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Vorwort.

Die Institute fur Gesteinshittenkunde und feuer-
feste Baustoffe (Prof.Dr.F.Trojer) und fur Minera-
logie und Gesteinskunde (Prof.O.M_Friedrich) der
Montanistischen Hochschule veranstalteten vom 16.
bis 18.April 1970 die 4.Jahrestagung des Committee
for Applied Mineralogy of the Hin.Soc.London._Hier-
fur waren die Vortréage und Kurzauszige in geeigne-
ter Form zu veroffentlichen.Da auf der Tagung vor-
wiegend erzmikroskopische Fragen behandelt worden
sind und die Erzmikroskopie ong mit derlteerstat-
tenkunde verbunden ist,entschlofl ich mich, sie in
einem Sonderband des von mir herausgegebenen und von
meinem Institut varlegten”Archivs fur Lagerstatten-
forschung in den Ostalpen” herauszugeben.Der Plan,
diesen Band bereits zur Tagung fertig vorzulegen ,
konnte leider nicht eingehalten werden ,weil ver-
schiedene Vortragende ihr Manuskript erst bei der
Tagung selbst oder gar erst zwei Wochen nach die-
ser einreichten.

Das Bundesministerium fir Unterricht und das Bin-
desministerium fur Handel, Gewerbe und Industrie /
Oberste Bergbehdrde gewéahrten die Mittel fur die
Druckkosten.Dadurch konnten die Beitrage ungekirzt
und mit den erforderlichen Beilagen gedruckt werden.
Beiden Stellen sei dafur bestens gedankt.

Viel Mihe bereiteten die Aufsatze und Auszige
in den Fremdsprachen,die bei einer solcheninterna-
tionalen Tagung unbedingt notig sind. Um sie hat
sich vor allem mein Mitarbeiter Herr Dozent Dr. J.
G.Haditsch verdient gemacht. Ihm gebuhrt hierfur
der Dank vor allem der Teilnehmer aus den ver-
schiedenen Volkern,denen es dadurch wesentlich
leichter ist,die Unterlagen zu benutzen.

Leoben,Mitte Mai 1970
0.M. Friedrich



Zur EirFuhrung

Kurzer Ruckblick auf die Entwicklung der Erzmikroskopie

0.M,Friedrich

Die Tagungen dieser Arbeitsgruppe befassen sich
vorwiegend mit der Erzmikroskopie.Deshalb ist es ange-
zeigt, einen kurzen Uberblick lber die Entwicklung die-
ses Arbeitsgebietes und Uber den heutigen Stand den
Vortragen und Referaten (Kurzausziige) dieser Tagung
voran zu stellen.

Die Erzmikroskopie hat sich seit dem 1.Weltkrieg
sprunghaft entwickelt.Die Anfange der Mikroskopie Uber-
haupt sind hinreichend bekannt, ebenso die Entwicklung
der Metallmikroskopie*Sie sind beispielsweise in den
entsprechenden Banden des Freund®sehen Handbuches der
Mikroskopie in der Technik (4) ausfiuhrlich dargelegt.

Die Erzmikroskopie im heutigen Sinn beginnt 1906
und 1907 mit den Arbeiten von W.Campbell und von C.W.
Knight in Nordamerika. Um diese Zeit ersinnt in Euro-
pa J.Konigsberger Vorrichtungen, um die Anisotropie-
Effekte zu erkennen und zu messen. Fr.Klockmann, H.v.
Scotti ,Ehrenberg, vor allem aber H.Schneiderhdhn sind
Pioniere auf dem Gebiete der Erzmikroskopie. M.Berek
(I) schafft ab 1922 die theoretischen Grundlagen der
Mineraloptik im auffallenden Licht und als Mitarbeiter
der Optischen Werke E.Leitz / Wetzlar zugleich auch
die geeigneten Apparaturen. Die Erscheinungen und Er-
kennungsmerkmale der einzelnen Minerale,vor allem der
Erze, erarbeitet F_Ramdohr (18) in seinem ausfuhrlichen
Lehrbuch, das nunmehr schon in dritter Auflage vorliegt.



Die oxydischen Kristallphasen der anorganischen Indu-
strieprodukte sind 1963 von F*Trojer (23) in einem
grundlegenden Verk zueammengefalRt worden,denn diese
Techniken,zu denen die Keramik,, die Industrie der
feuerfesten Steine, des Glases und Portlandzementes
als die wichtigsten zahlen, bedienen sich ebenfalls
sehr weitgehend der Erzmikroskopie* 1966 erschien
im Verlag Macmillan Comp.New York und Collier-Mac-
millan Ltd.,London die englische Fassung des Freund-
schen Handbuches (5) unter dem Titel "Applied Ore
Microscopy Theory and Technique 1e Darin ist der
Stand der Erzmikroskopie bis zu diesem Jahr auch fur
Leser des englischen Sprachbereiches gebracht*
Zunachst galt es, die Anschl i ffher-
ste 1 1 un g so zu verbessern,dalR moéglichst
kratzer - und relieffreie Schliffe ohne zu groflem
Zeitaufwand und ohne ubermaRiges handwerkliches Kdnnen
des Schleifers erzielt werden. Hierzu fand F.Trojer(22),
dalR Holzscheiben als Tréager fur die Schleif- und
Poliermittel ausgezeichnet geeignet sind. In &hnlicher
Weise verwendet W.Siegl Folien (Foumiere) aus geeig-
neten Holzern und G.Rehwald (19) entwickelt die Van-
derwilt"sche Schleifmaschine wesentlich weiter* Durch
sehr genau klassierte Diamandérérnungen, die von verschie-
denen Diamant verarbeitenden Finnen angeboten werden,
gelingt es heute leicht, auch von Verwachsungen sehr
verschieden harter Minerale,beispielsweise von Pyrit
in Graphit einwandfreie, reliefarme Schliffe herzu -
stellen«

GroRe Fortschritte in der Kontrolle der Schliffgi-
te brachte das Phasenkontrastverfahren,das beispiels-
weise von K._.Michel(12) zusammenfassend dargestellt wur-
de.Durch die darnach entwickelten I nter ferenz-
kontrastobjektive nach Francon bezw.
nach dem Prinzip von Jamin- lebedeff (H. Piller



(14) und J.Gahm 6) ist es nun moéglich, sich leicht von
der GUte einer Anschliff-Oberflache zu uberzeugen,zu-
mal diese, wie H.Piller und K.v.Gehlen (15) =zeigten,
ausschlaggebend ist fiur die MeBzahlen des Reflexions-
vermégens. Es wurden fiUr solche Beobachtungen auch
eigene Interferenz-Mikroskope geschaffen (Torge 21).
Nach den heutigen Erfahrungen ist es unerlaflich, je-
de Schliffstelle, deren RV* man miRt, nach diesen Me-
thoden zu prufen.

In der seit den Arbeiten von M.Berek verflossenen
Zeit bemihte man sich vor allem, die MeRmoglichkeiten
der Erzmikroskopie auszubauen, um von den subjektiven
Bestimmungsmdglichkeiten, die vor allem sehr grolle Er-
fahrung verlangten, zu moéglichst objektiven, auf mel3-
bare Zahlenwerte gegrindete Verfahren zu gelangen. Vie-
le der im durchfallenden Licht verwendeten Mdglichkei-
ten, wie die Unterscheidung von optisch einachsigen
und zweiachsigen Kristallen oder der optische Charak-
ter usw. scheiden fur das auffallende Licht (zur Zeit
noch) aus. Schon Berek hat aber auf das R e f 1 e -
Xionsvermogen als dem am ehesten meBbaren
Wert hingewiesen und auch schon eine MeRapparatur ge-
schaffen* Diesen Methoden hafteten aber vielfach Fehler
an, die in der Beobachtungsgite des Untersuchenden be-
grundet sind, von beispielsweise der Farbtichtig-
keit seiner Augen. Deshalb versuchte man hier méglichst
zu elektrischen MelRverfahren Uberzugehen. Einen grof3en
Fortschritt brachten die Photovervielfacher* Verschie-
dene optische Firmen, z.B.E.Leitz, C.ZeiBB und C.Reichert
entwickelten entsprechende Mikroskop-Photometer (Leow 10 j
Weber KI (2k)t die in neuester Zeit auch im elektrischen
Teil wesentlich verbessert werden konnten. Aber auch die
Farbwerte lassen sich nun messen und wie H.Piller (16)
zeigte, diagnoitisch auswerten. Mit den photoelektrischen



MeRBmethoden ist das Reflexionsvermogen der Erzrainerale nun
so genau meBbar, dal man die Dispersionskurven konstruie-
ren kann, die das Bestimmen der Minerale sehr sichern,
da man dadurch die Farbe objektiv ansprechen und auch
die Erzrainerale nach den Zahlenwerten des Farbsystems
reihen kann«

Lange Zeit verwendete man natirliche, kubisch kri-
stallisierende Minerale als Eichsubstanz fir die
Photometer, vor allem Bleiglanz und Pyrit* Es zeigte
sich aber immer vueder, dall diese Minerale dafir nur
bedingt geeignet sind« Deshalb ging man in letzter
Zeit, gerade auch auf Anregung dieser Tagungsreihe
fuBend, dazu Uber, bestimmte Glaser und total reflek-
tierende Prismen dafur zu verwenden«

In der Mikroskopie der Metalle wurden schon langer
Prufverfahren der " Mi kroharte?” angewendet.
Durch die Eigenheiten vieler natiurlicher Minerale»bei-
spielsweise durch ihre vorziugliche Spaltbarkeit, konnten
diese Verfahren in der Erzmikroskopie lange nicht ange-
wendet werden« Durch den in letzter Zeit erfolgten
Bau von Geraten, die auch fiUr die Erzmikroskopie geeig-
net sind,ist nun die Mikroharte auch fir diese eine in
vielen Fallen brauchbare und auch viel verwendete MeR-
zahl geworden. Entsprechende Harteprufgerate werden
von mehreren einschlédgigen Firmen erzeugt, beispiels-
weise wieder von E.Leitz,C«Reichert und C.ZeiR, wie
auch von dem Kent Cliff Labor.Peekshill, N.Y. Deren
Mitarbeiter vertffentlichten auch Berichte Uber die
Arbeitsmethoden und gemachte Erfahrungen mit diesen
Geraten, so J.Gahm ( 7»7a) und L. Schwank (20).

Vereinigt man die MeBwerte fiur die Mikroharte mit
jJenen fur das Reflexionsvermdégen in graphischen Tabellen,
so wie dies Bowie und Taylor (2) erstmals zeigten,kommt



man zu Tafeln, die das Bestimmen der Erzminerale wesent-
lich. erleichtern und vom subjektiven Erfassen unabhéngi-
ger machen.

Wie weit sich ein in letzter Zeit von den Leitzwerken
gebauter Heiz tisch (9,25) in der Erzmikroskopie
bewahren wird, mu wohl noch abgewartet werden, doch
scheint dieses CGerét sowohl fur die Lagerstattenforschung
zur Ermittlung geologischer "‘Thermometerpunkte' wie auch
fur die Industrie (z.B.Keramik) hoffnungsvoll (25) zu
sein. Versuche damit laufen auch an unserem Institut.

Hingegen durften sich Flu jreszenzun-
tersuchungenmit dem Erzmikroskop (Ploem 17»
Gahm und Kornmann 8) mehr fur die Kohlenmikroskopie eig-
nen, ah fur die Mitacodoopie der Erze und anorganischer
Industrieprodukte, ausgenommen einige stark fluoreszieren-
de Minerale wie Scheelit und dgl.

Unter dem Erzmikroskop werden namentlich fur die Auf-
bereitung von Erzen vielfach Mengenmessungen ausgefihrt.
Verwendete man dazu fruher vorwiegend Kreuztisch und Mi-
krometerokular, so werden heute vielfach MeRRokulare
(Neuer 13) oder eigene MeRgeréate, z.B. Linearanalysator
(Exner 3) oder Quantiinet herangezogen«

SchlieBlich sei noch auf die durch ihre ausgezeichneten
Lichtbilder bekannte Bildkartei von A. Maucher und G.Reh-
wald hingewiesen. (1)

So sehen wir, da auf dem Gebiete der Erzmikroskopie
viel gearbeitet wird. Die von M.Berek erarbeiteten Erkennt-
nisse der Mineraloptik sind nach wie vor die Grundlagen
flr den weiteren Ausbau dieses Faches, das nicht nur fir
viele Bereiche der Wissenschaft nicht mehr entbehrt wer-
den konnte, beispielsweise fur die Lagerstattenkunde oder
die Mineralparagenesenforschung, sondern auch fur die Auf-
bereitung, aber auch fir viele Zweige der Technik anorgani-
scher Stoffe unentbehrlich geworden ist« Gerade diese An-
wendungen erheischen moglichst genaue MeRwerte, um Fehler»



die durch menschliche Schwachen, wie durch mangelnde
Farbtichtigkeit der Augen oder sonstige Sehfehler be-
dingt sind, auszuschalten. Dazu sind oft kostspielige
Apparaturen notig, wie die modernen Mikroskop-Photo-
meter und gerade an solchen Gerédten wurden in den
letzten Jahren grofle Fortschritte erzielt, die vor-
stehend nur kurz angedeutet werden konnten. Dadurch
wird es notig, daB zahlreiche Fachkollegen zum Er-
fahrungsaustausch lUber sprachliche und staatliche
Grenzen hinweg zusammenfinden, wie dies durch diese
Tagung beabsichtigt ist*
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Die Anwendung der Mikroreflexionsmessung

in der Metallographie

Helmut Knosp (Degussa, Pforzheim)

Die Anwendung der Mikroreflexionsmessung in der Metallo-
qraphie ist noch relativ jungen Datums. Wahrend fur die
speziellen Probleme der Erzmikroskopie bereits Anfang der
30er Jahre ein Mikroskop-Photometer entwickelt wurde, sind
auf car Gebiet der Metallographie erst vor etwa 8 Jahren
Untersuchungen dieser Art bekannt geworden. Die Zahl der
Anwendun  jeispiele ist infolgedessen im Vergleich zu der
in der Erzmikroskopie vorliegenden gering. Obwohl die An-
wenduncs.u'  ichkeiten in beiden Fachgebieten im grofien

und cfnrfr; dieselben sind, haben sich, vom heutigen Stand-
punkt aj? reurteilt, iIn der Metallographie doch andere

Schwerpunkte gebildet.

Anwendungen

Eine Ubersicht der Anwendungsméglichkeiten der Mikro-
reflexionsmessung in der Metallographie ist in Tabelle 1
rtuf-gezeigt. Dienp k;nnen in zwei Bereiche aufgeteilt wer-
den: einmal Ln nie riimpki-p Messung optischer Ei.ierpchaf-
ten, zum andern in die ~rfigs>an~" vre aufgrund unterschied-

.iche: < Z.i.-der lioen™"h Ifter,.



“Elaear iaVVVaiv\indunter"chy™d-
J_icher_optischer Eigenschaften

1. Oberflécher.eigenschaft.en

1» lIdentifizierung von Gefiigebe- (& eometri<B und physikalisch-
A rhemischer ?ustanc der “ber-
stsndteiler. flhche)

a. Erzmineralien
.b. metallische und nirhtmetalli- ? . Bestimmung cor opt.i™n-iC*- rrr-
sche Phasen

c. nichtmetallische Werkstoffe stante.n einzelner Cefi-"e"ps-an

teile

2 . Kor.zentrat ior.sbhes timmune; ir.

Mischkristallen 3. Anisctropieefiek'.p

<IndiVatrix-Flichen nicht rc-

3. Orientierungsbestimmung nicht- larer Kristalle)

recul.lror Kristalle
4 . Farb- und Gl anzmessuncer.

(insbesondere an gekrimmten

4. Gtrrrc-"otri sehe Analyse Oberflachen)

(Phasenlntegrator)

Tabelle 1. Anwendungen der Mikrophotometrie in
der Metallographie

Im folgenden sollen nur einige wenige dieser Anwendungen
anhand von Beispielen naher betrachtet werden. Die Aus-
wahl wird aufgrund der erwdhnten bisherigen Schwerpunkte
getroffen. Diese liegen in der Erzmikroskopie in erster
Linie bei der ldentifizierung heterogener Phasen und der
Messung von Anisotropieeffekten, in der Metallographie
bei der Konzentrationsbestimmung in Mischkristallen und
der Bestimmung der optischen Konstanten. Daneben sind
gerade bei den Mikroreflexionsmessungen in der Metallo-
graphie die Oberflacheneigenschaften zu bericksichtigen.
Der Zustand der Probenoberflache kann, wie nachher noch
gezeigt wird, insbesondere durch verschiedene Polier-

methoden in unterschiedlicher Weise beeinflulRt werden.



Mikroskop-Pho tometer

Das fur die nachfolgenden Messungen verw3ndete Mikroskop-
Photometer soll in seinen Grundzugen kurz beschrieben wer-
den. Es handelt-sich um ein Einstrahl-Photometer, dessen

Strahlenverlauf im Auflicht in Bild 1 dargestellt ist.

Bild 1- Strahlenverlauf im Mikroskop-Photometer bei Auf-
licht, 1 Stativ STANDARD UNIVERSAL, 2 Niedervoltlampe,

3 Lichtmodulator, 4 Filtermonochromator, 5 Leuchtfeld-
blenden-Revolver, 6 Photometerkopf, 7 Projektiv-Revolver,
8 MeRBblenden-Revolver, 9 Ort der MeRBblende im Strahlen-
gang, 10 Beobachtungslupe, 11 Drahtausldser zum VerschluR
der Beobachtungslupe, 12 Gehduse fir Vervielfacher Typ RCA
(Archivbild Carl Zeiss, Oberkochen/wurtt.)



—4-

Die von einem Synchronmotor angetriebene Schwingblende
moduliert den Lichtstrom mit doppelter Netzfrequenz,
wahrend gleichzeitiq ein Signallampchen Uber eine Photo-
zelle eine Eilfsspannung zum Gleichrichten des vom Sekundar-
elektronenverviel facher abgegebenen Photostroms steuert.
Damit ist gewahrleistet, dall die Messung weder vom Dunkel-
Strom des Vervielfachers noch von auBen einfallendem
Tageslicht gestort wird. Im Photometerkopf befinden

sich Projektive fir 10- bzw. 20-fache VergroRerung. Auf
einem Revolverring sind kreisrunde MeRblenden mit ver-
schiedenem Durchmesser angeordnet. Das mikroskopische
Objekt wird in die Ebene- der MeRblende abgebildet.

Es kann sowohl durch den normalen Tubus betrachtet, als
auch durch eine Beobachtungslupe gleichzeitig mit den
MeBblenden eingesehen werden. Da zur Ausschaltung von
stdrendem Streulicht an Optik und Objekt das Bild der
Leuchtfeldblende nur wenig groRBer sein sollte als das
von der MeRBblende im Photometerkopf begrenzte Mel3feld,
wurde die Leuchtfeld-Irisblende durch feste Blenden von
0,1 bis 1,0 mm Durchmesser ersetzt. Der Durchmesser des
MeRfeldes kann je nach VergroRerung zwischen 1 und

TOO Mm variiert werden.

| Le Absolutbestimmung des ReflexionsVermogens erfolgte

durch Vergleichsmessung mit einem Carborund-Standard.



Oberflacheneigenschaften

Bei der Messung der Mikroreflexion ist, wie bereits er-
wahnt, der Oberflachenzustand von wesentlicher Bedeutung.
MaRgebend hierfir sind insbesondere die verschiedenen
Poliermethoden, die die Geometrie und den physikalisch-
chemischen Zustand der Oberflache in unterschiedlicher
Weise beeinflussen und sich dadurch entscheidend auf

die MeRgenauigkeit auswirken.

Den Einflul? verschiedener Poliermethoden auf die
Reflexionsspektren von Gold und Kupfer zeigt Bild 2,
wobei auf der Abszisse die Wellenlange im sichtbaren
Spektralbereich, auf der Ordinate das Reflexionsver-
mégen in % aufgetragen sind. In beiden Diagrammen

wurden sowohl Messungen mit dem Mikroskop-Photometer

als auch entsprechende Literaturwerte angegeben, die

nach dem Drudeschen Verfahren gemessen worden sind

und als ldealwerte betrachtet werden kénnen. Die Uberein-
stimmung mit den Literaturwerten kann bei Gold als sehr
gut bezeichnet werden; dies gilt fur die Mikroreflexions-
messungen an elektrolytisch polierten und Mikrotom Uber-
schnittenen Oberfléchen, die mit den Literaturwerte"

im gesamten MeRBbereich praktisch zusammenfallen. Tonerde-
poliertes Gold zeigt dagegen im ganzen sichtbaren Spektral-
bereich ein erheblich vermindertes Reflexionsvermdgen.

Bei Kupfer stimmen die Literaturwerte und die Reflexions-
messungen an elektrolytisch polierten bzw. Mikrotom Uber-
schnittenen Oberflédchen nicht ganz so gut miteinander

Uberein, wie dies bei Gold der Fall ist.
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Die Tonerdepolitur ergibt aber wiederum das schlechteste
Reflexionsvermdgen im gesamten MeRbereich, wéahrend

Diamant- und Elektrowischpolieren dazwischen liegen.

Durch diese Messungen wird ersichtlich, in welch starkem
MaBe der Oberfléchenzustand durch verschiedene Polier-
methoden beeinflult werden kann. Um nochmals einen
Uberblick lber diesen EinfluR zu gewinnen, sind in

Bild 3 die uber den gesamten MeRbereich gemittelten
prozentualen Abweichungen des Reflexionsvermdégens
zwischen idealer und polierter Oberflache fur ver-

schiedene Stoffe dargestellt.

tonerdepoliert

(6 & x— Xelektrowischpoliert
< *— “®diamantpotiert

A—— & Mikrotom uberschnitten
70- o— Oelektrolytisch poliert

EV-WJ

Cu Au Ag Bi Ni 5b2 S3

Bild 3. Mittlere prozentuale Abweichungen des
Reflexionsvermdogens AR zwischen po-
lierter und idealer Oberfléche



Die Grundlinie gibt dabei den aus Literaturwerten be-
zogenen bzw. an frischen Spaltflachen gemessenen
Idealwert des Reflexionsvermbgens deér betreffenden
Oberfléache an; die mittleren prozentualen Abweichungen
von diesem ldealwert sind fir verschiedene Poliermethoden
auf der Ordinate abgetragen. Beim Polieren mit Tonerde
treten bei allen Stoffen die gr.often Abweichungen auf,
wahrend das elektrolytische Polieren und das Uberschnei-
den mit dem Mikrotom den ldealwerten Uberall am néachsten
kommen. Die verschiedenen Poliermethoden wirken sich
auBerdem bei den einzelnen Stoffen in recht unterschied-
licher Weise aus. Des” Mineral Antimonglanz zeigt z.B.
nach dem Polieren mit Tonerde etwa dieselben Abweichungen
wie die Metalle Gold und Kupfer nach dem elektrolytischen

Polieren oder nach dem Uberschneiden mit dem Mikrotom.

Das Reflexionsvermdgen ist daher nicht nur von der
Poliermethode abhéngig, sondern ein und dieselbe
Poliermethode kann auch bei verschiedenen Stoffen unter-
schiedliche Abweichungen vom Idealwert zur Folge haben.
Die Angabe des Reflexionswertes eines Metalls oder eines
Gefugebestandteils sollte deshalb stets auch die hier-

bei verwendete Poliermethode mit enthalten.



Konzentrationsbestimmung in Mischkristallen

Als eine der wichtigsten Anwendungen der Mikroreflexions-
messung in der Metallographie soll die Konzentrations-
oestimmung in Mischkristallen an einigen Beispielen er-
lautert werden. In Bild 4 sind Messungen von SCHEIDL

an MnO-FeO Mischkristallen bei der Wellenldnge 589 nm

dargestellt.

FeO in %

Bild 4. Reflexionsvermégen von MnO-FeO Misch-
kristallen bei A = 589 nm (hach H. Scheidl)
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Durch Reflexionsmessungen an verschiedenen Mischgliedern
dieser luckenlosen Mischkristallreihe wurde eine Ab-
hadngigkeit des Reflexionsvermdgens von der Konzentration
gefunden, die offenbaj; einer Vegardschen Geraden ent-
spricht. Die chemische Zusammensetzung von MnO-FeO
Einschlissen kann somit sehr einfach bestimmt werden,
wenn das Reflexionsvermégen der Randkomponenten
Manganosit (MnO) und Wustit (Fe0) genau bekannt ist.

Die Konzentrationen der Mischkristalleinschlusse MI,

MIT und MIII sind daher Uber die gemessenen Reflexions-

werte dem Diagramm zu entnehmen.

Die Vegardsche Regel ist noch bei weiteren Mischkristall-
reihen erfullt, z.B. bei MnS-FeS, wie TROJER gezeigt hat;
sie gilt insbesondere bei durchsichtigen und schwach

absorbierenden Mineralen.

Eine ganze Reihe, wenn nicht gar die Mehrzahl der Misch-
kristallreihen, folgt jedoch komplizierteren, wenig

durchschaubaren Gesetzen.

Als Beispiele hierfur kénnen die Mischkristallreihen
TIN-TiC und ZrN-ZrC gelten. Ilhre Reflexionsspektren in
Bild 5 lassen bereits erkennen, daR es keine Wellenlédnge
gibt, bei der die Konzentration aus dem Reflexionsver-

mégen eindeutig zu bestimmen wére.
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Der besseren Anschaulichkeit wegen ist in Bild 6 das
Reflexionsvermdgen der Zirkonium-Karbonitride fir die
drei verschiedenen Wellenldngen 450, 589 und 800 nm

dargestellt.

Bild 6. Reflexionsvermdgen der Zirkonium-
Karbonitride bei drei versch edenen
Wel lenl*-"ngen

Aus dem Diagramm geht klar hervor, daR bei keiner Wellen-
lange auch nur im entferntesten ein linearer Verlauf
zwischen Reflexionsvermégen und Konzentration zu er-
warten ist. Der Verlauf des Reflexionsvermbégens ist so-

gar dergestalt, d.a@ eine Bestimmung der Konzentration
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bei einer Wellenldnge allein nicht mehr moéglich ist;
es mussen mindestens zwei moglichst weit auseinander-

liegende Wellenldngen zur Messung herangezogen werden.

Die Bestimmung der Stickstoffkonzentration in Karboni-
triden der Ubergangsmetalle ist mit den zur 2eit ge-
brauchlichen Methoden sehr umstandlich, zeitraubend

und ungenau. Mit Hilfe der Mikroreflexionsmessung kon-
nen einfache und rasche Stickstoffbestimmungen durch-
gefuhrt werden, da das Refle;:ionsvermdgeh, insbesondere
bei den Nitriden der IV. Gruppe der Ubergangsmetalle,
schon auf kleine Anderungen der Stickstoffkonzentration

sehr stark anspricht.

In Bild 7 sind die Reflexionsspektren von Zirkonium-
nitrid mit unterschiedlichem Stickstoffgehalt aarge-
stellt; daneben ist das Reflexionsvermdgen bei der
Wellenlange 800 nm in Abhangigkeit der Konzentration
aufgetragen. Es nimmt mit abnehmendem Stickstoffgehalt
zunadchst sehr stark ab. Von 40 At.-% Stickstoff bis
zur Phasengrenze, die etwa bei 32 At.-X liegt, ist
eine geringere Abnahme zu beobachten. Eine Bestimmung
des Stickstoffgehaltes ist also mindestens im Bereich

des Steilabfalls mit hoher Genauigkeit durchzufihren.
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Bestimmung der optischen Konstanten

Die Messung der optischen Konstanten ist bei weiter-
gehenden Untersuchungen der optischen Eigenschaften
von Metallen und Legierungen unbedingt notwendig.

Bei dem im Auflichtmikroskop anndhernd verwirklich-
ten senkrechten Lichteinfall auf die Probenoberfléche
ist ihr Zusammenhang mit dem Reflexionsvermbégen

durch die Formel:

(n-n")2+k”

(n+n")2+k2

gegeben, wobei n und k die Brechzahl und den Ab-
sorptionskoeffizienten des Objekts, n’” die Brechzahl des
Immersionsmediums bedeuten. Durch Variation dieses
Mediums, d.h. durch Messung gegen zwei Immersionsmedien
mit verschiedener Brechzahl n", koénnen die optischen
Konstanten n und k folglich aus zwei Reflexionsmessungen

bestimmt werden.

Neben einer Reflexionsmessung an Luft mit n* = 1

mu3 also noch eine Messung gegen ein anderes Medium
vorgenommen werden, das aus Grinden der Melgenauigkeit
eine moglichst weit Uber 1 liegende Brechzahl aufweisen
sollte. Beim Interferenzschichten-Verfahren werden diinne
Schichten absorptionsfreier Materialien auf die Proben-

oberflache aufgedampft. Als geeignetes Schichtmaterial
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hat sich fur diese Zwecke. z.B. Zinksulfid mit n* * 2,36
erwiesen. Da an anderer Stelle des Vortragsprogramms
Uber diese Technik ausfiuhrlich berichtet wird, soll hier

nicht nadher darauf eingegangen werden.

Im folgenden seien lediglich Anwendungsbeispiele aus der
Praxis des Interferenzschichten-Verfahrens aufgezeigt,
mit dessen Hilfe die optischen Konstanten von Hartstoff-

legierungen bestimmt wurden.

Die Probenoberflachen wurden im Hochvakuum mit stufen-
formigen Schichten aus Zinksulfid bedampft. In Bild 8
ist eine Reflexionsmessung an einem auf diese Weise
préparierten TiIN-TiC Mischkristall dargestellt.

Fir jede Schichtdicke wird eine andere Lage des Inter-
ferenzminimums auf der Wellenladngenskala erhalten. Ein
im sichtbaren Spektralbereich bei kurzen Wellen liegen-
des Minimum entspricht dabei einer gelben, ein in der
Mitte befindliches einer violetten und ein bei langen
Wellen auftretendes einer blauen Interferenzfarbe. Aus
dem Reflexionsvermoégen im Interferenzminiraum und dem
entsprechendeil an Luft gemessenen Reflexionsvermbégen
bei derselben Wellenladnge kdnnen die optischen Kon-

stanten berechnet werden.
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Blld B. Interferenzminima einer stufenfdérmigen Zink-
sulfid-Schicht auf Ti55NieC27 (At.-%)
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Die an den Karbonitriden des Titans und Zirkoniums
vorgenomraenen Bestimmungen der optischen Konstanten
sollten die bis jetzt nur In geringem Utnfang vor-
handenen optischen Untersuchungen an Hartstoffen mit
Natrlumchlorid-Struktur erweitern. Besonders Interessant
sind hierbei die Anderungen der optischen Eigenschaften
beim gegenseitigen Austausch von Stickstoff und Kohlen-
stoff sowie bei unterschiedlicher Nichtmecall-
Leerstellenkonzentration. Diese Anderungen machen sich
schon rein &auBerlich durch Farbunterschlede deutlich be-
merkbar, so daB Messungen®"im sichtbaren Spektralbereich

bereits einen Erfolg versprechen.

Die durch Drucksinter& hergestellten Titan- und
Zirkonium-Karbonltride liegen alle innerhalb der Homo-
gen! tStsberelche dieser Systeme, deren Begrenzungen in
Bild 9 durch die Mischkristallreihen TiIN-TiC bzw.
ZrN-ZrC und die Phasengrenzen der unterstdchiometrischen

Legierungen AB dargestellt sind.

Bild 9. Lage der Proben in den Systemen Ti-TiN-TiC
und Zr-ZrN-ZrC
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Aus den an zahlreichen Legierungen dieser Systeme ge-
messenen optischen Konstanten konnte nach der Drude-
schen Theorie die Zahl der freien Elektronen und der
elektrische Widerstand berechnet werden; dariber

hinaus waren Aussagen Uber verschiedene guantenhafte
Absorptionsprozesse moglich. Die Zahl der freien Elek-
tronen ergibt insbesondere Aufschlufl3 Uber Elektronen-
struktur und Bindungsverhaltnisse in diesen Hartstoffen,
wenn sie anstelle der Stickstoff- bzw. Kohler.stoff-
konzentration in Abhéngigkeit der Valenzelektronen-

konzentration aufgetragen wird.

In Bild 10 ist diese Abhangigkeit fur die Titan- und
Zirkonium-Karbonitride gezeigt. Daneben sind noch
Literaturwerte aus Halleffektmessungen an Titan-
Karbonltriden in das Diagramm aufgenommen worden, die
eine gute Ubereinstimmung mit den optischen Messungen

aufweisen.

Die Zahl der freien Elektronen in Abhdngigkeit der
Valenzelektronenkonzentration zeigt in beiden Hart-
stoffsystemen einen ahnlichen Verlauf. Sie fallt zwi-
schen den Valenzelektronenzahlen 9 und 8, die den
Nitriden bzw. Karbiden entsprechen, steil ab und bleibt
unterhalb von 8 etwa konstant. Eine Erklarung dieses
Verlaufs ist aufgrund bestehender Modelle zur Elektronen-
struktur von Hartstoffen moglich, wobei Bandermodelle aus
lockernden und bindenden Zustandsfunktionen zugrunde ge-
legt werden. Wenn die freien Elektronen die lockernden Zu

stande besetzen, so wird ihre Abnahme eine Entvdlkerung
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Bild 10. Freie Elektronen pro Metallatom in Ab-
hangigkeit der Valenzelektronenzahl

dieser Zusténde bewirken. Am Ende des Steilabfalls lie-
gen demnach nur noch bindende Zustande vor. Aus den vor-
liegenden optischen Messungen kann deshalb der SchlulR ge-
zogen werden, daB das Maximum der Bindungsstabilitat von

Titan- und Zlrkonlum-Karbonitriden bei 8 Valenzelektronen

liegen muf3.
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Die Anwendungsgebiete der Mikroreflexicnsmessung in
der Metallographie werden kurz Umrissen. Nach der Be-
schreibung eines Mikroskop-Photometers werden die
wichtigsten Anwendungen - die Untersuchung von Ober-
flacheneigenschaften, die Konzentrationsbestimmung in
Mischkristallen und die Bestimmung der optischen Kon-

stanten - herausgegriffen und naher erléautert.

Der Oberflachenzustand wird durch verschiedene Poller-
methoden in unterschiedlich starkem MaRe beeinfluBt.
Bei Gold und Kupfer ergibt das elektrolytische Polieren
und das Uberschneiden mit dem Mikrotom das hdchste

Reflexionsvermdgen.

Bei der Konzentrationsbestimmung in Mischkristallen

ist haufig keine lineare Abhéngigkeit des Reflexions-
vermdégens von der Konzentration zu erwarten. Anhand

der Reflexionsspektren der Mischkristalle TiN-TiC und
ZrN-ZrC wird deutlich gemacht, daB eine Konzentrations-
bestimmung nur durch Messung des Reflexionsvermdgens
bei mindestens zweil verschiedenen Wellenlangen moéglich

ist.

Die Kenntnis der optischen Konstanten erlaubt weit-

gehende Untersuchungen Uber die optischen Eigenschaften



von Metallen und Legierungen. Aus d-"n mit Hilfe des
Interferenzschichten-Verfahrens an Legierungen der
Hartstoffsysteme Ti-TiN-TiC und Zr-ZrN-ZrC bestimmten
optischen Konstanten kann die Zahl der freien Elektronen
berechnet werden. Diese ergeben, in Abhéngigkeit der
Valenzelektronenkonzentration aufgetragen, Aufschlul
Uber Elektronenstruktur und Bindungszustande in

Hartstoffen.



Untersuchung von Schlackeneinschlissen im Stahl
mittels der Elektronenstrahlmikroanalyse

von

R.Bloéch u. K.Swoboda, Kapfenberg

Mitteilung aus den Forschungsanstalten der Edelstahlwerke,
Gebr. Bohler & Co. Aktiengesellschaft
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Schon frihzeitig wurde der meist schadliche Einflul3 von
Schlackeneinschlissen auf verschiedene Eigenschaften des
Stahles bekannt. So kann eine starkere "Verunreinigung"
des Stahles durch Schlackeneinschlisse z.B. zu einer Ver-
ringerung der Kerbschlagzdhigkeit, einer Verschlechterung
der Biegewechselfestigkelt oder der Pollerfahigkeit fuh-
ren. Gewisse Schlackentypen beeinflussen wieder sehr stark
die Zerspanungseigenschaften. Sie verschlechtern diese z.B.
beil Anwesenheit sehr harter Einschlisse durch Zerstdrung
der Werkzeugschneiden. Andere Einschlisse wieder, wie z.B.
sulfidische Einschlisse, erleichtern die Zerspanung zufol-
ge ihrer spanbrechenden Wirkung. Von dieser Moglichkeit
wird insbesondere bei hochschwefelhaltigen Automatenstéh-
len in grofRem Umfange Gebrauch gemacht.

Vor nunmehr 40 Jahren erschien bereits die erste umfassen-
de Publikation Uber nichtmetallische Einschlisse im Stahl

von Benedicks und Lofquist (1); von den weiteren bedeuten-
den Beitragen zur ldentifizierung von Einschlissen im Stahl

- 23 -
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seien nur die Arbeiten von Rait und Pinder (2), von All-
mand () sowie von Koch (4) angefihrt. Zur ldentifizierung
wurden Methoden der Mikroskopie, der Petrographie, der Iso-
lierungstechnik sowie die Rontgenbeugung herangezogen. Die
Einfihrung der Elektronenstrahlmikroanalyse Mitte der fiunf-
ziger Jahre bedeutete einen revolutionierenden Fortschritt
fur die Untersuchung nlchtmetallischer Einschlisse, da hier-
bei erstmals eine quantitative Analyse der Mikroschlacken

in Bitu moglich wurde. Die in den Schlackeneinschlissen auf-
tretenden Phasen sind zum groRten Teil den Keramikfachleu-
ten und Mineralogen wohlbekannt, es sei nur auf die zusam-
menfassenden Arbeiten von Trojer (6) sowie von Levin (6) hin-
gewiesen, die in vielen Fallen wichtige Hinweise fiUr die In-
terpretation von Mikrosondenanalysen liefern. Die umfassend-
ste Zusammenstellung Uber die Analyse nichtmetallischer Ein-
schlisse im Stahl stellt derzeit dte dreibéandige Publikation
\cn Kiessling und Lange (7) dar, die sich durchwegs der Elek-
tronenstrahlmikroanalyse sowie zusatzlich der Roéntgenbeugung
bedienten. In dieser Arbeit finden sich rund 200 Schilffbil-
der von Schlackeneinschlissen, womit den Schmelzmetallurgen
und werkstoffachleuten ein &uflerst wertvolles Orientierungs-
mittel in die Hand gegeben wurde.

Spezielle Probleme bei der Elektronenstrahlmikroanalyse von
Schlackeneinschlissen

Die Elektronenstrahlmikroanalyse von Schlackeneinschlissen
im Stahl bringt einige spezielle Probleme, wie sie bei rein
metallischen Systemen Uberhaupt nicht oder nur im wesentlich
geringeren MaBe auftreten. Bei der Probenvorbereitung wird
eine glatte und vollkommen ebene Schilffflache angestrebt,
zumal viele Mikrosonden einen relativ niedrigen Abnahmewin-
kel besitzen und eine wellige Oberflache der Probe besonders
bei der Analyse der leichten Elemente zu Intensitatsverfal-
schungen infolge variierender Selbstabsorption fiuhren kann.
Hegen der meist relativ hohen Harteunterschiede zwischen Ein-
schlussen und umgebender Stahlmatrix muf3 das Schleifen und



Polieren mit grofRter Sorgfalt erfolgen. Bewahrt hat sich
Schleifen Mt Korund und Polieren mit "Diamantpaste bis zu
1 herunter. Das aonst erfolgreiche Polieren mit Toner-
de scheidet in diesem Falle aus, da in vielen Fallen Ton-
erde einen wesentlichen Bestandteil der Einschlisse dar-
stellt und nachtréaglich eine Unterscheidung zwischen ein-
gedruckten Tonerdeteilchen und einem Tonerdeschleier im
Stahl sehr schwierig ware. Ferner bereitet das Ausbrechen
von sprodden Einschlu-Rteilchen dem Metallographen oft gro-
Ben Kummer. Die"fur spréde Gefiugebestandteile in der Mi-
neralogie entwickelten Schliffherstellungsverfahren schei-
den wegen ihres groflen Zeitaufwandes meist fir die alltag-
liche Anwendung im Industrielabor aus.

Eins Bedampfung der Probe mit einer leitenden Substanz er-
Ubrigt sich bei den meisten Schlackeneinschlissen, da of-
fensichtlich die Kriechstrome an der Oberflache der meist
nichtleitenden Einschlisse eine stdrende statische Aufla-
dung verhindern. Beil sehr groRen SchlackeneinschlUssen und
gelegentlich auch bei gewissen kleinen Schlacken muf3 die
Probe mit einer wenige hundert 8 dicken Cu-Schicht bedampft
werden. FlUr genaue Messungen werden hierbei gleichzeitig

die erforderlichen Eichstandards mitbedampft, um die zu-
satzliche Absorption der austretenden Rdntgenstrahlung durch
die Cu-Schicht zu kompensieren. Als Elchstandards kdnnen
entweder Reinelemente oder homogene, moéglichst reine Verbin-
dungen verwendet werden. Bei der Analyse leichter Elemente
ist eventuell die bindungsbedingte LinienverSchiebung beim
Ubergang vom metallischen Standard auf ein oxydisches System
zu beachten.

Da die Messung der Elemente B bis F mittels der Elektronen-
strahlImikroanalyse erst seit wenigen Jahren durch den Ein-
satz metallorganischer SchichtkriBtalle (z.B. Pb-stearat
oder Myristate) sowie von GasdurchfluBzahlern mit extrem
dinnwandigen Fenstern moéglich ist, sind viele Besitzer alte-
rer Modelle von Mikrosonden nicht in der Lage, diese ge-
nannten leichten Elemente nachzuweisen. Ein uberwiegender



Anteil der Schlaekeneinschlisse besteht jedoch aus oxydl-
schen Phasen, bei denen d.ne Messung des Sauerstoffgehal-

tes von Interesse ware. Bei der Analyse oxydlscher Schlak-
ken mit Mikrosonden ohne MeRmoéglichkeit fiur Sauerstoff liegt
somit ein unterbestImmtes System vor. Wenn die Wertigkeit

des Metalles gegenuber dem Sauerstoff als fix betrachtet
werden kann, gelangt man durch Umrechnungen auf die Oxyde

zu klaren Verhaltnissen, wie z.B. bei MgO, A1203, SiO” und
Ca0. Fur Elemente, die mehrere Oxyde bilden kénnen, wie Ti,

V, Cr oder Fe ist man entweder auf vertretbare Annahmen be-
zuglich der Oxydationsstufe angewiesen oder auf weitere In-
formationen, z.B. durch mikroskopische Untersuchungen. Die
Methode, aus der Summenbilanz den Sauerstoffgehalt zu er-
rechnen, fuhrt bei komplexen Oxydsystemen meist nicht zum
Ziel. Einerseits ist die Summenbilanz wegen der Fehlerfort-
pflanzung oft mit einer zu groflen Unsicherheit behaftet, an-
dererseits weisen die verschiedenen Oxydationsstufen von Me-
tallen mittlerer und hoher Ordnungszahl nur geringe relative
Unterschiede im Gewichtsanteil des Metalles auf und dariber-
hinaus sind die meisten Schlackeneinschliusse inhomogen und
oft sogar mehrphasig. Liegt nun ein Vielstoffsystem vor, in
dem mehr als zwei Elemente bestimmt werden missen, entsteht
die Schwierigkeit, dalR die meisten Mikrosonden nur die simul-
tane Messung zweier Elemente erlauben. Es mull daher fur die
Messung von je zwei weiteren Elementen neuerlich auf die Eich-
standards gefahren und dort die jeweils erforderliche Ein-
stellung des Gerates vorgenommen werden. AnschlieBend wird
dann die entsprechende Probenstelle wieder unter den Elektro-
nenstrahl gebracht. Im praktischen Routinebetrieb ist bei et-
was groBeren Schlackeneinschliussen jedoch die Genauigkeit, mit
der ein MeRpunkt wieder eingestellt werden kann, kaum besser
als 2 yum. Das bedeutet aber, daR die anfallenden MelRwerte
nicht alle genau dem gleichen Punkt auf der Probenoberfléache
entsprechen. Dadurch besteht aber bei der Bestimmung der nicht
meRbaren leichten Elemente Uber die Summenbilanz eine zusatz-
liche Unsicherheit. Dies gilt insbesondere fir Sauerstoff.



Die raumliche Aufldsung der Mikrosonden fur quantitative
Analysen liegt in Abhangigkeit von den MelRbedingungen und
der Probe bei ca. 2-3 ~um und ist primdr durch die Elektro-
nenstreuung im Festkdrper begrenzt. Der Sondenstrahldurch-
messer betragt im allgemeinen etwa 1 ~um und kann bei mo-
dernen Geréaten auf wenige Zehntel yum reduziert werden.

Die aufgezeigten Probleme beziehen sich naturgemal auf re-
lativ hohe Genauigkeitsforderungen beziglich der Analysen-
ergebnisse. Bel der Analyse von Schlackeneinschlissen im
Stahl liegen jedoch die Genauigkeitsforderungen im Gegen-
satz zu gewissen Bereichen der Mineralogie nicht so hoch.
Meist geniugt eine halbquantitative oder grobquantitative
Analyse zur Charakterisierung des EinschluBtypes. Diese Vor-
gangsweise wird nicht nur von Erwdgungen des zeitlichen Auf-
wandes diktiert, sondern auch von der Uberlegung bestimmt,
daB dte genaue Punktanalyse In inhomogenen Einschlissen wenig
sinnvoll ist, wozu noch kommt, daB verschiedene Einschliisse
untereinander oft betrachtliche Unterschiede in ihrer durch-
schnittlichen Zusammensetzung aufweisen kdnnen. Beim Vorlie-
gen von mehrphasigen Einschlissen ist hingegen die ldentifi-
zierung der einzelnen Phasen von Interesse, da sich diese oft
in der Harte und in ihrer Warmverformbarkeit stark voneinan-
der unterscheiden, wie z.B. Tonerde im Vergleich zu Mn-Sili-
katen.

Bei der Analyse oxydischer Einschlusse tritt oft eine durch
Elektronenbeschull ausgeldste Kathodoluminipzenz auf, deren
Intensitat und Spektralverteilung von der Konzentration be-
stimmter Verunreinigungen abhangt. Die zumeist recht auffal-
ligen Leuchterscheinungen lassen oft schon Geringe Inhomoge-
nitaten deutlich erkennen und stellen somit eine wertvolle
zusatzliche Information d*r. uber die umfangreichen Méglich-
keiten der analytischen Anwendung der Kathodoluminiszenz be-
richten insbesondere Long und Agrell (8).
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Beispiele.:

Kugelschlacke in einem Einsatzstahl

Bild 1 zeigt die Mikroaufnahme einer optisch bereits als
zwelphasig erkennbaren Mikroschlacke zusammen mit Konzen-
trationsprofilen der Elemente Fe, Al, Ca, Mg und S entlang
der schwarz in das Mikrofoto eingezeichneten Linie. Aus
den Konzentrationsprofilen kann entnommen werden, dall der
glasige Teil des Einschlusses aus einenv (Ca,Mg)-Aluminat
besteht, das Btarke (Ca,Mg)-Entmischungen aufweist. Der
zentrale Teil des Einschlusses wird von einem (Ca,Mg)-Sul-
fidhautchen umgeben.

Heterogene Schlacke in einem Vergitungsstahl fur Turbinen-
schelben

Bild 2 zeigt Mikrofotos einer heterogenen Schlacke in nor-
malem und polarisiertem Licht sowie die zugehérigen Ront-
genrasterbilder der Elemente Ca, S, Al und Fe. Es tritt
Ca-Aluminat und Ca-Sulfid auf, wobei im Gegensatz zum Bei-
spiel 1 das Su"fid nicht als Hautchen sondern in kompakter
Ausbildungsform auftritt.

Schlacke in einem rostfreien Stahl

Bild 3 zeigt das Mikrofoto eines komplexen Schlackenein-
schlusses. Im EinschluB sinddeutlich drei verschiedene
Phasen an ihrem Grauton zu unterscheiden. Eine quantita-
tive Analyse der drei Phasen ergab folgendes: die hell-
graue Phase besteht aus Ti-Oxyd mit etwa 12 % A1203 nebst
geringen Anteilen an Ca, Cr und Mn. Bei der mittelgrauen
Phase handelt es sich um AI™O™ mit 6 * Cr2°j und rund 2 *
Ti-Oxyd. Die dunkelgraue Phase schliellich ist ein (Ca,
Al)-Silikat mit 41 » A1203, 21 % CaO, 35 % Si02 nebst Spu-
ren von Cr, Mn und Ti.



4) Schlacke in einem warmfesten, ferritischen Schweifl3gut
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Als letztes Beispiel mdge eine mehrphasige Schlacke in
einem SchweiBgut dienen. Die Mikroaufnahme eines geatz-
ten Schliffes zeigt Bild 4, wobei In der Schlacke drei
verschiedene Phasen unterschieden werden kénnen: eine
glasige mittelgraue Matrix, inediese eingebettet hell-
graue kristalline Teilchen sowievdunkle”extrem fein an-
geordnete dendritische Phase. Die glasige Matrix erweist
sich als ein Ca-Silikat mit rund 10 % Ti-Oxyd und 6 t MnO,
waéhrend die hellgrauen Kristalle uUberraschenderweise aus

40 » V20s neben 12 % CrO, 25 % MnO, 12 % TiO2 sowie
je maximal 10 % CaO und FeO bestehen. Die feinen, dendri-
tisch angeordneten Teilchen liegen In ihren Abmessungen
bereits unter dem raumlichen Aufldsungsvermdgen der Mikro-
sonde, sodal eine quantitative Analyse nicht mehr méglich
ist. Qualitativ 1aRBt sich gegenuber der Matrix ein wesent-
lich erhohter MnO-Gehalt feststellen, wahrend die Anteile
an Si02, Ca0 und Ti02 sicher niedriger als in der Matrix
liegen.

C.Benedicks u. H.L6fquist, Non-metallic incluslons in iron
Steel, 1930 London Chapman and Hall.
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Auf die Beeinflussung der Stahleigenschaften durch Schlak-
kenoinschliaae und auf die Moglichkeiten zur Ildontlfizie-
rund derselben wird hingewicaen.

Die quantitative Analyae von Mikroschlacken in aitu wurde
erst mit Hilfe der Elektronenatrahl-Mikroanalyao mdglich.
Hierbei bestehen jedoch eine Reihe von Problemen, die
Schwierigkeiten veruraachen koénnen. Dazu gehdren die sach-
gemdRe Schliffherstellung und in manchen fallen die Not-
wendigkeit des Bedampfens der Probe zur Vermeidung stodren-
der, statischer Aufladungen, das begrenzte ruumliche Auf-
I6sungsvermégen bei der Analyse als Folge dar Elektronen-
streuung im Festkdérper sowie bei Punktanalysen der Umstand,
daR der zu analysierende Punkt mehrmals unter den Elektro-
nenstrahl gebracht werden muB, wobei die in der Praxis mdg-
liche Genauigkeit der Einstellung kaum besser ais 2 “~um ist.

Bei Verwendung alterer Gerate besteht aullerdem das Problem,
daR die Elemente $ bis F nicht bestimmbar sind. Die fehlende
Mdglichkeit der Sauerstoff-Bestimmung wirkt sich z.B. im
Falle von Einschlissen aus komplexen Oxydsyetemen dann be-
sonders stdrend aus, wenn an der EinschluBbildung Elemente
beteiligt sind, die In verschiedenen Oxydatlonsstufen vor-
liegen kénnen.

Die Anforderungen an die Analysengenauigkeit sind jedoch
nicht sehr hoch, weil zur Charakterisierung des Einschluf3-
typs eine halbquant.itative Analyse im allgemeinen ausrei-
chend ist.

Die Auasagefihigkeit der Elektrononatrahlmikroanalyse bei
der Untersuchung von Mikroschlacken wird anhand von Schlak-
keneinschltlssen in verschiedenen Stahllegierungen und In
einem warmfesten, ferrltlschen Schwoilgut erlautert.



Bild i

Bild 2:

-Bild 4:

Kugelschlacke In einem Einsatzstahl mit 0,17 % C,
0,3 % Si, 1,1 % Mn, 1,0 % Cr. Mikrobild und Kon-
zentrationsprofile verschiedener Elemente.

Heterogene Schlacke in einem Vergitungsstahl m<t
0,35 % C, 0,3 « Si, 0,4 %Mn, 1,25 % Cr, 0,45 % Mo,
2 % Ni und 0,07 % V. Mikrobilderund RéntgenraBter-
bilder verschiedener Elemente.

Dreiphasiger SchlackeneinschluR In einem rostfreien
Stahl mit 0,08 % C, 0,7 % SI, 0,85 * Mn, 27,0 % Cr,
1,5 S Mo und 5,2 % Ni.

SchlackeneinschluB in einem warmfesten, ferrltischen

SchweiRgut aus einer kalkbasisch ummantelten Schweil3-
elektrode mit einem Kerndraht aus 0,07 % C, 0,4 t Si,
1,0 SMn, 0,4 % Cr, 1,0 % Mo und 0,55 V.
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Systematische Fehler bei Mikrohartemessungen

Dr. Josef Gahm

Es werden die verschiedenen Hartedefinitionen miteinander verglichen und es wird darauf
verwiesen, daB die "Héarte-Kennzahl" der "Comission on ore microscopy" eine gewisse Eigen-
stéandigkeit hat, so daR diese Zahl speziell bezeichnet werden muB.

Bei der Diskussion der systematischen Fehler ergeben sich gewisse Forderungen an die Wellen-
lange, Objektiv- und Beleuchtungsapertur, das Lastgebesystem und die Definition der
Diagonale. Der EinfluR der Belasiungsgeschwindigkeit, Verweilzeit, Erschiitterungen, Schliff-
justierung, des Anisotropieverhaltens und von optischen Einstellkriterien wird untersucht. Zur
Erreichung reproduzierbarer Relativwerte sollten diese GroRen ebenfalls gewissen erarbeiteten
Vorschriften genigen.

1. Definition der Harte.

Fur die Harte wurden u.a. in zeitlicher Reihenfolge etwa nachfolgende Definitionen
gegeben:

Il. Hertz Harte ist der Widerstand eines Materials gegen bruchlose Verformung.

12 Meyer: "Statische Héartezahl" = Last pro Kontaktflacheneinheit.
Hm *P/A |ko/mm21

Die Definition 11) wird zuséatzlich vorausgesetzt.

13. Eine genauere Analyse der Harte kann nur unter Einbeziehung des zeitlichen Ablaufes des
Verformungsvorganges durchgefiihrt werden, so dall etwa Wigge in Anlehnung an die
Meyer'sche Formulierung definiert:

“"Dynamische Hartezahl" H (t) = P (t) / A (t)

Die Deformation muf dabei additiv in einen elastischen und inelastischen Anteil aufge-
spalten werden. Allgemein missen die Deformationsanteile nach ihrem zeitlichen Ver-
halten gegliedert werden:
elastisch — zeitunabhéangig {reinelastisch)

zeitabhéngig (anelastisch, viskoseelastisch)

inelastisch - zeitunabhéangig (plastisch)
zeitabhéngig (Kriechen, Viskositat).

14. Definition der "Comission on ore Microscopy"
Die Mikroharteeindriicke sollen bei einer Belastung von 100 Pond und einer Verweilzeit

von 15 Sekunden erzeugt werden.
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Bei der Bestimmung der Mikroharte wird allgemein die Definition nach Meyer der
Messung zugrunde gelegt; hierbei werden mehr oder weniger die zeitabhéngigen Vorgange
vernachléssigt.
Die Definition der "Comission on ore Microscopy" bertcksichtigt zusatzlich nicht die
wesentliche Forderung von Hertz, bei der eine bruchlose Verformung vorausgesetzt wird.
Da ein GroRteil der Minerale zu den spréden Materialien gezahlt werden muR, werden bei
der Last von ICK} Pond Spalteffekte und Brucherscheinungen ausgefost. Die gemessenen
Hartewerte" sind begrifflich und im Ergebnis deutlich verschieden zu den ublichen
Mikrohartewerten. Es muf damit klar herausgestellt werden, dafl die MeBwerte der
Comission on ore microscopy" nicht an die Gbliche Hartedefinition anschlieBen und u.U.
mit diesen Werten nicht vergleichbar sind. .Aus sachlichen Griinden mufR deshalb unbe-
dingt gefordert werden, daB diese "Hartewerte" eindeutig gegenuber den ublicherweise
gemessenen HartegréRen durch eine spezielle Kennzeichnung unterschieden werden.

Fehler und deren Definition:

Es sollen hier nur die wichtigsten systematischen Fehler analysiert werden. Bei guten
Kontrastierungsverhaltnissen kénnen im Mikroskop Einstellgenauigkeiten mit Standard-
abweichungen von ca. + 1 bis 2/10nm erreicht werden. Die absolute MePgeriauigkeit
durfte, wegen der vorgegebenen systematischen Fehler, nur selten diese Genauigkeit
approximieren.

Personenbedingt» Fehler

Auge - Augenfehler: Damit die hier anstehenden Fehlereinflisse gemindert werden, sollte
im Bereich des Maximums der Empfindlichkeit des Au&es, d.h. mit der Wellenlange
A =546 nm gemessen werden.

Adaption: im Mikroskop wird das Objekt in die Brennebene des Okulars abgebildet. Bei
richtiger Einstellung kann das Zwischenbild deshalb mit adaptionsfreiem Auge beobachtet
werden. Nach Mdéglichkeit sollten die Objekte bei guter Kontrastierung und starker Uber-
vefgréRerung betrachtet werden. Wenn madglich sollten nur Diagonalen gréRer 6*im ver-
messen werden.

Woulst-Bildung beim Harteeindruck:

Durch die plastische Deformation wird die verdrangte Materie im Bereich des Harteein-
druckes im "Wulst" gespeichert. Ohne optische Einstellkriterien kann die Eindrucks-
diagonale nur mit einer relativ groBen Streubreite eingemessen werden. Fir die Kontra-
stierung und als Etnstellkriterium bietet sich das Differentialinterferenz-Vertahren an. Mit
den Differentialinterferenzen kénnen bei optimalen Aperturen Kontraste + 1 erzeugt
werden. Zusétzlich kann entsprechend der differentiellen Anderung des Héhenprofils
nach der Ortskoordinate 5 h/S x ein wirksames EinsteNkriterium fiir den Héarteein-
druck gewonnen werden. Es kann dsmit eine hohe optische Auflosung mit einer guten,
reproduzierbaren Einstellgenauigkeit koordiniert werden.

GerStsbedingta Fehler:

Diamant: Die Schleif- und Justierfehler missen bei der Fertigung und Justierung des
Diamanten den Toleranzen entsprechen.



222. Lastsystem: Da der Lastfehler direkt proportional dem Hartefehler ist, sollte das Lastauf-
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ebringen etwa mit einer Genauigkeit von 1/2 bis 1% vom Lastbereich erfolgen. Dadurch
sind etwa folgende Zuordnungen gegeben:

Lastbereich 5 kp Fehler: +25 pond
500 pond * 2,5 pond

50 pcnd + 0,25 pond

5 pond + 0,025 pond

Aus diesen Daten leitet sich u.a. die Forderung nach einem speziellen Gerat fir den
Mikrohéartebereich ab und wird ein Gerdt mit untergliederten, umschaltbaren MeRbe-
reichen gerechtfertigt.

Beschleunigungskrafte: Die Beschleunigung des Lastgebesystems muB klein gehalten
werden, damit Tragheitskrafte nur untergeordnet wirksam werden. Durch weitgehende
Variation der Belastungsgeschwindigkeiten bei konstant gehaltener Last, kann dieser Ein-
fluR kontrolliert werden. Bei den vorgegebenen kleinen Belastungsgeschwindigkeiten und
tragen Massen bei Mikrohéarteprifern kann dieser EinfluB gewdhnlich vernachléssigt
werden. Nach der Theorie und Praxis ist die plastische Verformung bei Kristallen weit-
gehend unabhéngig von dem zeitlichen Ablauf der Verformung.

Erschutterungen: Jeder Lastgeber ist beim Aufbringen der Lasten auf das Objekt labil
gelagert. Mit steigender Empfindlichkeit muB zudem der Lastgeber mehr und mehr ent-
koppelt werden. Es mussen deshalb bei einem Mikrohéarteprufer alt die Flegeln der
Schwingungsentkopplung angewendet werden, die bei Prazisionswaagen selbstverstandlich
sind. Auf einfache Weise kann der gesamte Mikrohéartepriufer tber spezielle Gummipuffer
gewisser Gesta! t und Shorehéarte weitgehend vor Erschiitterungen geschitzt werden.

Verweilzeit: Sobald der Harteeindruck wesentlich durch die zeitabhéngige Verformung
mitgestaltet wird, mufl unbedingt eine konstante Verweilzeit eingeplant werden, damit
reproduzierbare Werte eingemessen werden. Diese Forderung ersteht zuséatzlich'bei
Geréaten, die nicht gentigend gegen Erschiitterungen geschitzt sind.

Definition der Diagonale: Wegen der Massenanisotropie der Kristalle variiert die Form des
Harteeindruckes mit der Flachensymmetrie der zu vermessenden Kristallflache. Die
Symmetrie des Eindruckes wird geformt durch das Zusammenwirken von Diamant- und
Flachensymmetrie. Gewohnlich wird die vierzédhlige Symmetrie der Diamantpyramide
durch den Verformungsvorgang auf eine vollkommene Asymmetrie erniedrigt. Dabei
unterscheiden sich die beiden Diagonalen systematisch in der Lange. Es muf deshalb
festgelegt werden, was unter dem Begriff "Diagonale" zu verstehen ist. Es ist nicht gleich-
glltig, ob nur eine Diagonale eingemessen wird, ob beide Diagonalen hintereinander ver-
messen werden und anschlieRend das arithmetische Mittel errechnet wird, oder ob beide
Diagonalen wahrend des MeBvorganges direkt optisch gemittelt werden.

Schlifforientierung: Damit nur die der Flachennormalen zugeordneten Verformungen aus-
gelost werden, muR eine einfache und wirksame Kontrolle der Schliffjustierung vorge-
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geben sin. Auf diese Weise kann das der Flache und dem Azimuth zugeordnete Aniso-
tropieverhalten eindeutig gegentiber Fehlmessungen differenziert werden. Eine diesbeziig-
liehe Justierung kann bequem im telezentrischen Strahlengang, d.h. in Autokollimation,
des Mikroskopes durchgefihrt werden.

Eichung der Messanordnung Das gesamte optische System mufR Uber ein Mikrometer
geeicht und eventuell Uber einen ausziehbaren Tubus adgeylsehen werden.

Optische GesetzméaBigkeiten: Das Auflésungsvermdgen eines optischen Systems wird
durch die Wellenlange, Objektiv- und Beleuchtungsapertur festgelegt. Damit vergleichbare
MeRergebnisse erreicht werden, missen diese GroRen konstant gehaiten werden Da man
maoglichst genau messen und haufig kleine Teilchen erfassen will, mufl eine maéglichst
hohe Objektivapertur eingeplant werden, immersionssysteme sind schwer zu handhaben
und kénnen u.U. den Verfor mungsvorgang beeinfluBen, so dal eine hohe Trockenapertur
gefordert werden muB.

Aquivalente Bedingungen entstehen dadurch, daR an der Negativform der "Bipyramiden-
flachen" des Eindruckes das Licht schrdg zur Mikroskopachse reflektiert wird und damit
die Wande des Eindruckes unter einer "Seitlichen hellfeldbeleuchtung” betrachtet
werden. Je nach der vorgegebenen Objektiv- und Beleuchtungsapertur variiert die
Kontrastschwelle an der Eindrucksberandung, so daf u.U. auf Grund der Kontrasteffekte
verschieden groRe Diagonalen eingemessen werden.

Auf diese Apertureinflisse sprechen besonders die spitzwinklig auslaufenden Knoopein-
dricke an. Je nach der vorgegebenen Konkav- oder Konvexform der Vickersecke
schwankt auch die Lénge der Vickersdiagonale entscheidend mit den Aperturwerten.

Bei konstant vorgegebener Wellenlange und einer zugeordneten konstanten Beleuchtungs-
apertur kénnen bei verschiedenen Objektivaperturen die Diagonalenldngen etwa zwischen
1/2 und einigen Mikrometern schwanken. Die gleichen GréRenordnungen der L&ngen-
differenzen werden bei konstanter Objektiv- und Beleuchtungsapertur, aber variabler
Wellenldnge bzw. bei konstanter Objektivapertur und Wellenlange, aber variabler Beleuch-
tungsapertur erhalten.

Bei eindeutig vorgegebenen gleichen optischen Arbeitsbedingungen kann eine Strecke von
verschiedenen Beobachtern etwa mit einer Differenz von 1 bis 2/1UMm angesprochen
werden.

Objektbedingte Fehler:

Anisotropieverhalten: Das Anisotropieverhalten der Mikroharte wird gewdhnlich bei den
Oetrachtungen vernachlassigt. Vergleicht man die MeRwerte der verschiedensten Autoren,
die unter Wiederholbedingungen gewonnen wurden, so kann man gewdhnlich neben
einigen AusreiBern, eine Streubreite der MeBwerte von 5 bis 40 % beobachten. Abwei-
chungen von 10 % sind normal und solche von 20 % haufig anzutreffen. Bei Mischkristal-
len ist diese Streubreite erwartungsgemal haufig wesentlich aufgeweitet.

Eine genaue Analyse des Anisotropieverhaltens an Einkristallen an wohldefinierten
Flachen bestéatigt diese Ergebnisse und liefert bei extremen Fallen Schwankungsbreiten
bis zu 200 %.



232.

233.

31.

32.

33.

34.

35.

Oberflachenschichten: Die Harten von Bearbeitungsschichten kénnen die Hartewerte der
Unterlage mehr oder weniger verfélschen. Bei der hier vorgegebenen relativ hohen Last
und den ublicherweise anstehenden spréden Materialien kann die Verfalschung durch die
Bearbeitungsschicht meistens vernachlassigt werden.

Kristalldimensionen: Die EinfluBsphéare des jeweiligen Eindruckes kann bis zu zehn
Diagonalenléangen Uberstreichen. Aus diesem Grunde sollte man fir die Messung méglichst
groBe Kristalle auswéhlen, die gewahrleisten, daR der Verformungsvorgang ungestort
ablauft.

Folgerungen:

Aus diesen Erdrterungen und MefRergebnissen sollten etwa nachfolgende Konsequenzen
von der "Comission on ore microscopy" gezogen werden:

Die Hartezahl muR eindeutig durch einen speziellen Namen - bzw. durch spezielle Buch-
staben bezeichnet werden, damit keine Verwechslung mit den iblichen "Hartewerten"
auftreten kann.

Die geratebedingten Fehler kénnen vom Hersteller weitgehend beherrscht werden. Damit
das Aufbringen der Last von 100 pond mit der erforderlichen Genauigkeit erfolgen kann,
mussen die MeRwerte Uber Mikrohartepriufer gewonnen werden, d.h. Gerédte . die etwa
den Bereich 0 < P < 200 pond erfassen.

Die Einmessung von Absolutwerten der Hérte ist praktisch unméglich. Damit vergleich-
bare Relativwerte registriert werden, mussen die Objektiv- und Beleuchtungsapertur sowie
die Wellenlange vorgeseftrieben werden. Sinnvolle Werte sind: Objektivapertur 0,9
Beleuchtungsapertur 0,4; Wellenlange X =546 nm.

Es muR eindeutig festgelegt werden, was unter dem Begriff "Diagonale" zu verstehen ist.
Besonders geeignet wére die direkte optische Mittelung beider Diagonalen.

Obwohl die Anisotropiewerte der Mikrohérte relativ hoch liegen, wird man diese GréfRen
nicht systematisch erfassen kénnen. Man' mufl diese Streubereiche als systematische
Fehler hinnehmen und kann sie als Grenzwerte fir die MeRgenauigkeit ansetzen.
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Die Bestimmung Optischer Konstanten durch Kikroreflexionsraessungen

mit Hilfe des Icterferer.zschichten-Verfahrens

von Hans—Eugen Buhler

in Duisburg-Hamborn

(Mitteilung aus der Forschung
der August Thyssen-Hutte AG)



Bas optische Verhalten eines Werkstoffes gegeniber einer ein-—
fallenden Lichtwelle wird durch dessen optische Konstanten,
die Brechzahl n und den Absorptionskoeffizienten k charakte-
risiert.

Zur Bestimmung von n und k wurden bisher verschiedene Verfah-
ren angewendet” Ziel der folgenden Arbeit soll es sein,
die Moglichkeiten des Xnterferensschichten—Verfahrens nach
Pepperhoffg) zur Bestimmung der optischen Konstanten zu be-

schreiben.

Grundlagen und Versuchniurchfiihrung

Beim Bestrahlen einer Probe, die mit einer interferenzfahigen
Schicht bedampft wurde, mit weillem Licht wird dieses teilwei-
se an der Grenzflache Luft/Schicht, zum anderen an der Grenz-

flache Schicht/Metall reflektiert.
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Bild 1 zeigt, daB sich 1ia reflektierten LichtbindRl B die
von der oberen Grenzflache Schicht/Ketail gespiegelten An-
teile des einfallenden Lichtes E Uberlagern. Aus dem poly-
chromatischen Lichtbundel E wird dabei ein V/cller.léngcnbereich
durch Interferenz besonders geschwacht, wobei maximale Aus—
16schung bei der Wellenlange A min auftritt. Bei ) mih be-
steht zwischen den sich Uberlagernden V/eller.zugen e*n Gang—
unterschied von X oder 180 grd. Die Wellenlange maximaler
Interferenz IaBtz\sich unter der Voraussetzung der Verwendung
absorptionsfreier Schichtwerkstoffe durch Gleichung (I) rech-
nerisch erfassen:

Amin = s (< Fid ) (€))

Danach wird die spektrale Lage der Ausldschung einer Phase
bestimmt durch die Brechzahl ng der Schicht, die Sicke s der
aufgedampften Schicht sowie durch die GrélRe des Phasensprun—
ges d ., den das Licht an der Grenzflache Schicht/Metall er—
fahrt.

Die GroRe von cf ist nach Gleichung (2) abhéngig von den

optischen Konstanten nP und kP der zu untersuchenden Phasen:

, -2n_<k

tanJ - * r. (@)

wm_ + K ;—-n

p p S

Wird die spektrale Lage der Interferenzwellenléangen A
weitgehend von der GrofRe des Phasensprunges bestimmt, so muf
zur vollsténdigen Ausldschung durch Interferenz zusétzlich
die Amplitudenbedingiing erfullt sein. Die Brechzahl der
Schicht, die theoretisch zur Ausldschung des Lichtes einer
Wellenlange fihrt, ist durch Gleichung (J) gegeben:

k 2
2— [©)



Wahrend fur Objekte mit geringeren Heflexionsvermdgen die

Amplitudenbedingung mit den in Bild 2 aufgefuhrten Schicht-

Bild 2
Werkstoffen voll befriedigt werden kann, erfordert die vollige
Ausldschung bei hohpr reflektierenden Oberfléachen sehr hohe
Brechzahlen. So werden im Falle der Ubergangsmetalle und deren
Legierungen haufig Brechzahlen von etwa » und fir Edelmetalle
oder Aluminium sogar noch hdhere Brechzahlen bendtigt. Diese
Forderung kann aber mit den zur Verfugung stehenden Schicht-

cubstanzen (Bild 2) nicht erfullt werden.

Die Betrachtung der Optik nichtabsorbierender Aufdampfschich-
ten zeigt, daR aus der Kenntnis des Reflexionsvermégens

bei der Wellenldange A m”n und dem Reflexionsvermégen R tu un—
bedampften Zustand eine geschlossene mathematische Darstellung
der optischen Eigenschaften n” und k™ eines Objektes moglich

ist.



Falt mair®zur Bestimmung von r, und kP notwendigen Rechcnope—

rationen zusammen, so zeigt 3ild 3» daB sich der Gesamtrechon-—

«ftaMftMM dar ZnS-Sci
«[ +OrtChttM 4»r Cuft* |

mmttf» Zuj Mod 1o
% mf Itw I»M*n»tiir mtgun *> 1i *WS?2J

EVASEE> J 1

s

Richiurlach* Bt*rimmung (Hs gptfscftM Konstmnttn
Brteniaht n, und AbworpUcnakowtfigianikp
% Bijp 3
gang in Ubersichtlicher Weise in mehrere Einzelschritte zer-
legen 1aRt, die zur schnellen Datenverarbeitung in der vorlie-
genden Form in eine elektronische Tischrechenmaschine eingege—
ben wurden®\ Bild 3 zeigt ferner, daR zur Ermittlung der Zwi-—
schengrolen $ 7 n”~ und nur die gemessenen Werte von
R, I,.. sowie die Brechzahlen n_ und n n =1) bekannt
w Wy s T (¢ Eﬂft )

sein missen.

Zur Bestimmung der GroBen R und missen eine Reihe von

versuchstechnischen Voraussetzungen erfiullt sein*

Die zu untersuchenden ungedtzten, polierten Anschliffe werden
in einem Vakuum bedampft, das besser als 10 ™ Torr sein sollte

Von den interferenzfahigen Schichten wird gefordert, dal sie
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Spekt rclbcrcich
absorptionsfrei sind und im sichtbar*n”"keine oder nur sehr

geringe Dispersion aufweisen. Von den in Bild 2 aufRBefihrten
Schichtwerkstoffen werden diese Bedinfunfen am besten von
Zinksulfid erfullt, da« bei Absorptionsfreiheit folgende

Brechaahlen aufweist™*“*/:

Am OB O o QD

nzZnS 24019 2,M208 2,3640 2,3330

Die Schichten lassen sich in reproduzierbarer Dicke bei Ver-
wendung optischer SchichtdickcnmefRsyatenc aufdampfen, jedoch
t\at die Erfahrung gezeigt, daR die visuelle Einstellung einer
gewiunschten Schichtdicko bei sorgfaltiger Bedampfung mit einer
Senauigkeit von + 5 t» erfolgen kannlz)

Die Bedampfung sollte so erfolgen, daR infolge der schéarfer
ausgepragten Interferenzbanden die 3eschichtung in der 1. Ord-
nung erfolgt.

Die Schiihthaltbarkeit lakt sich durch Messen der Proben in
einem klimatisierten Kaum ( 21 — 22° C Saumtemperatur,

£ 30 5 relative Feuchte) entsprechend verbessern. Langzeit-—
messungen an mit ZnS bedampften Eisenanschliffen zeigten

Konstanz der MeRwerte bis zu einer Dauer von etwa 30 Minuten™"

Bei der Betrachtung der bei der Messung moglichen Fehler sollte
unterschieden werden Zwischen der gerédtemaRig bedingten und der
vom Oberflachenzustand der Proben abhéngigen Reproduzierbarkeit.
Beide EinfluRgroBen wurden in einer Seihe von Arbeiten unter-
sucht. So wird von S. Demirsoyl4), H. Piller und K.v. GehlenlA)

6)

sowie von H. Mitscheund H. Scheidl als Fehler bei der Xikro-

reflexionsmessung von der Gerédteseite etwa 1 % (relativ) ge-
nan-nt. Den EinfluR des Polierverfahrens beschreibt H. Knospl7).
Polierkratzer sowie durch Oberflachenverformung®hervorgerufene
Deck— und Adsorptionsschichten gehen als Fehler in die Bestim-

mung der Konstanten ein.
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Die Ergebnisse von H. Knosp konnten durch eigene Versuche be-

statigt werden.
So zeigt Bild k den Einflul der SchliffVorbehandlung — Politur

mit Tonerde, Diamant oder auf elektrochemischem V/ege —

- HEBUONV

LI *
SO
59 y - EinfluR der
gﬁ& Oberflachen-
Nv 11 & L]
Y Vorbereitung
[ cvi 7l s
auf das
Reflexions -
1 55
vermogen
S « -
/7 foro- von a -Fe
SJ
und F*jC
5 fommen Ottfarf
Sr .- poltert mit
( <?indc*ol(tru(T9
*Wsx>szos*oseosneaos2) 6i0
&tllonla»o» in nm
Bild k
auf das Reflexionsvermdgen von —Eisen und Fe"G. Die Darstel-

lung zeigt, daR die besten Ergebnisse durch elektrolytisches
Polieren gewonnen werden, wahrend die mit einer mechanischen
Vorbehandlung der Proben verbundener, Verfahren niedrige Re—

Flexionswerte liefern.

Die Beziehungen zwischen dem Reflexionsvermégen im Interferenz—
miniraum und den optischen Konstanten sind in Bild 5 fir
eine ZnS-Interferenzschicht im griunen Spektralboreich darge—
stellt (gestrichelte Kreisbogen).



Reflexionsvermdgen im

Bild 3

Durch gleichzeitiges Eintragen der Kreise fur das Reflexions-
vermogen an Luft 1&3t sich die Verstarkung von Amplitudenun—
terschieden unmittelbar ableseng) -

W. Pepperhofxg) hat versucht, den beil der Bestimmung der opti-
schen Konstanten moglichen Fehler abzuschatzen. Hierzu sei auf
Bild 6 verwiesen.
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Fur eine Pro“aer.oberflache it den Konstanten n = 2,3 und
kp = 3,3 ergibt sich aus den Schnittpunkten der Krdisbo™en
fur + 0,003 (ausgezogene Linien) und 3~ * 0,005 (Ge-
strichelte Linier.) ein Fehler fur

“p = 2-3 i 30 A <lta)
und flr

kP = 3,3 + 10% (€9
Dieser Fehlerbereich ist in Bild 6 durch die einfach schraf—
fierte Flache gekennzeichnet. Der Vergleich mit den Interfé—
renzschichten—Verfahren liefert unter Zugrundelegung von
BHin + 0,002 und sLuft £ 0,005 den durch die doppelt schraf-
fierte Flache ausgedrUckten Fehler von

np = 2,3 + 10 % (©
und

k? = 3.3 + "% “d)

Diese Verbesserung der Genauigkeit kann durch die Moglichkeit
noch verstarkt werden, Phasenwinkelunterschiede in der Grof3en-
ordnung von + 1° zwischen zwei Phasen genau zu bestimmen. Da-
durch verringert sich der Fehler bei der Bestimmung optischer
Konstanten auf

=]
©
1
N
I+
N
(&3]
th

(@)

und

« 3,3 + <2 % (C2))



Fur niedrig reflektierende und schwach absorbierende Objekte
(z- B. oxidische Phasen) scheint der durch das Interferenz—
schichten—Verfahren bedingte Fehler nach Bild 5 groRer zu wer-
den, da durch geringe Verénderungen .des Reflexionsvermogens im
unbedampften Zustand und im Interferenzminimum groRere Fehler
bei der graphischen Bestimmung des Absorptionskoeffizienten k»
auftreten konnen.

Kan wird die Verwendung des Interferenzschichten-Verfahrens in-
folgedessen bei der Untersuchung solcher Objekte auf Schicht—
Werkstoffe einstellen missen, die der Erfullung der Amdituden-
bedingung in Gleichung (3) naher kommen als Zinksulfid.

Dies bedeutet, daR anstelle der Kreisbogen fir ~jin 2nS
graphische Auswertung fur solche Schichtwerkstoffe durchgefuhrt
werden mute, deren Brechzahlen zwischen 1,5 und 2,0 liegen.

Versuchsernebnisse

Wie Bild 7 iIn Spalte 8 zeigt, werden zur Erfullung der Amplitu—
aenbedingung fur die verschiedenen Phasen je nach GrofRe der opti-
schen Konstanten r.P und kP (Soalten 5 und 6) unterschiedliche

Phase ChemZuss R Al>sn ns  yrpf Merkstoff
tli 2l .~ 7%t M 5] Kt w| 19 <
et-ft IV.C.O5%M> 0578 0055 500 Zn5t,InTe

6591 0054 S 550
T rffl—
‘XCrtiiSIW w_- BB 30T AV A I5
06% QB 4B 550
QA 0075 l« - 570 mlps
t-f* 87\5 -W 10 Xr min  ZnSeA» X
0679 *ro » 550 ul70
0£22 jfs9
*XCrNi 5/ A w_- W .
625 <2090 35 550 « ifi0
R <65 » 575 n 30
(i-0,8) 16 - SSr nZ0
0/6 - uu ﬁ

F. Al -4« -U» Zn Sr

oM - v =235 -

t* A2 oies Q4 3B R ms

5 - * 30
<2 ooii M 3¢ 515 -0l POR2.LaF3
Q09 -Vo GO 5J0/575 - tfS
0182 -3)0 QA5 5J5 -
%; —.}‘3/:203 005 »5 = BS
AjQ| mo ET° AW 5*5/5% - % UFj.PbFj
QB 0098 m225 <0 555/550 - 166
«19 0J55 -2*0 050 590 - O
0,005 ? 07’ 540 JB
B »
. . £ JI22..
Ktlimmdiftmt : -22C 30 503 - (W
t 147 5/5 -
V<22, & 5« -150
Bihtv Tabelle zur quantitativen Metallographie mit
jtekmi au/gedampften Interferenzscmchten
Thitmtnn (EinscNchtsrstem)

Bild 7
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Brechzahlen benotigt. Diese Aufstellung soll als Beispiel fir
die Konstantenbestimmung einer Vielzahl bisher untersuchter
Phasen dienen”™®". Sie 143t erkennen, daR die Erfillung der Ampli-
tudenbedingung fir .die im Hahmen dieser Arbeit besonders inte-
ressierenden nichtnetallischen Phasen, z. B. ot— Fe"O", FerOM
oder Xalziumdiferrit 3rechzahlen zwischen 1,5 und 1,85 erfordert
Ein Vergleich mit Bild 3 lehrt, dal hierzu als Schichtwerkstoffe
mit gutem Erfolg die niedrig brechenden Fluoride der Seltenen
Rrdmetalle oder des Bleis herangezogen werden konnen. Die Oxide
61 -Fe£0j und ~e-0" in Bild 7 wurden in der Reihenfolge mit ZnS,
ZnSe, ZnTe, Tr‘Fhund ?bF_2 beschichtet. Die in Spalte Iki des 3ii—
des 7 gemessenen tferte fur 8,.”~ zeigen z. B. fur Fe”O" weitge-
hende Erfullung der Am"plitudenbedingung im griingelben Spektral-
bereich bei Verwendung von PbFO als Schichtwerkstoff (ns—<i,75)-
Bild 7 l1akt ferner erkennen, dal3 fur metallische Phasen zur Er-
fullung der Amplitudenbedingung hdhere Brechzahlen bendtigt wer-
den, fir die eine Reihe von Schichtwerkstoffen zur Verfugung *
stehen. Die Konstanten fir die metallischer. Objekte dej Bildes ?
wurden nach Bedampfen mit ZnS (oi— undC Fe) bzw. fttse Q:eQAI,S,
FeAl, und Fe™AICN] bestimmt. In Spalte (@) schlieBlich ist der
Schichtwerkstoff angegeben, dessen 3rechzahl der Erfullung der
Amplitudenbedingung am nachsten kommt.

Unter der nicht ganz zulassigen Vereinfachung fast gleichbleiben-
der optischer Konstanten fir Fe”O™ und Fe~” in sichtbaren Spek-
tralbereich wurden die Werte fiur HMin in 3ild 8 zusammengeRtellt.
Sie zeigen, in Ubereinstimmung mit ce.i Angaben in Bild 7, daR
durch Verwendung verschiedener Schichtwerkstoffe, derer. Absorp-
tion gering ist, die Brechzahl zur Erfullung der Amplitudenbe-
dingung = 0) fur oC —Fe™0j und Fe™O™ mit guter Genauigkeit
auch graphisch qualitativ extrapoliert werden kann.



Bild. 6

Optisch© Konstanten mit Hilfe des Intorfercnzschichten—Verfah—
rens wurden bisher von W. Pepperhoftg), H.—E. Bihler und Y&
arbeitern™”" sowie von H. Knospe” bestimmt.

Der Schwerpunkt der Untersuchungen laf dabei auf der Bestimmung
der Konstanten metallischer Sv&ceme. Beispiele hierfir zeigen
die Bilder 9 und in denen Ergebnisse an den
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Optische Konstanten der o0- und ~ -Phase von Eisenlegierungen
(nach W. Pepperhoff)

Bild .10

drei allotropen Modifikationen des Sisens, dem kubisch raum—
zentrierten oo — Fe, dem flachenzentrierten — Fe sowie den
hexagonalen £ — Fe mitgeteilt werden.

H. Knogp™*™* hat iIn umfnngreichen Untersuchungen das optische
Verhalten der Hartstoffsysteme ZrC — ZrN und TiN — TiC be-
schrieben.

Ferner wurden in mehreren Arbeiten”” “die optischen Eigen-
schaften von Phasen der binaren und ternaren Systeme Eise"h-
Aluminium, Eisen-Aluminium—Kohlenstoff, Eisen—Mangan, Eisen-
Nickel, Eisen—Sauerstoff und Eisen—Kalzium-Sauerstoff unter-
sucht.

Die Bestimmung der optischen Konstanten n™ und kp verschiede-
ner Phasen wird von uns mit dem Siel der praktischen Nutzung
des Interferenzschichten—"Verfahrens durchgefihrt.
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Nach Gleichung (3) und Bild 7 besteht die Ko»lich>eit, die

zur Erfullung der Argpli tudenbedin™ung notwendige Brechzahl n,
zu errechnen* Hieraus JJit sich in der praktischen Handhabung
der S"chichtwerksto*™* nuswadhlen, der zur weitgehenden Ausléschung
einer Phase durch Interferenz fihrt und somit ihre Hell-Dunkel-
Kon“rastierung in der Schwarz-WeifR—Wiedergabe verbessert.

Dies sei anhand zweier Beispiele an Phasen der Systeme Eisen-
Sauerstoff und Eisen—Sauerstoff-Kalziura-Silizium erléautert,

Bild IX zeigt den EinfluR der Schichtbrechzahl auf den Heilig—
keitskontrast zwischen uxi Fe70™. Gewahlt wurden drei

Znt»bmdampft

Pt}

Biihiw EinfluB atf ScHchibnctizaH r*undti* BtobacHungswtHtn-

Jresni lang* m fihn | k M fimtaitontrast zwisetvn undF *~
Bil d 11
Schichtwerkstoffe — Zn?c, Pb?™ ur* — von denen die Brech-

zahlen der beiden letztgenannten der Erfiullung der Amplituden—
bedingung der beiden Oxide nahekommer.«Entsprechend sind die
Hell-Dunkel—Kontraste in der fotografischen V/idergabe wesent—



53

lieh starker als sei Vrrwendung von SnTo. Die Proben wurden
in der 1. Ordnung bedampft, die VergroRerung io Original—
bild betrug 500 : 1.

Bild 12 wurde eine Gefuguttolle einer sauren Sinter-

ZnSa-Btdampfung (IOrdnanal, WSOO: |

SSOnm

EinfluB darS”~obachtvnoswatienlange auf
HEBUhur den Heiljgkaitsfmntrttarzwischen «raefc*-
Idenan Phasen . einer Sinterprobe uJ

Bild 12

probe bedampft, in der nebjn Magnetit und Hamatit (in der
linken Bildhalfte) eine silikatreiche Glasphase und Kalzium-
diferrit nebeneinander vorliegen. Dabei erscheint in der bei
490 na betrachteten Probe Kalziumdiferrit in der Bildmitte

in einem dunkleren Grauton gegenuber der Glasphase.

Die beiden Bilder 11 und 12 zeigen somit, daB die Kenntnis

der optischen Konstanten neben der Moglichkeit der ldentifi-
zierung von Phasen auch deren kontrastreiche Wiedergabe erlaubt.
Das gilt nicht nur fur die fotografische Technik, vielmehr
folgt aus Gleichung (2), daR durch die Anderung der Schicht-
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brechzahl ng auch die Grofle des Phasenwinkeis d r variiert
werden kann. Die damit verbundene Verschiebung der Wellen-
langen maximaler Interferenz kann iIn gleicher Weise zur
Identifizierung von Geflgebestandteilen beitragen.

Als Beispiel seien ebenfalls die beiden Oxide —F0.. und
Fe™O™ betrachtet. In 3ild 13 ist der spektrale -Abstand, des
Interferenzraininuns beider Phasen in Abhéngigkeit von der

Jsektl
Buhttr
ZnTt

1
2hs Zns# . Einflul dtr
11 ,/c Schicht-
brechzahl tut
/ den gemes-
. Pbfj senen spek-
& n tralen Abstand
~ 30 »1 dtrInterlerere:-
minima
r zwischen
E FtjOfiiFe

20 5

Br*chzahtns * r Schicht

Bild 13

Schichtbrechzahl aufgetragen. Man erkennt, dal mit steigender
Brechzahl der Abstand A A min groRer wird. Wird beispielsweise
ein Schliff, in dem beide Phasen nebeneinander vorliegen so be-
dampft, dall bei ZnTe-Bcschichtung das Interferenzminimum fur
ot— Fe20? im grunen Spektralbereich liegt, so wird der Magnetit
eine blaue Interferenzfnrbe aufweisen. Weniger deutliche Farb-
differenaierungen werden dagegen z. 3. mit Th ?j oder PbF* er-
reicht, zwei Schichtwerkstoffe, die fir da3 beschriebene System
jedoch hohj Hell-Dunkel—Kontraste erbringen.



460nm 500nm 640nm
PbF2 -bedampft
ns-r.?
460nm 540nm 640nm
Thi\bedampft
ns-1,52

JBuhklelf EinfluR der Schichtbrechzahl ns und der Beobachtungswellen-
acke|

Thiemann lange auf den Helligkeitskontrast zwischen und FejoO”
Bil.d 11
ZnSe-Bedampfung (I Ordnung), V-500 7
490nm 530nm 550 nm
590nm 650nm

EinfluR der Beobachtungswellenlange auf
den Helligkeitskontrast zwischen verschie-
denen Phasen einer Sinterprobe

Bild 12
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Da& nicht nur die unterschiedlichsten Phasen mit Hilfe des
Tnterferenzschichten—Verfahrens differenziert werden kooiver»
sondern auch Unterschiede iIn der chemischen Zusammensetzung
von Mischkristallen sichtbar gemacht werden koénnen, wurde
ebenfalls in nehreren Arbeiten beschriebenl0’1'*

lo System Eisen—Aluminium wirfi cir.e Loslichkeit des Alumini-
ums im —Eisen bis zu 33 % gemessen.
In Bild 1k wurde das spektrale Heflexionsvermdgen in einer

3ild Ie

Diffusionszone aus Stahl und Aluminium bestimmt, in der der
Aluminiumgehalt vom reinen oL —Fe auf die Sattigungskonzentra-
tion ansteigt. Man erkennt, daS mit steigendem Aluoiniuagehalt
die Wellenlange maximaler Interferenz in den langwelligen Be-
reich verschoben wird. In diesem System lassen sich Konzentra—
tionsunterschiede von + 1,5 % Al sicher angeben.
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Die Bestimmunf£ der optischer. Konstanten, die ;xur Aui“te-lung
von Tabellen mit Angaben der V.erte fur K, 3 ae N, k und n
fuhren kann (Bild 7), wird deshalb in der Aufllchtmlkroskople
nicht nur metallischer Phasen mit hohen Heflexionsverndgen zur
Phasenidentifizierung und —kontrastierung mit Erfolg einge-
setzt werden konnen«

In der vorstehenden Betrachtung wurden bewult die Scnwicrig—
keiten nicht behandelt, die sich z, B. bei der Bestimmung der
optischen Konstanten bei anisotropen Phasen ergeben. In Bild 7
wurden fur die Objekte Fe_DAI , FeAI’\ —FenCL u.d Kalzium—
diferrit Mittelwerte fir n_ und L angegeben. Auf die Moglich—
keiten der Bestimmung der Anlsotropleparameter mit Hilfe des .
Interferenzschichten-Verfahrens sei auf die Arbeit von

H.H. Ettwig und W. Pepperhoff hingewiesenzo)

In jungster Zeit zeichnen sich weitere Entwicklungsrichtungen
des Interferenzschichten—Verfahrens ab, die zum Schluf} kurz
erwahnt werden sollen.

Neben der Moglichkeit, die Amplitudenbedingung durch Aufdampfen
eines Einschichtensystems weitgehend zu erreichen, bietet die
Anwendung von Mehrfachschichten aus alternierend aufgebrachten
Werkstoffen bessere Bedingungen der Kontraststeigung zwischen

_ 21
verschiedenen Phasen )

Ferner ist bei Verwendung absorbierender Schichtwerkstoffe in
vielen Fallen die Erfullung der Amplitudenbedingung besser zu
erreichen. Als Schichtwerkstoffe sollten in diesem Falle die
in Bild 2 aufgefihrten Substanzen GaP, In?, CdS und auch rein—
stes Silizium ndher untersucht werdenz‘l)
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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschreibt die Moglichkeiten des Inter-
ferenzschichten—Verfahrens nach Pepperhoff zur Bestimmung der
optischen Konstanten Brechzahl und Absorptionskoeffizient.
Heben der mathematischen Behandlung der Optik des Verfahrens
wird versucht, die Frage nach der Reproduzierbarkeit der Mel3-
werte von der apparativen und der praparativen Seite zu stellen.

Es zeigt sich, dal der EinfluR der Oberflachenbeschaffenheit
die Hauptfehlerquelle bei den Mikroreflexionsmessungen, inshe-
sondere an metallischen Systemen, darstellt.

Sie bisher mit Hilfe des Verfahrens emmittelten optischen
Konstanten der verschiedenen metallischen und nichtmetalli—
sehen Hehrstoffsysteme werden mitgeteilt.

Ferner wird gezeigt, welche Moglichkeiten bestehen, aus der
Kenntnis der optischen Konstanten das Interferenzschichten—
Verfahren in der Praxis der Auflichtmikroskopie zur Phasen—
Identifizierung zu benutzen. Hierbei bietet sieh durch geeig-
nete Vahl der Schichtwerkstoffe die Moglichkeit an, den Hell-
Dunkel—Kontrast zwischen verschiedenen Phasen beliebig zu ver-
andern. Zusatzlich kann durch die Verédnderung der Brechzahl
der aufgedanpften Schicht der Phasenwinkel und somit die Intei>-
ferenzfarbe der einzelnen Phasenobjekte gewahlt werden.

Die in Brechzahlbereich zwischen 1,3 und 3,5 zur Verfiigung
stehenden Schichtwerketoffe werden angegeben.
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ANSCHLIFFBEOBACHTUNGEN ZU VERSCHIEDENEN METASOMATOSEN IN
OSTERREICHISCHEN LAGERSTATTEN KARBONATISCHER EISENERZE

H .MEIXNER (Inst.f_Min.u.Petrogr.d._Univ.Salzburg)

Zusammenfassung ;

Von zwei Haupttypen der oOsterr. Eisenspatlagerstéatten
(Steir.Erzberg- bzw,Huttenberger Erzberg) ist besonders
der letztere auch Tfiur anschliffoptische Metasomatose-
studien hervorragend geeignet. Ausgangsmaterial waren
hier hochkristalline, z.T. Quarz,Graphit und verschiedene
Silikate fihrende Marmore des varistischen Altkristallins
der Saualpe. Bei Zufuhr von Mg-und Fe-LOsungen in der
alpidischen Ara wurde der Kalkspat der Marmore teilweise
in Doiomit/Ankerit oder / und Eisenspat (Siderit bis Si-
deroplesit) Uberfuhrt, wobei die akzessorischen Minerale
des Marmors teils stofflich unverédndert als Relikte in
den Erzen verbleiben,teils charakteristische Umwandlun-
gen erfuhren(Muskovit,Phlogopit»Tremolit, Graphit ,z.T.
auch Quarz als Relikte;Titanit iIn Anatas ¢ Quarz pseudo-
raorphosiert,Skapolith zersetzt). Der Fe-Zufuhr folgte in
Hittenberg(und z.B.auch Oberzeiring) eine Ba-Zufuhr, die
gelegentlich ebenso metasomatische Wirkungen verursacht.
Durch die angefuhrten Relikte war es beim Huttenberger
Erzberg auch moéglich,6rtlich gar nicht ganz unbedeuten-
de Colestin- und Gipsmetasomatosen nachzuweisen, neben
entsprechenden Kluftfullungen.
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Von besonderem Interesse erwies sich die Anschliff-
untersuchung von Grenzbereichen zwischen chemisch-mine-
ralogisch verschiedenen Karbonatmineralen mit der Fest-
stellung des Verlaufs der jeweiligen Richtung der Meta-
somatose.Ein Uberraschendes Ergebnis war die Auffindung
von Rekalzitislorungen.die ebenso auch an Proben vom
Steirischen Erzberg angetroffen wurden und die in HUt-
tenberg ortlich solche Ausmalle erreichen, daR einzelne
Lagerstattenteile Unbauwlrdig werden. Als Endergebnis
dieser Untersuchung hat sich herausgestellt,dalR je nach
den uns nicht bekannten P-T-X-Bedingungen zwischen den
beteiligten Karbonaten Kalzit, Siderit/Sideroplesit,An-
kerit/Fe-haltiger Dolomit (Braunspat) in beiden Rich-
tungen metasomatische Verdrangungen stattgefunden haben
kénnen. Fur unsere Eilsenspatlagerstatte ist dies ein
Parallelfall zu den von F.ANGEl, und F.TROJER beobachte-
ten Redolomitisierungen und Rekalzitisierungen in den
Spatmagnesitlagerstéatten.
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uie wichtigsten und bekanntesten Arten Oster -
reiohischer Eisenspatlagerstatten werden durch die
Typen 'Steirischer Erzberg"™ und ' Huttenberger Erz-
berg " verkdrpert. Im vorigen Jahrhu-idert und ver-
einzelt auch noch in diesem wurden sie fUr svngene-
tisch - sedimentér gebildet gehalten. Die Lager-
stéatten nach der Art des Steirischen Erzberges lie-
gen hauptséachlich in teilweise noch fossilfuhren-
dem Pal&ozoikum, diejenigen vom Hiuttenberger Typ in
hochkristallinen Marmoren der Saualpe;fiur diese ist
mehrfach wenigstens vermutet worden, daR auch sie
altpalédozoische Kalke wdren, die jedoch bereits in
der variszischen Ara metamorphosiert wurden . Die
Hutteriberger Marmore enthalten oft neben etwas Py -
rit noch Graphit, Quarz, Glimmer und weitere Sili-
kate als akzessorische Bildung dieser Metamorphose.
Nach den Zusammenhé@ngen der Vererzung mit tertiaren
Storungen wird in beiden Fallen das Vererzun®jsalier
als alpidisch bezeichnet, wobei die ndheren Einstu-
fungen mit Miocadn oder Alttertidr oder/und selbst
Kreide (W.PETRASCHECK,1966) noch stark auseinander-
gehen. Es war ein langer Weg, der von den sedimen-
taren Deutungen zur heutigen Anschauung von Metaso-
matose und Hohlraumfullung fuhrte.

Fur den Steirischen Erzberg &uRerte H.HOFER,Leo-
ben (Brief an M.J_.TAFFANEL)im Jahre 1903 den Gedan-
ken einer metasomatischen Entstehung dieser Erzla-
gerstatten und im selben Jahre hat K.A_REDLICH,Leo-
ben, diese Anschauungen ausfihrlicher dargelegt,wie
auch in vielen weiteren Arbeiten ( u.A. 1913,1916
1931) vertreten. F. HERITSCH (1908), H. LEITMEIER
(1913 ), w. PETRASCHECK (1932), F. ANGEL ( 1939"
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E.RAGUIN (1958)und viele andere schlossen sich die-
ser Auffassung an und erbrachten weitere Belege.Den
Beweis der Metasomatose sah REDLICH zunédchst in
chemischen Uberlegungen, Gleichungen und Analysen,
denen durch ihn und die spéateren Bearbeiter instruk-
tive Veranderungsbeobachtungen vom Handstick bis in
den GroRaufschlulR der Lagerstatte folgten.- Wie R.
BECK (1902) vermutete auch F_KERN (1927) eine sedi-
mentare Uranlage,die spater metasomabisch Uberpragt
wurde.

Etwas anders verlief dieser Weg fiur den Hutten-
berger Erzberg.Nachdem noch A BRUNLECHNER (1891 und
1893) den sedimentdren Absatz dieser Lagerstatte
ausfihrlich zu belegen versuchte, wies R. CANAVAL
(1894) in einem Referat zur letztgenannten Arbeit
auf Huttenbergs Pegmatite hin und vermutete darauf
eine epigenetische Bildung.B.BAUMGARTELT1902) griff
in seiner bei E. WEINSCHENK(MUnchen)ausgefuhrten
Disseration diesen Gedanken auf,hielt mit R.CANAVAL
die HuttenbergerPegmatite fur granatische Nachschiu-
be,denen unter teilweiser kaolinitischer Zersetzung
der Pegmatite hydrothermale Loésungen folgten, die
zur metasomatischen Umwandlung von Marmor in Anke-
rit und Siderit gefiuhrt haben. Den Beweis erblickte
bereits BAUMGARTEL darin, daR die "Schichtung des
ursprunglichen Kalkes"™ im Erz erhalten geblieben
ist. R.BECK (1909) und andere haben diese Vorstel-
lungen Ubernommen.

Erstaunlich berihrt uns die Ansicht von K.A.
REDLICH und H. HABERFELNER (1928, S.118/122), worin
der Metasomatiker REDLICH fiur den Huttenberger Erz-
berg wegen der der Schichtung parallel eingelager-
tenMuskovitschuppchen fur einen GrolRteil der Erze
eine metamorphe Entstehung vertritt : "Die &altesten
Erzmassen passen sich vollstandig der kristallinen
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Schieferbildung an ! Vermutet wird die Anlage dBr
Vererzung als Nachhang zum Eindringen der Pegmatite
in die Marmore ( gemaR CANAVAL und BAUMGARTEL ) und
eine spatere mitDiaphthorese zusammenfallende, zwei-
te Verersungsphase, die auch Baryt und Sulfide mit-
bringt, eine drusenreiche Gangnatur hat und ' der
groRte Teil der =zu kristallinen Schiefern erstarr-
ten Erze ist dieser Durchtrénkung zum Opfer gefal-
len". Wenig spater , K« A_REDLICH (1931,S.32), er-
scheint die gleiche Lage-statte als eine in mehre-
ren Generationen abgeschiedene Spaltenfiullung.-Doch
schon O.FRIEDRICH (1929)hat bei der Huttenbergrecht
verwandten Siderit-Arikerit-Eisenglimmer - Vererzung
von Vfaldenstein/Karnton auf den aus demMarmor b er-
nommenen Glimmergehalt in den karbonatischen Erzen
hingewiesen,der fur die Metasomatose beweisend ist«
Bald darauf lieferte E.CLAR (193! siehe auch 195*0
an Hand mikroskopischen VerdrangungsStudien von Si-
derit nach Marmor Tfur Hittenberger Erze den Nach-
weis der Metasomatose.Die statistisch« Anisotropie
des Ausgangsgefiges ist vom neugebildeten Korngefiu-
ge durch "Regelung nach dem Baugrund" Ubernommen
worden.Ebenfalls CLAR wies bereits auf den Verbleib
von Quarz lind Glimmerblattchen des Marmor im meta-
somatischen Erze hin, wie auf die daneben entstan-
denen, mindestens teilweise durch den fir Fe*"klei-
neren lonenradius bedingten,reinen Kluftfiillungen.
Die Untersuchung der Huttenberger Marmore,vgl.
E.CLAR & H.MEIXNER (19.53). hat allein bei den Kal-
zitmarmoren eine ganze Reihe von Abarten unterschei-
den lassen,u.a,reine weille Marmore,grau gebanderte
Marmore,Glimmermarmore und Silikatmarmore._Die Verein
zung erfolgte selektiv, indem die erstgenannten,
reineren Typen bevorzugt verdrédngt wurden und zwar,
wie E.CLAR vor allem in AufschluRbildern feststel-
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len konnte,oft zuerst durch DoLomit,Fe-haltigen Do-
lomit (Braunspat)bis Ankerit:Dolomit-und Ankeritmar-
more als Vorlaufer, teilweise aber auch als Nach -
laufer der Eisenspatmetasomatose.

Die Huttenberger Glimmer-und Silikatmarmore ent-
halten nun als Erzeugnisse der variszischen Meta-
morphose akzessorisch z.B. Graphit, Quarz, Muskovit®
Fuchsit, Phlogopit, Tremolitv Skapclith, Zoisit,
Uvit, Titanit u.a. Werden solche Minerale oder Ab-
bau — bzw. Umbildungsprodukte von ihnen als ein-
deutige Relikte der hochkristallinen Marmore in
unseren Erzen der alpidischen Lagerstattenbil -
dung gefunden, so handelt es sich um eindeutige
Belege TfTiUr metasoraatische Prozesse. In vielen Fal-
len genugen Dunnschliffe, oft, besonders in Grenz-
bereichen, wenn der Richtungsverlauf der Metasoma-
tose festgestellt werden soll, sind Anschliffe
vorzuziehen. Daraufhin hat schon F.TROJER ( 1955 )
hingewiesen, und z. B. seine zusammen mit F.ANGEL
(1953» 1955) veroffentlichten Magnesitmetasomatose
Studien, ebenso wie solche von O.M.FRIEDRICH ( z.B*
1959) beweisen die Uberlegenheit von Anschliff -
Untersuchungen in solchen Fallen. Sie wurden im un-
gefahr gleichen Zeitraum vom Vortragenden fir die
Bearbeitung der Eisenspatlagerstiatten, neben Dinn-
schliffen verwendet. Der Anschliff liefert, wie F.
TAOJER schon ausfiihrte, wegen des Wegfalles der in
Dinnschliffen oft stérend auftretenden uberlage -
rungserscheinungen viel scharfere Abbildungen von
Korngrenzbereichen und kleinen Einschlissen, er ge-
stattet die Unterscheidung der Karbonate durch
Ausnutzung von Polierharte, Reflexionsvermégen, Bi-
reflexion, sowie Atzdiagnosen und iberdies kénnen
Kontrollen an herausgebohrtem Pulver mittels Licht-
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brechungsbeStimmungen nach der Einbettraethode
oder rodntgenographische Pulveraufnahmen durchge-

fuhrt werden.

Es wurden im Laufe der Jahre sehr viele von E.
CLAR, X,MATZ, W_FRITSCH und vom Verf.aufgesammel-
te Proben von Karbonat-Grenzbereichaiangeschlif-
fen, poliert und untersucht, wovon mangels eigener
Einrichtungen nur ein Bruchteil dank freundlichen
Hilfen von O.M.FRIEDRICH (Leoben) und" F. TROJER
(damals Radenthein )photographisch festgehalten
werden konnten.

Die Metasomatose verlauft vom Kalkmarmor zu
Ankerit, vom Kalkmarmor zu Siderit, aber auch uber
Ankerit zu Siderit. Dies gilt fur Typ Huttenberg,
wie auch fur den Steirischen Erzberg.

Im HUttenberger Erzberg fiel zunachst im Auf-
schluB, wie in Handsticken eine beachtliche rick-
laufige Metasomatose (Remetasomatose. H_MEIXNER,
1953) In Form von Rekalzitisierung auf , bei der
manchmal noch die ursprungliche Pigmentierung des
Bandermarmors, uUber Bandersiderlt im schlieBlich
rekalzitisierten Produkt zu sehen ist_Ebenso aaig-
ten Ansdiliffbilder in hervorragender Weise diese
Rekalzitisierung, wie Kalkspat langs Korngrenzen,
ladngs Spaltungen und Springen in den Sideritkom-
verband eindringt, wobei der Siderit in allen
Ubergangsstadien aufgezehrt wird. Gleichartige
Kalzitisierungen konnten auch an Sideriterzen vom
Steirischen Erzberg beobachtet werden. An verein-
zelten Stellen hat im Huttenberger Erzberg die Re-
kalzitisiemMig von Siderit solche AusmaRe er-
reicht, dal das Erz dadurch unbaubar wurde und ste-
hen gelassen werden muf3te.
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F.TROJER hat mehrfach auf Karbonatunterscheidun-
gen durch verschiedene Atzungen von Anschliffteilen
aufmerksam gemacht . Besonders bewahrt hat sich die
wohl durch diesen Autor eingefihrte An&tzung von
Kalzit mittels einer 10 "Aigen Al (NOM)” -Loésung in
wenigen Sekunden, die auch bei meinen Untersuchungen
oftmals verwendet werden konnte, wie auch Dolomit-
andtzungen mit eirer 30 % igen AlI( NOM)~-LOsung wéh-
rend 5 Minuten ; Siderit und Magnesit werden dabei,
vom Herauskommen von Schleifkratzera abgesehen ,
nicht veréandert.

Die rucklaufigen Metasomatosen sind dabei nicht
auf die Rekalzitisierung von Siderit beschrankt,
auch Ankerit ist ortlich rekalzitisiert worden, wie
auch Ankeritisierungen von Siderit gefunden werdai
konnten. Das sind ganz analoge Vorgange, wio sie
durch F. ANGEL & F. TROJER (1953. 1955) als Redolo-
mitisierung und Rekalzitisierung aus Spatmagnesit -
lagerstatten beschrieben worden sind.

Wahrend es bisher darauf ankam, in Grenzberei-
chen den Richtungsver Jaif der jeweiligen Verdréngung
festzuhalten,kommen nun einige Beispiele der Be-
deutung von Relikten ausdem mesozonal kristallisier-
ten Marmor im daraus met<\somatierten Erzeugnis _.Etei-
augig sind oft bereits die Glimmer (Phlogopit und
Muskovit), gelegentlich auch der braune Ca-Mg-Tur -
malin Uvit in Dolomit, Ankerit oder Siderit zu er -
kennen. Besonders bezeichnend - nur selten im
Handstick sichtbar - aber haufig in Anschliffen
sind aus Anatas + Quarz bestehende Pseudomor-
phosen nach Titanitkristallen ( der typischenBrief-
umschlagform) in den Erzen und deren Umgebung als
Uberbleibsel aus dem Kalkmarmor zu finden. Bei
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der Untersuchung von Bohrkernen weisen sie auf Ver-
erzungnahe ! Fur Waldenstein hat bereits FRIEDRICH
(1928) “"diese Umwandlung in Amphiboliten des dorti-
gen Lagerstattenbereiches angetroffen und J.G.. HA-
DITSCH (Q9<7> S. 172) erwahnte solche Pseudomor -
phosen kurzlich auch fir Oberzeiring,die vorgefihr-
ten Bilder bringen ein Musterbeispiel solcher Paeu-
domorphosen aus dem Huttenberger Erzberg, wobei die
Anatase in Ankerit liegen, der 1in einzelnen Teilen
aber "selbst wieder durch Pyrit verdréangt worden
ist; die Briefumschlagsform des Titanits ist auch
darin noch klar erkennbar.

Zum AbschluR kammmen wir zu einigen fUr unsereEi-
senspatlagerstatten ganz neuartigen Metasomatosen,
wie sie im HUttenberger Erzberg in den letzten 15
Jahren aufgede®okt werden konnten. Das gezeigte Pro-
fil,vgl.H_.MEIXNER (1957.Abb.1) durch den Revierteil
Gossen des Huttenberger Erzberges zeigt fur das
Jahr 1956 die damals groRtenteils abgebauten Side-
rit kdérper mit ihren Begleitgesteinen von Tag (etwa
1100 m SH.) bis Heinrichsohle (1009 SH.), die da-
mals noch zum Abbau vorgerichteten “feile bis Albert-
sohle (9h"i m SH.) und darunter das durch facherfor-
mige Tiefbohrungen erschlossene Gebiet bis unter
Niveau Bahnhof Hiuttenberg (770 & SH.). In diesem
untersten.Abschnitt fanden sich keine Erze, dafir
aber als groRe - fiUr unsere Erzsuche hier unerfreu-
liche — Uberraschung das reichliche Auftreten von
Gipsmarmoren. In. den gleichen Machtigkeiten , wie
hdéher oben im Profil der Eisenspat lagerstattenbil-
dend auftritt, sind hier diese Gipsmannore Vvor-
handen ; gipsreich,mit 30 bis 70 Vol.$ Gips, machen
sie in den Bohrléchern zusammengszahlt 20 bis 55
laufende Meter aus, gipsarm, mit 5 bis 30 Vvol. $
Gips, mit 14 bis 2k laufenden Metern. Der Mantel
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der Bohrkerne zeigt ein kraftiges Relief, da durch
die Spulung Gips gegenuber Kalzit weggeldst worden
ist. An- und Dunnschliffe solcher Bohrkerne zeigen
auch hier neben Kluftfullungen den im wesentlichen
metaeomatisehen Vorgang, in dem der Gips den Kalk-
spat der Marmore in ganz verschieden starkem
Ausmall verdrangt hat. Oft schwimmen im Gips al-
lein als eindeutige Relikte Phlogopit und Tremolit,
als Zeugen der fruheren Glimmer - und Silikat-
marmore , vgl. Gdpsmetasomatose , H . MEIXNER
{1957}* ~ Wahrend wir die Gipamarmore nur aus den
Bohrungen kennen, wurden wenig spater im selben
Profil auf Albertsohle auBler Colestinkristallen
in Kluften von Kalk - und Dolomitmarmoren auch bis
zu 30 cm maphtige Colestinmarmore angetroffenp.n
denen,wie im Anschliffbiid zu sehen ist jier Cole-
stin (SrSOn) den Kalkspat verdrangt hat und wieder-
um Phlogopit als Relikt vorhanden ist gSlestin-
metaaomatose. vgl. H_MEIXNER (1958)-D®r damals ge-
folgerte Zusammenhang mit der Eisenspatvererzung
ist inzwischen erhartet worden, da an zahlreichen
benachbarten Stellen in Eisenspat- Ankerit- KIuf-
ten auch Colestin gefunden werden konnte.

In den tiefsten Teilen zeigt das Gossener Pro-
fil also Gipsmetasomatose, daruber Colestin, der
noch in den Eisenspat hineinreicht und hdher oben
ist es neben dem Erz auch zur Baarytabscheidung ge-
kommen. Der Baryt folgt im allgemeinen der Side-
ritbildung, oft als Kluftfullung, seltener war im
Hittenberger Erzberg auch Barvtmatasoiriatose nach-
zuweisen. Doch kann hier darauf hingewiesen wer-
den, daR J.G.HADITSCH (1967) fur die unserem Vor-
kommen nahe verwandte Lagerstatte Oberzeiring ne-
ben anderem Baryt auch "metasomatische rundliche
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Schwerspatblasen™ anfuhrt. Es mull ausdrucklich be-
tont werden, daB alle diese Sulfatmineralmetasoraato-
sen ( Gips,Colestin, Baryt ) auf die Lagerstéatten
beschrankt und den zahllosen durch Steinbriche viel-
fach gut aufgeschlossenen Marmorvorkommen des Alt -
kristallins Ost- und Mittelkamtens vollig fremd
sind.

Mit diesen Ausfuhrungen glaube ich gezeigt zu ha-
ben, dal Anschliffuntersuchungen von Proben aus un-
seren Eisenspatlagerstatten wesentlich zur Charak-
terisierung der Erze beitragen koénnen, die notigen
Grundlagen fur die Berechnung von Erzanalysen und
fur eine eventuelle Erzaufbereitung liefern. Dariuber
hinaus erhalten wir aber genauere Feststellungen zur
Bildung dieser Lagerstatte, wie zur Erkennung von
Stoffumsétzen innerhalb derselben.
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THE MEASUREMENT OF SIZE.SHAPE AND SPATIAL DISTRI-
BUTION QF MINERALS IN ROCKS

M_P_.JONES (imperial College of Science and Tech-
nology, London).

Abstract

Accurate information about the size, shape and
spatial distribution of minerals is seldom avail-
able because of the time and effort required to
collect the necessary data.

The automatic measuring devices that are now
becoming available can readlly collect numbers of
mineralogical data and these devices are briefly
described and compared with the old manual me-
thods. Examples are given of the manner in whicli
the two-dimensional Information that is usually
obtained in this way must be stereologically as-
sessed in three-dimensional terms.
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There are many mineralogical Parameters which
are of enormous potential value to the mineralo-
gist but which are seldom measured and assessed
in a reliable manner. The main reasons for this
defioiency are the great difficulty and the tedium
involved during the manual collection of the ne-
cessary data. There is, howeve"r, an ever-increasing
need to obtain accurate Information about the na-
ture, and the size,shape and spatial distribution
of mlnerals in rocks and in mineral treatment
plant products. It is also important that such
Information be obtained cheaply and rapidly.

Consequeatly, a variety of automatic measur-
ing devices have receMtly been produced in an
attempt to fulfill this need.These Instruments
can proVide rapidly large amounts of data which
are subsequently interpreted with the aid of
Computers and of the new Science of stereology.

Although the basic principles have beenkiown
for over 100 years the term stereology was only
coined in 1961 when the International Society for
Stereology was formed. Stereology is the study of
the relationships that exist between quantities
measured on two-dimensional planes and the fea-
tures that these quantities represent in three-
dimensional space. In other words, stereology Iis
the study of solid rocks by the uniaxial examina-
tion of plane surfaces.

Stereology differs from stereosoopy which is
the biaxial viewing of a transparent material for
the same ultimate purpose. The mineralogist can-
not of course, use stereoscopy for the examina -
tion of opaque specimens nor can he use itidienilie
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internal structures are complex.The term 'stereo-
scopy™ 1is sometimes used in mineralogical circles
as the equivalent of stereology but stereometryfe
defined in the Oxford dictionary as '"the art or
Science of measuring solidsjthe application of
solid geometry to the measurement of solid bodies;
or the art of measuring specific gravities with &
stereonieter”. None of these definitions 1is app-
licable in our context and it is suggested that
the terji stereology should be used vhenever we
mean the Interpretation of two-dimensional (pJanar)
Information in three-dimensjpnal (solid) terms.

This Interpretation can be carried out elther
with the aid of serial sections or by statilti-
cal-geometrical methods.Serial sections are esen-
tial for the disjointed but continuous features,
such as veins or pores, or for the study of spe-
cimens in which only a single feature is present
and to which statistical methods cannot be app-
lied. Usually, however, the statistical method is
much moreuseful in mineralogy;it is only strict-
ly applicable to the analysis of features that
occur in large numbers in the specimen being ex-
amined.These features must either be randomly
distributed in the solid under inyestigation or
it must be possible to create a random distribu-
tion of any orientated features by suitable
sampling methods.

The most readijy determinal stereological
measurements are the volume fractions of the va-
rious components of a solid. The measurements
have been manually determined for over"a Century
by a variety of areal,linear and point counting
methods.
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The sizes of the various features in a rock
are more difficult to measure.ln the first place,
it is extremelydifficult to define the "size"™ of
an irregular-shaped feature. Secondly,the ™"appa -
rent size" of a feature depends on the position
of the plane surface that is being examined re-
lative to the "centre"™ of the feature. Some mine-
ralogical features, for example, equi-axial mine-
ral grains, can be"roughly equated to spheres
and, in these instances, the definition of, and
the determination of " size" are comparatively ea-
sy. On the other hand, the platy and acicular
grains that are often found in rocks present dif-
Fficulties of size measurements that are, as yet ,
incompletey resolved. A number of correction pro-
cedures has been developed to convert the appa -
rent size of particles to true size and , despite
the Problems of definitioh it is possible to make
comparative measurements withbut using correction
procedures.

The shape of mineral grains Is a quantitative
property of great value to the mineral technolo-
gist and to the petrogenetisist e.g. the shape of
the constituent grains affects the strenfrth of
rocks and also provides some indication of the
conditionsunder which the rocks was fornvad. Al-
though mineral grains are frequently anisodia -
metric the shapes are,on the whole,comparatively
simple; for example; it is not usual to encounfcer
deeply embayed grains whilst convoluted grains
ai’e almost unknown.

The most complex of the commonly-seen mineral
shapes are plates and fibres which from some view
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poiats cannot be distinguished from each other;
however, their true nature can be determined by
vieving the specimen from a number of direcfclons.
A shape factor can best be determined if the
grains show no preferred orientation and if all
the grains of a mineral are of similadr general
shape.In the case of rooks that contain two
generations of the same mineral having differmt
shapes (e.g-ilmenite in lunar specimens) it is
only possible to determine an average shape fso-
tor for the combined generations.The most com-
monly determined shape factor is the axial ra-
tio of the grain. Q = where L is the caliper
diameter and W is the minimuro width.Thi3 shape
factor involves a measurement of size and( ag-
ain,illustrates the interdependence of the size

and shape Parameters.
The total number of grains per unit area

is also an important variable and must be de-
termined in order to calculate the number of
grains per unit volume, thg mean grain size
and other compound factors.

The spatial distribution parameters of
rocks are rather more complex than the size and
shape measurements. A particular feature,suchas
a mineral grain,can be described by its nature,

NA =N D N = no.per unit vol

v with
_ _ randomly
N~A= no.per unit area oriented
D= average caliper grains

diameter
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size and orientation and also by its posltion in
space rdative to the neighbouring grains. This
spatial parameter is qualitatively described by
mineralogists in terms of texture. The quantifl-
cation of textural data is not easy but this In-
formation is nowadays being demanded by the mi -
reial t"echnologist. Parameters such as the “mean
free path-lengthlbetween grains of a specificnri-
naral provide useful data for studies of mineral
Dlberatibn; free path-length distribution data
are ewen moie valuable for mineral process design
purposes, Fur+hermore, the quantitative determi-
nation of preferred orientations of mineral
grains (or spatial anisotropy) is of great po-
tential value to the mineralogist and petrolo-
gist. Other spatial Parameters that need to
be measured quantitatively include the oamectlvi-
tv and/or continuitv of single features such as
velnlets but as mentioned earlier, these single
features can only be measured by using serial sec-
tions.

Most stereological parameters can be determined
by a simple microscope equipped with a counting
eyepiece. Hovever.in order to make the statisti-
cal-geometrical measurements as accurate as pos-
sible it is essential that very large numbers of
observations be made and, tue only effective way
to make such measurements is by instrumental me-
thods.

The history of mineralogical measuring devi-
ces began in the 1840°s with Delessels expaaments
with tin foil and scissors.Since that time more
sophisticated devices have been slowly developed
and these have allowed the mineralogist to collect
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better Information more quickly than was previous-
ly possible.The mechanical micrometers of Shand
and the so-cailed "automatic' point counting de-
vice by Swift were superseded in the 1960°s by
semi-automatic optical instrumenta which inclu-

ded microscopea equipped with moving light beams,
moving light-detection devices or moving specimen

stages.In these later Instruments the individual
intercepts made by a light beam across a specified
mineral can either be sorted into aize groups or
added up to meaaure the proportion of that mineral
in the specimen.

All of the instrumenta that rely on mechanical-

ly - moved parts suffer from the inherently slow
speeds of mechanical movementeMuch greater speeds
are posaible when electron beams are employed ei-
ther to illuminate a apecimen or to " move " a
detecting device. For example, the imageanalysing
Computers that have recently becorae available uae
an electronically -moved detection device. An
optical image of a specimen is focused onto the
face of a vidicon tube in a television camera
where it produces a pattern of electrical charges
that are of similar intensity to the original opli-
cal pattem.The electrical pattern is examined by
an electron beam which acts,as a detection device.
The Signal produced by the electron beam is passed
to a Computer which analyses it (and consequently,
the original optical image) in terms of the pro-
portions of various Signal levels (i. e. mineral
phases)»signal lengths (grain sizes), numbers of
various signals (nhumbers of grains),etc.
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These Instruments are very fast and thirty or
more mineral Parameters can be measured on a sin-
gle field of view in one second. The field of
view can then be automatically changed and the
measurements repeated until a statisticallyviatie
number of observations have been made.

The image analysing devices now available still
suffer from a number of deficienciess for examp-
le they do not provide the type and degree of
mineral discrimination or the pattem-recognition
capacity of the skilled mineralogist. Current
research aims to improve the discrimination of
these optical devices either by more sophistica-
ted electronic cicuitry or by using the traditio-
nal mineralogical techniques of etching,staining
and choice of Illumination.

Another rewarding approach to the problem of
mineral discrimination lies in the use of Compu-
ters to assess the data provided by electron probe
analysers. These devices can now provide rapid
and detailed information on ntineralogical Para-
meters such as the proportions,the sizesand the
locations of the various minerals in a rock spe-
cimen. The major drawback of electron probe (and
similar, non-optical)instruments is their high
capital cost. However, the Pnit cost pf the in-
formation that they provide is usually lo*er than
of manual examination and comparable with that af
automatic optical machines.

The mineralogist is, in general, more fami -
liar with optically-determined parameters than
with the effects of electron,ion or proton beams
and for him the image analysing Computers may,at
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present, be the most attractive of the automatic
measuring techniques. However.the greater flexi-
bility, the improved mineral discrimination and
the better spatial resolution of the microanaly-
ser - type equipment may eventually raore than ba-
lance the drawback of the high Capital cost. The
use of Computers is becoming commonplace in mi-
neralogy and one can expect an ever greater aw-
areness of the value of statistical stereologyin
the determination of mineralogical Parameters.
The use of stereology will involve the acceptance
by the mineralogist of a number of new techniques
and a more mathematical approach to mineralogy
than has been common in the past.

The increasing use of automatic,instrumen -
tal techniques of measurement will not, in any
way, impair the status or reduce the functions
and responsibilities of the mineralogist. On the
contrary, he will be in some danger of being
swamped by large amounts of unaccustomed,but ex-
citing, new Information that will be of enormous
value in his continuing struggle to understand
the minerals and rocks.
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Der Phasenaufbau von LD-Schlacken
von

F.Trojer, Leoben

Die Wirtschaft und inbesonders die Hiuttentechnik
bedarf immer mehr des Einsatzes wissenschaftlicher Me-
thoden zur Verbesserung ihrer Produktionsmethoden und
der Qualitatseigenschaften der Erzeugnisse, sowie zur
Entwicklung neuer Erzeugnisse. In diesem Sinne befallt
sich dieses Referat mit einem Schlackenthema des Blas-
stahlverfahrens . Es wird hierbei der Phasenaufbau von
2 LD-Schlacken (Linz-Donawitz) beschrieben, wie er sich
durch Kombination von mikroskopischen Methoden (Refle-
xionsvermégen, Polierhdarte, Atzeigenschaften und opti-
sche Eigenschaften im Durchlicht) und Untersuchungen
mittels Elektronensonde ergibt. Die beiden Schlacken
haben die folgende chemische Analyse:

Bild 1 :
8nin.Blasdauer Blasende
Si02 23.2 14.5
FeO 9.9 14.1
Fe2°3 2.4 6.6
al2°3 2.9 2.6
MnO 23.1 10.1
Ca0 32.5 44.6
MgO 2.9 5.2
0.4 0.3
Fe 9.4 15.6
Mn 17.9 7.8
P 0.5 0.4

S 0.2 0.1



Sie sind hochbasischer Natur, das heif3t, sie besitzen
hohe Gehalte an Ca0 neben wenig SiO® Gegenwart von
MnO,Fe0 und anderer kleinerer Oxydkomponenten.Die bei-
den Schlacken wirden bei sehr starker Vereinfachung
unter Zusammenziehung von MnO,FeO und MgO dem System
Ca0-MnO-SiO™ (Bild 2) angehdren. Demnach sind als
Kristallphasen zuerst in der Schlacke nach 8 min.Blas-
dauer, abgesehen von den untergeordneten Bestandteilen
zu erwarten : Wustit, «<-oder Ca2Sio” und Glaukochroit.
In der Tat erkennt man im Bild 3 Primardendriten von
Wustit, durch Atzung mit alkctoalscher HNO™ dunkel gefarb-
tes "primar3s Ca2SiO™ neben langlichem Glaukochroit«Das-
selbe zeigi Bild 4 , die Glaukochroit-Leisten, nun quer-
geschnitten ,und daruber hinaus noch eine Restschijielze,
die eine Menge kleinster Spinellkeime enthalt_Auch die
Wistit-Dendriten enthalten zahllose schwach reflektie-
rende Spinell-Entmischungen der Zusammensetzung (Fe,Mn)
AINO™. Die Schlacke war bei ihrer Entnahme aus dem Kon-
verter nicht homogen zusammengesetzt, dies zeigt das
stellenweise Auftreten eines Ca”SiO™- FeAl™NON-Eutekti-
kuras =

Will man Uber die chemische Zusammensetzung der
Kristal lphasen der ersteren Schlacke naheresaussagen,
es liegen samt und sonders Mischkristalle vor,dann
reichen ihre gptischen Eigenschaften nicht aus,die Ront-
gendiffraktometrie gibt nur Erganzungen, die Elektronen-
sonde rundet das Bild jedoch weitgehend ab.

Von den kleinen CagSiO™-PrimadrausScheidungen liellen
sich keine optische Konstanten ermitteln, wohl aber von
den Glaukochroitkristallen, die sich nach dem Entwurf
der Optik der Mischkristallserie(Bild 5) umi dem Schmelz-
diagramm des Bildes 6 als Mischkristalle mit max 62
Mol-$ Ca”SiO™ erwiesen. Das heillt, ihre Zusammensetzung
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liegt an der Mischkristallgrenze bei — 1200°c und
bei diesen Verhdltnissen durfen wir fur das primare
CanSiO”™ auch betrachtliche Mangangehalte annehmen*
Nach der Elektronensonde enthalten die Gla®ukochroit-
kristalle auch praktisch das gesamte MgO (2*9%) der
Schlacke, jedoch kein FeO.

Die Wtistitpiinardentriten sind durchsichtig braun,
daher keinesfalls reines FeO, sondern dem maRiger? Re-
Fflexionsvermbégen entsprechend und nach der Elektronen-
sonde (Mn,Fe)Oalso MgO-frei! Sowohl der eutektische
Spinell, wie auch der Spinell der Restschraelze konnte
auf Grund der Optik (Fe,Mn,Mg)AlI20" sein, nach der
Eldttronensonde handelt es sich aber praktisch um rei-
nen Herzynit = FeAl20".

Uber den"Aufenthalt" des last sich mikrosko-
pisch wenig aussagen, aufer dalR hierfur Ca”SiO” wegen
seines hohen Reflexionsvermégens nicht in Betracht
kommt. Nach der Elektronensonde befindet sich das
P205 allein in der Restschmelze,ob als Phosphat kann
nicht ausgesagt werden. Die Restschmelze enthalt we-
niger Si0O” und Ca0 als dem Glaukochroix entspricht, we-
nig MnO,kein MgO,dagegen reichlich AI™O® als Herzynit
imd eben PYO,.* Bild 7 falt alle Untersuchungsergeb-
nisse zusammen. (Tabelle siehe Seite 88 )

Betrachtet man die 2* LD-Schlacke nach dem Blas -
ende, inzwischen war die Basizitat der Schlacke durch
Kalkzugabe erhoht und zur Erhaltung einer niedrigen
Viskositat FluBspat zugesetzt worden, so hat sich die
Kristallgesellschaft erheblich geéndert* Nunmehr be-
stehen die Silikate aus - Ca2Sio”N und stellenweise
aus CanSiO”. Wastit,Brovnmillerit, freies Ca0 von der
unvollstandig geldsten Kalkzugabe,FluBspat und schliel3-
lich idiomorphe Fe-Kristalle sind die weiteren Kristall-
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phasen. Bild 8 enthalt polysynthetisch verzwillingtes
Ca2Si0” neben hellgrauem Brownmillerit = Ca”AlFep”

und hellen Wiustit. Bild 9 zeigt, durch (NH) 2Sx* **
zung dunkel gefarbtes CanSiO™ (Trikalziumsilikat),

ein Wustit-Ca"SiO™-Eutektikuin und Ca™AlFeO”, Bild 10
gibt die Schlacke ungedtzt wieder. Hier ist FluRspat
schwarz, dunkelgrau Ca”SiO”, grau Ca2AlFeO"Nf nur we-
nig heller ist Wistit und hellweill reflektierend me-
tallisches Fe. Bild 11 erfallt im linken Bildteil nicht
aufgeldste OaO-Kristalle, die randlich aus dem Wustit
MnO in L6sung nahmen, erkenntlich an der randlichen Zu-
nahme des Reflexionsvermoégens. Die Silikate sind hier
ausnahmlos CanSiO”™. Spinell fehlt in dieser Schlacke,
wie es die einschlagigen Phasengleichgewichte verlan-
gen.

Das Dikalziumsilikat gehdrt seinen optischen Eigen-
schaften der oL - Modifikation an,die Modifikation des
Ca"Si0,. war optisch nicht feststellbar, auch nicht
rontgendiffraktometrisch. Der Brownmilferit entspricht
der Mischkristallzusammensetzung Ca”AlFe0”, die Wistite
enthalten nachweislich auRer FeO,MnO und das gesamte
(5.2%) MgO. Das CagSiOj™ enthdlt nach Aussage der Elek-
tronensonde kein MgO und kein MnO,so auch der Broma-
millerit. Bemerkenswerterweise befindet sich die Phos-
phorsaure aurahliellich im Dikalziumsilikat»bildet also
trotz der Gegenwart von FluBspat keine Apatitphase*
Bild 12 falt alle Untersuchungsergebnisse zusammen.
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AbschlieRend lieRe sich noch hinzufugen, dal die beiden
Schlacken wegen des hohen Mangan- und niedrigen Phos-
phatgehaltes typisch fir die Herkunft des Roheisens aus
karbonifttisehen Erzen sind,dall die geringen PhosphorSaure-
gehalte je nach dem Basizitatsgrafi der Schlacke in ver-
schiedenen Formen auftritt und dal die Kristallphasen-
gesellschaft einem Gleichgewichtszustand weitgehend
nahekommt.

Verbindlichst danke ich der Gebr*Bohler Edelstahl-

werke A.G. fir die Elektronensonden-Untersuchungen.

Zusammenfassung

An zwei LD-Konverter-Schlacken wird mit Hilfe des Re-
flexionsvermogens, der Polierhdrte, des Atzverhaltens,
der Durchlichtkennzahlen und Untersuchungen mittels
Elektronensonde der Phasenaufbau ermittelt. Die Phasen-
gesellschaft bei der Schlacke mit 8 min. Blasdauer s
Wistit,Glaukochroit, Q"-CNS, Herzynit. In welcher Form
die Phosphorséure gebunden ist, konnte nicht ermittelt
werden. Die Schlacke nach Blasende sWistit, o - CgS
mit der gesamten Phosphorsaure als CMP in fester Losung,
CNS, CMAF,FluBspat und met.F«.»Apatit konnte als selbst-
standige Phase nicht gefunden werden <
(Ca0=C, P = P205>A=A1203, F = Fe.,** ).

Literatur
A_Muan und E.F.Osborn:Phase Equilibria among oxydes in
SteelmakingiAmerican Iron and Steel Institute 1965«
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Text zu den Bildern

Tabelle auf Seite 85
Das Schmelzgleichgewicht CaO-MnO-SiC>2

300 x, geatzt mit 1 $ HNO,,. grau und leisten-
formig, kaum geatzt (Ca,Mn)2 SiQj~ ,im Bilde
schwarz OtF-(Ca Mn”S10Zj . ,weil3 dendritisch und
globular RO,grau und "patzt "Restschmelze"

300 xfgleich Bild 3, (CaMn”"SiOk-Leisten aber
quergeschnitten und starker geatzt

Entwurf der optischen Eigenschaften der
(Ca™In”SiOi* - Mischkristalle

Das Schmelzdiagramm Ca2SiON-Mn2SioN
Tabelle auf Seite 838

830 x, geatzt mit 1 % HNO3, dunkel gefarbt
sind «<;-C2S (verzwillingt), hellgrau RO
und grau CMAF

280 x, geatzt mit (NH4)2Sx, dunkel gefarbt
ist j.etzt nur CoS, RO hellgrau globular,
CMAF grau im Eutektikum mit C/AS*

830 x, ungeatzt.Hellweill met. Fe,schwarz
FluBspat, dunkelgrau C2S,grau CMAF und hell-
grau RO

320 x, ungedtzt. Links (Ca,Mn,Fe)0, im Kristall-

inneren etwas dunkler, Bildmitte Testierendes
éMg,Fe)O, dunkelgrau CoS,hellgrau RO und grau
~NAF

Tabelle auf Seite 90
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Uber den EinfluR des Strahlenteilers auf* mikro-
photometrisehe Reflexionsmessungen

von

Fr.Komder

Das Reflexionsvermégen R ist bekanntlich als das
Verhaltnis der Intensitat des reflektierten Lichtes |1
zu der des einfallenden dichtes E definiert

Da nun die Intensitat des reflektierten Lichtes so-
wohl vom Einfallswinkel & als auch von der Schwingungs-
richtung C abhangt, muR also auch das Reflexionsver-
mogen eine Funktion des Einfallswinkel und der Schwingungs-
richtung sein :

n,. t{PLRO

(1)

Das Reflexionsvermoégen wird ira allgemeinen unter dem
Azimut e »0* und ~ *90“ gemessen, also fur parallel
oder senkrecht zur Einfallsebene polarisiertes Licht,da
bei anderen Azimuten eine elliptische Polarisation oder
zumindast eine Verdrehung der Schvingungsrichtung auf-
tritt.

Die Messung des Reflexionsvermoégens in Abhéangigkeit
vom Einfallswinkel erfolgt auf einem Goniometer. Man er-
halt den in Abb.1 gezeigten Verlauf des ReflexionsVermo-
gens .Kurvenpaar a) zeigt eine nicht absorbierende Sub -



stanz,Kurvenpaar b) eine absorbierende Substanz. Voraus-
setzung fiUr derartige Messungeh ist, dal die geometrische
Abmessung der Probe hinreichend grol} ist. Diese Voraus -
setzung ist naturlich bei der Untersuchung der Erze,Ge -
steine oder dergleichen nicht gegeben. Vir sind gezwun-
gen, das zu imVersuchende Objektdetail vergrofRert abzu -
bilden, um es aus seiner Umgebung optisch zu isolieren .
Infolge des gelingen Arbeitsabstandes der Mikroskopobjek-
tive ist eine vollstandige Vermessung des Reflexionsver-
mégens als Funktion des Einfallswinkels nur schwer moég-
lich. Man beschrénkt sich daher darauf, das Reflexions -
vermdgen fir senkrechten Lichteinfallzu bestimmen .
Dieser Parameter ist unabhéngig von der Schwingungsrich-
tung des LichteS, sodall Beziehung (1) geschrieben werden
kann :

2

_Diese Definition lalt sich jedoch nichtunmittelbar
auf die mikroskopische MeRanordnung Ubertragen. Da die
Intensitat des einfallenden und des reflektierten Lich-
tes nichtdirekt gemessen werden kann» sondern dieses
Objektiv, Strahlenteiler uUsw.durchsetzt, bevor es auf
die Photozelle fallt, ist eine Eichmessung mit einer
Substanz von bekanntem Reflexionsvermégen Rs not -
wendig j

(2b)

Durch eliminieren von E ergibt sich dann aus (2a) und
(2b) der bekannte Ausdruck fir das Reflexionsvermogen :
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R(0) @)
Ts(0)

Hierbei wurde jedocn implizit die Voraussetzung getrof-
fen, dal das von Probe und Eichsubstanz reflektierte
Liebt von den genannten optischen Elementen, wie Objek-
tiv, Strahlenteiler usw. in gleichem MalRe beeinflul3t
wird, dal also keine Abhéngigkeit von der Intensitat ,
dem Schvingungszustand oder anderen Parametern besteht.
Diese Voraussetzung ist jedoch nicht in jed ,m Falle er-
fullt. Pil le< und von Gehlen zeigten, dal wegen der in-
tensitatsabhangigen Reflexionsverluste an den Objektiven
die genannte Forderung nur erfullt ist, wenn das Re-
flex!ansvermogen der Probe gleich oder zumindest nahe-
zu gleich dem der Eichsubstanz ist.

Eine weitere Fehlerquelle, auf die bereits von
Berek hingewiesen wurde, soll in den folgenden Ausfuhrun-
gen naher diskutiert werden, namlich der Einflul3 des
Strahlenteilers auf die mikrophotometrische Reflexions-
messung.Das Ziel eiier derartigen Messung ist, wie be -
reits eingangs erwdhnt, dj.e moglichst exakte Bestimmung
von R(0) , Der hierfur notwendige senkrechte Lichtein-
fall ist jedoch bei den Ublichen erzmikroskopischen An-
ordnungen im allgemeinen nur anndhernd verifiziert.Am
ndchsten kommt dieser Forderung der in der Metallmikros-
kopie ubliche physikalische St:rahlenteiler (Abb. z) und
eine moglichst weit geschlossene Aperturbler.de. Fur die
Erzmikroskopie entstehen hierbei jedoch erhebliche Nach-
teile :

a) die Lichtverluste durch einen derartigen Strah-
lenteiler betragen minimal 75%, was bei den in
der Erzmikroskopie haufig auftretenden geringen
Reflexionsvermdgen nicht tragbar ist (Abb. 2a)



b) Das an den Flachen der Objektive reflektierte
Licht Uberlagert sich dem von der Probe reflek-
tierten Licht und kann bei Objekten mit gerin-
gem Reflexionsvermdgen zu Fehlmessungen fiuhren.
(Abb. 2b)

c) Die Messungen von Anisotropieeffekten wie z.B*
die Bireflexion, verlangen ein weitgehend homo-
gen polarisiertes Feld, w&s mittels des phy-
sikalischen Strahlenteilers nur mangelhaft zu
erreichen ist.

Diese Nachteile entfallen bei der Verwendung eines geo-
metrischen Strahlenteilers wie z.B. von o6erek vorgeschla-
gen wurde (Abb. 2c, 2d). Jedoch bringt diese Art der
Strahlenteilung eine erhebliche Schwierigkeit : Wir er-
halten schiefe Beleuchtung, d.h. der Achsenstrahl fallt
unter einem Winkel o +0 auf die Probe. Die Intensi-
tat des reflektierten Lichtes ist somit von der Schwin-
gungsrichtung und der Einfallsrichtung des Lichtes ab -
hangig. Es mulR also nun unterschieden werden zwischen

den Intensitéatsverhaltnissen :

und somit auch zwischen den gemessenen Reflexionsvermogens

< - = rAO<s

Diese Werte sind von dem Reflexionsvermégen R(0)
verschieden, Berek hat darauf hingewiesen, daR dieser
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Abb. 1
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Fehler mit dem Unterschied zwischen den Reflexionsver-
mégen von Objekt und Eichsubstanz wéchst.- Er hat die
Existenz dieses Fehlers am Beispiel der Messving von
Platin gegen Quarz experimentell bestatigt.

Es soll nun versucht werden, diese auf Berek zurick-
gehenden Uberlegungen in eine mathematisch einfache
Form zu bringen, um hieraus Aussagen Uber die zu erwar-
tenden Fehler zu finden.

Die Intensitaten lassen sich aus den reflek-
tierten Amplituden wie sie dujfch die Sesnel®sehen
Formeln gegeben sind, berechnen.

sii ((E-'>) ru _ tg (oC -/
und
Sm (d. r/i) i1 -tc) (c*. -h /D)

Fur den allgemeinen Fall der absorbierenden Medien
wird der Berechnungwinkel A und damit auch die reflek-
tierte Amplitude komplex. Es ist jedoch mdglich, den
komplexen Brechungswinkel mittels des Brechungsgeset-
zes

zu eliminieren. Hierbei ist W * , wobei TL
der Brecbungsindex und k der Absorptionsindex sein
soll. Wir erhalten so die Amplituden als eine Funktion
des komplexen Brechungslndex M, und des reellen Ein-
fallswinkels :

et A



Die Intensitaten £*'" lassen sich hieraus durch Mul-
tiplikation mit den jeweiligen konjugiert komplexen Aus-
dricken bzw. bei nicht absorbierenden Medien durch Quad-
rierung erhalten. Die Einfuhreung dieser Fresnelschen Aus-
dricke in (2) fuhrt zu relativ unitbersichtlichen Gleichun-
gen. FUr die uns in der Praxis interessierenden Falle kon-
nen wir die Voraussetzung machen, daR der Einfallswinkel
. klein ist sodaR die obigen Gleichungen @) i*l einer
Reihe.nach OC entwickelt werden kénnenfbei der wir die
Glieder mit (*ly 5 vernachlassigen. Wir erhalten so-
mit fur die Amplituden :

L A / A+ [
£3d w, o+ 3\ Al j

Hieraus ergeben sich dann die Intensitéten wiebereits er-
wahnt durch Multiplikation mit den entsprechenden konju-
giert komplexen Ausdricken

1f1 nAf ?
£ili - r a2k K

In dem vor der Klammer stehenden Ausdruck erkennen wir
die Beer“ache Formel fir das Reflexionsvermogen R(o)-
Setzen wir diesen Ausdruck in (3) ein,so erhalten wir:

R AO)

~ i(C)und sind das Reflexionsvermdgen und die
optischen Konstanten der Eichsubstanz. Entwickeln wir
diesen Ausdruck wiederum in einer Reihe,so erhalten wir
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fur das gemessene Reflexionsvermdgen J

\% “m R O)(izz«"(

Somit bekommen wir fur den relativen Fehler

Hieraus ist zu entnehmen, daR der relative Fehler 0
wird, wenn

-yi s y\z K2

~ rLM+ "n/AKI

Die so abgeleitete Folgerung ist fur nicht absorbieren-
de Objekte mit der Forderung Bereks identisch, der
fir *0 Gleichheit der Reflexionsvermdgen von Ob-
jekt und Eichsubstanz fordert. Im Falle absorbierender
Substanzen kdénnen deren Reflexionsvermégen durchaus
identisch sein, was jedoch nicht die Gleichheit der
optischen Konstanten "W, und K zur Folge haben muB,
sodal der relative Fehler beim Vergleich von zwei der-
artigen Medien von 0O verschieden sein kann.

In der folgenden graphischen Darstellung (3) ist
der relative Fehler fir den Vergleich zweier nichtab-
sorbierender Medien als Funktion des Einfallswinkels

aufgetragen. Es wurde eine Eichsubstanz im Breohungs-

index"i"V« 25 vorausgesetzt, was einem Reflexionsvermdgen
von ca. 18,5* entspricht; das Reflexionsvermégen der
Eichsubstanz liegt also in der GrofRenordnung von

SiC und SrTiON. Die Breohwerte der zu messenden Pro-
ben wurden mit n = 2.25; 2.0; 1.75» 1*5 angenommen,
was den Reflexionsvermégen von 15» 11; 7*5? M $) ent-
spricht. Die am Erzmikroskop auftretenden Einfallswin-
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kel sind abhangig von den jeweils verwendeten Objek-
tiven und betragen bei schwacherem System ca 5° bis 10°,
bei starkerem Trockensystenr etwa 10° - 18°, Es ist aus
den Kurven zu entnehmen, daR der relative Fehler bis zu
6% ansteigen kann. Die in der graphischen Darstellung
eingezeichneten Punkte sind experimentell ermittelte
Verte, die eine recht gute Ubereinstimmung mit den theo-
retisch gerechneten Werten ergeben.

Die folgende Abbildung (4) zeigt den Verlauf des
Fehlers beim Vergleich zweier absorbierender Substanzen
bzw. einer absorbierenden Substanz mit einer nicht ab-
sorbierenden« Die Kurven wurden gerechnet fir die Bei-
spiele Aluminium-Platin, Quecksilber-Strontiumtitanat
und Platin-Strontiumtitanat. Bei diesen Beispielen ist
zu erkennen, daR der relative Fehler bis zu 6 anstei-
gen kann, was fiUr exakte Messungen nicht mefar tragbar ist.
Besonders bei Verwendung der modernen hoch empfindlichen
und genau arbeitenden photoelektrischen MeRBeinrichtung
ist es also angebracht, falls die optischen Konstanten
von Eichsubstanz und Objekt voneinander abweichen,das
Reflexionsvermdégen R(o) aus dom Mittelwert der beiden
Messungen ™ Xund zu bestimmen.

Zusammenfassung

Die senkrechte Inzidenz des Lichtes ist am Erz-
mikroskop infolge der hier meist benutzten geometri-
schen Strahlenteilung nicht gewdhrleistet.Damit ist
das mikroskopisch bestimmte Reflexionsvermdégen sowohl
vom Einfallswinkel als auch von der Schwin&ungsrich-
tung des einfallenden Lichtes abhéngig und von dem
Beer*sehen Reflexionsvermégen, das genau senkrechte
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Inzidenz des Lichtes voraussetzt, verschieden* Berek
hat vorgeschlagen, das Reflexionsvermégen auch iso-
troper Objekte generell im polarisierten Licht zu
bestimmen und die Reflexionsvermégen des parallel und
senkrecht zur Einfallsebene schwingenden Lichtes zu
messen. Das gesuchte Beer"sehe Reflexionsvermbégen er-
gibt sich dann als der arithmetische Mittelwert der
beiden Meaungen, was Berek durch MeRreihen am Platin-
Quarz experimentell bestatigt hat.

Dieser Sachverhalt 1aRt sich sowohl fur nicht ab-
sorbierende als auch fiur absorbierende Objekte mittels
der Fresnellsehen Formeln exakt beschreiben. Die An-
wendung der Fresnel’sehen Formel auf die in der Mikro-
photometrie Ublichen Vergleichsmessungen fuhrt jedoch,
insbesondere bei absorbierenden Objekten und Eichsub -
stanzen zu wenig uUbersichtlichen mathematischen Formen.
Zur Diskussion der durch den Schrageinfall des Lichtes
am Mikroskop bedingten Abweichungen der Messungen von
dem tatsachlichen Reflexionsvermogen wird daher eine
Nahenmng benutzt, .die auf einer Reihenentwicklung der
Fresnel*sehen Formel beruht. Es ergibt sich ein einfa-
cher funktioneller Zusammenhang des relativen Fehlers
mit dem Einfallswinkel und den optischen Konstanten
des Objektes und der Eichsubstanz, derart, daR der re-
lative Fehler mit dem Einfallswinkel und dem Unterschied
der optischen Konstanten von Objekt und Eichsubstanz
yachst. Die Fehlerkurven zeigen, daR die relativen
Fehler in der Praxis zwischen 1# und 6$ liegen. Die
theoretisch erhaltenen Fehlerkurven wurden durch Mes-
sungen an Objekten mit bekannten optischen Konstanten
experimentell bestatigt.
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Anwendungsmttglichkeltep der Aufltchtmlkroskopio in der Bauk<ramlk

von G.BreslImair (Leoben)

Di« technischen Produkte wie die der Zementlndustrie,der
Grob- und Fbinkeramlk,die technischen Nebenprodukte»wie z.B.
Schlacken,die gesinterten und gerdsteten Erze und vor allem die
Erzeugnisse der Eisen- und NE-Metalle bestehen Uberwiegend aus
Kristallgesellschaften,die naturgemall die Eigenschaften dieser
Erzeugnisse weitgehend bestimmen.Soweit es sich dabei um genUgend
groBe «liber yir messende Kristalle handelt, kann man aich bei ihrer
Bestimmung der in der Mineralogie bestens auscearbeiteten optischen
Untersuchungsmethoden bedienen.1 »

Ein Stoffgebietfbei dem sich die Mikroskopie»insbesondere
Jene mittels Auflicht im Augenblick bewadhrt und ferner bewahren
wird, ist das der Baukeramik.Unter "Baukeramik” mége man alle jene,
in der Bauindustrie verwendeten Produkte verstehen,die im Rahmen
ihrer Heratellungstechnologie einem keramischen Brand unterworfen
wurden,z.B. Steinzeug,Klinkerplatten,Fliesen,Rotziegel etc.Den
Letzteren soll das Augenmerk dieses Referates geschenkt werden.

Als "Rotziegel™ kann man die Erzeugnisse ansprechen,die
aus Ton bzw. Lehm erbrannt,ein roétliches,in der Anwesenheit von
Hamatit begrindetes Aussehen besitzen.Zum Uberwiegenden Teil
handelt es sich dabei um die verschiedensten Ausbildungsformen
der Mauer- und Dachziegel,wie sie auf nahezu jeder Baustelle zu
finden sind.

Um die Rotziegelproben im auffallenden Licht mikroskopieren
zu konnen,bedarf es einer geeigneten Vorbereitung bzw. Préaparation,
damit die Anfertigung eines Anschliffs moéglich ist.Zu diesem
Zweck bettet man die auf ca. 1 mm dunngeschliffene Probe in Kunst=
harz ein,schleift und poliert sie plan.

Es sollen nun einzelne Probleme der Rotziegelheratellung
und deren Eigenschaften an Hand von auflichtmikroskopischen Unter=
suchungen dargestellt,zundchst aber der Chemismus erl&autert werden.
Die Brennprodukte,der bei etwa 900 - 1000°C gebrannten Rohstoffe
(Ton,Lehm,mit oder ohne Beimengungen) bestehen im wesentlichen
aus den Oxydkomponenten SI107yAI~O”N,Alkalien und Fe~O”.Demzufolge
liegt das Gebiet des Rotziegels,unter Vernachlassigung des
(G - 10 Gew.-$) im schraffierten Bereich des Systems AI™0OM - Si02«
- Kgo (Bild I).Die erwahnt niedrigen Brenntemperaturen lassen
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mikroskopisch di« Bildung der Ph_*e KAS™ nicht «rkaiuien,wohl ist
sie rontgenographisch anzunohotn, insbesondere deutet ein Anwachsen
der dafiur charakteristischen Peaks bei Brenntemperaturen Uber
1000°C auf eine verwehrte Anwesenheit von KASgeObgleich de» Systen
nach Mullit (A"S") zu erwarten ware,ist er nur in den seltensten
Fallen und nur bei Anwesenheit von K"O lai Rotziegel vorzufinden.
Die Betrachtung der Anschlifrbilder zeigt,daRl die Tesperaturein*
Wirkung lediglich zur teilweisen bzw. vollstandigen Disproportio«
nierung der in Ton vorhandenen Glinner und zur Bildung von gréReren
Mengen Sehnelzphase,die auf PluBnlitelgehalten beruht,gefihrt hat.
Bedingt durch die in der Keranik niedrigen Reaktions- und Unsetzungs*
geschwindigkeiten,gentgen die Haltezeiten von 2 - 6 Stunden nicht«
usi bei den ublichen Brenntesiperaturen zu einer gleichnallig lusamen*
gesetzten Schnelzphase zu gelangen.Untersuchungen alt der Elektronen*
strahl - Mikroanalyse ergaben betrachtliche,oft auf engsten Raun
vorhandene Konzentrationsunterschiede,welche fir den Unglelchgo*
wichtszustandfin den sich nahezu alle keranischen Produkte befinden,
charakteristisch sind.Jene Minerale,die in Rohstoff Ton vorzu*
finden waren und die nicht an der Schnelzphasenbildung tellgenonnen
haben,liegen in ihren "alten™ KorngroéBen vor,z.T. blieb auch bei
weitgehend disproportionierten Glimnern die &uBere Gestalt erhalten.

Die nun folgenden Mikrobilder von Ziegelanschliffen sollen
als Beispiel dafur dienen,welche Schlisse die auflichtnikroskopischen
Untersuchungen ermoglichent

Bild 2.170».zeigt an oberen Bildrand ein Magerungskorn in
einen Dachziegel,von dem sich die "Ziegelgrundnasse” (»ehenalige
Tonfeinstsubstanz) deutlich abgehoben hat_Eine derartige Ausbildung
von,die Magerungskonponenten ungebenden Poren laRt die Deutung zu,
daR es sich un Trockenschwindrisse handelt,deren Ursache vornehm*
lieh in hoheren nontnorillonitischsn Anteilen des Rohstoffes Ton
liegt.DaR die nangelhafte Einbindung der Magerungakérnar die Ziegel«
elgenschaften nachteilig beeinflul3t,ist naheliegend,so gab ea in
diesen Pall nicht allzuseltene Klagen Uber einen zu geringen Prost*
widerstand. M

Bild 3.130x.noraales Auflicht,Auf den ersten Blick ist eine
deutlich ausgebildete Textur zu erkennen,sie verlauft diagonal uUber
das Bild.Derartige Texturen im Rotziegel sind ein Beweis fir die
Verwendung einer Strangpresse als Forngebungsaggregat.DarUberhinaus
deutet die gute Einbindung der Quarzkoémer (die im Prinzip inner
ein Magerungsnittel darstellen) auf einen Ton als Rohstoff,der keine
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groBer*» Montaorlllonltsntell« besall bzw. wenig Faucht» «ur Plastl™*
fizierung bendtigt®«Di« Trocknung dieses Strangfalzziegels kann
keine Probleme aufgeworfen haben.Aus den Bild,wie auch aus dasi vor«
hergehenden geht die Anwesenheit von Gliaaer hervor,der in Sediaent»
gestsinen nahssu lasser vorhanden ist._Hier,ia gebrannten Produkt,kann
er zur ungefahren Bestimmung der Brenntemperatur herangezogen werden«
Betrachtet man die groBeren Muskowitleistsn unter gekreuzten Nicols,
so zsigen sie noch Anisotropi«effekte,d.h. diese Muskowite sind
trotz des Brandes noch ziemlich unbeschadigt»Die kleineren Muskowite
dagegen scheinen unter gekreuzten Nicols isotrop zu sein,ihre
Anschiifflache aacht auBerdem einen aufgerauhten Eindruck,bedingt
durch eine erfolgte thermische Disproportionierung.Man weil3,daR
die "Schaelzteaperatur™ des Muskowits bei 1000°C liegt2'\somit
konnen wir den Muskowit in dieses Fall als mineralogische* Thermo»
aeter ansehen und die Brenntemperatur dieses Ziegsls ait 950 - 980°C
anaehaen,auf jeden Fall absr unter 1000°C.Die rontgendiffrakto«
aatrischa Untersuchung eines Tones bsi verschiedenen Brannteaperas
turen gibt dieselben Verhaltnisse wiederiMit steigender Brenn«
teaperatur steigt der Anteil des disproportionierten Muskowits,
wahrend der unbeschadigte,im Auflicht optisch anisotrope,sicherlich
grobe Gliameranteil proportional dazu sinkt.

Bild_J*,200x,zeigt nur die Randzone eines Dachbibera,dor etwa
50 Jahre der natiurlichen Bewetterung ausgesetzt war.Man erkennt
deutlich die,durch die Frostvorgéange bewirkte,aufgelockerte Band«
zone,bei der die weichere Schaelzphase abgetragen wurde und nur
die erheblich harteren Komponenten (Quarz,0limaer etc.) der Erosion
Viderstand geleistet haben.Die noch ungeschadigte Grundaasse zeigt
fast keine StrangpreflRtexturen,sodafll der betrachtete Ziegel ait
Sicherheit als handgeschlagen zu bezeichnen ist.Dieses Bild muf
auardem als Hinweis dsfir angesehen werden,dal fir den Frostwider*
a“and die Beschaffenheit der ehemaligen, nun weitgehend verglasten
Tonfeinstfraktion ausschlaggebend sein mufl,natirlich ia Zusaamrans
hang alt den Magerungskoaponenten.

1.) TroJder,F*iReflexionsaessungen In der Mikroskopie hiuttenmannischer
Produkte ;RADEX - Rundschau 1972,S.43.

2.) Trogsr,V.E.tOptischs Bestiasrung der gesteinsbildenden Minerale,
Bd .11 ;Schweizerbart-Verlag,Stuttgart 1967,S.512.

3*) Unveroffentlichte Untersuchungsbsrichts des Inst«f»Gesteins«
Huttenkunde u.feuerfeste Baustoffe,Leoben.
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RESUME

Une mothode rapide et un appareil simple sont proposds pour la ddtermina-
tlon de la teneur en magnosium d"Ochantillona microacopiquea d TImonites.

Fondde sur la proportionnalits entra le pouvoir réflectaur et le pourcen-
tage de MgQ des termea de la afiria ilmonite-geikielite, cette mothodB sat pré-
clsb, rapide, peu ondreuse et non deatructive. Servle par un appareil trda sim-
ple, le "magnfisiomstre* (Brevet B.R.G.M. numaro 1553 1G6), utiliaable dans un
laboratoire de tBrrain, eile peut 6tre pratiqude par un peraonnel non apdciali-
s6. Cet appareil trouvBra des applicationa dans la d6tection des ilmBnitas provs-
nant de kimberlites, et de maniorB plus gondrale» dans tout autre domaine ol la
Variation da composition chimique d"un matériau entraine une Variation propor-
tionnelle des propriAas optiques. tel qu'en pétralagie, minfiralogis, motallogonie
Bt motallurgie.

INTRODUCT ION

On sait que la recherchR das gissments dlamantiférss eat faite, en gonoral,
& 1 dida de mothodes indirectas. En raison da la trés faibls tsnaur en diamant
des rochas qui le contiennent et mSre des alluviona issues de cas dBmidres,
la prospection alluvionnaira, notamment, ne peut Otre axde sur ce minoral dont
la probabllitd da rencontre est trop faible. La prospection eat donc orientée
sur la recherche das mindraux "satellitas* du diamant, c Bat-a-dire de mindraux
qui lui sont associOB en quantitd plus Importante dans ies rochBa ail 11 s"est
mis en place, et dont la probabilitd de rencontre dana les alluvlons Bat donc
beaucoup plus forte. Ces esatellites”, en plus de leur fréquence relativament
Olsvoe, doivent proBsnter, pour Stre des indicateurs valables, des caractoria-
tiques mindralogiquea spficifiqueB des roches diamantiféras auxquellaa ila appar-
tenaisnt. Les gdologues ont ainsi retenu, comme satellites les plus caractfiris-
tiques, une variotd da pyroxéne - la diopslde chromifére une variotd de gra-
nat - la pyrope chromifére et une variotd d'ilmfinite, dite "ilmonite magno-
slenne* cansidBre comme "I Accompagnateur spoécifique du diamant le plus cona-
tant, le plus froguent et 1b plus abondant * (M. BARDET, 1963).
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Las "ilménites™ au sens large, conotituant dss adries de formule gonfirale
RTiOg. dans Issquslles R peut Stre Fe, Mg, Mn 8t ... La crlchtonite - FeTiO" -
et la geikielite - MgTiOg - reprdsentent les termss extromes de la sorie la plus
commune entre lesquels exlste une miscibilitB compléte. Dans cette séria, 17il-
monite des kimberlltes se caractdérise per ung teneur en MgO de I"ordre de 10 %
(de 8 & 12 % Belon les auteursD (BOBRIEVITCH 1957, NIXDN 196D, BAROET 1969). Il
ne nous appartlent pas de dlacuter lei si cette teneur reprosente effectivement
la condition nficessaire et suffisante pour qua le minfiral aoit d*origine Kimber”
litique : nous avons seulement constatd qu Bn prospection, un dchantillon pro-
sentant une teile teneur constitug un indice siffisant pour doclencher une re-
cherche da kimberlite dans la région oli on 1"a trouvdé. En consdquencB, nous par-
lerons par la suite d"ilmédnite "magndésianna™ plutdt que d"ilmonite kimberlitique.

L*ilménita ast un mInfErfi- trda raoandu dans les roches, notamment dans les
schistes matamorphiques et alle reprdsante donc un constltuant froquant et impor-
tant des concentrés alluvionnaires. Les corps kiméérLLtio"J&,S fytfrtofflourent
que sur des surfacea restreintes, libdrent trds peu d"ilménite, par 6rosion, par
rapport aux roches qui les antourent. Un concantrd alluvionnai*& pourra donc con-
tenir seulement quelques grains d"ilmdnite magndésienna, associds a de trds nom-
breux grains d"ilménite banale. La teneur moyanne en MgO d"un tel concentrd -
méme doébaras9& des minéraux autres que I"ilmérfce - est pratiquement la mfims que
celle d*un concentrd a ilménite banale et l"analyse chimique globale ne permet
Ovidemment pas d'y doceler 1 ¥Imdnite magnésienne.

De manidrB genérale, les concentrés alluvionnaires recueillis pour la pros-

pection du diamant font simplement I"objet d"un examen visuel. Si certains des
spocialistss qui effectuent cet examen sont roellement & méme de raconnaltre 1°il-
mBnite magndsienne & son facidés (couleur, aspect de la cassure, etc.), la mfithode
n"en est pas moins subjective et peut donc toujours Stre entachde d"erreur, quellB
que soit la valeur des spécialistBS qu’il n’est nullement question d"Incrimlner ici.
Pour dsvenir dofinitif, 1"examen visuel doit au minimum fitre complAtd par une m&-
thode objective, indépendantB de 1-observateur, €t pouvant 6trs appliquéa Sur
chaquB grain supposd Stre d"ilménite megn63ienne ou m&8me sur chaqua grain.des con-
centres.
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La microsonde 6lectronique samblait toute indiquda pour obtenir la compo-
sition de chacun des grains - et nous l"avons utilisde- mais paur des raisuns
d"ordre 6conomiqus, 11 s"est avord impossible de 1 *utiliBar systomatiquement
pour effectuer les calculs de correctiona (dautant plus ndcessaires qua la dif-
foérence de numéro atomique*fig at Ti-Fa eot congideérable) 11 faut doser tous les
fildments contenus dans la mindral et la prix de revlent d"une teile analyse dB-
visnt prohibitif.

PROPRIETES PHYSIQUES DE L"ILMENIIE

Il semblait possible dutillser la variation des propriétsés physiques de

1 1Iménlte en fonction dB sa.composition pour BSbayer d @boutir., par une mesure
procise de ces propriotds, & une analysa indirecte du mindral. La 3ubstitution du
fer par le magndsium dans le de I"lIménlte Introduit, en affet, des varla-
tions certaines dans sa dansitfi, sa susceptibijitd magnotique, ses paramétras cris-
tallins, etc. De9 essais ont ainsi 6t8§ effectués pour aBlectionner “1 1Imonite
magnosiennB” par Immersion en milieu den9e, soparation 6lectromagn6tique, etc., ou
pour identifier des grains déja triRs par otude radiocri3tallographique ou par

analyse par voie sache.

Les rosultats obtenus ont 6t6 peu concluants, soit parce que cartaina3 m&
thodes otaient difficilBs a mettre en oeuvre, (obtention de liquidss de trfes haute
danslt&) soit parce qu"sllea manquaient de solectivltd Csoparatlon &lectromagnfi-
tique, rayons XI (CERVELLE 1966, FRANCESSON 1962).

Parmi les nombreuses propriétBs des min6raux, Bncara peu odtudides, on pou-
vait espérer, par contra, que la Variation d absorption due & la Variation ds la
teneur en fer aménerait & une Variation importante du pouvoir roflecteur de ces
mindraux. Dans le cas ol cette Variation se sarait montrde effectivei.«nt assez
importante pour qu ¥l soit possible d*6tablir une corrélation entre le pouvoir
roflecteur et la teneur en Mg de 1%6chantillon, la mesure de cette propridotd op-
tique (faita par 1 AIntermadialre d"un microscope, et donc applicable & des grains
microscopiques] pouvait Stre utilisée comme méthode d"analyse ponctuellB indirecte,
au m8ma titre que la mithode d &nalysB par microsonde dlectronique. La premitre

approche consistait donc en 1 Btabllssement systfimatique des
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propridtds optiques quantitatives dea ilmonltea dB la adrle crichtonlte-
geikiellte.

POGWQIR REFIECTER

Le pouvoir réflecteur d*un minfiral est le rapport entre I"intensItd d"un
falsceau lumlneux roflfichl par la surface apéculaire (aectlon polie) d"un
ochantlllon et I"Intenaitd du falsceau incident (R - To Il varle avec I"an-
gle d Ancidence et 11 eat mesurd en principe & l"alde dea microscopea moétallo-

graphlquea polarlaants soua I"Incldence normale (1 mo<).

Le pouvoir roflecteur varle avec la longueur d dnde et aa meaure effectude
dana dIfférentes radiatlona du apectre visible pennet d"aboutir & liEtablisse-
ment d*une courbe de dlaperalon des pouvolrs roflacteurs. Sans le cas ol le
falsceau incident est polarlst» toute sectlon d*un mlnéral anisotrope préasente
2 pouvolrs réaflecteurs princlpaux b partlr deaquela 11 eat poaalble. dana cer-
talna cas. de retrouver les pouvolrs roflecteura abaolua du mIndéral (C. LEVY,
19671.

Lapparelllage noceasalre & I*Etablissement des pouvolrs roflecteura
d*un minéral eat un mlcroréflectométre. Sana en donner ici une deacription dé6-
talllIfij on peut rappeier qu 1l comprend« schématiquement, une aource lumineuse
stabilisSe, un monochromateur, un mlcroacope motallographiqua polarlaant, un
photomultlpllcateur lui-m&ne alimentd par une haute tenalon stabilisde, et un
apparell de meaure galvanomdtrlque ou potentiométrique. La complexltd d"un tel
apparelllage peut faire penser, a priori, que la mothode de meaure dea pouvolrs
roflecteura est inapplicable en proapection, mais on verra qu"ll n"en est rlen
la connalssance des proprlotéa optiques de I"ilménlta a permls de conatrulre
un apparell tréa Blmple, car 11 ne fait qu-utlliaer lea raaultata d§ja ¢tablla
par le mlcrorRflectomdtre icet apparell dlt "magndsiomdtre* (brevet B.R.G.P1-
n< 1 553 106, du 2~12-BB) permet & un peraonnelpeu spdciallsé d"obtenlr
directement la teneur en Mg d"un graln d"lIménlte mlcroscoplque.



I - ETABLISSEMENT DES COURBES DE DISPERSION DES PQUVOIRS REaECTEURS DES ILME-
NITES DE LA SERIE CRICHTOHITE-SEIKIELITE

a) Cowposition chlwlque

Aprda un poliaaage trés aoign®® , 13 o6chantillona reprdaentant des termes
rogulidrement répartia (Fe. Mg)TiO3 de la adrie continue ilmonits-geikielite
ont 6t6 analyads par voie non destructivB a la mlcrosondp 6lectronique.

Lea roaultats de cbb analyasa aont exprimd9 dans le tablsau 1.
b) Mesure des pouvoirs rfeflecteur$

Lea plagea analysfes ont 6t8 repdrdes aur cnaque aection polie, et des me-
sures da pouvoir9 riflecteurs ont 6t8 faitea aur cea mgmeo plagea. L"ilménits se
pr8te troés bien & de telles meaurea : la duretd, et la cohdsion da ce mInfRral
permettent un polissaga reproductible d"excallentB qualitd. Cette qualitd qui
e8t nBcessaira pour 6tablir lea propri.etéa optiquds dea difforents termes de la
sOrie, a 6t§ obtenue par 1-utillsation d"une méthode de pollssage au diamant
dorivoe da celis de HALLIMCBD (19BD) j par contrB. nous verrons plus loin qua
1 Bxploitation des résultat3 obtenua pour doterminer la teneur en Mg das Ochan-
tillona est indopendante de la mothode de polissage utilisoe.

L*ilménita, rhomboddriqua. est un mineral unlaxe : 11 s"en ault que celul
des deux pouvoirs roflscteurs princlpaux qui correspond h la Vibration ordinaire
de I dnde lumineuse (Rai) aat constant pour une A donnde quelle que soit I"orien-
tation de la aection cristallina 6tudida (j. CERVELLE, 1966).

Dana le caa de I*lIménite, uniaxs ndgatif, on trouve Rw en recharchant, par
almple rotation de la platinB du microscopa, le pouvoir réflecteur maximum pro-
ssnté par toute plage monocriatalline montOB Bn section polie, sans qu*il saitdonc
ndcessaire d Bn connaltra I"orientation. Il sera fait mention» dana la suite de
catte ¢tude consacr8&B & la Variation du pouvoir roflecteur en fonctlon de la com-
position, de ce seul pouvoir réflecteur R, constant pour un tsrme donnd (et
pour une longueur d Bnde donnds).
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La méthode de mesure utilisde. dosornala claaaique (ORCEL, 1935) coyicrfste
a aubstltuer dana le microréflBctom&tha. ciont on trouvera par aillaurs la des-
cription détaillée (C. LEVY, 1967), lea oéchantillona inconnua & un 6talon de pou-
volr réaflecteur connu. L"0talon 6tait constitud par une section basale dB SIC,
elle-mome etalonnSe par »apport & un 6talon International de SiC foumi par la
Commission of Ore flicroscopy de 1*Association Internationale de Mindralogie, et
dont les pouvoirs rofleoteurs avalent 6t6 mesurds par une mothode absolue [BOWIE,
1967). Las masures ont 8ti effectuseB dans l"air (objectlf X 16, d"ouverture numé-
rique 0.40) en jalonnant tous les 20nm la partie du spectre visible comprise entre
420 nm et 620 nm. L& prociaion dana la reproductlbllltd dea meaurea 6tait de 1\
relatif.

) Resultats dotenus

La flgure 1 prosente les courbes de diaperalon dea pouvoira roflecteurs Rw
pour des o6chantillona cholsls parml ceux qul ne contenalent que le fer et le ma-
gnésium comme 616ments majeurs.

d) Discussion des rfeaultats

1 - La premidre constatation qul s ¥mpose est qu“entre 450 et 600 nm, le
pouvoir roflecteur d*une IImonlte quelconque est pratiquement constant : 11 n*y
a paa de dispersion du pouvoir roflecteur dans ce domalne de longueur d*onde qui
correspond h la partie modiane du spectre visible, pour laquelle les roflectomd-
tres sont les plus sensibles.

Puisque le pouvoir réflecteur est pratiquement 6gal dans toute radiation
appartenant & ce domalne, 11 peut Stre Indlfféremment mesur& dans chacune dentre
elles ou bien dans l"ensemble de ces radlatlons simultanément, c 8st-a-dire en
"lumidrs blanche". La consdquence pratique irrportante ds cette observationa rfiside
dans le fait qu"il ne sera pas noceasaire pour exploiter ces rfisultats, de dispo-
ssr d"une source monochromatlque : il suffira d"une simple source de lumiére
blanche.
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Uns consdquencB secondaire, non moins Importante, en docoule : comme I%in-
tensitd du falsceau de lumidre blanche est de beaucoup supdrieure & celle d"un
falsceau monochromatique , le photomultiplicateur et son alimentation & haute
tension pourront 6tre remplac8s par un roécepteur beaucoup moins sensible et plus
simple, tel qu“une cellule photoRlectrique.

2 - La seconde constatation fait apparaltre une diminution du pouvoir ré6-
flecteur ordinaire Ru pour une augmentation du pourcentage de magndsium entrant
dans la composition de I"ilménite. Ru est de I"ordre de 14 \ pour une geikielite
pure HgTiQ3e* il augmente roéguli&rement Jusqu®a 20 k pour une crichtonite pure
FeTiOg. Entre ces deux termes extromes, la variation de Ru en fonction de MgO %
est llndaire, comme le montre la flgura 2.

La prosence d Dloments autres que Fe?” et Mgz* n*entralne pas de modifica-
tions fondamentales de cette loi : le chrome et le mangandse - irmfidiatement voi-
sins du fer dans la charte périodique des 618ments - ont une action aquivalente
a celle du fer sur les propriatOB de rfiflexion de ces minéraux et peuvent lui Stre
assimilos.

La consbquence de ces diverses observations est quil ra sera pas ndcessai-
re, pour connaltre la teneur en magndsium d Tne ilmdnite, d"en mesurer le pouvoir
roflecteur vrai par rapport & un 6talon absolu. Il suffira de comparer 1 Antensito
du faisceau rofléchi par I"6chantillon inconnu & celle du falsceau rofléchi par
une ilménite de composition connue. Il ne sera donc pas nocessaire de disposer
d"un Rtalon méme secondaire, de pouvoir réflecteur connu.

€) Concluslon partielle

Compte tenu de ces rosultats, on pouvalt donc prévoir qu®il serait possible,
pour connaltre la teneur en magndsium d*une ilménite, de comparer directement
en lumidre blanche I Antensitd du falsceau reflechi par une ilménite inconnue
a 1 Antensltd du falsceau rofléchi par une ilmér.ite 6talon, & l"aide d"une cel-
lule photodlectrique placde sur I%oculaire d Tn microscope & roflexion.

Cette possibilitd a 6t6 vorifide par des sfiries de mesures effectufies sur
un appareillage tros simple dit "magnfisiomdtre” dont le principe, la réalisation
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et la mathode d"emploi vont Stre docrits ci-dessous.
Il - DOSAGE RAPIDE Di MAGNESIUM DANS LES ILMENITES A LI1AIDE DU "MAGNESIOMETRE-

a) Principe de la mesure

Qn a vu que la Variation du pouvoir roflecteur Rai des ilmonites en fonction
de leur teneur en Mg est lindaire et qu”il est donc possible de substituer a
la fonction Ru - f (Mg ), la fonction loi - f (Mg ) qui lui est directement pro-
portionnelle. Iw 6tant I Antensitd du faisceau réfldchi par | Bchantillon poli.
Pour tracer la droite reprosentant cette demidre fonction. il suffit de mesurer
les intensitds des faisceaux respectivament rofléchis par les 2 termes extromes
de la sorie crichtonite-geikielitte et de porter ~5S sur un graphique
(flg. 3) dont I"axe des ordonndes reprdsente "ies Intensitdés (en unitds arbitrai-
res) et I"axe des abscisses, les teneurs an Mg (en % ponddral de MgO).

Soit i x la teneur en MgO de 1"6chantillon & doser,
g la teneur en MgO de la geikielite.
Ix I"intensitd du faisceau reflechi par 1 Bchantillon de teneur inco-
nue,
Ig I Antensitd du faisceau roflochi par la geikielite,
Ic Vv du.f~.sceeu roflfichi par la crichtonite.

On voit immédiatement que

[s} Ic - Ig
g - X Ix - Ig @

0%ou I ®on tire aisémont la valeur de x

@)

selon un processus analogue & celui utillsd dans la mothode de la double
pes8e de GAUSS.



117
Remarques 1

1 - La fonction Iw mf (MgQ) e6tant lindaira, il n"sst pas nocessaire, en
principe, que les &échantillons de teneurs c et g reprbaentent exactement les
termes extr&mes de la sorie crichtonite geiKielite« Il est, nBanmoins, préf6-
rable qu”ils possddent les teneurs en MgO les plus éloigndes possible, de fagon
a ce que les valeurs expérimentales da Ic et Ig soient dgalement les plus Sloi-
gn8es possible, ce qui accrolt la pracision obtenue dans 1 "Etablissement du rap-
port l%'\? 'Pé e Par aillaurs, si la tBneur en MgQ de I Bchantillon de crichtonite
n"est pas nulle, il faut, 6vidBmment remplacBr dans la formule (1) I*expression
g par g-c et, l"expression de x devient olus compliqude.

2 - La relation (2) reste valable quelle que soit la pBnte de la droite.
Autrement dit, la psnte &tant fonction de la sensibilitd du rocepteur, n"Impor-
te quelle cellule photodlectrique peut Stra utilisde & condition que sa rdponse
soit proportionnelle au flux lumineux regu et que sa sensibilitB soit suffisam-
ment grande pour permettre d'pfcfogjr-Ar Ues valeurs de lIc. Ix et lg auffisamment
ocartoes.

3 - L"6tude des difforentes causes d arreur affectant, en gondral, les me-
sures microphatomdtrlques, permet de conclure que, dans cette mothode simple
de dosage du magnésium, leur effet est nul ou ndgligeabla.

Certaines d ®ntre alles troflexions entre 1"Illuminateur et I ®BbjBctlf,
diffraction par Is diaphragma da champ) introduisent une arreur constante qui a
pour effet de dfiplacer la droite Iclg paralldlement & elle-m8me. D"autrss, Idif-
fraction par le dlapbragme de mesure) introduisent, & I “inverse, une erraur
proportionnelle au pouvoir rfiflBctaur da 1"6chantillon qui a pour effet de mo-
difier la pente de la droite. Ainsl qu'on I'a vu procodamment, la relation (2)
reste valable dans ces deux cas.

Un troisidme type d ®rreur (n"intervenant d"ailleurs que pour csrtains
types d Alluminateur) est dQ aux reflexlons multiples entre la gurface polia
de I"&chantillon at I%objsctif : I"erreur n"est/ cette fois-ci, nt constante,
ni proportionnelle. Son incidence est donc reelle, mais, sans entrer ici dans
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le détail des travaux effectués & t,on sujet par CAPDECOMFIE (1938), PILLER (1967)
et CAYE (1970), un calcul simple pennet de constater que I"erreur maximale intro-
duite dans la dotermination de la teneur en MgQ peut aboutir b une surestimation
de 1 % (cas d"un dchantillon dont la teneur est Sgale & c * ")« Cette erreur
est d Ailleurs &avitBe dans 1 Emploi du magnésiomdtre pour lequel un autre type

d A 1luminateur a 6t8 choisi.

b) Description du "magnesionfetrell (?ig* 4)

La description du magndsiomdtre conatruit au B.R.G.P1. et qui a fait | Dbjet
d"une prise de brevet {brevst n=1 553 106) sera rapide, en raison de la sim-
plicité de 1 appareil. Son fiquipement de base (fig. 4) est constitud d Tn mi-
croscopB-métallographiquB polarisant éclairé par une source blanche classique et
surmontd d Tne cellule photodlectrique dont 1- sensibilitd et la lindarité ont
6te vorifides. Il est accompagnd d Un dispositif destind & stabiliser la source
lumineuse tqui doit rester stable pendant la durde des mesures) et surtout & per-
mettre de lire directement, sur 1 appareil ue mesure gradué tn consdquence, la
teneur en MgO de I Bchantillon & analyser.

Il est possible, en effet, de rdgler 1bs difffirentes parties de | appareilla-
ge de manidre , que la diffRrence des intensitds des faisceaux rofl6chis par
la crichtonite et la geiK.Lelite (Ic - lg, en unitds arbitraires) s”xp”~ime par un
nombre de graduations da 1 @ppareil da mesure, 6gal & la teneur en MgO de la gsi-
Kielite (g an %). La relation (2)

devient alors simplement, si Ic - Ig - g

x - Ic - Ix (©)]

Sl on aibxdte, par aillBurs, grScs & un docalage d drigine, la valeur Ic &
colnclder avec 1b z8ro de I"fichelle de mesure, la valeur Ix lua 3ur la graduation

foumit immediatement la teneur an MgO de 1 Bchantillon analyso.
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Remarque

Pour pouvoir utiliser ce procEdfi extrEmement rapide, il est nEceaaaire que
la crichtonite de rEffirence alt une teneur nulle (ou nEgligeable) en MgO.

©) Mode opgratolre

1 - Préparation_des_8chantillong

Les grains d"ilmEnite & analyser Bont inclua dana un plastique durcigaant,
de fagon 6 pouvoir Stre polia. lIla doivent 6tre bien aEparEa au caura du montage
afin de faciliter leur repErage pour la meaure. On peut otiliaer n"Importe quelle
mEthode de poiissage, h condition d appliquer la mfime mEthode aux Echantillona
de rEfErence et aux Echantillona & analyaer, qui doivent prEaenter, apr«a poli3-
aage, le mome Etat de aurface.

2 ““ralonnageetmeaure

Les sectiona polie9 de crichtr itB et de gEikielite aont placEea succesai-
vement sit la platine du microsccpe. Pour chacune d"entre eiles, on cherche, par
rotation de la platine la direction correapondant au pouvoir rEflecteur maximum
Ru, c"est-a-dire la direction pour laquelle lea valeura maximales I°c et 1"g sont
luea aur 1*apparell de meaure.

La diffErence dea if>tenaitéa dea faisc™aux rEflEchis par la crichtonite et
la geikielite (en nombre de graduations de I &cnelle de mesure) est ensuite ren-
due Egale & la teneur en MgO (en k) de la geJKiallte.

Enfin, un dEcalage de I1"Echelle de 1 @pparell de mesure permet de faire coln-
cider Ic avec le zEro de cette Echelle.

11 sufflt alora de placer la aection nolie contenant lea graina d"ilmEnite
a analyaer aur la platine du microacope et de chercher, par rotation de la pla-
tine, la dEviation maximale de V apparell de meaure pour chacun dea graina. La
graduation correapondant & chacune de cea dEviationa fournit directement la
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teneur en MgO des grains analysés.

Remarque

Il serait possible, en principe, d"6talonner une fois pour toutes le "ma-
gnosiomdtre*, mais il est proforable de ropoter I1"¢talonnage avant toute sorie
de mesures, le rendement de la source lumineuse (intensitd, tempdrature de

couleur, etc.) et la sensibilitd de la cellule, pouvant varier avec le temps.

d) Prfecision des mesures

Une dizaine de grains d"ilménite dont la taneur en MgO avait 6t6 etablie
par le magndsiomdtre ont 6t6 analysds & la mlcrogonde RBlectronique. Le tableau
2 permet de comparer las résultats obtenus par les deux mothodes.

La différence sntra las teneurs otablies est infRrieure & 2 % en MgO ce qui
permet au moins* de conclure que, compte tenu notanvnent des limites antra les-
qualles est supposfe varier la teneur an Mgl des ilménites kimberlitiques (8 &
12 %), le magnRsiométre foumit une prBRcision suffisante pour dotecter ce mind-
ral. Mals 11 n ®st pas du tout &tabli que cette diffRranca de 2 \ correspond
a une erreur introduite par I"emploi du magnBsiométre. Le dosage du magnfisium
dans les ilmBnites est particulidrement dIfflclle & rfialiser & la mlcrosonde
an raison des tros forts coefficients de correction & apporter aux rosultats
expRrimentaux dits "de premidre approximation* et la reproductibilitd dans les
analyses est de =2 \ alors qu“elle est de =1 % pour la magnRsiomdtre.

Oepuis la mise au polnt du magnBsiomdtre, plusleurs mllllers de grains
d*ilmfinite ont Btfi analyBRs. Oe tr#s nombreux contrdles ont Rt effectuls sans
qu*aucune des valeurs Stabiles & ca Jour alt pu Stre contestde.

) ContrOle minfiralogigue
Il est bien Rvident que les rRsultats exposRs ci-depsus ne sont valables

que si la mBthode est appliqude & des grains d"ilmBnite de la série crichtomite-
gelkielite. Un examen visuel des grains montds en sectlon polie, doit donc pri-
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TABLEAU 11 : TABLEAU DE COMPARAISON DES TENEURS EN MgO DE DIFFERENTES ILMENITES,
QBTENUES PAR MESURE DU PR ET A LA MICROSONDE ELECTRONIQUE.

Division du % pigo =1 % % td 2 %
No ocbantilton Galvanomdtre A partir du PR & la mlcrosonde DiffFirsncs
Gelkielite
stalon 67 25.7 % 25,7 % Etalon
IImBnlte
stalon 110 o % o % Etalon
39 A 91 21.3 * 23 % 1,7
39 B 0 22,4 t 24 % 1.6
39 C 0 22,4\ 24 % 1.6
39D 91 21.3 % 23 % 1.7
34 101 10.1 % 10 % 0,1
1A 100.5 10,6 t 10,2 \ 0,4
1B 102,5 6,4 % 6 % 0,4
2 100 11.2 % 10,4 % 0,6
26 110 o % o % 0

7 97 14.5 % 15.6 \ 1.1
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codRr les mesures, mais il faut se mofier des mindraux tels quB la titanomagnd-
tite, la colombotantalite, certains spinelles, etc. dont las propridtds optiques
98 rapprochent de cslles des ilmonites et que ssul un oeil tros exercd est & m8me
de dictinguer. Des contrdles ultdérieurs (par diagramme Dabys-Scherrsr, par exemple)
sont parfois nocRssaires, mais on peut ne les effectuer qu3a poRterioin- sur Ibs
grains dont les tBnRurs indiquent qu"ils prosantsnt un intérfit particulier.

11 faut 6galement vorifier (au besoin avBc des objectifs & tros fort Qgrossi-
ssement) que la surface du minéral analysé (d*environ 250 microns de diamétre) ne
contient pas d"exsolutions d"hématite, rutilB, etc. qui fausseraient, 6vidBmment,

1 "intarprétation des mesures.

111 - APPLICATION PRATIQUE A LA DETECTION DE L*ILWENITE HAGWESIENNE DANS LES CON-
CENTRES ALLUVIONNAIRES

L*analyse des ilménit"s au magndsiomdtra aat trds rapidQ ! une quinzaine de
minutes suffisent(y ccmpris pour I*6tatomagB) pour mesurer la taneur en MgO de la
quinzaine de grains normalement contenus dans une section polie. Uns part impor-
tante du temps est consacre au raporagB des grains (au minimum pour s assurer
que tous auront bien fith analysds) at une amdlioration cartaina du rendement
pourrait etrs apportde par I"emploi de grandes sactions paralldlépipddiques dans
IBsquellRs les grains pourraient otre alignds selon un quadrillaga précis.

Mais le rendsmant global de I"analyse sst surtout influencd (cormne pour toutBs
les mdthodRs ds microanalyse da mindraux) par les proparations nficassairas pour ex-
traire du concentrd alluvionnaire, avant le montage en section polie, les grains
d"ilmonite & analyser (96parations granulométriques, densimétriquBs, mrgnétiques,
6lectromagnotiques, etc .» attaqus préalable dBs grains qui pourraient Otre 61i-
minds en raison d"une couverture Rtrangdre, etc.).*

Jous rBmsrcions vivsment A. PARFENOFF, Chef du Laboratoire des minfiraux
alluvionnaires au B.R.G.M., dont I"expdrience acquise dapuis de nombreusss
anndes dans l"6tude des concentrds alluvionnaires nous a 6t6 prficieuss.
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Par ailleurs. le temps consacrd A 1 analyse dapend de la quantité dilménite
recueillis aprds toutas las proparations et du probldma posd par la prospectian.
Si la quantitd est falble, tous les grains peuvent Stre analysfa. Si, h 1Tinverse*
eile est tris importante, plusiaurs solutions peuvant Otre envisag§Ba selon que
I"on cherchs & dotecter & coup sir "l"ilmBnite magndaienne" contenue dans un con-
centrfi, mome si eile y est trda rare, selon que l1"on considére que la prdsence du
mindral n"est intfiressante que s"1l existe dana la concentrd en quantitd importan-
te. ou encore aelon que I"on chez*che aaulement & contrOlsr la nature de minRraux
dfija s6lectionn6s.

La solution la plus rigoureuss consibta & analyser tous les grains recueillis :
eile peut demandBr beaucoup de temps, maia consituB la m&thode de dotection la plus
sure. Une solution plus rapide consiste & quarter 1"6chantillon et & en analyser
las grains d"una fraction espfirde reprasentative, maia las probiemes pos6s parla
reprosentativitd d"una teile fraction font que la mdthode n"est siire qua pour une
tBneur minimale Bn ilImfinite dB 1*6chantillon. Uns troiaiéme solution consiste b
trier & vue, sous la loupe binoculaire, 1e9 grains aupposdés Stre d"ilménite magno-
sienne. en prenant soin d"op6rer de manidre tros large, de fagon & englober. dana
le tri. meme 1bs mindraux doutaux et ne paa risquer d*6liminer a priori dea grains
du mindral recherchd. Cette mdthode que certains jugent la plus efficace, intro-
dult une opdration subjective dans un cycle juBqu“"alors objectlf et transforme.
quelle que soit la compdtence du "triaur", la méthodB da ddotection en une mdthode
de contrdle d"6chantillons sélectionnds. Des variantes nombreuses a ces solutions
pBuvent. fividemment. Stre tro”*vdes en fonction des donnfies gdologiques. des rosul-
tats doja obtenus par la proapection, daa résultats doja acquia par d*autrss mé-
thodss telles que la giochimis, etc.

Les poBBibilitds offertes par I"emploi du magndsiomdtre dans la prospection
du dlamant sont fividemment utilisables dans tout autrB domaine, tal que la potrolo-
gie, la motallogdnle, etc. La mothode da dosage du Mg0 dans des grains d"ilménite
microscopiques, & partir de la connaissance des proprifités optiques quantitatives
de la sorie crichtonita-gaikialita, a 8st aviroe rapide st surs : servla par un
appareillage trés simple, le magndoslomdtre, utilisable dans un laboratoire de
terrain, alle pBut Stre pratiqufia par un paraonnel ne disposant pas d"une forma-
tion particulidre en photomdtrie, ni mdme en microscopiB.
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ERGEBNISSE VON REFLEXIONSMESSUNGEN

O.M.FRIEDRICH und J.G.HADITSCH, (Leobon)

Derzeit wird an Institut fur Mineralogie und Ge-
steinskunde der Montanistischen Hochschule Leoben ein
umfangreiches Forschungsprogramm auf den Gebieten der
Peflexionsmessung,der Mikroharte und des Heiztisches
durchgefuhrt, wofir die Firma E.LEITZ (Wetzlar) die Ge-
rate in dankenswerter Weise kostenlos zur Verfigung
stellte. Im folgenden soll nun kurz Uber einige Ergeb-
nisse von Reflexionsmessungen berichtet werden und
zwar:

a) Uber den EinfluR des Polierverfahrens auf die
Ergebnisse der Reflexionsmessungen und uUber die
Moéglichkeiten diese Ergebnisse durch eine ge-
eignete Auswahl und Kontrolle des MeRfeldes zu
verbessern;

b) uber die Form der Normalverteilung und die Lage
des Mittelwertes und die Abweichung dieser Da-
ten von den Reflexionswerten ausgesuchter Fel-
der und des Schrifttums;

c) Uber den EinfluB der Differenz R—RS auf das MeR-
ergebnis; und

d) uber das mangelnde Sehvermdégen des Beobachters
als mogliche Fehlerquelle.
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Fur die Messungen stand uns ein LEITZ-Mikroskop-
Photometer MPV mit einer KNOTT-Elektronik und
einem NORMA-Galvanometer zur Verfigung. Es wurde
in allen Fallen mit dem Objektiv "6/0tk0 bei
590 nm gemessen. Die GroRe des MeRfeldes betrug
Jjeweils 100 my:

Folgende Minerale wurden untersucht!

D Gold (Seifengold aus der Salzach,
Salzburg)

2) Awaruit (South Fork»Smith River,
California)

3) Platin (Seife Nischne Tagilsk)

=) Meteoreisen (Toluecatal Mexiko)

5) Skutterudit (Bou Azzer,Marokko)

6) Pentlandit (Lynn Lake,Manitoba,

Canada)

7) Fahlerz (Finstergraben,Johnsbach t
Steiermark)

8) Hamatit (Elba)

9) Magnetit (WwolImisberg,Voitsberg,
Steiermark)

Erlauterung der Abbildungen:

Abbildung 1: Die MeReinrichtung (Ortholux,MPV-Auf-
satz (Leitz),Knott-Netzgeradt,usw.)

Abbildung 2: Eichstandard (Glasprisma, n_QQ= 1.8930,
r1)58<T

Abbildung 3; Pol-Interferenzkontrastobjektive nach
FRAN9ON 8/0,15, 16/0.22, 25/0.20
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10) Zinkblende (Honigblende»Férolach,
Karnten)

11) Zinkblende (dunkle Blende vom Kulm-
berg bei St*Veit/Glan,
Karnten)

12) Chromit (Kraubath,Steiermark)

Alle Proben wurden in gleicher Weise mit Carborun-

dum angeschliffen und nach sorgfaltigem Feinschliff
mit Tonerde auf H<&alzscheiben poliert* Die Anschliffe

waren deshalb als "quasi-relleffrei”™ 2zu bezeichnen.

Von jedem Mineral wurden mindestens 100 verschiedene
Stellen gemessen.Die Gesamtzahl der Messungen liegt
bei 1400.

Der EinfluR des Polierverfahrens, und damit
der Anschliffgute, auf die Reflexionsmessungen ist
schon wiederholt dargestellt worden, zuletzt von
H_.KNOSP (1970), Es wurde auch schon oft auf die
Vorziuge der Mikrotomie und des elektrolytischen
und Elektrowisch-Polierens fiur die Probenvorberei-
tung hingewiesen« Leider kdnnen diese Methoden aber
bei sproden und chemisch widerstandfahigen Mine-
ralen nicht angewendst werden. Der Auswahl der MeR-
felder kommt daher eine besondere Bedeutung zu*

Trotz grofRter Vorsicht zeigte sich bei
den Messungen nicht nur unter verschiedenen Kor-
nern, sondern auch innerhalb eines Kornes selbst
eine betrachtliche Streuung der Werte, Da selbst-
verstandlich auch besonders auf die Ausrichtung
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der Schliffe senkrecht zur Mikroskopachse geachtet
worden war, kamen als Ursache fiur diese Streuungen
nur mehr geringe, mit den Ublichen mikroskopischen
Mitteln nicht mehr erfaBbare Niveauunterschiede
in Betracht* Einer Anregung S.KORITNIGs (Gottingen)
folgend, pruften wir die "relieffreien” Anschliff-
oberflachen mit Pol-Interferenzkontrastobjektiven
auf ihre Gute.An solchen standen uns die FRANQON-
Objektive 8/0.15, 16/0.22 und 25/0.20 zur Verfu-
gung. In diesen Systemen ist vor der Frontlinse
der Objektive eine SAVART-Doppelplatte in geeigne-
ter Weise montiert.Das Licht wird durch sie in zwei
Strahlen gespalten. Der optimale Kontrast kann durch
Drehen einer Randelfassung und damit durch das
Kippen der Platte erzielt werden. Auf diese Weise
kommen Niveauunterschiede durch Farb- und Hellig-
keitsunterschiede wie auch durch verschieden graue
Chagrins zum Ausdruck.

J.GAHM hat schon 1?66 anhand eindrucksvoller
Bilder auf diese sehr vorteilhafte Methode der
Kontrastierung aufmerksam gemacht.

Nun zu den Messungen:

Das bester Ergebnis brachte das Fahlerz von
Johnsbach (zum Vergleichs Abb.2): Die Messungen
ergaben eine gute Ubereinstimmung des Maximums
(100 Messungen, 22% davon bei 32.7$RV.) mit dem
Wert fir das mit dem Fran”onobjektiv ausgewdhlten
MeRfeld.Dieser Wert (32.4$) paBt gut zu den von
MOSES (30.0 - 32.8),weniger gut zu den von BOWIE
und BOWIE-TAYLOR genannten Zahlen (29*" bzw.30.7#)»
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Die Mikrohdrte des Fahlerzes wird im Schrifttum mit
351 angegeben, die Talmage-Harte mit B?

Auch Skutterudit erbrachte,allerdings nur fir
das gepriufte MelRfeld, ein gutes Ergebnis: Er zeigte
bei 100 Messungen eine relativ gleichmalige Vertei-
lung der Daten und wies ein nur schwach entwickel-
tes Maximum (14$ der Messungen) bei einem RV. von
55*0$% auf. Die Messung des gepriften Feldes ergab ein
RV. von 55«4$ (Abb.5). Diese Werte stimmen sehr gut
mit den veroffentlichten Daten Ubereins ORCEL gab
57.5 - 53*5% und BOVIE 55*8% an. Die Differenz un-
seres Wertes und des BOWIEs liegt also hier bei nur
0.4%. Hier erreichte also nur das aus einer groRen An-
zahl von Messungen ermittelte Maximum annahernd den
Wert des mit dem Frangonobjektiv ermittelten MeRfel-
des. Die Mikrohdartezahl des Skutterudits betragt
653» die Talmage-Harte E-F.

Die beiden Zinkblenden zeitigten recht unter-
schiedliche wund interessante Ergebnisse (Abb.6):
Das Histogramm der dunklen Blende vom Kulmberg
weist ein deutlicher ausgepragtes Maximum als jenes
der Honigblende von Forolach auf.Bei dieser machen
sich wohl (obwohl in Luft gemessen wurde und zum
Unterschied von jener),wenn auch im geringem
MaRe in den Werten Uber 17> die Innenreflexe be-
merkbar. Nach der Prufung mit dem Fran”onobjektiv wur-
de fur das RV. 17.0% (helle Blende),bzw. 17*1$%
(dunkle Blende) erhalten* Beide Werte liegen um
absolut 0.8 - 0.9% Uber dem Maximum der Blockdia-
gramme. Die Werte der gepriuften Felder stimmen aus-
gezeichnet mit den von RAMDOHR genannten Zahlen
(BOWIEs 16 .9%*berechnet s 17«2$) Uberein. Die Mi-
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krohéartezahl wird fur Zinkblende mit 198 angege-
ben.

Aus diesen Tatsachen kann der SchluB gezogen
werden,dal fur die erwadhnten Minerale (Fahlerz,
Skutterudit,Zinkblende) das Polieren mit Tonerde
auf Holzscheiben bei spaterer Auswahl des MeRR-
feldes mittels eines Interferenzkontrastobjektives
genlgt.

Eine interessante Eigenheit zeigte sich beim
Pentlandit. 100 Messungen hatten hier namlich ihr
Maximum zwischen 50.2 und 51e5%$» was gut mit den
von RAMDOHR und BOWIE veroéffentlichten Werten
(51,52.0%) ubereinstimmt (Abb.7)*Der Wert fur das
geprufte Feld liegt bei 55*0#, zeigt demnach eine
deutliche Abweichung von rund kfi,Es entspricht in
diesem Falle also das Maximum eher den bisher ver-
o6ffentlichten Werten als der Wert des mit dem In-
terferenzkontrastob jektiv ausgesuchten MeRfeldes.
Dieser merkwirdige Sonderfall wurde erst durch die
Untersuchung des Platins deutbari Aus einer vor-
liegenden Waschprobe von Nischne Tagilsk wurden 7
grolere Korner, die rehrere Messungen erlaubten,
ausgewahlt (a*"-"gM) und zusatzlich unter "h" eine
Reihe von Messungen, die von kleineren Kdrnern
stammen, zusammengefalt (Abb.8)*
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~or,L

Zahl der Messungen Streuung
a 30 61.2 - 75.6 *
b 30 67.3 - 72.7 *
c 30 66.3 - 70.k
d 31 61.0 - 78.5 *
e 20 72.2 - 78.9 =*
t 7 56.3 - 65.2 g
e 12 62.3 - 71.2 *
h 68 59.6 - 68.8 =
228 56.3 — 78.9 =

Eine mit dem Fran”onobjektiv ausgewadhlte Probe
hatte *in Reflexionsvermdégen von 68.1%. Die maxi-
male Streuung betragt hier also + 10.8% bzw. - 11.8%.
Diese starke Streuung bleibt, auch wenn man geringe
Niveauunterschiede, die erst mit dem Interferenzkon-
trastobjektiv zur Geltung kommen,in Rechnung stellt,
nicht erklarlich.Sie erfahrt ihre Aufklarung, wenn
man nicht nur das MeRfeld selbst, sondern auch dessen
immittelbare Umgebung betrachtet,Es stellt sich namlich
bei genauer Analyse der MeRergebnisse heraus,dal alle
jene Werte, die unter 6k .0 und Uber 70.5 liegen,von MeR-
feldern stammen,die weniger als eine MeRfeldbreite (I0my)
vom nachsten Schleifkratzer oder von der nachsten Korn-
grenze entfernt lagen*Besonders bei kleinen Mellbereichen
hat also ddounmittelbare Umgebung des MeRfeldes fir die
MeRdaten eine groRe Bedeutung. Berucksichtigt man



das eben Gesagte»miflt also nur alle kratzer- und
korngrenzenfemen Bereiche, so verringert sich im
geschilderten Fall die Streuung der Werte auf* +2»*
bzw. - 1™, Interessanterweise,und zum Unterschied
vom spater noch zu besprechenden Gold , hat die
Komfonn anscheinend keinen grofen EinfluR auf die
MeRdaten, was wohl auf unterschiedliche Schleif-
und Polierverhalten, wie auch auf den Mikroharte-
unterschied (130 bei Platin gegenuber 51 fur Gold)
zuruckgefuhrt werden darf. Die Abweichung vom Wert
BOWIEs (70*0) betréagt absolut 1«9% und relativ 2.7%*

Auf den Perttlandit zurickkomraend sei vermerkt,
dal auch hier die niedrigsten Daten (bei U2,8#,usw«)
von einem Bereich erhalten wurden, der immerhin noch
die doppelte MeRfeldbreite (20 my) von einer Kora-
grenze entfernt lag* Gegen die Grenze zu stiegen
die Werte mehr oder minder gleichmafig an, bis un-
mittelbar an der Korngrenze in der Lichtlinie 7"*7$
gemessen wurden! (Diese Werte wurden in der Abbildung
8 nicht dargestellt!)

Noch ein drittes Beispiel lalt sich in diesem Zu-
sammenhang anfihren: Meteoreisen. RAMDOHR fihrt ei-
nen gemessenen Reflexionswert fur orange von 59$ und
einen fiu Na-Licht berechneten von 56.1$% an- Unsere
Messungen ergaben auch ein Maximum bei 59*0$% (Abb«9)*
Fir den mit dem Fra”onobjektiv ausgewdhlten Bereich
konnte aber ein Reflexionsvermdégen von nur 57«1$ fest-
gestellt werden. Auch in diesem Beispiel erkennen wir
den EinfluB der Korngrenzen (d.h» der Nahe der
SCHNE IDERHOHN1sehen Linie) auf das MeRergebnis«

Beim Awaruit zeigt sich eine ziemliche regelméaRi-
ge Verteilung der 100 Messdaten« Wie die Abbildung 10
zeigt,tritt kein Maximum hervor«Die Messungen liegen
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zwischen 62*5 und 67«2%. Die Messung eines mit dem
Fran®onobjektiv ausgewadhlten Feldes ergab einen Wert
von 69*0%. Leider gibt es unseres Wissen noch wenige
andere MeRdaten (RAMDOHR schatzte 1960 das Reflexions-
vermégen auf 75-80 $,SCHOUTEN gab 58% an).

Der Magnetit (100 Messungen, Abb* 11) hat ein
ausgepragtes Maximum zwischen 19*8 und 20*0$ (ins-
gesamt 76% der Messungen!), liegt also etwas unter
dem Wert BOWIEs (20*9)* Der Wert fur das mit dem
Fran”onobjektiv gepriufte Feld (20.4) kommt defm
BOWIEs naher*

Die bisher dargelegten Resultate zusammenfassend
kann gesagt werden, daR bei allen Mineralen der Ein-
satz des Interferenzobjektivs vorteilhaft war und
daR, wenn man von Pentlandit absieht, bei Mineralen
der Mikrohartezahlen 198 bis 653 die absoluten Ab-
weichungen hochstens 1$ und die relativen héchstens
2.4% erreichten, womit uns erwztasen scheint, daBR fur
Minerale der oben angegebenen Harte das Polieren mi
Tonerde ausreicht, sofern die MeRfelder besonders
ausgesucht werden. Anders wird es,wenn man weichere
oder hartere Minerale untersucht.

Als Beispiele fur harte Minerale seien hier
Hamatit (Mikrohartezahl 1009*Talmage-Harte G) und
Chromit (Mikrohartezahl 1206,Talmage-Harte G+) an-
gefuhrt.

Beim Hamatit handelte es sich um einen grob-
kristallinen Eisenglanz von Elba, der senkrecht zur
optischen Achse angeschliffen wurde und der auch
als Eichstandard dienen sollte. Das Ergebnis von
100 Messungen ist im Blockdiagramm (Abb* 12) dar-
gestellt. Der Wert fir das geprifte MeRfeld betragt



31.0#. Hier gibt es also Abweichungen zu den bis-
her veroffentlichten Werten von 27.2, 27,5, 27.8#
(berechnet ohne Bericksichtigung von Kappa)»wobei
der Wert fur das geprufte MelRfeld noch starker,
und zwar nach oben, abweicht als das Maximum.Ahn-
liches kann vom Chromit gesagt werden: 100 Mes-
sungen hatten ihr Maximum bei 1*1.3%# (Abb.13). Der
Wert des ausgesuchten Feldes liegt bei 14.5# .
RAMDOHR gibt fir orange 12.5# an. Berechnet man
unter Vernachlassigung von Kappa das Reflexions-
vermogen fir n = 2,16, so erhalt man fir Rj's 13*"y#*
Die Abweichung (auch nier nach oben) ist also
immer noch betréachtlich.
Als Beispiel Tfur die weichen Minerale sei hier
das Gold (Mikrohartezahl: 51) angefuhrt(Abb.1k):
Es wurden fiUnf Kérner gemessen.Entsprechend der
GroRe ermoglichten sie bei einem MelRfeld von (wie
schon oben erwahnt) jeweils 100 my*die folgende
Anzahl von Messungen und erbrachte nachstehende

Streuung!

a) 32 Messungen t 63.1 - 90.k
b) 22 Messungen : 70.1 - 88.7
c) 15 Messungen i 84.1 - 89.2
d) 14 Messungen : 70.1 - 89.9
e) 17 Messungen i 5n.2 - 921

Die starkste Streuung wies das Korn e, ein gut
gerundeter Flitter der Anisometrie (L:B) 13 auf,Die
Ubrigen Korner waren alle - isometrisch und groéRer.

Die Messung eines mit dem Fran”onobjektiv ausge-
suchten MeRBfeldes in Korn a ergab ein RV, von 89.7»
ein weiteres Korn (c) ein RV, von 90.2#. Angesichts
der Silberarmut des Goldes der Hohen Tauern durfte
der Reflexionswert fur orange in keinem Fall 82.5#
Ubersteigen. BOWIE bestimmte das Reflexionsvermdgen
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des Goldes mit 80.6# (nach P.RAMDOHR,1960,p.309,310,
Abb. 283+). Der Fehler betrégt somit absolut mindestens
7*2 bzw. 7»7$% oder, relativ, mindestens 8.7 bzw.9.3%.
Der Unterschied der Reflexionsw,rte des Eichstandards
und des Goldes liegt bei 71%. Auch hier also wieder

die Abweichung nach oben. Man wére versucht anzunehmen,
dall sich beim Gold auch der hohe Unterschied zwischen
dem Reflexionsvermégen des Eichstandards und dem der
Probe (R-Rg) bemerkbar macht, und tatsachlich hat sich
ja durch die Untersuchungen von H.PILLER und K.v.GEHLEN
herausgestellt, daB die Genauigkeit der Bestimmung des
Reflexionsvermégens von den gewahlten Eichstandards ab-
hangt, Konstruktionsbedingt wird némlich das reflektierte
Licht entsprechend seiner Intensitdt verschieden stark
geschwacht, sodaR beispielsweise Minerale mit hohem Re-
flexionsvermogen nicht auf einen Eichstandard mit nied-
rigem RV. bezogen werden kénnen. Aus den Ergebnissen der
beiden vorgenannten Verfasser geht hervor»dal streng
genommen, genaue Messungen einen Eichstandard vorausset-
zen, der genau dem Reflexionsvermogen der zu messenden
Substanz entspricht. Auch die Untersuchungen und theo-
retischen Ableitungen von KORNDER (1970) gehen in die-
selbe Richtung.

Wir haben unsere Messungen mit-einem Glasprisma(311"
der Fa.Leitz) mit einem RV. in Luft bei 589 nm von RL=9«53#
durchgefihrt. Dementsprechend betrug beim Gold R-Rs = 73»
beim Hamatit, je nach den Literaturwerten,zwischen 17*3
und 18«3 und beim Chromit zwischen 3.0 und rund 3.9#. Es
war also anzunehmen, daR das Gold angesichts der hohen
Differenz auch die starksten absoluten und relativen Ab-
weichungen aufweist. Die entsprechenden Zahlen (8.7-

9.3# fur Gold, ca.l12.7# fiur Hamatit und 8.2 - 16.0 # fur
Chromit) zeigen aber ganz offensichtlich, dal dem Aus-



druck R“RS gegenuber der Oberflachengite nur eine
zweitrangige Bedeutung zukommt. Es zeigt sieb also,
daB bei harten wie auch besonders weichen Mineralen
das Interferenzkontrastobjektiv zur Auswahl geeigne-
ter MeRriachen nicht mehr ausreicht, dal vielmehr in
diesen Fallen zu einer anderen Praparationstechnik
(Mikrotomie,Polieren mit Diamant , elektrolytisches
oder Elektro-wisch-Polieren)ibergegangen werden muB.
Zukunftigen und derzeit noch laufenden Untersuchun-
gen mull es Vorbehalten bleiben zu klaren, auf wie
hoch der tatsédchliche Fehler der Messungen bei R / Rg
anzusetzen ist. Diese Frage ist deshalb von beson-
derer Bedeutung, weil bisher fur die Reflexions-
messungen nur eine geringe Anzahl an geeigneten
Standards angeboten werden und sich daher in der
Praxis immer wieder die Frage nach dem MeRfehler
erhebt. Sollte sich, wie es nach unseren bisherigen
Untersuchungen aussieht, herausstellen, dal die
Fehler bis zu einer Differenz von R.- RS = oder
noch mehr kaum ins Gewicht fallen, so wirde das
bedeuten, dal man fiur die Reflexionsmessungen mit
tatsachlich nur zwei Eichsubstanzen (fur die
héheren Reflexionswerte etwa mit Rhodium oder Wolf-
ramcarbid) auskommen wirde.

SchlielBlich sei noch auf eine Fehlerquelle hin-
gewiesen: Es ist fur die Reflexionsmessung bekanntlich
unbedingt erforderlich,dal die zu messende Stelle
scharf eingestellt wird. Dies setzt aber die "Normal-
sichtigkeit"” des Beobachters voraus. Versuchsreihen
in unserem Institut, die aber noch nicht abgeschlossen
sind, haben fir Personen mit geschwédchtem Sehvermdgen
betréachtliche MeRfehler ergeben. Es ist noch ver-
fruht daruber abschlieRBend zu berichten. Die endgulti-
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gen Ergebnisse werden an anderer Stelle bekannt ge-
macht werden. Jedenfalls sei jetzt schon vorweggenom-
ten, daR bei einer bestimmten Phase mit einem

(590 nm) von 68.0%, im Bereich der landlaufigen

Kurz- und Weitsichtigkeit (ohae Bericksichtigung einer
allfalligen Gerédte-Myopie) absolute Fehler bis zu
2*5%» entsprechend einem relativen Fehler von bis

zu 3*6$, auftreten konnen. Die von uns erhaltenen
Kurven fordern, zumindest nach unseren bisherigen
Ergebnissen, eine vom Beobachter unabhangige Scharf-
einstellung, um genauere , "objektivere" MelRdaten
erzielen zu kdnnen.

Zusammenfassung;

H.PILLER lind K.v.GEHLEN bewiesen fur Reflexions-
messungen eine Abhangigkeit vom Unterschied des Re-
flexionsvermogens der Probe und des Eichstandards,d.
h. mit anderen Worten,dalR exakte Ergebnisse eigentlich
nur dann moéglich sind, wenn das R gleich dem Rg ist.
Da bisher fur alle MeBbereiche geeignete Eichsubstan-
zen noch nicht zur Verfigung stehen, wurde versucht,
die MeRfehler Fir verschiedene Minerale (Gold,Pent-
landit,Zinkblende,Fahlerz,Skutterudit »MagnetittChro-
mit,Hamatit u.a.) in Bezug auf eine bestimmte Wellen-
lange (590 nm) und einen Eichstandard (311 der Firma
E.Leitz* RN = 9-53%) festzustellen.
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Die gemessenen Ausschnitte wurden dabei stets mit dem
Interferenzkontrastobjektiv nach FRANCION kontrolliert.
Dabei ergab sich fir die Messungen verschiedener Mi-
nerale mit bestimmten Schleif- und Poliereigenschaften
die unabdingbare Forderung nach derartigen Kontrollen.

AuBerdem werden Angaben Uber den Einflul3 der
Sehtichtigkeit des Beobachters auf die MeBergebnisse
gemacht*
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DETERMINATION IE L"INDICE DE KEFRACTION
DES MINERAUX TRANSPARENTS. A ?AR:TIR IE LA MESURE
DE LEUR POUVOIR REFIECTEUR
par

Rene CAYE et Dr. Karl MEDENBACH
B.R.G.M. - FRANCE Soci~te LEITZ - ALLBWGSFE F~rale.

L*etude des fonctions de Fresnel (Cf. publication du Dr. KORNDER),
montre l”importance de 1l erreur coursmraent cammise lorsque, employant un
microscope polarisant & reflexion, Equipe d’un Illuminateur & priame, on
neglige de tenir ccmpte de 1’angle d"incidence. En fait, on doit conaiderer
que cette erreur n"eat pas une erreur de raesure & proprament parier, mais
plutét, une erreur d"interpr~tation, puisqu®on applique, pour des flux r~fle-
chia sous une incidence oblique, des foxmules relatives h 1"incidence normale.

On peut se danander pourquoi cette erreur, bien connue par les tra-

vaux de Berck en 1934 et de Capdecamme en 1937, reate toujours ndgligee ?

11 y a plusieurs raisona ; on doit, tout d"abord remarquer,
y a 40 ans, le manque de sensibilite et de fidelitf des photcm&tres, autori-
sait les experimentateurs & nagliger de nambreuses causes d"erreurs et celle-
ci plus que toutes les autres, car le microscope classique etait alors equip”
dZun illuninateur a lame, pour lequel, a condition que I%ouverture nura™rlque
du faiaceau incident ne soit pas trop grande (<0,65), on avait toujours une
incidence moyenne, assimilable & I*incidence normale- Depuis cette £poquet on
utilise gendralanent des illuminateurs a prisme, mais I*habitude de cette as-

similation a 6te conservee.

quTil
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Ensuite, il faat reconnaitre, que les formules relatives a I1"inci-
dence normale sont beaucoup plus faciles & appliquer que les formules relatives
a I"incidence oblique, et, par exemple, le calcul de net X, pour les mindraux
opagues, a partir de 2 mesures> dans l7air et dans I"huile, rebuterait bien de3
chercheurs, si I7on devait tenir campte d"un angle d*incidence differentede
zero degre.

Pour ces raisons, les valeurs obtenues, avec un microscope equipd
d*un HHluninateur a prisre, sont souvent entachees d"une certaine erreur,
d “autant plus importante que ITouverture numrague de l"objectif utilis™ est

elevoe.

t&PLOI DE L*ILLIMINATELR™ A PRISME.

Pour obtenir des valeurs de pouvoirs reflecteurs, sous 1"incidence
normale, lorsqu’on utilise un tel illuminateur, il faut envisager deux pos-
sibilite :

1°) L"importance de I"angle d"incidence peut-etre reduite, en de-
pla?ant verticalonent le digphragjne d"ouverture de 1*illuminateur, de menifere
a ce que le faisceau incident forme avec la normale h la preparation un angle
voisin de z6ro degre. Mais cet angle ne peut jamais etre nul, surtout pour les
grossissements Cleves et cette approximatlon n"est plus valable lorsqgue le pou-
voir reflecteur des echantillons mesures est tres eloigne ce. celui de I"etalon.
(C"est le cas des metaux, mesures & partir de I"etalon intemational Si C)*

Photos 1 et 11. Diaphragme d”ouverture place le plus pres possible de
I"axe vertical du microscope. Bien que faible 7°), 1Tangle que forme
le rayon moyen du faisceau incident*avec la normale k la preparation,
n"est pas nul.

Photo I1l1. A partir de 0°, et divergent; leur moyenne arithndtique
reste £gale & =Q ,si i 23

Ri =0° =



Photo TU
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2°) La valeur du pouvoir raflecteur sous 1"incidefcce aonnale, peut
Otre determine par le calcul, k partir des 2 mesures H et B~.

En effet, 1"tude des fonctions de Fresnel montre que, jusqu“"& des incidences
voisines de 25°, la moyenne des 2 xonctions prindpalee est tgale & la valeur
du pouvoir r“flecteur sous ITincidence nomale, (photo 111).

Cette seconde solution est agr&able, car eile &carte toute ambiguit®
quant k la valeur de 1"angle d"incidence, Elle a pour seul inconv&iient de mul-
tiplier par 2 le noobre de mesuj“es. Toutefois, noua I*appliquons et la prdconi-
sons pour 1"~ tude des mineraux opagues.

APPLICATION AUX MIKBRAUX TRAKSPAR2HTS.

Si on canpulse les données de la littorature depuis 40 ans» on se
rend canpte que les travaux portant sur 1*~tude par r“flexion des mineraux
transparenta sont rares et que los quelques rasultats qui ont 6t6 publi”s,
relativement & cette catdgorie de mineraux 6taient parfois, tellement aber-
rants qu*ils ont donne lieu k de vives crltiques, dont 1*effet a 3te de dis-
crditer, pendant un certain temps, et notanmment dans Pesprit des petrogra-
phes, la a~thode de mesure des pouvoirs rflecteurs.

Pourtant, les cas ou eile aurait rendu Service sont ncmbreux, car
on sait que la connaissance de I"indice de r“fraction des mineraux transpa-
rente est une donnde importante, dont on doit souvent se pxlver quand les
mthodes classiques ne sont pas applicables, La m4thode du liser6 de Becke
ou aSne du contraste de phase exigent"toujours que le grain ou les grains
k studier soient extraits de leur support, et cette extraction est g"ndrale-
ment impossible, lorsgue ces grains sont de dimensions inferieures a 50 microns.

En outre, ces methodes sont inapplicables pour des indices supédrieura
& 2 et les donnees que 1"on possfede sur ces mineraux ont &t£ Stabiles par la
mthode du prieme, c"est-fc-dire sur des cristaux de tr&s grandes dimensions*

C "est pourquoi nous avons pensd que la mesure des pouvoirs reflecteurs
ne devait pas rester I*instrument d*"~tude exclusif des mineraux opagues et nous
avons recherche les conditions d*pplication de la micror*flectcmtrie, peimet-
tant d’aecder & I""tude particuli&re des mineraux transparents.
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La premiere cause d*erreur qui apparalt, est dde aux r"flexions sur
la face infdrieure du cristal tranaparant. En réalitf, cette r"flexion est
parfois incooplfcte, selon 17atat de rugosite de la face inf'rleure, maia, quelle
que soit son importsnce, on doit rechercher les conditiona pour lesquelles on
ne ,1amesure paa.

En lame mince, cette rfexion eiiate tonlours. pour des rayons
atteignant la preSparation boub 1Mncidfince. normale.

En aection polie, et toujours aoua I"incidence normale, eile depend
de I"Ypaissevir du crisial mesurd et du profil de aa face infarieure; eile peut
£tre plus ou moins importante, ezceptionnellement nulle, maia la mesure du
Flux roflé&chi, dans cea conditiona, reate toujours alatoire.

De cea observations, on peut conclure que I"illuninateur & lane,
dont la principale caracteSristique conaiate & envoyer aon falaceau perpen-
diculairanent a la prparation eat inutilisable pour la meaure du pouvoir
r"flecteur des min“raux tranaparents.

Lorsqu®on eoploie un Illuminateur & prisme, le faiaceau incident
ne peut paa Otre perpendiculaire h la priparation. L*angle d"incidence est
plus ou moins grand, selon le réglage vertical du diaphragne d*ouverture et
selon 1*ouverture man™rlque dea objectifs.

Noua avons recbercha exparimentalement, quelle doit etre la valeur
minimale de cet angle, pour que, aous I ™paisaeur p~trographique de 30 microns,
on n"ai aucune chance de mesurer tout en partie, du flux r™flfochi par la ae-
conde face, lorsgue lamise au point ¢tant faite aur la face aup™rieure de la
proparation, on delimite, par le diapbragme de champ de Ifilluainateur, une
surface de meaure, de 10 microna de diaofetre : L"exp’rience montre et le cal-
cul confinne, qu®il n"eat paa poa8ible d*viter la r"flexion doe h la seconde
face, lorsque llangle d"incidence eat infTrieur a 20°.

Cette liaite inf*rieure de 20°, pemet de d“texminer le choix des objectifs
et le rglage du diaphragne dlouverture de 1"illuminateur.

11 eat Evident que la lame mince ne doit paa dtre munie d*un couvre-
objet, et quelle doit Atre polie. Cette op“ration eat souvent dalicate, et
toutea les fois ofc cela eat poaaible* il est prforable de travailler sur
sections polies.
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11 est interessant de reoarquer que cet angle de 20° peut 8tre
facilement obtenu, sur un microscope classique, en aaployant un objectif
44/0,65, qui pennet, sana qu”il aoit besoin de faire usage d"un grossisBeoent
intexsnEdiaire 6levE, de delimiter des plages de mesures, d’un diondtre voisin
de 10 microns.

La valeur de llangle d"incidence varle avec le microscope et doit
Stre mesur”e une fois pour toutes, pour chague objectif; la position du
diaphragne d"ouverture doit Stre repfrée avec soin et son d“glage even-
tuel necesaite une nonveile mesure de llangle d”incidence«

Pour me3urer cet angle, on peut, soit faire usage d*un apertanfctre,
soit mesurer sur une photographie, I ‘image du faisceau se propageant dans un
prieme opale diffusant. Dans ce demier cas on mesure 1*angle de refraction,
pour un objectif k sec, ou llangle d”incidence, pour un objectif & Immersion,
k condition que I"indice de I"huile soit Egal k I"indice du prisme.

On peut Egalement mesurer le dEplacement lateral de 1"impact du
faisceau incident sur une feuille de papier disposke sur la platine du mi-
croscope, lorsqu®on deplace verticalement cette demifcre. Un sintple calcul
trigoncniEtrigue peimet alors de calculer 1*angle d®incidence.

Lorsque cet angle est connu, il n"est plus nfessaire, pour dE-
teminer I1"indice de rEfraction d*un mineral transparent & partir de la
mesure de son pouvoir rEflecteur, de faire, comme pour les rainfraux opagues,
la moyenne de 2 mesures pour les 2 orientations principales du polariseur.

En effet, les relationj? ccrabimes de Fresnel et de Descartes,
nolis pernettent de deteiminer &, directeoent, lrsqu®on connait jld"une
par+ .et 1orientation du plan de Vibration par rapport au plan d"incidence,
d’autre part.

Ret o S>S—nCOSi_Cosr{

ncosrfcosi” j J ncosi + cosr j
11 suffit de tracer graphiquementfpour i donn”~las 2 fonctions
R = f () etR = f (n), pour deteiminer rapidanent, moyennant une Schel-
le convenable, 1"indice de refraction, avec une prEcision graphique de 1
unité de la decimale, k partir de I1"une <14 1 dutre, des valeurs R™ou
*/r



Toutefois, le ralsonnement pr-c&dent s"appuie sur I’hypoth&se d"un
falsceau ineident assimii4 h. un rayon thorique. Pratiqueoent, le falsceau
incident est un cone, dont 1*angle au secseet est fonction du diam&tre du
diaphragne d ouverture. Il est bien Evident que les fomules de Fresnel
seront d’autant mieux appliguSes que 1"angle de ce cone sera petit ce qui
impliqueaque le diaphragne d"ouverture aJfto© plus petit diem&tre possible.

D’autre part, et notamment lors de camparaisons dans 1"huile et
dans I7air, il faut, pour rester rigoureux, que llangle des faispeaux laous
de diff*rents objectifs soit identique, malgré les ouvertures num‘riques
differentes des objectifs utilisas*

On doit donc raesurer et apparier 1"angle d"ouverture des fais-
ceaux k l"aida de I apertcm&tre (photo 1 et IV).

Photos IV et Y. Le diaphragme de masure a 6t4 4carte de I"axe vertical
du microscope. L"angle que fome le rayon moyen avec la normale & la
preparation est voisin de 30°, c"est-&-dire plus grand que la linite
infdrieure dafinie ci-dessus.
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Objektiv kh 10,65

Aperturblende :
Sini:0b-0,6

i :27-37°
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Fluorine
Quartz no
Calcite no
Enlytite
Sansnnaritite
Blende
Sutile no
Honorite
Alabandine

Cuprite
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TABLEAU |
E n
meaur” calcule
en % Na
3,84 1,430
5,65 1,541
7,27 1,660
17,16 2,02
13,89 2,065
18,36 2,35
22,04 2,597
23,25 2,68
23,84 2,72
25,86 2,87
Valeurs

partir de la mesure de

RESULTATS,

de n, calculees pour quelques mineraux k

n
publik

Na
1,430
1,544

1,658

R
calcule

7,32

13,64

14,22

18,66

22,22

23,40

23,56

25,60

(objectif 44/0,65)%.

A n
abaolu

Le tableau ci-desaua presente les resultats obtenus, tout d“abord,
sur une serie de mineraux dont I"indice, relativement peu 6levef aurait pu

etre d"teimine par la meffhode classique du liserd de Becke. On voit que pour

ces mineraux d"indice moyen, I”imprecision n"affecte que la 3e. decimale,

alors que pour fixer les idees, ITerreur faite sur la ~Muorin» (n « 1430),

en ne tenant pas ccmpte de 1"angle d"iricidence, aerait, selon 1*orlentation
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du plan de Polarisation, de 1%ordre de 7 unit”s de la 2h. d~ciaiale, si 1%on
ne tetait paa ccmpte de 1*angle dincidence egal & 22° , que nous avons

choisi.

En ce qui conceme lea min“raux d*indice sup™rieur & 2, I1"impreci-
sion est de + 2 unites de la 2e* decimale, par rapport aux donnees de la lit-
terature.

Ces divergences peuven+ ~"cxpliquer par le fait que la composition
clpjaigue des especes, dont les valeurs publiees ont d tennines par la
methode du prisme, peut ne paa etre rigoureusement identique a celle des
echantillons que nous avons mesur”s* On peut ainai envisager Une erreur doe
k I"£tat de Surface, parfais irgparfait, surtout dans le cas de3 mineraux
tendres, et aussi une certaine imprecision doe notamment & ITolectronique
qui limite encore partiellement la pr’cision des raesures photometriques.

CONCLUSIONS.

Pour relativement imprecis qu”ils puissent paraitre, encore que
notre préacision soit gerdraleroent suffisante pour les deteirainationa petro-
graphiques courantes, il noua a semble interessant de mentionner ces re-
sultats.

Grace aux pouvoirs reflecteurs, nous pouvons aujourd®hui, deteiv
miner 1*indice de rofraction d"un mineral transparant, isole ou dissemine

dans un agr"gat de réche ou de minerai, lorsaue ses dimeiisions sont trop

faibles pour gu“on poisoe I"extraire en vue d"appliquer la methode clas-

sique du liser™ de Becke. La methode est, en outre applicable, quelle que
soit la valeur de 1’indice, €e qui nous perreet d*affronter I"etude des

mineraux d’indice suprieur a 2*

Ainsi, la micror*flectancitrie, par 1’application rigoureuae des
formulea de Preanel, nou3 permet de foumir une donnee auppl&nentaire pour
1*Identification des constituants des roches et des minerais.



ZUSAMMENFASSUNGEN

H.KNOSP

THE APPLICATION OF KEFLECTANCE MEASUREMENTS IN METALLO-
GRAPH

The fields of application of microreflectance raea-
aurements in metallogxaphy are shortly autlined.After
the doscription of a microscope photometer the most
important applications - the examination of aurface
properties,the determination of ooncentrations in mixed
crystals and the determination of optical constants-
are illustrated.

The quality of the surface is influenced by diffe-
rent polishing methods in a different manner.The high-
eat reflectanoes of gold and copper are obtained when
these materiala are polished electrolytically and cwt
with a microtome.

The reflectanoes of mixed crystals often do not
vary linearly with the concentrations.lt is demonstra-
ted by means of the spectral reflectance curves of the
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mixed oryetals TiN-TiC and ZrN-ZrC that the detonnina-
tioil of the concentraiion by reflectance measurements
only io poasible »nen tvo wavelenghta are ueed,

The kaob-ledg-a of the optioal conatanta allovs exten-
sive exaisinationa of the optioal propsrtiea of metala
and alloys.From the optioal constanta of the alloys of
the hard material systems Ti-TiN-TiC and Zr-ZrN-ZrC
which vere detenclned by ualng the interferenoe-l1&yer
technique the number of free eleotronshave baen calou-
lated.Theas give iIni"o™jaations on the atructural proper»
tiee of the electrons and of the bondinge In hard ma-
teriale when they are plotted againat the oonoentra -
tion of valenae eloctrona.

L*OTILISATION DE U MICROKEFLECTOMETRIE EN METALLO-
GRAPHIE

L "auteur décrit briAvement los possibilitéa duti—
lisation de la micror&flectomfetrie en m&tallographie«
Aprds deacriptior d"un miorophotomAtre,il aborde plua
en detail les applicatlona les plus importantes» 1’In-
vestigation des proprifetfes de surface,la d&termination
de la concentration dans des cristaux mixtes et la me-
sure des conatantes optiouas«

L*&tat de surface est influencfe d un degrfe varii
par differentes mfethodes de polissage.Dans 1llor et Xe
cuirn le polissage felectrolytique et la coupe au mi-
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erotome dcrment le pouvoir r&fleoteuf anximum.

La d&terminatior. de la concentration dana dea ori-
staux mixtes ne donne frfequemment pas une dé&pendance
linfe »ir« du pouvoir r&flecteur de la concentration.

A l17aide des spectres de rfeflexion des cristaux mix-
te» TIN-TIC et ZrN-ZrC 11 est nettement montrfe que
seule la mesure du pouvoir rfcfleoteur A au moins
deux longueuris -dlondes differentes pernist de d&ter-
miner la concentration.

La coimaissance des constantes optiques autoriae
I"fetudo approfondie des propri&tbs optiques de mfe-
taux «*t d"alliages.A l"aide des constantes optiques
diterming&ee par la methode des couches d"interfer-
ence sur des alliages des syst&nes Ti-TiIN-TiC et
Zr-ZrN-ZrC,on peut calculer le nombre des 4laotrons
libres.Appllqu6és en fonction de la concentration en
6lectrons de valence,elles informent sur les atruc-
tures des &Je<frons et les 6tats de liaison dans des
alliages durs.
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a.BLOCK - K. SWOEODA

SXAMXNATIOW OF SLAG INCLUSIONS IN STEEL BY ELECTRON
PROBE MICRO ANALYSIS

It is pointed to the influence of elag inclusions
on the properties of Steel and to the possibilities of
identifying the inclusions.

The quantitative analysis of micro slags in situ
was possible onXy by means of the microprobe snalysis.
But there are atill some Problems causins difficulties.
Theas are the prsparation of polished sectionsand
soraetimes the neoessity of ooating the speoimen in Or-
der to avoid disturbiagr oharg®s;furth®rtao:re»ths limi-
ted spatlal resolution resulting from the scatterlag
of electrons in the solid body and the fact that during
pcint an&lyses the points to be analyaed are to be
localized sweral tiraes under the electron beam and
that accuracy of positionlng is in praotice not bet-
ter than 2

¥hen using older Instruments there is also the
Problem that the glernents B to F cannot be determia-
od .It is also disturbing that oacygen cannot be de-
terminad and this is specially important when the
inclusions contain elements in different stages of
oxydations.

However,the demands set with respect to the ac-
cura<sy of the analyses are not very high because
a semi-quantitative analysis is mcstly suffioieat
for specifying the type of the inclusion.
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The Information content that can be obtained by
tiie microprobe analyais of mioro alage ia demoastra-
ted by th.« aiag inclusions in different stael alloys
and in a ferritic welding material»

ETUDE D "INCLUSIONS DE SCORIES DANS L ’ACIER AU MOYBN
DE LA MICROANALYSE A FAISCEAU ELECTRGKXQUE

L "auteur examine I"influence exercfee par les in-
clusions de scories aur les proprifetfes de 1"aciar et
les possibilit4s de Isur identifioation.

L "analyse quantitative de microscories in situ n"a
6t6 possible qu“avec la mioroanalyse Ffaisceau 6lec-
tronique.il se pose,toutefols, une s&rie dO© problé&nes
ausceptiblea d "entrainer des difficultlia.Panai d "autres,
la confection correcte de la coiap®,et daril} certaina
cas la nfeaesd.-t& de vaporiser 1" feehantillon pour feviter
les Charges statiques perturbatricea,le pouvoir de rt-
solution liniitfe dans l"espace au cours de I ’analyse
comme cons&quence de la diaperion des felectron* dans
le corps solide,et dans lea analyses panctuellea,le
fait que le point i analyaer doit Stre rais plusieur
foia soua le faisceau 6lectronique,la prfecision du
réglage possible dans la pratique ne d6passant gudre
2 M Jn.

L*utiliaation d"appareils plus anciena pose,d"autre
part,le probl”me que les 616ments B st F ne sont paa d6-
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terminables. L limpossibilit& de pouvoir d&tarraiier X"oxy-
g&ne est particulierement g6nant dans le cas d"inclusions
de ayst&mea d"oxydo complexes,si los inclusions eorapren-
nent des 4l4ments suceptibles de se forsner & differen-
tes phases de 1"oxydation.

La pr4cision de 1"analyst# n’e&t pas nicessaironent
tras grande,car une analyse semi-quantitative est en
gfenferal suffisante pour caractferiser le type des inclu-
sions.

Les inclusions de scories dans diff&renta alliagea
d*acier et dans un m&tal d&pose ferritique r4alatant d
le ehaleur sont pr4sent4s pour illustrer le» rfesultats
obtenua a”ec la microanalyse a faisceau 4lectronique
dana I"exemen de microscories.

J. GAHM

SYSTEMATIC ERRORS OF MICRO INDENTATION MEASURE -
MENTS

TJie different definitions of hardness are com-
pared wi:h aach other and it is pointed out that the

hardness number of the COM ha3 a ceftain special mea-
ning.
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Ifhen discusaing the systematic arrors oertaln deraands
in respect to the wavslenght,to the H.A. of the objeo -
tive and of the Illumination,to the system of indenta-
tion and to tho definltion of the diagonal must be full-
filled.The influence of the volocity of the indentation,
of th# time of indentation«of percussions,of adjuating
the polished s9otion,of the anisotropiam and of »everal
other manipulationa are inveatigated.lt is aeoassary to
agrae on certain Standard precedures«

ERREURS SYSTEMATIQUES DANS LES MICROSLEROMETRIES

L "Euteur compare differentes dfefinitiona de la du-
rat4,et montre que "1’indioe de durst”™ de la "Cormmi «
sion on ore microsoopy" posa&de une certaine indfcpon-
dance,de sorte que oe chiffre doit Stre deaignfe sp&ciale-
ment.

La diacusaion des erreura systd4raatiques souldv«
certains impferatifs concemant la longueur d"onde,!"
ouverture de l"objectif et de ! "4clairage,le syst&ne
transmetteur de Charge et la d4finltlon de la diago-
nale.L"influence de la vitesse de Charge,du teraps
d.10xposition, dea vibrationB.du r4glage de la coupe
polie,du comportement anisotropique et des oritAres
du r4glage optique est 4tudide.Four obtenir des valeura
relatives xreproduisiblea,ces grandeurs devx*aient aussi
r4dpondre éicertaines prescriptiona 4labor4es.

kok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok K
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H.E. BUHLER

THE DETERMINATION OF OPTICAL CONSTANTS BY MICRO
REFLECTANCE MEASUREMENTS AND USING im INTERPER-
ENCE-LAYER TECHNIQUE

This paper deacritoea the poaaibilifcy of using the
interference-lay»r technique after Pepperhoff for the
determination of the optical constanta such aa rofrac-
tive Index and absorption aocefficiont.The mathemati -
cal baaia of the procedura and the reproducibility of
the measured values in reapect to instrumental and
preparative influences is treated.

Xt is found that the influence of the quality of
the surface is the aost important source of error in
reflectance measurements specially of metallio systetas,

The optical canstants of different metallic and
nonmetallic complex systems which have bsen obtained
by this method until now are comonmicated.

Furthenaore the posaibilitiea of using the knov -
ledge of the optical constants which have been ob-
tained by this method for identifying phases are de-
monstratad.By selecting different material» for ccat-
iakg ithe bright-dark contrast between different pha-
aea can be vaxied as desired.In addition, the phase
angle and consequently the Interference colour of
objeeta of individual phases can be controlled by va-
rying the refractive Index of the coating»

The materials uaed for coating and having refrac-
tive indices between 1.3 and 3.5 are communicated.
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LA DETERMINATION DE CONSTANTES OPTIQUES PAR MICRC-
REFLECTOMETRIE A L AIDE DE LA TECHNIQUE DES CHOUCKES
D "INTERFERENCE

L auteur dfecrit les possibilit&s de la techntque
des couches d "interference d"apros PepperhoiT pour
dfetersnlner 1’indice de rfefraction et les ooeffici-
enta d"absorption optiques constanis,A efitfe du traita
ment math&matique de l<optique du proc4d&,l "auteuy
pose la queation de la reproduction des grandeurs
meaurfees en abordant le prcbl”me de 1 "apparelllage
et de la pr4dparation.

11 s"avare que I1"inJfluence de I"6tat de surfacs
consiitue la source d"erreur principale dana lea
micro-r4flectomdtries,partioulifrement dans les
systlmes m4talliques.

Prfesentation des constantes optiques des dIff6-
rents systames & plusleura eonstltuants m4talliquea
et non m&talliques qul ont 4t4 d&termindes & 1*
aide du proc4d4.

En outre,il montre les applications pratiques pos
siblts en microscopie par r4flexion,les constantes
optiques 4tant connues, du proc4d4 des couches d"in-
terfdrence pour identifier les phases.Un choix ad4-
quat des mat4riaux stretifiss parset de modofier &
volont4 le contraste clair-obscur entre lea diff4ren
tes phases.Par la modification de I"indice de r4frae
tion de la chouche vaporis4e on peut aussi choisir
la phase etfde ce fait,la couleur drinterfd4rence des
diffdrents obJets de phase.

Les mat4riaux stratifl4s disponibles entre les in
dices de r4f"raction de 1.3 et 3«5 aont indiqués.
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H. MEIXNER

OBSERVATIONS ON POLISHED SURFACES AS TO VABIOUS ME-
TASOMATOSES IN AUSTRIAN DEPOSITS OF CARBONATED IRON
ORES

Of the two aain type8 of Austrian iron spar de-
posits (the Styrian Ore Montain = Erzberg or the
Erzberg at Hittenbarg),the latter is particularly
auitsd for optical obaervations on polished sur -
facea of metaaomatosea,the here initial materials
wer« high-orystaliino minerals,partly quartz,graphite
and marbles of the varleeic old cryatalline of the
"Saualpe* containing silicatea. Due to addition cf
Mg- and Fe~ aolutiona duming the alpidic era the
calcite of the marbles was partly transformed into
dolomite/ankerite or/ and iron spar (aiderite up
to aideroplesite),the accessory minerals of the
nsarble remaining partly unchanged as relics in the
orea , partly auffering cfaaracteristic chargea (ssua-
covite.phlogopite,tremolitejgraphite,partly also
quartz as relics; titanite in anatas + quartz paeu-
domorphosed »acapolite decooposed).After the addi-
tion of Fe at Huttenberg (and e.g. also at Ober -
aeiring),there came an addition of Ba, vhich also
cauaed metaaomatic effects at times. Due to the
quoted relica it was possible at HUttenberg to
prove locally not at all unimportant "CSleatin ™
and gvnslte metasomatosea. as well as relevant
cleft fillings.

The Investigation of polished surfaces proved
of special interest in the border areas between
mineralogically different carbonate minerals allo-
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ving the deterimiation of the direction taken by
the metasomatose in question. The find of recal-
citigations. also discovered in the samples from
the “5tyrian”Erzberg"”,reached such local eiten-
sions at Hluttenberg,that parts of the deposits
vere found to be no longer vorkable. Aa final re-
sult of our investigations it vas found that me-
tasomatic shifts had occurred in both directions
in accordance vith the unknown P-T-X-conctttions,i.
e. betveen the participating carbonates calcite,
oiderite/sideroplesite, ankerite/Fe-containing
dolomite. For our iron spar deposit this is a
parallel case to the re-dolomitisations and rs-
calcitiaations in spar magnesite deposits obser-
ved by F.ANGEL and F.TROJER.

OBSERVATIONS SUR ECHANTI1LLONS POLIS DE DIFFERENTES
METASOMATOSES DANS DES GISEMENTS AUTRICKIENS DE MINE-
RAIS DE FER A CARBONATE

Sur les deux principaux types de gisements autri-
chiens de sid&rose (Steir.Erzberg et HUttenberger Erz-
berg), le demier se prate tout particulidrement & 1~
fetude optique de la m&tasomatose sur 6chantillon poli.
Nous avons examinfe des marbr«s hautement cristallins de
la vieille roche cristallin® varique de la Saualpe qui
contient en partie du gilartz,du graphite et diffferenta
Silicates.Llapport de aolutions de Mg et Fe d 1"&poque
»ipidique a transfonnfe la calcite des marbres partielle-
mait en dolomite/ankferite ou/et siderose (sidferose d si-
dferoplfesite), les min&raux accessoires du raarbre restant
en partie inehangfes dans les mineraux , sous forme de
reiiques. ou subissaient, en partie, des changements ca-
ractferistiques (muscovite,phlogopite,tremolite,graphite,
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partieilement aussi quartz comae reliques; titanite
en anatase + quartz pseudoinorphosfe, acapolithe dé&-
composé&).L"apport de Fe 6tait suivi a HUttenberg (et
par exempie aussi A Qberaeiring ) d’un apport de 3a,
qui a aussi provoqufe parfois des activit&s m&taso-
raatiquss.Dana la Kuttenberger Brzberg,cas reliquss
ont perrais 6® mattr© localemant en Svidence das mé&-
taaoase.toses rel&tivemant importantes de coaiaatlno et
de gvpse, A cotfe de remplissages de diaclase corres-
pondants.

L"etude d’echantillons polis provenant de zonea
limitropaies antri des nineraux & carbonate,presen-
tant dea differanees chimio-mineralogiquas, avec
constatation de I"evolution du sens de la metasoma-
tose,s"avé&rait d"un intferet particulier.Un roésultat
surprenant fut la d&couverte de recalcitisation ,

qui ont ete observees aussi sur des ecbautillons de
la Steirische Erzberg, et qui, & Huttenberg, atteig-
naient localement une importance teile que certaines
parties du giseinent deviennent inexplo®itables. Cette
atuao montre que selon les conditions P-T-X,que nous
ne connaissons pas, des dfeplacements raetasomatiques
se sont peut-Stre produits dans les deux sens entre
las carbonates concera&sj calcite,sidferose/sid&ro-
pl&site, ank&rite/dolomite ferreux (spath foronissant).
11 s"agit pour nos giseinents de sidferose d’un caa
parallele d celui de F_ANGEL et F.TROJER qui ont ob-
aervfe das radoloniitisations et des reoaloitisations

dans les gisaments de spath magnasien.
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M.P. JONES

MESURE DE LA TAILLE,DE LA FORME ET DE LA DISTRI -
HUTION SPATIALE DE MINERAUX DANS LA ROCHE

On dispose rarement d"informationa precises oon-
cernant la taille, la forme et la distribution apatials
dea mineraux en raison du teraps et du travail qu"im-
plique la reunlon des doxm&es n&cessaires»

Les diapoaitifs de maau.ro autoaatiques, mia actuelle-
meMt A notre diaposition peuvent rapidement collacter
un nombre important de dormfeea tninaralogiquea. L"auteur
donne tme description succinte de cea apparells et
les coxnpare aux anciennes m&thodes manuelles.A 1 ’aide
d*exemple, il montre comment 1"Information bi-dimsnaion-
nelle.que 1’0n obtient d"habitude de oette maniéare,
doit etre transformfes st&r&ologiquement an termes tri-
diatensionnels.

GROREN-,FORM- UND RAUMLICHE VERTEILUNGSMESSUNG BEI
MINERALIEN IN GESTEX38EN

Genaue Angaben Uber die GroRe,die Form und die
raumliche Verteilung von Mineralien sind nur selten ver-
fugbar, weil zur Sammlung der notwendigen Daten viel
Zeit und Miuhe notwendig ist.

Die automatischen MeRvorrichtungen, die nun verfug-
bar sind, kénnen diese mineralogischen Angaben in groés-
seren Mengen aufnehmene Sie werden beschrieben und mit
den alten manuellen Methoden verglichen. Beispiele wer-
den angefihrt, wie diese zwei-dimens&>nale Information ,
die erzielt wird, stereologisch in drei-dimensionale Be-

griffe umgewandelt wird.

ko ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok ok
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F. TROJER

THE PHASE CONSTRUCTION OF LD - SLAG

Two typea of LD-convertor slag wer® used to study
phase construction by means of reflectance,planishing
hardnesa, etching behavior,the transmitted light Index
number and studies by means of electron sonde. The co-
phase in 8-minute blown slag: of vistite.glaukochroite,

oiL -CgS.hertymite. The form in“"which phosphoric acid
is bound could not be found. Slag after blowing has end-
ed i viistito, cC " -C2S, with the vhole phosphoric
acid as C”MP in solid solution, CAS, CMAF, fJuorite and
nset. Fe. Apatite was novhere found as an independent
phase.

(Ca0O = C, P = P205, A = A1203, F = Fe”")

LA STRUCTURE DE PHASE DE LAITIERS LD

La structure de phase de deui laitiers de convercis-
seur LD est d&termin&e & 1 ’aide du pouvoir r&flecteur ,
de la duretfe de polissage, de la tenue au d&rochage,des
indices d’&clairage par transmission.ainsi que par dea
ezplorations au moyen de la sonde 4lectronique.Les com-
posants de la phase du laitier apras 8 mn de soufflages
wistite,glaulcochroite,alpha-C2S,hertymite.La forme de
fixation de l"acide phosphorique n"a pas pu 8tre mise
en evidence. Laitier apres soufflage* wistite,alpha-C2S
avec tout 1lacidephosphorique sous forme de C"P en so-
lution solide, C~S, AF, spath fluor et Fe.met.Apatite
n*"a pas pu 8tre trouvfe sous forme de phase autonome.
(Ca0 = C, P = P205, A = A1203, F = Fe.,0".

* ok ok ok
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F.KORNDER

THE INFLUENCE OF DIVISION OF RAYS ON MICROSCOPIC MEASURE-
MENTS OF REFLEXION

The vertical incidence of light is not guaranteed
at the ore -microscope on account of the geometrical se-
paration of rays used in most cases.Thus the reflexion
ability determlned by means of the microscope depends
upon the angel of incidence as well as on the Vibration
direction of the penetrating light,and is distinct from
the Beer reflexion ability which presupposes vertical
incidence of light.Berek has suggested to have the re-
flexion ability amongst others of Isotropie objects ge-
nerally determined in polarized light and to measure the

reflexion abilities of the light vibrating parallel to

as well as vertical to the plane of incidence.The want-
ed Beer reflexion ability will then result as the arith-
metic niean of the two measurements,which was experimen-
tally confirmed by Berek by means of a series of measure-
ments with platinum-quartz.

These facts can be described exactly by means of the
Fresnel formula for non-absorbing objects as well as for
absorbing objects.The application of the Fresnel formula
to comparative measurements,as is conventional in micro-
photometry,however results in unclear mathematical formu-
las,especially with absorbing objects and calibration sub-
stances.In discussing the deviations of measurements from
the genuine reflexion ability,due to the oblique incidence
of the light in the microscope,we therefore use an approxi-
mate value which is based on a development into series of
the Fresnel fomrula.There results a simple functional Con-
nection between the erroneous estimate on the one hand
and the angle of incidence,the opticalconstant of the object
and the calibration substance on the other in such a way that
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the erroneous estiraate increases with the angel of incidence
and with the difference between the optlcal constants of
object and calibration substance. The error lines in the
diagram show that the erroneous estimates lie between

and 6%6.The theoreticaily determined orror lines were con-
firmed experimentally by measuretnents of objects with known
optical constants.

A PROPOS DE L.T"INFLUENCE DE LA DIVISION DES RAYONS SUR
LA REFLECTOMETRIE MICHOPHOTOMETRIQIJE

L"incidence verticale de la lumiere n"est pas assurfee
sur le raicroscope des minerais en raison de la divi-
sion g&om&teique des rayons generalement utilisee ici.Le
pouvoir reflecteur dfeterminfe mi“croscopiquement depend
donc tant de 1 "angel d"Incidence que du sens oscilla-
toire de la lumiere incidente.et diff*re du pouvoir
r&flecteux de Beer qui suppose une incidence stricte-
raent verticale de la lumiere.Berek a propos4 de dfeter-
miner le pouvoir reflecteur,mSme dlobjects isotropi-
ques,dans la lumiere polarisee.et de mesurer les pou-
voirs r4flecteurs de la lumiere oscillante parallele-
ment et verticalement par rapport au plan d"incidence.
Le pouvoir reflecteur de Beer cherch& est alors la
moyenne arithmetique des deux mesures,conune cela a 4tfe
confirmfe exp&rimentalement par Berek dans des sferies
de mesures sur platine-quartz.
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Les fomtules de Fresnel permettent de d6crlre ex-
actement ce plifenomene,tant pour les objets absorbants
que pour les obJdets non absorbants.L"applicatlon des
formules de Fresnel sur les mesures oomparatives usuel-
les en mlcrophotom4td.e condult toutefdls d des formes
math&matlques peu clalres,en partlculier dans le oas
d"objets absorbants et substances Etalons.Pour dis-
cuter les 6carts de mesure du pouvoir r6flecteur
réel ,6carts dis 4 I"Incldence oblique de la lumiéare
sur le mlcroscope,nous utilisons une approximatlon
qui repose sur un dfeveloppement en sirle des fonnu-
les de Fresnel.ll en ré&sulte une corrfelatlon fonc -
tionnelle simple de l"erreur relative avec 1"angel
d"Incldence et les constantes optiques de 1"obJet
et de la substance 4talon.de sorte que l"erreur re-
lative crolt avec I"angel d"Incldence et la dIff&r-
ence des constantes optiques de 1"obJet et de la
substance fetalon,Les courbes des erreurs montrent
que les erreurs relatives se sltuent en pratlque entre
1$ et 6bt.Les oourbea des erreurs obtenues th&ori-
quement ont btk confirm&es exp&rimentalement par

des mesures sur objets a constantes optiques connues.
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G. BRESLKAIR

POSSIBILITIES OF EMPLOYMENT OF INCIDENT LICalT MICRO-
SCOPY IM AROHITECTURALLY APPLIED CERAMICS

Th« laalrlng of polished surfacao and the ainera-
logical struotura of red brick are shortly daalt with.
Savural mloro-fotoa sarv« as exanplea of vhat oan
ba aaid about tha condition» of produotion and of tha
prtfpertlea of tilaa»special amphasia baing lald upon
tha olottad aass. A thln aection indioataa tha rola of
muaoovite aa a minaralogioal thanoaatar aa wall aa
it aluoidataa prasaura taxturaa of parallel ai-oa-flaka»
Tha foto of a vaatharad aurface of tilaa olaarly ahowa
tha affaot of froat-proof produot of oeraaioa and« In ~thia
conuaction,aspaoially tha rola of »elting stages»

Thaaa conolusiona oan only ba raaohad at with tha
halp of raflaotad light mlcroacopy}thay anphaaiza tha
importanoe of thia mathod of Investigation «van for tha
aaotor of oaraoica,,

POSSIBXLITES D"APPLICATION DE LA M1CROSCOPIE PAH RE-
FLEXION DANS LA CERAKEQUE DE CONSTRUCTION

L "auteur aborde brid-yement la productlon da coupea
poliea at la atructur* ainiralogiqua das briquos rou-
gas.Quelques «icro-photographies servent d"exemplea
pour aontrer lea conditlons de la produotion et les
propri&tfes de brlques ,an insistent particuliirement
sur la aasse.Sur une alorographle,on reconnait le
rfila de thensomfctre min&raloglque de la muscovite 4
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de steme que la nettetfc de textures preaa&es par des
lamelles de mlca d direction paralUl«<U photo de
la aurfaoce d"une tulle exposfee aux Int*»pdri»a acn»
trs aettement l"attaque du gal sur un produit o&ra-
nlque risiatant aux basaes tempferalrux-oa,at dans ce
oontexte trat partioulidrement le rAle dea phasea
de fusion.

Seule la aicroscople par rfcflexion pennet oea oon-
stat&tlons qui aoulignent 1"i*portanoe de oetta «4-
thode dlexamen an c&ramiqu*.

Kohkkkhkhkhkkkkkkkhkhkhkhkhkhkhkhhkhhh*x*

R.CAYE - K. MEDENBACH

DIE BESTIMMUNG DER BRECHUNGSINDIZES TRANSPARENTER
MINERALE DURCH MESSUNG DES REFLEXIONSVERMOGENS

Die mit einem Objektiv hoher Apertur und einem
Trapez-Prisma nach Berek mikroskopisch gemessenen
ReflexionavennHgen transparenter Objekte werden,
unter Berucksichtigung der Fresnel "sehen Formel
fur schiefen Lichtelnfall, zur Bestimmung der
Brechungsindizes benutzt.

Die besonderen Vorteile dieser Methode sind darin
zu sehen,dal sie,entgegen den klassischen Metho-
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den, anwendbar ist fur Messungen an Mineralen im Ge-
steinsverband bis zu 10ju Durchmesser und an Minera-
len bzw. transparenten Stoffen mit sehr hohem Bre -
chungslIndex, fur die bei den oben angegebenen GroéRen
alle anderen Messungen versagen.

Es verden einige Anwendungsbeispiele mit den er-
reichten Genauigkeiten der MeRergebnisse -angegeben.

THE DETERMINATION OF REFRACTIVE INDICES OF TRANSPARENT
MINERALS BY MEASUREMENT OF REFLEXION ABILITY

Reflexion abilities of transparent objects measured
by means of an object-lens of high aperture and a trape-
zoid prism (according to Berek),in reference to the Fres-
nel formula,are used for the determination of refractive

indices.
The special advantages of this method are that - in
contrast to the classical methods - it is applicable

for measurements of minerals within a body of rock up to
a diameter of 10™u ,as well as for minerals or transparent
matter with a very high refractive index for which, in
the above mentioned sizes,all other methods fail.

A number of practical examples with the degree of
precision reached in measuring results are given.
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O.M.FRIEDRICH - J.G.HADITSCH

RECENT RESULTS OF INVESTIGATIOKS BY MEANS OF INCIDENT
LIC3IT

H. PILLER and K.v.GEHLEN proved for osaaurewnt of
reflexlon a dependence from tho difftrtno* of the re-
flexion ability of the sample and the Standard mea-
sure.i.e. in other words,that exact measurements are
possible only if R is the same as R . As, so far ,
appropriate calibration substances are not yet existing
for all measuring réangea the attempt was made to
ascertain the measuring defects for diffirent minerals
(gold,pentlandite,sphalerite fetrahedrite,skutterudite 4
raagnetite,chromite,hematite a.o.) witU reference to
a certain vave-lenght (G90nm) and a Standard measure
(311 of the firm of E.Leitzi RAir= 9-53f£).

The measured sectors were runningly controlled
with the aid of the interference contrast objec-
tive (after Franjon). It followed that for measure-
ments of various minerals with certain properties
in grinding and polishing such Controls were inevi-
tably necessary.

Furthermore, the influence of the observer®s eye-
sight on the measurement results was tested! based on
this new proposals are offered for a further increase
of objectlvity iIn measurements.
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RECENTS RESULTATS D"EXAMENS EN MICROSCQPXE PAR
REFLEXION

H.PILLER et K.v.GEHLEN ont d&montr6 pour las
rfeflectom&tries une d&pendanoe de la diffferenoe
du pouvéir r&flecteur de la sonde et de 1 “fetalon,
o"est-fUdire.en d autres termes,que des roeultata
exaota aont seulement possibles si R est egal A
Rg» Ne disposant pas encore d"etalons adfequato pour
toutes les etendues de mesirre,on a esaay& de pri-
olser s erreurs de meaure pour differente minfc-
éjgpentlandite,blende,oulvre gria.ara&nlure
de oobalt.magn&tite, ohromi te,ii&inatite et autres)

raux

par rapport d une longueur d"onde d&terminfce
(590 um) et i im fetaltm (311 de la maison E.Leltzt
«L = 9.53*).

Les ooupes xneaurfeea ont toujours 6t6 controlfeea
d 1’aide de I"objeotif de oontraste interffcrentiel
de FRANNMON, Il slavfera que oes oontrAlea sont Im-
p&ratifs pour les mesures de diff&rents minftraux
poss&dant oertalnes propri&t4e de meulage et de
polissage«

Nous avons en outre examin& 1"influence de
I1"aouiti visuelle de 1"obaervateur sur les ré&-
sultats des mesures.Das nouvellea propoaitions
pour une autre objectivation des mesures aont
faltes.
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RAPID DETERMINATION OF MAGNESIUM IN ILMENITES BY MICRO-
REFLECTOMETRY

ReCAYE, Orleans , B.CERVELLE & C.LfTVY, Paris

A rapid method with simple apparatus is proposed for
the determination of the magnesium content of microscopic
crystals of ilmenite* The method is based upon the pro-
portional relation existing in the series ilmenite-geikie -
lite between the percentage of MgO and the reflactance.
The method is precise, rapid,trouble-free and non-destruc-
tive. A very simple apparatus tthe "magnesiometerl (Brevet
B«R»G.M_No.1553 106), can be used in a field laboratory
by operators without special training. This apparatus can
be used in the detection of ilmenites coming from kimber-
lites. It also hasa very general application to any problem
where the Variation of the optical properties of a substance
is proportional to the Variation of its chemical coraposi-
tion, as in petrology, mineralogy, ore mineralogy and
metallurgy.

DIE SCHNELLE BESTIMMUNG VON MAGNESIUM IN ILMENITEN -
MITTELS MIKRO-REFLEKTOMETRIE

Fir die Bestimmung des Magnesiumgehaltes mikro-
skopischer Illraenitkristalle wird eine rasche Methode
mit einer einfachen Apparatur vorgeschlagen-Die Methode
beruht auf einer Proporzbeziehung,die in den Serien
IImenith-Geikielith zwischen dem Prozentsatz des MgO und
dem Reflexionswert besteht.Die Methode ist préazise
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problemlos und zerstdérungsfrei. Ein sehr einfacher
Apparat, das ' Magnesiometer®l (Patent B,R*G.M. Nr.

1553 106 ) kann im Feldlabor durch unausgebildete

Krafte betatigt werden. Dieser Apparat kann dazu ver-
wendet werden Ilmenite zu orten, die von Kimberliten
stammen. Er besitzt auch eine sehr allgemeine Anwendung
auf jedes Problem* bei dem die Variation der optischen
Eigensdnften einer Substanz proportional ist, wie z.B.
in der Petrologie,der Mineralogie, der Erzmineralogie und
der Metallurgie,
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DARSTELLENDE FLACHEN DER OPTISCHEN EIGENSCHAFTEN
VON COVELLIN

K.v.GEHLEN (Frankfurt)

Die von Vv.GEHLEN und PILLER (1961) veroffentlichten
optischen Daten von Covellin (CuS) sind inzwischen mit
etwas verbesserter Apparatur kontrolliert worden,wobei
wieder dieselbe Serie von orientierten Schnitten durch
Einkristalle von Alghero benutzt wurde. Die in der dama-
ligen Tabelle 3 angegebenen "wahrscheinlichsten Werte"
flr die verschiedenen optischen Daten konnten weitgehend
wieder innerhalb der damals angegebenen Fehlergrenzen ge-
messen und berechnet werden.Dies zeigt, daB die da-
malige Fehlerabschatzung realistisch war, und daB man des-
halb allgemein durchaus mit 5% relativem Fehler fur die
Genauigkeit (nicht Reproduzierbarkeit!) von Reflexions-
mesSungen rechnen muB,zumindest bei Mineralen mit star-
ker Wellenlangen- Abhangigkeit der Daten wie Covellin.

Die beiden damals (Abb. 8 und 9) veroffentlichten
Abbildungen von Schnitten durch die "darstellenden Fla-
chen" der optischen Eigenschaften konnten jetzt durch
eine Serie solcher Darstellungen fur 550,600,650,700,

750 und 800 nm erweitert werden. Diese Abbildungen zei-
gen zahlreiche interessante Einzelheiten (z.B.unterschied-
lich wechselnder optischer Charakter fir die einzelnen
Daten), die vor allem durch das weitere starke Anstei-

gen von Ky und damit auch von R~ zum Infraroten hin
hervorgerufen werden. Eine Tendenz zu metallischer
Bindung beim Covellin in der Gitterebene c wird
dadurch deutlich erkennbar.
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DESCRIPTIVE PLANES OF THE OPTICAL PROPERTIES OF COVELLITE

The optical data of covellite (CuS) published by
GEHLEN and PILLER (1964) have since been cliecked by
means of improved apparatus, the same series of orien-
tated section of idioblasts from Alghero* The most-
probable valuell given in the Table 3 for the different
optical data could again be measured and calculatnd
within the tolerance given at the time.This indlcates
that the then formed tolerance estimate was realistic
and that therefore an erroneous estimate of 5 $ has to
be generally reckoned with in the exactness (tnough not
in the reproduction) of measurements of reflexion, at
least with minerals like covellite whose data are greatly
subject to wave-lengths,

The two published Illustration (Fig-8 and 9) of
polished surfaces through descriptive planes of optical
properties have now been extended by a series of similar
representations for 550, 600,650,700,750 and 800 nm, These
illustration™ show numerous inteneating details (f.i, a
differently changing optical character for the individual
data) due, in the first line, to the continued strong
rise of - and with it of Rw - in the direction of infra-
red.A tendency towards metallic cohesion in the case of
covellite in the grid plane ~L c is made clearly distinguish-
able by it.
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SURFACES REPRESENTATtVES DES PROPRIETES OPTIQUES DE
COVELLINE

Les donnias optiques de Covellin* (CuS) publiles
par v. Gehlen & Piller (1964) on 6t6 contrftltes de-
puls i 1llaide d"un appareilage plus perfectionn6
en utilisant de- nouveau la alne s&rie de coupes orien-
t6ées de monocristaux d"Alghero.Lea '"valeurs les
plus probables* des diff6érentes donnies optiques,qui
ont fetfe consign&es dans 1 ’ahcien tableau 3, ont pu
6tre de nouveau nesuriea et calcul6es dans les limites
d"erreur indiqués alors.Cela montre que 1 "6valuation
des erreurs 6tait rfealiste,et qu“"en giniral il faut
privoir une erreur relative de S dans la prfecision
(non pas reproduislbilit&!) des r4flectomb6triea,tout
au moins pour les min&raux dont les donn6es,comnie
Covelline dfcpendent fortement des longueura d"onde.

Le« deux figurea (8 et 9) publi6es 1 oette
6poque,qui illuatrent des coupes d travers les
"surfaoes repréasentative»” des propriitfes optiquea
ont pu 8tre compl&tfces maintenant par un« sirie
de représentations pour 550,600,650,700,750 et 800
w . Ces figurea montrent de noabreux d&taila in-
t&ressants (par example le oaractiro optique variable
des divexaeadonn&es) qui «ont surtout dfla ne
autre forte augmentation de ,«t dt oe fait
aussi de Ru,vera 1"Infrarouge.On peut ainsi recon-
na.ltre nettenent dans Covelline une tendance -
la liaison mfrtallique dans le plan riticulairel o.
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UBER POLARISATIONSFARBEN IM AUFLICHT

S _KORITNIG (Gottingen)

Die Polarisationsfarben im Auflicht sind eine
charakteristische Stoffkonstante opaker,anisotroper
Substanzen* Beim Verdrehen der gekreuzten Polari-
satoren tritt bekanntlich eine fir die Substanz
immer wiederkehrende gleiche Farbfolge auf,wobei
oft schon nach den ersten Zehntelgraden Drehung
des einen Polarisators ein sprunghafter Farbwechsel
auftreten kann«Diese Eigenschaft,die fur die ein-
zelne Substanz und Schlifflage eine oft sehr charak-
teristische Farbfolge ergibt,hat somit auch diagno-
stischen Wert.

Es wurden aus den spektralen Remissionskurven
der verschiedenen Polarisationsfarben, die beim
Verdrehen des Analysators im Laufe von 180° auftre-
ten, mittels Farbmessung nach dem Normalvalenzsy -
stem(C.1.E.-System) deren Farbwerte ermittelt.Die
Farbfolgen koénnen damit als Kurven in der Normfarb-
tafel dargestellt werden. Ilhre Eigenschaften im Un-
terschied zu den gewohnlichen Polarisationsfarben,
wie sie im Dunnschliff auftreten, koénnen so gut
verdeutlicht werden« In den meisten Fallen, solange
am Anfang Kkein sprunghafter Farbwechsel eintritt,
handelt es sich um verschieden groBe und ver-
schieden geartete Ellypsen.

Die z-Werte des C.I1*E.-Systems sind ein MalR fir
die Helligkeit des Farbeindruckes. Sie sind fir die
Farbe in der 45°- Stellung bei vollkommen gekreuz-
ten Polarisatoren gleichzeitig ein MaB fur die Hohe
des Anisotropie-Effektes, wie er dem menschlichen
Auge erscheint.
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ON COLOURS OF POLARISATION IN REFLECTED LIGHT

The Polarisation colours in reflected light are accnstant
characteristic of opaque,anisotropic substances.Twist-
ing the crossed polarizers, as is known, produces in
the same substance an ever- repeated subsequence of
the sarae colours; often the twisting of one polarizer
by a few tenths of a degree raay produce a sudden change
of colour. This property resulting in an often most
characteristic subsequence of colours, for an indi-
vidual substance and for the inclination of the po-
lished surface has consequently the value of a dia-
gnos tic.

By means of measurement of colours according
to the C.1.E. system the colour tones from spectral
reflexion curves of different Polarisation colours
were found which appear while the tubus analyser is
turned by 180 gegrees. The subsequence of colours
can this be represented by curves in the Standard
colour table. Their nroperties, by vay of contrast
to the normal briefjingsnce colours, as in a thin
section, can thus be clearly illustrated. In most
of the cases - as long as no sudden change of
colour occurs in the beginning - it is a matter
of ellipses different in size as well as in charac-
ter.

The z-values of the C.1.E, system are a measure
for the intensity of light in the colour perception.
With entirely crossed polarisators they are for co-
lour in the I»5-degree position at the same time a
measure of the anisotropic effect as it appears to

the human eye.
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A PROPOS DE COULEURS DE POLARISATION A L"ECLAIRAGE
INCIDENT

Les couleurs de Polarisation a lI"4clairage in-
cident sont une constante caract4ristique de sub-
stances opaques anisotropiques.Le fait de tourner
les polariseurs crois4s produit,comme on sait,une
sfequence de couleurs toujours identique pour la
substance,et apres avoir toum4 un des polariseurs
de quelques dizieme de degrd4s seulement,il peut
se manifester d4ja un changement de couleur subit.
Cette proprid4t4,qui donne pour une substance et
pour une Position de la coupe polie une s4quence
de couleurs souvent tres caract4dristique,revidt
donc une valeur diagnostique. A partir des cour-
bes de rfeflexion spectrale des diffferentes couleurs
de Polarisation,qui se manifestent en toumant
I1"analyseur au cours de 180°,nous avons deter-
min4 leurs composantes trichromatiques au moyen de
la coloriraetrie d"apres le systeme de valence chro-
matique normalisfe (systeme CIE).Les sequences de
couleur peuvent etre repr4dsentd4es sous forme de
courbe dans la carte des couleurs Standard.Leurs
proprtx4tds,a la diff4rence des couleurs de Polari-
sation usuelles,comme on les voit dans la lame mince
polie,peuvent ainsi 4tre repr4sentd4es clairement.
Dans la majorit4 des cas.tant qu“un changement
de couleur subit ne se produit pas au d4but,il
s"agit d"une ellipse de grandeur et de nature diff4-
rentes.

Les valeurs z du systeme CIE reprd4sentent une
mesure de la clart4 de ITimpression colorde.En
Position b5° et avec des polariseurs totalement
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crois&sf eiles sont en mEme temps pour la couleur
une mesure pour la pulssance de 1*effet anisotropi-
que,tel qu’il apparalt a 17oeil hiimain*
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IDENTIFIZIERUNG FEINSTER REAXTIOSSRANDEK AN SULFIDEN
MIT DER ELEKTOMEWMIKROSOKDE

J.SOMMESAUER,Zlrich

Reaktionsrander an sulfidischen Ersen, deren Be-
stimmung unter dem Mikroskop ihrer Kleinheit wegen
nicht mehr ausgefihrt werden kann, lassen sich mit ge-
richteten, langsamen Liniecprofilen und Aufnahmen von
der zweidimensionalen Verteilung der interessierenden
Elemente ,sowie semiquantitativen Punktmessungen mit
der Elektronenmi”~rosonde auf einfache Veise oft iden-
tifizieren. Bei diesen Randern handelt es sich vor allem
um Umlagerungs- und Verdréangungsprodukte,sowie Oxyda-
tion»- und Zementationserze, die feinzyklische,hauflg
kompliziert zusammengesetzte Saume um primare Ersse
aufbauen. Die Bestimmung der Reaktionsréander und dl*
Art ihrer Struktur sind unerléasslich fir die X«®e:r -
stattenkundliche Forschung eines Erzvorkommens.

Zur Demonstration wird ein Umlagerungssaum eines
Sulfosalzes aus der Mischreihe "Polybasit-Pearceit” an
einem Ag-Tennantit und eine feinzyklische Fallung von
Argentit und einfachem Kupfererz (Covellin,Kupferglanz)
an einem primaren Bleiglanz diskutiert.

Die Grossenordnumg der Réander erstreckt sich von
1~307~tn, die einzelnen dinnen Schichten liegen im
Bereiche von l«.-m, sie sind damit mit der Elektronen-
mikrosonde noch ausreichend aufldsbar.
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IDENTIFICATION OP FINEST REACTION RIMS IN SULPHIDES BY
MEANS OF THE ELECTRON - PROBE

Reaction rims of sulphides ores,whose determination
is no longer possible by means of the microscope on
account of their tininess can often be easily identi-
fied by means of the electron probe using both a slow
line scan across the rim and a semi-quantitative point
analysis for elementS, These rims are in the first
line products of alteration and of replacement,or oxy-
dated ores and ores of the cementation zone,which build
up Ffine crusts, 1in many cases complicated combines
around primary ores. The determination of reaction rims
and of their structural composition are indispensable
for the exploration of an ore-deposit -

By way of detncru“ration a seam deposit of a sulphide
from the mixed series "polybasite-pearceite” found on
an Ag-tennantite and a finebanded precipitation of ar-
gentite and simple copper-ore.(covellite,chalcocite)
found on a primary galena are discussed.

The width of these rims is from on 1~"307”v, the in-
dividual thin layers are within a range of and thus
are sufficiently within reach of the electronic micro-

probe.
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IDENTIFICATION DE TRES FINS BORDS DE REACTION SUR DES
SULFURES A L"AIDE DE LA MICROSONDE ELECTRONIQUE

Les bords de rfeaction de mineraux sulfur4ds,dont
1"ldentification sous le microscope n"est plus pos-
sible en raison le leur finesse,peuvent Itre deter-
min&s simplement A 1"aide de profiles lineaires lents
diriges et de photos de la distribution bi-dimension-
nelle des 4l4ments intferessfes,ainsi que par des me<-
sures ponctuelles semiquantitatives moyennant la mi-
crosonde 4lectronique.Ces bords sont surtout des pro-
duits dfis & un changement de Position et a un deplace-
ment.et des minferais d"oxydation et de cfementation
qui edifient frequemment autour des minerais primaires
des fepontes finement cycliques & composition frequem-
ment compliqud4e. La determination des bords de rdac-
tion et la nature de leur struoture sont indispens-
ables pour la prospection d"un gisement de mindrai.

A titre de d&monstration l"auteur pr4sente une
4ponte de changement de Position d’un sei au sulfure
de la Serie mixte "polybasite- pearceite” sur un Ag-
tennantite,et une pr4cipitation finement cyclique
d"argentite et d"un simple minerai de cuivre (covel-
line,chalcosine) sur une gal&ne.

L"ordre de grandeur des bords s"4tend de 1*~30 yt<m.
les diff4rentes chouches minces se situent au niveau
de 1yW,mjelles sont ainsi encore r4solues par la mi-

crosonde 4lectronique.






ELECTRON PROBE MICROANALTSIS OF A GREEK MAGNESITE
BRICK TAXEN FROM A KALDO FURNACE

D.G. JONES

(Tube Investments Research Laboratories,Hinxton
Hall,nr Saffron Waiden , Essex.)

The electron probe microanalyser has been used to
study the composition and distribution of phases found
in the wear zone of a magnesite refractory in an attempt
to define the mechanism of erosion dvoring Service.
Despite the fact that the Ca0/SiO0O” ot unused Greek
magnesite frequently acoaeds 2jl1, the principal bonding
phases have been found to be merwinite (Ca™Mg Sig°8>
and a compound close in composition to Ca,, » HgQ "~QSIO".
In the used refractory, there is no evidence for the
presence of these phases in the slag affected region.
A variety of other phases have been found, bcvever,con*
taining aluminium,phosphorus,sulphur,titanium and aanganeae,
in addition to magnesium,calcium and Silicon. The iron Pe-
netration in particular has been closely examined and
found to extend beyond the zone where reduction to the
metallic state had accurred.
These observations are used to support a suggested

mechanism for the erosion procsss.

ELEKTRONENSONDEN-MIKROANALTSE EINES GRIECHISCHEN
MAGNESITZIEGELS AUS EINEM KALDO-OFEN

Man hat das Elektrosonden-Mikroanalysiergerat dazu

verwendet, um die Phasonzusaimnensetzung und die Phasen-



- 184 -

vertoilung eines Magnesit-Feuerfeststeins in dessen Ver-
schleilRzone festzustellen und sich bemiht,auf diese Wei-
se den Erosionsmechanismus wahrend des Einsatzes zu er-
grunden.

Obwohl das Ca0/SiO” des ungebrauchten griechischen Mag-
nesits meist in einem hdoheren Verhaltnis als 2s1 vorliegt,
wurden Merwlnit (Ca”Mg Si”~0g) und ein Gemisch mit einer
Cal y~gp ~gSiOjj sehr &hnlichen Zusammensetzung als die
Hauptbindephasen ermittelt.

Bei dem bereits gebrauchten Feuerfestmaterial liel}
sich die Anwesenheit dieser Phasen in den Bereichen des
Schlackeanfalls nicht nachweisen.Verschiedene andere
Phasen wurden jedoch gefunden;diese enthielten zusatz-
lich zu Magnesium,Kalzium und Silizium noch Aluminium,
Phosphor,Schwefel ,Titan und Mangan.Man hat insbesondere
die Eiseneindringung sehr grindlich untersucht und gefun-
den, daB sie Uber jene Zone hinausreicht,in der die Reduk-
tion zu einem metallischen Zustand stattgefunden hat.

Man hat diese Beobachtung dazu benutzt,um einen vor-
schlagenen Mechanismus Tfir den Erosionsvorgang zu unter-

mauern.

MICROANALYSE PAR SONDE ELBCTRONIQUE D"UNE BRIQUE MAGNE-
SITE GRECQUE PROVENANT D"UN FOUR KALDO

Le microanalyseur a sonde electronique a 4t4 uti-
lis4 pour 4tudier la composition et la distribution
des phases trouvdes dans la zone d"usure d"une raag-
nfesite r4fractaire en vue de definir le mfecanisme
4rosif durant le Service.
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En d4pit du fait que Ca0/SiOg de Xa magnfesite grecque in-
utilis&e dfepasse fr4quemment 2:1 ,les phases de liasion
principales sont la merwinite (Ca”MgSi~0g) et un conspos4
d"une composition analogue & Cal 20si0jj

Dans le mat4riau ré&fractaire utilis4,on n"a pas pu
mettre en ~idence la prfesence de ces phases dans la rfegion
affeotfee par les scories.Diffferentes autres phases ont 4t4
toutefois trouvdes qui oontiennent de 1 "aluminium,du
phosphore, soufre, titane et du manganese en plus du magnfe-
sium,calcium et silicone.La p4n4tration du fer a 4t4
4tudide en d4tall,et on a constat4 qu-elle d4passait la
Zone oil se produisait la r4duction a I ’4tat m4tallique.

Ces observations servant d 4tayer la proposition
d"un tnd4canisme du prooessus d"4rosion.
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EXAMINATION OF CRYSTALLISATION PROCESSES IN FERRO-
CHROMIUM SLAGS

A.HAYHURST

(Vereeniging, South Africa)

Chemical analysis of slags from a ferrochromium
furnace has shown the slags to belong to the spinel-
forsterite-anorthite-cordierite phase composition
but only spinel and forsterite with small anrounts of
enstatite were identified in the slag as received.Pro-
longed annealing in the laboratory crystallised an-
orthite and more enstatite.The presence of enstatite
is explained as a reaction product caused by arrested
crystallisation of the slag.The crystallisation beha-
viour of the slag is described,

UNTERSUCHUNG DER KRISTALLISATIONSPROZESSE IN FERRO-
CHROM - SCHLACKEN

Chemische Analysen von Schlacken eines Ferrock.om-
ofens haben zwar gezeigt,daB die Schlacken zum Spinell-
Forsterit-Anorthit-Cordierit-System gehdren, doch konnten
nur Spinell und Forsterit mit kleinen Mengen Enstatit
nachgewiesen werden» Verlangertes Tempern im Labora-
torium fihrte zur Kristallisation von Anorthit und mehr
Enstatit.Der Enstatit wird als ein Reaktionsprodukt,ent-
standen durch eine gehemmte Kristallisation,gedeutet.Es
wird auch das Kristallisationsverhalten beschrieben.



188 -

EXAMEN DES PROCESSUS DE CRISTALLISATION DANS DES
SCORXES FERRO-CHROMES

L"analyse chimique des scories d"un four ferro-
chrome a montrfe que Xes scories appartiennent a Xa
phase spinelle-forstferite-anorthite-cordi&rite,mais
seulement spineile et forstferite,avec des quantité&s
mineures dlanstatie,ont 6tfe identifi&es dans Xes
scories recues .La recuite prolong&e au Xaboratoire
cristaXXisait l"anorthite et en quantitfe plus forte
1"enstatite.La pré&sence d"ens"tgtite est due & un
produit de rfeaction provoquS jar lTarr&t de la cri-
stallisation dans les scories. Le comportement des
scories dans la cristallisation est dfecrit.
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SPECTRAL CURVES OF REFLECTANCE OF SOME Ni-MINERALS
E <A *BURKE
(Institute for Earth Sciences, Free University, Amsterdam)*

The spectral reflectance of some opticaily isotropic and
uniaxial Ni-minerals has been measured in air with a

Leitz MPV microscope photometer.The measurements have
been carried out at every 20nm from *30 to 690 nm, in-
cluding the four Standard wave-lengths. Monochromatic

light was obtained with a Schott continuous -band inter-
ference filter, type Veril B-200. A polished section
of Silicon, issued by the IMA-COM, has been used as a
standard.

The following minerals and compounds have been investi-
gated s electrolytically pure nickel, niccolite NiAs,
breithauptite NiSb, skutterudite NiAs”»maucherite Ni”As?
synthetic oregonite Ni“FeAs”>entlandite (Ni“e)”Sg mil-
lerite NiSfgersdorffite NiAsS,ullmannite NiSbS,polydymite
Ninsh,tyrrellite (Ni,Co,Cu)”Sen,kitkaite NiTeSe, and ree-
lonite NiTe2*

SPEKTRALE REFLEXIONSKURVEN EINIGER Ni-MINERALE

Es wurde das Reflexionsvermdgen einiger optisch iso-
troper und einachsiger Ni-Minerale in Luft mit dem Leitz-
MPV -Mikroskopphotometer gemessen*Diese Messungen wur-
den zwischen 30 und 690 nm alle 20 nm, auch bei den
vier Standard-Wellenlangen, durchgefihrt*Das monochro-
matische Licht wurde mit einem Schott-Interferenzverlauf-
filter der Type Veril B-200 erzeugt. Ein Si-Anschliff
(IMA-COM) wurde als Standard verwendet*
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Folgende Minerale und Verbindungen wurden untersucht!

Reines Elektrolyt-Nickel,Maucherit NijAs2, syn-
thetischer Oregonit NigFe ASg,Pentlandit (NdJPe)"Sg,
Millerit NiS.Gersdorffit NiAsS.Ullmannit NiSbS,Poly-
dymit NijS~.Tyrrellit (Ni,Co,Cu)3 Se~.Kitkait NiTeSe
und Melonit Ni Te2»

COURBES SPECTRALES DU FRACTEUR DE REFLEXION DE QUELQUES
MINERAUX Ni

Le facteur de ré&flexion spectral de quelques mi-
n&raux Ni optiquement isotropiques et uniaxiaux a
6tfe mesurfe dans l1"air avec un microscope photom&tri-
que Leitz MPV.Les mesures ont fetfe faites tous les
20 nm de 430 & 690 nm,y compris les quatre longueurs
d"onde Standards.La lumiere monoohromatique a 4t&
obtenue avec un filtre interf&rentiel & bande oon-
tinue Schott,du type V&ril B-200.Une coupe polie de
silice,du IMA-COM,a fetfe utilisfee comme Standard.

Nous avons explor& les min&raux et composfes ci-
apres: nickel felectrolytiquement pur,niccolite NiAs,
breithauptite NiSb,skutterudite NiAs”~_mauch&rite
Ni~ASg,orfegonite synthfetique NigFeAs”pentlandite
(Ni,Fe)"Sg,mill4rite NiS,gersdorffite NiAsS,ullman-
nite NiSbS,polydymite NinSN,tyrrfelite (NijCo.CuJnSe”,
kitkaite NiTeSe et mfelonite NiTe2»
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MICROSCOPIC AND ELECTRON PROBE DATA ON OPAQUE PHASES IN
APOLLO X1 LUNAR ROCKS.

E.F.STUMPFL and A.C. DUNHAM
(Department of Geology, University of Manchester, U.K.)

Different rock types from Apollo XI samples have been
investigated by reflected light microscopy and by elec-
tron microanalysis. llmenite is the main opaque con-
stituent._Electron probe analyses show it to bo virtual-
ly free of FerO”, Grain size and textural dis.tribution
of ilmenite can serve as a basis for subdivision of the
rocks in question. There are distinct types of igneous
rocks as well as polymictic and glassy breccias. Troi-
lite, nativa iron and ulvdspinel are present in minor
amounts. Native iron in the igneous rocks is virtually
free of Ni and Co ; native iron in the breccias con-
tains a fev percent of these elements. The occurence of
glas "bubbles"™ in a granular igneous rock suggests in-
complete degassing and rapid crystallization. Some pre-
liminary data on Apollo X1l material will also be dis-
cussed.
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MIKROSKOPISCHE UND MIKHOSONDEN-DATEN UBER DIE OPAKEN
PHASEN IN DEN MONDGESTEINEN VON APOLLO XI

Verschiedene Gesteinstypen der Apollo XI - Proben
wurden auflichtmikroskopisch und mit der Mikrosonde
untersucht.Der Hauptbestandteil unter den Opaziten ist
Ilmenit.Die Mikrosondenanalysen haben ergeben,dall er
im wesentlichen frei von ist.Die KorngréRRe und
die Verteilung des llmenites kann als Grundlage fur
eine Untergliederung der in Rede stehenden Gesteine
dienen. Es gibt verschiedene Typen von Erstarrungs-
gesteinen wie auch polymikte und glasige Brecoien.Troi-
lit,gediegen Eisen und Ulvospinell kommen in kleineren
Mengen vor. Das Eisen in den Erstarrungsgesteinen
ist im wesentlichen Ni-und Co-frei;das in den Breccien
enthalt wenige Prozente dieser Elemente.Das .Auftreten
von "Glasblasen™ in einem kdornigen Erstarrungsgestein
weist auf eine unvollstandige Entgasung und rasche
Kristallisation hin,Es werden auch einige vorlaufige
Daten Uber das Material von Apollo XIl erdrtert.
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DONNEES DE SONDE MICROSCOPIQUE ET ELECTRONIQUE DANS
LES PHASES OPAQUES DES ROCHES LUNAIRES D "APOLLO XI

Diffferents types de roche des fechantillons d 1Apollo
X1 ont fetfe examinds en microscopie par rfeflexion et par
la microanalyse d sonde &lectronique.llmenite est le
principal constituant opaque.Les analysespar sonde felec-
tronique montrent qu®elle est virtuelleraent dfepourvue
de PejOj« La taille des grains et la distribution tex-
turale de 1’ilmenite peuvent servir de base pour une
sous-division des roches en question.ll y a six difffer-
entes types de roches ignfees ainsi que de breches poly-
mictiques et vitreuses.Troilite,fer natif et ulvoespi-
nelle sont prfesentes en quantitfes mineures.Le fer natif
des roches ignfeas est virtuellement dfepourvu de Ni et
Co; le fer natif des braches contient quelques pour
cent de ces felfements.L "apparition de "bulles"™ gazeuses
dans une roche ignee granulaire suggere un dfegazage in-
complet et une cristallisation rapide.Quelques donnfees
prfeliminaires sur les roches d"Apollo XIl seront fegale-
ment discutfees.
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REFLECTANCE VALUES OP SOME COPPER-ZINC ALLOYS

A.LOPEZ-SOLER - J.M.BOSCH-FIGUEROA

(Universidad de Barcelona)

The absolute spectral reflectances of « and @
phases in the Cu-Zn alloys had been deterrained.

The dispersion curves of R in air from 440 ran.
to 660 nm. in every 10 nm» are given. Measurements
were obtained in crystals belonging to o< pure phase,
fr pure phase, and in crystals containing both phases.
The relationship of reflectance to composition will
be discussed.

DAS REFLEXIONSVERMOGEN EINIGER KUPFER-ZINK-LEGIERUNGEN

Die absoluten Spektral-Reflexionswerte der -und
/b -Phase in den Cu-Zn-Legierungen wurden bestimmt.

Die R-Dispersionskurve in der Luft von 440 nm bis
660 nm in je 10 nm werden angegeben._Man stellte Mes-
sungen in Kristallen der reinen oL -Phase,der reinen
i -Phase und bei Kristallen,die beide Phasen enthal-
ten, an. Die Beziehungen der Reflexionswerte zur Zusam-
mensetzung werden besprochen.
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FACTEURS DE REFLEXION DE QUELQUES ALLTAGES CUIVRE-ZINC

Lea facteurs de rfeflexion spectraux absolus des phases
U et S dans les alliages Cu-Zn ent fetfe dfeterminfes.

Les courbea de dispersion de R dans l"air de 440 nm a
660 nm,tous les 10 nm.sont donnfees.Les mesures ont fetfe
obtenues dans des cristaux appartenant a la phase pure \ ,
phase pure B et dans des cristaux oontenant lesdeux phases.
La relation entre le facteur de rfeflexion et la composi-
tion sera discutfee.
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REFLECTANCE VALUES FOR GOETKITE

D.F.HENDRY - A.J.CRIDDLE

(Department of MIneralogy,Cambridge;British Museum,London).

Oriented sections were cut on thin tabular crystals of
Goathite (orthorhombic) and the principal reflectances
were measured for the visible spectrum in air and in oil.
Values for the constants n and k were derived.The use of
a jig for cutting the sections on brittle crystals is
described.

REFLEXIONSWERTE VON GOETHIT

Von dinntafeligen Goethit -xx (orthorhomb.) wurden
orientierte Schliffe gemacht und die Hauptreflexions-
werte fur das sichtbare Licht in Luft und Ol bestimmt.
Die Konstanten n und k wurden abgeleitet.Der Gebrauch
einer Vorrichtung fir das Schneiden sproder Kristalle
wird beschrieben.

FACTEURS DE REFLEXION DE LA GOETHITE

Des sections orient&es ont 4t4 coupdes sur de min-
ces cristaux tabulaires de goethite (orthorhombique) et
les facteurs de r4flexion principaux du spectre visible
ont 4t4 mesurfes dans l1"air et Il huile.Les constantes n et
k ont 4t4 d4duites.L "emploi d"un dispositif de serrage
pour la coupe des sections sur des cristaux cassants est
d4crit.
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OPTICAL PROPERTIES OP THE MONOSULPHIDE SOLID SOLU-
TION IN THE SYSTEM Fe-Ni-S

A.J.NALDRETT - P.R.SIMPSON

(Toronto;Inst.Geol .Sei.London)

Reflectance measurements are presented for thirty
six quenched sulphlde samplea which represent the mono-
sulphide solid solution in the Fe-Ni-S system.Sample
compositions are determined by electron-probe micro-ana-
lysis. The results obtained are sufficiently comprehen-
sive to permit reflectance contours to be drawn for the
monosufhide solid solution.The minimum reflectance for
Ro at 546 nm is 3~.7 (for Fe® S) and the maximun reflec-
tance is 47.4 (for Ni”™ xS) .Measurements are performed on
a maximum of five grains in each sample.The grains must
be greater than fifteen microna in diameter to be suit-
able for measurement,However,the material is mostly fine
grained and seven samplea values are based on measure-
ments of three grains or less.The reflectance contours
are dependent on the Fe ratio near Fe? ~S and for com-
positions with less than 20 wt per cent Fe.Between
these compositions the contours are principally dependent
on the sulphur:metal ratio.A sharp bend in the contours
is present at approximately 25 wt per cent Fe where
Schevman and Clark (Can,Jour.Earth Sciences,Vol.7» no 1
67-85) report a break in the X-ray versus composition
curves.High angel intersections between the reflectance
contours and the d spacing contours for the 102 reflec-
tion occur where the reflectance is dependent on the Fe
ratio but elsewhere they intersect at an angel of
about 20° or less.The reflectance is strongly dispersed
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and vork 1is in progress to determine the reflectance
contour shape for other wavelengths.

PROPRIETES OPTIQUES DE LA SOLUTION SOLIDE DE MONOSUL-
FURE DANS LE SYSTEME Fe-Ni-S

Pr4sentation des mesures du Ffacteur de r4flexion de
quarante-six 4chantillons de sulfure trempd4s qui repr4-
sentent la solution solide de monosulfure dans le systd-
me Fe-Ni-*S.Les compositions de 1-fechantillon sont dfe-
teratindes par micro-analyse A la sonde 4lectronique.Les
r&sultats obtenus sont suffisamment clairs pour tracer
les contours du facteur de r4flexion de la solution so-
lide de monosulfure.Le facteur de rfeflexion minimum de
Ro & 576 nm est 34.7 (pour Fel s) et le facteur de re-
flexion maximum hj.k (pour Ni™ xS).Les mesures sont
faites sur un maximum de cing grains dans chaque 4chan-
tillon.Pour pouvoir RBtre jnesurd4,"le diamdtre des grains
doit d&passer quinze microns.Le matferiau est g4n4drale-
asent finement granul4,et sept valeurs d "4chantillon
sont basd4es sur les mesures de trois grains au moins.
Las contours du Tfacteur de r4flexion d4pendent du rap-
port g pres de Fe™ xS,et pour des compositions de
moins de 20 pour oent pond4ral Fe.

Dans ces oompositions,les contours dfependent princi -

palement du rapport sulfure s m4tal.On trouve dans les
contours une forte angulation & 25 pour cent pond4ral,
oil Schevman et Clark (Can.Jour._Earth Sciences,vol,7 >

No. 1 67-85) rapportent une rupture dans les rayons X
contre les courbes de composition.Des intersections &a

grand angle entre les contours du facteur de rfeflexion
et les contours spatiaux d pour r4flexion 102 appa-
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raissent Id oii le facteur de r4flexion d&pend du rapport
N -m mais ailleurs ils se coupent a un angl® de 20° ou
moins.Le facteur de reflexion est fortement dispers4.
Une 4tude est en cours pour d4terminer la forme du con-
tovr du facteur de r4flexion pour d"autres longueurs

d "onde.

OPTISCHE EIGENSCHAFTEN DER MONOSULFID-MISCHKRISTALLE
IM SYSTEM Fe-Ni-S

Es werden Reflexionsmessungen von sechsundreillig
Sulfidproben,die Monosulfid-Mischkristalle des Systems
Fe-Ni-S darstellen,vorgelegt.Die Probenzusammensetzung
wurde mit Hilfe der Elektronensonden-Mikroanalyse be-
stimmt.Die erhaltenen Ergebnisse sind so umfassend,daRl
sie erlauben Reflexionskurven der Monosulfid-Mischkri-
stalle zu zeichnen.Das minimale Reflexionsvermégen fur
Rq bei 576 nm betragt 3~.7 (fur Fe® xS),das maximale
b7.k% (Fur Nil_xS).

Die Messungen wurden bei maximal funf Kérnern je-
der Probe durchgefiuhrt.Um fir eine Messung brauchbar
zu sein,missen die Kdrner einen grodBeren Durchmesser
als 15 Mikron haben.

Das Material ist meist feinkdérnig;die Werte von
sieben Proben beruhen auf Messungen von drei oder
weniger Kornern.Die Reflexionskurven hdngen nahe
Fe ,_xS und fur Verbindungen mit weniger als 20 Ge-
wichtsprozenten Fe vom Verhaltnis Fe:Ni+S ab.Zwischen
diesen beiden Extremen werden die Kurven prinzipiell
durch das Verhaltnis SchwefelsMetall bedingt.Bei an-
nahernd 25 Gewichtsprozenten Fe tritt eine scharfe
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Knrvenkrinmmng auf; von dort geben SCHEWMAN & CLARK
(Can.Jour _Earth Sciences,J_, 1 ,67-85) einen Bruch
der Rontgen/Zusammensetzung-ilurven an.Schnittlinien
mit grollem Winkel zwischen den Reflexionskurven und
den d-Kurven fur die 102-Reflexion treten dort auf
wo die Reflexion vom Verhaltnis Fe t Ni+S abhangt; an
den anderen Orten Uberschneiden sich die Kurven unter
einem Vinkel von rund 20° oder weniger.

Die Reflexion ist stark dispergiert und es wird
gerade an der Bestimmung des Verlaufs der Reflexions-
kurve fur andere Wellenlangen gearbeitet.
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UBER EIN ATZVERFAHREN ZUR SCHNELLEN BESTIMMUNG VON
APATIT IN PHOSPHATHALTIGEN LD-SCHLACKEN

R.EULER

(Metallurgische Abteilung der Fried.Krupp HUttenwerke AG,
Werk Rhelnhausen)

Bei der Umstellung der Schlackenwirtschaft der beim
Verblasen von phosphorreichem Roheisen anfallenden LD-
Schlacken auf gleislose Abfuhr mit schneller Abkuhlung in
einem Schlackenbett fiel die Zitronensaureldslichkeit der
Phosphorsédure im Thomasmehl ab. Mineralogische Untersuchun-
gen an den Konverterschlacken und an den Bettschlacken
sollten die Grunde fur die schlechtere LoélU.chkelt auf-
zeigen. Rontgenaufnahmen ergaben,dalR Konverter- und Bett-
schlacken aus den gut l6slichen PhosphattragemSilico-
maraotit (S-Phase) und Nagelschmidtit (R-Phase) neben
WistitjDicalciumferrit und freiem Kalk bestanden.Schlecht
lI6sliche Phasen konnten so nicht gefunden werden. Mikro-
skopische Auflichtuntersuchungen von Schlackenanschliffen
lieBen den in Zitronensaure unléslichen Apatit erkennen,
der in einigen Schmelzen in geringer Menge vorhanden war.
Es zeigte sich eine Abhéngigkeit der Zitronensaurelds-
lichkeit der Schlacke vom Apatitgehalt.

Als Schnellmethode zum Erkennen vom Apatit ist eine
Atzung der Anschliffe 15 sec mit verdiunnter Salzsaure
1 s 30 geeignet.Nur Apatit und Wistit bleiben sichtbar,
alle anderen Schlackenphasen werden geldst_Mit Hilfe die-
ser Atzung sind auch Spuren von Apatit schnell und sicher
in phosphathaltigen LD-Schlacken anzusprechen.

Chemische Pluorbestimmungen zeigten eine Abhéngigkeit
des Apatitgehaltes und damit der Loslichkeit vom Fluor-
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gehalt der Schlacke.Untersuchungen mit der Elektronen-
strahImikrosonde ergaben,daB das in der Schlacke vor-
handene Fluor im Apatit gebunden ist.Die im Apatit
festgestellte Fluormasse entspricht dem stdéchiome-
trisch errechneten Gehalt eines Fluorapatits.

Betriebliche MaBnahmen nach dieser Untersuchung
sorgten dafir,daR kein Fluor mehr in die Schlacke ge-
langen kann und ergaben eine fast vollstandige Zi-
tronensaureléslichkeit der Phosphorsaure in der
Schlacke.

ON A CAUSTIC PROCESS WITH A VIEW TO QUICKLY DISCOVERING
APATITE IN PHOSPHORIC LD-SLAGS

In the conversion of the management of LD-slags
from blowing phosphoric pig -iron on to non-rail dis-
patch imder quick cooling into slagbeds the citric
acid solubillty of the phosphoric acid in the ground
Thomas slag diminlshed.Mineralogical tests of the con-
verter-slag as well as the bed-slag were carried out
to discover the reasons for the diminished solubility.
Rontgenograms demonstrated that the converter-slags
and bed-slags consisted of the easily soluble carrisrs
of phosphates silicocarnotite (S-phase) and Nagelschmidt-
ite (R-phase) apart from Wistite,Dicalciumferrite and
free lime. Phases of poor solubility have notboen fcund this
way .Microscopic incident-light checks of polished sur-
faces of slags showed up apatite indissoluble in citric
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acid,which was present in small quantities in sorae of
the smelts.A dependency of the citric-acid solubility
of the slag from the apatite content was discovered.

For a quick method of disoovering apatite a corrosion
of polished surfaces with a weak solution of hydro-
ohloric acid 1 : 30 for 15 seconds serves best.Only
apatite und Wiustite remain visible, all other slag-
phases are dissolved.With the aid of this corrosion
traces of apatite can also easily and quickly be de-
tected in phosphoric LD-slags.

Chemical determination of fluoride showed a depen-
dency of apatite-content,and with it of solubility,from
the F-contents of the slag.Tests with the electronic
microprobe showed that the ilaoride present in the slag
is combined with apatite.The quantity of fluoride establi-
shed in the apatite corresponds to the oontent in fluoride
apatite as calculated stechiometrically.

After these tests precaution measures in the plant
provided that fluoride oould no longer find its way into
the slag so that a nearly hundred per cent citric acid
solubility of the phosphoric acid in the slag was the re-—
sult.

A PROPOS D "UNE TECHNIQUE DE CORROSION POUR LA DETERMI-
NATION RAPIDE DE L"APATITE DANS LES SCORIES LD PHOS-
PHORIQUES

Au cours du passage d"un dispositif d1l16vacuation
du laitier LD,provenant du soufflage de fer brut riche
en phosphore,d un systeme sans rails aveo refroidisse-
ment rapide dans un lit de scories,nous avons constat&
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une diminution de la solubilite citrique de Il acide
phosphorique dans la scorie Thomas.Des examens mi-
n&ralogiques du laitier de convertisseur et des scories
du 11t devaient montrer les raisons de la raauvaise
solubilite. Des radiographies revelerent que les
scories du convertisseur et du lit fetaient compos4des
des supports de phosphate bien solubles silicocarnotite
(phase S) et de nagelschmidtite (phase R),a cotfe de
vustite,ferrite bicalcique et de chaux libre.La micro
sccpie par r4flexion de coupes polies de scories ont
permis d"identifier I apataie insoluble dans Il"acide
citrique qui 4tait contenue en quantitfe r4duite dans
quelques fusions.il s"averait que la solubilit4 des
scories dans l"acide citrique etalt fonction de la
teneur en apatite.

Une m4thode rapide pour permettre en 4vidence
1 "apatite consiste dans une application d"acide
chlorhydrique dilufe 1 : 30 pendant 15 secondes sur
les coupes polies."Seulement I"apatite et le wustite
restent visibles,toutes les autres phases des scories
sont dissoutes.A l"aide de cette m4thode,on peut aussi
reconnaltre rapidement et sfirement des traces d"apatite
dans les scories LD phosphoriques.

Les d4terminations chimiques du fluor montrent que
la teneur en apatite.et de ce fait la solubilit4,sont
fonction de la teneur en fluor des scories.Les examens
avec la tnicro-sonde a faisceau 4lectronique ont montr4
que le fluor contenu dans les scories est fix4 a l"apa-
tite. La quantit4 de fluor constat4e dans 1l1l"apatite
correspond a la teneur calculee stoecfak>m4triquement
dans une fluorure d"apatite.

Les mesures prises apres cet examen supprimaient la
p4ndtration de Ffluor dans les scories,et Oonduisaient &
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une solubilitfe citrique presque totale de l1"acide
phosphorique dans les scories.



