannt, wobei aufgrund der starken
Uberschneidungen zwischen diesen Bezeichnungen eine eindeutige Klassifizierung nicht
moglich ist. Eine bessere Untergliederung der Werkstoffklasse kann tber die mineralogischen
Eigenschaften und chemische Zusammensetzung der keramischen Werkstoffe erfolgen. Somit
unterscheidet man zwischen reinen Oxid- und Nichtoxidkeramiken und Oxid-Nichtoxid-
Keramiken. Des Weiteren wird bei Oxidkeramiken noch zwischen bindren Oxiden (Aluminate,
Zirconiumdioxid) und komplexeren Oxiden (Silikate, Aluminate, Ferrite, Titanate, usw.)
differenziert. Aufgrund der Vielféltigkeit an Silikatkeramiken werden die keramischen
Werkstoffe in modernen Medien nach DIN EN 60 672 nach Oxidkeramiken,
Nichtoxidkeramiken und Silikatkeramiken klassifiziert. [11] [12]

2.1.1. Transparente Keramiken

Herkdmmliche transparente Materialien wie Glaser, Polymere und Alkalihydride besitzen den
Vorteil, dass sie aufgrund ihrer amorphen Struktur (Atome bilden ein unregelméfiiges Muster)
keine Fernordnung besitzen und somit keine Streueffekte im Material auftreten. Nachteilig bei
diesen Materialien ist jedoch, dass ihre Dotierung sehr aufwendig ist. Zudem sind diese
Materialien verhéltnismalig wenig widerstandsfahig gegen mechanische Beanspruchung und
konnen abhangig von der Anwendung, beispielsweise in extremen Umgebungen (z.B. in der
Raumfahrt) unzureichend chemisch, physisch bzw. mechanisch stabil sein. Weitere Nachteile
fir moderne Anwendungen stellen die hohe Absorption im Infrarot-Spektralbereich (IR) und
niedrige Schmelzpunkte (< 600 °C) dieser Materialien dar, da sie somit nicht fir Anwendungen
unter hohen Temperaturen und im IR-Bereich geeignet sind.

Dementsprechend ist es von Interesse, neue transparente Materialien zu entwickeln, die
modernen Anforderungen entsprechen. [6] Eine Alternative stellen transparente einkristalline
anorganische Materialien wie Saphir dar, da diese optisch transparent, mechanisch starker und
chemisch stabiler sind als die geldufigen Materialien und sich somit fir moderne Einsatzgebiete
mit hoher mechanischer Belastung der optischen Komponenten potenziell besser eignen. Des
Weiteren besitzen sie den Vorteil, dass sie leicht dotierbar sind und somit ihre optischen
Eigenschaften fur eine Vielzahl an Anwendungen gezielt angepasst werden konnen. Allerdings
ist die Herstellung solcher Einkristalle sehr zeitaufwendig und komplex gestaltet und eine
Formgebung direkt wahrend des Wachstumsprozesses ist ebenfalls nicht moglich.



Somit werden transparente Keramiken interessant, da diese bessere mechanische Eigenschaften
als herkdmmliche Werkstoffe wie Langzeitzuverlassigkeit, hohere Schlagfestigkeit, bessere
Bestandigkeit bei extremen Umweltbedingungen (z.B. hohe Temperaturen) und gute chemische
Stabilitat besitzen, eine Formgebung im Herstellungsprozess maoglich ist und perspektivisch
6konomischer und kosteneffizienter produziert werden kénnen. Da Keramiken entsprechend
der Definition aus feinkornigen Pulvern hergestellt werden, sind sie an sich polykristallin.
Folglich besitzen polykristalline Keramiken mehr Streuzentren als einkristalline oder amorphe
Materialien, wie in Abbildung 2-1 dargestellt. [13] [1]

Ausgangsleistungsintensitiit
(nahezu 0 %)

Abb. 2-1: Mdgliche Streuzentren in Keramiken: 1) Korngrenzen, 2) Poren, 3) Sekundérphasen, 4) Doppelbrechung, 5)
Verunreinigungen/ Einschliisse, 6) Oberflachenrauigkeit; gemaR [13], [14] Urheberrecht © 2008, Nature Publishing Group

Bei der Untersuchung von Einkristallen hinsichtlich ihrer spektralen Eigenschaften, wie etwa
bei Siliziumwafern fallt die Streuung des eingestrahlten Lichtes oft minimal aus, sodass diese
bei der Betrachtung von Reflexion, Transmission und Absorption am Material vernachléssigt
werden kann. Bei polykristallinen Keramiken dagegen, ist der gestreute Anteil des
eingestrahlten Lichtes, welches an Poren, Korngrenzen und Fremdphasen im Material oder
durch Doppelbrechungseffekte gestreut wird, signifikant, wie aus Abbildung 2-1 hervorgeht.
Hierbei ist zu beachten, dass kristalline Materialien in Abhéngigkeit von ihrer Kristallstruktur
isotrop oder anisotrop sein konnen. In der Regel sind Materialien mit einer kubischen
Kristallstruktur, wie beispielsweise Kupfer isotrop. Dies bedeutet, dass deren physikalischen
Eigenschaften (Brechungsindex, Elastizitdtsmodule, Warmeleitfahigkeit u.w.) entlang aller
Kristallachsen gleich sind. In anisotropen Materialien ist dies nicht der Fall. Dementsprechend
gilt fur optisch anisotrope Kristallsysteme (bspw. hexagonale oder orthorhombische
Kristallsysteme), dass sich die physikalischen Eigenschaften des Kristalls in Abhangigkeit von
der Polarisation und der Ausbreitungsrichtung des Lichtes im Medium &ndern, was zu

Doppelbrechungseffekten [15] flhrt. In optisch anisotropen polykristallinen Keramiken kommt



hierbei noch zusétzlich die Lichtstreuung durch die Aufspaltung des Lichtweges an jedem
Kristallit aufgrund deren optischer Anisotropie und somit der Richtungsabhangigkeit des
Brechungsindexes dazu (Abb. 2-1). Abbildung 2-2 zeigt die verschiedenen Prozesse innerhalb
einer polykristallinen Keramik, welche zur Verminderung des transmittierten Lichtes beitragen.
Das einfallende Licht (lo) wird dabei in reflektierte (R), transmittierte (T), absorbierte (A) und
gestreute (S) Anteile aufgeteilt, geméal Gleichung (2.1)

I,b,=R+T+A+S (2.1)

Der reflektierte Anteil (Rt) setzt sich dabei aus der spiegelnden Reflexion (Rs) an der
Substratoberflache und Rickseite (Ruckseitenreflex) und der diffusen Reflexion (Rp)
zusammen, wobei Rs im gleichen Winkel (01) reflektiert wird, in dem der Photonenstrahl (lo)
in das Substrat eintritt und Rp in alle Richtungen wegstrahlt. Analog wird flr die Intensitét des
transmittierten Anteils (lt) ebenfalls zwischen diffuser Transmission (lpr), bei der das
transmittierte Licht in alle Richtungen abstrahlt und In-Line-Transmission (li.t), welche
gerichtet in einem Winkel 01 aus dem Substrat austritt, unterschieden. Wie hoch die diffusen
Reflexions- und Transmissionsteile ausfallen, ist abhéngig von der Oberfldchenrauigkeit des
Substrats. [16] [17]

/ - N . .
Einfallendes <— Spiegelnde Reflexion (Rg)
Licht (I,)

Reflexion 6,
i

Streuung (S)!

Ir=Ipy+Iir Diffuse
Transmission (1)

In-Line-
Transmission (I;; 1)

Abb. 2-2: Transmission durch eine polykristalline Keramik mit Reflexions-, Absorptions- und Streuungsmechanismen in der
Keramik gemaR [17]

Als Hauptfaktor fiir die Transmissionsabschwachung in Keramiken gilt die Lichtstreuung (S)
an Poren, wie aus Abbildungen 2-1 und 2-2 hervorgeht. Die Porenoberflache verkdrpert die

Grenze zwischen Phasen mit stark unterschiedlichen optischen Eigenschaften.



Dementsprechend sind stark pordse Keramiken opak (Abb. 2-3 b) ,links*). Des Weiteren
bestehen Keramiken aus Koérnern und Korngrenzen. Fir weniger porose Keramiken ist das
Auftreten von Sekunddrphasen an Korngrenzen die Hauptursache fur Opazitat (Abb. 2-3 b)).
Um eine Transparenz in Keramiken zu erhalten, ist es somit notwendig den Unterschied im
optischen Verhalten zwischen Kérnern und Korngrenzen zu minimieren, beispielsweise durch
die Auswahl von hoch qualitativen, also hoch reinen, kleinkérnigen Rohstoffpulvern, wie in
Abbildung 2-3 a) dargestellt ist. [18]

a) b)
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<
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(=P 0.3 %) 99,99 %FALO;, Korngrofe ~ 0,5 um
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=
(=]
L
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=
(=
L

Relative In-Line-Transmission [%]
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Abb. 2-3: a) Einfluss der PorengréRe auf die relative In-Line Transmission (relativ zu Tw). Ermittelt Gber die Theorie der
Mie-Streuung [19] flr eine Porositat von P = 0,01 % bei 4 = 600 nm fir Spinell (n = 1,72), Al20z (n = 1,76), kubischem

ZrOz[+ 12 mol-% Y203] (n = 2,15) und (Pb,La)(Zr,Ti)Os [,,PLZT*] (n = 2,5); b) Al2O3-Proben mit gleicher Korngréfie und
unterschiedlicher Transparenz aufgrund unterschiedlicher Restporositét [18]

Bei der Kategorisierung von transparenten Keramiken spielt das Lichtstreuungsverhalten der
Keramik eine wichtige Rolle. Im angelsachsischen Sprachgebrauch unterscheidet man hierbei
zwischen ,.transparency* und ,.translucency®. Es wurde postuliert, dass demnach Materialien
mit hoher ,realen” In-Line-Transmission (RIT) als transparent bezeichnet werden sollten,
wobei die RIT anndhernd der theoretisch moglichen Transmission (T) entspricht und relativ
unabhdangig von der Dicke des Materials ist (Abb. 2-4 b)). Da spezifisch fur Laserkeramiken
hohe Transmissionsanforderungen bei Dicken von mehreren Zentimetern gestellt werden,
wurde vorgeschlagen, dass der Begriff ,transparent nur fiir Medien mit einer In-Line-
Transmission von mindestens 95 % - T verwendet wird. [18] Dieses Prinzip wird in Kapitel
2.2.3. naher erl&utert. Wenn stattdessen der Fall eintritt, dass der diffus transmittierte Anteil
von T Uberwiegt, dann ist das Material selbst bei allgemein geringer Streuung transluzent (Abb.
2-4 a)). Das Material wirkt dementsprechend ,,milchig® (Abb. 2-3 b)). Umso hoher der Anteil

an diffuser Transmission, umso ,,milchiger* ist das Material (Abb. 2-5 b)).
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Abb. 2-4: Lichttransmission durch ein a) transluzentes Medium mit vorwiegend diffuser Transmission und b) ein
transparentes Medium mit vorwiegend In-Line-Transmission. Die Pfeillange zeigt die Intensitat und die Pfeilrichtung die
Richtung der transmittierten elektromagnetischen Wellen. lo ist hierbei die Intensitét des eingestrahlten Lichtes und I1 die
Intensitét des transmittierten Lichtes. Zeichnung nach Apetz et al. [19]

Transparente und transluzente Materialen sind beide lichtdurchl&ssig. Bei der Unterscheidung
solcher Materialien ist jedoch zu beachten, dass transluzente Materialien in der Nahe
Ltransparent“ wirken in dem Sinne, dass eine scharfe Abbildung eines unmittelbar hinter dem
transluzenten Material befindlichen Objektes mdglich ist (Abb. 2-5 a)). In der Ferne jedoch die
»lransparenz des Materials abnimmt, umso weiter sich das betrachtete Objekt von dem
Medium entfernt (Abb. 2-5 b)). Die Ursache dafir liegt darin, dass die Wellenfront (n&her in
Kapitel 2.2.5. erklart), die durch das Medium propagiert unteranderem aufgrund von
Streuprozessen gestort wird. Die Einzelwellen propagieren somit in unterschiedliche
Richtungen, was zu einer Verzerrung der Phase fuhrt und es somit zu einer
Abbildungsverzeichnung kommt. Das propagierte Licht tritt nur diffus als dem Medium wieder
aus (Abb. 2-4 a)), wobei die Starke der Abbildungsverzeichnung von dem Abstand zwischen
dem betrachteten Objekt und dem transluzenten Medium anhéngt. [13] [17] Hierbei ist auch zu
beachten, dass transluzente Materialien, wenn sie ausreichend diinn geschliffen sind (Abb.2-3
b) ,,Mitte*) sich transparent verhalten kénnen.

a)

Abb. 2-5: Vergleich Transmission in voll- und teil-transparenten Keramiken bei a) kleiner Distanz zwischen Keramik und
betrachtetem Objekt (farbige Linien auf Papier) und b) groRe Distanz zwischen Keramik und betrachten Objekt (Baum) [20]
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Im Idealfall sollten bei der Produktion transparenter Keramiken alle mdglichen
Streuungseffekte eliminiert werden. Demzufolge sollten die verwendeten Materialien
bestimmte Anforderungen erfullen. Die Porositdt der Keramik kann durch den Einsatz
qualitativ hochwertiger Rohstoffe mit einer hohen Dichte vermindert werden, wobei unter
,qualitativ hochwertig“ Rohstoffe mit einer hohen Reinheit und kleiner KorngréRe zu verstehen
sind. Des Weiteren spielt die Kristallstruktur der Materialien auch eine wichtige Rolle. Kérner
in Keramiken mit schwach symmetrischen Kristallstrukturen sind optisch anisotrop [6], was
zur Folge hat, dass es an den Korngrenzen zu zusétzlicher Lichtstreuung aufgrund von
Doppelbrechungseffekten [15], [18] kommt. Dementsprechend missen Materialien fir
transparente Keramiken eine hohe Kristallstruktursymmetrie aufweisen, da die Isotropie der
Korner wichtig fur die gleichméRige Transparenz der Keramiken ist. Der vorwiegende Teil
transparenter Keramiken besitzt eine kubische Kristallstruktur (Tabelle 2-1), wobei auch
tetragonale und hexagonale Strukturen auftreten. Seltener sind orthorhombische
Kristallstrukturen. Wie in 2.1. erwéhnt, werden Keramiken nach ihrer chemischen
Zusammensetzung Kklassifiziert. Oxidkeramiken stellen dabei die grolte Gruppe der
transparenten Keramiken dar, weil oxidbasierte Keramiken mechanisch stérker als Fluoride,
chemisch stabiler als Nichtoxide und einfacher zu synthetisieren als andere Nichtoxide, wie
ALON oder SizN4 sind. In Tabelle 2-1 sind reprasentative Oxidkeramiken aufgefthrt. [13], [1]

Tabelle 2-1: Représentative transparente Oxidkeramiken + deren wesentliche physikalische Eigenschaften [13]

chem. Kristall- . M Dichte  Tsmp  Tsdp
Formel  struktur Gitterkonstante . ;op (giem®)  (°C)  (°C) ek
AlbOs  Hexagonal a=4754Ac=1299A 101,69 36 2054 2980 [[2212]]
MgO Kubisch a=4.217A 40,3 359 2852 3600 [23]
Monoklin  a=5143Ab=57194 A [24],
ZrO, (RT) c=5298 A p=99218 ° 12322 585 2680 4300 [25]
Tetragonal _ _ _ [24],
(> 1100 °C) a=5094Ab=5174A 12322 585 2680 4300 [25]
Kubisch B [24],
(> 1900 °C) a=5,105A 12322 585 2680 4300 [25]
Y203 Kubisch a=10,6 A 22581 501 2430 4300 [26]
Sc.03 Kubisch a=984A 1382 386 2403 |/ [27]
Lu,O3 Kubisch a=10,393 A 397,93 942 2510 / [28]
Y3Als012  Kubisch a=12,02 A 593,7 455 1950 /  [29]
MgAl,Os  Kubisch a=8,08A 142,26 36 2250 /  [30]

3A1,05- Ortho- a=7540Ab=7,680A

2Si0O; rhombisch c=2,885A 4321 3,16 1840 / [31]
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2.1.2. Der Spinell

Als Spinelle werden chemische Verbindungen bezeichnet, welche eine bestimmte
kristallographische Struktur aufweisen. Sie gehdren zu der Mineralklasse der Oxide und
Hydroxide und besitzen ein Stoffmengenverhéltnis Metall zu Sauerstoff von 3 zu 4. Die
allgemeine Summenformel fiir Spinelle ist AB,O4, wobei A ein divalentes Atom, wie Mg?",
Fe?*, Mn2* oder Zn?* ist und B durch trivalente Atome wie AI** oder Fe* besetzt wird. [11] [3]
Somit zéhlen beispielsweise Chromit (FeCr.04), Ferrit (MgFe204), Franklinit (ZnFe20s),
Gahnit (ZnAl204) und Magnetit (Fe(I1)Fe(111)304) zu der Gruppe der Spinelle. Fir transparente
Keramiken sind die Spinelle Aluminiumoxynitrid (kommerziell ALON) und Magnesium-
Aluminat (MgAl>O,) interessant, wobei Magnesium-Aluminat (MgAl204) als Namensgeber
der Gruppe und wichtigster Vertreter fungiert und demnach in der Fachliteratur auch als Spinell
oder genauer als Magnesiumspinell bezeichnet wird. Im Folgenden wird fir Magnesium-
Aluminat die Bezeichnung Spinell verwendet. Bei der Spinellkristallstruktur handelt es sich um
ein  kubisch-dichtgepacktes flachenzentriertes Gitter aus Sauerstoffanionen, dessen
Oktaederlticken zur Hélfte durch Aluminiumkationen und Tetraederliicken zu einem Achtel mit
Magnesiumkationen besetzt sind, wie aus Abbildung 2-6 a) hervorgeht. Die chemischen und
physikalischen Eigenschaften des Spinells werden dabei hauptsachlich durch die A und B
Verbindungen und die Verteilung der Kationen auf den kristallographischen Platzen bestimmt.
Abhéngig von der Position der Kationen im Kristall wird zwischen normalem und inversem
Spinell unterschieden, da diese Struktur Auswirkungen auf die physikalischen und chemischen
Eigenschaften des Spinells wie dessen Magnetismus, elektrische Leitfahigkeit und chemische
Reaktivitat haben kann, wobei diese Eigenschaften im Allgemeinen neben der Kristallstruktur
auch durch Faktoren wie Dotierung, Rohstoffreinheit und Herstellungsverfahren beeinflusst
werden. Um zu ermitteln, ob es sich um einen normalen oder inversen Spinell handelt, kénnen
Verfahren wie die Rontgenbeugung (XRD) und Elektronenmikroskopie (TEM) zur
Bestimmung der Position der Atome in der Kristallstruktur oder eine chemische Analyse zur
Bestimmung der Konzentration an Metallkationen eingesetzt werden. Es handelt sich bei
beiden Spinell-Variationen um eine isotrope kubische Kristallstruktur der Raumgruppe Fd3m
(Abb. 2-6 a)). Bei Spinell stellt eine stabile Zwischenverbindung im bin&ren Phasensystem von
MgO-Al.03 (Abb. 2-6 b)) dar, dessen Zusammensetzung von anndhernd stéchiometrisch bis
zu aluminiumoxidreich entsprechend der allgemeinen Formel MgO - xAl,03 mit 0,8 <x < 3,5

variiert und die einzige stabile Konfiguration MgAIl>O4 (x = 1) ist. Andere Konfigurationen



12

haben Auswirkungen auf das Sinterverhalten des Materials. So sorgt ein Uberschuss an Al2O3
zu einer Abnahme der Sinterdichte (Diffusion von O% lonen stark reduziert) und ein Uberschuss
an MgO zu héheren Sinterdichten (Erhéhung des O Diffusionskoeffizienten), was sich
weiterfuhrend auf die Porositat und somit die Transparenz des Materials auswirkt. [3], [1], [2]

a) b)
2827 °C
MgO +L Liquid
: > 2600
/ . MgAL,O, + L
/ @ Magnesium ;
_ 2200
(o]
/ o Sauerstoff s,
5
® Aluminium i 1800
g
2
L 1400
x=0,98 x=35
MgO ”;uba.':' ALOs
— ereicl
( 1000 ; pp(ls_ | ppts.
0 20 0 50 80 100
MgO Mol.% AL,O, AL,O,

Abb. 2-6: a) Kubische Elementarzelle von Spinell (MgAI204) mit acht alternierenden Untereinheiten mit tetraedrischem
Magnesium (blau) und oktaedrischem Aluminium (griin); b) Phasendiagramm des MgO-Al2O3-Systems [32]

Aufgrund der Isotropie der Kristallstruktur weist polykristalliner Spinell keine Doppelbrechung
auf, was zur Folge hat, dass dessen Transparenz anndhernd unabhédngig von der
Korngroienverteilung und der Dichte des Materials ist. Des Weiteren besitzt Spinell ein breites
Transmissionsfenster von 190 bis 6000 nm (Abb. 2-7), wobei polykristalliner Spinell im
visuellen Wellenl&dngenbereich (380 — 750 nm) &hnliche Transmissionseigenschaften wie
einkristallines Material aufweist. Erwéhnenswert ist, dass einkristalliner Spinell anders als
polykristalliner Spinell starke Doppelbrechungseffekte von rund 10 nm-cm™ bei niedrigen
Wellenlangen (~ 200 nm) aufweist. Es ist demnach anzunehmen, dass in polykristallinem
Spinell die einzelnen Monokristallite zwar optisch anisotrop sind, der Polykristall im gesamten
jedoch aufgrund des Gesetzes der grof3en Zahlen isotrop ist. Somit ist der Brechungsindex von
polykristallinem Spinell richtungsunabhéngig von der kristallographischen Orientierung der
Kristallite im Material. Spinell ist auBerdem wegen seiner hohen Hérte, hohen Festigkeit,
erh6hten Bruchzahigkeit (E-Modul = 295 GPa) und seiner Dichte von 3,58 g-cm? fiir optische
Anwendungen interessant und flr nicht-stationdre Anwendungen, zum Beispiel in der
Raumfahrt, wo Komponenten Vibrationen ausgesetzt sind, geeignet. Weiterhin liegt die UV-
Absorptionskante von Spinell aufgrund seiner hohen energetischen Bandlicke von 7,75 eV

(A = 160nm) unter der Wellenlinge von Excimerlasern, beispielsweise ArF-Lasern. Dabei
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handelt es sich um Instrumente, die unteranderem flr die operative Korrektur der
Kurzsichtigkeit, die Fotolithografie zur Herstellung hochintegrierter Halbleiter-Bauelemente
oder die Mikro-Materialbearbeitung eingesetzt werden. Der Emissionsgrad von Spinell
befindet sich aulRerdem unterhalb dessen von beispielsweile a-Al.O3, einem anderen Material,
dass fir die Herstellung transparenter Keramiken verwendet wird, was ein Vorteil bei hdheren
Temperaturen ist, da die Warmestrahlung von Spinell nur einen geringen Einfluss auf IR-
Messwerte hat. Spinell ist somit auch fir Messungen im tiefen UV- und IR-Bereich geeignet
(Abb. 2-7).

) . . Theoretisch 87%

IO 198 nm Litographie) (durch intrinsische Reflexion imitert)
s 80 } /,,—— . IR Grenze
? 60 i i (Stochiometrie-
s s ! 3
£t Absorotion Transmissions- CO 4.8 um : Lpabhanglg}
c 40 | sorpfion fenster Emission > %

L B i %
= 20} ‘
X LI Vis. 1,0 [@H,0 0, | Mid-IR | 0, ERICE  A.0.Rich Y, Stoich.
o [[Ooe——6 e — e Y
DI 500 1000 1500 2000 2500 3000 350[1 400[1 4500 5000 5500 6000 6500
Theoretische UV-Grenze Wellenldnge [nm]

(E,=7,75 €V, 160 nm)

Abb. 2-7: Transmissionsspektren ausgewahlter transparenter Keramiken mit Hauptbezug auf Spinell [32]

2.2. Optische Eigenschaften von Spinell

2.2.1. Der komplexe Brechungsindex von Spinell

Bei dem Ubergang elektromagnetischer Wellen (Licht) von einem Medium zu einem optisch
verschiedenen Medium kommt es zu einer Veranderung der Phasengeschwindigkeit cpn der
Wellen. So wird die Phasengeschwindigkeit beispielsweise bei dem Ubergang der
elektromagnetischen Wellen von einem optisch diinneren Medium in ein optisch dichteres
Medium reduziert. Beschrieben wird dieses Verhalten durch den Brechungsindex, einer
optischen Materialeigenschaft, welche aufgrund der Materialabh&ngigkeit von cpn ebenfalls
materialabhangig ist. Der komplexe Brechungsindex fi ergibt sich aus dem Verhaltnis der

Phasengeschwindigkeit elektromagnetischer Wellen im Vakuum c¢ (fur alle Wellenlangen
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gleich) und der Phasengeschwindigkeit im Medium cpn mit fi = Ci Entsprechend der
ph

Maxwellgleichung [15] ergibt sich weiterflihrend:

—i=i§E§E=J§E=ﬁ>1 2.2)

Cph NE™
Die relative Permittivitét ¢ eines Materials ist von der Wellenldnge des einfallenden Lichtes
abhéngig. Dies hat zur Folge, dass der Brechungsindex eines Materials ebenfalls
wellenldngenabhéngig ist. Bezeichnet wird diese Abhédngigkeit als Dispersion. Neben
Dispersion tritt bei der Ausbreitung elektromagnetischer Wellen in einem verlustbehafteten
Medium auch eine Abschwachung der elektromagnetischen Wellen auf, da diese durch
verschiedene Verlustmechanismen, wie Wechselwirkungen von Photonen mit Phononen,
Exzitonen und Elektronen (Photoeffekt), Absorption von Energie durch freie Ladungstréger
(Elektronen, Locher u.A.) und Streuung an Energie verlieren. Somit wird der Brechungsindex
als eine komplexe Funktion der Frequenz der Lichtwelle betrachtet. [33] Der komplexe
Brechungsindex setzt sich aus dem Brechungsindex n (Realteil) und dem

Extinktionskoeffizienten K (Imaginérteil) entsprechend der Funktion (2.3) zusammen.

fi=n-—iK (2.3)

Da es sich bei Spinell um ein Stoffgemisch handelt, kann dessen stéchiometrische
Zusammensetzung variieren. Demzufolge variiert auch der materialabhdngige komplexe
Brechungsindex der Spinelle. Wickersheim und LaFever [3], [34] ermittelten einen
Brechungsindex von 1,708 fiir stéchiometrischen Spinell und eine Brechungsindexreichweite
von 1,717 bis 1,720 arb. Einheiten fur Al2Os-reichen (x = 3,5) kommerziellen Spinell. Daraus
ist zu schlielen, dass der Brechungsindex von Spinell zunimmt, je héher der Al2Os-Anteil im
Spinell ist. Allgemein kann der Brechungsindex n (Realteil von fi) von polykristallinem

stochiometrischem Spinell mit

18,96 - 10° 1,2234-10°

—1 = 2.4
(100,080)% —vZ | (527.18)Z — 2 (24)

in Abhangigkeit von der Frequenz in Wellenzahlen [3] oder mit
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5 1,8938 - A2 3,0755 - A?
n-—1=

= 2.5
A2 —(0,09942)2 * A% —(15,826)? 25)

in Abhéngigkeit von der Wellenlédnge [35] [3] beschrieben werden. Hierbei ist zu beachten,
dass diese Relationen nur fur stochiometrischen Spinell mit einer geringen Konzentration an
Verunreinigungen und Defekten fur den Wellenlangenbereich 350 — 5500 nm gelten. Thomas
[36] kalkulierte auf der Basis eines Gitterschwingungsmodells den komplexen Brechungsindex
im IR-Bereich beginnend bei 1041,7 nm fir den Realteil n (Brechungsindex) und 2000 nm fur
den Imaginérteil K (Extinktionskoeffizient). Dementsprechend besitzt Spinell bei 2000 nm
einer Extinktionskoeffizienten von 2,2-102 arb. Einheiten, welcher zu héheren Wellenlangen
hin ansteigt. Extrapolierend davon ist zu erwarten, dass der Extinktionskoeffizient im visuellen
Spektralbereich vernachléssigbar gering ausfallt. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit im

Folgenden nur der Realteil n des komplexen Brechungsindexes betrachtet.

2.2.2. Absorption in polykristallinem Spinell

Wenn Licht durch ein Medium propagiert, kommt es zu einem Energielbertrag von den
Photonen an die Atome oder Molekdle des Medium, was zu einer Abschwéchung der Intensitat
des eingestrahlten Lichtes fuhrt. Dieser Prozess wird als Absorption bezeichnet. Wie stark ein
Medium Licht absorbiert, wird durch den Absorptionskoeffizienten beschrieben. Bei
Absorption werden Atome durch Energielibertrag von einem Energieniveau (meist
Grundzustand) in ein hoheres Energieniveau angehoben. Hierbei ist es notwendig, dass die
Frequenz des eingestrahlten Lichtes mit der atomaren Eigenfrequenz des Materials resoniert.
Es wird zwischen linearer und nichtlinearer Absorption unterschieden. Nichtlineare Absorption
tritt dann auf, wenn die Intensitat des eingestrahlten Lichtes so hoch ist, dass das obere Niveau
im starkeren Mal3 besetzt wird, sodass nur eine geringe Anzahl an Atomen im Grundzustand
verbleibt. Dies hat zur Folge, dass der Absorptionskoeffizient mit zunehmender Intensitét der
eingestrahlten elektromagnetischen Strahlung kleiner wird, bis eine Sattigung der Absorption
erreicht wird. Nichtlineare Absorber wie beispielsweise organische Farbstoffe werden somit
mit steigender Lichtintensitat zunehmend transparent. Bei linearer Absorption kommt es nur zu
einer geringen Besetzung des oberen Energieniveaus. Der Absorptionskoeffizient o ist
dementsprechend unabhéngig von der Intensitat des eingestrahlten Lichtes. [37] Beschrieben

werden kann die lineare Absorption mit dem Lambert-Beerschen-Gesetz:
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I(d) =1, e (2.6)

Wobei der Absorptionskoeffizient mit

= 2KE mit o = &< — KT
a—ZKC mit o = = > a= K= (2.7)
gegeben ist. Der Extinktionskoeffizient K stellt dabei den Imaginérteil des komplexen
Brechungsindexes (2.3) dar. [15]

In Spinell sind die Hauptursachen fiir Absorption im transparenten Bereich (250 — 5000 nm)
Verunreinigungen und Defekte. Die Struktur und visuelle optische Absorption von Spinell mit
verschiedenen Mengen an Kobalt-, Eisen- und Chromverunreinigungen wurden dabei
weitgehend untersucht [3]. An der Infrarotgrenze (IR) des transparenten Bereiches wird die
Absorption im Material durch Multiphononenabsorption dominiert und die UV-
Absorptionskante liegt aufgrund der hohen energetischen Bandlicke von Spinell (7,75 eV) bei
160 nm. Hierbei ist zu beachten, dass der Absorptionskoeffizient a temperaturabhéngig ist und
nicht durch einen konstanten Wert beschrieben werden kann. Er weist im Bereich der
Bandkante einen exponentiellen Anstieg auf und kann mit Hilfe der Urbach-Regel (Relation
(2.8)) beschrieben werden. [3]

athv) = ay - e(hvE—_UEo)

(2.8)
Dabei sind ao und Eo Materialparameter und Ey die Urbachenergie, welche ein Mal3 fur die
Energieweite breit verlaufender Bandkanten (Valenz- oder Leistungsbandkante) ist. [2]

Fur den visuellen Spektralbereich sind Streumechanismen die Hauptursache fur
Intensitatsverluste bei Transmission. Wie in Kapitel 2.2.1. beschrieben, wird in diesem Bereich
ein sehr geringer Extinktionskoeffizient erwartet. Die Absorption fallt also im visuellen

Spektralbereich entsprechend gering aus.



17

2.2.3. Reflexion und Transmission in polykristallinen Keramiken

In einem absorptions- und streuungsfreien Medium liegt das theoretische Maximum fir die
Transmission elektromagnetischer Strahlung (Licht) bei 100 % abzuglich Reflexionseffekten
an Vorder- und Riickseite gemald Relation (2.1). Bei normalem Lichteinfall wird die Reflexion

R1 an einer Oberflache durch den Brechungsindex wie folgt bestimmt:

n—1)2

R; = (2.9)
! {n + 1}

In der Praxis gibt es solche Materialien jedoch nicht. Stattdessen ist damit zu rechnen, dass in

einem Medium einer Dicke d ein Teil der Intensitat des eingestrahlten Lichtes aufgrund von

Absorption, Streuung und Mehrfachreflexion verloren geht. Dieser Verlust wird mit dem

totalen Reflexionsverlust Rz beschrieben [38].

2Ry
27 14R,

(2.10)

Ausgehend von Relation (2.1) gilt lo = Rz + Tw. Es ergibt sich somit fur das theoretische

Maximum des transmittierten Lichtes:

2n

211
nz+1 ( )

Ty = (1_R2) =

Das theoretische Transmissionslimit T ist dabei ausschlieBlich von dem Brechungsindex des
Materials abhdngig. In der Praxis gibt es jedoch auch weitere Einflussfaktoren, die die
Transmissivitat eines Mediums beeinflussen.

So wird die Reale-In-Line-Transmission in transparenten polykristallinen Keramiken wie
Spinell aufgrund von Streuungseffekten an Korngrenzen exponentiell mit zunehmender Dicke
d des Substrats verringert. Dieses Verhalten kann mit der folgenden Relation beschrieben
werden:

RIT = Ty, - e~ ¥4 (2.12)

Wobei sich diese Relation im Wesentlichen nur dadurch von dem Lambert-Beerschen-Gesetzt

(2.6) unterscheidet, dass anstelle des Absorptionskoeffizienten o der Streukoeffizient y
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eingesetzt wird und der e-Term mit dem theoretischen Transmissionslimit T statt der
Ausgangsintensitét des eingestrahlten Lichtes lo multipliziert wird. Der totale Streukoeffizient
v bildet sich aus der Summe der Streukoeffizienten fur die Korngrenzen yke und dem fiir die
Poren ypore iIM polykristallinen Medium. Aufgrund der geringen Porositat der in dieser Arbeit
verwendeten Proben, wird ypore = 0 angenommen. Fiir die Ermittlung von ykc nhach Apetz et al.
[19] wird das Modell stark vereinfacht. Es wird angenommen, dass 1) die orientierungs- und
polarisationsabhangige Brechungsindexe der Koérner und 2) die KorngroéRenverteilung jeweils
mit einem Mittelwert approximiert wird und 3) eine spharische Form der Kérner angenommen
wird. Der Korngrenzenstreukoeffizient ergibt sich somit aus dem Produkt der Kugeldichte N

und dem Streuquerschnitt einer Kugel Csq:

Yk = N Csq (2.13)

Der Streuquerschnitt einer Kugel kann dabei nach dem Prinzip der Mie-Streuung numerisch
berechnet werden. Fiir den Fall, dass der durch Streuung verursachte Phasenschift sehr klein
ist, Csq auch entsprechend der Rayleigh-Gans-Debye-Theorie approximiert werden kann:

(2.14)

8m3rt /An\?
Csa =2 <_)

n
Hierbei ist Am die Wellenldnge im Medium und An die Brechungsindexdifferenz fur den
ordentlichen und aulRerordentlichen Strahl mit jeweils perpendikularer und paralleler

Polarisierung zur c-Achse (optische Achse). Diese Approximation (2.14) ist gultig, wenn

2rAn < 2mAy, (2.15)

zutrifft. An sollte dabei der iiber alle Kornorientierungen gemittelten Doppelbrechung
entsprechen. Flr einkristallinen Spinell ist An # 0. Aufgrund seiner isotropen Kristallstruktur
besitzt polykristalliner Spinell jedoch keine Doppelbrechung. Dementsprechend gilt hier
An = 0, auch wenn die einzelnen monokristallinen Kristallite optisch anisotrop sind. Dies hat
zur Folge, dass die Bedingung (2.15) sehr gut fur mittlere Gefligekorngréfien < 20 um in einen
breiten Wellenldngenbereich von Infrarot bis in den nahen UV-Bereich erfullt wird. Der

Korngrenzenstreukoeffizient kann somit mit
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°r

YKG = 3—2An2 (216)
A5
beschrieben werden. Mit Am = Xo/n ergibt sich somit folgende Relation fir die Reale-Inline-
Transmission in polykristallinem Spinell in Abhéngigkeit von der Wellenlénge des einfallenden
Lichtes A, der Materialdicke d, der halben GefiligekorngréfRe des Materials r und dem

Brechungsindex n.

2.17)

RIT = Tth exp {-31’[2 W

[38] [18]

An?r d}

2.2.4. Der Gruppenbrechungsindex

In der Theorie werden elektromagnetische Wellen modellhaft oft als einzelne Wellen
betrachten. In der Realitat handelt es sich jedoch bei elektromagnetischen Wellen um
Wellenpakete sogenannte Gruppen, die aus einer Vielzahl von Einzelwellen mit
unterschiedlichen Frequenzen und Phasen bestehen, wobei jede Gruppe eine spezifische
Amplituden- und Phasenverteilung aufweist. Anders als der phasenabhéngige Brechungsindex,
welcher sich auf eine einzelne Welle bezieht, ist der Gruppenbrechungsindex abhangig von der
Geschwindigkeit, mit der sich das Wellenpaket durch ein  Medium bewegt
(Gruppengeschwindigkeit). Der Gruppenbrechungsindex eines Materials beschreibt somit das
Verhéltnis zwischen der Lichtgeschwindigkeit im Vakuum und der Gruppengeschwindigkeit
im Material. Der Gruppenbrechungsindex ist nicht gleichzusetzen mit dem Brechungsindex, da
dieser die Phasenverzogerung des Lichtes fur jeweils eine Wellenldnge in einem Material
beschreibt, der Gruppenbrechungsindex hingegen sich auf die Veradnderung der

Gruppengeschwindigkeit mehrerer Wellenldangen bezieht.

c " dw
n, = — mitv, = —
& v, & &k

(2.18)

Beim Gruppenbrechungsindex handelt es sich um eine Funktion der Kreisfrequenz des Lichtes.
Aus der Gleichung (2.7) geht jedoch hervor, dass ein Zusammenhang zwischen der
Kreisfrequenz o und der Wellenldnge A besteht. Der Gruppenbrechungsindex kann somit als

eine Funktion von A dargestellt werden. Weiterfithrend besteht nach Delbarre et al. [39]
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folgender Zusammenhang zwischen den Gruppenbrechungsindex und dem Brechungsindex
eines Materials (Relation (2.19)):

dn(}) .
dA

ng(A) =n() — A (2.19)
Es ist somit moglich, den Brechungsindex eines Materials Uiber dessen Gruppenbrechungsindex
zu ermitteln, was in Kapitel 2.3.1. fir den Wrapped Phase Derivative Evaluation (WPDE) —

Algorithmus nach Taudt [4] relevant wird.

2.2.5. Die optische Homogenitat

Die optische Homogenitat eines Materials beschreibt die rdaumliche Einheitlichkeit des
Brechungsindexes des Materials. Sie ist somit abhéngig von der Veranderung des

Brechungsindexes an verschiedenen Stellen im Material und kann ermittelt werden mit

As =d - An (2.20).

Hierbei stellt As die Wellenfrontverdnderung, d die Materialdicke und An die rdumliche
Brechzahlveranderung im Material dar. [40] Wie sich eine Anderung der optischen
Homogenitét auf ein optisches Bauelement auswirken kann, ist in Abbildung 2-8 an dem
Beispiel zweier Linsen, das einfallende Licht in einem Punkt fokussieren, dargestellt. Es wird
schematisch gezeigt, dass eine gezielte Brechung des einfallenden Lichtes in optisch
homogenen Linsen durch bestimmte geometrische Formen der Linse und in speziellen optisch
inhomogenen Linsen (GRIN-Linsen) durch ein deterministisches Brechungsindexprofil

bewirkt werden kann.
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Abb. 2-8: Vergleich einer optisch homogenen Linse (links) und einer optisch inhomogenen GRIN-Linse mit deterministischem
Brechungsindexprofil (rechts) [41] Urheberrecht © 2024, Edmund Optics Inc. vertreten durch Edmund Optics GmbH

2.3.  Weillicht-Interferometrische Brechungsindexbestimmung

2.3.1. Interferenz fur Zwei-Strahl-Interferometer

Als Interferenz wird die Uberlagerung von zwei oder mehr Wellen im gleichen Raum
bezeichnet. Dabei kann es sich um verschiedene Wellen wie zum Beispiel elektromagnetische
Wellen (Licht), Schallwellen oder Wasserwellen handeln. In einem linearen Medium kann die
Uberlagerung elektromagnetischer Wellen anhand des Superpositionsprinzips beschrieben
werden. Das Superpositionsprinzip besagt, dass verschiedene Wellen sich iiberlagern, ,,indem
sich am gleichen Ort und zur gleichen Zeit die Amplituden der Einzelwellen phasengerecht
addieren.” [15] In linearen Medien bedeutet dies, dass die Gesamtauslenkung tberlagernder
Wellen gleich der Summe der Einzelauslenkungen ist und sich die Wellen gegenseitig nicht
storen. Flr elektromagnetische Wellen tritt dieses Verhalten im Vakuum auf. Im Medium
kommen hingegen nichtlineare Effekte hinzu. Nach dem Superpositionsprinzip werden die
Feldstarken der elektromagnetischen Wellen addiert. Nichtlineare Effekte in Medien flihren
jedoch bei der Uberlagerung elektromagnetischer Wellen zu zusétzlichen Uberhéhungen oder
Abschwachungen der Amplitude. Diese Mechanismen werden jeweils als konstruktive und
destruktive Interferenz bezeichnet. Damit Interferenz entstehen kann, missen die
uberlagernden Wellen kohéarent zueinander sein. Hierbei wird zwischen rdaumlicher und

zeitlicher Kohérenz unterschieden.
Kohérenz:
Als raumliche Koharenz wird der Effekt bezeichnet, bei dem Lichtschwingungen an zwei

verschiedenen Punkten ohne zeitliche Verzdgerung miteinander rdumlich korrelieren und die

Phasenbeziehung der emittierten Wellen an den verschiedenen Punkten im Raum stabil bleibt.
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Die Punkte befinden sich dabei auf einer zur Ausbreitungsrichtung des Lichtes orthogonalen

Ebene. Des Weiteren muss die radumliche Kohdrenzbedingung

2bsina < A (2.21)

erfillt werden, wobei b der Abstand zwischen den Punkten der emittierenden ausgedehnten
Lichtquelle ist und a den halben Offnungswinkel, unter dem die Wellen durch den Raum
propagieren, darstellt. [42] Als grundlegendes Experiment, um rdumliche Kohérenz
nachzuweisen, gilt das Youngesche Doppelspaltexperiment, welches in Abbildung 2-9
schematisch dargestellt ist. [42], [43]

Doppelspalt
S,

d
/ L-D
d

dA < A2

Lichtquelle

OA = A/2

b

6A=A2

Schirm

D typ. Interferenzimuster

Abb. 2-9: Schematische Darstellung des Youngschen Doppelspaltversuchs mit einer Lichtquelle der Breite b von der die
Abstrahlung an den Punkten Lr und Lm betrachtet wird [44]

Des Weiteren ist es auch moglich fiir die emittierten Wellen an spezifischen Punkten im Raum
zu interferieren. Hierbei ist zu bemerken, dass an jedem beleuchteten Ort im Raum ein Feld
wirkt, welches regelméafiig mit etwa einer Million Zyklen innerhalb weniger als 10 ns oszilliert,
bevor es willkirlich die Phase &ndert. In diesem Intervall kann die Schwingung der
elektromagnetischen Welle als eine Sinusfunktion beschrieben werden. Das durchschnittliche
Zeitintervall wird dabei, als die Kohdrenzzeit tc bezeichnet, und ist ein Mal3 fiir die zeitliche
Koharenz der Welle. Nehmen zwei oder mehrere Wellen in einem Punkt im Raum ein solches
Schwingungsbild an und stehen fir einen bestimmten Zeitraum in einer stabilen
Phasenbeziehung zueinander, so sind sie zueinander zeitlich koharent und kdnnen miteinander

interferieren, wenn die Kohérenzbedingung
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As
te > = (2.22)

erfallt wird, wobei As der Gangunterschied der Wellen ist. [42], [43] Aufgrund der kurzen Zeit
(wenige 10 ns) in der dieser Zustand bei von quasimonochromatischen Lichtquellen, wie
beispielsweise Leuchtdioden (LEDs) emittierten elektromagnetischen Wellen eintritt, ist die
Interferenz hierbei nicht messbar. Damit messbare Interferenzen auftreten kdnnen, muss im
Uberlagerungsgebiet ein stationares Wellenfeld entstehen. Die Hohe der zeitlichen Kohéarenz,
der von einer Lichtquelle emittierten elektromagnetischen Wellen, bestimmt dabei wie lange
ein Interferenzmuster an einem Ort aufrechterhalten werden kann. Die tiberlagernden Wellen
missen demnach (Uber die notwendige Messdauer in einer festen Phasenbeziehung
zueinanderstehen, also zueinander zeitlich koharent sein. [45] Der in dieser Arbeit verwendete
Messaufbau kann mathematisch Uber das Prinzip der Zweistrahlinterferenz beschrieben
werden, wobei fur die elektromagnetischen Felder der Teilstrahlen gilt:

Die elektromagnetischen Wellen der Teilstrahlen werden dabei algebraisch mit

El — E01 . ei[mtikz]
und (2.24)
E, = E,, - elilwttk(z+8)]

beschrieben, wobei sich das resultierende elektrische Feld E aus der Maximalamplitude des
urspringlichen elektrischen Feldes Eo, welche sowohl realwertig als auch komplexwertig sein
kann und dem oszillierenden Teil, definiert durch die optische Kreisfrequenz w, der Zeit t und
der Wellenzahl k an dem Ort z, zusammensetzt. Infolge des Wegunterschiedes zwischen den
Teilstrahlen im Interferometer, wird die Relation fur einen der Teilstrahlen (hier E2) um die
optische Wegdifferenz & erweitert. Da in einem experimentellen Aufbau aufgrund der hohen
Oszillationsrate der elektromagnetischen Wellen nur das zeitgemittelte Signal des elektrischen
Feldes gemessen werden kann, ist die Beleuchtungsstarke von Interesse. Fir
Zweistrahlinterferometer, wie dem Michelson-Interferometer (Abb. 2-10), entspricht die
Intensitat dabei dem Betragsquadrat der Amplitude der Superposition der elektrischen Felder

beider interferierenden Strahlen E1 und E2 und wird definiert durch [46]
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T—C'8°f|E I” at (2.25)
- 2T Out .
mit

—_—2 C-&

[Boul” = =5~ (E:I* + [E[* + 2+ E4E, - cos Ag) (2:26)

Ein Zweistrahlinterferenzmuster besteht typischerweise aus Streifen konstruktiver und
destruktiver Interferenz dessen Intensitat Uber die Wellenlange moduliert wird. Fur den
Idealzustand, dass eine ideale 50:50 Strahlteilung auftritt, wird diese Struktur von Delbarre et

al. [39] mit der folgenden Relation beschrieben:

IA) = 1o - [1 +y() - cos (V)] (2.27)

Hierbei stellt lo(A) die urspringliche spektrale Intensitat der Lichtquelle mit I,(A) =
|[E;(A,2)|2+ |[E;(A\,z+ 8)|> dar und vy(A) wird als der spektrale Kontrast an den
Interferenzrandern definiert. Die Information Uber den Brechungsindex des durchstrahlten
Materials befindet sich in der Phase. Fir den Fall, dass sich in beiden Interferometerarmen Luft
befindet, wird der Phasenterm unter der Annahme, dass das Interferometer dispersionsfrei ist,

mit

Ny " O
o) = 21 - L“;t (2.28)
berechnet. Durch das Einfiihren eines dispersiven Elementes wird der Phasenterm entsprechend

der Relation (2.29) erweitert.

[nDE(A) - 1] dDE -6 (229)

o(A) =21 - X

Hierbei ist npe(A) der Brechungsindex, dpe die Dicke des dispersiven Elements und & die
optische Wegdifferenz zwischen den Interferometerarmen. [4] Tritt der Fall ein, dass der
Brechungsindex und die optische Wegdifferenz bei einem Material unbekannt sind, so kann die
optische Wegdifferenz durch das Einbringen eines zusétzlichen dispersiven Elements DE mit
bekannten Parametern ermittelt werden. Das zusétzliche dispersive Element kann dabei sowohl
im Referenzarm, wie in Abbildung 2-10 dargestellt ist, oder im Objektarm eingeftigt werden.

Des Weiteren muss Relation (2.29) entsprechend Relation (2.30) erweitert werden, wobei
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ner(A) und der jeweils der Brechungsindex und die Dicke des unbekannten dispersiven
Elements PR und npe(X) und doe jeweils der Brechungsindex und die Dicke des bekannten

zusétzlichen dispersiven Elementes darstellen.

[(npr(A) — 1) dpgr] + [(npg(A) — 1) dpg] — 6

e() = 2m- x (2.30)
Z," (X5, ¥2) Sp
2 (X1, ¥1) "
1
LSO: E dpe
ST — N
WLQ |
V4 z)(Xy,y1) 25(X,Y,) DE REF
L PR
y X

Abb. 2-10: Schematische Darstellung eines Michelson-Interferometeraufbaus fur die Charakterisierung transparenter Proben
(PR) mit einer WeiBlichtlichtquelle (WLQ), einem 50:50 Strahlteiler (ST) einem zusétzlichen dispersiven Element (DE) im
Referenzarm, einem Referenzspiegel (REF) [4]

2.3.2. Wrapped Phase Derivative Evaluation (WPDE-Algorithmus)

Es gibt verschiedene Methoden, um den Brechungsindex eines Materials zu bestimmen. Dies
kann beispielsweise ellipsometrisch ber die Polarisation des Lichtes oder refraktometrisch
uber den Brewsterwinkel des Materials erfolgen. In diesem Teilkapitel wird eine Methode zur
interferometrischer Brechungsindexbestimmung betrachtet, welche auf den Relationen nach
Delbarre et al. [39] aus Kapitel 2.3.1. basiert. Bei der WPDE-Methode nach Taudt [4] wird sich
zunutze gemacht, dass, wie aus dem Zusammenhang (2.29) zu entnehmen ist, die Phase eines
dispersionsfreien Interferenzsignals durch die Dicke d, den wellenldngenabhangigen
Brechungsindex n(A) des dispersiven Elements und der optischen Wegdifferenz &
charakterisiert wird. Dementsprechend verandert sich die Frequenz des Interferenzsignals so,
dass die Frequenz, mit der das Signal oszilliert umso héher ist, umso dicker das dispersive
Element ist. In Abbildung 2-11 wurde dieses Verhalten fir N-BK7 Glas fur die Dicken 1 mm



26

(), 3mm (1) und 5 mm (111) simuliert [4]. In dieser Abbildung ist zudem erkennbar, dass sich
die Periodizitat des Signals Uber der Wellenldnge andert und zu einem Minimum an der
sogenannten Aquivalenzwellenlinge Xsq tendiert. Hierbei ist zu bemerken, dass die
Aquivalenzwellenlange von der optischen Wegdifferenz der Interferometerarme abhéngig ist.
[4] Fur das Beispiel in Abbildung 2-10 liegt Asq bei 0,6 pum.

1
0,8 §
b 04
0,2
g 0
Eo,g ﬂﬂmnn'wlr |” T
0.6 Lo 1]
) s 04 {}
= 2 Vi YR iii:i.i:iﬁ
~ os e 1
1) 8’2 “ 11 }l||
0’8 Lul.h :JLUJM /i\ Il

04 045 05 055 0,6 065 0,7 0,75 0,8
A [um]

Abb. 2-11: Simuliertes Interferenzsignal fir N-BK7 Glas mit .aq = 0,6 um fir 1) d =1 mm, 11) d = 3 mm und I1l) d = 5 mm auf
dem Intervall [0;1] normiert nach Taudt [39]

Unter der Annahme, dass die Probendicke und die optische Wegdifferenz bekannt sind, kann
aus der Relation (2.29) in Kombination mit Relation (2.27) der Brechungsindex bestimmt
werden. Dazu wird diese zunéchst nach der Phase umgeschrieben (Relation (2.31)), wobei @mess
die aus den Messdaten ermittelte Phase repréasentiert und der Term y(A) aufgrund der Hell- und

Dunkelfeldkorrektur mit 1 angenommen wird.

+ @ofr (2.31)

ey 8 (VS 1) = omr. [npg(A) — 1] dpg — &
Pmess = COS L) = 4T o\

Bei diesem Ansatz sind die Werte, welche die Phase annehmen kann, nicht auf einen Intervall

von [0,x] begrenzt und sind dementsprechend mehrdeutig. Um diese Mehrdeutigkeit zu lésen,



27

muss der korrekte Quadrant ausgewahlt werden. Um dies zu umgehen, wird bei dieser Methode
(WPDE) stattdessen eine lokale Signalanalyse in einem eingegrenzten Spektralbereich (BVI —
Bereich von Interesse) um das Phasenminimum an der Stelle der Ausgleichswellenlédnge Aeq
durchgefuhrt. Fur das Interferenzsignal in Abbildung 2-11 1) wirde es sich hierbei
beispielsweise in etwa um den Intervall A= [0,55; 0,65] um. Der BVI kann hierbei Uber
verschiedene Methoden ermittelt werden. Des Weiteren ist die Offset-Phase ot unbekannt.
Durch die Bildung der Ableitung der lokalen Phase im BVI nach der Wellenléange kann dieser

Term eliminiert werden. Daraus ergibt sich somit:

a(g;?k = %T(g—; “dpg * Mok — [(Mpg (X, Ajor) — 1) - dpg — 5]) (2.32)
wobei der BVI mit dem Index lok (lokal) denotiert wird. Uber den Zusammenhang zwischen
dem Brechungsindex und dem Gruppenbrechungsindex (2.19) nach Delbarre et al. [39] kann
die Ableitung der lokalen Phase ¢, wie in (2.33) vereinfacht werden, wobei zur
Vereinfachung der Darstellung in den folgenden Relationen die Wellenlangenabhangigkeit des
Gruppenbrechungsindexes nicht notiert wurde, es sollte aber beachtet werden, dass diese

dennoch besteht.

d 2
(g;)k = @lok = = [(1—ng®) - dpg + 8] (2.33)

Fur den Fall, dass der Brechungsindex und die optische Wegdifferenz des untersuchten
Elements unbekannt sind, ist es moglich Uber ein zweites dispersives Element mit bekannten
Parametern die optische Wegdifferenz zu ermitteln und somit eine Brechungsindexbestimmung
des unbekannten Elements zu ermdglichen. Demnach ist es notwendig die Relation (2.33)
entsprechend der Relation (2.34) zu erweitern. Fur die Ableitung der Phase folgt:

a(pl k , 21 2m
° = (plok = > [(1 - ngPR) . dPR] + 3 [(1 — ngDE) . dDE + 8] (234)
oA 7\101( }\lok
Hierbei wird fur die Ableitung des Brechungsindexes die Relation (2.19) angewandt. Fur die
WeiBlichtinterferometrie  ergibt sich somit aus Gleichung (2.33) fur den

Gruppenbrechungsindex des dispersiven Elements:
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ngt =1--— (2.35)
mit
_ (Piok ‘A2
K= J—

2.36
o 8 (2.36)

und fir die Erweiterung des Probenarmes um ein zusétzliches dispersives Element aus Relation
(2.34):

A2-E
PR — 1 _ 2.37
e 2T - dPR ( )
mit
, 2T DE
&= Qlox — o ? [(1 —ngF) - dpg + 5] (2.38)
(o)

Weiterfihrend kann durch Einsetzen eines geeigneten Fit-Models in Relation (2.19),
beispielsweise  nach  Sellmeier, der mit dem WPDE-Algorithmus ermittelte
Gruppenbrechungsindex approximiert werden und mit Hilfe dieser Approximation der

Brechungsindex des untersuchten Materials kalkuliert werden. [4] [39]
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3. Interferometrische Brechungsindexbestimmung mit WPDE

3.1. Anwendung WPDE-Algorithmus auf Simulationsdaten

In diesem Kapitel wird der WPDE-Algorithmus auf simulierte Interferenzdaten angewandt.
Hierfiir wurde eine Simulation mit Literaturwerten fiir die Fille ,,ein dispersives Element™ (DE)
und ,,zwei dispersive Elemente im Objektarm* (DE + PR) durchgefiihrt, wobei dem simulierten
Interferenzsignal kein kinstliches Rauschen beigefiigt wurde, sodass die Genauigkeit der
Methode selbst untersucht werden kann. Dafuir wurden die Materialien N-BK7 Glas und Spinell
ausgewahlt, da diese auch im praktischen Teil dieser Arbeit untersucht werden. Als
Materialparameter wurden fur die Simulation auch die Parameter der praktisch verwendeten
Proben gemal? Tabelle 3-1 genutzt, wobei der Wert fiir dn-k7 (dpe) durch Fitten von Messdaten

ermittelt wurde, wie in Kapitel 4.1.2. naher erlautert ist.

Tabelle 3-1: Probenparameter fur Simulation des Interferenzsignals nach (2.27) und anschlieBender Gruppenbrechungsindex
und Brechungsindexermittlung; Parameter d und J fir N-BK7 wurden aus dem Messdatenfit entnommen und Zret corr ergibt sich
aus der Anderung der Weglénge des Referenzarms von dem Grundzustand bei Luft.

Dicke d [um] O [um] Zref corr [UM]
N-BK7 4137 2243,6 7700,9
Spinell 5895 1696,65 54294

Das Interferenzsignal wurde geméal der Relation (2.27) mit lo = 0,5 und y(A) = 1 simuliert,
wobei lo hier als ein Skalierungsfaktor fungiert. Fiir den Fall ,ein dispersives Element im
Objektarm* wurde die Phase hierbei mit der Relation (2.28) mit den Parametern aus Tabelle 3-
1 fur N-BK7 berechnet. Der wellenldangenabhangige Brechungsindex wurde dabei Uber die

Sellmeierrelation (3.1) mit den Parametern aus Tabelle 3-2 ermittelt.

.2 (3.1)

Da in der experimentellen Bestimmung des Brechungsindexes von Spinell die Konfiguration
DE + PR verwendet wird, wurde fur diese theoretische Betrachtung flr das Interferenzsignal
der Phasenterm gemaR Relation (2.30) mit N-BK?7 als ,,zusétzliches dispersives Element DE
und Spinell als ,,Probe PR simuliert. Die genutzten Probenparameter sind dabei Tabelle 3-1 zu

entnehmen und die wellenldngenabhéangigen Brechungsindexe npe(A) und npr(X) wurden
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respektiv gemaR den Relationen (3.1) fur N-BK7 Glas (DE) und (3.2) fiir Spinell (PR) mit den
Sellmeierkoeffizienten aus Tabelle 3-2 berechnet. Die resultierenden Interferenzsignale sind in
Abbildung 3-1 dargestellt.

n2_1=i A; - )2 (3.2)

Tabelle 3-2: Sellmeierkoeffizienten fir N-BK7 Glas und stdchiometrischen Spinell fiir deren wellenldngenabhéngigen
Brechungsindex

Sellmeierkoeffizienten N-BK?7 (Schott) Ref.  Spinell (stochiometrisch)  Ref.

Al 1,03961212 1,8938
Az 0,231792344 3,0755
As 1,01046945 [47], - [35],
B 0,00600069867 [48] 0,09942 [48]
B2 0,0200179144 15,826
Bs 103,560653 -
1.0
o8 W U |
| ‘ I Il|

2 o6 "Illi hll"

E [ —— Spinell

5 - N-BK7

£ 04 | (T

—
(KR

050 052 054 056 058 060 062 064
A [um]

Abb. 3-1: Simulation des Interferenzsignals fir die Konfigurationen DE (N-BK7) und DE+PR (N-BK7+Spinell) mit
Normierung auf den Bereich [0:1]

Wie in Abbildung 3-1 erkennbar fallt die Position der Aquivalenzwellenldnge und somit der
Bereich von Interesse (BVI) (Abb. 3-2) abhédngig von den Probeneigenschaften und der

genutzten Konfiguration unterschiedlich aus. Um den jeweiligen BVI systematischer
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bestimmen zu koénnen, wurde eine Peak-Analyse durchgefuhrt (Abb. 3-2). Hierbei wird
ermittelt, zwischen welchen zwei Maxima oder Minima die aus dem Interferenzsignal
extrahierte Phase die geringste Frequenz aufweist. Das Extremum am Punkt der
Aquivalenzwellenlange wird bei dieser Methode dabei nicht beriicksichtigt, weil es in Relation

zu den anderen Peaks schwécher ausgepragt ist.

BVI

1 1
3,01 ‘
I f
1 1
' :
N I I I“
1 1
- i |
201 ; ; f _
2 ! ! Phase Spinell
S H H % Peaks
<’ i i ® Beginn BVI
= i i |
=off i ‘ |
1 1 *
1 1
1 1
0,5 i i
1 1
1 1
1 1
0,0 1 d d
0,50 0,52 0,54 0,56 0,58 0,60 0,62 0,64

A [um]

Abb. 3-2: Verpacktes Phasensignal des simulierten Interferenzsignal fir Spinell mit markierten Peaks (orange x) und
Markierung fur den Peak, wo die RVI beginnt (griin o) - linker Peak neben der Aquivalenzwellenlange

Aus dem Interferenzsignal wird Gber den Kosinus die Phase extrahiert. Um weiterfiihrend den
Brechungsindex zu ermitteln, wird zunéchst die erste Ableitung der extrahierten Phase fiir den
Bereich um die Aquivalenzwellenlidnge (BVI) gebildet, um den Phasenoffset, wie in Kapitel
2.3.2. erléutert, zu eliminieren. Des Weiteren ist fortfuhrend zu beachten, dass abhangig davon,
ob sich an der Stelle der Aquivalenzwellenlinge in der Phase ein Maximum oder Minimum
befindet, der ersten Ableitung entsprechend der Vorschrift (3.3) ein negatives oder positives
Vorzeichen zugeordnet werden muss. Dies ist erforderlich, um die physikalische Richtigkeit zu
bewahren und die Ermittlung des Gruppenbrechungsindexes nach den in Kapitel 2.2.4.
aufgefiihrten Relationen zu ermdglichen. Die genaue Handlungsabfolge ist in dem

Flussdiagramm 3-3 dargestelit.

_ (Maximum: — ¢'(}) (3.3)
(haq) = {Minimum: + @' (D)
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Phase im BVI l gemal Kapitel 2.3.2.
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l l
v

[ Ermittlung des Gruppenbrechungsindexes }

gemil Kapitel 2.3.2.

Abb. 3-3: Flussdiagramm zur Ermittlung des Gruppenbrechungsindexes aus einem Interferenzsignal mit dem WPDE-
Algorithmus

3.1.1. Brechungsindexbestimmung aus idealen simulierten Daten fir N-BK7 Glas

Fiir eine Probe aus N-BK7 Glas mit einer Dicke von 4137 um liegt die Aquivalenzwellenlénge
bei 581 nm und der darum liegende BVI umfasst insgesamt 48,06 nm. Um den
wellenldngenabhéngigen Gruppenbrechungsindex in diesem Bereich zu berechnen, wird fir
diese Konfiguration (ein dispersives Element) die Funktion (2.35) in Kombination mit Relation
(2.36) verwendet. Wie in Kapitel 2.3. beschrieben, wird der Brechungsindex uber den
Zusammenhang (2.19) zwischen dem Brechungsindex und dem Gruppenbrechungsindex
bestimmt. Dazu wird der mit dem WPDE-Algorithmus ermittelte Gruppenbrechungsindex mit
einer modifizierten Sellmeierrelation (3.5) approximiert. Hierbei wird die Sellmeierrelation
welche den Brechungsindex des untersuchten Materials beschreibt und Uber den
Zusammenhang (2.19) fur den Gruppenbrechungsindex umformuliert. Fir N-BK7 Glas wird

somit die Relation (2.19) mit der Sellmeiergleichung (3.1) folgendermalien erweitert:

G(D)
ngO\) = n(k) - m -A (34)
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_ZAiBi)}; ergibt sich fur den Gruppenbrechungsindex von N-BK7 Glas:

Mit G = XL 755

S 23 —2A;B;A
A2 _, (A2 =B)?
DE — 1 _ i=1 i .
ng-(A) = z 2—p 1 A (3.5)
=1 3 Al}\z

Die Herleitung hierfir befindet sich im Anhang D.1. Der aus den simulierten Daten ermittelte
Gruppenbrechungsindex von N-BK7 Glas und dessen Approximation nach (3.5) wurde in
Abbildung 3-4 a) dem theoretischen ngDE(X) gegeniibergestellt. Die resultierende
Approximationskurve hat eine mittlere quadratische Abweichung (RMSE) von 9,22-10° arb.
Einheiten von dem theoretischen Gruppenbrechungsindex. In Abbildung 3-4 b) ist jedoch zu
erkennen, dass auch in der funften Kommastelle Abweichungen auftreten. Es ist somit zu
schlussfolgern, dass mit dieser Methode fr die Ermittlung von ngDE(X) eine Genauigkeit bis zur

vierten Kommastelle mdoglich ist.

a) b)
le—5
1
1545 12
iy =
1,544 b E
— L3 <
5 5 L
2 3
E 1,543 s
= I
£ ’ =10
£ 1,542 E
=< 8 ]
= 1,541 2 0.9
Kalk N-BK7 2
1,540 Sellmeier zu Kalk N-BK7 "“-w,‘_ 0.8
Lit N-BK7 :
0.56 0,57 0.58 0,59 0,60 0,56 0,57 0,58 0,59 0,60
A [um] A [am]

Abb. 3-4: a) Gegeniberstellung des aus der Simulation (Abb.3-1) mit dem WPDE-Algorithmus ermittelten
Gruppenbrechungsindex fiir N-BK7 Glas (griin), dessen Sellmeier-Approximation (blau) mit dem theoretischen
Gruppenbrechungsindex fiir N-BK7 Glas aus Literaturdaten (orange) im BVI; b) Abweichung der ngE(/l) -
Approximationskurve von dem theoretischen nJ% (1) im BVI

Wie oben Dbereits erwédhnt, wird die Sellmeier-Approximationsfunktion fur den
Gruppenbrechungsindex Uber die Sellmeierrelation fur den Brechungsindex bestimmt.
Dementsprechend ist es moéglich, die bei der Approximation des Gruppenbrechungsindex

berechneten, Koeffizienten auf die Sellmeierfunktion fir den Brechungsindex, in diesem Fall



34

Relation (3.1), zu Ubertragen. Es ist hierbei jedoch zu beachten, dass diese Koeffizienten nur
fur diese spezifische Probe gelten und nicht im Allgemeinen fur die Ermittlung des
Brechungsindexes von N-BK7 Glas verwendet werden koénnen. Die resultierende

Approximationskurve wurde anschliefend mit dem theoretischen Brechungsindex aus

Literaturangaben [47], [48] verglichen (Abb. 3.5 a)).

a) b)
le—4
. 3,01
1,52501 ---- LitN-BK7
Sellmeier von Sim 28
1,5225 1 =
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£ & 2,41
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21,5175 S o 2,2
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~~ ~ ;
A 2,0]
< 1.51504 N 22
N 2
T = 1,84
1,51251 TS <
ST 1,61
1,51004 -

0.5

0.6 0.7 0.8
A [um]

0,5 0.6 0,7 0,8
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Abb. 3-5: a) Vergleich Sellmeier-Approximation aus WPDE mit theoretischem Brechungsindex fur N-BK7 Glas [47]; b)
Abweichung der Sellmeier-Approximationskurve nach (3.1) von der Theorie fur N-BK7 Glas [47]

In Abbildung 3-5 a) ist erkennbar, dass der mit dem WPDE-Algorithmus ermittelte
Brechungsindex von dem Brechungsindex aus der Literatur [47], [48] geringfugig abweicht,
wobei die Abweichung fiir hhere Wellenlangen groRer ist. In Abbildung 3-5 b) ist dies noch
einmal verdeutlicht, indem die Abweichung Uber der Wellenlange aufgetragen wurde. Es ist
ersichtlich, dass es zu Abweichungen in der vierten Kommastelle mit einer mittleren
Abweichung von 2,41-10* arb. Einheiten im BVI und einer mittleren quadratischen
Abweichung von 2,64-10* arb. Einheiten tiber einen Wellenlangenbereich von 450 nm —
800 nm kommt. Damit ist die Abweichung hier etwas grofer als bei der Approximation des
Gruppenbrechungsindexes, unterscheidet sich aber nur geringfligig bei der Erweiterung des
betrachteten Wellenldngenbereichs. Es ist somit theoretisch maglich, mit dieser Methode den
Brechungsindex auf eine Genauigkeit von + 0,0002 arb. Einheiten fir einen breiten
Wellenlangenbereich im visuellen Spektralbereich zu ermitteln. Die Ursache fiur die
Abweichungen liegt dabei in der Anwendung einer Sellmeier-Approximation auf dem mit dem
WPDE-Algorithmus ermittelten Gruppenbrechungsindex zur Ermittlung des Brechungsindexes
von N-BK7 Glas.
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3.1.2. Brechungsindexbestimmung aus idealen simulierten Daten ftr Spinell

Um den Brechungsindex von Spinellproben in der Praxis zu ermitteln, wird die Konfiguration
»zwei dispersive Elemente im Objektarm* verwendet (Abb. 3-9). Fir die Auswertung der
simulierten Interferenzdaten wird ebenfalls diese Konfiguration eingesetzt. Fir eine
Spinellprobe mit einer Dicke von 5895 um in Kombination mit einer N-BK7-Probe von 4137
um Dicke (Tabelle 3-1) liegt die Aquivalenzwellenlange bei 525,5 nm und der BVI umfasst
insgesamt 17,13 nm (Abb. 3-2). Der BVI1 ist hier signifikant kleiner als bei der Simulation in
Kapitel 3.2.1., was darauf zurlickzufiihren ist, dass die Gesamtdicke aller im Objektarm
befindlicher dispersiver Objekte signifikant groRer ist und somit die Oszillationsfrequenz des
Interferenzsignals auch wesentlich grofer ausfallt (Abb. 3-1). Fir die Berechnung des
Gruppenbrechungsindexes wird flr diese Konfiguration (zwei dispersive Elemente) die
Gleichung (2.37) in Kombination mit der Relation (2.38) verwendet, wobei der

Gruppenbrechungsindex des dispersiven Elements ngR(A) geméaR Relation (3.6) mit den

entsprechenden Koeffizienten fir Spinell aus Tabelle 3-2 beschrieben wird. Analog zu Kapitel
3.1.1. wird auch hier der Brechungsindex uber den Zusammenhang (2.19) zwischen dem
Brechungsindex und dem Gruppenbrechungsindex bestimmt. Da der Brechungsindex von
Spinell ebenfalls mit einer dhnlichen Sellmeierrelation wie der Brechungsindex von N-BK7
Glas beschreiben wird, wird auch hier die Relation (2.19) entsprechend erweitert. Mit

G =Yi 15 jA B;z ergibt sich somit fuir den Gruppenbrechungsindex von Spinell:
3 ,  —2A{B%A
Ai)\z i=1 O\Z 2)2
: i
i=1 2 A )\
2- \/ i= 1)\2 BZ +1

Die Herleitung hierfiir befindet sich im Anhang D.2. Der ermittelte Gruppenbrechungsindex
von Spinell und die dazugehdrige Approximationskurve gemaR (3.6) wurde in Abbildung 3-6
a) dem theoretischen Gruppenbrechungsindex aus Literaturwerten [3] gegentibergestellt. Dabei
ergibt sich fur die Sellmeier-Approximation von ngR(A) eine mittlere quadratische Abweichung
von 2,76-10° arb. Einheiten von der Literatur [35],[41], wie in Abbildung 3-6 b) ersichtlich.

Somit ist mit dieser Methode fiir die Konfiguration ,,zwei dispersive Elemente im Objektarm*
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ebenfalls eine Ermittlung von ngPR(X) mit einer Genauigkeit bis zur vierten Kommastelle

moglich.
a) b)
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Abb. 3-6: a) Gegeniberstellung des aus der Simulation (Abb.3-1) mit dem WPDE-Algorithmus ermittelten
Gruppenbrechungsindex fiir  Spinell  (griin), dessen Sellmeier-Approximation (blau) mit dem theoretischen
Gruppenbrechungsindex fiir Spinell aus Literaturdaten (orange) im BVI; b) Abweichung des nf® (1) — Approximationskurve
von theoretischer Erwartung im BVI

Analog zu Kapitel 3.1.1. wird auch hier der Brechungsindex tiber die Sellmeier-Approximation
des Gruppenbrechungsindexes ermittelt. Die Sellmeierkoeffizienten werden in diesem Fall auf
die Relation (3.2) Ubertragen. Die resultierende Approximationskurve wurde anschlieend mit

dem theoretischen Brechungsindex aus Literaturangaben [35],[41] verglichen (Abb. 3.7 a)).
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Abb. 3-7: a) Vergleich Sellmeier-Approximation aus WPDE mit theoretischem Brechungsindex fiir Spinell; b) Abweichung der
Sellmeier-Approximationskurve nach (3.2) von der Theorie fiir Spinell [3]
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Analog zu der Simulation mit N-BK7 Glas in Kapitel 3.1.1. tritt auch hier eine Abweichung
des mit dem WPDE-Algorithmus ermittelten Brechungsindexes von dem Brechungsindex aus
der Literatur [35],[41] auf, wie in Abbildung 3-7 a) ersichtlich ist. Mit dem Unterschied, dass
der ermittelte Brechungsindex hier etwas geringer ausféllt als der theoretische Brechungsindex,
was fiir den Fall ,,ein dispersives Element* mit N-BK7 Glas genau umgekehrt der Fall war. Aus
Abbildung 3-7 b) ist weiterfiihrend zu entnehmen, dass es auch in dieser Konfiguration zu
Abweichungen in der vierten Kommastelle des Brechungsindexes mit einer mittleren
Standardabweichung von 2,93-10* arb. Einheiten im BVI und einer mittleren quadratischen
Abweichung von 3,54-10* arb. Einheiten tber einen Wellenlangenbereich von 450 nm —
800 nm kommt. Anzumerken ist hierbei, dass der Unterschied zwischen der mittleren
Standardabweichung im BVI und der mittleren Standardabweichung Uber einen gréReren
Wellenlangenbereich fast dreimal so grof? ist, wie bei der Simulation mit einem dispersiven
Element im Objektarm im vorherigen Teilkapitel. Dennoch ist dieser Unterschied recht gering,
sodass es mit dieser Methode theoretisch mdglich ist, den Brechungsindex auf eine Genauigkeit
von £ 0,0003 arb. Einheiten flir einen breiten Wellenldangenbereich im visuellen Spektralbereich

Zu ermitteln.

3.1.3. Rauschresistenz des Algorithmus

In den vorangehenden Teilkapiteln wurde die Methode zur Ermittlung des Brechungsindexes
nach Kapitel 2.3.2. anhand ideal simulierter Messdaten getestet, wobei der mit dem WPDE-
Algorithmus ermittelte Gruppenbrechungsindex eine eindeutige Ubereinstimmung mit den
Literaturdaten [35], [41], [48] aufweist, bei der Sellmeier-Approximation jedoch geringftigige
Abweichungen auftreten. Um herauszufinden, wie sich die Methode bei nicht idealen realen
Messdaten verhalt, wurde in diesem Teilkapitel folglich die Rauschresistenz des WPDE-
Algorithmus und der Sellmeier-Approximation untersucht. Zu diesem Zweck wurde ein nach
Kapitel 3.1.1. simuliertes Interferenzsignal mit willkirlich geniertem weilem Rauschen von
-25,2 dB versetzt (Abb. 3.8 a)) und der WPDE-Algorithmus geméalR Diagramm 3-3 darauf
angewendet. Demnach wurde zunédchst der BVI bestimmt und die erste Ableitung der Phase in
diesem Bereich ermittelt (Abb. 3-8 b)). Des Weiteren wurde ein Savitzky-Golay-Filter
angewendet, um das Rauschen zu minimieren (Abb. 3-8 b)). Aus diesem gefilterten Signal

wurde gemal Relation (2.35) anschlieRend der Gruppenbrechungsindex ermittelt (Abb. 3-9 a)).
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Abb. 3-8: a) Simulation eines Interferenzsignals fiir N-BK7 Glas mit geringem weiem Rauschen; b) erste Ableitung des
Interferenzsignals aus a) im BVI (blau) und Glattung dieses Signals mittels eines Savitzky-Golay-Filters (orange)

Da im Verlauf dieser Arbeit der orts- und wellenlangenabhéngige Brechungsindex n(A, X) von
verschiedenen Spinell-Proben ermittelt werden soll, wird in dem Messaufbau ein abbildendes
Spektrometer verwendet. Dementsprechend wird mit einer Messung nicht nur ein
Interferenzspektrum aufgenommen, sondern ein Interferenzbild, welches sich aus einer
Vielzahl von Spektren [I(A) iiber einem Probenbereich x zusammensetzt. Um dies
nachzuempfinden wurde eine Matrix aus 1000 Interferenzspektren mit randomisiertem weil3em
Rauschen mit einem Signal-Rausch-Abstand (SNR) von -25,2 dB simuliert. Die ermittelten
Gruppenbrechungsindexe fur alle 1000 Spektren sind in Abbildung 3-9 a) dargestellt. Hierbei
wird ersichtlich, dass sie mit einer Wurzel der mittleren quadratischen Abweichung (RMSE)
von 1,6-10° arb. Einheiten gut mit dem Gruppenbrechungsindex aus der Literatur
ubereinstimmen. Weiterfihrend wurden die ng(A) flr alle 1000 Spektren mit der Sellmeier-
Relation (3.6) approximiert. Das Resultat hierzu ist in Abbildung 3-9 b) dargestellt. Es ist eine
nahezu eindeutige Ubereinstimmung der Approximationskurven mit den Literaturwerten
festzustellen. Die tiber 1000 Spektren gemittelte RMSE betréagt hier 6,9-10°° arb. Einheiten. In
Abbildung 3-9 c¢) ist die WPDE

Gruppenbrechungsindexes und der Sellmeierapproximation stellvertretend fiir eins der 1000

relative  Abweichung des mit ermittelten

simulierten Spektren dargestellt. Daraus l&sst sich entnehmen, dass der ermittelte
Gruppenbrechungsindex ber den betrachteten Wellenldngenbereich annahernd gleich stark
von den Literaturdaten abweicht. Bei der Sellmeierapproximation hingegen, gibt es eine
Wellenlange, fur die die relative Abweichung von der Literatur gleich Null ist und die
Abweichung ausgehend von diesem Punkt in beide Richtungen wéchst. Aus diesem Verhalten

lasst sich schlussfolgern, dass die Sellmeierapproximationskurve nicht den gleichen Anstieg
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hat, wie der mit WPDE ermittelte Gruppenbrechungsindex, sondern die ng(X)-Kurve in einem
Punkt schneidet. In dem betrachteten Wellenlangenbereich ist dies vernachléssigbar, da diese
Abweichung im Bereich von wenigen 10 arb. Einheiten liegt. Es ist jedoch zu beachten, dass
die Abweichung des Anstiegs relevant wird, wenn man diese approximierte Sellmeierrelation
zur Berechnung des Gruppenbrechungsindexes fiir Wellenlangen, die weiter weg von diesem
Schnittpunkt liegen, verwendet. Dies ist in Abbildung 3-9 d) beispielsweise fiir ein Spektrum
dargestellt, wo bei 400 nm eine deutliche starkere Abweichung der Sellmeier-Approximation
von der Literatur als bei hoheren Wellenldngen erkennbar ist. Die Schnittpunktwellenldnge ist

flr jedes Spektrum unterschiedlich, befindet sich jedoch immer im mittleren Drittel des BVI.
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Abb. 3-9: a) Aus WPDE-Algorithmus berechneter Gruppenbrechungsindex von N-BK7 Glas fiir 1000 simulierten
Interferenzspektren; b) Sellmeier-Approximation von ng(1) geméal Relation (3.5) der simulierten Spektren im Vergleich zur
Literatur; c) relative Abweichung des ermittelten Gruppenbrechungsindexes und dessen Sellmeier-Approximation geméR
Relation (3.5) fiir ein stellvertretendes simuliertes Spektrum aus a) von der Literatur; d) Sellmeier-Approximation von ng(Z)
gemaR Relation (3.5) der simulierten Spektren im Vergleich zur Literatur flr einen erweitertet Wellenldngenbereich fur ein
stellvertretendes simuliertes Spektrum aus 3-9 von der Literatur



40

Verwendet man die Sellmeierkoeffizienten, die bei der Approximation des
Gruppenbrechungsindexes ermittelt wurden, um den Brechungsindex nach Relation (3.1)
darzustellen, wird ersichtlich, dass die Verlaufe der Brechungsindexkurven fiir die 1000
Messreihen signifikant unterschieden, wie in Abbildung 3-10 a) ersichtlich ist. Weiterfihrend
ist bei der Betrachtung eines groReren Wellenlangenbereichs als des BVI (hier: 560 nm - 600
nm) (Abb. 3-10 a)) erkennbar, dass es sich dabei nicht um einen einfachen Offset handelt,
sondern die Abweichung von der Literatur fir groRere Wellenldngen (bsw. 800 nm) grof3er ist
als bei kleineren Wellenlédngen (bsw. 400 nm). Die Ursache dafur liegt in der Sellmeier-
Approximations-Methode. Aufgrund dessen, dass sich der Gruppenbrechungsindex in dem
kleinen BVI linear verhalt, ist die Komplexitat des Approximationsmodells wesentlich hoher
als die Funktion, die der ermittelte ng(A) beschreibt. Dies hat zur Folge, dass die kalkulierten
Sellmeierkoeffizienten nicht die physikalische Bedeutung aufweisen, die man ihnen
ublicherweise zuschreibt, was selbst bei geringem Rauschen zu unterschiedlichen Ergebnissen
fur n(\) fuhrt. Bildet man jedoch den Mittelwert ber eine ausreichend groRe Anzahl an
Messwerten, geméal Relation (3.7), so ergibt sich ein mittlerer Brechungsindex, welcher mit
einem RMSE von 9,17-10* arb. Einheiten gut mit den Literaturdaten tibereinstimmt (Abb. 3-
10). Es wurde durch Variation der Anzahl der simulierten Spektren ermittelt, dass ab ca. 50
Messwerten ein konsistenter mittlerer Brechungsindex mit einer hohen Ubereinstimmung mit
der Literatur ermittelt werden kann. Es ist demnach mdglich mit dieser Methode den
Brechungsindex einer Probe bis auf die dritte Kommastelle genau zu berechnen, unter der
Voraussetzung, dass ein Datensatz mit einer ausreichend grof3en Anzahl an Messungen fir die

Auswertung zur Verfligung steht.

AQ) = %Z () (3.7)
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Abb. 3-10: a) Brechungsindex von N-BK7 Glas fiir 1000 Spektren (blau) und der Mittelwert Giber diese Spektren (rot) ermittelt
aus der Sellmeierapproximation des Gruppenbrechungsindexes gemaR Relation (2.6) aus simulierten Daten mit weilem
Rauschen (I -25,2 dB) im Vergleich mit der Literatur; b) relative Abweichung des mittleren Brechungsindexes von
Literaturdaten

3.2. Messaufbau

3.2.1. Mach-Zehnder-Interferometer

Ein Interferometer ist eine optische Messeinrichtung, welche eine Vermessung von
Interferenzen ermoglicht. In einem Interferometer wird elektromagnetische Strahlung aus einer
Lichtquelle in zwei Teilstrahlen aufgespaltet, welche nach dem Zurticklegen eines bestimmten
Weges Uberlagert werden. Als Konsequenz sind die kohérenten Teilwellen bei der
Uberlagerung zueinander phasenverschoben, was zu Interferenz fihrt. Es gibt dabei
verschiedene Aufbaumdglichkeiten. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Mach-Zehnder-
Aufbau realisiert. Ein solches Interferometer ist auf der Basis des Jamin-Interferometers
aufgebaut. Im Unterschied zum Jamin-Interferometer sind die vier reflektierenden Flachen
beim Mach-Zehnder Interferometer jedoch zueinander beweglich. Die interferierenden
Teilstrahlen kdnnen somit nach Belieben auseinander- oder zusammengefiihrt werden. Mittels
eines 50:50 Strahlteilers wird das einfallende Licht einer Lichtquelle in zwei Teilstrahlen
gleicher Intensitat aufgeteilt, dabei wird ein Teilstrahl in einem Winkel von 90° durch Reflexion
umgeleitet, der zweite Teilstrahl passiert den Strahlteiler ungehindert. Mit Hilfe von Spiegeln
werden die Teilstrahlen nun so abgelenkt, dass sie nach dem Zuriicklegen einer bestimmten

Strecke wieder mit einem zweiten Strahlteiler zusammengefihrt werden. (Abb. 3-11) [49] [50].
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Aufgrund der Tatsache, dass anders als beim Michelson-Interferometer die Teilstrahlen nicht
wieder auf den ersten 50:50 Strahlteiler zuruckreflektiert werden, kann der Strahlenverlauf der
Teilstrahlen beliebig zwischen den beiden Strahlteilern eigerichtet werden. Demnach wurden
in dem verwendeten Messaufbau zwei Spiegelsysteme mit jeweils drei Spiegeln fur die
Kurskorrektur zum zweiten Strahlteiler eingesetzt (Abb. 3-11), wobei der Objektarm eine feste
Lange hat und die Lange des Referenzarmes angepasst werden kann. Das Spiegelsystem des
Referenzarms ist dabei so aufgebaut, dass es mit Hilfe einer motorisierten Stage angesteuert
und somit zrer entsprechend angepasst werden kann. Des Weiteren befindet sich hinter dem
Interferometer ein Linsensystem zur Abbildungskonfiguration aufgebaut aus zwei Achromaten
mit einer Brennweite von jeweils 150 mm und 250 mm zur VergréRerung und Abbildung des

untersuchten Probenbereichs auf den Spalt des abbildenden Spektrometers.

— &
/

WLQ ST

RAS

obj

/

ﬂ [-I SIDhighres
\ U \J Spektrometer

z z ST LS

DE PR

OAS DE PR

Abb. 3-11: Schematische Darstellung des Messaufbaus aus einem Mach-Zehnder-Interferometer mit einer diodenlaser-
gepumpten Weillichtquelle WLQ, zwei 50:50 Strahlteilern ST, einem festen Objektarm-Spiegelsystem OAS, einem
automatisiert angesteuerten justierbaren Referenzarm-Spiegelsystem RAS, einem dispersiven Element DE (N-BK7) im
Objektarm mit einer Dicke zoe und Brechungsindex noe(Z), einer darauf folgenden Probe PR (Spinell) mit Dicke zer und
Brechungsindex ner(1), welche mit einer VergréRerung von M (1,6) durch die Abbildungskonfiguration LS mit den Achromaten
f1 (f = 150 mm) und f2 (f = 250 mm) abgebildet wird und von dem abbildenden Spektrometer (SIDhighres) aufgenommen wird.



43
3.2.2. Vorbetrachtung zu dem algebraischen Modell zum Messaufbau
In Kapitel 2.3.1. wurde die Interferenzfunktion fir ein Michelson-Interferometer fur den Fall
einer idealen 50:50 Strahlteilung betrachtet. In diesem Teilkapitel wird sich mit der Herleitung
einer allgemeinen Interferenzfunktion fir ein Mach-Zehnder-Interferometer beschéftigt, da in

dieser Arbeit ein solcher Messaufbau realisiert wurde.

Herleitung der Interferenzfunktion des Mach-Zehnder-Interferometeraufbaus

Nach Delbarre et al. [39] wird die spektrale Interferenz der beiden Strahlen (ber die Korrelation
ihrer korrespondierenden elektrischen Felder E1(A, z) und E2(), z+3) entsprechend der Relation
(2.25) ausgedruckt. Dabei verwendete Delbarre et al. [39] folgende Notation, welche
weiterfihrend fir die Herleitung der Interferenzfunktion fur einen Mach-Zehnder-

Interferometeraufbau verwendet wird.

((Ey + E2)(Eq + Ep)7) (3.8)

Entsprechend der Relation (3.8) nach Delbarre et al. [39] ist abzuleiten, dass die Intensitét des
resultierenden elektrischen Feldes der interferierenden elektromagnetischen Wellen
proportional zu dem Produkt aus der Summe der entsprechenden Wellenfunktionen und der

Summe der komplex konjugierten entsprechenden Wellenfunktionen ist.
[x (E; + E;)(E; + E)* (3.9)

Unter der Bedingung \/Fé |Eo| mit Egq, Eq» ¢ R wird die Gesamtintensitat hinter dem zweiten

Strahlteiler des Mach-Zehnder-Interferometers mit

' = Tier + Iopj + 2+ [Iree - Loy - cos(kS) (3.10)

ermittelt, wobei I' die gemessene Intensitét des Interferenzmusters ist. Eine genaue Herleitung

dieser Interferenzfunktion findet sich im Anhang A.
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Herleitung Phasenterm fiir Messaufbau

Die Information Uber den Brechungsindex des untersuchten Materials befindet sich im
Phasenterm. Es gilt also den Phasenterm der Interferenzfunktion (3.10) fiir den Messaufbau zu

definieren. Entsprechend der Relation (3.11) wird die Phase des Interferenzsignals mit

N N (3.11)
6N = ) kidi = ko ) mi()S,

=1

definiert, wobei k, = 27“ und k; = kg - n;(A) ist. Fur ein Zweistrahlinterferometer mit separaten

Objekt- und Referenzarmen, wie beispielweise ein Mach-Zehnder-Interferometer bedeutet das,
dass die Wegdifferenz der beiden Arme wie folgt ermittelt werden kann:

8 = Zref — Zobj (3.12)

Fur den Fall, dass nur Luft in beiden Armen ist, gilt hierbei mit n;, (1) = 1:

Zobj = Zpef ™ 6=0 (313)

In diesem Fall sind der geometrische Weg und der optische Weg identisch. Mit Einfiihrung
eines dispersiven Elements in den Objektarm wird der geometrische Weg zobj verandert und aus
der Summe der Elementdicke und dem in Luft zuriickgelegten Weg gebildet. VVon hoherer

Relevanz fur den Phasenterm ist jedoch die optische Weglange, welche definiert wird mit:

N (3.14)

Z= Z n;(A)z;

i=1

wobei ni(A) und z; jeweils der Brechungsindex und die Dicke der (geo. Weg) des dispersiven
Elements darstellen und N die Anzahl aufeinanderfolgender dispersiver Elemente im

Interferometerarm ist. Wird von dem Ausgangspunkt von z,y,; = z.¢ in Luft an der Stelle der

Ausgleichswellenldnge ausgegangen, so betragt die optische Wegdifferenz

6 = zpe(npg(A) — 1) (3.15)
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Werden weitere dispersive Elemente in den Objektarm eingefligt, addiert sich diese optische

Wegdifferenz entsprechend der Relation (3.16) auf.

N
5= z 2.(0;(0) — 1) (3.16)
i=1
Der Phasenterm des Interferenzsignals kann somit wie folgt berechnet werden:

N
000 =203 5~ 1) £ Syor @.17)

Wobei zj jeweils der Dicke der dispersiven Elemente entspricht. Der Parameter dkor iSt hierbei
ein Korrekturfaktor, welcher gegen Null strebt und auf geringe Abweichungen zwischen den
Weglangen der beiden Interferometerarme in der Praxis zurlickzufuhren ist. Eine ausfihrliche
Herleitung des Phasenterms befindet sich im Anhang B.

In der Praxis muss der Referenzarm entsprechend der Verdnderung der optischen Weglange
des Objektarmes angepasst werden, um ein Interferenzbild mit dem abbildenden Spektrometer
aufnehmen zu kdnnen. Dementsprechend liegt der Parameter dkorr Nicht bei annahernd Null,
sondern bei & *+ dkorr. Da es das Ziel dieser Arbeit ist, den Brechungsindex von verschiedenen
Spinellproben zu bestimmen, muss dkorr indeutig festgelegt werden. Praktisch erfolgt dies tber
das Einfuhren eines zusatzlichen dispersiven Elements mit bekanntem Probenparametern,
sodass dkorr als dpe durch Approximation der Interferenzfunktion (2.27) an Messdaten, in
diesem Fall fir N-BK7 Glas, ermittelt werden kann, wie in Kapitel 4.1.2. naher erldutert wird.
Weiterfuhrend erhdlt man die tatsachliche optische Wegdifferenz iber die Verénderung des
geometrischen Weges zrs in Kombination mit der ermittelten optischen Wegdifferenz fur das

zusétzliche dispersive Element gemaR folgender Relation:

)
5 _ (% + Zref,DE) — Zref,PR (318)
PR — 2

Die praktische Ermittlung der optischen Wegdifferenz fiir die Konfiguration von zwei
dispersiven Elementen im Objektarm des Mach-Zehnder-Interferometers wird im folgenden
Flussdiagramm (Abb. 3-12) anschaulich dargestellt.
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( )
Einstellung der Interferometerarme Einflihren der Probe PR (Spinell) in
zur Erzeugung von Interferenz in den Objektarm
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A 4
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\ 4
Ermittlung von dpg durch
Approximation der ||
Interferenzfunktion (2.27) an
Messdaten fiir N-BK7 Glas

Abb. 3-12: Flussdiagramm zur Veranschaulichung der praktischen Ermittlung von der

3.3. Kalibrierung des Messaufbaus

Um die aus dem Aufbau resultierende sphérische Verkrimmung der Abbildung zu korrigieren
ist eine umfangreiche Kalibrierung notwendig. Da die Brechzahlbestimmung durch Interferenz
erfolgen soll, wurde zunédchst ein Mach-Zehnder-Interferometer aufgebaut und justiert, sodass
der Probenstrahl und der Referenzstrahl interferieren. AnschlieRend wurde der Aufbau in zwei
Schritten kalibriert. Zur Korrektur der sphérischen Aberration wurde ein Kalibriergitter aus
raumlichen und spektralen Linien erzeugt. Die horizontalen raumlichen Linien entstanden dabei
durch die Einfuhrung einer Kalibrierprobe mit einer Skala von 5 mm mit 200 Teilen in den
Objektarm des Mach-Zehnder-Interferometers. Die vertikalen Spektrallinien wurden mit Hilfe
einer Halogen-Spektrallampe mit einem charakteristischen Spektrum (Abb. D-3 im Anhang D)
generiert. Anhand dieses Gitters wurde nach Taudt (Anhang A.1.3. ,,Calibration methods* in
[4]) eine Korrekturmatrix erzeugt, welche fir spatere Nutzung abgespeichert wurde.

Da ein abbildendes Spektrometer verwendet wurde, war es notwendig, eine Zuordnung der
Wellenlangen zu den Pixeln der Messaufnahmen durchzufiihren. Zu diesem Zweck wurde das

Spektrum der Halogen-Spektrallampe zundchst mit einem wellenldngenkalibrierten
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Standardspektrometer (Avantes AvaSpec ULS3648-USB2) aufgenommen und eine
Wellenlangenbestimmung flr zwolf ausgewdhlte Peaks des Intensitatsspektrums durchgefihrt.
Durch Vergleich der Positionen der Spektrallinien mit den Intensitaten und Positionen der
Peaks wurden die Spektrallinien den entsprechenden Peaks zugeordnet. Zur Korrektur der
chromatischen Aberration wurde die Wellenléangen-zu-Pixel-Zuordnung individuell flr jede
Reihe entlang der y-Achse durchgefuhrt. Dies ermdglichte die Erzeugung einer
Wellenlangenmatrix mit einem RMSE von 0,59 nm. Eine genauere Ausfihrung dieser Schritte
ist in Anhang D zu finden.



48

4. Ergebnisse und Diskussion

4.1. Allgemeine Vorbetrachtungen

4.1.1. Vorbereitung der aufgenommenen Messdaten fir die Auswertung

In Kapitel 3.1. wurden die WPDE-Methode, die in Kapitel 2.3.2. erlautert wurde, und die
Sellmeier-Approximation anhand von idealen und mit geringem Rauschen versehenen
simulierten Interferenzdaten evaluiert. Hierbei war es mdglich sowohl den
Gruppenbrechungsindex als auch den Brechungsindex des Testmaterials mit hoher Genauigkeit
zu bestimmen. In der Praxis sind Messdaten jedoch mit Unsicherheiten behaftet. So kénnen
Messgerategenauigkeit, Rauschen, Ungenauigkeiten bei der Kalibrierung des Messaufbaus,
Umwelteinflisse, Probenvariationen und menschliche Fehler die Qualitat der Messwerte
beeinflussen. Um diese potenziellen Messunsicherheiten zu minimieren, wurde Messprozess

mit den folgenden funf Schritten entwickelt

1. Mittelung tber zehn Bilder zur Reduktion von Rauschen.

2. Durchfiihrung einer Referenz- und Objektkorrektur nach Relation (3.10) zur
Elimination des Einflusses der Referenzarm- und Objektarmsignale auf das gemessene
Interferenzsignal, sodass die reine Phaseninformation erhalten bleibt.

3. Korrektur der sphérischen und chromatischen Aberration des gemittelten
Interferenzbildes gemalk Anhang D

4. Zuordnung der Pixel des Interferenzbildes zu den korrespondierenden Wellenlangen mit
minimalem RMSE gemalR Anhang D

5. Normierung der Messdaten auf [-1:1] arb. Einheiten

Einige dieser Schritte wurden bereits im Kapitel 3 kurz erldutert, wobei n&here Informationen
im Anhang D aufgefihrt sind. In Abbildung 4-1 ist die Korrektur der Messdaten entsprechend
der Punkte 1 bis 3 dargestellt, wobei in Abbildung 4-1 a) das Uber zehn Bilder gemittelte
Interferenzbild einer 4,13 mm dicken N-BK7 Glas Probe und in Abbildung 4-1 b) der aus der
Korrektur nach Relation (3.10) beziehungsweise Relation (4.1) resultierende cos(p)-Term des
Interferenzbildes mit sphérischer und chromatischer Korrektur nach Kapitel 3.3. in

Falschfarben abgebildet ist.
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Abb. 4-1: a) gemessenes Interferenzbild fur N-BK7 Glas mit d = 4,13 mm; b) nach Kapitel 3.3. und Relation (3.10) korrigierter
cos(p(A)) des Interferenzbildes in Falschfarben

Weiterfuhrend ist fur die Auswertung der Messdaten zu beachten, dass das gemessene
Interferenzsignal nicht den amplitudenbezogenen Idealverlauf der simulierten Daten aufweist.
Betrachtet man die Spektren des Messbildes zweidimensional (Abb. 4-2 a) und c)), ist zunachst
erkennbar, dass der Betrag der maximalen Amplitude nicht bei eins liegt. Fir die Ermittlung
des Brechungs- und Gruppenbrechungsindex aus der Phase des Interferenzsignals ist es jedoch
von grofRer Bedeutung, dass die Phase in einem Intervall von [0:1] schwingt, da es sonst bei der
Anwendung des WPDE-Algorithmus zu sehr groRen Abweichungen im Verlauf des ermittelten
Gruppenbrechungsindexes  kommt.  Dementsprechend ist die  Normierung des
Interferenzsignals notwendig, da die Phase Uber den Arkuskosinus des korrigierten
Interferenzsignals ermittelt wird. Des Weiteren ist in Abbildung 4-2 c) festzustellen, dass die
maximale Auslenkung des Interferenzsignals anders als bei der Simulation nicht immer
identisch ist, sondern in Abhéangigkeit von der Wellenlange typischerweise fir hohere
Wellenldngen zunimmt. Aus diesem Grund wurde fir die Normierung eine Skalierungsfunktion
(Relation (4.2) auf Basis der Extrema, die den Bereich von Interesse eingrenzen, erzeugt (Abb.
4-2 a) und b)). Das Extremum am Punkt der Abgleichwellenldnge ist immer schwécher
ausgepragt als alle anderen Extremstellen des Signals (Abb. 4-2). Um die Relation der einzelnen

Punkte des Interferenzsignals zueinander bei der Normierung zu bewahren, sodass die
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Information des Messsignals nicht verandert wird, erfolgte die Normierung mittels einer
Skalierungsfunktion (4.2).

f(A) = a;A +a, (4.2)

Die Funktionsparameter a1 und ap wurden dabei anhand von zwei Punkten Pi(A1, 1) und
P2(2, I2) ermittelt, wie in Abbildung 4-2 a) erkennbar ist. Da fir den WPDE-Algorithmus nur
der Bereich um die Abgleichwellenlédnge (BV1) interessant ist (Abb. 4-2 b)), wurden fir die
diese Punkte die Extremstellen links und rechts von der Abgleichwellenldnge (Beginn und Ende
des BVI) ausgewéhlt. Die genauen Wellenlangen wurden mittels Peak-Finder ermittelt. Nach
der Berechnung der Funktionsparameter a; und ao, wurde das Interferenzsignal entsprechend
der Relation (4.3) normiert. In Abbildung 4-2 b) ist diese Normierung fiir ein stellvertretendes
Spektrum und in Abbildung 4-2 d) fiir die gesamte Messung zweidimensional dargestellt und
der BVI gekennzeichnet.

A
COS((PO‘))korr = % (£1) (4.3)

Der Faktor +1 ist wird bei der Normierung dann negativ, wenn die Punkte P1(A1, I1) und
P2(A2, I2) einen negativen I-Wert aufweisen, wie in Abbildung 4-2 a) dargestellt ist. Bei der
zweidimensionalen Betrachtung der gemessenen Interferenzspektren I(A, y) in Abbildung
4-2 c) ist auBerdem erkennbar, dass die Intensitét der letzten Spektren kontinuierlich abnimmt.
Dies ist dem Umstand geschuldet, dass der untere Bereich des Messbildes leicht abgeschattet
ist (Abb. 4-1 a)). Um diesem Effekt bei der Normierung entgegenzuwirken, wurde fir jedes
Spektrum eine eigene Skalierungsfunktion erzeugt, sodass die Intensitét bei den Extremstellen,
die den BVI begrenzen (P1 und P2 in Abb. 4-2 a)), flr alle Spektren |1| betrdgt (Abb. 4-1 d))
und folglich die Phase an diesen Punkten den Wert & annimmt. Durch die auf den BVI bezogene
Normierung und weil die maximale Amplitude fr jede Periode unterschiedlich ausféllt, kommt
es dazu, dass die Intensitdt mancher Extremstellen nach der Normierung den Wertebereich von
[-1:1] arb. Einheiten Uberschreitet. Da der Kosinus jedoch auf einen Wertebereich von -1 bis 1
definiert ist, kann bei der Bildung des Arkuskosinus bei diesen Werten algebraisch keine reelle
Losung ermittelt werden. Um Unsicherheiten bei der Ermittlung der Phase aufgrund von
nichtdefinierten Werten zu vermeiden, ist es somit notwendig diese Werte auf -1 und 1

umzudefinieren. Da fiir den WPDE-Algorithmus nur der BVI genutzt wird stellt diese arbitréare
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Anderung dieser Werte kein Problem dar. Dies ist in Abbildungen 4-2 b) und d) verdeutlicht,
indem die fir die Auswertung irrelevanten Bereiche rot markiert wurden. Zusammenfassend ist

der Ablauf der Normierung in dem Flussdiagramm in Abbildung 4-3 dargestellt.

a) b)
T
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Abb. 4-2: a) Ein stellvertretendes Interferenzspektrum I(4, y) aus dem nach 3.3. korrigierten Interferenzmessbild fir N-BK7
Glas mit d = 4,13 mm; b) nach (4.1) auf [-1:1] normierte Interferenzspektren in Bezug auf den BVI, Bereiche aulerhalb des
BVI (rot markiert) wurden dabei nicht beachtet; c) zweidimensionale Darstellung aller Interferenzspektren I(4, y) aus dem
Interferenzmesshild fir N-BK7 Glas mit d = 4,13 mm ohne Normierung; d) zweidimensionale Darstellung aller
Interferenzspektren I(Z, y) aus dem Interferenzmessbild fiir N-BK7 Glas mit d = 4,13 mm nach der Normierung.
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4.1.2. Bestimmung der tatsachlichen optischen Wegdifferenz

Bei Betrachtung der Relation (2.29) wird erkennbar, dass die Phase des Interferenzsignals im
Wesentlichen von drei Faktoren, der Probendicke d, dem Brechungsindex des Probenmaterials
n(A) und der optischen Wegdifferenz 6 abhédngig ist. Diese drei Faktoren befinden sich im
Phasenterm der Interferenzfunktion (3.10). Weiterflihrend ist aus Relation (3.16) zu entnehmen,
dass die optische Wegdifferenz aus der Dicke (in (3.16) mit z denotiert) und dem
Brechungsindex der Probe berechnet werden kann. Aufgrund von geringen Abweichungen
zwischen den Weglangen der beiden Interferometerarme, die in der Praxis auftreten kdnnen,
muss allerdings auch ein gegen Null strebender Korrekturfaktor korr gemald Relation (3.17)
berlicksichtigt werden. Das ist besonders wichtig, weil das Interferenzsignal sehr empfindlich
auf Anderungen der optischen Wegdifferenz reagiert. Um demnach die tatsachliche optische
Wegdifferenz & + dkorr zU ermitteln, wurde zundchst mit dem Aufbau aus Abbildung 3-11 und
einem wellenldngenkalibrierten Standardspektrometer (Avantes AvaSpec ULS3648-USB2) ein
Interferenzspektrum einer N-BK7-Probe mit bekannter Dicke aufgenommen. Des Weiteren
wurde nach Relation (2.27) ein Interferenzsignal fur N-BK7 Glas simuliert, wobei der
Brechungsindex durch Literaturwerte angegeben wurde und fiir d die Dicke der vermessenen
N-BK7-Probe verwendet wurde. AnschlieBend wurde das simulierte Interferenzsignal mittels
der Brute-Force-Methode iiber den Parameter 6 an das gemessene Interferenzsignal angepasst.
Hierbei ist jedoch zu beachten, dass das simulierte Interferenzsignal ideal ist und seine
Amplitude flr alle Perioden identisch ist. Bei dem realen Interferenzsignal ist dies allerdings
nicht der Fall. So fluktuiert die Amplitude des Messsignals aufgrund von Rauschen. Des
Weiteren nimmt sie im Verhaltnis zur Wellenl&dnge bei hoheren Wellenl&dngen zu. Dies hat zur
Folge, dass die Extrema selbst nach Normierung des Messsignals auf einem Intervall von [0:1]
arb. Einheit nicht einheitlich die Idealwerte 0 und 1 arb Einheiten erreichen, wie in Abbildung
4-4 a) dargestellt ist. Um die bestmdégliche Approximation des Messsignals zu gewéhrleisten,
ist es demnach notwendig, zunédchst die Amplitude des simulierten Interferenzsignals an das
Messsignal anzupassen, da die Maximalamplitude der Messdaten nie den ldealwert erreicht.
Weiterfliihrend verursacht diese UnregelmaRigkeit des Messsignals in Kombination mit
Rauschen, dass der, tber die Brute-Force-Methode, ermittelte Parameter fur die tatséchliche
optische Weglange mit einer niedrigen Wahrscheinlichkeit der optimale Parameter fir die
Angleichung des simulierten Interferenzsignals an das gemessene Interferenzsignal ist. Aus

diesem Grund wird die Bestimmung der optischen Wegdifferenz teilweise manuell
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durchgefihrt, indem manuell Gberpruft wird, ob die Abweichung des simulierten Signals von
dem Messsignal fir die mit BFM ermittelte optische Wegdifferenz geringer ist als die
Abweichung des mit dem Startwert simulierten Signals. Der Fit wurde dementsprechend mit
iterativen Parameterverfeinerungen umgesetzt, bis eine optimale Anpassung erreicht wurde. Im
ndchsten Schritt der 6-Bestimmung wurde die BFM fiir einen auf den BVI eingeschrankt
Wellenlangenbereich(Abb. 4-4 b)) angewendet, um die durch die Amplitudenschwankung
verursachten Unsicherheiten bei der Parameterbestimmung zu eliminieren. Weiterfiihrend wird
die Probendicke als zweiten Approximationsparameter freigegeben, weil die Probe
gegebenenfalls leicht gekippt in der Probenhalterung liegen kann und sich somit die tatsachliche
Dicke der Probe im Objektarm von der vorab gemessen Dicke der Probe geringfiigig
unterscheiden kann. Die oben erlauterten Schritte wurden anschlielend wiederholt, bis die
Ubereinstimmung des simulierten Interferenzsignal mit dem gemessenen Interferenzsignal
nicht mehr verbessert werden kann. Der Ablauf dieses Verfahrens ist in dem Flussdiagramm 4-
5 dargestellt.

I N-BK7 Messdaten

0,9 I Sim mit Startwert 09
/\ I Sim-Approximation /\‘
0.8 \ \ !

, T | 08+
\ \
0,7 - \ 0,7
\ |
0,6 '3 0,6

—— 1 Sim-Approximation
1 Sim mit Startwert
1 N-BK7 Messdaten

B 3
: ] B
=05 I | L =05
E | e
S04- i \ S04t
03+ ;J ] / \ : 03+
02 f / ‘ 02
S \/ y
0,1 0,1
) . ‘ ‘ 0 | . ‘ |
0,54 0,56 0,58 0,6 0,62 0,64 0,555 0,56 0,565 0,57 0,575 0,58 0,585
A [pm] k [um]

Abb. 4-4: gemessenes Interferenzspektrum von N-BK7 Glas mit d = 4,13 mm und simuliertes Interferenzsignal fiir N-BK7 Glas
mit angepassten Parametern fiir Dicke d und optische Wegdifferenz 6 mit festem Startwert (orange) und iber BFM ermittelt
(blau) fir a) einen Wellenlédngenbereich von [540:650] nm; b) einen Wellenléngenbereich von [555:585] nm
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Abb. 4-5: Flussdiagramm zur Beschreibung der Bestimmung der optischen Wegdifferenz
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Die aus dem Verfahren resultierenden Ergebnisse sind in Tabelle 4-1 aufgeflhrt. Die
tatsachliche optische Wegdifferenz wurde dabei bis auf die dritte Kommastelle und die

tatsachliche Dicke bis auf die zweite Kommastelle genau bestimmt.

Tabelle 4-1: Mit Brute-Force-Methode ermittelte Parameter flir die tatséchliche optische Wegdifferenz und tatsachliche Dicke
im Objektarm der N-BK7 Probe im Vergleich mit den messtechnisch ermittelten Ausgangswerten

Messtechnisch ermittelt Uber Brute-Force-Methode bestimmt
Parameter  Dicke d [um] S [um] Dicke d [um] S [um]
N-BK7 4137,36 2264,06 4137,36 2243,601

4.2. Bestimmung von ng(a, y) und n(A) fur N-BK7 Glas

In diesem Kapitel wurde mit Hilfe des WPDE-Algorithmus der ortsaufgel0ste,
wellenldngenabhéngige Gruppenbrechungsindex der N-BK7-Probe ermittelt. Hierbei wurde
das extrahierte Phasensignal zunéchst mit einem Savitzky-Golay-Filter geglattet und
anschlieBend der Gruppenbrechungsindex gemaR Relation (2.35) in Kombination mit Relation
(2.36) fir jede Position y auf der Probe kalkuliert. Fur die Parameter d und 6 wurden dabei die
mit der BFM ermittelten Werte entsprechend Tabelle 4-1 eingesetzt. Anhand der Anzahl an
rdumlichen Linien in Abbildung D-1 a) lasst sich aus der Kalibrierung ableiten, dass ein
Probenbereich y von 275 um betrachtet wird. Mit einer korrigierten Messdatenmatrix von
[1717:2040] px ergibt sich, dass der Gruppenbrechungsindex der Probe fur 1717 aquidistante
Punkte in einem, entlang der y-Achse (Abb. 3-11) ausgedehnten, Probenbereich von 275 pum
kalkuliert wurde. Werden die in Abbildung 4-6 dargestellten Gruppenbrechungsindexe unter
diesem Aspekt betrachtet, so ist eine gute Ubereinstimmung der dieser zu erkennen, was als ein
Indikator fiir eine hohe optische Homogenitat der Probe auf einer mikroskopischen Ebene ist.
Hierbei ist jedoch zu beachten, dass Schwankungen des Gruppenbrechungsindex Uber einen
Probenbereich  auch  andere  Ursachen als optische Inhomogenitaten,  wie
Temperaturschwankungen, Spannungen im Material oder magnetische Felder haben kdnnen
und der Gruppenbrechungsindex somit nicht fir die Berechnung der genauen optischen
Homogenitét ausreichend ist. Werden die ng(1, y)-Ergebnisse im Vergleich zu Literaturwerten
in Abbildung 4-6 betrachtet, so ist festzustellen, dass die ng(A, y) alle mit einem Offset von
8:10* arb. Einheit von der Literatur abweichen. Dieser Offset kann durch Ungenauigkeiten bei
der Bestimmung der tatsachlichen optischen Wegdifferenz, Umwelteinfliisse oder
Eigenschaften der Probe verursacht werden. Die genaue Ursache konnte im Rahmen dieser
Arbeit nicht bestimmt werden. Des Weiteren sind in Abbildung 4-6 bei 577 nm und 579 nm
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zwei starke Ausschldge in den Messkurven wahrzunehmen. Diese Ausschlédge sind bei diesen
Wellenlangen bei allen Messungen aufgetreten. Es handelt sich somit um Ausreif3er, die durch
Kratzer an Linsen oder Spiegeln, Beschadigungen am Spalt oder Fremdkorper im Messaufbau

verursacht werden.

1,545 4
: n,(A,y)
—-—=- Literatur

1,544 -
1,543 -

1,542

n,(2) [arb. Einheit]

1,541 -

1,540 -

0,570 0,575 0,580 0,585 0,590 0,595 0,600 0,605
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Abb. 4-6: Mit WPDE-Algorithmus ermittelter orts- und wellenlangenabhéngiger Gruppenbrechungsindex einer N-BK7-Probe
mit d = 4,13 mm im Vergleich mit ng(4) aus der Literatur

Weiterfihrend wurden durch die Sellmeier-Approximation des Gruppenbrechungsindexes
nach Relation (3.5) die Sellmeierkoeffizienten flr jedes Spektrum ng(X, y) ermittelt. Diese
Sellmeierkoeffizienten wurden anschlieend in die Sellmeierrelation (3.4) fir N-BK7 Glas
eingesetzt und der Brechungsindex in einen Wellenlangenbereich von 400 nm bis 800 nm fur
die 1717 y-Positionen ermittelt (Abb. 4-7 ,,blau®). Betrachtet man diese Brechungsindexe im
Vergleich zur Literatur ist erkennbar, dass ann&hernd alle Sellmeierkurven von der Literatur
abweichen, wobei es sich bei dieser Abweichung nicht um einen Offset handelt, da die
Abweichung bei héheren Wellenldngen groRRer ausféllt als bei kleineren Wellenlangen. Die
Ursache fiir diese Streuung liegt dabei in der Methodik, wie in Kapitel 3.1.3. bereits fur
simulierte Daten mit geringem Rauschen festgestellt wurde. In Kapitel 3.1.3. wurde

weiterfuhrend jedoch auch festgestellt, dass der Brechungsindex dennoch nach dem Gesetz der
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grofRen Zahlen bei einer ausreichend grof3en Anzahl an Messwerten pro Wellenlange mit einer
hohen Genauigkeit ermittelt werden kann. Fur die Untersuchung der N-BK7-Probe mit einem
abbildenden Spektrometer bedeutet dies, dass wenn die Probe optisch homogen ist, die
ermittelten Brechungsindexe n(}, y) uber den Ort gemittelt werden kénnen, sodass der mittlere
Brechungsindex n(A) der Probe bestimmt werden kann (Abb. 4-7), wobei die Information tber
die Ortsauflésung des Brechungsindexes verloren geht und somit die mikroskopische optische
Homogenitét der Probe nicht mehr ermittelt werden kann. Ob die untersuchte Probe an sich die
nétige optischen Homogenitat aufweist, ist dabei aus dem mit dem WPDE-Algorithmus
ermittelten Gruppenbrechungsindex abzulesen. Da dies fir die untersuchte Probe der Fall ist,
konnte durch Mittelung von n(, y) der mittlere Brechungsindex n(A) mit einem RMSE von der

Literatur von 4,9-10" arb. Einheit ermittelt werden.

n(X) [arb. Einheit]

— n(},y)
— Mittelwert
= = Literatur

040 045 050 055 060 065 070 075 080
A [pm]

Abb. 4-7: aus Sellmeier-Approximation ermittelter Brechungsindex n(Z, y) fir 1717 verschiedene y (blau), mittlerer
Brechungsindex 72(1) (rot) im Vergleich mit der Literatur (griin)

Die Tatsache, dass die Kalkulation des Brechungsindexes auf diese Weise iberhaupt méglich
ist, weist darauf hin, dass die mit der Sellmeierapproximation ermittelten n(A, y) eine bestimmte
Verteilung aufweisen, wobei der Mittelwert dem Literaturwert entspricht. Aus Abbildung 4-8
ist zu entnehmen, dass es sich um eine linksgeneigte Verteilung handelt, wobei der (iber den

Ort gemittelte n(X) ann&hernd mit den Literaturwerten tbereinstimmt. Dass es sich bei dieser
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Verteilung nicht um eine Normalverteilung handelt, wird dadurch unterstitzt, dass der
Mittelwert verhaltnismaRig weit von der Klasse mit der hdchsten relativen Haufigkeit entfernt
liegt, wie in Abbildung 4-8 ersichtlich ist. Die Mittelwerte und Literaturwerte wurden dabei

losgeldst von der y-Achse in das Diagramm eingetragen und beziehen sich nur auf die x-Achse.

S0 I 2=04um © MWA=04um XX X R
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| B A=0,6um © MW A=0,6um
404 B A=0,7um ® MW LA=07pum B
— | EEA=08um ® MWL=08pum
<] X Literatur
B
=]
3
T 20 1
3 ]
10
O T T L ' T T T T T T
1,44 1,46 1,48 1,50 1,52

n(A) [arb. Einheit]

Abb. 4-8: Haufigkeitsverteilung der ortsaufgeldsten Brechungsindexe aus der Sellmeier-Approximation in 41 Klassen mit
Mittelwert (Punkt) und korrespondierenden Literaturwerten (Kreuz). Die Mittelwerte und Literaturwerte haben keinen Bezug
auf die y-Achse des Diagramms.

Vergleicht man auBerdem die ermittelten Sellmeierkoeffizienten mit den Literaturwerten
(Tabelle 4-3) so ist festzustellen, dass diese sehr gut mit den Literaturwerten tbereinstimmen

und nur der Parameter Bz eine signifikante Abweichung von der Literatur aufweist.

Tabelle 4-2: Ermittelte Sellmeierkoeffizienten fur 72(2) von N-BK7 Glas im Vergleich mit den Sellmeierkoeffizienten fir N-BK7
Glas aus der Literatur

Sellmeierkoeffizienten N-BK7 WPDE-Methode N-BK7 (Schott) Ref.
As 1,0644 1,0396
Az 0,2088 0,2318
Az 0,9996 1,0105 [47],
B 0,0068 0,0060 [48]
B2 0,0179 0,0200
Bs 91,609 103,56
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4.3. Untersuchungen an Spinell

Wie in Kapitel 2.1.2. erlautert wurde, kann der Brechungsindex von Spinell durch verschiedene
Faktoren beeinflusst werden. Dabei stellen die Stochiometrie der MgO-Al20s-Verbindung und
die Sintertemperatur, welche die Stochiometrie des Spinells beeinflussen kann, wichtige
Faktoren dar. Um den Einfluss dieser Faktoren zu ermitteln, wurden in diesem Kapitel 24
Proben des Fraunhofer IKTS untersucht. Diese Proben umfassen undotierte und SrO-dotierte
Spinellproben aus vier verschiedenen Spinellpulvern mit unterschiedlichen Dicken. Die Proben
wurden bei verschiedenen Temperaturen gesintert und anschlieRend fur verschiedene Zeiten
durch HeiB-lIsostatisches-Pressen (HIP) bei verschiedenen Temperaturen nachverdichtet. Eine
Auflistung der Proben befindet sich im Anhang E. Fir die Untersuchung wurden auf den Proben
finf Messpunkte festgelegt. Die Verteilung dieser Messpunkte wurde fir die zwei

verschiedenen Probengeometrien in Abbildung 4-9 dargestellt.

5 4 Abb. 4-9: Schematische Darstellung der Anordnung der
Messpunkte auf den zwei verschiedenen Probengeometrien

1 der Spinellproben

2 3

In dieser Arbeit wurde ein interferometrischer Messaufbau fur transmittive Messungen
realisiert. Dementsprechend werden einige Bedingungen an die Proben gestellt, um Ergebnisse
zu erzielen. Zu diesem Zweck wurde zunéchst visuell die Defektverteilung unter den
Kategorien von makroskopischen Defekten, wie Fremdphaseneinschlisse in den Proben,
uberprift. Diese Bewertung erfolgte in den Kategorien Defektmenge und DefektgréfRe mit
jeweils drei Stufen. Hierbei wurde das Vorkommen von einzelnen Defekten als ,,wenig® und
das Vorkommen von so vielen Defekten, dass die Gesamttransmittivitdt der Probe
beeintrachtigt wird, als ,,viel” eingestuft. Bei der DefektgroBe wurden Defekte mit einem
Durchmesser von ca. 1 mm als ,,grof}* bewertet. Hierbei ist zu beachten, dass auch Defekte die
hier als ,klein“ eingestuft wurden, im makroskopischen Bereich mit bloBem Auge leicht
erkennbar sind. Die Resultate dieser Abschatzung sind in Tabelle E-1 im Anhang E aufgefiihrt.
Weiterflhrend wurde geprift, ob die Defekte einen signifikanten Einfluss auf die
Interferenzmessung haben. Traten in dem gemessenen Interferenzbild deutlich erkennbare

Verzerrungen des Interferenzbildes auf, so wurde die entsprechende Probe fiir die weitere
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Auswertung disqualifiziert. Ein Beispiel fur eine derartige Verzerrung ist in Abbildung 4-10 in
dem Interferenzbild der Probe 6 erkennbar. Eine weitere Bedingung fir die Anwendung des
WPDE-AIlgorithmus ist, dass der BVI nicht zu schmal (< ca. 20 nm) sein darf, da die daraus
extrahierten Informationen sonst nicht fir die Bestimmung des Gruppenbrechungsindex
ausreichen. Da die Frequenz, mit der das Interferenzsignal oszilliert, von der Probendicke
abhéngig ist, wurden Proben einer zu hohen Dicke flr die weitere Auswertung disqualifiziert,
da der BV bei diesen Proben zu klein ist. Ein Beispiel hierfir ist das Interferenzbild der Probe
24 welches in Abbildung 4-10 dargestellt wurde. Damit ist die Vorauswahl der Proben
abgeschlossen. Wie in Kapitel 4.1.1. erldutert wurde, ist eine Normierung der Messdaten
notwendig. Um diese Normierung durchfiihren zu konnen, mussen die gemessenen
Interferenzbilder bestimmte Anforderungen erflllen. Im néachsten Schritt der Probenauswahl,
wurden die Messdaten darauf geprift, ob sie diese Anforderungen erfiillen. Dies erfolgte fir
jeden Messpunkt auf jeder Probe individuell. Der gesamte Ablauf dieses Auswahlverfahrens ist
in dem Flussdiagramm in Abbildung 4-10 dargestelit.
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Abb. 4-10: Flussdiagramm zur Auswahl der Proben fur die Brechungsindexbestimmung mit Beispielen fir die
Interferenzmuster qualifizierter und disqualifizierter Proben
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4.3.1. Undotierter Spinell

Es wurden funf Proben aus drei verschiedenen Spinellpulvern untersucht. Hierbei ist zu
bemerken, dass die Pulver unterschiedliche stochiometrische Zusammensetzungen aufweisen,
was ihre Sinteraktivitat beeinflusst. Die Proben und flr die Auswertung relevante Parameter

wurden in Tabelle 4-3 aufgefiihrt. Die Pulverbezeichungen stammen vom Fraunhofer IKTS.

Tabelle 4-3: Ausgewahlte undotierte Spinellproben

Nr. Pulver M\éghilg}':os Dicke [mm] z r[eufr%) i Tsinter [°C] T [°(|;|]|7t [h]
4  AHPA-AF 0,94 3,860 6210,1 1550 1550/ 15
10 TSP-20 1 3,820 6215,1 1520 1750/ 15
12 S30CR - 5,895 5429,4 1510 1650/ 15
20 TSP-20 0,93 0,947 7338,2 1620 1750/ 8
21 TSP-20 0,93 0,380 7559,8 1620 1620/ 15

Betrachtet man die mittleren Gruppenbrechungsindexe fir die verschiedenen Proben
(Abbildung 4-11), ist zunéchst festzustellen, dass sich diese im Bereich der zweiten
Kommastelle fur die verschiedenen Proben stark unterscheiden und alle von der Literatur
abweichen. Dieser Unterschied ist dabei zunachst nicht ungewohnlich, da, wie in Kapitel 2.2.1.
erlautert wurde, es sich bei Spinell um ein Stoffgemisch handelt, dessen Brechungsindex von
der Stdchiometrie und der Verarbeitung des Materials abhangig ist. Betrachtet man die
Ergebnisse fur die Proben 20 und 21 ist ein deutlicher Unterschied erkennbar, wobei sich diese
Proben hauptséchlich in der Temperatur und Dauer der HIP und geringfligig in ihren Dicken
unterscheiden (Tabelle 4-3). Dies kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass eine héhere HIP
Temperatur zu einem gréberen Gefiige fihrt und die GefuigekorngroRe Einfluss auf die
Transmittivitat der Probe hat. Da in dieser Arbeit die Proben transmissiv untersucht wurden, ist
somit der Einfluss der GefiigekorngréRe auf den Brechungsindex nicht von der Hand zu weisen.
Weiterfihrend ist erkennbar, dass die ermittelten Gruppenbrechungsindexe fur die
verschiedenen Messpunkte bei den Proben 12 und 21 ann&hernd bei denselben Werten liegen,
sich jedoch bei der Probe 20 stark unterscheiden. Es ist demnach annehmbar, dass der ermittelte
Gruppenbrechungsindex bei einer der zwei betrachteten Messpunkte auf Probe 20 durch einen
Storfaktor, wie beispielsweise einem Fremdphaseneinschluss (Abbildung 2-1) beeinflusst
wurde, wobei die Ursache nicht im Interferenzbild ersichtlich war. Es kann nicht klar beurteilt
werden, welcher Gruppenbrechungsindex fir die Messpunkte 3 und 5 bei Probe 20 den
Gruppenbrechungsindex des Spinells und nicht den einer Fremdphase darstellt.
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Dementsprechend ist eine genaue Einschatzung, inwiefern die HIP-Temperatur den
Gruppenbrechungsindex beeinflusst, mit diesen Daten nicht mdglich. Des Weiteren ist in
Abbildung 4-11 erkennbar, dass der ermittelte Gruppenbrechungsindex fiir Probe 12 bei dem
Messpunkt 2 leicht von dem Gruppenbrechungsindex, der fur die Messpunkte 4 und 5 ermittelt
wurde, abweicht. Dies kann ebenfalls an geringfiigigen Unterschieden im polykristallinen
Geflige der Probe am Messpunkt 2 liegen, wobei die Verschiebung des Brechungsindexes hier

wesentlich geringer ausfallt als bei Probe 20.
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Abb. 4-11: Ubersicht iiber die mit dem WPDE-Algorithmus ermittelten Gruppenbrechungsindex der ausgewahlten undotierten
Spinellproben fiir verschiedene Positionen auf der Probe gemafR Abbildung 4-9 mit Sellmeierapproximationskurve als
gestrichelte Linie

Tabelle 4-4: Steigung des annéhernd linear verlaufenden Gruppenbrechungsindexes im BVI fiir die undotierten Spinellproben
im Vergleich mit der Literatur

Probe  Position Anstieg Abweichung von Literatur R?
[arb. Einheit] Absolut [arb. Einheit] [%] [arb. Einheit]
Literatur - -1,89 0 0 1
4 2 -2,00 0,11 5,69 0,99
10 4 -2,05 0,15 8,15 0,71
12 2 -1,96 0,06 3,25 0,98
12 4 -1,98 0,08 4,40 0,98
12 5 -1,95 0,05 2,82 0,99
20 3 -1,97 0,07 3,84 0,77
20 5 -1,03 0,86 45,58 0,91
21 1 -1,02 0,87 46,13 0,37
21 3 -1,51 0,38 20,12 0,65
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Weiterfuhrend wurde mit Hilfe der Sellmeier-Approximation, die in Kapitel 3.1. vorgestellt
wurde, die Brechungsindexe n(A, y) aus den Gruppenbrechungsindexen ng(, y) ermittelt.
AnschlieRend erfolgte die Bildung des mittleren Brechungsindexes n(A) gemal Kapitel 4.2. Die
Resultate wurden in Abbildung 4-12 dargestellt, wobei dieselbe Farbe fir die Ergebnisse von
derselben Probe und dieselben Marker fir jeweils dieselben Messpunkte verwendet wurde.
Hierbei ist festzustellen, dass die ermittelten n(A) teilweise in ihrem Verlauf stark von der
Literatur abweichen. In Tabelle 4-4 wurde der Anstieg der mittleren Gruppenbrechungsindexe
mit der Literatur verglichen, wobei die absolute Abweichung flr die verschiedenen Messungen
sehr unterschiedlich ausfiel. Beispielsweise tritt bei Probe 21 eine sehr starke Abweichung des
Anstiegs auf. Hierbei ist jedoch zu beachten, dass die mittleren Gruppenbrechungsindexe fir
diese Probe ein starkes SNR aufweisen. Die Approximation ist dementsprechend mit grof3en
Unsicherheiten behaftet, was sich in dessen geringen Bestimmtheitsmall (Tabelle 4-4)
widerspiegelt. Es besteht somit eine hohe Wahrscheinlichkeit, dass die fiir Probe 21 ermittelten
mittleren Brechungsindexe sehr unprézise sind. Bei Betrachtung der n(A) fur die verschiedenen
Messungen in Abbildung 4-12 ist erkennbar, dass auch bei Messungen mit
Gruppenbrechungsindexen mit einem geringeren SNR und besserer Approximation die
Brechungsindexverlaufe von der Literatur abweichen. Es ist demnach anzunehmen, dass die

Mittelung der ortsaufgeldsten Brechungsindexe nicht ausreichend ist, um den Brechungsindex

der untersuchten Proben, mit dieser Methode akkurat zu bestimmen.
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Abb. 4-12: mittlerer Brechungsindex der ausgewé&hlten undotierten Spinellproben fiir verschiedene Positionen auf den Proben.
Linien der gleichen Farbe gehdren zu derselben Probe und gleiche Marker entsprechen dem gleichen Messpunkt auf der Probe

Um die mdglichen Ursachen flr die Abweichung der mittleren Brechungsindexe zu ergrinden,
wurde die Probe 12 genauer untersucht. Zu diesem Zweck wurde zunéchst der ortsaufgeldste
Gruppenbrechungsindex betrachtet. Dieser wurde stellvertretend fur den Messpunkt 2 in
Abbildung 4-13 dargestellt. Betrachtet man die Gruppenbrechungsindexe ng(A, y) so ist
erkennbar, dass diese abgesehen von einem gewissen Rauschen entlang einer Linie verlaufen
und sich voneinander nur mit einer geringen Abweichung im Bereich der vierten Kommastelle
unterschieden. Demnach ist die notwendige Homogenitat, um die Berechnung des mittleren
Brechungsindexes, wie in Kapitel 4.2. durchzufiihren, gegeben. Analog zu der Messung mit
N-BK?7 Glas sind auch hier Ausschlage bei 577 nm und 579 nm wahrzunehmen (Abb. 4-6 und
4-13). Dies bestatigt, dass diese Messunsicherheiten durch einen systematischen Fehler im

Messaufbau verursacht wurden.
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Abb. 4-13: ortsaufgeldster Gruppenbrechungsindex der Probe 12 am Messpunkt 2, der Uber den Ort gemittelte
Gruppenbrechungsindex (hellgriin) und die Standardabweichung der gesamten Gruppenbrechungsindexe ng(4, y) in Form von
Fehlerbalken

In Abbildung 4-14 a) wurden die mittleren Gruppenbrechungsindexe und die Sellmeier-
Approximation fiir die Messpunkte 2, 4, und 5 auf Probe 12 gesondert dargestellt. Betrachtet
man diese, ist zundchst erkennbar, dass die Gruppenbrechungsindexe fur Messpunkte 4 und 5
ubereinander liegen. Des Weiteren ist aus Tabelle 4-4 zu entnehmen, dass der Anstieg der
Approximationskurven bis auf die zweite Kommastelle genau mit dem Anstieg der
Literaturdaten Ubereinstimmt. In Abbildung 4-14 b) ist die Standardabweichung der ng(}, y)
zueinander fur Probe 12 dargestellt. Dennoch weichen die Brechungsindexe fir alle drei
Messpunkte stark von der Literatur ab (Abb. 4-15) und unterscheiden sich auch voneinander,
wobei die Brechungsindexe ausgehend von den Gruppenbrechungsindexen fiir die Messpunkte
4 und 5 annahernd identisch sein sollten. Es ist somit zu schlussfolgern, dass die Mittelung des
ortsabhangigen Brechungsindexes nicht ausreichend war, um den korrekten mittleren

Brechungsindex fur diese Proben zu ermitteln.

a)
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Abb. 4-15: gemittelter Brechungsindex fiir drei Messpunkte auf der Probe 12 im Vergleich mit Literaturwerten

4.3.2. SrO-dotierter Spinell

In diesem Teilkapitel wurden der Gruppenbrechungsindex und Brechungsindex von neun mit
Strontiumoxid (SrO) dotierten Spinellproben ermittelt (Tabelle 4-5). Die Menge an
Dotiermittel, die den Proben beigeftigt wurde, ist dabei fiir alle Proben identisch.

Tabelle 4-5: Ausgewahlte SrO-dotierte Spinellproben

Verhaltnis . z ref corr e HIP
MgO - xALO;  Dekemml = o Taimer [PCl vy 1
1 S30CR - 3,920 6180,1 1490 1530/ 15

Nr. Pulver
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2 S30CR - 3,835 6225,5 1490 1570/ 15
3 S30CR - 3,820 6175 1480 1570/ 15
7 TSP-20 0,93 3,820 6252,2 1590 1600/ 15
8 TSP-20 0,93 3,875 6195 1600 1600/ 15
11 AHPA-AF 0,94 4,030 6154,6 1490 1500/ 15
15 AHPA 0,93 10,570 3656,5 1510 1600/ 15
18 AHPA - 3,890 6169,9 1520 1520/ 15
19 AHPA - 3,890 6200,2 1520 1520/ 15

Bei dem Vergleich der ermittelten Gruppenbrechungsindexe in Abbildung 4-16 st
festzustellen, dass die Proben 18 und 19 in jedem Aspekt identisch sind, was Pulver, Dotierung,
Dicke und Verarbeitungsprozess angeht (Tabelle 4-5), aber die ermittelten
Gruppenbrechungsindexe einen Offset von ca. 0,015 zueinander aufweisen. Eine mdgliche
Ursache hierflir liegt in der Dotierung. Als Dotiermaterial wurde den Spinellrohstoff
Strontiumoxid als Feststoff beigefugt. Das SrO lagert sich bei der Dotierung entlang der
Korngrenzen ab und ist in der Probe statistisch verteilt. Da jedoch nur eine sehr geringe Menge
an Strontiumoxid beigesetzt wird, gibt es Bereiche mit mehr und weniger Dotiermittel.
Dementsprechend ist es mdglich, dass die Proben an den untersuchten Messpunkten
unterschiedliche Konzentrationen an SrO aufweisen. Weiterfihrend ist aus Abbildung 4-16 zu
entnehmen, dass die Gruppenbrechungsindexe fiir die Proben 1, 3 und 8 sehr nah beieinander
liegen, obwohl die Proben unterschiedlich prozessiert wurden. Da diese Proben alle eine
ahnliche Dicke besitzen, ist anzunehmen, dass die Sintertemperatur bei dotiertem Spinell einen
geringeren Einfluss auf den Gruppenbrechungsindex hat als bei undotierten Spinell.

Ebenso wie bei den undotierten Spinellproben weisen die mittleren Brechungsindexe fir die
verschiedenen Proben unterschiedliche Verlaufe auf, was in Abbildung 4-17 dargestellt ist. Da
flr dotierten Spinell keine Literaturangaben vorhanden sind, ist allerdings nicht abschatzbar
wie stark diese Abweichung ausgepragt ist. Bei Betrachtung der Brechungsindexe in Abbildung
4-17 ist jedoch feststellbar, dass die Brechungsindexkurven mit héheren Werten im Bereich der
zweiten Kommastelle, beispielsweise Proben 2 und 15, dem Verlauf der Literaturwerte fir
undotierten Spinell mehr dhneln als die Kurven, die niedrigere Brechungsindexe beschreiben,
wie beispielsweise Proben 18 und 19. Dennoch ist zu bemerken, dass die Brechungsindexe, die
fur die verschiedenen Messpunkte bei Proben 18 und 19 ermittelt wurden, eine groRe

Ahnlichkeit miteinander aufweisen.
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Proben. Linien der gleichen Farbe gehdren zu derselben Probe und gleiche Marker entsprechen dem gleichen Messpunkt auf
der Probe

Wie bei der Auswertung der undotierten Spinellproben wurde auch hier eine Probe ausgewéhilt,
um die Ergebnisse fiir die verschiedenen Messpunkte miteinander zu vergleichen. Betrachtet
man die ermittelten mittleren Gruppenbrechungsindexe fur die finf Messpunkte auf Probe 3 in
Abbildung 4-18 a), wird ersichtlich, dass diese sich teilweise im Bereich der zweiten
Kommastelle unterscheiden. Anders als bei den undotierten Spinellen kann dies hier jedoch aus
der Dotierung resultieren. Wie zuvor bereits erwahnt wurde, wurde den Spinellproben nur eine
geringe Menge an Strontiumoxid beigefiigt. Dies hat zur Folge, dass die Proben im

Makroskopischen homogen dotiert sind, bei mikroskopischer Betrachtung die Dotiermittel-
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verteilung jedoch inhomogen ist. Somit ist es moglich, dass in verschieden Bereichen der Probe
unterschiedliche Brechungs- und Gruppenbrechungsindexe vorliegen. In Abbildung 4-18 b) ist
dies gut erkennbar. Wobei auch hier eine numerisch bedingte Abweichung der ermittelten
Brechungsindexe auftritt, kann eindeutig gesagt werden, dass selbst nach Korrektur dieser

Abweichung die Brechungsindexe an den Messpunkten 1 und 2 oder 3 unterschiedlich ausfallen

wirden.
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Abb. 4-18: a) mittlere Gruppenbrechungsindexe und Sellmeierapproximationskurven fiir Probe 3 fiir alle 5 Messpunkte und b)
mittlere Brechungsindexe fiir Probe 3 fiir alle 5 Messpunkte im Vergleich mit dem Brechungsindex von undotiertem Spinell aus
der Literatur
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5. Fazit und Ausblick

In dieser Arbeit wurden der Brechungsindex und Gruppenbrechungsindex von undotierten und
dotierten Spinellen untersucht. Zu diesem Zweck wurde ein Mach-Zehnder-
Interferometeraufbau mit einer breitbandigen Weillichtquelle realisiert. Fiir die Ermittlung des
Gruppenbrechungsindexes wurde der Wrapped Phase Derivative Evaluation (WPDE)
Algorithmus nach Ch. Taudt [4] angewendet. Bei diesem Verfahren wird aus der Ableitung der
Phase eines Interferenzsignals in einem kleinen Wellenlangenbereich unmittelbar um die
Abgleichwellenldnge herum, dem Bereich von Interesse (BVI1), der Gruppenbrechungsindex
ermittelt. Getestet wurde diese Methode anhand von simulierten Daten fiir N-BK7 Glas und
stochiometrischen Spinell, wobei es moglich war, den Gruppenbrechungsindex fiir N-BK7 Glas
mit einem RMSE von 9,22:10°° arb. Einheiten und fur Spinell mit einem RMSE 2,76-10°° arb.
Einheiten zu bestimmen. Dies zeigt, dass der WPDE-Algorithmus prinzipiell eine
Gruppenbrechungsindexbestimmung bis zur vierten Kommastelle ermoglicht. Bei der
Anwendung des WPDE-Algorithmus auf reale Messdaten fir N-BK7 Glas konnte der
Gruppenbrechungsindex mit einer hohen Genauigkeit bestimmt werden. Weiterhin konnte der
Gruppenbrechungsindex fir eine Auswahl an undotierten und SrO-dotierten Spinellproben
ermittelt werden. Dabei zeigte sich deutlich, dass alle Spinellproben von der Literatur
verschiedene Gruppenbrechungsindexe aufweisen. Es konnte weiterfihrend ermittelt werden,
dass die Temperatur bei der Nachverdichtung durch Heil3-lsostatisches-Pressen (HIP) einen
signifikanten Einfluss auf die Hohe des Gruppenbrechungsindexes hat. Somit konnte bewiesen
werden, dass eine hohere HIP-Temperatur bei ansonsten gleich prozessierten Proben zu einem
groReren Brechungsindex mit Unterschieden im Bereich der zweiten Kommastelle fiihrt.

Weiterfuhrend wurde mit Hilfe einer Sellmeier-Approximation aus dem ermittelten
Gruppenbrechungsindex der Brechungsindex ermittelt. Fir ideal simulierte Daten war dies mit
einer Genauigkeit von 2,64-10** arb. Einheiten fiir ein dispersives Element im Objektarm des
Interferometers (N-BK7 Glas) und mit einer Genauigkeit von 3,54-10** arb. Einheiten fiir zwei
dispersive Elemente im Objektarm des Interferometers (N-BK7 Glas + Spinell) mdglich. Bei
mit geringem Rauschen (-25,2 dB) versetzten simulierten Daten fur 1000 Interferenzspektren
kam es jedoch bei der Berechnung des Brechungsindexes zu erheblichen Diskrepanzen. Dieses
Verhalten ist dem geschuldet, dass die Sellmeier-Approximationsfunktion im Vergleich zu den
fur den Gruppenbrechungsindex vorhandenen Daten in dem kleinen Wellenldngenbereich des
BVIs eine hohere Komplexitat aufweist als die Messdaten. Als Konsequenz besitzen die
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ermittelten Sellmeierkoeffizienten nicht die ihnen typischerweise zugeschriebene physikalische
Bedeutung. Dennoch war es mdoglich, durch Mittelung Uber 1000 ni(X)-Messwerte den
korrekten Brechungsindex flr die simulierten Daten zu ermitteln. Das zeigt, dass die gestreuten
Brechungsindexe ni(A) eine gewisse Verteilung aufweisen, wobei der Mittelwert dem
Literaturwert entspricht. Fir reale Messdaten fur N-BK7 Glas konnte dieses Verhalten bestéatigt
werden. Es konnte bewiesen werden, dass bei einer hohen optischen Homogenitat durch
Mittelung Gber den Ort aus 1717 n(A ,y) ein mittlerer Brechungsindex n(A) fir N-BK7 Glas
ermittelt werden konnte, der mit einem RMSE von 4,9-10* arb. Einheit mit den Literaturwerten
ubereinstimmt. Ein Nachteil dieser Methode ist jedoch, dass die Mikroortsauflésung mit dieser
Methode verloren geht.

Bei der Ermittlung des Brechungsindexes fur Spinell mit dieser Methode musste jedoch
festgestellt werden, dass die einfache Mittelung von n(A ,y) Uiber den Ort nicht ausreichend war,
um den Brechungsindex zuverlassig zu bestimmen. Weiterfiihrend konnte jedoch bei der
Untersuchung der SrO-dotierten  Spinellproben  festgestellt werden, dass eine
Brechungsindexveranderung aufgrund von geringfiigigen Anderungen in der Konzentration des
Dotiermittels in der Probe deutlich sichtbar gemacht werden kann. Dementsprechend ist eine
Brechungsindexanderung innerhalb einer Probe registrierbar, auch wenn die tatsachliche
optische Homogenitat aufgrund der numerisch bedingten Abweichung des Brechungsindexes
nicht moglich war.

Zusammenfassend ist also zu sagen, dass der Gruppenbrechungsindex fir verschiedene
Spinellproben erfolgreich ermittelt wurde und der Einfluss der HIP-Temperatur auf den
Brechungsindex von Spinellen bestatigt werden konnte. Bei der Berechnung des
Brechungsindexes von Spinellen durch Sellmeier-Approximation des Gruppenbrechungsindex
sind jedoch aufgrund von der Diskrepanz in der Komplexitat der Messdaten und des
Approximationsmodells Komplikationen aufgetreten, sodass der Brechungsindex nicht korrekt
bestimmt werden konnte. Es ist demnach notwendig eine zusétzliche Bedingung flr die
Beziehung der Sellmeierkoeffizienten zueinander zu finden. Dies kdnnte beispielsweise in einer
fortflhrenden Arbeit durch Injektion von variablem Rauschen in das Messsignal erfolgen,
sodass die Mikroauflosung des orts- und wellenlangenabhéngigen Brechungsindex

wiederhergestellt werden kann.
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Anhang

A. Herleitung Interferenzfunktion Mach-Zehnder-Interferometer

Ausgehend von der Wellenfunktion (2.24) besteht der oszillierende Teil der Wellenfunktion
aus einem zeitabhdngigen Term exp(i(ot)) und einem ortsabhdngigen Term exp(i(kz)).
Betrachtet man diese Terme separat, so zeigt sich, dass der ortsabhangige Term als eine

Funktion der Zeit geschrieben werden kann:
L
z= o (ct)

mit w =2m-fund f=1-T1 =c-A"! ergibt sich fiir die beiden Funktionsterm der

Zusammenhang:
t= 2=k
wt = ——-ct=kz

Aufgrund dessen, dass in der Praxis nur die zeitgemittelte Intensitét der elektromagnetischen
Welle an einer Position z gemessen werden kann, wird im weiteren Verlauf der Herleitung nur
der ortsabhangige Term der Wellenfunktion flir den oszillierenden Teil verwendet, da nur dieser
hier relevant ist und wie oben gezeigt theoretisch identisch mit dem zeitabhéngigen Term ist.
Fur die Herleitung der Intensitatsfunktion fur ein Mach-Zehnder-Interferometer aus dem E-Feld
bedeutet dies, dass

E = El + EZ E1 — E01 . eikz EZ — EOZ . eik(z+8)

Nach Delbarre et al. [39] gilt weiterfiihrend:

[ < EE* lef < E{E] lopj ¢ EZE;3

und



80

!

mit Iree = E{E] und Iy,; = E;E; ergibt sich somit fir die Gesamtintensitdt des messharen

Interferenzsignals

I, = I;‘ef + I(’)b] + EZEI + ElE;
@®
Durch Ausmultiplizieren der Terme E,E] und E; E entsprechend

E,E] = Egz - elka . Eo1 - ez = Eo2Ep1 - elklA-zl = ]302]301‘3“«S

EiE; = Eqy - € Eg, - 74 = B, B, - %74 = Ej Egpe 7

mit A—z =68 und EniEo2 = EoEo1 aufgrund der 50:50 Strahlteilung ergibt sich flr die
Teilfunktion (1):

(1) = Eg2Eqy - €'*® + Eg1Eq; - €78 = E(, Ey, - (eik8 + e_iks)
(2)
Durch Anwendung der Eulerrelation entsprechen

el = cos(¢p) + isin(¢) e 1% = cos(¢p) — isin(ep) el® + e71¢ = 2 cos(¢p)

Kann der Phasenterm (2) tber den Kosinus folgendermafen berechnet werden.
(2) = e'k® + e71K8 = 2 cos(ks)

Ohne Interferenz kdnnen die Intensitatsfunktionen fiir die beiden Interferometerarme unter der

. | . | . . .
Bedingung VI'= |E,| mit Ey;, Eq, € R wie folgt weiter vereinfacht werden:
Itef = E1ET = Egq - € - Eqy - €7 = E, Iobj = E2E3 = Eqp - €% - Egp - 71 = EF,

ref

Die Gesamtintensitat des messbaren Interferenzsignals wird also mit

' = Tier + Iopj + 2+ [Liep - Loy - cos(kS)
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B. Herleitung Phasenterm Mach-Zehnder-Interferometer

Der Kosinus des Phasenterms der Interferenzfunktion kann wie folgt formuliert werden:

i=1

N N
cos(p)) = cos( kiSi> = cos (k . ni(7\)81>
2 "2

2T

Wobei k, = - und k; = k; - n;(A) sind. Daraus folgt fur die Phase ¢(1A):
N

O =Ko ) m(S,
i=1

Fur ein Zweistrahlinterferometer mit separaten Objekt- und Referenzarmen, wie beispielweise
ein Mach-Zehnder-Interferometer bedeutet das, dass die geometrische Wegdifferenz der beiden

Arme wie folgt ermittelt werden kann.

8 = Zrer — Zobj

Fur den Fall, dass Luft in beiden Armen ist, gilt hierbei mit n; (1) = 1:

Zobj = Zref = 6 =0

In diesem Fall sind der geometrische Weg und der optische Weg identisch. Mit Einfiihrung

eines dispersiven Elements in den Objektarm wird der geometrische Weg zon; aus der Summe
der Elementdicke und dem in Luft zurtickgelegten Weg gebildet.

_ ’
Zobj = ZDE T Zobj

Die optische Weglange wird weiterfihrend definiert mit

N

Z= Z n;(A)z;

i=1
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Fur den Objektarm mit dispersiven Element bedeutet dies, dass die optische Weglange mit
Z = Zopj - NL(A) + Zpg - npg (D)

ermittelt wird, wobei z,,; die geometrische Weglange in Luft und zpe die geometrische

Weglange im dispersiven Element sind. Weiterftihrend wird der Brechungsindex von Luft n.())
mit 1 angenommen und wird in den folgenden Relationen nicht mehr mitgefihrt. Fir die
optische Wegdifferenz bedeutet das, dass

—_ — * *
8 = Zref — Zobj = Zref — Zobj

WObEI Z:ef = Zref Und Z;bj = Z(,)bj + nDE(}\) * ZDE |St

Infolgedessen ergibt sich somit fir die optische Wegdifferenz

8 = Zyer — (Z:)bj + npg(Q) - ZDE)

6= (Zref - Zobj) — Zpg + Npg(A) - Zpg

Da die geometrische Weglange im dispersiven Element zpe der Dicke des Elements entspricht,

wird sie weiterfiihrend als dpe bezeichnet.
8 = Zper — Zobj + dpg(npe(A) — 1)

Wird von dem Ausgangspunkt von z,y,; = zer in Luft an der Stelle der Ausgleichswellenlange

ausgegangen, so wird die optische Weglange um

8 = dpg(npg(@) — 1)

verandert. Der Phasenterm des Interferenzsignals wird somit definiert mit

2 )
O === 2pe(npe () — 1) £ § Mit 8 - 0
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Der Parameter 6 ist hierbei ein Korrekturfaktor, welcher gegen Null strebt und auf geringe
Abweichungen zwischen den Weglangen der beiden Interferometerarme in der Praxis
zurlickzufuhren ist. Flr weitere dispersive Elemente im Objektarm gilt somit fiir die optische

Wegdifferenz:
N

5= din) - 1)
i=1

und fur den Phasenterm:

+6

N
2
m@=§{2mmm—n
i=1
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C. Ableitung Sellmeierfunktion Gruppen- und Brechungsindex

C.1. Ableitung des Brechungsindexes fur N-BK7 Glas:

Sellmeierfunktion fiir N-BK7 Glas: Umstellung nach n(A):
3 3
A 22 A N
2 _ — 1 =
n 1_2}\2_& n(d) ZAZ—BiH
. i=

Durch Anwendung der Kettenregel y =u(v(x)) - y' = u'(v(x))-v'(x) ergeben sich

folgende Teilfunktionen:

u(vi)) = /v = (v(x))% u'(vy) = % : (v(x))‘%
3 2 ’ _
V) = Z;i'_}\B_ +1 v =7
i=1 '

Bei der Ableitung der inneren Funktion v()) entfallt die Konstante (+1) raus. Der verbleibende

Term wird weiterfiihrend durch Anwendung der Quotientenregel y == — y' = u’VV_ZW’
abgeleitet. Dabei ergeben sich mit
3
Ai-2 g
.22 —B; hQ)
i=1
folgende Teilfunktionen:
3 3 3
B0 =) AN g0 =) 242 b2 = ) (¢ ~ By
i=1 i=1 i=1

h(x)ziv—si h'(x)ziz-x

Abgeleitet ergibt sich fur die innere Funktion v(A) somit:



g'(M)-h) —g)-h'M)

vo= b2

3

, 2. AL (2 —B)) — AA% - 24
vV = Z ( (2 _B,)? >

i=1

3

2 - AM\2 — 2ABiA — 2A;A02
V() =
(A2 — B;)?

i=1

3
vW= 2 G T

i=1
Die Ableitung des Brechungsindexes ergibt sich somit folgendermalien:

1 1
() = (v(V) Z v

1

3 -2 3
- ] AN —2A;B;A
) X —B, (A2 — B)Z
i=1 i=1
, —2AB\
=IZ—B)?2 G

n'(A) =

A2 2n(})

GemaR Relation (2.38) wird der Gruppenbrechungsindex somit wie folgt ermittelt:

G
l’lgDEO\) = HO\) - m A

23 ( —2A;B;A )
AN L \Z-B)?
B;

3
A2 —
i=1 A\
2'\/ i3=1)\21_]3i"i'1

ng"(A) = ‘A
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C.2. Ableitung des Brechungsindexes fur Spinell:

Sellmeierfunktion fur Spinell:

A; A2
2 _ 1
! _1_ZA2—B?

2
i=1 !

Durch Anwendung der Kettenregel
folgende Teilfunktionen:

u(v)) = V) = (V)2
2 Ai '}\2

A% — B
i=1 1

v(d) = +1

Umstellung nach n(A):

2 Ai')\z
£.3% — B

i=1

n(d) = +1

y=u(v(x)) » y =u'(v(x))v'(x) ergeben sich

1 1
u’(v(k)) =3 (V(?L)) 2
v =2

Bei der Ableitung der inneren Funktion v()) entfallt die Konstante (+1) raus. Der verbleibende

Term wird weiterfihrend durch Anwendung der Quotientenregel y=% -y =

abgeleitet. Dabei ergeben sich mit

folgende Teilfunktionen:

u'v—uv’
v2
2
AR g

L —BF h()
2 3

g =) 2-A2 b2 = ) 02 — B)?
i=1 i=1

2
g = Y AN
i=1

2
h()) = z 22 — B?
i=1

h'(x)ziz-x

Abgeleitet ergibt sich fur die innere Funktion v(A) somit:

g'(M)-h@) —g) -h')

vi(Q) = =T6N




2

) 2-AA- (A2 —B2) —AA%-2)
v = ( 2 —B7) >

i=1

2

) 2 - AjAA% — 2A;B?A — 2A,\\?
v(QA) = 2 Y
(A? —B;)

i=1

2
) —2A;B?A
= z (=) =

i=1

Die Ableitung des Brechungsindexes ergibt sich somit folgendermalien:

1 1
() = (v(V) Z v

2 2 2

0 = 1 Ai)? 1 —2A;BfA
= a A2 —B? (2 —B2)?
i=1 i=1

, —2ABZA
=12 - BY)? 2)2 _ G

') = =

A\?
2\/ 121)\2 BZ+1

GemaR Relation (2.38) wird der Gruppenbrechungsindex somit wie folgt ermittelt:

G
ngR(?\) = I’IO\) - 2—()0 A

2
E : —2A;B?A
2 2 2y2
AA2 - (A% = B{)
ngR(A) = E ——+1- =t

= A

=1 i A;A?
2'\/ 11)\2l 2"'1
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D. Kalibrierung des Messaufbaus

D.1. Korrektur der spharischen und chromatischen Aberration

Raumliche Kalibrierung

Die sogenannte raumliche Kalibrierung erfolgte, indem eine Kalibrierprobe in den Objektarm
des Mach-Zehnder-Interferometers eingebracht wurde. Hierbei wurde als Kalibrierprobe eine
Skala von 5 mm mit 200 Teilen verwendet. Der Abstand zwischen zwei Skalenteile betragt
dabei 25 pum. Als Lichtquelle wurde fir die rdumliche Korrektur eine diodenlasergepumpte
Weililichtquelle verwendet, welche auch fur die Untersuchung der Spinellproben eingesetzt
wurde. Fir die Aufnahme der Kalibrierdaten wurde der Referenzarm zunéchst abgedeckt und
die Kalibrierprobe in die Probenhalterung im Objektarm eingespannt. Die Skala der
Kalibrierprobe ist dabei durch das abbildende Spektrometer als ,,raumliche* horizontale Linien
in der Spektrometeraufnahme erkennbar. Anschliefend wurden die Positionen der Linsen f;
und f2 des Linsensystems LS (Abb. 3-11) so angepasst, dass diese rdumlichen Linien scharf und
mit annahernd gleicher Intensitat abgebildet werden, wobei der Abstand zwischen der Linse f;
und der Probe und der Abstand zwischen der Linse f und dem Spalt des abbildenden
Spektrometers (SIDhighres) jeweils etwa der Brennweite der jeweiligen Linse entsprechen
muss. Das Ziel dabei ist es die genaue Probenposition fiir eine optimale Abbildung des zu
untersuchenden Probenbereiches zu ermitteln. Dies ist besonders bei dinnen Proben sehr
wichtig, um sicherzustellen, dass die Probe Giberhaupt im abbildenden Spektrometer abgebildet
wird. Ist dies erfolgt, wird auf der Kalibrierprobe ein Bereich der Skala so ausgewahlt, dass in
dem mit dem abbildenden Spektrometer aufgenommenen ,rdumlichen® Kalibrierbild die

raumlichen Linien gleichmaRig Uber das gesamte Bild verteilt sind (Abb.D-1 a)).

Spektrale Kalibrierung

Neben der raumlichen Kalibrierung ist fir die Korrektur der sphérischen und chromatischen
Aberration auch die Aufnahme von spektralen Kalibrierdaten notwendig. Anders als bei der
raumlichen Kalibrierung wurden hier beide Interferometerarme genutzt. Als Lichtquelle diente
hierbei eine Halogen-Spektrallampe mit einem charakteristischen Spektrum (Abb. D-3). Mit

Hilfe dieser Lichtquelle wurde ein Spektralbild aufgenommen, in dem die Peaks des Halogen-



89

Spektrallampenspektrums als vertikale Linien héherer Intensitat erkennbar sind (Abb. D-1 b)).
Aufgrund dessen, dass diese Spektrallinien bereits im SIDhighres-Spektrometer scharf
abgebildet wurden, war hier keine weitere Justage des Linsensystems LS notwendig. Nach
Aufnahme der Rohdaten wurden die Bilder (Abb. D-1 a), b)) mittels einer
Bildbearbeitungssoftware zu einem Bild zusammengefiihrt, sodass ein Bild mit einem Gitter

aus raumlichen und spektralen Linien entsteht (Abb. D-1 c)).

a) b)

Abb. D-1: a) "raumliches" Kalibrierbild mit Skaleneinteilung in Form von horizontalen Linien; b) spektrales Kalibrierbild mit
vertikalen Spektrallinien einer Halogen-Spektrallampe; ¢) Uberlagerung des raumlichen und spektralen Kalibrierbildes

Fiir die Korrektur der sphérischen Aberration wird nach Taudt (Anhang A.1.3. ,,Calibration
methods* aus [4]) ein Gitter anhand der rdumlichen und spektralen Linien aus Abbildung D-1
c) erzeugt. Zu diesem Zweck werden Spektrallinien hoher Intensitat (Abb. D-2 a) ,,rot*) und
raumliche Linien dquivalenten Abstands (Abb. D-2 a) ,,griin®) so ausgewahlt, dass der gesamte
Bildbereich abgedeckt ist (Abb. D-2 a)). Anhand dieses Gitters wird anschlielend nach Taudt
[4] kann die sphéarische Aberration ermittelt und in Form einer Korrekturmatrix fur spéatere
Nutzung abgespeichert werden. Das entsprechend korrigierte Kalibrierbild ist in Abbildung D-
2 b)) dargestellt.
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Abb. D-2: a) rdumlich-spektrales Kalibrierbild (D-1 c)) mit Uberlagerten Korrekturgitter mit markierten Spektrallinien (rot)
und markierten rdumlichen Linien (griin), b) korrigiertes Kalibrierbild fur spektrale Kalibrierung

D.2. Wellenléangen zu Pixel Zuordnung

Wie in Abbildung D-2 erkennbar ist, gibt das abbildende Spektrometer (SIDhighres) eine
Matrix aus, die einen Probenbereich y Gber der Wellenlénge in Pixeln zeigt. Jeder Bildpunkt
zeigt somit die zeitgemittelte Intensitat des einfallenden Lichtes an einem Punkt im Raum y fir
eine bestimmte Wellenlange. Fur die im folgenden Kapitel mit dem Messaufbau aus Abbildung
3-11 aufgenommenen Interferenzmuster bedeutet das, dass jede Zeile der Matrix einem
Interferenzspektrum an einer Position y auf der untersuchten Probe entspricht. Um eine gut
verstandliche Auswertung dieser Interferenzspektren zu ermdglichen, muss die Einheit der
Wellenlange von Pixel zu Nanometer Giberfiihrt werden. Zu diesem Zweck wurde das Spektrum
der Halogen-Spektrallampe zunachst mit einem wellenldngenkalibrierten
Standardspektrometer (Avantes AvaSpec ULS3648-USB2) aufgenommen und eine
Wellenlangenbestimmung fur zwolf ausgewahlte Peaks des Intensitatsspektrums durchgefiihrt

(Abb. D-3). Die zu den Peaks korrespondierenden Wellenlangen sind in Tabelle D-1 aufgefiihrt.
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Abb. D-3: Intensitatsspektrum der Halogen-Spektrallampe mit markierten Peaks entsprechend Tabelle D-1

Tabelle D-1: Wellenlangenzuordnung zu Halogen-Spektrallampenspektrum fiir ausgewdahlte Peaks

Peaknummer A [nm] Peaknummer A [nm] Peaknummer A [nm]
1 536,22 5 577,20 9 590,84
2 546,91 6 579,84 10 598,10
3 563,97 7 586,82 11 611,18
4 568,33 8 589,45 12 326,79

Durch Vergleichen der Intensitaten und Positionen entlang der x-Achse der Spektrallinien aus
Abbildung D-1 b) mit den Intensitaten und Positionen der Peaks aus Abbildung D-3 wurden
die Spektrallinien den entsprechenden Peaks zugeordnet. Nach Taudt (Anhang A.1.3.
,Calibration methods“ aus [4]) erfolgte anschlieend mit Hilfe der Relation (D.1) die
Zuordnung der aufgenommenen Pixelpositionen der Peaks Apx zu den spektralen Wellenlangen
Malk (Abb. D-4).

Akalk =a-+ b)\px + CA%X (Dl)

Aus den Kalibrierrohdaten (Abb. D-1) ist weiterhin ersichtlich, dass die Spektrallinien im y-
Raum nicht ganz gerade verlaufen, was auf eine chromatische Aberration hindeutet. Zur
Korrektur dieser Aberration wird dementsprechend die Wellenldngen-zu-Pixel-Zuordnung
nach Taudt mit (D.1) fir jede Reihe entlang der y-Achse individuell durchgefuhrt, sodass eine

Wellenlangenmatrix erzeugt wird, welche nachfolgend auf alle Messdaten angewandt wird.
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Abb. D-4: Korrigiertes spektrales Kalibrierbild mit markierten Spektrallinien fiir die Peak-Linien-Zuordnung als Basis fir die

Wellenlangenzuordnung in [nm]

Die zwolf ausgewahlten Spektrallinien dienen dabei als Stlitzwellenldngen, anhand welcher

uber die Ermittlung der mittleren quadratischen Abweichung (MSE) die Parameter einer

optimale Funktion nach (D.1) fir die Wellenldngenzuordnung der Pixel zwischen den

Spektrallinien ermittelt wird. Durch eine gezielte Auswahl der Stutzwellenldngen tber den

gesamten Bildbereich verteilt war es somit mdglich eine Wellenlangenmatrix mit einem RMSE

von 0,59 nm zu erzeugen. Die entsprechende Approximationsfunktion ist in Abbildung D-5

dargestellt.
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E. Spinell-Probenliste

Tabelle E-1: Liste der untersuchten Spinellproben des Fraunhofer IKTS mit relevanten Eigenschaften, wie Dicke, Dotierung,
Sintertemperatur und durch visuelle Betrachtung eingeschatzte Defektverteilung (Fremdphasen)

NI Pulver Dotier- Dicke [mm] z ref corr Tzinter Defekt- Defgkt-
ung [um] [°C] menge grole
1 S30CR SrO 3,920 6180,1 1490 wenige grof
2 S30CR SrO 3,835 6225,5 1490 wenige  mittelgrol3
3 S30CR SrO 3,820 6175 1480 wenige  mittelgrol3
4  AHPA-AF - 3,860 6210,1 1550 maRig grof
5 AHPA-AF  SrO 3,910 6195 1500 viele Klein
6 AHPA-AF  SrO 3,900 6195 1480 viele Klein
7 TSP-20 SrO 3,820 6252,2 1590 mittel mittelgroR
8 TSP-20 SrO 3,875 6195 1600 mittel mittelgroR
9 TSP-20 - 3,785 6255,5 wenige Klein
10  TSP-20 - 3,820 6215,1 1520 wenige  mittelgrol3
11 AHPA-AF  SrO 4,030 6154,6 1490
12 S30CR - 5,895 5429,4 1510 wenige grof
13 S30CR - 5,970 5409,2 1510 wenige  mittelgrol3
14 AHPA SrO 7,850 4694,1 1490 wenige  klein-grof3
15  AHPA SO 10,570 36565 1510  wenige Klein-
mittelgrof
16 S30CR SrO 9,960 3898,4 1440 viele mittelgrof3
17 AHPA SrO 3,890 6174,9 1520 wenige  mittelgrol3
18 AHPA SrO 3,890 6169,9 1520 wenige grof
19 AHPA SrO 3,890 6200,2 1520 wenige  mittelgrol3
20 TSP-20 - 0,947 7338,2 1620 wenige Klein
21  TSP-20 - 0,380 7559,8 1620 wenige  mittelgrol3
22 TSP-20 - 3,560 6315,8 1595 wenige  mittelgrol3
1520+
23 AHPA - 12,000 3097,2 1550+ viele grof3
1560
24 AHPA - 13,930 2402,6 11555600+ maRig grof3
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F. Inhalt der CD

Die der Arbeit beigefligte CD enthélt eine Digitalversion der Masterarbeit, die Python- und
MATLAB-Skripte, die fir die Auswertung verwendet wurden, die Messdaten und die
Ergebnisse der Brechungs- und Gruppenbrechungsbestimmung.

Inhaltsiibersicht:

Datenséatze
1. Ergebnisse
a. Ermittelte Brechungsindexe als npy-Dateien
b. Ermittelte Gruppenbrechungsindexe mit lokalen Wellenl&dngen als npy-Dateien
2. Kalibrierdaten
a. Kalibrierbilder

3. Messdaten - sortiert nach Probe

a. Korrigierte Messdaten

b. Uber 10 Bilder gemittelte Interferenzmessungen

c. Referenzbilder zu den Interferenzmessungen
Skripte

1. Korrektur der Messdaten

a. Wellenldngen zu Pixel Zuordnung

b. Delta N-BK7 Bestimmung

c. Korrekturmatrix fr spharische und chromatische Aberration
d. Messwertkorrektur

e. Mittelung der Interferenzmessbilder Gber 10 Bilder

2. Messdatenauswertung

a. Histogramme N-BK7 e. 1(A) Spinell undotiert
b. ng(A)-Spinell dotiert f. WPDE mit Messdaten N-BK7
c. ng(A)-Spinell undotiert g. WPDE mit Messdaten Spinell

d. n(A) Spinell dotiert
3. Simulation
a. Simulation von I(A) mit ng(A) und n(A) Berechnung

b. Simulation von 1000 I(}) in einer Matrix
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