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Kurzzusammenfassung

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der Integration opto-fluidischer Messsys-
teme zur Partikelkonzentrationsmessung und Partikelgréflenanalyse in flielenden
Suspensionen aus Wasser und Teststaub. Die untersuchten polydispersen Test-
stdube gemif der Norm ISO 12103-1 in den Koérnungen fein, mittel und grob
bestehen aus Partikeln mit Groflen zwischen 0,5 und 150 pm und weisen unter-
schiedliche PartikelgrofSenverteilungen auf. Durch die Bestimmung des Mittelwer-
tes und der Standardabweichung des Streulichtes und der Transmission wird die
Partikelmassekonzentration und der Sauterdurchmesser als mittlerer Durchmes-
ser der Partikelgroflenverteilung ermittelt. Bei ansteigenden mittleren Partikel-
groflen verringert sich bei gleicher Partikelmassekonzentration das Signal-Rausch-
Verhéltnis, da sich der groite Teil des Streulichtes mit dem Anregungslicht iiberla-
gert. Um dennoch das Streulicht zur Partikelanalyse heranziehen zu kénnen, wird
der Ansatz der Talbotinterferometrie untersucht. Basierend auf dem Modell der
Fresnelbeugung wird ein analytischer Simulationsansatz vorgestellt, mit dem das
zu erwartende Signal in der Selbstabbildungsebene eines Gitters in Abhédngigkeit
der Partikelposition im Probenvolumen und dem Verhéltnis von Partiklegrofie zur
Gitterperiode untersucht wird. Das Signal-Rausch-Verhéltnis bei diesem Verfah-
ren zeigt einen anderen Verlauf als bei der Streulicht- und Transmissionsmessung,
so dass dieser Ansatz bei Partikelgréflen oberhalb von 10 pm und kurzen Mess-
lingen von einigen hundert pm zu besseren Ergebnissen fithrt. Auf den theoreti-
schen Uberlegungen und verschiedenen Simulationsansitzen basierend erfolgt die
Konzeption integrierter Messsysteme zur Partikelanalyse nach dem Ansatz der
planar integrierten Freiraumoptik. Ein System, das sowohl die Transmission als
auch das gestreute Licht misst, wird demonstriert. Es ermoglicht die Bestimmung
der Partikelmassekonzentration und des Sauterdurchmessers der drei Teststaube
mit einer Nachweisgrenze besser als 1 mg/1. Fiir eine optimale Integration werden
planare Strahler-Empfinger-Baugruppen verwendet, die ein VCSEL bei 850 nm
als Lichtquelle und monolithisch integrierte segmentierte Photodioden enthalten.
Die Integration des Gesamtsystems erfolgt in transparenten PMMA-Substraten.
Der Entwurf eines integrierten Talbotinterferometers zur Partikelanalyse wird

vorgestellt und die einzuhaltenden Toleranzen werden diskutiert.



Abstract

The present thesis shows the integration of opto-fluidic systems for the measu-
rement of the particle mass concentration and a mean particle size in flowing
suspensions of water and standardized test dust. The particles under test follow
the standard ISO 12103-1 in the granulations fine, medium and coarse. The par-
ticles show diameters between 0.5 und 150 pm and the samples follow different
particle size distributions. The measurement of the mean value and the standard
deviation of the scattered light and the transmission allows for the determinati-
on of the mass concentration and the Sauter mean diameter of the particle size
distributions. For increasing mean particle sizes and constant particle mass con-
centrations the signal-noise-ratio decreases as the scattered light is superimposed
by the excitation beam. In order to separate the scattered light from the exci-
tation beam the approach of Talbot interferometry is investigated. Based on the
model of Fresnel diffraction an analytical simulation approach is introduced. The
expected signal in a self-imaging plane of a diffraction grating is evaluated in
terms of the particle position and the ratio of particle size to grating period. The
signal-noise-ratio of the approach is different from that of the transmission mea-
surement. If the particles under test are larger than 10 pm and the measuring
length is only a few hundred pm the approach of Talbot interferometry shows
better behaviour. Based on theoretical considerations and different simulation
approaches integrated measuring systems are developed following the concept of
planar integrated free-space optics. An integrated system that measures both the
transmission and the scattered light is demonstrated. The particle mass concen-
tration and the Sauter mean diameter can be determined with a limit of detec-
tion lower than 1 mg/l. For optimum integration a planar emitter-receiver-unit
comprising a VCSEL at 850 nm as light source and monolithically integrated
segmented photodiodes are applied. The whole system is integrated into a trans-
parent PMMA-substrate. The design of an integrated Talbot interferometer for
particle analysis is presented including a discussion of the tolerances that have

to be met.
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1. Einleitung und Motivation

Partikel verschmutzen Fliissigkeiten. Da die Verschmutzung technischer Fliissig-
keiten wie Schmiermittel oder Hydraulikdl direkt mit der Funktionalitét eines
Systems verkniipft ist, beeinflusst sie dessen Standzeit und letztlich die Lebens-
dauer. Partikel enthaltende Fliissigkeiten werden Suspensionen genannt und sind
Spezialfille disperser Zweiphasensysteme, die in diversen Formen in Ingenieuran-
wendungen wie Prozess- und Umwelttechnik auftreten. Natiirliche disperse Zwei-
phasensysteme sind Gegenstand biologischer, chemischer und medizinischer For-
schung. In diesem Kontext ist die Bestimmung der Eigenschaften der Partikel oder
der Partikelsysteme von grofler Bedeutung. Im Bereich der Prozess- und Umwelt-
technik ist die Online-Uberwachung von Verunreinigungen fiir einen ressourcen-
sparenden und wirtschaftlichen Prozess von Interesse. Dabei sind die Massekon-
zentration des Feststoffanteils und die Gréflen der enthaltenen Partikel wichtige
Zustandsgrofien. Letztere werden durch die Partikelgrofienverteilung beschrieben.
Kann diese nicht genau ermittelt werden, gibt auch eine mittlere Partikelgrofie
Aufschluss tiber Eigenschaften der Suspension, wie beispielsweise das Flieflver-
halten, die Viskositédt oder die chemische Reaktivitét.

Zur Uberwachung der ZustandgroBen einer Suspensionen werden hiufig opti-
sche Messverfahren verwendet. Die Partikelanalyse ist dabei permanent, beriih-
rungslos, riickwirkungsfrei und in Echtzeit. Dies bietet den Vorteil, dass im laufen-
den Prozess gemessen werden kann und eine schnelle Reaktion auf sich &ndern-
de Zustandsgréflen moglich ist. Beispiele sind die Extinktions-, Transmissions-
oder Tribungsmessung [!, 2], die Transmissionsfluktuationsspektroskopie oder
dynamische Extinktionsmessung [3—7], die Laser-Doppler- oder Phasen-Doppler-
Anemometrie [3,9], die statische Lichtstreuung [10], die dynamische Lichtstreu-
ung, die Scatterometrie [I 1] und Speckle-basierte Methoden [12, 13]. Die Anfor-
derungen an die Partikelanalyse konnen recht unterschiedlich sein und bestim-
men die Komplexitit des Messsystems. Bei der Auswahl oder Entwicklung eines
Messprinzips ist bedeutend, ob die Rekonstruktion der Partikelgroflenverteilung
gewiinscht ist oder die Bestimmung eines mittleren Durchmessers ausreichend ist,
ob das Partikelmaterial bestimmt werden soll und in welchem Grélenbereich die
Partikel liegen.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Entwicklung eines integrierten opto-
fluidischen Messsystems zur Uberwachung der Feststoffkonzentration von flieen-

den Suspensionen und die Bestimmung einer mittleren Partikelgréfie der standar-
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Bild 1.1.: Die Streuung am Partikelkollektiv sorgt fiir eine winkelabhéngige Licht-

verteilung.

disierten Teststdube geméfl der Norm ISO 12103-1. Hierbei soll auf Peripherie-
gerite weitestgehend verzichtet werden, um ein kleines und mobiles Messsystem
zu realisieren. Dadurch wird natiirlich die Vielfalt der einsetzbaren Lichtquellen
und Detektionssysteme stark eingeschrankt. Zur Systemintegration eignet sich
der Ansatz der planar integrierten Freiraumoptik, bei dem alle aktiven optischen
Komponenten, also Lichtquelle und Detektoren, in einer Ebene angeordnet sind
und das Licht auf einem Zick-Zack-Pfad durch das System geleitet wird.

Beim Durchstrahlen von Anregungslicht durch eine Supension kommt es zur
Wechselwirkung zwischen dem Licht und den Partikeln. Dadurch wird zum einen
eine Schwéichung des direkt tranmittierten Lichtes verursacht und zum anderen
wird ein Teil des Lichtes in alle Raumrichtungen gestreut. Bild 1.1 zeigt sche-
matisch wie Detektoren an verschiedenen Stellen zur Messung eingesetzt werden
kénnen. Zur optischen Partikelanalyse lassen sich grundsétzlich zwei Verfahren

unterscheiden:

1. die Extinktions-, Transmissions- oder Triibungsmessverfahren,
die die charakteristischen Anderungen eines Lichtstrahls beim Durchstrah-

len eines Messobjektes in Vorwéartsrichtung zur Messung nutzen und

2. die Streulichtmessverfahren,

die das von einem Messobjekt gestreute Licht auswerten.

Die Wechselwirkung zwischen dem Anregungslicht und den Partikeln héngt von
den Parametern der Suspension und denen des Anregungslichtes ab. Diese sind
die auftretenden Partikelgrofien im Vergleich zur Wellenldnge, das Verhéltnis der
Brechzahlen von Partikeln und Fliissigkeit und die Partikelkonzentration. Diese
Parameter bestimmen das sogenannte Messregime, auf das sich eine geeignete

Messmethoden immer bezieht [2]. Die zu erwartende Partikelkonzentration ist
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mafgeblich dafiir verantwortlich, ob eine Messung am Einzelpartikel oder eine
Messung am Partikelkollektiv vorgenommen werden kann. Wahrend bei der Ein-
zelpartikelanalyse jedes einzelne Partikel klassifiziert und somit eine Partikelgro-
Benverteilung ermittelt werden kann, wird bei der Messung am Partikelkollektiv
das Summensignal ausgewertet. Die anschliefende Rekonstruktion der Partikel-
groflenverteilung ist ein mathematisch anspruchsvolles Problem [14]. Zur Bestim-
mung einer bestimmten Anzahl an Stiitzstellen der Partikelgréfienverteilung sind
ebensoviele unabhéngige Messwerte notwendig. Die Anzahl der Messwerte lasst
sich reduzieren, wenn eine analytische n-parametrige Verteilungsfunktion angefit-
tet werden kann oder die Bestimmung eines mittleren Durchmessers ausreichend
ist.

Bei der Entwicklung eines opto-fluidischen Gesamtsystems erfolgt ausgehend
von den Anforderungen der Systementwurf und schliefllich die Systemintegration.
Wiéhrend der Arbeit wurden fiir die Systementwicklung die folgenden Schritte

durchlaufen:
1. Festlegung der Parameter, des Messregimes aus den Anforderungen
2. Auswahl bzw. Entwicklung eines Messprinzips
3. Grobentwurf des Gesamtsystems
4. Feinentwurf der Komponenten
5. Herstellung und Beschaffung der (Test-)Komponenten
6. Test und/oder Simulation der Komponenten
7. Test und/oder Simulation des Gesamtsystems
8. Systemaufbau
9. Messung und Auswertung

Die Modellbildung und -analyse, die den gesamten Entwicklungsprozess begleitet,
nimmt einen hohen Stellenwert ein, da durch ein gutes Modell viele Tests durch
Simulationen ersetzt werden kénnen und das Verstédndnis fiir die grundlegenden
Zusammenhénge erlangt wird. Die optische Modellbildung kann allgemein auf
der Grundlage der Strahlenoptik oder der Wellenoptik erfolgen. Nicht immer
bieten komerziell verfiighare Simulationsprogramme die gewiinschten Funktionen,
so dass alternative Losungsmoglichkeiten evaluiert werden miissen.

Wihrend der Arbeit wurde ein integriertes Messsysteme entwickelt und de-
monstiert, das nach dem Prinzip der dynamischen Extinktions- und Streulicht-
messung am Partikelkollektiv misst. Hierbei wird neben dem geschwéchten trans-

mittierten Licht auch das gestreute Licht gemessen. Mit Hilfe des Mittelwerts und



der Standardabweichung der Signale kann die Massekonzentration und ein mitt-
lerer Durchmesser, der so genannte Sauterdurchmesser, des Partikelkollektivs von
standardisiertem Teststaub in drei verschiedenen Kérnungen ermittelt werden.

Mit zunehmenden Partikeldurchmessern und abnehmenden Partikelkonzentra-
tionen stoft der Ansatz allerdings an seine Grenzen, da sich gestreutes und tran-
mittiertes Licht iiberlagern und die Signale bei gleichbleibender Massekonzentra-
tion sehr schwach werden. Eine Trennung von diesen beiden Lichtanteilen wird
mit einem zweiten Ansatz erreicht. Hierbei wird das Messprinzip der Talbotin-
terferometrie [15—17] zum ersten Mal zur Partikelanalyse angewendet. Durch die
kohirente Uberlagerung mehrerer Beugungsordnungen kommt es zur Ausléschung
des Anregungslichtes, nicht aber des gestreuten Lichtes. Die Eignung des Verfah-
rens hinsichtlich der Einzelpartikelanalyse und der Messung am Partikelkollektiv
werden untersucht und das erzielbare Signal-Rausch-Verhéltnis mit der Trans-
missionsmessung verglichen. Wahrend beim ersten System auf kommerzielle Si-
mulationssoftware zuriickgegriffen werden konnte, musste fiir den zweiten Ansatz
ein Simulationswerkzeug neu entwickelt werden.

Kapitel 2 der voliegenden Arbeit beschéftigt sich mit den grundlegenden Be-
trachtungen zur elastischen Lichtstreuung an Partikeln, der Beschreibung von
Partikelgrofienverteilungen und den optischen Messverfahren zur Partikelanaly-
se. Dieses Kapitel bildet die Basis fiir die dann folgenden Entwicklungsschritte
integrierter opto-fluidischer Systeme. In Kapitel 3 werden die Eigenschaften der
zu untersuchenden Teststdube bestimmt und daraus die fiir die Simulationen be-
notigten Parameter extrahiert. Es erfolgt die Auswahl der Messprinzipien und de-
ren Grenzen werden aufgezeigt. Kapitel 4 beschreibt daraufhin die Entwicklung
des Messprinzips der Talbotinterferometrie zur Partikelcharakterisierung. Hier-
bei liegt ein grofles Gewicht auf der Modellbildung und der Simulation. Kapitel 5
beschéftigt sich mit der Systemintegration. Neben einem planar integrierten dif-
fraktiven System auf der Basis von Saphir und Galliumnitrid wird ein in PMMA
(Polymethylmethacrylat) integriertes System zur Streulichtanalyse demonstriert.
SchlieBllich werden die Moglichkeiten zur Realisierung eines integrierten Talbotin-
terferometers diskutiert und die einzuhaltenden Toleranzen formuliert. Kapitel 6

fasst die Ergebnisse der Arbeit zusammen und gibt einen Ausblick.



2. Grundlagen

Dieses Kapitel befasst sich mit den Grundlagen, die fiir die Entwicklung integrier-
ter opto-fluidischer Systeme zur Partikelanalyse notwendig sind. Um eine theore-
tische Basis fiir die weiteren Betrachtungen zu schaffen und Begriffe einzufiihren,
wird zunéchst auf die Lichtstreuung und -extinktion an Partikeln eingegangen.
Darauf folgt ein Abschnitt iiber die Beschreibungsmoglichkeiten polydisperser
Partikelkollektive, die aus Partikeln unterschiedlicher Grofie bestehen. Die Par-
tikelgroBenverteilung wird fiir die spéteren Simulationen der zu untersuchenden
Teststdube bendtigt. Danach werden optische Methoden zur Partikelanalyse vor-
gestellt und ihre Anwendbarkeit diskutiert.

2.1. Elastische Lichtstreuung an Partikeln

Zwischen Licht und dielektrischen Partikeln kommt es zu Wechselwirkungen. Von
diesen Wechselwirkungen héngt es ab, inwieweit Aussagen iiber Partikelkonzen-
tration und Partikelgrofie durch eine optische Messmethode gemacht werden kon-
nen. Fallt Licht auf ein Partikel, so kommt es zur Absorption und zur Streuung
des Lichtes in alle Raumrichtungen. Sowohl die Menge des absorbierten Lichtes
als auch die Menge und Winkelverteilung des gestreuten Lichtes héngen sowohl
von den geometrischen als auch von den optischen Eigenschaften des Partikels ab.
Der Partikelquerschnitt A, der sich als Schatten bei Projektion auf eine Fléche
senkrecht zur Lichtausbreitungsrichtung ergibt, wird geometrischer Schatten ge-
nannt. Im einfachsten Fall eines sphérischen Partikels mit dem Radius @ und dem
Durchmesser & = 2a ergibt sich ein Kreis mit der Fliche A = 7a?. Das Verhiltnis
der komplexen Brechzahlen des Partikels n, und des umgebenden Mediums n,
wird durch den Parameter

m=— (2.1)

ausgedriickt. Die Wellenlédnge des Lichtes A wird im dimensionslosen Groflenpa-
rameter 5
Ta
o= 2 (2.2)
mit der Partikelgrole ins Verhéltnis gesetzt. Dabei ist A = Ao/n,, mit A\ als Va-
kuumwellenlénge. Die Parameter m und « bestimmen das Streuverhalten eines
Partikels. Das Streuverhalten eines Partikelkollektivs ergibt sich aus der Uber-

lagerung der Einzeleffekte und héngt von der Partikelgroflenverteilung und der
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Partikelkonzentration ab. Zundchst wird nun aber die Streuung am Einzelpartikel
nédher betrachtet.

Die Wechselwirkung einer ebenen elektromagnetischen Welle mit einem spha-
rischen Partikel kann mit Hilfe der Mie-Theorie [18] beschrieben werden. Es han-
delt sich um die exakte Losung der Maxwell-Gleichungen fiir die Streuung einer
ebenen Welle an einem sphérischen Partikel beliebiger Grofie. Der Ansatz, mit
dem das gestreute elektromagnetischen Feld in jedem Raumpunkt berechnet wer-
den kann, erfordert einigen numerischen Aufwand und kann in weiterfithrender
Literatur [14,19-22] nachgelesen werden. Wahrend der Arbeit wurde bei den Be-
rechnungen auf das Programm MiePlot [23] zuriickgegriffen, dass den Algorith-
mus von Bohren und Huffman [!4] implementiert hat, der auf der Mie-Theorie
beruht.

2.1.1. Die Amplitudenstreufunktion

Die sogenannte Amplitudenstreufunktion beschreibt das elektromagnetische Feld
in jedem Raumpunkt, das durch die Streuung einer ebenen Welle an einem Par-

tikel verursacht wird. Bild 2.1 zeigt die Ausgangssituation.
Aky

ebene
Welle

Bild 2.1.: Streuung an einem beliebigen Partikel.

Die z-Achse ist die Propagations- und somit auch die Vorwartsrichtung. Die
Streurichtung und die Vorwértsrichtung spannen die sogenannte Streuebene [14]
auf. Dabei ist 65 der polare Streuwinkel und ¢ ist der Azimutwinkel. s = 0°
wird als Vorwértsstreuung, 8, = 180° als Riickwértsstreuung bezeichnet. Die
Beziehung zwischen einfallendem Feld E; und gestreutem Feld Eg in Matrixform

[14,20] ist gegeben durch

E)s :ejk(z—T) Sy S5 Ey; (2.3)
E gkr \Sy S81) \EL) '

E| und E) beziehen sich auf die Polarisationsrichtungen des elektrischen Feldes

senkrecht und parallel zur Streuebene. k = 27/ ist der Betrag des Wellenvektors
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und wird Wellenzahl genannt, r ist der Betrag des Streuvektors r und gleichbe-
deutend mit dem Abstand des Messortes vom Partikel. Die Elemente S, mit
n =1,2,3,4 der komplexen Amplitudenstreumatrix beschreiben die Streuung in
jede Raumrichtung. Bei sphérischen Partikeln liegt Kugelsymmetrie vor und S,
variiert nicht mit dem Azimutwinkel ¢5. Aulerdem gilt dann S3 = S4 = 0, so
dass fiir alle Richtungen zwei komplexe Amplitudenstreufunktionen Sp(6s) und
S2(0s) auftreten, die Amplitude und Phase der gestreuten skalaren Welle in Ab-

héngigkeit der Polarisation beschreiben. Es bleiben zwei Formeln:

ejk(271”)
E ;= 51(6s) hr E;,
B =500 .
Is = S2(0s) e Dl

Durch Bildung des Betragsquadrates erhélt man die Intensitit des gestreuten
Lichts I bei Beleuchtung mit Licht der Intensitat Iy. Fiir senkrechte Polarisation
ergibt sich

|51(8s) 2
ILS(GS) = k27"2 IO? (25)
und fiir parallele Polarisation
|S2(0s) 2
I||s(95) = W—’O- (2.6)

Fiir einfallendes natiirliches Licht gilt

(151(0:)1% + \52(95)!2)10 _ 150

Is(0s) = k292 k22

Iy, (2.7)
mit
_ |Sl(98)|2 + |S2(98)‘2
2
Die Berechnung der Amplitudenstreufunktion kann mit dem Programm Mie-
Plot erfolgen. Dort kann wahlweise |S,,(0)|?, Is oder die Phasenfunktion P, die

in Kapitel 2.1.2 auf Seite 10 noch néher beschrieben wird, polarisationsabhéngig

1S (65)I?

(2.8)

ausgegeben werden. Bild 2.2 (a) zeigt die Amplitudenstreufunktionen in logarith-
mischer Darstellung fiir drei verschiedene Grofienparameter (o« = 5, 100 und 500)
bei einem Brechzahlverhaltnis von m = 1,1. Bei einer Wellenldnge von 633 nm
entspricht dies Partikeln mit einem Durchmesser von ca. 1 pm, 20 pm und 100 pm.
Alle drei Streufunktionen haben gemeinsam, dass das meiste Licht in Vorwérts-
richtung gestreut wird. Allerdings bildet sich mit zunehmendem « ein immer
schmalerer und stédrkerer Peak in Vorwértsrichtung aus. Die Gesamtintensitét
des durch ein Einzelpartikel gestreuten Lichtes steigt mit zunehmendem Partikel-
durchmesser. Betrachtet man allerdings das gestreute Licht, das von einem glei-
chen Partikelvolumen gestreut wird, zeigt sich ein anderes Verhalten. Bild 2.2 (b)

zeigt |S(0s)]?/x3, also die Amplitudenstreufunktionen fiir unpolarisiertes Licht
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bezogen auf die dritte Potenz des Partikeldurchmessers, die das Partikelvolumen
reprasentiert. Gezeigt ist der Winkelbereich zwischen -20° und 20°. Es handelt
sich um Partikel mit n, = 1,45 mit einem Durchmesser von 100 pm, 10 pm
und 1 pm in Wasser (n,, = 1,325) bei Beleuchtung mit 850 nm Wellenlénge.
In dieser Darstellungsweise wird deutlich, wie ein gleiches Volumen an Partikeln
Licht in die unterschiedlichen Winkel streut. Die kleineren Partikel streuen das
Licht relativ homogen in alle Winkelbereiche, wihrend die grofien Partikel einen
schmalen intensiven Peak in Vorwartsrichtung zeigen und die Intensitdt dann
rasch abnimmt. Bei einer Messung in einem Streuwinkel von 10° verursacht ein
gleiches Partikelvolumen bestehend aus Partikeln mit einem Radius von 0,5 pm
ein Streusignal, das fast zwei Groflenordnungen iiber dem der 50 pm Partikel

liegt.

(CY

polarer Streuwinkel 8 in °

(b)

—a=50 ym

-20 -10 0 10 20
polarer Streuwinkel in °

Bild 2.2.: (a) Amplitudenstreufunktionen und (b) Amplitudenstreufunktionen

bezogen auf das Partikelvolumen jeweils fiir unpolarisiertes Licht.

2.1.2. Wirksame Querschnitte und Effizienzen

Ein Maf fiir die Wechselwirkung eines Partikels mit einer elektromagnetischen

Welle ist der Extinktionsquerschnitt Cey. Die Energie, um die die einfallende
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Cext/ X3 Cext

0 50 100
Partikeldurchmesser x in ym

Bild 2.3.: Extinktionsquerschnitt und volumenbezogener Extinktionsquerschnitt
in Abhéingigkeit der Partikelgrofie.

Lichtwelle abgeschwéicht wird, ist gleich der Energie, die auf eine Flache mit der
Grofle des Extinktionsquerschnitts fillt. Ein Teil dieser Energie wird im Inneren
des Partikels absorbiert. Sie entspricht der Energie, die auf den Absorptionsquer-
schnitt C,ps fallt. Ein Teil der Energie wird in alle Raumrichtungen gestreut und
entspricht der Energie, die auf den Streuquerschnitt Cyc, féllt. Geméfl der Ener-
gieerhaltung gilt Cext = Csea + Caps. Diese Querschnitte sind wirksame Flachen
und haben dementsprechend die Dimension einer Fliache. Im Folgenden werden
nicht absorbierende Partikel angenommen, so dass gilt Caps = 0 und Coyxt = Cyca.

Fiir den Streuquerschnitt ergibt sich mathematisch [14,20]:

o
Cua = 75 [ [ F (01, 6,)5in(0,)d0.5., (29)

00
Dabei ist sin(f;)dfsdes = d2 der Raumwinkel und das Integral wird iiber alle
Richtungen bestimmt. F'(y, ¢) ist der Streukoeffizient und fir Kugelsymmetrie
und unpolarisiertes Licht gleichbedeutend mit |S(6s)|?. Bild 2.3 zeigt den Ex-
tinktionsquerschnitt und den volumenbezogenen Extinktionsquerschnitt fiir Par-
tikeldurchmesser bis 100 pm mit n, = 1,45 in Wasser bei einer Wellenldnge von
850 nm. Aufgetragen ist bei linearer Achsenskalierung in beliebigen Einheiten
und jeweils so skaliert, dass beide Kurven in einem Diagramm darstellbar sind.
Wiéhrend der reine Extiktionsquerschnitt fiir gréflere Partikel ansteigt, einfach
weil ein grofleres Partikel eine quadratisch grofleren Querschnittsfliche hat, ist
der Verlauf beim volumenbezogenen Extinktionsquerschnitt vollkommen anders.
Hier zeigt sich, welche Partikelgrofie bei gleichem Partikelvolumen am meisten
Licht aus der Propagationsrichtung der einfallenden Welle streut und absorbiert.
In dem dargestellten Fall sind das Partikel mit einem Durchmesser von 3,2 pm.
Bezieht man nun diese Querschnittsflachen auf den tatséchlichen geometrischen
Querschnitt A eines Partikels, so erhélt man die Extinktionseffizienz Qext. Die-
se ist die Summe aus der Streueffizienz (Qsc, und der Absorptionseffizienz Q.ps:
Qext = Qsca + Qans- Bild 2.4 zeigt die Extinktionseffizienz fiir zwei verschiedene

m-Werte aufgetragen gegen den Gréflenparameter o.
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4,0
35 - —m=1,1
] /\ m=1,2
2,5 - |
- \ \//\ J/\J‘ff‘f‘.‘.‘.‘.‘.’.‘._._.‘,:‘,T:
1,5 A
1,0
0,5 1
0,0 ‘ ‘ ‘ ‘
04 1 10 100 1000
Grolkenparameter

Q ext

Bild 2.4.: Extinktionseffizienz in Abhéngigkeit des GréBenparameters.

Mit Hilfe des Streuquerschnitts oder der Streueffizienz ldsst sich nun eine wei-
tere wichtige Verteilung definieren. Diese wird Phasenfunktion genannt und ist

gegeben durch

S(6,)|? S(6,)|?

Die Phasenfunktion ist wichtig, da ihr Integral iber alle Richtung 1 ergibt (vgl.
Gleichung 2.9). Sie wird in Kapitel 3.3.1 fir die Simulationen benétigt.

2.1.3. GroBe Partikel verglichen mit der Wellenlange

Fiir Partikel, die grof3 gegeniiber der Wellenlédnge sind, strebt die Extinktionseffi-
zienz gegen den Wert 2. Der Extinktionsquerschnitt ist also zweimal so grofl wie
die geometrische Projektionsfliche, so dass zweimal so viel Licht aus der einfal-
lenden Lichtwelle gestreut wird, wie auf den geometrischen Partikelquerschnitt
iiberhaupt einfallen kann. Dieses Phénomen ist als Extinktionsparadoxon be-
kannt [20]. Beim Ubergang zu grofieren Partikeln kann die Streuung am Partikel
in Einzelphdnomene zerlegt werden [20]. Das sind einererseits die Brechung und
Reflexion, die internen Mehrfachreflexionen eingeschlossen, und andererseits die
Beugung am Partikelrand. Ein Qeyxt von 2 wird nur erreicht, wenn angenommen
werden kann, dass neben dem reflektierten, gebrochenen und absorbierten Licht,
das einen Extinktionsquerschnitt von A verusacht, auch das gebeugte Licht den
Detektor verfehlt. Das gebeugte Licht verursacht ebenfalls einen Extinktionsquer-
schnitt von A, so dass sich insgesamt eine Extinktionseffizienz von 2 ergibt. Dies
wird durch einen sehr kleinen Akzeptanzwinkel des Detektors erreicht, so dass das
gesamte gestreute Licht, auch in den kleinen Winkeln, als aus der urspriinglichen
Welle herausgestreut betrachtet werden kann.

Wenn das Beugungsmuster deutlich intensiver und schmaler als das Reflexions-
und Brechungsmuster ist, so kann die Streuung durch die Beugung an der geome-
trischen Schattenfliche des Partikels angenéhert werden. Ersetzt man in diesem

Fall ein Partikel durch ein undurchsichtiges Scheibchen mit Form und Gréfe sei-
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Detailausschnitt

0,95
/ 09 r

0,85 -
g 038 : : : ‘
§ 0 0,02 0,04 0,06 0,08
£
Q — Mie (n=1,45)
B — Mie (n=1,5)
e — Mie (n=1,55)

—Fraunhofer Beugung

0 011 012 013 014 015 016 017
Streuwinkel
Bild 2.5.: Vergleich der Streufunktionen bei Berechnund mit Mie-Theorie und
Beugung.

nes geometrischen Schattens, so sind die Beugungsbilder anndhernd gleich den
Streulichtverteilungen. Fiir die Intensitdtsverteilung des gestreuten Lichtes leitet
van de Hulst her [20]:

A2
CA2p2

Die Funktion D fiir eine Kugel mit A = wa? ist dann:

IS IO|D(087¢S)|2' (2'11)

_ 2J1(asinby)

D asin @

, (2.12)

mit @ = ka = 2ma/A. Setzt man Gleichung 2.12 in Gleichung 2.11 ein, so er-
hélt man die Lichtverteilung, die durch Fraunhoferbeugung an einer kreisrunden
Apertur entsteht [24]:

2

Is

A? ’2J1(a sin f) (2.13)

= 0
A2p2

o sin O
Durch Vergleich mit Gleichung 2.7 erhélt man die Amplitudenstreufunktion

k k2
S(0:) = TAD(0:) =

. AD(0,). (2.14)

Durch Einsetzen von A und D ergibt sich:

S1(8s) = S2(6s) = aQM. (2.15)

o sin O,

Bild 2.5 zeigt den Vergleich zwischen Amplitudenstreufunktionen, die mit der
Mie-Theorie und der Fraunhofer Beugungstheorie berechnet wurden. Es ergeben
sich kleine Unterschiede in der maximalen Amplitude, aber der Verlauf der Streu-

funktionen ist anndhernd gleich. Dieser Vergleich gilt zunéchst nur in grofiem
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Abstand vom Partikel. Der Giiltigkeitsbereich der Fraunhofer Beugung beginnt
bei z >> ka? [24]. Fiir ein Partikel mit einem Radiuns von 50 pm, das mit Licht
einer Wellenldnge von 633 nm beleuchtet wird gilt z >>25 mm.

Da in der Regel nicht nur ein einzelnes Partikel sondern ein Partikelkollektiv zur
quantitativen Analyse vorliegt, werden nun dessen Beschreibungsmoglichkeiten

und Kenngréflen diskutiert.

2.2. Beschreibung von Partikeln und Partikelkollektiven

Suspensionen sind disperse Zweiphasensysteme und bestehen aus einer fliissigen
kontinuiertlichen Phase, z.B. Wasser oder Ol, und einem festen dispersen, d.h.
rdumlich verteilten Stoff, der in diskrete Einzelelemente aufgeteilt ist und im
Folgenden Partikel genannt wird. Ein monodisperses System besteht aus Parti-
keln gleicher Grofie und Form. Den idealen Modellzustand stellen Kugeln gleicher
Grofle dar. Viele Produkte verfahrenstechnischer Prozesse oder natiirliche disper-
se Systeme stellen feste Partikelkollektive dar, die polydispers sind und sich somit
aus Partikeln unterschiedlicher Gréfie und Form zusammensetzen. Reale Partikel
haben meist unsymmetrische Formen. Bild 2.6 zeigt, auf welche Weisen einem
realen Partikel eine ideale Kugel fiir die weiteren theoretischen Betrachtungen

zugeordnet werden kann.

Kugel gleicher
minimalen Lange

Lmaxnmalen Kugel gleichen
ange O O Gewichts
Kugel gleichen
) — Volumens
Kugel gleicher —

Sedimentations-

geschwindigkeit
Kugel mit O
gleichem Kugel gleicher

rflach:
Beugungsbnd Oberflache

Kugel gleicher

Kugel, die gleiche
Siebdéffnung passiert

Bild 2.6.: Aquivalente Partikeldurchmesser.

Liegt eine monodisperse Suspension vor, so wird diese durch den Partikeldurch-
messer hinreichend gut beschrieben. Besteht ein Partikelkollektiv allerdings aus
Partikeln unterschiedlicher Durchmesser, so miissen geeignete Beschreibungsme-
thoden gefunden werden. Die Partikel folgen einer Partikelgréflenverteilung. Will

man diese bestimmen, so gibt es mehrere Méglichkeiten:
e Einzelpartikelmessung und Klassifizierung der Partikeldurchmesser,

o Ermittlung von n Stiitzstellen der Partikelgréfenverteilungsfunktion durch

n unabhiangige Messwerte,
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o Anfitten einer n-parametrigen Funktion mit n unabhéngigen Messwerten

oder

e Behandlung des polydispersen Systems wie ein monodisperses System mit

einem scheinbaren Durchmesser x,, und einer scheinbaren Extinktionseffi-

zienz Qext ap-

Dieser scheinbare Durchmesser korrespondiert manchmal mit bedeutsamen mitt-
leren Durchmessern der Partikelgroflenverteilung, z.B. dem Massenmittel oder
dem Sauterdurchmesser. Der Zusammenhang ist nicht eindeutig und der schein-
bare Durchmesser kann mit der Wellenlénge und den Werten von m und « va-
riieren. Auch die Messmethode und die Art der Partikelgroflenverteilung haben
einen Einfluss [25].

Die im Folgenden dargestellten Grundlagen der Partikeltechnologie zur Be-
schreibung und Kennzeichnung polydisperser Partikelkollektive beruhen auf den
Ausfiihrungen in verschiedenen Lehrbiichern [26—29]. Die Partikel werden als ho-
mogen und kugelférmig angenommen, so dass x = 2a den Durchmesser eines
Partikels beschreibt. Es werden polydisperse Suspensionen betrachtet in denen
die Partikel homogen verteilt sind, so dass die Partikelgrofenverteilung nicht
innerhalb des Mediums variiert. Die Partikelanzahl im Probenvolumen wird An-
zahlkonzentration ®y genannt. Uber das Partikelvolumen v = 7z3/6 und die

Massendichte p,, ergeben sich die Volumenkonzentration ®y
Oy = dyv (2.16)
und die Massekonzentration @,

Dy = Pnvpm. (2.17)

2.2.1. Darstellungen von PartikelgroBenverteilungen

Die Darstellung von Partikelgréfenverteilungen erfolgt mit Hilfe von Verteilungs-
funktionen, wie sie aus der Wahrscheinlichkeitsrechnung bekannt sind. Es handelt
sich dabei um die Darstellung der Wahrscheinlichkeit, Partikel mit bestimmten
Partikelgrofien x in einer Grundgesamtheit anzutreffen. PartikelgroBenverteilun-
gen konnen als Verteilungssumme @), oder als Verteilungsdichte ¢, dargestellt
werden. Die Mengenart wird durch den Parameter r festgelegt: » = 0 Anzahl-
anteile, » = 1 Langenanteile, r = 2 Flachenanteile und r = 3 Volumen- bzw.
Massenanteile. Am meisten verbreitet sind Volumen- bzw. Massenverteilungen
und auch Anzahlverteilungen. Wie stark sich die Verteilungen voneinander un-
terscheiden zeigt das folgende Beispiel [20], das menschengemachte Objekte, die
die Erde umkreisen, klassifiziert. Die Anzahlverteilung sagt, dass nur 0,2% der
Objekte grofer als 10 cm sind, aber dass diese grofien Objekte 99,96% der Masse

der Population ausmachen.
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Bild 2.7.: (a) Partikelverteilungssumme, (b) Partikelverteilungsdichte als Histo-

gramm und (c) Partikelverteilungsdichte.

Um die Verteilungssummenkurve eines Partikelkollektivs @, (x) zu gewinnen,
sind die Mengenanteile zu bestimmen, deren Partikel kleiner als vorgegebene
Bezugspartikelgrofien x; sind und in einem Diagramm {iber dieser Bezugsparti-

kelgréfle aufzutragen:

Menge aller Partikel mit z < x;

Qr(z;) = (2.18)

Gesamtmenge aller Partikel

Die Verteilungssummenfunktion ergibt sich also als Summe der Einzelwahrschein-
lichkeiten. Den Verlauf einer Verteilungssummenkurve @, in Abhéngigkeit der
Partikelgrofle = zeigt Bild 2.7 (a). @, verlauft stetig und monoton steigend zwi-
schen 0 und 1, also von 0 bis 100%. Fur < Zni, gilt Q, = 0 und fir x > Tyayx gilt
Q@ = 1. Ein Wertepaar gibt den Anteil @), der Gesamtmenge an, der alle Partikel
mit den Groflen x < x; umfasst. Das Wertepaar x = 5 pm und Q3 = 0, 15 bedeu-
tet, dass 15% des gesamten Teilchenvolumens Teilchen mit einem Durchmesser
kleiner als 5 pm sind.

Bezieht man den Mengenanteil AQ,(z;) innerhalb eines GroBenintervalls auf
die Intervallbreite Az;, bildet man also den Differenzenquotienten, erhélt man
die Verteilungsdichte ¢, (z;):

Qr(zi) — Qr(zi1) _ AQr(z:)

i — Ti—1 AHEZ‘

4 (%) = (2.19)

x; steht flir die Obergrenze, x;_; fiir die Untergrenze und z; fiir den arithmeti-

schen Mittelwert des Intervalls Az;, das auch Kornklasse oder Fraktion genannt
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wird. Tragt man ¢.(Z;) iiber den Grenzen z; und z;—; der Kornklasse Az; auf,
so erhélt man ein Rechteck. Die Darstellung des gesamten Korngrélenbereichs
VO ZTypin biS Tmayx liefert, wie in Bild 2.7 (b) zu sehen, die Darstellung der Vertei-
lungsdichte als Histogramm. Der Flidcheninhalt der i-ten Saule A; = ¢,(Z;)Ax;
ist gleichbedeutend mit dem erfassten Mengenanteil AQ,(z;). Summiert man
iiber alle Rechtecke des Histogramms, so wird die gesamte Partikelmenge einge-
schlossen und es ergibt sich zwangslaufig 1, was 100% der Menge entspricht. Die

L meist wird mm~! oder pm™!

Mafleinheit der Verteilungsdichte ist [g,] = m™
verwendet.

Koénnen ermittelte Messpunkte mit einer differenzierbaren Funktion Q,(z) an-
gendhert werden oder nimmt die Breite der Intervalle immer weiter ab (Az — 0)

kann der Grenzwert

. AQr  dQr(z)
r = 1 =
arl@) = lim R, d
gebildet werden. Man erhélt die Verteilungsdichtekurve aus der Ableitung der

(2.20)

Verteilungssummenkurve, diese gibt also die Steigung der Verteilungssummen-
kurve wieder. Analog erhilt man die Verteilungssummenkurve durch Integration
(bzw. Aufsummierung) der Verteilungsdichtekurve:
z i
Q@) = [ et~ a(w)An. (2.21)
T i=1
Die Summe wird bis zur i-ten der insgesamt I Sdulen gebildet. Die Integration

von ¢,(z) iber den gesamten Partikelgrofienbereich ergibt 1:

/ g (z)de = / g (2)dz = Q (Emax) — Qr(Tmin) = 1. (2.22)
0 Tmin

Bei linearer Auftragung der Dichteverteilung entspricht die Fliche unterhalb der
Verteilungsfunktion den zugehorigen Mengenanteilen. In Bild 2.7 (c) ist das Fla-
chenstiick mit dem Wert @, (x) dargestellt, das durch Integration von xpyi, bis x
entsteht.

Die Partikel eines jeden Intervalls haben einen mittleren Partikeldurchmesser
Z; und ein mittleres Partikelvolumen v; = W:f? /6. Auf jedes Intervall entfillt eine
Partikelanzahl n;, die Gesamtpartikelzahl ist NV und das Gesamtvolumen V. Fiir
Verteilungssummenanteile gilt allgemein

nii-r

AQ () = 5 (223
> nijir
=1

Die Mengenanteile nach Anzahl (r = 0) berechnen sich dann mit

AQo(zi) = Ini = % (2.24)

ng
=

7
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und die Mengenanteile nach Volumen (r = 3) mit

7 3

n;x; ving;
AQs(zi) = — % (2.25)
Z nifﬁ
i=1
Fiir die Verteilungsdichten gilt dann nach Gleichung 2.19:
_ AQT(CEZ) nia_;f
0(Ti)=—x — = (2.26)

7 .
A:L‘i Z nl-:ff
=1

Aus einer gegebenen Verteilung ldsst sich dann die Partikelanzahl in jeder Klasse

durch Umstellen der Gleichungen nach n; ermitteln.

2.2.2. Umrechnung zwischen den Verteilungen

Wie sehr sich fiir eine gegebene Partikelpopulation die Anzahlverteilung von der
Volumenverteilung unterscheiden wurde bereits angedeutet. Daher ist es wichtig,
die Verteilungen ineinander umrechnen zu kénnen. Beachten muss man allerdings,
dass die Umrechnungen fehlerbehaftet sind, da ein Fehler im Radius mit der
dritten Potenz in das Partikelvolumen eingeht. Um eine Verteilungsdichte ¢; in

eine Verteilungsdichte g, umzurechnen kann folgende Formel verwendet werden

[30]:

2 g (x) 7" g (2)
(#) = gt s (2.27)
a:f ' "q (a;)da: .2:133@ TQT(xz)sz
min 1=
Fiir die Verteilungssummen gilt dann entsprechend:
oo Ly
zf ' "gr(z)dx '21 z;" " (Ti) Az
min 1=
Qi(z) = 7 t S t . (2.28)
[ 2t7rg(z)dx 21 z; " g () Ay
Tmin 1=

Die wichtigste Umrechnung zwischen Volumen- und Anzahlverteilung geschieht
mit t =0 und r = 3:

x_?’q T aci_3~q Z;
go(2) = 7— 38) - 3() (2.29)
xf x3¢q3(x)dx 4;xi—3q3(:ii)Axi
Entsprechend ergibt sich
[ 27e(x)de Y 2 qs(z) A
Qo) = Zmin ~ Zjl . (2.30)
xf r3q3(x)dx ;E;SQZS(‘TZ’)AQE

Bei der Auswahl eines geeigneten Messprinzips, muss man die zu messenden

Partikelkonzentration und die Partikelgroflenverteilung genau beachten. Bild 2.8 (a)
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zeigt beispielhaft die Verteilungssummenkurven nach Volumen und Anzahl fiir
den Teststaub Eskal 45 (Teststaub aus Calciumcarbonat, ksl Staubtechnik). Wah-
rend die Partikel mit einem Durchmesser kleiner als 10,5 pm nur 3,24% des Ge-
samtvolumens ausmachen, stellen sie 99,98 % der Gesamtpartikelanzahl. Betrach-
tet man ein Probenvolumen von 1 ml bei einer Partikelmassekonzentration von
1 mg/1 ergeben sich nach Gleichung 2.25 in den einzelnen Kornklassen Partikel-
zahlen, wie sie in Bild 2.8 (b) dargestellt sind. Hier ist gut zu erkennen, welch

geringe Anzahl groBer Partikel vorhanden ist.

(@)
14 —
0,8 1
<]
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§ 0,6
j=2)
c
=
@ 0,4
@
>
0,2 1
0 o= T T T T T T )
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(b)
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[}
o
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=
8 104-------H
c
<
2 1
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o
mittlerer Partikeldurchmesser der Klasse in pm

Bild 2.8.: Teststaub Eskal 45. (a) Verteilungssumme nach Volumen und Anzahl
und (b) Partikelanzahl in den Klassen fiir 1 ml Probenvolumen bei einer

Partikelkonzentration von 1 mg/l.

2.2.3. KenngroBen aus Verteilungen

Partikelgrofienverteilungen weisen bestimmte Kenngrofien auf.

1. Die Halbwerts-Partikelgrofie zsg ., die auch 50%-Quantil, Median- oder

Zentralwert genannt wird, ist der Wert bei dem die @,-Verteilung gerade
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die 50%-Linie schneidet. 50% der Partikel sind kleiner und 50% sind grofier
als dieser Wert.

2. Der Modalwert zj,, ist das Maximum der Verteilungsdichtekurve g, (z).
Es ist also die Partikelgrofle, die am héufigsten vorkommt. Der Modalwert

hat allerdings keine physikalische Bedeutung [29].

3. Der mittlere Partikeldurchmesser, der nach zu Grunde gelegtem Merk-

mal und Verteilungsart variiert.

Mittlere Partikeldurchmesser lassen sich mit Hilfe der Momente

Tmax I
M, = / Fgo(z)dz ~ 3 #qo(7:) A (2.31)
Lmin i=1
ausdriicken [25]. Beispiele sind die mittleren Durchmesser nach

o Anzahl: xy = M1/M,

o Volumen-zu-Oberflache: x3o = M3 /My
o Masse: z,, = My/Ms3

e Triibung: z, = (Mg/Ms)'/?

Die mittleren Durchmesser weichen in der Regel stark voneinander ab, da die

unterschiedlichen Partikelgrofien verschieden stark gewichtet sind.

2.2.4. Sauterdurchmesser und volumenspezifische Oberflache

Der wichtigste mittlere Partikeldurchmesser ist der nach Volumen-zu-Oberfliche
x32, da er der beste Aquivalenzdurchmesser zur Beschreibung einer GréBenvertei-
lung in Stromungsberechnungen ist [31]. Dieser Durchmesser wird Sauterdurch-
messer genannt und ein Partikel dieses Durchmessers hat das gleiche Verhéltnis
von Volumen zu Oberfliche wie die gesamte Probe.

Der Quotient aus der gesamten Partikeloberfliche und dem Gesamtvolumen der
Partikel ist die volumenbezogene spezifische Oberfliche Sy . Bei monodispersen
Systemen reicht es dabei, die Oberfliiche S, = 7% und das Volumen V,, = 723 /6

eines Einzelpartikels ins Verhaltnis zu setzen

S 6rz? 6
Sy = —£ = = —. 2.32
v V, mad oz (2:32)
Gleichung 2.32 liefert durch Umstellen den Sauterdurchmesser
6
32 = . (2.33)

Sy
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Fiir ein polydisperses System erhélt man durch Integration tiber den komplet-
ten GroBlenbereich die gesamte Oberfliche und das gesamte Volumen und die

spezifische Oberflache ist

Tmax
6 [ x2qdx

Sy = (2.34)
| a3qodx

Zmin

Der Sauterdurchmesser ergibt sich dann durch Umstellen

Tmax I
| @Pe(x)de 3 #qo(z:) A
Zmin ~ =1 M3
x32 = Tmax I = ]\42 : (2'35)
| 2?e(x)dz 3 #2q0(z;) Ay
Tmin =1

2.2.5. Verteilungsfunktionen

Im Allgemeinen ist der Verlauf der Partikelgrofenverteilungssumme in Form von
Wertepaaren (z;,Q,) gegeben. Als Grenzwert fiir unendlich grofie Kollektive und
unendlich kleine Intervalle lassen sich @), und ¢, auch als stetige Funktionen
deuten, wobei man ¢, durch Differenzieren von @, erhélt (vgl. Gleichung 2.20).
Die fehlenden Zwischenwerte kann man durch Interpolation beispielsweise mit
kubischen Splines schitzen oder man passt eine moglichst sinnvolle analytische

Funktion an die Daten an. Drei wichtige spezielle Ansétze sind [25]

o die Potenzverteilung
nach Gates, Gaudin und Schuhmann (GGS-Verteilung),

o die Exponentialverteilung

nach Rosin, Rammler, Sperling und Bennett (RRSB-Verteilung) und

e die Normalverteilung

mit linearer oder logarithmisch geteilter Abszisse.

Der Ansatz der logarithmischen Normalverteilung hat in der Korngréfenana-
lytik grofie Bedeutung [32]. Bei ihr sind die In(x)-Werte normalverteilt und die
Verteilungsdichte hat die Form

1 1 (Inx — pu,)?
r(r) = ———¢ - , 2.36
o) = — =1 xp[ %lzn (2.36)
mit
fin = In(xs50,). (2.37)

x50, ist der Medianwert und oy, ist die Standardabweichung der In(x)-Streuung.

Die Verteilungssumme erhélt man durch Integration (siehe Gleichung 2.21):

| e oXP {—(lnglgl"ﬂ

In
r = dt. 2.38
Q) = — / t (2.38)



20 2.3. Optische Partikelmesstechnik

Lésst sich die Anzahlverteilung eines Partikelkollektivs durch eine logarithmische
Normalverteilung erfassen, so gilt dies auch fiir die zugehorige Massenverteilung
und umgekehrt. Die Verteilungen stellen im logarithmischen Wahrscheinlichkeits-
netz parallele Geraden mit einer Steigung von oy, dar [28]. Der Medianwert x50
einer gesuchten Mengenart k aus dem einer gegebenen Mengenart r ergibt sich

aus

T50,k = T50,r eXP[Uﬁl(k‘ - 7“)]~ (2-39)

Der Modalwert, also das Maximum der Verteilungsdichte, lasst sich berechnen
mit
Thy = €M, (2.40)

2.3. Optische Partikelmesstechnik

Nachdem die Grundlagen zur Wechselwirkung zwischen Licht und Partikeln und
die Beschreibung von Partikelkollektiven erlautert wurden, werden nun die géin-
gigen optischen Messverfahren zur Partikelanalyse betrachtet. Auf alternative
Methoden, wie Siebanalyse, Sichtanalyse, Sedimentationsverfahren oder Coulter
Counter [27,29] wird hier nicht ndher eingegangen.

Die Messverfahren kénnen in Verfahren zur Messung am Einzelpartikel und
zur Messung am Partikelkollektiv eingeteilt werden. Wahrend im ersten Fall je-
des Partikel einzeln untersucht wird, setzt sich das Signal im zweiten Fall aus
der Summe der Einzelbeitrédge mehrerer Partikel zusammen. Wie bereits in Ka-
pitel 2.1 beschrieben, wird Licht je nach Messregime, das durch die Parameter
a und m bestimmt wird, unterschiedlich stark durch die Partikel gestreut und
absorbiert. Grundlegend ergeben sich hieraus zwei Gruppen von Messprinzipien.
Zum einen ist dies die Messung der Intensitdtsschwichung in Transmission, auch
unter dem Namen Extinktions- oder Triibungsmessung bekannt, zum anderen
die Messung des gestreuten Lichtes in einem bestimmten Winkelbereich. Moder-
ne Messgeriate kombinieren hédufig mehrere Methoden, um den Messbereich zu
erweitern. Im Folgenden sollen géngige optische Messmethoden néher beschrie-

ben werden.

2.3.1. Zahlende Methoden

Voraussetzung fiir die zdhlenden Verfahren ist, dass jedes Partikel einzeln regis-
triert werden kann, dass sich folglich nur ein Partikel gleichzeitig im Messvolumen
befindet. Die Geometrie der Messzelle und die Konzentration muss so aufeinander
abgestimmt sein, dass dies gewéhrleistet ist. Der zeitliche Verlauf des erzeugten
Signals wird erfasst und anschliefend ausgewertet. Um einem bestimmten Si-
gnal eine Partikelgrofle einer bekannten Substanz zuordnen zu kénnen, werden

Kalibrierfunktionen verwendet. Da bei den zéhlenden Verfahren jedes einzelne
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Partikel detektiert wird, kann die Partikelgréflenverteilung durch Einsortieren in
Groflenklassen ermittelt werden und darauf aufbauend bei Kenntnis der FlieB3-
geschwindigkeit die Volumenkonzentration bestimmt werden. Wenn sich mehre-
re Partikelimpulse {iberlagern, kommt es zum Koinzidenzfehler. Durch eine un-
vollstdndige oder inhomogene Beleuchtung kénnen Klassifizierungsfehler auftre-
ten [33].

Einzelpartikelzdhler sind nach verschiedenen Messmethoden denkbar, sofern
das Signal jedes Partikels erfasst und ausgewertet werden kann. Die einfachsten
Fille sind die Erfassung des Streulichts oder der Extinktion. Im zweiten Fall
spricht man auch von der Schattentechnik. Nach diesem Prinzip ist man in der
Lage, Partikel oberhalb einer Gréfle von etwa 1-2 pm in Konzentrationen kleiner
als ca. 3000-10° Partikel/ml entsprechend ihrer GroBe zu klassifizieren und zu
zéhlen [7]. Hierbei ist die Kalibrierfunktion nahezu unabhéngig von den optischen
Partikeleigenschaften, da hauptséchlich das gebeugte Licht ausgewertet wird.

Bei der Laserdoppler-Anemometrie (LDA) und Phasendoppler-Anemometrie
(PDA) [8,9] ist das Messvolumen mit einem Zweistrahlinterferenzmuster gefiillt,
so dass eine geschwindigkeitsabhéngige Fluktuation des Streusignals gemessen
werden kann. Die Frequenz dieser Schwankung entspricht der Dopplerverschie-
bung zwischen einfallendem und gestreutem Licht. Die Methode ermdéglicht die
Messung der Teilchengeschwindigkeit und der Partikeldurchmesser. Die Partikel-

groflenverteilung und die Partikelkonzentration sind daraus bestimmbar.

2.3.2. Messung am Partikelkollektiv

Bei den Methoden zur Messung am Partikelkollektiv kann ebenfalls zwischen ex-
tinktions- und streulichtbasierten Ansétzen unterschieden werden. Da hier nicht
jedes Partikel einzeln detektiert wird, ist die Bestimmung der Partikelgréfen-
verteilung weitaus aufwéindiger. Es handelt sich um ein inverses Problem, d.h.
aus mehreren unabhédngigen Messwerten muss die Partikelgrofienverteilung re-
konstruiert werden. Bei wenigen Messwerten kann versucht werden, eine ana-
lytische Funktion, beispielsweise durch den Levenberg-Marquardt-Algorithmus
anzufitten. Solche Funktionen kénnen z.B. eine gauflsche Normalverteilung oder
eine logarithmische Normalverteilung sein. Im Extremfall kann nur ein mittler-
er oder scheinbarer Partikeldurchmesser bestimmt werden. Ohne Vorkenntnisse
iiber das Partikelkollektiv ist die Bestimmung der PartikelgréfSenverteilung sehr

aufwéndig.

2.3.2.1. Extinktions-, Transmissions- oder Triibungsmessung

Bei der Extinktions-, Transmissions- oder Tritbungsmessung [1,2], die auch unter
dem Namen Turbidimetrie bekannt ist, wird die Schwéichung einer Lichtwelle

gemessen, die durch Streuung und Absorption bei Propagation durch ein Medium
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verursacht wird. Die Strahlungsintensitdt I schwécht sich beim Durchstrahlen
einer Suspension mit der Anzahlkonzentration ® 5, dem Extinktionsquerschnitt
Ceoxt und der Dicke dx um den Bruchteil

dI = —®NCoxiIdz (2.41)

ab. Die Schwéchung des Lichtes ist also direkt mit der Anzahlkonzentration ®
und iiber Coxt = Qext A = Qext 7> /4 mit der Partikelgrofe = verkniipft. Uber die
Extinktionseffizienz ergibt sich zusétzlich eine Abhédngigkeit von der Wellenldnge
und den optischen Eigenschaften (komplexe Brechzahlen) der Suspension. Nach

Variablentrennung und Integration von Gleichung 2.41

1 dar L
/ < = / — By Coydar (2.42)
Iy 0

erhélt man die Gesamtabschwéchung durch die Schichtdicke L:
I
In — = —PNCext L. (2.43)

Dieser Zusammenhang ist als das Bouguer-Lambert-Beersche Gesetz bekannt
[34-36]. Die Triibung wird iiblicherweise linear zur gemessenen Lichtmenge als
Transmissionsgrad oder einfach Transmission 7', gleichbedeutend mit dem Ver-
héltnis der transmittierten Lichtintensitét I zur eingestrahlten Lichtintensitat I,

angegeben:

Iy

Der Transmissionsgrad féllt mit zunehmender Partikelkonzentration exponentiell

T _ i o e—q)NCextL — e—‘I)NQextAL. (244)

von 1 auf 0. Durch Logarithmieren erhélt man die natiirliche Extinktion

E=-In(T)=—-In (II) = O CoxtL = PN Qe AL (2.45)
0

In der Literatur [2] wird auch der Begriff der Triibung 7 verwendet

1 I E
T:(DNQeXtA:*ZIHTOZZ. (246)
Ersetzt man die Anzahlkonzentration ® durch die Massekonzentration ®y =

@7/ (pmv) ergeben sich
6 3

E= 200 Coxt L = O Qei L (2.47)
TPmT 2pma
und
6
T = ¢ momm MOl _ =g ®nQexil (2.48)

Die Bestimmung der Partikelgrofie mittels einer Extinktionsmessung setzt nach

Gleichung 2.45 oder 2.47 die Kenntnis der Partikelkonzentration ®5 oder @,
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voraus. Doch selbst die Kenntnis der Partikelkonzentration ermoglicht keine ein-
deutige Bestimmung der Partikelgrofie. Die Extinktion bei gleicher Volumenkon-
zentration hingt laut Gleichung 2.47 von Cey /22 ab, dessen Verlauf beispielhaft
in Bild 2.3 dargestellt ist. Da sich kein eindeutiger Partikeldurchmesser ergibt,
ist die Messung mindestens eines weiteren unabhéngigen Signalparameters erfor-
derlich.

2.3.2.2. Spektrale Extinktionsmessung

Eine Moglichkeit, die Partikelgrofie und -konzentration einer Suspension zu be-
stimmen ist die spektrale Extinktionsmessung. Dabei werden Messungen bei ver-
schiedenen Wellenldngen durchgefiihrt und ins Verhéltnis gesetzt, weshalb man

auch von Triibungsverhéltnissen spricht. Fiir monodisperse Systeme gilt dann

& _ Qext,/\1
X QeXt,/\Q

(2.49)

und fiir polydisperse Systeme

Tmax

. [ 2*Qext\, qoda
M Tmin. . (2.50)

T
A2 f szext,)\g QOd33

ZTmin

Dieser Ansatz fithrt nur zum Ziel, wenn die Extinktionseffizienzen bei den ver-
schiedenen Wellenldnge unterschiedlich sind. Bild 2.9 zeigt die Triibungsverhéalt-
nisse bei verschiedenen Wellenldngenverhéltnissen in Abhéngigkeit der Partikel-
groffe. Mit zunehmender Partikelgrofie strebt Qext gegen zwei und das Triibungs-
verhéltnis nimmt fiir jede Wellenldngenkombination einen Wert von eins an, so
dass keine Schliisse iiber die Partikelgrofie und die Partikelkonzentration gezogen

werden konnen. Als obere Grenze ergeben sich PartikelgroBen von ca. 2-3 pm [7].
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Bild 2.9.: Triibungsverhéltnisse.
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Ist die Losung prizipiell moglich, gilt es die PartikelgroBenverteilung aus den
Triibungsverhéltnissen bei verschiedenen Wellenléngen zu rekonstruieren. Die an-
genommene Funktion wird in Gleichung 2.50 eingesetzt und die Parameter wer-
den durch ein nichtlineares Schétzverfahren, wie z.B. den Levenberg-Marquardt-
Algorithmus, ermittelt. Die Fahigkeit der Triibungsmessung, eine mittlere Parti-
kelgroBe oder die Partikelgroflenverteilung einer Suspension vorherzusagen, und
die Empfindlichkeit gegentiiber Messfehlern kann nicht fiir jedes Messregime ver-

allgemeinert werden.

2.3.2.3. Dynamische Extinktionsmessung

Die dynamische Extinktonsmessung, die auch unter dem Namen Transmissions-
fluktuationsspektroskopie bekannt ist, geht auf die Arbeiten von Gregory [3,37]
zuriick und wurde von verschiedenen Autoren [1-7] weiterentwickelt. Diese Mess-
methode beruht auf der Messung des mittleren Extinktions- oder Transmissions-
signals, ermittelt aber als zusdtzlichen Parameter die Standardabweichung des
Signals. Dadurch stehen zwei unabhéngige Signalparameter zur Verfiigung, die
zur Ermittlung der Partikelkonzentration und einer mittleren Partikelgrofie not-
wendig sind. Das Verfahren ist fiir Partikelgrofien oberhalb von 1 pm geeignet [7].
Durch eine Partikelbewegung kommt es zu zufélligen Schwankungen der Partikel-
anzahl N in der Messzone des Volumens V = AL, die mit Poisson-Statistik
beschrieben werden koénnen. Die Standardabweichung der Partikelanzahl in der
Messzone enspricht der Wurzel des Erwartungswertes und aus Gleichung 2.45

folgt [3,7]

or = TV Lot (2.51)
AmeSS

Die Signalschwankung ist also abhéngig von

o der mittleren Partikelanzahl N im Probenvolumen V, also auch von der

mittleren Konzentration &y = N/V,
e dem Messstrahlquerschnitt Apess und

e dem Extinktionsquerschnitt Cext = AQext, der von der Partikelgrofie und

den optischen Parametern des Suspension abhéngt.

Der Zusammenhang zwischen der mittleren Partikelgréfie und dem Mittelwert
der Transmission 7' und seiner Standardabweichung o [7] ist gegeben durch (Um-

stellen von Gleichung 2.45 nach x bzw. ®x und Einsetzen in Gleichung 2.51)

4Amess OT
71-E‘Cgext T ( )
Der Zusammenhang zur Anzahlkonzentration ist gegeben durch
=12
1 T n(T)
P = 2.53
N AmessL [ or ‘| ( )
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Tragt man Kurvenscharen fiir jeweils konstante z und ® wie in Bild 2.10 dar-
gestellt in einem o7 (T) dar, so stellen die Schnittpunkte der Kurven Losungen

fiir einen mittleren Partikeldurchmesser und eine Anzahlkonzentration dar.

0,006

0,0041

0,0021

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
T

Bild 2.10.: op(T')-Diagramm.

2.3.2.4. Statische Lichtstreuung

Bei der statischen Lichtstreuung, die auch Laserbeugungsspektroskopie genannt
wird, befindet sich die Suspension meist in Bewegung und durchstréomt eine Mess-
zelle. Der Term ,statisch“ bezieht sich nicht auf die Probe sondern auf die ver-
gleichsweise statische Intensitétsverteilung. Die Partikelgeschwindigkeit spielt fiir

die statische Lichtstreuung keine Rolle.

Linse

einfallendes HH’ Detektions-
Licht ebene

Partikel- -
system

logarithmische Darstellung

Bild 2.11.: Laserbeugungsspektrometer

Bild 2.11 zeigt, wie kollimiertes, monochromatisches Licht ein Partikelsystem
beleuchtet. Durch die Beugung ensteht die typische Intensitétsverteilung aus Vor-
wartskeule und konzentrischen Beugungsringen, die von halbkreisférmigen Detek-
toren gemessen wird. Die Absténde zwischen den Ringen sowie die Lichtintensitét
der Ringe sind abhéingig von der Partikelgrofie. Das erste Minimum ist um so wei-
ter nach auflen verschoben, je kleiner das Partikel ist. Die Beugungsbilder aller

Partikel iiberlagern sich. Die Fourier-Linse, die vor oder hinter dem Partikelsys-
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tem angebracht werden kann, sorgt dafiir, dass das Beugungsbild eines Partikels
bestimmter Gréfle unabhingig von der Position des Partikels im Messvolumen
immer an der gleichen Stelle des Ringdetektors abgebildet wird (siehe Bild 2.11).
Bei einem polydispersen Partikelkollektiv entsteht durch Uberlagerung der ver-
schiedenen Beugungsbilder ein komplexes Interferenzmuster. Die mathematische
Auswertung basiert auf der Fredholmschen Integralgleichung, die die Intensitéts-
verteilung I(r) eines Partikelkollektivs durch seine PartikelgroBenverteilung be-
schreibt [10]. Die Riickrechnung ist ein mathematisch anspruchsvolles Inversions-
problem [29]. Laserbeugungsspektrometer sind weit verbreitet und kommerzielle
Gerate werden von verschiedenen Herstellern angeboten. Bei manchen wird ne-
ben der in Vorwartsrichtung gemessenen Beugungsfigur auch noch das Streulicht
bei grofleren Winkel und riickwérts gestreutes Licht gemessen. So wird der Mess-
bereich in Richtung kleinerer Partikel erweitert. Tabelle 2.1 zeigt drei Gerédte im
Vergleich, die zur Erweiterung des Messbereichs zu kleinen Partikeln hin zusatz-

lich Streulichtmessungen vornehmen.

Tabelle 2.1.: Geréte fiir die statische Laserbeugung einiger Hersteller.

Hersteller und Bezeichnung Messbereich/pm ~ Winkelbereich /°
Sympatec Helos 0,1-8750
Malvern Mastersizer 3000 0,01-3500 0,015 - 144

Fritsch ANALYSETTE 22 NanoTec plus  0,01-2000

2.3.2.5. Dynamische Lichtstreuung

Bei der dynamischen Lichtstreuung, die auch quasi-elastische Lichtstreuung oder
Photonenkorrelationsspektroskopie (PCS) genannt wird, befindet sich die Pro-
bensuspension iiblicherweise in Ruhe. An den zahlreichen Partikeln in einer Sus-
pension wird Laserlicht in alle méglichen Richtungen gestreut. Greift man eine
Richtung heraus (z.B. 90 und 180°), so interferiert das von unterschiedlichen Par-
tikeln gestreute Licht miteinander und es resultiert eine bestimmte Streuintensi-
tat. Die Brownsche Molekularbewegung fiihrt zu einer standigen Verdnderung der
relativen Positionen der Partikel zueinander, was zu einer Anderung der relativen
Phase des Streulichts fiihrt, so dass das Summensignal mit einer entsprechenden
Frequenz bzw. Autokorrelationsfunktion fluktuiert. Ursachen fiir die Fluktuati-
on sind Interferenzen und die Verdnderung der Partikelanzahl im Mefivolumen.
Grofle Partikel zeigen eine langsamere Positionsénderung und verursachen daher
eine niedrigere Frequenz. Kleine Partikel bewegen sich schnell, so dass auch die
Anderung der Streuintensitit schnellen Variationen unterworfen ist und eine ho-
he Frequenz aufweist. Die Bezeichnung ,,dynamisch“ bezieht sich also nicht auf

die Probenbewegung als Ganzes, sondern auf die ,Zitterbewegung“ der Einzel-
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teilchen. Das Verfahren ist fiir Partikel mit Durchmessern zwischen 1 nm und

10 pm geeignet (siehe Tabelle 2.2).

Tabelle 2.2.: Geréte fiir die dynamische Laserbeugung einiger Hersteller.

Hersteller und Bezeichnung Messbereich /pm
Sympatec NANOPHOX 0,001-10
Malvern Zetasizer 0,15-10

Fritsch Analysette 12 Dynasizer 0,001-6

2.4. Zusammenfassung des Kapitels

Elektromagnetische Strahlung tritt mit dielektrischen Partikeln in Wechselwir-
kung, wodurch es einererseits zur Absorption im Inneren der Partikel und an-
dererseits zur elastischen Streuung des Lichtes in alle Raumrichtungen kommt.
In Vorwartsrichtung tiberlagern sich Anregungs- und Streulicht, so dass unmit-
telbar nicht entschieden werden kann, welches Licht von welcher Welle stammt.
Die Verteilung des Streulichtes eines einzelnen sphérischen Partikels wird durch
die komplexe Amplitudenstreufunktion beschrieben, die mittels der Mie-Theorie
polarisationsabhéngig ermittelt werden kann. Bei groflen Partikeln verglichen mit
der Wellenldnge beschreibt das Fraunhofer Beugungsbild hinreichend gut die Am-
plitudenstreufunktion.

Fiir die Partikelanalyse in Frage kommende Messmethoden werden vom Mess-
regime bestimmt, das vom Groéflenparameter «, der reltiven Brechzahl m und der
Partikelkonzentration festgelegt wird. Die Partikelkonzentration legt fest, ob am
Einzelpartikel oder am Partikelkollektiv gemessen wird. Die Partikelgréffien und
die optischen Eigenschaften bestimmen, ob eine Messung in Transmission oder
die Messung des gestreuten Lichtes giinstiger ist.

Bei der Einzelpartikelanalyse erfolgt die Bestimmung der Partikelgrofenver-
teilung durch Einsortieren jedes Partikels in Gréfienklassen. Die Partikelkonzen-
tration wird dann mit Hilfe der FlieBgeschwindigkeit ermittelt. Bei der Messung
am Partikelkollektiv iiberlagern sich die Streusignale vieler Partikel. Durch die
Messung n unabhéngiger Messwerte ist die Rekonstruktion von n Stiitzstellen der
PartikelgroBienverteilung oder das Anfitten einer n-parametrigen Funktion mog-
lich. Fiir jedes Partikelkollektiv lassen sich auch mittlere oder scheinbare Partikel-
durchmesser festlegen, die allerdings mit dem verwendeten Messverfahren und der
zugrunde gelegten Verteilung variieren. Ein wichtiger mittlerer Durchmesser ist
der Sauterdurchmesser. Ein Partikel dieses Durchmessers hat das gleiche Verhélt-
nis von Volumen zu Oberfliche wie die gesamte Probe. Ein geeignetes Verfahren
héngt immer vom Messregime und den Anforderungen an die Rekonstruktion der

Partikelgrofienverteilung ab.
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Die Anwendungsgebiete der optischen Partikelmesstechnik sind sehr vielfiltig, so
dass auch die Komplexitat der in Frage kommenden Messsysteme sehr stark va-
riieren kann. Kommerzielle Gerédte kombinieren vielfach mehrere Messmethoden,
um einen groffen Messbereich abzudecken und moglichst genau die Partikelgro-
Benverteilung zu rekonstruieren. Wenn allerdings nur der Feststoffgehalt einer
Suspension bestimmt werden soll, beispielsweise um den Verschmutzungsgrad
technischer Flissigkeiten zu tiberwachen, ist die genaue Ermittlung der Parti-
kelgroBenverteilung nicht notwendig und die Bestimmung eines mittleren Durch-
messers ist ausreichend.

Die folgenden Arbeiten konzentrieren sich auf die Entwicklung eines integrier-
ten Messsystems zur Bestimmung des Feststoffgehaltes und eines mittleren Parti-
keldurchmessers. Dabei wird Wert auf ein kompaktes und mobiles System gelegt,
das ohne grofle Peripheriegerdte auskommt und im laufenden Prozess messen
kann. Als Partikelstandard ist der Teststaub nach der Norm ISO 12103-1 in den
drei Kérnungen fein, mittel und grob vorgesehen. Dieses Kapitel beschéftigt sich
mit den Eigenschaften der Teststdube und der darauf basierenden Auswahl der
in Frage kommenden Messprinzipien. Es folgt eine Abschétzung der zu erwarten-
den Signale. Schliellich werden die Simulationsmoglichkeiten einer Suspension
innerhalb eines optischen Gesamtsystems diskutiert und die Grenzen der vorge-

schlagenen Verfahren werden abgeschéitzt.

3.1. Teststaube

Die Teststdaube geméf der Norm ISO 12103-1 in den Kérnungen fein (ISO 12103-
A2), mittel (12103-A3) und grob (12103-A4) bestehen zu 68...76% aus SiO2, zu 10
bis 15 % aus AlsO3 und aus kleineren Mengenanteilen weiterer Stoffe. Es handelt
sich um gemahlenen Sand mit einer Dichte von p,,=2,65 g/ml=2,65 - 10¢ mg/I.

Fiir die Simulationen wurde eine Brechzahl von 1,45 verwendet.

3.1.1. PartikelgroBenverteilungsfunktionen

Die Partikelgrofienverteilungssumme Q3 der Teststdube wurde mit Hilfe eines

HELOS Laserbeugungspektrometers (Sympatec, Clausthal-Zellerfeld) ermittelt.

28
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Bild 3.1 zeigt die gemessenen Datenpunkte der (Q3-Verteilungen, die Messwerte

befinden sich in Tabelle A.1 im Anhang. Da fiir die spiteren Simulationen in

1 AT
0 e
o
0r A
0,6 //
/;/

0,3 / ./ :fmeli:tel L]
02 // grob
0,1 %

0

0,1 1 10 100 1000
PartikelgréBe in um

Bild 3.1.: Volumenverteilungssumme der Laborproben Arizona Teststaub fein,

mittel und grob.

ASAP und MiePlot die gp-Verteilungen benétigt werden, wird zunéchst mit

wla) = 58 (3.1)

die @3-Verteilung in die g3-Verteilung in Form eines Histogramms umgerechnet.

Diese kann dann mittels

z;3q3(7)

qo(z) = (3.2)

I
x;3q3(2) Ax;
=1

umgerechnet werden (vgl. Gleichung 2.29). Bild 3.2 (a) zeigt die Volumenvertei-
lungsdichten g3 und (b) die Anzahlverteilungsdichten gg. Aus den Verteilungen
lassen sich mit Hilfe der Momente My, = 3" #¥qo(%;)Az; (vgl. Gleichung 2.31) die

mittleren Durchmesser nach den verschiedenen Kriterien bestimmen. Tabelle 3.1

listet diese auf.

Tabelle 3.1.: Mittlere Durchmesser der Teststaube.

fein mittel grob
zy/pm 1,01 1,00 0,95
x3a/mm 3,30 4,16 6,97
ZTy/pmm 11,93 14,10 35,75
xy/pm 27,40 31,74 59,40

Die Méglichkeit des Anfittens der in Kapitel 2.2.5 beschriebenen Verteilungs-

funktionen an die Partikelgréflenverteilung der Teststdube wurde iiberpriift. Die
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Bild 3.2.: (a) Volumen- und (b) Anzahlverteilungsdichte der Laborprobe Arizona
Teststaub fein, mittel und grob.

Verteilungsfunktion des mittleren Teststaubs ldsst sich gut durch eine logarith-
mische Normalverteilung anfitten, die anderen beiden Teststdube folgen keiner
der vorgestellten Verteilungsfunktionen. Daher werden im Folgenden die Vertei-

lungsdichten in Histogrammform verwendet.

3.2. Auswahl eines Messprinzips

Um ein geeignetes Messprinzip auszuwéhlen, wird das Verhalten der Teststdube

hinsichtlich Streuung, Extinktion und Extinktionsfluktuation betrachtet.

3.2.1. Erwartetes Streuverhalten

Die Intensitit des gestreuten Lichtes I berechnet sich aus dem einfallenden Licht
Iy (vgl. Kapitel 2.1.1 Gleichung 2.7, [20])

_1S06s)?
- k292

I5(0s) (3.3)

Die Amplitudenstreufunktionen |S(6,)|?> werden unter Verwendung der Partikel-
verteilungsdichten gy in Histogrammform mit Hilfe der Mie-Theorie berechnet.

Dies geschieht mit dem frei verfiigbaren Programm MiePlot. Bild 3.3 (a) zeigt
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die |S(6s)|>-Kurven (n,=1,45 und n,,=1,325) fiir unpolarisiertes Licht der Wel-
lenldnge 850 nm bezogen auf das mittlere Partikelvolumen. Die Kurvenverlaufe
sind parallel fiir nahezu den gesamten Winkelbereich. Werden die Kurven noch
mit dem jeweiligen Sauterdurchmesser multipliziert, wie in Bild 3.3 (b) darge-
stellt, ergeben sich fast identische Kurvenverldufe, so dass die Streufunktion mit
1/x39 skaliert. Nur die Bereiche um 0° und 180° unterscheiden sich. Die gestreute

Intensitat skaliert also mit dem Kehrwert des Sauterdurchmessers der Partikel-

groflenverteilungen.
(a) (b)
1000 10000 1
—fein
100 - 1000 — mittel
= rob
> 104 &= 100 g
= =
= &S ]
> 14 S 10
S @
ﬂ "1 :é g . —
4 - S————
0,01 0.1 A
0,001 : : : : : ‘ 0,01 ‘ " "
0 30 60 90 120 150 180 0 30 60 90 120 150 180
polarer Streuwinkel Og in ° polarer Streuwinkel Og in °

Bild 3.3.: (a) Intensitdt des volumenbezogenen gestreuten Lichtes und (b) zusétz-

lich multipliziert mit dem Sauterdurchmesser.

Bei Vernachlissigung von Mehrfachstreuungen kann ein linearer Zusammen-
hang mit der Partikelkonzentration erwartet werden, so dass fiir das normierte
gestreute Licht S = Ig/Iy die Beziehung

S= ¢y +1 (3.4)
x32

erwartet werden kann, mit cg als Konstante. Die Messung des Streulichts ver-
spricht also die Messbarkeit des Sauterdurchmessers bzw. der Partikelkonzentra-

tion.

3.2.2. Erwartetes Extinktions- oder Transmissionsverhalten

Wenn Mehrfachstreuung vernachlassigt werden kann, dann berechnet sich die In-
tensitit I des tranmittierten Licht aus dem Bouguer-Lambert-Beerschen Gesetz,

das in Kapitel 2.3.2.1 hergeleitet wurde:

I
T =L = ¢ ®nCenl, (3.5)

Fir polydisperse Suspensionen gilt ein mittleres Partikelvolumen von

I
v=y¢ | Tol)dr~ g;x?%(%mxi- (3.6)
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und somit ergibt sich fiir die Anzahlkonzentration

¢ 6P 6P
Dy = pﬂf_) - M ~ — . (3.7)
m Tom [ *3qo(x)dx  wp,, 3 23q0(Zi) A
ZTmin i=1
Ebenso ergibt sich ein mittlerer Extinktionsquerschnitt
Tmax Tmax
_ 7r
Cor = [ Contol@la = [ Qe ja’a(a)de (38)
Zmin Tmin

und eine mittlere Extinktionseffizienz

Tmax I
c | Qextqo(®)2*dz 3" Qexeqo(Zi)zi? Az;
Qe .= e_xt __ Zmin s =1 (3 9)
X A Tmax I _ : :
xf qo(x)x?dx . 1‘]0($i)$i2Al‘i
min 1=

Durch Einsetzen von @y und Ceyt in Gleichung 3.5 ergibt sich:

Tmax
3oL [ Qextz2qo(x)dx
T="=exp |- Tmin_ (3.10)
0 2 | wg0(x)da
Tmin
Durch Erweitern mit .
[ 2%qo(z)dx
m— (3.11)
| 22qo(z)dx
Tmin

ergibt sich die mittlere Extinktionseffizienz (Gleichung 3.9) und der Sauterdurch-

messer (Gleichung 2.35) und der Transmissionsgrad ist:

T = ¢ Zomeas PMQext L

(3.12)

Zur Berechnung der mittleren Extinktionseffizienz der drei Teststdube wurden
die Extinktionseffizienzen Qext(Z;) der einzelnen Kornklassen mit MiePlot berech-
net. Die Werte fur ¢g, ; und Az; stammen aus den aufbereiteten Messwerten
der Teststaube. Tabelle 3.2 zeigt die ermittelten Werte.

Tabelle 3.2.: Mittlere Extinktionseigenschaften der Teststaube.

fein  mittel grob
32 330 4,16 6,97
Qext 1,4861 1,5193 1,5254
Qext/T32 04503 0,3652 0,2189

Die Transmission T = I/ fallt exponentiell von 1 bis 0. Im Bereich kleiner
Konzentrationen (7" > 0,9) kann an der Stelle ®;; = 0 linear approximiert
werden: ~
- 3QextL(I)

(@) = 2px32

M+ 1L (3.13)
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Da die Werte fiir Qe sehr nah beieinander liegen, hingt die Transmission T
in erster Linie von der Volumenkonzentration und vom Kehrwert des Sauter-
durchmessers ab. Zu erwarten ist also ein linearer Verlauf von T'(®,/) mit einer

negativen Steigung, die mit dem Kehrwert des Sauterdurchmessers skaliert.

3.2.3. Erwartetes Fluktuationsverhalten

In Kapitel 2.3.2.3 wurde erlautert, dass das Transmissionssignal aufgrund von
Partikelbewegungen um einen Mittelwerte schwankt. Ersetzt man in Gleichung 2.51
die Partikelzahl N durch die Partikelkonzentration

N = &y AmessL, (3.14)

so erhélt man fiir die Standardabweichung des Transmissionssignals durch Ein-
setzen in Gleichung 2.51

_ [ayL
or =T ALCM. (3.15)
mess

Die Umrechnung von der Anzahlkonzentration ®y zur Massekonzentration @,
erfolgt mit &y = ®)//(pv) mit v = (7/6)z3. Fiir  wird der Ausdruck aus
Gleichung 2.52 eingesetzt und es ergibt sich

3n®y L

ar = T SPAmess \FQext (316)

Fiir ein polydisperses System mit der Verteilungsdichte gy ermittelt Gregory [3]

ONL
\/ N \//a4qo(a)QeXt(a)2da. (3.17)
mess
Durch Einsetzen von @ und a = x/2 ergibt sich
3ndy L [ 2*Q?2, qodx
or =T o . 3.18
’ \/8pm Anmess [\/ fiﬁ?’QOdﬂU ( )

Der Vergleich von Gleichung 3.18 mit Gleichung 3.16 zeigt, dass v/TQext mit dem

Term in eckigen Klammern in Gleichung 3.18 korrespondiert. Es handelt sich um

einen scheinbaren mittlerer Durchmesser und eine scheinbarere Extinktonseffizi-

40)2 d
[\/EQext]polydispers = [\/W} . (319)

Es wére wiinschenswerte, dass der polydisperse Ausdruck mit dem Sauterdurch-

enz:

messer und der mittleren Extinktionseffizienz korrespondiert. Tabelle 3.3 listet
die Ausdriicke fiir die Teststaube auf. Der polydisperse Ausdruck entspricht etwa

3 mal dem monodispersen. Im weiteren Verlauf wird der monodisperse Ausdruck
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Tabelle 3.3.: Parameter.
fein mittel grob

Sauterdurchmesser 3,3 4,17 6,97
mittlerer Extinktionskoeffizient 1,4861 1,5193 1,5254
[/Z32Qext] 2,6096 3,1025 4,0272
[VZQext]polydispers 7,614 8145 12,522
potydispers/ [v/Z32Qext] 2,82 263 311

verwendet, da auf diese Weise explizite Formel fiir op(7")-Diagramme gefunden

werden konnen. Die Standardabweichung ergibt sich somit als:

| 3wl = -
or = SpT\/ x32QeXt \/ @MT (320)

Stellt man Gleichung 3.12 nach ®,; um

2pmT32
Py =(—InT)—= 3.21
M= (—In )3QextL (3.21)

und setzt es in Gleichung 3.20 ein, so ergibt sich

0o(T) = w321 Zfe"t T\/—In(T). (3.22)

Stellt man Gleichung 3.12 nach 32 um

3Qext [Py 1
20m —InT

32 = (3.23)

und setzt es in Gleichung 3.20 ein, so ergibt sich

3L T = .3 T
oo (T) = @\/T(Qex‘n)2@Mm- (3.24)

Tragt man Kurven fiir 0,(7") und o4 (7) fir konstante x- und ®,,-Werte gemif
den Gleichungen 3.22 und 3.24 in ein gemeinsames Diagramm ein, so kann an
den Stellen, wo sich zwei Kurven schneiden, unmittelbar der mittlere Partikel-
durchmesser und die Massekonzentration abgelesen werden. Bild 3.4 zeigt diesen
Sachverhalt.

3.2.4. Auswahl

Sowohl das transmittierte als auch das gestreute Licht hdngen linear von der
Massekonzentration und vom reziproken Sauterdurchmesser ab. Daher kénnen
nicht beide Parameter, ®;; und 32, aus den Messungen der Mittelwerte der
Signale extrahiert werden. Die Messung eines weiteren unabhéngigen Messwertes

wird notwendig. Es wird vorgesehen zusétzlich die Standardabweichung beider



3. Methoden der integrierten Partikelmesstechnik 35
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Bild 3.4.: Allgemeine Darstellung der Standardabweichung der Transmission auf-

getragen gegen den Mittelwert der Transmission.

Signale zu messen, um den Sauterdurchmesser bestimmen zu kénnen. Obwohl es
reichen wiirde, entweder das Streulicht oder das transmittierte Licht im Mittel
und die Standardabweichung zu messen, sollen beide Verfahren umgesetzt werden,

um ein flexibles System zu erhalten und die Messwerte miteinander zu vergleichen.

3.3. Simulation optischer Gesamtsysteme

Die bisherigen Betrachtungen gelten nur bei der Vernachlissigung von Mehrfach-
streuung und beriicksichtigen nicht das optische Gesamtsystem. Durch Raytra-
cing-Programme kann die Analyse eines optischen Gesamtsystems erfolgen und
durch eine Monte-Carlo-Simulationen kann dabei eine Suspension als Volumen-

streuer modelliert werden.

3.3.1. Monte-Carlo-Simulation

Die Streuung an Partikelkollektiven kann in Raytracing-Programmen mit Hilfe
einer Monte-Carlo-Simulation berechnet werden. Dabei treten Strahlen nachein-
ander in das streuende Medium ein. Der weitere Verlauf eines Strahls wird als
Wahrscheinlichkeitsprozess realisiert, wobei zufillige Bewegungen der Strahlen
vom Eintritt in das streuende Probenvolumen bis zur Absorption oder bis zum
Austritt verfolgt werden.

Die Trajektorie der Strahlen wird durch Wahrscheinlichkeitsdichtefunktionen
bestimmt. Die Wahrscheinlichkeit,

o dass der Strahl gestreut wird,

o dass ein Teil des Strahles absorbiert wird und
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e dass der Strahl nach der Streuung einer neuen Richtung folgt.

Drei fiir den Volumenstreuer charakteristische Parameter bestimmen den zufél-
ligen Weg, den sogenannten Random Walk, des Strahls: der Streukoeffizient pug
ist die Wahrscheinlichkeit pro Einheitslénge, dass ein Strahl von seiner urspriing-
lichen Richtung abgelenkt wird, der Absorptionskoeffizient p, ist der Energie-
verlust pro Einheitslinge verursacht durch Absorption und die Phasenfunktion
P(65) beschreibt die Wahrscheinlichkeit, dass ein Strahl in einen bestimmten po-
laren Streuwinkel 6 gestreut wird und dann in diese Richtung propagiert (vgl.
Abschnitt 2.1.2). Der Random Walk eines Strahls wird gestoppt, wenn er das Me-
dium verldsst, wenn er absorbiert wird oder wenn eine andere Abbruchbedingung
erfiillt wird. Bild 3.5 zeigt den Verlauf mehrerer Strahlen in einem streuenden

Medium zwischen den zwei grauen Ebenen.

Die Streufunktion P(f,) kann aus der PartikelgroSenverteilungdichte o mit
Hilfe der Mie-Theorie berechnet werden oder mit Hilfe einer analytischen Funk-
tion vorgegeben werden. Der Streukoeffizient ist gegeben durch pg = ®NCsen =
O N AQscn und der Absorptionskoeffizient durch p, = PnCaps = Py AQaps. Die

Summe beider ist der Extinktionskoeffizient prext.

Mit Hilfe von pg und ps wird die statistische Schrittweite [ bestimmt:

,_ —In(g)

— (3.25)
a S

Dabei ist £ eine zwischen 0 und 1 gleichverteilte Zufallszahl (0 < £ < 1). Nach
einem Streuereignis wird die neue Propagationsrichtung, die durch den Streu-
winkel 0, ; beschrieben wird, mit Hilfe der Phasenfunktion und einer Zufallszahl
so ermittelt, dass die Phasenfunktion reproduziert wird. Der Azimuthwinkel ist

zwischen 0 und 27 gleichverteilt.

Bild 3.5.: Monte Carlo in ASAP.
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Tabelle 3.4.: Eingabeparameter fiir die Simulation nach dem Henyey-Greenstein-
oder dem Mie-Modell.

Eingabeparameter
Henyey-Greenstein g, Qsca, Qabs, [
Mie Np, Tmin, Lmax, I QO(:C)

3.3.2. Berechnung der Partikelstreuung in ASAP

Im nichtsequentiellen Raytracing-Programm ASAP® (Breault Research Organzi-
zation) kann die Streuung an Partikelkollektiven mittels Monte-Carlo-Raytracing
simuliert werden. Es wird die Notation piext = fts + tta = f(Qsca + Qabs) verwen-
det, dabei ist f die sogenannte Flachenabschattung. Bei polydispersen Systemen

gibt es zwei Modelle, die verwendet werden kénnen:
1. das Mie-Modell (vgl. Kapitel 2.1) und
2. das Henyey-Greenstein-Modell [38].

Das Henyey-Greenstein Modell beruht auf einer analytischen Streufunktion, die
nur von dem Symmetriefaktor g abhéngt. Es ist nicht so genau wie das Mie-
Modell, die Simulationen benétigen aber weniger Zeit.

Letztendlich miissen aus den Berechnungen der Streu- und der Absorptions-
koeffizient und die Phasenfunktion (vgl. Gleichung 2.10) hervorgehen. Tabel-
le 3.4 zeigt die Eingabeparameter fiir beide Modelle. Bei der Henyey-Greenstein-
Methode berechnet ASAP alle Parameter direkt aus den Eingabewerten: P =
Fkt(g), ps = fQsca und pig = fQaps. Beim zweiten Ansatz muss ASAP die Wer-
te erst mittels der Mie-Theorie ermitteln. Das Programm verwendet auf diese
Weise mittlere Effizienzen Qgea und Qaps, die mit Hilfe der PartikelgroSenvertei-
lungsdichte gy, der minimalen und maximalen Partikelgréfie und der komplexen
Partikelbrechzahl berechnet werden.

Die Flachenabschattung f muss in jedem Fall vom Programmnutzer zur Verfii-
gung gestellt werden. Diese berechnet sich aus der Anzahldichte ® y multipliziert

mit dem mittleren Partikelquerschnitt A
f=®yNA. (3.26)

Die Anzahldichte ® fiir polydisperse Systeme ergibt sich aus Gleichung 3.7. Der

mittlere Partikelquerschnitt ist:

I

- T

A== ~ =Y Eqo(T) Ay 2
1 xqo(z)dx oS ziqo(x;)Ax (3.27)
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Einsetzen von Gleichung 3.27 und Gleichung 3.7 in Gleichung 3.26 und Vereinfa-

chung liefert

Tmax
[ 2%qo(z)dx
3 (I)M min
f = §7zmax ' (328)
P | x3qo(z)dx
Tmin
Im Fall einer diskreten Verteilung ergibt sich
Lo, A
3, & (A
'21 i?qo (EZ)A{/UZ
1=

Das Verhéltnis der Integrale in Gleichung 3.29 ist der inverse Sauterdurchmes-
ser x3z (vgl. Abschnitt 2.2.3). Damit ergibt sich

30y 1
=M - (3.30)
2 p w3
Fiir ein monodisperses System gilt entsprechend
30,1
=——. 3.31
f=3 ) (3.31)

Die Flachenabschattung skaliert also mit dem Kehrwert des Durchmessers fiir

mondisperse und des Sauterdurchmessers fiir polydisperse Systeme.

3.4. Geeignetes Messregime

Um abzuschétzen, fiir welches Messregime, vor allem in Bezug auf die Partikelgro-
Be, die vorgestellten Verfahren geeignet sind, wird das theoretisch zu erwartende
Streulicht- und Transmissionssignal qualitativ in Abhédngigkeit der Partikelgro-
e betrachtet. Beim Ubergang zu groferen Partikeln nimmt bei gleich bleibender
Massekonzentration die Partikelanzahl im Probenvolumen immer weiter ab, wéh-
rend gleichzeitig immer mehr Licht in Vorwértsrichtung gestreut wird.

Bild 3.6 (a) zeigt die mit MiePlot berechneten Streulichtintensitéten in den an-
gegebenen Winkelbereichen in Abhéngigkeit von der Partikelgrofe. Die Intensitét
ist auf das Partikelvolumen normiert, so dass die Kurven bei Vernachlassigung
von Mehrfachstreuung das Verhalten bei gleichen Massekonzentrationen wieder-
spiegeln. Man sieht, dass Partikel ab 30 pm fiir alle Detektionswinkel ein sehr
schwaches Signal liefern, fiir Detektionswinkel grofler als 5° gilt das schon fiir
Partikel ab 10 pm. Bild 3.6 (b) zeigt den Transmissionsgrad 7" in Abhéngigkeit
der Partikelgrofie nach Gleichung 2.48 fir gleiche Massekonzentrationen bei drei
verschiedenen Messldngen. Auch hier ist das Signal bei 10 pm schon sehr schwach
und nimmt mit zunehmender Partikelgrofie immer weiter ab.

Dariiberhinaus wurden ASAP-Simulationen durchgefiihrt, bei denen die Mehr-

fachstreuung beriicksichtigt wird. Ein Strahlenbiindel mit einem Durchmesser
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Bild 3.6.: (a) Streulichtintensitdt in verschiedenen Winkelbereichen und (b)

Transmissionsgrad bei verschiedenen Messlangen.

30 mm

Bild 3.7.: (a) Layout des simulierten Systems. Intensitétsverteilung in der Detek-

tionsebene fir (a) 100 pm, (b) 10 pm und (c¢) 1 pm.

von 1 mm (Emitting Disk mit 10 Mio. Strahlen, 100 Watt) und einer Wellen-
linge von 850 nm wurde durch eine Suspension mit einer Massekonzentration
von 1 mg/l und 30 mm Messldnge geschickt. Die Suspension besteht aus Wasser
und monodispersen Partikeln mit einer Brechzahl von 1,45. Die Partikelzahlen
im Probenvolumen, das eine GréBe von 23,56 mm>®=23,56 pl hat, sind fiir je-
weils monodisperse Suspensionen: 16981 fiir 1 pm, 136 fiir 5 pm, 17 fiir 10 pm,
0,136 fiir 50 pm und 0,017 fir 100 pm Durchmesser. Die Detektionsebene enthélt
mittig einen Kreisdetektor mit 1 mm Durchmesser, der das transmittierte Licht
misst. Elf konzentrische Ringdetektoren mit jeweils einer Breite von 0,5 mm mes-

sen das gestreute Licht. Insgesamt ergibt sich eine runde Detektionsfliche mit
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12 mm Durchmesser. Bild 3.7 (a) zeigt das ASAP-Layout und Bild 3.7 (b) zeigt
die Intensititsverteilung in der Detektionsebene in logarithmischer Darstellung

fir Partikelgréffen von 100, 10 und 1 pm.

0.35 - —-fein
-= mittel
0,30 grob
0,25 — = 1um
£ 0,20 - T~ oum
@ —~-10 pm
& 0,15 S~ - 50 pm
c ~e_
£ o101 \\\&‘777777507100 um
0,05 |
0,00 I B B B B e I o I s i T *\
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Detektornummer

Bild 3.8.: Intensitdt auf den ringférmigen Streudetektoren fiir Partikeldurchmes-

ser von 100 pm, 10 pm und 1 pm.

In Bild 3.8 sind die Intensitdten auf den Detektorringen bei gleicher Masse-
konzentration dargestellt. Neben den monodispersen Suspension verschiedener
Partikelgrofien sind zum Vergleich auch die Werte fiir die drei Teststdube einge-
tragen. Es ist erkennbar, wie die Intensitdt zu gréBeren Winkeln hin immer weiter
abnimmt und wie die grofieren Partikel immer weniger messbares Streulicht verur-
sachen. Eine Suspension mit dem groben Teststaub liefert dhnliche Ergebnisse wie
eine monodisperse Suspension mit 10 pm Partikeln. Werden die Partikel jedoch

noch grofler, so fillt das Signal weiter ab und die Nachweisgrenze erhoht sich. Be-

1 - — —
0,99 -
0,98 -
0,97 -
0,96 -
0,95 -
0,94 -
0,93 -
0,92 -
0,91 -

0,9 T T T T )
1 2 5 10 50 100 fein mittel grob
PartikelgrofRe in pm

Transmission T

Bild 3.9.: Intensitdt auf den mittigen Detektor, der die Transmission misst.

trachtet man das Transmissionssignal, das in Bild 3.9 dargestellt ist, so entstehen
bei 1 mg/1 und Partikeldurchmessern oberhalb von 10 pm sehr schwache Signale.
Dabei ist die Messldnge mit 30 mm recht lang. Bei einem integrierten Mikrosys-
tem ist sie meist um ein Vielfaches kiirzer. Wenn man die Messlédnge halbiert, so

muss die Konzentration verdoppelt werden, um das gleiche Transmissionssignal
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zu erhalten.
T — efconst(L‘I)M) (332)

Zunehmende Partikelgréfien und abnehmende Messldngen stellen somit wichtige
Begrenzungsparameter dar, die die Einsetzbarkeit der Streulicht- und Transmis-

sionsmessung einschrénken.

3.5. Signal-Rausch-Verhaltnis

Um einzuordnen wie gut das Signal eines Einzelpartikels oder eines Partikelkol-
lektivs ist, kann man das Signal-Rausch-Verhéltnis (signal to noise ratio - SNR)
heranziehen. Dazu wird die Differenz zwischen der mittleren Leistung des Nutz-
signals und der mittleren Leistung des Hintergrundsignals zur mittleren Rausch-

leistung des Hintergrundsignals ins Verhéltnis gesetzt:

SNR Signal — Hintergrundsignal

= : 3.33
Standardabweichung des Hintergrundsignals ( )

Ein Signal-Rausch-Verhéltnis von 3 wird iiblicherweise [39-11] als untere Grenze
fiir eine akkurate Messung angesehen. Damit ergibt sich sich die Nachweisgren-
ze bei der Massekonzentration @y, fiir die sich ein SNR von 3 ergibt. In den

Kapiteln 4.5 und 5 wird das SNR zur Bewertung der Signale herangezogen.

3.6. Zusammenfassung des Kapitels

Die ermittelten Amplitudenstreufunktionen der drei Teststdube sind in einem
Winkelbereich zwischen 4 und 160° parallele Kurven, die mit dem Kehrwert der
Sauterdurchmesser der Teststdube skalieren. Die Messung des Mittelwertes und
der Standardabweichung des Streulichtes und des Tranmissionsgrades verspricht
die Bestimmung der Partikelmassekonzentration und des Sauterdurchmessers.
Durch Monte-Carlo-Raytracing ldsst sich die Streuung an einem Partikelkollek-
tiv simulieren. Auf diese Weise ist die Simulation des Verhaltens eines optischen
Gesamtsystems, das Volumenstreuer enthélt und mit Hilfe der Strahlenoptik mo-
delliert werden kann, durch die Verwendung von Raytracing-Programmen mog-
lich. Fir die Analyse optischer Gesamtsysteme in ASAP unter Verwendung der
Mie-Theorie stehen alle benotigten Daten zur Verfiigung.

Fir Partikel (n, = 1,45 in Wasser bei 850 nm) unterhalb 10 pm verspricht
die Streulicht- oder Transmissionsanalyse gute Ergebnisse. Da aber sowohl das
Streulicht als auch die Transmission vom Kehrwert des Sauterdurchmessers ab-
héngt, nimmt bei gleichbleibender Massekonzentration das Signal mit zunehmen-
dem Partikel- bzw. Sauterdurchmesser ab, d.h. die Nachweisgrenze steigt an. Mit
zunehmender Partikelgrofie sammelt sich das Streulicht um die optische Achse

herum, so dass man den Detektionsbereich zu kleineren Winkeln hin erweitern
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miisste. In ingegrierten Systemen ist das eine grofle Herausforderung, da meist nur
kleine Messlédngen zur Verfiigung stehen. Dadurch hat das unter kleinen Winkeln

gestreute Licht nicht genug ,,Zeit“, den Messstrahl zu verlassen.



4. Talbotinterferometrie fur die
Partikelanalyse

Mit ansteigender Partikelgrofle steigt bei konstanter Partikelmassekonzentrati-
on die Nachweisgrenze (siehe Bild 3.8). Die Ursache hierfiir liegt in der immer
schmaleren und intensiveren Streukeule, die sich in Vorwértsrichtung ausbildet.
Das gestreute Licht ist mit dem Anregungslicht tiberlagert, so dass ein Detektor
zur Bestimmung der Transmission nicht zwischen beiden Lichtanteilen unterschei-
den kann, die ihn erreichen. Der Anteil, der tatsdchlich messbar aus dem Bereich
des Anregungslichtes gestreut wird, ist sehr klein. Gleichzeitig nimmt das Licht
ab, das in die hoheren Winkel gestreut wird (vgl. Bild 2.2 (b)).

Um das intensive vorwérts gestreute Licht vom Anregungslicht zu trennen und
fiir die Messung zu nutzen, konnen interferometrische Verfahren eingesetzt wer-
den. Im Folgenden wird die Anwendbarkeit der Talbotinterferometrie untersucht.
Das Talbotinterferometer gehort zur Gruppe der Common-Path-Interferometer,
da sich alle Teile der geteilten Wellenfront auf einem gemeinsamen Pfad befin-
den. Die Aufteilung in mehrere Interferometerarme ist damit nicht notwendig
und es bestehen gute Moglichkeiten zur Integration. Ein Talbotinterferometer
besteht aus einem Beugungsgitter, das eine einfallende kohérente Lichtwelle in
Beugungsordnungen aufspaltet. Durch die Interferenz der Beugungsordnungen
entsteht ein periodisches Interferenzmuster. Wird das Interferenzmuster in Am-
plitude und/oder Phase gestort, so kann eine quantitative Auswertung unter Ver-

wendung eines zweiten Gitters erfolgen.

In diesem Kapitel wird zunéachst ein Modell erarbeitet, um eine durch ein Par-
tikel gestorte dreidimensionale Lichtverteilung hinter einem Gitter zu simulie-
ren. Innerhalb dieses Modells kann eine Partikelbewegung im Probenvolumen
vorgenommen und die Auswirkungen auf das zu erwartende Signal unmittelbar
ermittelt werden. Es erfolgt eine Verifikation des Modells mit Messungen. Um
eine giinstige Messkonfiguration zu ermitteln, werden Parameterstudien durchge-
fiihrt. Darauf aufbauend kénnen die Parameter fiir eine zu lésende Messaufgabe
festgelegt werden. Uber eine Abschétzung der zu erwartenden Signal-Rausch-
Verhaltnisse wird das optimale Messregime fiir das Verfahren ermittelt und mit

der Transmissionsmessung verglichen.

43
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4.1. Selbstabbildung periodischer Strukturen - Der
Talboteffekt

Eine kohérente ebene Welle beleuchtet ein Objekt mit periodischer Amplituden-
transmissionsfunktion. Hinter dem Objekt lassen sich in bestimmten Abstédnden
Replikationen der komplexen Amplitude, sogenannte Selbstabbildungen, beob-
achten. Dieser Effekt ist unter dem Namen Talboteffekt bekannt und wurde zuerst
im Jahr 1836 von Talbot [12] beobachtet und 1881 von Rayleigh [13] beschrieben.
Es handelt sich um ein Beugungs-Interferenz-Phénomen, das im Bereich der Fres-
nelbeugung auftritt. Die Beugungsordnungen, die durch eine periodische Phasen-
oder Amplitudenstruktur hervorgerufen werden, interferieren und es bilden sich
Selbstabbildungen an den Stellen nzp heraus, dabei wird zpy mit Talbotdistanz
bezeichnet. Die Amplitudentransmissionsfunktion des Objektes wird ohne den
Einsatz weiterer optischer Elemente reproduziert. Bild 4.1 zeigt diesen Zusam-

menhang schematisch.

Vielstrahlinterferenz der
Beugungsordnungen

X

Apertur

ebene Welle
Wellenlange A

z/2 z, 3z/2 2z

+n-te Ordnung

-n-te Ordnung

Gitter 1. Selbst- 2. Selbst-
(Periode p)

abbildun abbildun
z=oI - !

Bild 4.1.: Der Talboteffekt.

Der klassische Talboteffekt ist nur ein Spezialfall einer grofien Klasse von Selbst-
abbildungseffekten, die in drei Versionen der Selbstabbildung [14] unterteilt wer-
den kann: den klassischen Talboteffekt, den partiellen Talboteffekt und den Mont-
gomeryeffekt [15]. Die laterale Periodizitét eines Objektes ist eine hinreichende,
aber nicht notwendige Bedingung fiir die Ausbildung von Selbstabbildungen [45],
sodass spatial periodische Objekte eine wichtige Untergruppe aller Objekte sind,
die Selbstabbildungen produzieren [1(]. Damit es zu Selbstabbildungen kommen
kann, muss das Licht eine hohe spatiale Kohdrenz aufweisen. Eine Ausnahme bil-
det die Konfiguration nach Lau [47] bei der inkohérentes Licht spatial periodisch

gemacht wird.
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In der vorliegenden Arbeit werden nur eindimensional periodische Beugungsgit-
ter bei der Beleuchtung mit kohdrentem Licht betrachtet, die den klassischen Tal-
boteffekt hervorrufen. Die meisten Beugungsgitter konnen als reine Amplituden-
oder Phasengitter modelliert werden. Amplitudengitter verursachen eine Am-
plitudenmodulation der einfallenden Lichtwelle. Sie bestehen aus Metallstreifen
auf einem Glassubtrat, die beispielsweise durch Aufdampfen einer Chromschicht
hergestellt werden. Ein solches Gitter kann sowohl in Transmission als auch in
Reflexion verwendet werden. Phasengitter verursachen eine Phasenmodulation
der einfallenden Welle. Sie bestehen aus einem dielektrischen Substrat mit Strei-
fen unterschiedlicher Profilhohe und werden z.B. durch Glasétzen hergestellt. Der
Talboteffekt bei einer Kombination von Phasen- und Amplitudengitter wurde von
Torcal-Milla et al. [18] untersucht.

Fiir die nachfolgenden Betrachtungen wird eine allgemeine bindre komple-
xe Amplitudentransmissionsfunktion des Gitters angenommen. Das Ergebnis ist
dann auf reine Amplituden- oder Phasengitter iibertragbar, deckt aber auch den
Fall eines kombinierten Phasen- und Amplitudengitters ab. Die Berechnung der
Lichtverteilung hinter einem Gitter erfolgt mit Hilfe der Beugungstheorie. Wenn
die Periode der Gitter viel groBer als die Wellenlénge ist, kann eine skalare Be-

trachtung der Beugung erfolgen.

4.1.1. Skalare Beugungstheorie

In diesem Einschub wird kurz auf die Herleitung des Fresnelschen Beugungs-
integrals eingegangen. Dies ist einererseits fiir die Herleitung des Talboteffekts
wichtig und andererseits fiir die Beschreibung des Streuverhaltens hinreichend
grofler Partikel, das durch Beugung angenéhert werden kann und in Kapitel 4.2
erfolgt.

Ausgangspunkt sind die Maxwellschen Gleichungen, die fiir Wellen im homo-
genen, isotropen dielektrischen Medium zu den Wellengleichungen fiir das elek-

trische und magnetische Feld fithren. In den zeitabhidngigen Wellengleichungen

1 9?2

und )
10

AH - ——H= 4.2

c2, oOt? 0 (4.2)

ist E die vektorielle elektrische Feldstérke, H die vektorielle magnetische Feld-
starke und ¢,, die Lichtgeschwindigkeit im Medium. Zwischen der Lichtgeschwin-
digkeit im Medium, der dielektrischen Permittivitdt ¢ und der magnetischen Per-

meabilitat p besteht der Zusammenhang

1 1 (&)
C = = == .
" VEH \/ €0€r Lo My Er Ly

(4.3)
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Dabei ist ¢g die Lichtgeschwindigkeit im Vakuum. Durch Vernachlassigung des
vektoriellen Charakters (Polarisation) und Separation der Zeitabhéngigkeit (sta-

tiondre Felder) gelangt man zur Helmholtzgleichung
AU + kU =0, (4.4)

die skalar und stationér ist. Die Lichtausbreitung erfolgt im homogenen Medium,
d.h. es gibt keine Kopplung zwischen den Komponenten des elektrischen und ma-
gnetischen Feldes. U ist dabei eine dreidimensionale komplexe Amplitude, k ist
die Wellenzahl. Die optischen Bauelemente werden als diinn betrachtet, d.h. sie
sind in ihrer Wirkung auf eine Ebene beschrénkt und somit als reines Phasenob-
jekt behandelt.

Die exakte Losung der Helmholtzgleichung fiir U (z, y, z) ist das Debye-Sommer-
feldsche Beugungsintegral. Fiir relativ kleine Winkel kann mit dem Kirchhoff-
schen Beugungsintegral

e]

(kro1)
(mm:;/ém%)m cos(e)ds (4.5)

gendhert werden, das iiber die beugende Offnung ¥ integriert. Das Integral driickt
das beobachtete Feld U(P;) als Superposition divergierender Kugelwellen der
Form exp(jkro1)/ro1 aus, die von Sekundérlichtquellen in jedem Punkt Py in der
Apertur ¥ ausgehen [24]. Dieses reprasentiert das Huygenssche Prinzip, welches
besagt, dass jeder Punkt Ausgangspunkt einer Elementarwelle ist, die kohérent

zu einer resultierenden Welle interferieren. Das Kirchhoffsche Beugungsintegral

Yo AY
Bl x
XO r01 '
4 >
P \J>
>
Beugungsebene Beobachtungssebene

Bild 4.2.: Beugungsgeometrie.

dient nun als Ausgangspunkt zur Herleitung des Fresnelschen Beugungsintegrals.
Bild 4.2 zeigt die Beugungsgeometrie. € ist der Winkel zwischen dem Normalen-
vektor und dem Vektor 71, der vom Punkt Py in der Beugungsebene zum Punkt

P; in der Beobachtungsebene zeigt. cos € wird gegeben durch

cose = —. (4.6)
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Das Fresnel-Huygenssche-Prinzip ergibt sich nun zu

- ) 4
UGy = = [ [ Uotao. ) g—daodyo, (47)
mit dem Ortsvektor
ror = /22 + (x — 20)2 + (y — 0)?. (4.8)

Dabei gilt: rg; >> . Up(xo,y0) ist die Feldverteilung in der Beugungsebene bei
zo = 0.

Bei der Fresnelbeugung, die oft auch als Nahfeldbeugung bezeichnet wird, wird
der Ortsvektor rg; in Gleichung 4.7 durch eine Taylorreihe angenéhert. Fiir einen
Ausdruck /1 + b ist die Reihenentwicklung gegeben durch:

11
\/1+b:1+§b—§b2+.... (4.9)

Um die Reihenentwicklung anwenden zu kénnen, wird zunichst z ausgeklammert

To1 22\/1+ <:U—Zx0)2+ (y_zyo)Q. (4.10)

Nach Reihenentwicklung und Beibehaltung der ersten beiden Terme ergibt sich

1+;<x;x0>2+;<y;yoﬂ )

2 2
r—x —
5 ( 0) (¥ — vo)
2z 2z

ro1 =~ 2

Anschaulich bedeutet dies, dass eine Kugelwelle durch eine Parabel angenahert
wird. Wéahrend 77 im Exponenten vollstidndig eingesetzt werden muss, wird bei

ro1 im Nenner nur der erste Term der Reihenentwicklung beibehalten und es gilt

ro1 = 2z [24]. Einsetzen in Gleichung 4.7 liefert
eIk T i 2 2
U(x,y, Z) = j/\Z / / Uo(xo,yo)eﬁ[(:”*xo) +(y7y0) ]dxodyg. (4.12)

Gleichung 4.12 ist das Fresnelsche Beugungsintegral oder Fresnelintegral, das das
optische Feld in der Beobachtungsebene U mit dem optischen Feld in der Objek-
tebene Uy in Beziehung setzt und mit dessen Hilfe Beugungsprobleme berechnet

werden konnen (Kapitel 4.2 in [24], [19]).

4.1.2. Huygens-Fresnel-Kirchhoff-Theorie des Talboteffekts

Mit Hilfe des Fresnelintegrals wird nun das optische Feld hinter einem eindimen-
sionalen periodischen Objekt ermittelt. Die komplexe Amplitudentransmissions-

funktion T eines periodischen Objektes kann in Form einer Fourierreihe

T(x) =) Ape”™ ™ (4.13)
n
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entwickelt werden. p = 1/v ist dabei die spatiale Gitterperiode mit v als Orts-
frequenz. A, ist die komplexe Amplitude der n-ten Harmonischen und wird auch
als Fourierkoeffizient bezeichnet. Der Typ des periodischen Objekts bestimmt die
Fourierkoeffizienten.

Vor dem Gitter (z < 0) liegt eine ebene Welle vor, so dass fiir das Feld gilt
U(xz,z) = e/*%. Erreicht die ebene Welle die Stelle z = —0, befindet sie sich also
unmittelbar vor dem Gitter, gilt U(z, —0) = 1. Unmittelbar nach dem Gitter,
also an der Stelle z = +0 entspricht das Feld dann genau der Amplitudentrans-
missionsfunktion des Gitters U(x, +0) = 3 A,,e?™*, In einem Abstand z > 0
vom Gitter wird das Beugungsbild iiber das Fresnelintegral (vgl. Gleichung 4.12)
berechnet:

Ug(z, 2) = /Ug(xo,O)e%(x_xO)deo. (4.14)

Da es sich um eindimensional Gitter handelt, gibt es keine Abhédngigkeit in y. Fiir
Up wird nun das Feld an der Stelle z = 40, also die komplexe Amplitudentrans-
missionsfunktion des Gitters T'(x), eingesetzt und nach einigen Rechenschritten
(siehe Anhang A.2) ergibt sich:
0o
Uy(,2) = 3 Ay [~ (emnivay’] / el 3= (@o—z+nAv2)) qp (4.15)
—o0
Das Integral mit den Grenzen im Unendlichen liefert einen konstanten Faktor

und kann vernachlissigt werden [50]. Es bleibt
Ugla,2) = Ape T Az 2mjnva (4.16)

Dieses Wellenfeld reproduziert die komplexe Amplitude des Gitters T'(x), wenn
die erste Exponentialfunktion eins ergibt. Dies ist der Fall, wenn 7(nv)?\z = 27
ist oder gilt

2p?

Dieser Abstand ist die Talbotdistanz zp. Der Talboteffekt kann auch mittels der
Rayleigh-Sommerfeld-Debye-Theorie oder der Ebene-Wellen-Theorie beschrieben
werden [50]. Bild 4.3 zeigt die mit Gleichung 4.16 berechnete Intensitétsvertei-
lung hinter einem Rechteckamplitudengitter, um einen ersten Eindruck des ent-
stehenden Musters zu vermitteln. Senkrecht zur Lichtausbreitungsrichtung bil-
den sich an den Stellen mzp/2 mit m = 0, 2,4, ... die Selbstabbildungen und fiir
m = 1,3,5,... um eine halbe Periode verschobene Selbstabbildungen heraus. In
Lichtausbreitungsrichtung entstehen periodische Muster, auf die in Kapitel 4.1.4

nédher eingegangen wird.

4.1.3. Gitterformen

Beugungsgitter werden allgemein durch eine komplexe periodische Amplituden-

transmissionsfunktion T'(z) beschrieben. Es werden nun einige spezielle Gitterty-
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1. Selbst-
Gitter abbildung 2. Selbst-
(Periode p) abbildung

/

Bild 4.3.: Lichtverteilung hinter einem Rechteckamplitudengitter in einem x-z-

Schnitt und drei dazu senkrechten z-y-Schnitten.

pen betrachtet.

4.1.3.1. Zweistufige Rechteckgitter

Ein eindimensionales periodisches Objekt kann als Fourierreihe reprasentiert wer-
den. Ein reines Amplitudengitter hat reelle und ein Phasengitter hat komplexe
Fourierkoeffizienten A,,. Die Amplitudentransmissionsfunktion berechnet sich mit
Gleichung 4.13.

Fiir ein Rechteckgitter ergibt sich eine unendliche Reihe mit den Fourierkoeffi-
zienten A, und dem Gleichanteils Ag. Die Fourierkoeflizienten werden berechnet
mit:

1 .
Ay = - / T(z)e 72 g, (4.18)
pJp

Meist liegt ein Gitter vor, dass pro Periode aus zwei Gebieten besteht. Jedes Ge-
biet kann die Amplitude und/oder die Phase der einfallenden Welle beeinflussen.
Bild 4.4 (a) zeigt beispielhaft den Verlauf der Amplitude. Es wird ein allgemeines
Gitter mit der Periode p = 1/v und dem Tastverhéltnis 6 = p;/p betrachtet.
T'(x) ist definiert als

fir — B <2 <B
T(a:)z{upl(x) TTEsTen (4.19)

upp(z) fir — 5 <z < -8B und B <2 <&

Zur Bestimmung der Fourierkoeffizienten muss nun Gleichung 4.18 gel6st werden:

1 p1/2 ) —p1/2 . p/2
A, =— / uple_%j””xdx + - / upge_%j””d:n + - / upge_%j"”xdx.
p p p
—p1/2 —p/2 p1/2

(4.20)
Upl = u1e7%1 und Upg = ueI?2 sind allgemeine komplexe Amplituden. Die Ampli-
tuden uy bzw. ug liegen zwischen 1 (vollkommen durchléssig) und 0 (vollkommen
undurchlissig). Die Phasen ¢1 bzw. ¢ liegen zwischen 0 und 27 oder Vielfa-

chen davon. Da ein Gebiet als Bezugspunkt gewéihlt werden kann wird ¢o=0
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Bild 4.4.: Schema der Gittertypen.

gesetzt. Die Phase ¢ ergibt sich dann bei einem Gitter aus einem Material mit
der Brechzahl nq, das sich in einem Medium mit der Brechzahl ng befindet, und

eine Stufenhohe h aufweist zu

¢1 = ~—(n1 —ng)h. (4.21)

Durch die Lésung von Gleichung 4.20 erhélt man die Fourierkoeffizienten. Das
Betragsquadrat der Fourierkoeffizienten ist gleichbedeutend mit der Effizienz 7
der Beugungsordnungen und wird mit Hilfe des konjugiert komplexen Fourierko-

effizienten Ay ermittelt:

[An? == Ay A} (4.22)

Fiir ein allgemeines komplexes Gitter gilt (siche Anhang A.4):

Ag =0(up1 — upa) + up2 (4.23)
|Ao|2 =5 [u% + ug — 2uqug cos(p1 — ¢2)] (4.24)
— 0[2u2 — 2uiug cos(¢y — ¢o)] + us? (4.25)
i 0
An :Slnfz;n)(upl — upz) (4.26)
o [sin(mnd)1% 5
|An|” = [m} [U1 + uj — 2uguy cos (¢1 — @2)} (4.27)
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Bei einem Rechteckamplitudengitter gilt u,; = 1 und u,2 = 0 und es ergibt sich:

Ay =6 (4.28)
| Ag|? =62 (4.29)
sin(7nd)
A, =TRe) 4,

p— (4.30)
. 2

4,2 = [ s

™

Bei einem Rechteckphasengitter gilt u, = eIt und up2 = 1 und es ergibt sich:

Ag =6(e7?r —1) +1 (4.32)

| Ag|* =40 sin? ?1(5 —1)+1 (4.33)

. :W(eﬂ‘% —1) (4.34)
sin?(7mnd

|A,? :7r2(n2)[2 — 2cos(¢)] (4.35)

Tabelle 4.1 beinhaltet die reellen Fourierkoeffizienten eines Rechteckamplitu-

dengitters mit einem Tastverhéltnis §=0,5.

Tabelle 4.1.: Fourierkoeffizienten eines Rechteckamplitudengitters.

Koeffizient Wert

Ag 0= 0,5
A=A 1/7= 0,318
Ay = A 5 0

Az =A_3 —1/(3m)= -0,106
A4 = A_4 0

As = A_5 1/(5bm)= 0,064
Ag = A_g 0

Ar=A_; —1/(Tm)= -0,045

Die Fourierkoeffizienten eines Phasengitters sind komplexwertig und héngen
vom Phasenhub ¢, ab. Bild 4.5 (a) zeigt die Beugungseffizienzen eines Recht-
eckphasengitters (0=0,5) in Abhéngigkeit des Phasenhubs. Bild 4.5 (b) zeigt
den Querschnitt der Intensitdtsverteilung fiir verschiedene Phasenhiibe in einer
Selbstabbildungsebene z = zp. Der maximale Kontrast ergibt sich bei einem
Phasenhub von (N7)/2, mit N =1,3,5, ..., wie auch von Torcal-Milla et al. [15]
berichtet wurde.

Zur Bestimmung der Fourierkoeffizienten eines zur optischen Achse zentrier-
ten komplexeren Gitters der Form aus Bild 4.4 (b) muss das Integral aus Glei-
chung 4.18 entsprechend der Geometrie gelost werden. Es ergeben sich die fol-

genden Zusammenhéinge:



52 4.1. Selbstabbildung periodischer Strukturen - Der Talboteffekt

(a) (b)
25

-
o

—1/8 pi
—0. Orndung © :g;g p:
0,8 — 1. Ordnung g2 1 o
= ——4/8 pi
N —3. Ordnung =% —5/8 pi
S - —5. Ordnung £ P
206 —7. Ordnun, 5 15 {|—¢6/8pi
£ : 9 g 7/8 pi
% 8 —pi
c =]
870,4 - TN T 1
3 o
@ 28
o
0,2 805
/ N
s N
O ~ - - (i N
0 Pi/2 Pi 3Pi/2 2Pi 0 p
Phasenhub laterale Koordinate

Bild 4.5.: (a)Beugungseffizienzen der verschiedenen Ordnungen in Abhéngigkeit
des Phasenhubs und (b) Querschnitt der Intensitéitsverteilung jeweils
fiir ein Rechteckphasengitter mit dem Tastverhéaltnis 6=0,5 an der Stelle

z = z7.

Allgemeines Gitter:

Ay :upl(p1 +p—p2) I Up2(p2 —p1) (4.36)
D b
sin(mnvpy)  sin(mnrps)
A, = _ — 4.37
p— g (Upl Up2) ( )

Rechteckamplitudengitter mit u,; = 1 und uy2 = 0:

Ao _Pitp—p2 (4.38)
p

_sin(mnvpy)  sin(mnyps)

An, (4.39)

™ ™
4.1.3.2. Sinusamplitudengitter

Das Sinusamplitudengitter hat eine grofie theoretische Bedeutung, da es nur drei
Beugungsordnungen hervorruft und sich somit die Berechnungen vereinfachen.

Fir die Amplitudentransmissionsfunktion gilt:
1
T(z) = 5 (1+ cos(2mvx)). (4.40)

Durch Ausnutzen der Beziehung cos(z) = (€/®+e77%) /2 und Einsetzen in GI. 4.40
erhélt man

1 1 1 : 1 ;
T(x) = 5 (1 + cos(2mvx)) = 3 + 1627”'“ + 16_27””33 (4.41)

und die Fourierkoeffizienten ergeben sich durch Vergleich mit Gleichung 4.13.
Man erhédlt unmittelbar die drei Komponenten fiir n = —1,0,1: A1 = 0,25,
Ao = 0,5 und A1 = 0,25.
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4.1.3.3. Sinusphasengitter

Die Amplitudentransmissionsfunktion eines Sinusphasengitters wird beschrieben
durch
T(x) = % sin@mva), (4.42)

Der Parameter m stellt die maximale Phasenverzogerung dar. Unter Ausnutzung
der Identitat ( [24], Kapitel 4)

ej% sin(2mvz) _ Z I (?) el 2mnva (443)

n=—oo

ergeben sich die Fourierkoeffizienten durch Vergleich mit Gleichung 4.13 zu

Ap = Jy (?) . (4.44)

Dabei ist J,, eine Besselfunktion der ersten Art, n-te Ordnung. Die Beugungsef-

fizienz der n-ten Beugungsordnung ist dann
m
Mn = ’An|2 = JrZL (2> . (4.45)

4.1.4. Talbotteppiche

Betrachtet man die Intensitatsverteilung im z-2z-Schnitt hinter einem Gitter (siehe
Bild 4.3), so ergeben sich Muster, die an orientalische Teppiche erinnern, weshalb
man auch von Talbotteppichen oder optischen Teppichen spricht. Da die Inten-
sitdtsverteilung unabhéngig von y ist, vermittelt ein Talbotteppich einen guten
Eindruck der Verteilung. Bild 4.6 zeigt Talbotteppiche fiir ein Sinusamplituden-
gitter mit einer Modulation von 0 bis 1, ein Rechteckamplitudengitter und ein
Rechteckphasengitter jeweils beschrieben durch eine komplexe Fourierreihe mit
n = —7...7. An den Stellen (n/2)z; bilden sich fiir n = 2,4, 6, ... Selbstabbildungen
und fir n =1, 3,5, ... lateral um eine halbe Periode verschobene Selbstabbildun-
gen der Amplitudentransmissionsfunktion aus. Bild 4.7 zeigt Talbotteppiche fiir
ein Rechteckphasengitter mit einem Tastverhéltnis von 0,5 und verschiedene Pha-
senhiibe. Ein Phasenhub von 7 verursacht das Verschwinden der nullten Ordnung.
Es kommt zwar zu Selbstabbildungen an den Stellen nzp, aber der Talbotteppich
zeigt, dass das typische wechselseitige Muster entféllt.

Bild 4.8 zeigt Talbotteppiche fiir Rechteckamplitudengitter verschiedener Tast-
verhéltnisse. Beleuchtet wird von links mit einer ebenen Welle der Amplitude 1.
Es ist beriicksichtigt, dass durch die absorbierenden Streifen kein Licht kommt,
so dass bei einem Tastverhéltnis von 0,2 die Gesamtamplitude hinter dem Gitter
auch nur 0,2 betragt.

Die komplexeren Gitter zeigen auch komplexere Talbotteppiche. Die Grundpe-

riode des Gitters verursacht aber wie gewohnt Selbstabbildungen an den Stellen
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Bild 4.6.: Talbot-Teppiche fur (a) ein Sinusgitteramplitudengitter, (b) ein Re-
checkamplitudengitter und (c) ein Phasengitter mit 7/3 Phasenhub.
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Bild 4.7.: Talbotteppiche fiir Phasengitter mit dem Phasenhub (a) 7/4, (b) 7/2,
(¢) 3w/4 und (d) 7.

nzp. Bild 4.9 zeigt die Talbotteppiche fiir ein Gitter der Periode p = 100 pm
und p; = 50 pm. ps wird von 60 pm bis 100 pm in 10 pm-Schritten variiert. Die
linke Spalte ((a)-(e)) zeigt die Muster fiir ein mittig helles Gebiet und die rechte
Spalte ((f)-(j)) die Muster fiir das inverse Gitter, also mittig ein dunkler Streifen.
In jeder Spalte wird die Periode py von 60 bis 100 pm um jeweils 10 pm erhoht.
Die Bilder (e) und (j) zeigen jeweils den Spezialfall po = p, also ein Rechteckam-
plitudengitter mit einem Tastverhéltnis von 0,5. Geméafl dem durchsichtigen und
undurchsichtigem Anteil des Gitters wurde die einfallende Amplitude von 1 ab-

geschwécht. (p — pa + p1)/p fiir die linke Spalte und 1 — (p — p2 + p1)/p fir die
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Bild 4.8.: Talbotteppiche fiir x = 4p und z = zp fiir Rechteckamplitudengitter
mit dem Tastverhéltnis (a) § = 0,2, (b) § = 0,4, (¢) 6 = 0,5, (d)
d=0,6 und (e) 6 =0,8.

rechte Spalte.

4.1.5. Skalierung des Talboteffekts

Bei Veranderung der Wellenldnge und/oder der Gitterperiode verdndert sich auch
die dreidimensionale Lichtverteilung hinter dem Gitter. Skaliert die Gitterperiode
linear, so dass gilt po» = fBp; mit S als Skalierungsfaktor, so skaliert auch die
Selbstabildung lateral linear. Fiir die Talbotdistanz ergibt sich allerdings
2(6p1)* _ p2(p1)°

a2 = —— =p 3

= %211 (4.46)

Der Talboteffekt skaliert also axial quadratisch mit der Periode. Bei Verdopplung
der Periode vervierfacht sich die Talbotldnge.

Auch die verwendete Wellenldnge hat Einfluss auf den Talbotabstand. Wird
die Wellenldnge A; mit einem Faktor () skaliert, so skaliert der Talbotabstand
mit 1/0,:

2
;j;l - ;Ale. (4.47)

2r2 =
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0.5

Bild 4.9.: Talbotteppiche fiir x = 4p und z = 27 fiir komplexe Rechteckamplitu-
dengitter mit p=100 pm, p;=>50 pm und py von 60 bis 100 pm.

Bei ansteigender Wellenldange verkiirzt sich somit der Talbotabstand. Das Beu-
gungsbild skaliert nicht in « mit der Wellenlénge.

Um der Frage nachzugehen, welche Gitterperioden (halbe) Selbstabbildungs-
ebenen an der gleichen z-Position erzeugen, werden zwei allgemeine Gitter mit
den Perioden p; und ps angenommen. m Vielfache der halben Talbotdistanz

21 = p2/X und 23 = p3/\ werden gleichgesetzt. Es ergibt sich

2 2
by _ P2
M = me (4.48)

Bei gleicher Wellenlénge liefert Kiirzen und Umstellen der Gleichung

m
D2 = P14/ L (4.49)
ma

Um Talbotabbildungen an den gleichen z-Position zu erzeugen muss fiir den Ska-

lierungsfaktor gelten
B=,—. (4.50)
4.1.6. Talbotinterferometrie

In einem Talbotinterferometer trifft eine spatial kohdrente Wellenfront auf ein

Beugungsgitter, so dass sich im Abstand mzr Selbstabbildungen ausbilden. Be-
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Bild 4.10.: Anordnung eines Talbotinterferometers.

findet sich in einer solchen Selbstabbildungsebene ein Amplitudengitter gleicher
Periode und Ausrichtung, das im Vergleich zur Selbstabbildung lateral um eine
halbe Periode verschoben ist, so erhélt man ein Dunkelfeldbild. Die hellen Strei-
fen der Selbstabbildung werden durch die undurchsichtigen Streifen des zweiten
Gitters verdeckt und es gelangt kein Licht in die Detektionsebene. Wird nun das
einfallende Licht gestort, so werden die Beugungsordnungen des ersten Gitter be-
einflusst und es kommt zu einer Stoérung der Selbstabbildung. Die Streifen defor-
mieren sich und es erfolgt eine Auswertung unter Ausnutzung des Moiré-Effektes.
Das erste Gitter spielt dabei die Rolle eines Strahlteilers wihrend das zweite
Gitter die Information vergréBert, die im Fresnelbeugungsbild kodiert ist [51].
Das Prinzip der Talbotinterferometrie wurde Anfang der 1970er Jahre entwi-
ckelt [15-17]. Eine ahnliche Technik wurde neun Jahre spéter unter dem Namen
Moiré-Deflektometrie vorgestellt [52]. Einen Uberblick iiber die Talbotinterfero-

metrie geben die Arbeiten von Patorski [51] sowie Jahns und Lohmann [53].

Bild 4.10 zeigt schematisch den Aufbau eines Talbotinterferometers, bei dem
sich das die Storung verursachende Objekt entweder vor oder hinter dem ersten
Gitter befinden kann. Bei kleiner Variation der Phasenverteilung des Objektes
bezogen auf x und y kann man zeigen [10], dass die Streifen der Selbstabbildung
nicht mehr geradlinig verlaufen. Die Deformation ist proportional zur ersten Ab-
leitung der zu untersuchenden Phasenfunktion. Die Ableitungsinformation ist
gemittelt iiber die Distanz A = vz, die auch als lateraler Shear bezeichnet wird.
Da das Interferometer nur aus zwei Beugungsgittern besteht, ist es sehr einfach
zu justieren. Urspriinglich war es dafiir gedacht, Phasenobjekte und optische Ele-

mente zu untersuchen.

Das Talbotinterferometer kann verschiedenen Interferometertypen zugeordnet

werden:
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1. den Vielstrahlinterferometern, da mehr als zwei Wellenfronte miteinander

interferieren,

2. den Common-Path-Interferometer, da alle Teile der geteilten Wellenfront

auf einem gemeinsamen Pfad propagieren und

3. den lateralen Shearing-Interferometern, da die Wellenfront mit mehreren

verschobenen Versionen von sich selbst interferiert.

Praktische Anwendung finden Talbotinterferometer in verschiedenen Gebieten
[541], wie in der Spektroskopie [50], in der Interferometrie [15, 16], zum Kollimati-
onstest [55] und zur spatialen Filterung [56,57]. Auch zum sogenannten Nulltest
ist das Talbotinterferometer geeignet. Um die Giite eines Phasenobjektes zu be-
urteilen, wird hierbei das zweite Gitter so gestaltet, dass es dem durch ein Stan-
dardobjekt deformierten ersten Gitter entspricht. Wenn das zu testende Objekt
vom Standardobjekt abweicht, enstehen Moiré-Streifen. Ist das zu testende Ob-
jekt perfekt, passt die Selbstabbildung von G1 nach der Deformation perfekt auf
G2 und es entsteht eine gleichméfige helle oder dunkle Fléache. Das zweite Gitter
kann ein Foto, ein Dia oder eine Maske des deformierten Gitters G1 [55] oder ein
computergeneriertes Hologramm (CGH) [59] sein. In der Literatur wird weiterhin
die Verwendung von Talbotinterferometern als Zeitbereichsfilter [60,61] berichtet.
Anwendung findet es auch bei der Untersuchung vibrierender Phasenobjekte [62]
und zur Messung von Stufenhchen mit zwei Wellenlédngen [63]. Talbotinterfe-
rometer mit vergroBertem Shear-Wert werden von Patorski [64] vorgestellt. Sie
werden ebenfalls zur Neigungs- und Defekterkennung von gekriimmten PMMA-

Platten [65] verwendet.

einfallende
ebene Welle
Gitter
= Auslass Qer
Suspension

Einlass der
Suspension

Bewegungs-
richtung der

Partikel *~_Selbstabbildungsebene

=Detektionsebene

Bild 4.11.: Messaufbau eines Talbotinterferometers zur Partikelanalyse.

Der Einfluss der Partikelstreuung auf die entstehenden Selbstabbildungen wur-
de bisher noch nicht untersucht und ist Gegenstand dieser Arbeit. Bild 4.11 zeigt
eine mogliche Realisierung eines Systems zur quantitativen Partikelanalyse auf
Basis der Talbotinterferometrie. Zu sehen ist ein Kanal, der von einer Suspension
durchstromt wird. Senkrecht dazu bildet sich das durch ein Gitter verursachte

Talbotmuster aus, das durch die sich bewegenden Partikel gestért wird. Am Ort
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der gestorten Selbstabbildung kann sich nun ein zweites Gitter in Kombination
mit einem flichigen Detektor befinden. Alternativ kénnte man auch einen De-
tektor vorsehen, der nur selektiv einen oder mehrere dunkle Streifen ausliest.
Da Partikel nicht zu den Objekten mit leicht varierender Phasenfunktion zéh-
len, sind die in der Literatur beschriebenen Ansétze nicht iibertragbar. Um zu
verstehen, wie Partikel das dreidimensionale Talbotmuster verdndern, muss ein

Simulationsansatz gefunden werden.
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4.2. Modellierung der Partikelstreuung im

wellenoptischen Modell

Der Ansatz der Monte-Carlo-Simulation, wie er in Kapitel 3.3.1 beschrieben wur-
de, ist gut fiir optische Gesamtsysteme geeignet, die mit Raytracing simuliert
werden konnen. Soll allerdings ein Verfahren untersucht werden, dass auf wellen-
optischen Effekten beruht, fithrt dieser Ansatz nicht zum Ziel. Das angestrebte
Talbotinterferometer stellt ein solches System dar, das mit Wellenoptik beschrie-
ben werden muss. Aus diesem Grund muss ein anderer Simulationsansatz gefun-
den werden. Wahrend seiner Masterarbeit untersuchte R. Kampmann [66] die
kombinierte Simulation von Partikelstreuung und dem Talboteffekt. Dabei wird
die Gitterbeugung numerisch mit dem Softwareparket VirtualLab modelliert. Die
Partikelstreuung wird in Form einer mit der Streufunktion gewichteten Kugelwel-
le iiberlagert. Allerdings ist dieser Ansatz nur fiir das Fernfeld anwendbar, das je
nach Partikelgrofie erst einige mm hinter dem Partikel beginnt.

Wie in Abschnitt 2.1.3 hergeleitet wurde, kann bei groflen Partikeln die Streu-
ung in die Einzeleffekte Brechung/Reflexion und Beugung aufgeteilt werden. Be-
trachtet man dariiberhinaus die Vorwértsrichtung, so sind die Effekte durch Bre-
chung und Reflexion sehr gering. Ein vielversprechender Ansatz ist daher die
Simulation der Streufunktion durch das Beugungsbild der Partikel. Um auch der
Bereich relativ dicht hinter dem Partikel abzudecken, reicht es nicht, nur den
Bereich der Fraunhoferbeugung zu betrachten, stattdessen muss das Fresnelbeu-
gungsintegral herangezogen werden. Allerdings beginnt der Giiltigkeitsbereich der
Fresnelbeugung auch nicht unmittelbar hinter dem Hindernis. In der Literatur
lassen sich Untersuchungen zur Genauigkeit der Fresnelndherung finden [24,19].
Goodmans Formel ( [24], Kapitel 4.2.2, [67]) liefert fiir eine undurchsichtige Schei-
be mit dem Radius @ =50 pm und einer kreisférmigen Beobachtungsebene mit
dem Radius 2a bei einer Wellenldnge von 633 nm als Grenze fiir den axialen
Abstand: 23 >> mat/4A\=198 pm.

4.2.1. Beugung an einer kreisrunden Scheibe

Die Streuung an einem Partikel wird durch die analytische Losung fiir die Fres-
nelbeugung Up(x,y, 2) an einem undurchsichtigen Scheibchen mit dem Radius a
modelliert. Das Fresnelbeugungsintegral aus Gleichung 4.12 dient als Ausgangs-
punkt. Bild 4.12 zeigt die Beugungsgeometrie. Eine ebene Welle beleuchtet das
Scheibchen, das sich bei z = 0 in der Beugungsebene befindet. Die zur Beu-
gungsebene parallele Beobachtungsebene beinhaltet dann die resultierende Feld-
verteilung. Der Losungsansatz orientiert sich an der Arbeit von Sommargren und
Weaver [67], wurde aber fiir die Beleuchtung mit einer ebenen Welle adaptiert. Da

es sich um ein rotationssymmetrisches Beugungsproblem handelt, wird zunéchst
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Bild 4.12.: Beugung an einem undurchsichtigen Scheibchen.

eine Koordinatentransformation von den kartesischen Koordinaten x und y in
Zylinderkoordinaten der Beugungsebene (Radialkoordinate R und Winkelkoordi-
nate #) und der Beobachtungsebene (Radialkoordinate p und Winkelkoordinate
¢) durchgefiihrt:

o zyp = Rcos(f) und yo = Rsin(6),

o x=pcos(¢) und y = psin(g).

Fiir die Berechnung einer Verteilung in  und y wird dann der Zusammenhang p =
V22 + 32 ausgenutzt. Uber die Jacobi-Matrix erhilt man dzgdyg = RARd6. Der
Term [(z — 20)? + (y — 0)?] im Exponenten wird durch Einsetzen und Umformen
zu [p? + R? — 2pRcos(¢ — 0)] (sieche Anhang A.3). R wird in den Grenzen von
a bis oo betrachtet, # in den Grenzen von 0 bis 27. Einsetzen in Gleichung 4.12

fihrt zu:

efkz 2w oo ﬂ[ 2+R%2-2 Rcos(qﬁfa)]
Up(p, ¢, 2) = = / / Uo (7o, yo)er= 1" P RdARd0
Az Jo Ja (4.51)
ikz . 2T 00 X .
= e.j 3=t / / Uo(x0, yo)e X ¥ e =335 PRleos(@=0) R R4Y.
])‘Z 0 a
Die Definition der Besselfunktions (Kapitel 2.1.5 in [21])
Jo(a) = L / 7 dacosto-0)gg (4.52)
ola) = o 0 e .

wird ausgenutzt. Dabei ist Jy eine Besselfunktion der ersten Art, nullter Ordnung.

Einsetzen von Gleichung 4.52 in Gleichung 4.51 fithrt zu

2r .. i 2
U,(p,z) = — e]kzeﬁp/
p(ﬂ ) Y ,
k ik

. 00 : k
= ,—eJkZeZPQ/ Uo(xo,yo)e%RQJO (pR) RdR.
Jz a z

o . 2
Ua(ao. o)y (2pR) RaR
‘ (4.53)
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Die Abhéngigkeit der Feldverteilung vom Winkel ¢ ist somit verschwunden. Die
Anfangsfeldverteilung Uy(xo,yo) wird auf 1 gesetzt, was einer ebenen Welle an
der Stelle z = 0 entspricht. Durch die Substitution ¢ = R/a wird die untere
Grenze auf 1 gesetzt (Einsetzen von R = a ergibt ¢ = a/a = 1). Eine weitere

Vereinfachung erfolgt durch die Variablentransformation

k 2
u= - (4.54)
z
und L
v = g. (4.55)
Es ergibt sich:
1 iky Ik 2 0 jut?
Up(p,z) = 3ue] e2zf / e 2 Jy(vt)tdt. (4.56)
1

Das Integral aus Gleichung 4.56 kann analytisch mit Hilfe der Lommelfunktionen
Un(u,v) und V,(u, v) gelost werden (Kapitel 8.8 in [65], [67,69,70]). Die Lommel-
funktionen sind zweidimensionale Funktionen, die jeweils durch eine unendliche
alternierenden Reihe beschrieben werden, die Besselfunktionen ganzzahliger Ord-

nung enthalten:

[e’e) U n+2m
U ) = 3 (1" (5)7 Tuam(o), (4.57)

v

m=0
[es) v n+2m
Vi) = 3 (~1)™ <u) Tosom(v). (4.58)

m=0

Die beiden Formen sind mathematisch aquivalent. Die Konvergenzgeschwindig-
keit der Funktionen ist ausschlaggebend dafiir, welche Form giinstig ist und hangt
vom Verhéltnis v/u ab. Fir (v/u < 1) wird Gleichung 4.58 und fir (v/u > 1)
wird Gleichung 4.57 herangezogen. Aus der Koordinatentransformation (Glei-
chungen 4.54 und 4.55) ist bekannt, dass das Verhéltnis v/u gleichbedeutend mit
dem Verhéltnis p/a ist und somit die Beobachtungsebene in eine Schattenregion
(lp] < a) und eine beleuchtetete Region (|p| > a) unterteilt werden kann (sie-
he Bild 4.12). Auf der optischen Achse (p = 0) und entlang des geometrischen
Schattens (|p| = a) ergeben sich jeweils Sonderfélle.

In der Schattenregion wird das Integral in Gleichung 4.56 mit Hilfe der Funk-
tionen Vj(u,v) und Vi(u,v) gelost, indem die Identitét

Ciw fe'e) a2
ue / Jo(vt)e%tdt = Vi(u,v) + jVo(u,v) (4.59)
1
ausgenutzt wird. Das Einsetzen von Gleichung 4.59 in Gleichung 4.56 ergibt

1 . . i
Up(lp| < a,2) = =e*2e50"e % [Vi (u,v) + jVo(u, v)]

i (4.60)
— IM2en" % [Vy(u, v) — Vi (u,v)].
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Bild 4.13.: Dreidimensionale Intensitdtsverteilung hinter einem undurchsichtigen
Scheibchen.

Fiir die beleuchtete Region wird das Integral in Gleichung 4.56 in zwei Teile
geteilt:

L g gk [ [ jus b jue?
Up(p,z) = —ue’ ez’ / e 2 Jy (vt)tdt—/ e 2 Jo(vt)tdt| . (4.61)
J 0 0

Das erste Integral kann mittels

oo iu 2 ;o .UQ
/ 't Jo (vt) tdt = Lo (4.62)
0 u
und das zweite Integral kann mit Hilfe der Lommelfunktionen
—ju [l ju? .
ue 2 / e 2 Jy (vt) tdt = Uy (u,v) — jUs(u,v) (4.63)
0

evaluiert werden. Die Substitution der Gleichungen 4.62 und 4.63 in 4.61 fithrt
zur komplexen Amplitude der gebeugten Welle in der beleuchteten Region:

1 . ik ] 7'1)2 1 ju
Up(|p| > a, Z) = fUG]kZe;?pQ |:]6 2Ju N 76%((]1(“’ U) - jUQ(’U,,’U))]
j U U
] —'112 ]_ ju 1
— eikzeir® [yjezzu Ul Ui (u,v) + B > jUs(u, v)}
Ju Ju Ju

ke dkp2 [ e gu qu
eikze8ir® | oh +je 2 Up(u,v) + e2 Us(u,v)| .
(4.64)
Entlang des geometrischen Schattens (v/u = 1) kann Gleichung 4.60 zu

2]“

Up(p=a,z) = ke dia { [Jo(v) + cos(v)] — %j sin(v)} (4.65)

vereinfacht werden.
Fiir das Feld auf der optischen Achse (v = 0) ergibt sich

Uy(p=0,2) = e*=e’s . (4.66)

Das Beugungsbild eines undurchsichtigen Scheibchens setzt sich folglich aus vier
Teilbildern zusammen. Die Intensitdt ergibt sich aus dem Betragsquadrat der

komplexen Amplitude I,(p,2) = |Up(p,z)|*. Die Formeln zur Berechnung der
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Tabelle 4.2.: Analytische Formeln zur Berechnung des dreidimensionalen Beu-
gungsbildes (komplexe Amplitude und Intensitéit) eines undurch-
sichtigen Scheibchens bei Beleuchtung mit einer ebenen Welle.

Optische Achse

Up(p=0,z2) = ks

Schattenregion

Ju

Upllol < a,2) = 50" [Vo(u, v) — jVi(u,v)]

L(lpl < a,2) = Vo(u,v)? + Vi(u,v)?

Entlang des geometrischen Schattens

Upp=a,z)= eihzeria’ {Z[Jo(v) + cos(v)] — §j sin(v)}

LI+ Jo(0)? + 2Jo(v)ecos(v)]

Beleuchtete Region

—jv2 Jju

Up(lp| > a,2z) = ks dep? [em +je2 Ui(u,v) + ej;Ug(u,v)]

2 .2
L(lpl > a,2) = 1+ Up(u,v)? + Us(u,v)? — 2U; (u,v) sin (u tv )

2u
2,2
+2Us(u, v) cos (u v )

2u

komplexen Feldverteilung und der Intensitét sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst.
Wiéhrend der Berechnung wird die unendliche Reihe in den Lommelfunktionen
abgebrochen, wenn eine Fehlergrenze unterschritten wird. Das Verhéltnis u/v ist

ausschlaggebend dafiir, wie viele Summanden erforderlich sind [67].

Die Berechnungsformeln wurden in einem Matlab®-Programm implementiert,
so dass das dreidimensionale Beugungsfeld hinter einem kreisrunden undurch-

sichtigen Scheibchen berechnet werden kann. Bild 4.13 zeigt die dreidimensionale
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Bild 4.14.: Betragsquadrat der Amplitude hinter einem Scheibchen mit 100 pm
Durchmesser im z-y-Schnitt und Querschnitt auf der Achse (a) an der

Position z = 1 mm und (b) an der Position z = 10 mm.
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Bild 4.15.: Aufgenommenes Beugungsbild eines Chromscheibchens (a) an der Po-

sition z = 1 mm und (b) an der Position z = 10 mm.

Intensitatsverteilung. Man sieht, dass direkt hinter dem Partikel Licht in den
Schattenraum des Scheibchens eindringt. Im x-y-Schnitt, der in Bild 4.14 als Si-
mulation und in Bild 4.15 als entsprechende Messung dargestellt ist, entsteht ein
heller Punkt auf der optischen Achse, der ,Poissonscher Fleck® genannt wird.
Poisson, ein eifriger Verfechter der Teilchennatur des Lichts und entsprechend
kategorischer Gegner der Wellenbeschreibung, hatte 1818 diesen scheinbar vollig
unsinnigen Fleck im Schatten eines kreisférmigen Hindernisses vohergesagt. Er
wollte damit die Fresnelsche Beugungstheorie ad absurdum fithren. Der Fleck
wurde von Arago aber fast sofort bestétigt. Im Englischen ist die Bezeichnung
»spot of Arago“ oder ,Poisson’s bright spot“ tiblich [71].

Bild 4.16 zeigt das Betragsquadrat der Amplitude (linke Spalte) und die Phase
(rechte Spalte) fiir Scheibchen mit 10 pm, 20 pm, 50 pm und 100 pm Durchmesser
als Simulationsergebnis. Eine ebene Welle mit 633 nm Wellenlénge fillt von links
auf das Scheibchen ein, das sich bei z = 0 befindet.
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Betragsquadrat der Amplitude Phase

10 um

zinmm

Bild 4.16.: Betragsquadrat der Amplitude und Phase fiir Scheibchen mit den
Durchmessern 10, 20, 50 und 100 pm im z-z-Schnitt.

4.2.2. Skalierung der Beugungsbilder

Wird der Scheibchendurchmesser oder die Beleuchtungswellenldnge verédndert, so
ergibt sich auch eine Anderung des Beugungsbildes. Um zu sehen, wie das Beu-
gungsbild mit dem Scheibchendurchmesser skaliert, wird erneut das Beugungsin-
tegral (Gleichung 4.53) betrachtet. Der Scheibchenradius a wird mit 5 skaliert,
so dass sich ein Scheibchen mit dem Radius ag = fBa ergibt:
k o, i o0 j k
Up(p,z) = ,—ejkzegpz/ Uo(mo,yo)e%R2J0 (—pR) RdR. (4.67)
Jz Ba Z
Die Amplitude Uy(zg,yo) wird erneut auf 1 gesetzt, um eine ebene Welle zu
realisieren. Durch die Substitution ¢ = R/(a) wird die untere Grenze auf 1

gesetzt:

k .., i © k
Up(p, z) = j—zejkzejz_ipg/ e%(tﬁa)ZJO (;ptﬁa) tBafadt. (4.68)
1

Weitere Vereinfachung erfolgt durch die Variablendnderung

_ k(Ba)?

z

U3 (4.69)



4. Talbotinterferometrie fiir die Partikelanalyse 67

und L
vy = (ia)p. (4.70)
Als resultierende Feldverteilung erhélt man:
1 iy dko2 [0 Jugt®
Up(p, z) = —uge’™ 2z’ / e 2 Jp(vat) tdt. (4.71)
J 1

Bild 4.17.: Beugungsbilder fiir Scheibchen mit dem Durchmesser (a) 100 pm,(b)
50 pm, (c¢) 20 pm und (d) 10 pm.

Gleichung 4.71 ist identisch mit Gleichung 4.56 fir den Fall, dass gilt u = g
und v = vy. Gleichsetzen der Gleichungen 4.54 und 4.69 resultiert in zp = (2.
Gleichsetzen der Gleichungen 4.55 und4.70 liefert po = Bp. So ergibt sich fiir beide
Féalle das gleiche v und v und somit auch das gleiche Beugungsbild im Bereich,
der sich axial von 0 bis 4%z und lateral von —Bp bis Bp erstreckt. Es ergibt sich
also eine lineare Skalierung in laterale und eine quadratische Skalierung in axiale
Richtung. Bild 4.17 bestétigt dies fiir vier verschiedene Scheibchendurchmesser.

Die Wellenldnge geht iiber die Wellenzahl in die Berechnungen ein. Setzt man
nun u; = 27a?/(A1z1) und up = 2ma?/(BraA121) gleich und 16st nach zo auf, so
ergibt sich: zo = z1/8). Geht man genauso fiir v; und v vor, so ergibt sich
p2 = p1. Wird also die Wellenldnge mit /3 skaliert, so skaliert z mit 1/, und x

skaliert nicht.



68 4.3. Kombiniertes Modell

4.3. Kombiniertes Modell

Die Simulation des Talboteffekts basiert auf Wellenoptik und kann nicht in Kom-
bination mit der Monte-Carlo-Methode simuliert werden, da diese auf Strahlen-
optik beruht. Angestrebt wird daher die Kombination der durch Partikel und Git-
ter hervorgerufenen Beugungseffekte. Dazu werden die Ergebnisse aus Kapitel 4.1
und 4.2, also die dreidimensionalen Lichtverteilungen fir die Fresnelbeugung an
einem eindimensionalen Gitter mit komplexer Amplitudentransmissionsfunktion
und an einem undurchsichtigen Scheibchen, zu einem Gesamtmodell kombiniert.
Das Ergebnis ist das resultierende Feld nach der Uberlagerung beider Felder.
Bild 4.18 zeigt das Betragsquadrat der dreidimensionalen Einzelfeldverteilungen
und das resultierende Feld, dessen Berechnung Gegenstand des néchsten Ab-

schnittes ist.

resultierendes Feld ‘

Partikelfeld

Bild 4.18.: Die dreidimensionale Uberlagerung von Gitterfeld und Partikelfeld.

4.3.1. Uberlagerung der Felder

Um die beiden Effekte der Gitter- und Partikelbeugung zu kombinieren, wird
erneut das Fresnelintegral betrachtet, das schon fir die Einzeleffekte in Kapitel 4.1
und 4.2 herangezogen wurde. Das Partikel befindet sich an der Stelle z = 0 und
das Gitter befindet sich an irgendeiner Stelle z = z,4, die vor oder hinter dem
Partikel liegen kann. Bild 4.19 zeigt die Anordnung. Die ebenen Wellen, die durch

die Gitterordnungen reprasentiert werden, sind (vgl. Gleichung 4.16)

Ug(x,2) = ZAne_j”(””)QA(Z_Zg)eQWj”””:. (4.72)

Dieses Feld dient nun als Anfangsfeldverteilung

Uo(x,2) = Uy(z,2=0) = ZAne*j”(”")%‘(*zg)e%j"” (4.73)
n
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Bild 4.19.: Beugung an einem Gitter und einem Partikel.

im Fresnelintegral (Gleichung 4.12), um die Partikelbeugung bei Beleuchtung mit

den bei z, startenden Beugungsordnungen des Gitters zu berechnen:

6]kz

Uz, z) =

/ / Z Al =m A =20 rgnveo) o[£ (=20 gz (4.74)

—00 —00

jAz

Vereinfachung ergibt

Jk
U — A, [—jm(n)2A(—z)] € / / (2mjnvzg) L(mfﬂfo)Q]d
(l‘, Z) E € Y A X0

—0o0 —O0

_ ZAne[fjﬂ(m/)Q/\(fzg)]6[7j7r(n1/)2)\z]6(27rjm/x)

jkz o X o
o | e s, (4.75)

—0o0 —O0

und es folgt schliefllich

kz
U(z,2) = Z{Ane’j“(””)2)‘(2*29)6(2”'””9”) (ej / / e U3z [(2=nhvz) —zo]? }dxo) :

~ jAz o)

(4.76)
Gleichung 4.76 ist die resultierende Gleichung, mit deren Hilfe das kombinier-
te Lichtfeld als Summe iiber die gestorten Beugungsordnungen berechnet wird.
Jede Ordnung ist das Produkt aus zwei Teilen. Der Term in geschweiften Klam-
mern ist das Gitterbeugungsmuster der n-ten Ordnung aus Gleichung 4.16, das
um z4 verschoben wurde und wird mit Uy (2, 2 — 24) bezeichnet. Die komplexen
Fourierkoeffizienten A, bestimmen dabei die Art des Gitters (vgl. Kapitel 4.1.3).
Der Term in runden Klammern ist das Fresnelintegral (Gleichung 4.12), das in
Kapitel 4.2 gelost wurde, um das Beugungsbild des Partikels zu erhalten. Aller-
dings ist es in x um den Faktor A = nAvz verschoben. Um diese Verschiebung
zu interpretieren wird die n-te Beugungsordnung betrachtet, die auf das Parti-

kel trifft. Angenommen wird eine verkippte ebene Welle, die einen Winkel « zur
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Wellenflachen
gleicher Phase 7

Ausbreitungs-
richtung der
Beugungs-
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A=ztana

optische Achse

Gitterebene Beobachtungsebene

Bild 4.20.: Verkippte ebene Welle.

optischen Achse aufweist. Bild 4.20 zeigt, wie anhand des grauen Dreiecks die
Gittergleichung
sina = nA\v (4.77)

abgeleitet werden kann. Dabei ist v = 1/p die Ortsfrequenz des Gitters. Der
einfache geometrische Zusammenhang zwischen lateraler Verschiebung A und z,
der durch die verkippte Beleuchtung hervorgerufen wird, wird durch das gelbe
Dreieck dargestellt: A = ztan a.. Im Bereich der paraxialen Region gilt annédhernd

sin @ = tan @ = « und durch Einsetzen ergibt sich
A =nlvz. (4.78)

Zusammenfassend kann man sagen, dass A die laterale Verschiebung des Parti-
kelbeugungsmusters in der Beobachtungsebene in Bezug auf die optische Achse
ist, die durch die Beugungsordnungen transportiert wird (vgl. [16], Kapitel 3.3).
Das Integral in Gl. 4.76 kann durch die analytischen Ausdriicke fiir die Parti-
kelbeugung, die in Tabelle 4.2 zusammengefasst sind, ersetzt werden. Das Par-
tikelbeugungsmuster der n-ten Ordnung erhédlt man durch die Berechnung von
Upn(x — nAvz, z). Das resultierende Feld ist schliefllich die Summe {iber die Beu-
gungsordnungen. Da die Summe in der Praxis nach einer endlichen Anzahl an
Summanden abgebrochen werden muss, wird im Folgenden nur noch die -7. bis
7. Ordnung betrachtet. Die Summanden bestehen jeweils aus einem Produkt der

beiden Felder Uy, (z,z — 2z4) und Upp(x — nAvz, 2):

7
Uz, z) = z Ugn(x, 2 — 2¢)Upn(x — nAvz, z). (4.79)
n=-—7
Ist z4 negativ, so befindet sich das Gitter vor dem Partikel, ist z, positiv, befin-
det sich das Gitter hinter dem Partikel. Bild 4.21 (a)-(c) zeigt die quadrierten

Amplituden und die Phasen der drei durch ein Sinusamplitudengitter erzeugten
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Beugungsordnungen multipliziert mit den entsprechenden Partikelbeugungsfel-
dern fiir z, = 0, Partikel und Gitter fallen also zusammen. Die Gitterperiode ist
p = 50 pm und das Partikel hat einen Radius von a = 50 pm. Bild 4.21 (d) zeigt

die resultierende Intensitdtsverteilung als Summe iiber die drei Ordnungen. Der

1. Ordnung 0. Ordnung -1. Ordnung resultierende Intensitatsverteilung

quadrierte
Amplitude

Phase

—pi —100 8
10 12 14 16

Bild 4.21.: (a)-(c) Betragsquadrat und Phase fiir eines 100 pm Scheibchens. (c)
Resultierendes Lichtfeld.

Vergleich mit dem ungestorten Talbotteppich aus Bild 4.6 (a) zeigt, wie die Anwe-
senheit des Partikels den Talbotteppich beeinflusst. Von dem bisher betrachteten
zweidimensionalen Fall mit y = 0 und x = p gelangt man zur dreidimensionalen
Partikelfeldverteilung, indem man den Zusammenhang p = /22 + y2 ausnutzt.
Das Gitterfeld zeigt keine Vatiation in y, ist also fiir alle y-Werte identisch.

4.3.2. Partikelbewegung

Um eine axiale und laterale Bewegung eines Partikels im Talbotteppich nach-
zustellen wird der Ort des Gitter gemafl Gleichung 4.79 variert. Dies fiihrt zu
einer Anderung des axiale Abstande d und des lateralen Abstand zgpir; zwischen

Gitter- und Partikelmatrix. Das Berechnungsschema lautet:

1. Separate Berechnung des Gitterfeldes und des Partikelfeldes fiir jede teil-

nehmende Beugungsordnung fiir
e 2z = 0...2max mit einer Schrittweite von Az,
¢ T = Tmin..-Tmax Mit einer Schrittweite Az und
e y = 0...Ymax mit einer Schrittweite Ay,

2. pixelweise Verschiebung der Matrizen in z und/oder in z und Multiplikation

der Felder fiir jede Ordnung und

3. Aufsummierung der Ordnungen, um das resultierende Lichtfeld im Beob-

achtungsbereich zu erhalten.

Da die Matrizen pixelweise verschoben werden, miissen d und xgnir Vielfache der

Inkremente Az und Az sein. Bild 4.22 zeigt das Berechnungsschema am Beispiel
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der ersten Gitterbeugungsordnung. Dargestellt ist in (a) die Phase des Gitterfel-
des, die Phase des Partikelfeldes und die Uberlagerung der beiden Phasenfelder.
In (b) ist dann das resultierende Betragsquadrat nach Aufsummierung von drei
Ordnungen geméf eines Sinusamplitudengitters zu sehen. Die Gréfle der Felder
muss so gewdhlt werden, dass der Beobachtungsbereich durch alle Ordnungen

abgedeckt wird, wenn die maximale laterale Verschiebung ausgefithrt wird.

(a)

Phase des Partikel-
beugngsfeldes

Phase des Gitter-
beugungsfeldes

kombinierte Phase der ersten
Beugungsordnung

(b)

Beobachtungsbereich
innerhalb der
gestrichelten Linie

Intensitat des |
resultierenden
Feldes

Bild 4.22.: Berechnungsschema am Beispiel der ersten Ordnung.(a) Phasen fiir
Gitter und Partikel (erste Ordnung) und (b) das resultierenden Feld
(Sinusgitter, drei Ordnungen).

Durch Andern der Fourierkoeffizienten kann der gewiinschte Gittertyp ausge-
wahlt werden. Bild 4.23 zeigt die berechneten Talbotteppiche hinter einem Sinus-
(linke Spalte) und einem Rechteckamplitudengitter (rechte Spalte). Die Periode
ist in beiden Féllen 50 pm und das Partikel hat einen Durchmeser von 100 pm. In
der ersten Zeile sieht man die ungestorten Teppiche ((a) und (b)). In der zweiten
Zeile wurde das Partikel im Koordinatenursprung platziert ((d) und (d)). In der
dritten Zeile wurde es axial verschoben ((e) und (f)) und in der vierten Zeilen

zuséatzlich lateral um eine halbe Gitterperiode ((g) und (h)).

4.3.3. Skalierung

Wie bereits in Kapitel 4.1.5 gezeigt wurde, skaliert das Beugungsbild eines Git-
ters linear in « und quadratisch in z. Ebenso verhélt es sich, wie in Kapitel 4.2.2
gezeigt, mit dem Beugungsbild eines undurchdichtigen Scheibchens, so dass das
kombinierte Lichtfeld ebenfalls auf diese Weise skaliert. Bild 4.24 (a) zeigt die In-
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Bild 4.23.: Simulation der Talbotteppiche (quadrierte Amplitude) hinter einem
Sinusgitter (linke Spalte) und Rechteckgitter (rechte Spalte). (a) und
(b) zeigt den ungestorten Teppich. In (¢) und (d) ist ein Partikel bei
z = 0 eingefiigt, in (e) und (f) wird das Partikel in z bewegt und in

(g) und (h) wird das Partikel in z und x bewegt.

tensitétsverteilung hinter einem Rechteckamplitudengitter fiir einen Scheibchen-
durchmesser von 100 pm bei einer Gitterperiode von 50 pm und (b) fiir jeweils
halbierte Werte. Dargestellt ist die Lichtverteilung jeweils in x iiber acht Perioden

und in z fiir eine Talbotlange zp. Es ergeben sich identische Muster.

Diese Skalierungseigenschaft ist ein wichtiger Zusammenhang fiir das weitere
Vorgehen. Es reicht also allgemein das Verhéltnis des Partikelradius zur Git-
terperiode zu betrachten. Dieses Verhiltnis wird mit dem Skalierungsfaktor g*

ausgedriickt:

g =", (4.80)

Die Wellenléinge geht iiber die Talbotlinge 2z = 2p?/\ ein.
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0.9875 1.975

Bild 4.24.: Gestorte Talbotteppiche fiir (a) einen Scheibchendurchmesser von
100 pm und eine Gitterperiode von 50 pm und (b) einen Scheibchen-

durchmesser von 50 pm und eine Gitterperiode von 25 pm.

4.3.4. Erstellen einer Matrizenbibliothek

Eine Bibliothek von Beugungsfeldmatrizen fiir g* = 0,1...2,5 wurde mit den in

Tabelle 4.3 aufgefithrten Parametern erstellt.

Tabelle 4.3.: Parameter der Berechnung.

Bereich Inkrement Dimension

x -Tp..Tp  p/50 701 Werte
y 0..5p p/10 51 Werte
z 0..10zp =27/20 201 Werte

Daraus ergeben sich dreidimensionale Matrizen mit einer Gréfie von 51x201x701
Pixeln. Die berechneten Matrizen kénnen dann auf konkrete Beispiele (a, p, A und
A,,) tUbertragen werden. Die Ausgabe der gestorten Talbotverteilungen ist dann
nur noch eine komplexwertige Addition von Matrizen und eine Partikelbewegung
kann quasi in Echtzeit vorgenommen werden. Die Berechnung des kombinierten
Feldes wurde in einem Matlab-Programm umgesetzt, das die Matrizen der Gitter-
und Partikelbeugung iiberlagert. Wie lange ein Partikelschritt dauert, hingt von
der Grofle der Matrizen und der Partikelposition ab. Bei Verwendung der dreidi-

mensionalen Felder mit 51x201x701 Pixeln dauerte ein Schritt zwischen 0,3 und
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4 Sekunden.

Der Vorteil dieses analytischen Simulationsansatzes ist, dass alle zeitaufwéndi-
gen Berechnungen, speziell die Berechnung der Partikelbeugung im Vorfeld durch-
gefithrt werden kénnen. Die Berechnung ist nicht nur auf bestimmte Querschnitte
beschrankt, sondern man erhélt ein dreidimensionales Lichtfeld. Dariiberhinaus
ergeben sich keine Abtastprobleme wie etwa bei der Beugungsberechnung mittels

Fouriertransformation.

4.4. Verifikation des Modells

Um zu verifizieren, dass das Modell verniinftige Ergebnisse liefert, wurden Tal-
botteppiche im Labor gemessen. Der Messplatz wurde von M. Kriiger wihrend
seiner Bachelorarbeit [72] installiert. Case et al. [73] berichten tiber ein dhnli-
ches Verfahren. Bild 4.25 zeigt den Aufbau in dem das Licht eines HeNe-Lasers
(A = 633 nm) aufgeweitet und spatial gefiltert wird und dann nach der Umlen-
kung durch einen justierbaren Spiegel als ebene Welle senkrecht auf ein Gitter
trifft. Ein CMOS-Kamerachip (752x480 Pixel, Pixelgrofe 6 pm x 6 pm) in Kombi-
nation mit einem Mikroskopobjektiv nimmt die Intensitidt des Beugungsmusters
auf und kann in z-Richtung mit einem DC-motoriesierten Lineartisch bewegt
werden. Der Kamerachip nimmt in jeder angefahrenen z-Position ein Bild auf.
Eine zu den Gitterlinien senkrechte Bildzeile wird in der Talbotteppichmatrix

gespeichert, so dass als Resultat der Talbotteppich sichtbar wird.

motorisierte
Bewegung in
z-Richtung

Mikroskop-

objektiv
Computer mit S~
LabVIEW-Programm

Glastrager mit
Glaskugel bzw.
Chromscheibe

HeNe-Laser (633 nm) mit
Strahlaufweitung und spatialer

justierbarer
Filterung il

Spiegel

Bild 4.25.: Versuchsaufbau zur Messung von Talbotteppichen.

4.4.1. Messung von Talbotteppichen

Zunédchst wurden ungestorte Talbotteppiche gemessen, so dass der Aufbau oh-

ne den Glastriger fiir die Partikel verwendet wurde. Bild 4.26 zeigt die Gegen-
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iiberstellung eines gemessenen und simulierten Talbotteppichs. Dabei wurde ein
prazises Chromgittern auf Quarzglas mit 6 = 0,5 verwendet. Simulation und

Experiment zeigen eine sehr gute Ubereinstimmung.

Messung Simulation

Bild 4.26.: Talbotteppich eines Rechteckamplitudengitters. Direkter Vergleich

Messung und Simulation.

Um auch Rechteckgitter mit unterschiedlichen Tastverhaltnissen und komple-
xere Gitter messen zu konnen, wurden Gitter auf der Basis von Folienmasken
verwendet. Bild 4.27 zeigt in (a) und (b) Messung und Simulation eines Recht-
eckamplitudengitters mit einer Periode von 100 pm und einem Tastverhéltnis
des durchsichtigen Streifens zur Periode von 0,2. Fiir ein solches Gitter liegt
der Talbotabstand bei 633 nm Wellenldnge bei 31,6 mm. Die Messldnge betragt
1,5 Talbotabstdnde. Ein Pixel im Bild entspricht Az=1,6 pm. In (c) und (d)
sind Messung und Simulation fiir ein Gitter mit einer Gesamtperiode von 110 pm
und Unterperioden von p; = 20 pm und p; = 80 pm dargestellt. Fiir ein sol-
ches Gitter ergibt sich ein Talbotabstand von 38,23 mm. Weitere Messungen mit
Rechteckamplitudengittern unterschiedlicher Tastverhéltnisse bestétigen das in
Kapitel 4.1 vorgestellte Modell.

4.4.2. Der Walk-off-Effekt

In den bisherigen Betrachtungen wurde davon ausgegangen, dass das Gitter un-
endlich ausgedehnt ist. In der Praxis hat das Gitter oder der Laserstrahl jedoch
einen begrenzten Durchmesser, den dann auch die Beugungsordnungen aufwei-
sen. Durch die Aubreitung der hoheren Ordnungen unter dem entsprechenden
Beugungswinkel kommt zum sogenannten Walk-off-Effekt. Mit steigender Ent-
fernung zum Gitter verschwinden die hoheren Beugungsordnungen aus dem Be-
obachtungsbereich und werden nicht mehr mit der nullten Ordnung iiberlagert.
Somit tragen sie auch nicht mehr zur Entstehung der Selbstabbildung bei. Mit
zunehmendem Abstand der Bildebene zum Gitter nimmt folglich die Zahl der
Beugungsordnungen ab, die das Interferenzmuster erzeugen. Falls z.B. bei ei-

nem Rechteckamplitudengitter nur noch die plus und minus erste mit der nullten
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Bild 4.27.: (a) Simulation und (b) Messung eines Talbotteppichs erzeugt durch
ein Rechteckamplitudengitter mit einer Periode von 100 pm und ei-
nem Tastverhdltnis von 0,2. (c) Simulation und (d) Messung eines

Talbotteppich erzeugt durch ein komplexes Gitter.

Beugungsordnung iiberlagert wird, ist die Selbstabbildung die eines Sinusamplitu-
dengitters mit modifizierten Fourierkoeffizienten. Im weiteren Verlauf der Arbeit
wird die Annahme der unendlichen Ausdehnung beibehalten, da in den Experi-
menten dafiir gesorgt wird, dass eine ausreichende Anzahl an Beugungsordnungen

interferiert.

4.4.3. Messung von gestorten Talbotteppichen

Der Messaufbau aus Bild 4.25 ermdglicht auch die Messung von Talbotteppichen,
die durch Partikel gestort werden. Wieder dient ein CMOS-Kamerachip (752x480
Pixel, Pixelgrofe 6 pm x 6 pm) in Kombination mit einem Mikroskopobjektiv als
Detektor. Gemaf Bild 4.25 wird ein einzelnes Partikel im Messaufbau installiert
und der Talbotteppich gemessen. Der Aufbau wird so justiert, dass die Partikel-
mitte wahrend der Messung auf der Messzeile bleibt.

Tabelle 4.4 beinhaltet die Parameter der Messungen flir zwei Szenarien, bei

denen die Partikel jeweils auf zwei verschiedene Wege installiert wurden:

1. sphérische Glaspartikel (Whitehouse scientific, Kalknatronglas) auf einem
Objekttrager liegend (Dicke 1 mm) und

2. mikrolithografisch hergestellte Chromscheiben auf einem Quarzglassubstrat.

Beide Substrate wurden so hinter dem Beugungsgitter platziert, dass sich das

Partikel jeweils in einer Selbstabbildungsebene mittig im hellen Streifen befindet.
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Tabelle 4.4.: Messszenarien.

Szenario 1 Szenario 2
Partikel Scheibe Kugel Scheibe Kugel
Durchmesser (pm) 100 103 4+2,8 25 22,81+0,78
Gitterperiode (pm) 50 20
g* 1 1,03 0,625 0,57
Talbotabstand (mm) 7,899 1,264
Scanlédnge(mm) 17 2
Objektiv 10x, 0,25 60x
Az (pm) 10 0,5
Az (pm) 1,6 0,27

Bild 4.28 zeigt die Resultate von Szenario 1 und Bild 4.29 die von Szenario 2. In
beiden Bildern zeigt (a) die Messung mit einer Glaskugel, (b) die Messung mit
einer Chromscheibe und (c) die Simulation mit einem undurchsichtigen Scheib-
chen geméfl den Ausfithrungen in Kapitel 4.3. Der Vergleich zwischen simulierten
und gemessenen Talbotteppichen zeigt eine gute Ubereinstimmung fiir beide Sze-
narien. Die zentrale Beugungskeule des Partikels verursacht eine Verschiebung
des Talbotmusters. Bei der Glaskugel kommt es im Unterschied zu den undurch-
sichtigen Partikeln zu einem Fokuspunkt, den man in den Bildern (a) an der
Stelle (0,0) gut erkennen kann. Da das Licht danach aber schnell wieder diver-
giert, hat dieser Lichtanteil nur einen sehr geringen Einfluss auf das weitere Tal-
botmuster. Diese experimentellen Ergebnisse zeigen, dass die Anndherung der
Partikelstreuung durch das Fresnelbeugungsbild fiir den betrachteten Beobach-
tungsbereich und diese Partikelgrofien giiltig ist. Auch die kleineren Partikel von
25 pm Durchmesser zeigen gute Ubereinstimmung zwischen dielektrischer Kugel
und undurchsichtigem Scheibchen.

Weitere Messungen haben gezeigt, dass bei kleiner werdendem ¢* die Storung
des Talbotteppichs sehr gering wird. Je kleiner ein Partikel ist, desto grofier ist
der Beugungswinkel, so dass der durch das Partikel erzeugte Effekt nach einer
kiirzeren Distanz verschwindet. Ist die axiale Periodizitdt des Talbotteppichs ver-
gleichsweise grof}, wird dieser nur gering gestort. Dieser Effekt wurde von Loh-
mann und Thomas [74] beschrieben und ,,Selbstheilung® (self-healing) von Selbst-

abbildungen genannt.
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Bild 4.28.: Szenario 1: Messung der Bild 4.29.: Szenario 1: Messung der
(a) Kugel und (b) der (a) Kugel und (b) der
Scheibe und (c¢) Simula- Scheibe und (c¢) Simula-
tion der gestorten Tal- tion der gestorten Tal-

botteppiche. botteppiche.
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Durch die Anwesenheit eines Partikels wird das dreidimensionale Lichtfeld hinter
einem Gitter beeinflusst. Wird ein Detektor in einer Selbstabbildungsebene plat-
ziert, beispielsweise in einem oder in mehreren dunklen Streifen, so bestimmt die
Position des Partikels im dreidimensionalen Raum und der Parameter g*, der den
Partikelradius und die Gitterperiode ins Verhéltnis setzt, die Stdrke des Signals.
Bild 4.30 zeigt die dreidimensionale Lichtverteilung die mit dem Algorithmus aus
Kapitel 4.3 berechnet wurde. In (a) ist noch kein Partikel vorhanden, Talbot-
teppich und Selbstabbildung sind unverdndert. In (b), (c) und (d) wandert ein
Partikel entlang der optischen Achse. Bei (d) ist zu erkennen, dass Licht in den
dunklen Streifen der Selbstabbildung gelangt. Das ist das am Partikel gebeugte

Licht, das zur Partikelcharakterisierung ausgenutzt werden soll.

ohne W&
Partikel

Licht im
dunklen
Streifen

Bild 4.30.: Dreidimensionale Lichtverteilung. (a) Ohne Partikel, (b), (c¢) und (d)
mit Partikel auf der optischen Achse.

Ein Talbotinterferometer wird normalerweise mit einem zweiten Gitter auf-
gebaut, das in einer Selbstabbildungsebene des ersten Gitters positioniert wird,
so dass das Licht der hellen Streifen geblockt wird (vgl. Kapitel 4.1.6). Dann
kann ein flachiger Detektionsbereich einer bestimmten Grofie ausgelesen werden.
Eigentlich werden nur die dunklen Streifen ausgelesen, da die hellen durch die
undurchsichtigen Bereiche des zweiten Gitters abgedeckt werden. Je nach Git-
terperiode fillt eine bestimmte Anzahl an dunklen Streifen die Detektionsebene.
Bewegt sich das Partikel genau senkrecht zu den Streifen, so erfahrt der erste
Streifen ein bestimmtes Signal. Der nédchste Streifen erfahrt das gleiche Signal
eine Periode spéter und so weiter. Das Gesamtsignal ist also die Summe der Ein-
zelstreifen. Daher wird im Folgenden zunichst ein Streifendetektor betrachtet,
der nur den Bereich eines dunklen Streifens in der Selbstabbildungsebene ab-
deckt. Das durch die Partikelbeugung in diesen Streifen einfallende Licht wird
detektiert.
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Die Bilder 4.31 und 4.32 zeigen beispielhaft fiir ¢* = 1 bzw. ¢* = 0,5 eine
Selbstabbildungsebene bei unterschiedlichen axialen Positionen eines Partikels
auf der optischen Achse. Bei (a) fillt jeweils das Partikel mit der Detektionsebene
zusammen. Dann vergrofiert sich der Partikel-Detektor-Abstand jeweils um 27 /4.
Es ist zu beobachten, dass bei g* = 1 im Vergleich zu ¢* = 0, 5 mehr Licht auf den
Streifen auftrifft und dass das Maximum bei einem gréfleren Partikel-Detektor-
Abstand auftritt. Im néchsten Abschnitt wird nun ermittelt, welchen Einfluss g*
und der Abstand zwischen Partikel und Detektor auf die Signalhche haben.

(@) (b) © (d) —1,2
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Bild 4.31.: Gestorte Selbstabbildung fiir g* = 1. (a) z = 0, (b) z = 27/4, (c)
z=zr/2, (d) z = 3z1/4, (e) z = 27, (f) z = 5zp/4, (g) z = 321/2
und (h) z = 7zp /4.
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Bild 4.32.: Gestorte Selbstabbildung fir ¢g* = 0,5. (a) z = 0, (b) 2 = zp/4, (¢)
z = zr/2, (d) z = 3z1/4, (e) z = 27, (f) 2 = bzr/4, (g) z = 32r/2
und (h) z = Tzp /4.

4.5.1. Abhiangigkeit des Signals von der Partikelposition

Um die Abhéngigkeit des Signals in einem dunklen Streifen der Selbstabbildung
zu simulieren, werden die berechneten Matrizen aus der Bibliothek (vgl. Kapi-
tel 4.3.4) im Zusammenhang mit den Werten aus Tabelle 4.3 verwendet. Durch

die Verschiebung der Gittermatrizen relativ zu den Partikelmatrizen wird die Be-
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wegung realisiert. Fiir jede einzelne Ordnung erfolgt die komplexe Multiplikation
und schliefllich die Feldverteilung als Summe iiber die Ordnungen. Wegen der
Skalierungseigenschaften (vgl. Kapitel 4.3.3) erfolgt eine allgemeine Betrachtung

mit den Paramtern ¢*, p und zp.

Die Partikelposition fallt zundchst mit der Detektionsebene zusammen. Das
Partikel bewegt sich lateral von der Position x = —6p bis zur Position +6p mit
einer Schrittweite von p/50 am Detektor vorbei und die Intensitdt im Detek-
tionsbereich wird fiir jede Position ermittelt. Dieses Signal wird fiir Partikel-
Detektorabstédnde von 0 bis 10zp mit einer Schrittweite von zp /20 berechnet. Die
Wellenlinge geht unmittelbar iiber die Talbotlinge zr = 2p?/\ ein und kann
somit frei gewéhlt werden. Der Detektor hat eine Breite von p/4. Da die Intensi-
tatsverteilung in y symmetrisch ist, wird in dieser Richtung nur eine Hélfte des

Detektors ausgelesen, diese hat eine Lénge von 5p.

(€Y

0
2
4
6

8

Abstand Partikel-Detektor z/z_
Abstand Partikel-Detektor z/z_r

Abstand Partikel-Detektor z/z.r

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

(d)

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

®

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

(e)

T

0 0

TR

2 2

4

6

8

4

6

8

Abstand Partikel-Detektor z/zT

Abstand Partikel-Detektor z/zT
Abstand Partikel-Detektor z/z

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

(9

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

0]

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

(h)

-

0 1.6 0

2

N

2

4

IS

4

6

o

6

8

[«

8

Abstand Partikel-Detektor z/zT

Abstand Partikel-Detektor z/zT
Abstand Partikel-Detektor z/z

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

10
-6 -4 -2 0 2 4 6
laterale Partikelpostion x/p

Bild 4.33.: Intensitét in Abhéngigkeit der zweidimensionalen Position des Parti-
kels fur ¢g* = (a) 2,5 (b) 1,5 (¢) 1 (d) 0,5 (e) 0,2 (f) 0,1 (g) 0,05 (h)
0,02 (i) 0,01.

Bild 4.33 zeigt die ermittelten Intensitdten auf dem Detektor in Abhéngigkeit
der zweidimensionalen Position des Partikels im Probenvolumen. Das Signal ist
auf das theoretische Dunkelsignal im Detektorstreifen normiert. Eine Einschét-

zung der Kurven folgt in Kapitel 4.5.2.
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4.5.1.1. Abhéangigkeit des Signals von der axialen Position

Betrachtet man den Intensidtsverlauf aus Bild 4.33 in Abhéngigkeit von z an der
Stelle z = 0, so ergeben sich die Verldufe, die in Bild 4.34 dargestellt sind. Es
sind die Kurven fiir die Verhéltnisse ¢* = a/p von 0,1 bis 2,5 fiir eine Bewegung
eines Partikels entlang der optischen Achse. Fiir den Fall, dass das Partikel mit
der Detektionsebene zusammenféllt, liegt das Signal theoretisch bei 0. Mit an-
steigendem Abstand steigt das Signal und erreicht ein Maximum, um dann in
einem oszillierenden Verlauf abzufallen. Je kleiner g* ist, desto eher tritt dieses
erste Maximum auf und desto kleiner ist es. Das durch das Partikel hervorge-
rufene Signal I, ist mit der Intensitdt I; eines Lichtfeldes gleicher Gréfe eines
hellen, ungestorten Streifens normiert. Der oszillierende Verlauf ist in dem Muster
des Talbotteppichs begriindet bei dem sich helle und dunkle Gebiete periodisch
abwechseln.
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normierte Intensitat
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Abstand Partikel-Detektor z /zT

Bild 4.34.: Normierte Intensitat I,,/1; im mittleren Streifen bei Verschiebung des
Partikels in z fiir g* =0,1...2,5

Um zu iiberpriifen, ob Partikel in einem realen System die simulierten Signale
verursachen, wurden Versuche mit Einzelpartikeln in Form von Glaskugeln und
Chromscheiben durchgefithrt und mit den simulierten Kurven verglichen. Dazu
wurden Rechteckamplitudengitter mit 20 pm und 50 pm Periode mit einer ebenen
Welle mit einer Wellenlénge von 633 nm (HeNe-Laser) beleuchtet. Ein CMOS-
Sensor (IDS Imaging, UI-1492LE-M, (1,67x1,67) pm? Pixelgrée, 3840 x 2748

Pixel) wurde in einer Talbotebene installiert. Tabelle 4.5 zeigt die Parameter der
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Messung und der Simulation.

Tabelle 4.5.: Detektorparameter.

20 pm 50 pm
Talbotlange bei A = 633 nm 1,264 mm 7,899 mm
axiale Detektorposition 15,527=19,589 mm 5, 5z7=43,444 mm
Schrittweite 20 pm 50 pm
Detektorebene bei der Simulation 19,58 mm 45,45 mm
Detektorgrofie 5 pm x 100 pm 12.5 pm x 100 pm

In den Zwischenraum wurde dann ein Objekttrager mit einem Glaspartikel
bzw. ein Quarzglassubstrat mit einer Chromscheibe positioniert. Diese Partikel
wurden mit Hilfe des DC-Motors in z-Richtung vom Gitter wegbewegt. Um das
Signal zu normieren, wurde in der Talbotebene vor Einbringen des Partikels das
Signal mittig in einem hellen Streifen und in einem dunklen Streifen gemessen.
Das Messfeld wurde so grofl wie bei der spateren Messung gewéhlt. Das Signal
im dunklen Streifen wird mit /; und das im hellen Streifen mit I, bezeichnet.
1; wird dabei in zwei verschiedenen Streifen gemessen und dann gemittelt. Das
Signal im dunklen Streifen, das durch das wandernde Partikel hervorgerufen wird,
heifit I,. Das resultierende Signal wird in sowohl aus den Messwerten als auch

aus der Simulation mit
_ Ip — 14

I =
I, — 14

(4.81)

berechnet.
0,5 4
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Bild 4.35.: Simulationen und Messungen fiir ein 50 pm Gitter.

Bild 4.35 zeigt Simulation und Messung fiir ein 50 pm Gitter in Kombination
mit Chromscheiben von 50, 75 und 100 pm Durchmesser, dies entspricht g* =0,5,
0,75 und 1. Bild 4.36 zeigt in (a) und (b) die simulierten und gemessenen Kur-
ven fiir ein 20 pm Gitter in Kombination mit einer 100 pm Scheibe und einer

103 pm Kugel entsprechend ¢* = 2,5 und in (¢) und(d) in Kombiantion mit einer
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25 pm Scheibe und einer 23 pm Kugel. Dies entspricht g* =0,6. Die reinen Mess-
und Simulationswerte wurden nach Gleichung 4.81 normiert und die Messkur-
ven wurden so verschoben, dass die Position der ersten Maxima gleich ist. Diese
Verschiebung wird notwendig, weil in der Simulation das Partikel mit dem De-
tektorstreifen exakt zusammenfallen kann. Dies ist in der Praxis beispielsweise
durch das Abdeckglas des Kamerachips oder die Ausdehnung der Kugel nicht

moglich.
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Bild 4.36.: Vergleich von Simulation und Messung fiir ein 20 pm Gitter..

Die simulierten und gemessenen Kurven zeigen eine gute Ubereinstimmung.
Die Amplituden der gemessenen Signale liegen im gleichen Bereich wie die der
theoretischen Kurven und auch der oszillierende Kurvenverlauf ist zu sehen. Den-
noch schwanken die Messkurven von Messung zu Messung, wie beispielsweise
Bild 4.36 (a) zeigt. Dies ist darin begriindet, dass es durch den Glastriger zu
Mehrfachreflexionen und Interferenzen kommt, die zu Schwankungen von I; und
Iy, fithren. Ebenso fithren Staubkorner auf den Bauteilen zu ungewollten Storun-
gen. Hinzu kommt, dass auch ein Abweichen der lateralen Partikelposition von

der exakten Mitte zu Fehlern fithren kann.

4.5.1.2. Abhdngigkeit des Signals von der lateralen Position

In einem realen Messaufbau bewegen sich die Partikel in einem Kanal lateral in
einem festgelegten z-Bereich am Gitter vorbei (siehe Bild 4.11). Daher wird im

Folgenden ermittelt, welches Signal bei der lateralen Bewegung eines Partikels in
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verschiedenen Abstanden zum Detektor erwartet werden kann.
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Bild 4.37.: Abstand des Partikels vom Detektor (a) 0,527, (b) 1,027, (¢) 1,5zp
und (d) 2, 0zr.

Bild 4.37 zeigt die Signale bei lateraler Verschiebung fiir die Partikel-Detektor-
Absténde z = 0,5z, 2 = 1,027, z = 1,527 und z = 2,0zp. Die Verhéltnisgrofien
g* liegen zwischen 0,2 und 3. Viele der Kurven weisen ein Hauptmaximum auf der
optischen Achse und symmetrisch dazu zwei Nebenmaxima auf. Dies liegt dar-
an, dass die zentrale Beugungskeule {iber die verschiedenen Beugungsordnungen
transportiert wird. Bild 4.38 zeigt dies am Beispiel von g* = 1, 5. Die gestrichel-

ten Linien zeigen die Richtungen der Beugungsordnungen. Allerdings gilt dieser
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Bild 4.38.: g*=1,5.

Sachverhalt nicht fiir alle Partikelpositionen. Betrachtet man beispielsweise die
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Kurve fiir ¢* = 0,4 in Bild 4.37 (b) so sieht man ein Minimum auf der optischen
Achse, das bei einem Abstand von 1zp auch aus Bild 4.34 hervorgeht. Bei der
Kurve der lateralen Verschiebung sieht man allerdings, dass das Signal bei ei-
ner lateralen Verschiebung wieder ansteigt und es neben der optischen Achse zur

Ausbildung von Maxima kommt.

Bild 4.39 zeigt das simulierte und gemessene Signal in einem schwarzen Strei-
fen bei lateraler Partikelbewegung. Der Abstand zwischen Partikel und Detek-
tionsebene variiert von z = (0,4...1,8)zr. Gemessen wurde mit einer 100 pm
Chromscheibe in Kombination mit einem 50 pm Rechteckamplitudengitter, es
gilt ¢g* = 1. Die gemessenen Kurven wurden mit dem Dunkelwert I; normiert.
Die simulierten Kurven wurden an die gemessenen Kurven angefittet. Messung

und Simulation zeigen eine gute Ubereinstimmung.
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(0,4...1,8)z7.
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4.5.2. Eignung des Verfahrens zur Partikelanalyse

Jedes einzelne Partikel verursacht je nach seiner Gréfle und axialer Position im
Probenvolumen ein Signal auf dem Detektor. Bei der Bewegung des Partikels
senkrecht zu den Gitterlinien ergeben sich die Intensitdten, die in Kapitel 4.5.1.2
ermittelt wurden. Im Folgenden werden die Moglichkeiten zur Einzelpartikelana-

lyse und zur Messung am Partikelkollektiv diskutiert.

4.5.2.1. Einzelpartikelanalyse

Eine Einzelpartikelanalyse ist mittels Talbotinterferometrie moglich, sofern das
durch ein Partikel einer bestimmten Gréfle verursachte Signal groff genug ist.
Hierbei kommt es dann auch auf die dufleren Bedingungen wie das Detektor-
rauschen und das im Messsystem auftretende Storlicht an, ob das Signal mit
einem ausreichenden Signal-Rausch-Verhéltnis aufgenommen werden kann. Die
Zuordnung zwischen Signal und Partikelgréfle geschieht {iber eine Kalibrierfunk-
tion. Bei Kenntnis der FlieSgeschwindigkeit kann dann die Partikelkonzentration
bestimmt werden. Die Vorgehensweise entspricht dann der Einzelpartikelanalyse
nach dem Transmissions- oder Extinktionsprinzip, bei dem die Schwéchung des
Signals durch den Schattenwurf beim Vorbeibewegen eines Partikels ausgewertet

wird.

2,5 0,5 zT, Schatten

— 12T, Schatten

0,5 zT, Talbot
® ’ — 12T, Talbot
20
. L
g \%‘\/'\//
E
c 0,5 -
o
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Bild 4.40.: Vergleich der Signale bei lateraler Verschiebung fiir die Schatten- und
die Talbottechnik.

Bild 4.40 zeigt das normierte Signal der Schattentechnik (Messung der Trans-
mission) und das der Talbottechnik im Vergleich. Die Parameter sind jeweils
gleich, nur dass bei der Talbottechnik ein Gitter eingefiigt wurde, so dass g* =1
gilt. Bei der Messung wurde ein Rechteckamplitudengitter der Periode 50 pm,
ein Chromscheibchen mit 100 pm Durchmesser, ein aufgeweiteter HeNe-Laser mit
633 nm Wellenldnge und ein CMOS-Detektor mit 1,67 pm Pixelgrofie angewendet.
Die Detektionsfliche hat eine Grofie von ca. (12,5 x 500) pm?. Das Schattensignal

wurde auf den hell erleuchteten Detektorbereich normiert und das Talbotsignal
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auf die Dunkelintensitit. Beim Transmissionssignal liegt die Standardabweichung
des Detektorsignals bei ca. 0,008, beim Talbotsignal bei ca. 0,025. Berechnet man
das SNR mit der maximalen Signaldistanz geméfl Gleichung 3.33, so erhélt man
ca. 23 fir die Transmissionsmessung fiir beide Abstdnde. Beim Talbotverfahren
werden 25 fiir zr/2 und 61 fir 27 erreicht. Wenn also die Gitterperiode und die
Partikelgrofie aneinander angepasst sind, gibt es einen starken Peak, der das SNR
ansteigen ldsst. In diesem Fall ist das Verfahren der Schattentechnik iiberlegen.
Die Nachweisgrenze hdngt vom minimal realisierbaren Abstand und dem Hinter-
grundsignal ab. In den durchgefiihrten Versuchen konnten mit einem Gitter mit
50 pm Periode und einem Abstand von z7 /2 Partikel mit einem Durchmesser von
20 pm (g* = 0,2) mit einem SNR besser als 3 nachgewiesen werden.

Wird ein Partikel in einem giinstigen z-Abstand lateral zum Detektor bewegt,
so kommt es zu einem Hauptmaximum und zwei Nebenmaxima, die durch die
nullte und die plus und minus erste Beugungsordnung verursacht werden (vgl.

Bild 4.38). Der Abstand der Maxima zueinander hidngt von der z-Position des

Partikel
X2
I)Q

—_——— L @=L LY ¥,

Beobachtungs-
ebene

Bild 4.41.: Signal im schwarzen Streifen bei lateraler Partikelverschiebung.

Partikels ab. Die Hohe der Maxima héngt vom Faktor g* ab, bei bekannter Git-
terperiode also vom Partikelradius. Ist die Flieigeschwindigkeit der Partikel un-
bekannt, so kann der Abstand der Maxima nicht bestimmt werden. Durch eine
zusétzliche Messung an einer zweiten z-Position kann At = t5 —t; bestimmt wer-
den. Uber den Beugungswinkel der ersten Ordnung sina = n)/p und einfache
Geometrie kann dann Az = x9 — 21 = (22 — z1) tan @ bestimmt werden. Die

Partikelgeschwindigkeit ist dann

Az

U:E.

(4.82)

Mit Hilfe der nun gewonnenen Geschwindigkeit ldsst sich das I(t)-Diagramm in
ein I(x)-Diagramm tiberfiihren und die Partikelgeschwindigkeit kann bestimmt
werden. Diese Uberlegungen setzen voraus, dass das Maximum genau beim Beu-
gungswinkel auftritt. Anderfalls miissen Kalibrierkurven verwendet werden. Da
das Signal im Gegensatz zur Schattentechnik an verschiedenen z-Position unter-
schiedlich ausfallt, ergeben sich Vorteile gegeniiber der Schattentechnik bei der
Signalanalyse. Bei geeigneten Absténden wird durch die Talbottechnik ein hohe-
res SNR erreicht. Nachteil ist der hohere Aufwand beim Aufbau, da eine ebene
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Bild 4.42.: Signal im schwarzen Streifen bei lateraler Partikelverschiebung.

Welle erforderlich ist und die beiden Gitter gut zueinander justiert sein miissen,
bzw. der Detektorstreifen nur den dunklen Bereich der Selbstabbildung abdecken
darf. Aufgrund der guten Integrierbarkeit kann dies aber mit mikrotechnischen

Verfahren gut gelést werden.

4.5.2.2. Messung am Partikelkollektiv

Wenn die Partikelkonzentration den Bereich tibersteigt, in dem sich immer nur
ein Partikel im Messvolumen befindet, iiberlagern sich die Signale mehrerer Par-
tikel. Da die Partikelgrofie mit der dritten Potenz in das Partikelvolumen eingeht,
entspricht bei gleicher Massekonzentration ein Partikel mit 100 pm Durchmesser
1000 Partikeln mit einem Durchmesser von 10 pm, d.h. im zweiten Fall {iberla-
gern sich 1000 Einzelsignale. Bei der Betrachtung gleicher Massekonzentrationen
ist es also sinnvoll, als erste Abschédtzung das Signal eines Einzelpartikels I, auf

3 zu normieren und den Mittelwert zu bilden. Um zu um-

das Partikelvolumen x
gehen, dass auch das Dunkelsignal normiert wird, wird zuvor die Differenz I, — I

gebildet:
Mittelwert (I, — I4)

3

Imittel =

(4.83)

Die auf das Hellsignal normierten Partikelintensitéten I,(z) (vgl. Bild 4.37)
wurden bei den konstanten Absténden z/z70=0,66, 1, 1,5 und 2 {iber einen Be-
reich = —6p...6p betrachtet. Normiert wurde mit ¢*3, das bei konstanter Git-
terperiode proportional zu z3 ist.

Bild 4.43 zeigt den volumenbezogenen Mittelwert auf dem Detektor in Abhén-
gigkeit von ¢g* bei den verschiedenen Abstdnden der Partikel zur Detektionsebene.
Bei gleicher Massekonzentration und konstanter Gitterperiode gibt es fiir jeden
Abstand z eine Partikelgréfle, die ein maximales mittleres Signal hervorruft. Fir
z = zp ist dies bei g* = 0, 2, also a = 0, 2p. Bei abnehmender Partikelgrofie nimmt
das Signal ab, weil die Reichweite der Partikelstreuung abnimmt und auch der
Selbstheilungseffekt eintritt. Bei zunehmender Partikelgréfie nimmt die Anzahl-

konzentration so stark ab, dass man in den Bereich der Einzelpartikelanalyse
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Bild 4.43.: Mittelwert auf dem Detektor in Abhéngigkeit von ¢g* bei verschiedenen
Partikel-Detektor- Abstanden.

kommt. Der zeitliche Abstand zwischen zwei Streuereignissen ist so grof3, dass
der gemittelte Wert sehr klein wird. Je kleiner der Abstand zwischen den Parti-
keln und dem Detektor ist, desto hoher ist das Signal, wenn g* < 1. Fiir groflere

g* verschiebt sich das Maximum zu gréfleren Absténden.

Um die als erste Abschétzung ermittelten Werte aus Bild 4.43 zu iiberprii-
fen, wurden Versuche mit monodispersen Partikelproben gleicher Massekonzen-
tration durchgefiihrt. Dazu wurden monodisperse Partikelproben verschiedener
Konzentration durch undurchsichtige Scheibchen aus Aluminium auf Quarzglas-
substraten nachgebildet (siehe Bild 4.44). Die Durchmesser liegen zwischen 20
und 100 pm und die Partikelanzahl wurde fiir drei Massenkonzentrationen K1-
K3 bestimmt. Dabei ist K2=2K1 und K3=3K1. Die Partikelscheibchen wurden
willkiirlich in einem Messfeld der Grofle 0,5 mm x 2 mm verteilt. Unter der Annah-
me, dass sich das Probenvolumen 1 mm nach oben ausdehnt und eine Suspension
aus Wasser und Teststaub vorliegt, ergibt sich fiir K1 eine Massekonzentration

von ca. 2800 mg/1.

Fiir die Konzentration K3 wurde das Signal in einem Dektektionsgebiet mit
den Abmessungen von ca. (350 x 13) ym? (also ca. 7p x p/4) aufgenommen. Die
Gitterperiode liegt bei p=50 pm und die Partikelgréfien wurden so gewéhlt, dass
sich ¢*=0,2, 0,5 und 1 ergibt. Die Partikelproben wurden iiber eine Messldnge
von 2 mm mit einer Schrittweite von 5 nm in axialen Absténden von z/zp=0,66,
1, 1,5 und 2 an der Kamera vorbeibewegt. Uber eine Linge von 1 mm wurde der
Mittelwert ermittelt und mit dem Dunkelsignal normiert. Bild 4.45 zeigt die so
ermittelten Messwerte. Bei der Ermittlung der theoretischen Kurven, die ebenfalls
in diesem Diagramm dargestellt sind, wurde beriicksichtigt, dass es bei der realen
Messung zu einem Storsignal Isis kommt, das das rein theoretische Dunkelsignal

iibersteigt. Dieses wird durch das Rauschen des Detektors und durch Stoérlicht
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Bild 4.44.: Monodisperse Partikelproben in den Konzentrationen K1-K3.

hervorgerufen:
I Ipartikel + IStér‘ (4.84)
Iq + Istor

Istsr wurde so angepasst, dass die theoretischen Kurven im Bereich der gemes-
senen Werte liegen. Fiir z/zp=2 und 1,5 stimmen die Messwerte sehr gut mit
den theoretischen Kurvenverldufen iiberein. Fiir z/z7=1 und 0,66 erkennt man
groffere Abweichungen in den gemessenen Werten, aber auch hier stimmt der ten-
dentielle Kurvenverlauf. Je kleiner z/zp ist, desto hoher ist das Signal. Auch die
Verschiebung des Maximums zu grofleren Werten von g* bei grofier werdendem
Abstand ist zu erkennen. Da die theoretischen Kurven lediglich auf normierten
Einpartikelkurven beruhen, stellen sie nur eine grobe Abschétzung dar und die
Ubereinstimmung kann als gut eingeschéitzt werden. Aus den Kurven wird deut-
lich, wie sich die schwachen Signale der kleineren Einzelpartikel zu einem grofien
Signal addieren, so dass das maximale mittlere Signal je nach axialer Position
bei g* = 0,1...0,5 zu erwarten ist. In weiterfithrenden Arbeiten kénnten die Beu-
gungsbilder mehrerer Partikel iiberlagert werden, um eine bessere Abschitzung
der Mittelwerte zu erreichen.

Um den Einfluss der Partikelkonzentration auf den Mittelwert und die Stan-
dardabweichung des Signals zu untersuchen, wurden Messungen mit den drei
Konzentrationen K1-K3 durchgefiihrt. Gemessen wurde in einem dunklen Strei-
fen der Selbstabbildung eines 50 pm Rechteckamplitudengitters bei Beleuchtung
mit einer ebenen Welle mit 850 nm Wellenlédnge. Die Partikelproben wurden in
einem Abstand z/z7 ~ 1 iiber eine Messldnge von 1 mm mit einer Schrittweite

von 5 pm am Kamerachip vorbeibewegt und ein Bereich von ca. 400 pm x 10 pm
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Bild 4.45.: Simulation und Messung des normierten Mittelwertes.

Grofle wurde ausgelesen. In Bild 4.46 (a) ist der Mittelwert der Signale aufge-
tragen, der auf den Mittelwert des Hintergrundsignals normiert wurde. Je héher
die Massekonzentration und je kleiner die Partikel sind, desto hoher ist auch der
Mittelwert. Bild 4.46 (b) zeigt die Standardabweichung des Signals. Insgesamt
ist die Standardabweichung mit zunehmender Partikelgréfle und zunehmender
Massekonzentration héher. Es gibt aber ein lokales Minimum der Standardabwei-
chung bei ca. g* = 0,6. Dieser ,Knick“ im Verlauf der Standardabweichung ist
vermutlich darin begriindet, dass zwei Mechanismen zur Signalfluktuation beitra-
gen. Einererseits fluktuiert die Partikelanzahl im Probenvolumen und andererseits
fluktuiert auch das reine Intensitétssignal beim Durchlaufen des Talbotmusters.
Um die Standardabweichung als Messgrofle zu nutzen, sind noch weitere Unter-
suchungen notwendig, die an dieser Stelle nicht fortgefiihrt wurden.

(a) (b)
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Bild 4.46.: (a) Mittelwert und (b) Standardabweichung.
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4.5.3. Einfluss der DetektorgroBBe

Auch die Detektorgréfie hat einen entscheidenden Einfluss auf das Signal. Mit
zunehmender Detektorgréfle wird das Signal mehr und mehr gemittelt. Bei der
Beriicksichtigung nur eines Streifens mit geringer Léange verursacht ein Partikel
beim Vorbeibewegen einen grofien Peak, da nur der Bereich der maximalen Inten-
sitdt in die Messung eingeht. Durch Vergrofiern der Lénge des Detektors nimmt
die Signalstéirke ab, aber die Wahrscheinlichkeit ist hoher, dass gleichzeitig meh-
rere Partikel zum Signal beitragen. Bild 4.47 zeigt die theoretischen I(z)-Kurven
fiir ein Partikel auf der optischen Achse fiir eine Detektorlinge von p und eine
Detektorlinge von 5p im Vergleich. Die Kurvenverldufe sind &hnlich, aber bei

einer Lange von p ist die Amplitude sehr viel grofier.
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Bild 4.47.: Signal fiir Detektorldngen von p und 5p.

Weitet man den Detektionsbereich auf mehrere Streifen aus, so erfahren die
Streifen bei senkrechter Bewegung der Partikel nacheinander das zum Vorgénger
um eine Periode verschobene Signal, so dass sich auch hier eine Mittelung er-
gibt. Bild 4.48 (a) zeigt die theoretischen Signale fiir ¢g*=0,5 bei einem Abstand
z = zp/2 fir die Talbot- und die Transmissionsmessung im Vergleich, in (b) ist
das Signal der Transmissionsmessung vergroflert dargestellt. Das Talbotsignal ist
auf das Dunkelsignal normiert, das Transmissionssignal auf das Hellsignal. Gegen-
tibergestellt sind Detektorbreiten von 0,45p (1 Streifen) und 12,44p (13 Streifen)
bei einer Detektorlénge von 5p. Bei einem grofieren Detektor ist das Hintergrund-
signal hoher, dafiir halt sich aber das Teilchen ldnger in der Detektionsebene
auf. Untersuchungen haben gezeigt, das der Mittelwert des Signals relativ kon-
stant bleibt, wihrend die Standardabweichung abnimmt. Bild 4.49 (a) zeigt ein
Talbotsignal bei verschiedenen Streifenanzahlen und (b) die korrespondierenden
Mittelwerte und Standardabweichungen. Die Standardabweichung nimmt ab, da

durch den grofleren Detektionsbereich das Signal gemittelt wird. Da auch die
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Bild 4.48.: (a) Vergleich des Talbot- und des Transmissionssignals beim Auslesen
verschiedener Streifenanzahlen. (b) Bereich des Transmissionssignals

vergroflert.

Standardabweichung des Hintergrundsignals abnimmt, erhoht sich auf diese Wei-
se das SNR. Hier kann man einen Bezug zur Abnahme der Standardabweichung
bei der n-maligen Wiederholung von Messungen herstellen, bei der bei laufender
Mittelwertsbildung sich das urspriingliche SNR um den Faktor /n verbessert [11].
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Bild 4.49.: Einfluss der Streifenanzahl auf Mittelwert und Standardabweichung.

4.5.4. Einschatzung der Ergebnisse

Die Ausfithrungen haben gezeigt, das mittels Talbotinterferometrie eine Partikel-
analyse moglich ist und mit welchen Parametern die Messung beeinflusst werden

kann. Diese sind:
e ¢*, das durch Variation der Gitterperiode verdndert wird,
e der Partikel-Detektor-Abstand,

o die Detektorgrofie (sowohl die Lénge der Streifen als auch die Streifenan-
zahl) und
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o die Wellenlénge, die zum Verschieben des Talbotabstandes fiihrt.

Um abzuschétzen bis zu welchem g* noch eine Messbarkeit zu erwarten ist, wird
aus den Messwerten der Aluminiumpartikelproben das Signal-Rausch-Verhéltnis
bestimmt. Bild 4.50 zeigt die SNR-Werte, die aus den Messwerten ermittelt wur-
den. Fiir diese Partikelkozentration liegen sie alle iiber 3. Zum Vergleich sind die
theoretischen SNR-Kurven eingetragen, die auf den Daten aus Bild 4.45 beruhen,
auch hier gilt fir die theoretischen Kurven, dass es sich um eine grobe Abschét-
zung handelt. Man kann auch fiir ein gegebenes g* den Abstand ermitteln, der
zu besten SNR fiihrt. Fiir g*=1 ist es zr und fiir ¢g*=0,5 ist es 0, 7zr. Da keine
Versuche mit Partikeln kleiner als 20 pm gemacht wurden, kann man nur anhand
der theoretischen Kurven abschétzen, wie klein g* werden darf, damit man noch
ein messbares Signal erhalt. Fiir einen Abstand von 0,527 tragen Partikel mit
g* = 0,01 noch zum Signal bei. Bei p = 50 pm entspricht das =1 pm. Bei
z = 0,7z sind es Partikel ab 2,5 pm, bei z = zp sind es Partikel ab 5 pm. Bei

diesen minimalen Partikelgréen wird die SNR-Schwelle von 3 gerade {iberschrit-

ten.
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Bild 4.50.: Messung und Simulation des SNR.

Im Rahmen der Einzelpartikelanalyse hat sich gezigt, dass das Talbotsignal
bei giinstigen Randbedingungen ein besseres SNR aufweist als das Transmis-
sionssignal. Bei mondispersen Suspensionen ist also auch bei der Messung am
Partikelkollektiv ein héheres SNR zu erwarten. Bei polydispersen Suspensionen
miisste das System an einen mittleren Partikeldurchmesser angepasst sein. Hier
sind noch weiterfithrende Arbeiten moglich, die sich mit der Auswahl der opti-
malen Gitterperiode fiir verschiedene polydisperse Partikelproben beschéftigen.

Bei der Messung an polydispersen Suspensionen héngt es sehr von der Parti-
kelgroenverteilung, der Konzentration und der Messlange ab, ob die Talbotin-

terferometrie geeignet ist. Das SNR fiir eine Transmissionsmessung ist gegeben
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mit
Ty, —T

opT

SNR =

(4.85)

T}, ist das mittlere Hintergrundsignal, also 1, und o7 dessen Standardabweichung.
T wird berechnet mit Gleichung 2.47:

P8 Cextl P, 3 Qextl
T=c ™mn o = ™Mzn (4.86)

Das SNR ist abhéngig von der Fluktuation des Hintergrundsignals und dem
Term QextL/x. Bild 4.51 (a) zeigt beispielhaft SNR(z)-Kurven fiir verschiede-
ne Messldngen bei einer Standardabweichung von 0,01 und einer Konzentration
von 1000 mg/l. Ausgehend vom Maximalwert des volumenbezogenen Extinkti-
onsquerschnitts (vgl. Bild 2.3) bei ca. 3,2 nm nimmt bei ansteigender Partikel-
groffe das SNR immer weiter ab. Wann die Grenze des SNR von 3 unterschritten
wird, hingt von der Messldnge, der Partikelkonzentration und der Standardab-
weichung des Hintergrundsignals ab. Bei dem dargestellten Beispiel ist dies fiir
eine Messldange von 0,1 mm bei Partikeln grofier als 6 pm der Fall. Bild 4.51 (b)
zeigt im Vergleich die SNR-Kurve bei Verwendung des Talbotverfahrens unter
Verwendung eines Gitters von 50 pm und einem Abstand von zr/2. Das maxi-
male SNR tritt bei g* = 0,1 auf, also bei Partikeln mit einem Durchmesser von
10 pm. Das SNR-Maximum beim Talbotverfahren liegt also bei gréfSeren Parti-
keldurchmessern als bei der Transmissionsmessung. Ob das Talbotverfahren nun
tatsédchlich bessere Ergebnisse liefert als die Transmissionsmessung héngt davon
ab, wie grofl das SNR wirklich ausfillt, ob also die hell- oder dunkelblaue Kur-
ve aus Bild 4.51 (b) fir die Transmissionsmessung vorliegt. Dies liegt an der
tatsdchlichen Standardabweichung des Hintergrundsignal und an der Messldnge.
Hier liegt der Messbereich fiir den die Talbotinterferometrie interessant ist. Die
Talbotinterferometrie am Partikelkollektiv bietet dann Vorteile, wenn ein grofler
Volumenanteil aus Partikeln besteht, die im Bereich des maximalen SNR liegen
und wenn gleichzeitig das SNR, von Streu- oder Transmissionsmessung niedriger

sind. Also fiir Partikel ab 10 pm und kurze Messldngen.
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Bild 4.51.: (a)SNR bei der Transmissionsmessung und (b) im Vergleich zur Tal-

botinterferometrie.
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Um die Messungen einer identischen Probe mit Hilfe der Talbotinterferome-
trie und Transmissionsmessung miteinander vergleichen zu kénnen, wurde eine
Probe des Teststaubs nach ISO 12103-A2 (fein) mittels UV-Kleber zwischen zwei
Deckgléschen eingeklebt. Gemessen wurde bei 850 nm Wellenlénge und einer Git-
terperiode von 50 pm jeweils {iber das gleiche Messfeld. Bild 4.52 zeigt den Kur-
venverlauf. Uber die genaue Massekonzentration der Partikel kann keine Aussage
gemacht werden. Man kann aber anhand der Transmissionssignals eine mittlere
Transmission von T ~ 0,9 abschétzen, so dass sich gemafl Gleichung 3.12 mit
Qext = 1,5, 230 = 3,3 pm, ppr=2,65 - 10° mg/l und einer Messlinge L von ca.
0,2 mm eine Massekonzentration von ca. 2000 mg/1 ergibt. Fiir alle sechs Messun-
gen wurde das SNR ermittelt. Wéahrend das SNR bei der Transmissionsmessung
im Bereich von 3 liegt, liegen die Werte fiir die Talbotmessung ca. 8 mal so hoch.
In diesem Fall liefert das Talbotverfahren aufgrund der kurzen Messlange bessere

Ergebnisse als die Transmissionsmessung.
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Bild 4.52.: Normiertes Signal fiir drei verschiedene Abstidnde in Transmissions-
und Talbottechnik.

Tabelle 4.6.: Ermittelte SNR-Werte.
zr/2 3zp/4  zp
SNR (Talbot) 973 242 224
SNR (Transmission) 3,5 3,2 2,5

Eine Messung mit eingeklebtem groben Teststaub lieferte fiir die Transmissi-
onsmessung ein SNR von 0,4 und im Vergleich dazu fiir die Talbotmessung ein
SNR von 20. Die geschitzte Partikelkonzentration ist 800 mg/1, die Messldnge
ca. 0,2 mm. Hier ist der SNR der Talbotmessung 50 mal so hoch und der Vorteil
gegeniiber der Transmissionsmessung ist noch grofler als beim feinen Teststaub.

Dies liegt an der Verschiebung der Partikelgroflenverteilung zu grofleren Partikeln
hin.
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Zusammenfassend kann man sagen, dass das Talbotverfahren fiir Partikel ober-
halb etwa 10 pm und kurze Messldngen bei Abstédnden zwischen Partikeln und
Detektor unterhalb einer Talbotlénge geeignet ist. In diesem Bereich sind bessere

Nachweisgrenzen erreichbar als bei der Transmissionsmessung.

4.6. Zusammenfassung des Kapitels

Um das in Vorwértsrichtung gestreute Licht vom Anregungslicht zu trennen, wur-
de der Ansatz der Talbotinterferometrie zur Partikelanalyse untersucht. Die Mo-
dellbildung sieht die Anndherung der Streufunktion durch das Beugungsbild vor,
um sowohl die Beugung am Gitter als auch die Beugung am Partikel in Kombina-
tion auf der Grundlage des Fresnelbeugungsintegrals simulieren zu kénnen. Das
resultierende Feld skaliert in Abhéngigkeit des Talbotabstandes, der Gitterperi-
ode und dem Verhéltnis von Partikelradius zu Gitterperiode und die allgemeine
Losung kann auf reale Grolen iibertragen werden. Die Bewegung eines Partikels
im Probenvolumen wird durch das Verschieben von Matrizen zueinander reali-
siert, die in einer Matrizenbibliothek abgelegt sind. Durch zahlreiche Versuche
mit Einzelpartikeln in Form von Glaskiigelchen und Chromscheiben konnte das
Modell bestétigt werden.

Das Verfahren ist zur Einzelpartikelanalyse geeignet und die Messungen weisen
bei optimalem Partikel-Detektor-Abstand hohere SNR-Werte als die Transmissi-
onsmessung auf. Auch fiir die Messung am Partikelkollektiv ist die Talbotinterfe-
rometrie bei Partikeln oberhalb 10 pm und kurzen Messldngen der Transmissions-
messung iiberlegen. Wahrend die SNR-Werte bei der Transmissionsmessung bei
relativ kleinen Partikeln ihr Maximum haben und dann mit ansteigender Partikel-
grofle schnell abnehmen, zeigen die SNR-Werte der Talbottechnik ein Maximum
bei gréfleren Partikeldurchmessern. Bei kleinen Messldngen von wenigen hundert
pm iibersteigen die SNR-Werte der Talbotinterferometrie die korrespondierenden
SNR-Wert der Transmissionsmessung. Ein Talbotinterferometer ist also dann da-
fiir geeignet, die Teststdube gemafl der Norm ISO 12103-1 zu charakterisieren,
wenn es auf eine sehr kompakte Bauweise des Systems ankommt und die Mess-

lange folglich sehr gering ist.
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Die Integration opto-fluidischer Messsaufbauten ermoglicht die Realisierung sehr
kompakter und mobilder Messsysteme. In der Literatur sind einige Messysteme
beschrieben, die in der Regel einen miniaturisierten Fluidikchip enthalten. Als
Lichtquelle wird aber héufig ein Laser in Kombination mit einer Faser und zur
Signalauswertung eine Photomultiplier Tube in Kombination mit einem Lock-in
Verstéarker verwendet [10, 75-78]. In diesen Féllen ist zwar der Chip sehr klein,
aber die Peripheriegerdte verhindern einen mobilen Einsatz. Um diesen zu er-
reichen ist es vorteilhaft, wenn auch die aktiven optischen Komponenten direkt
in das System integriert werden kénnen. Durch diesen Schritt wird allerdings die
Vielfalt der einsetzbaren Elemente eingeschriankt, so dass man eventuell ein héhe-
res Detektorrauschen und eingeschriankte Vielzahl der Lichtquelleneigenschaften
in Kauf nehmen muss. Demgegeniiber steht aber die sehr gute Positioniergenauig-
keit durch mikrotechnische Herstellungsverfahren. Ein Sensorsystem, das alle ak-
tiven optischen Komponenten in einer planaren Strahler-Empfinger-Baugruppe
enthilt, wurde von Miiller et al. demonstiert [79,30]. Eine solche Baugruppe, die
auf einem Siliziumchip basiert, enthalt monolithisch integrierte Fotodioden und
ein in eine Kavitat montiertes VCSEL (wvertical cavity surface emitting laser) als
Lichtquelle.

Problematisch bei miniaturisierten Systemen kann die kurze optische Weglan-
ge sein, da dadurch das Signal-Rausch-Verhéltnis, wie in Bild 4.51 fiir die Trans-
missionsmessung gezeigt wurde, abnimmt und die Nachweisgrenze ansteigt. Die
Integration des Kanals zum Fliissigkeitstransport stellt ebenfalls eine Herausfor-
derung dar, insbesondere wenn hohe Anforderungen an die Oberflichenqualitét
des Kanals gestellt werden.

In diesem Kapitel wird die Integration von Messsystemen auf der Grundla-
ge der planar integrierten Freiraumoptik diskutiert. Ein Testsystem, das auf dem
Materialsystem Saphir-Galliumnitrid basiert und diffraktive optische Komponen-
ten aufweist, wird vorgestellt. Dieses System ist noch auf externe Peripheriege-
rite angewiesen. Dann wird ein in PMMA integriertes System zur Partikelana-
lyse demonstriert, das alle aktiven optischen Komponenten in einer Strahler-
Empfinger-Baugruppe integriert. Die passiven optischen Elemente sind refraktiv
ausgefiihrt. Schliefllich wird die Integrationsmoglichkeit eines Talbotinterferome-
ters einschlieBlich einzuhaltender Toleranzen und Justagemoglichkeiten diskutiert

und ein Vorschlag fiir ein integriertes System abgeleitet.

100
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5.1. Planar integrierte Freiraumoptik

Eine Moglichkeit der Integration allgemeiner freiraumoptischer Systeme bietet
das Konzept der planar integrierten Freiraumoptik, das in den spéten 1980er
Jahren von J. Jahns [81] vorgeschlagen und demonstriert wurde. Das Falten der
optischen Achsen ermoglicht eine monolithische Integration des gesamten op-
tischen Systems [32], wenn die optischen Komponenten an der Oberfliche des

optisch transparenten Substrates integriert werden (siehe Bild 5.1).

Licht- Licht-
eintritt austritt

optische
Wirkflachen

transparentes
Substrat

~N

optische
Wirkflachen

Bild 5.1.: Schema eines planar integrierten freiraumoptichen Systems.

Mikrotechnische Herstellungsverfahren wie Lithografie garantieren eine grofle
Positioniergenauigkeit der Komponenten. Das Licht folgt innerhalb des Substrats
einem Zick-Zack-Pfad und interagiert mit den reflektierenden optischen Bauele-
menten, die diffraktiv oder refraktiv ausgefithrt werden kénnen und auf diese
Weise z.B. die optische Abbildung realisieren.

In den letzten Jahren wurde das Potential der planar integrierten Optik fiir
eine Vielzahl von Anwendungen gezeigt, wie z.B. optische Koppler [33], Sen-
soren und Sicherheitssysteme [34, 85]. Um eine sehr gute optische Qualitéat der
integrierten Systeme zu erreichen, wird sowohl die Designfreiheit der diffrakti-
ven optischen Elemente als auch eine angepasstes optisches Systemdesign fiir
die Aberrationskorrektion und Systemtolerierung ausgenutzt [36-85]. Die planar-
optische Integration der generalisierten Phasenkontrastmethode mit diffraktiven
optischen Komponenten wurde 2002 von Daria et al. gezeigt [35,89]. Allerdings
fihrt die Ausfithrung der mikrooptischen Komponenten als diffraktive Bauele-
mente zu hohen optischen Verlusten durch ihre geringe Beugungseffizienz, so dass
nur ca. 4% Transmissionseffizienz erreicht werden konnte. Fiir realistische Anwen-
dungen, z.B. in der Sicherheits- oder Kommunikationstechnik ist eine erhebliche
Steigerung der Effizienz solcher Systeme notwendig. Hier eroffnet die Ultraprazi-
onsbearbeitung neue Moglichkeiten der Effizienzsteigerung [90].

Als Substrat eignen sich alle fiir das verwendete Licht transparente Materialien
wie z.B. Glas, Saphir [91] oder Kunststoffe wie PMMA. Die Herstellungstechno-
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logien miissen an das Substrat angepasst werden, z.B. mikrotechnische Herstel-
lungsverfahren wie Lithographie und Atzen fiir Quarzglas und Mikrofréisen fiir
Kunststoffe. Durch den Einsatz optischer Freiformflichen lisst sich die Anzahl

der optisch wirksamen Flachen reduzieren und die Effizienz steigern.

5.2. Saphir-GaN-basiertes planar integriertes

freiraumoptisches System

Wihrend der Arbeit wurde ein Testsystem demonstriert [91], das einen Saphir-
wafer als Substrat verwendet. Diffraktive optische Elemente zur Strahlablenkung
und Fokussierung sind als bindre Phasenelemente in einer Galliumnitrid-Schicht
(GaN) ausgefithrt. GaN ist ein III-V-Halbleiter mit grofier direkter Bandliicke.
Die anspruchsvolle Herstellung einer solchen Gruppe-III-Nitrid-Heterostruktur
erfolgt durch das geordnete Kristallwachstum auf einer Tréagerschicht und wird
als Heteroepitaxie bezeichnet [92]. Als Tragerschicht eignen sich Saphir (Al2O3),
Siliziumkarbid (SiC) oder Silizium (Si) mit wenigen Nanometern Aluminiumni-
trid (AIN) als Zwischenschicht. Die Herstellung erfolgt mittels MOCVD (me-
tal organic chemical vapor deposition, metallorganische chemische Gasphasenab-
scheidung) oder MBE (molecular beam epitaxy, Molekularstrahlepitaxie).

Der Einsatz von Gruppe-III-Nitrid-Heterostrukturen ermoglicht die parallele
Integration verschiedener optischer [93], elektrischer [94] und optoelektronischer
[95] Funktionalitdten mit einer optimalen Adhésion biologischer Substanzen [90,

]. So ist die monolithische Integration optisch relevanter Bauelemente wie LEDs
oder Sensoren auf der Waferoberfliche moglich.

Um die Anwendbarkeit des Materialsystems fiir planar integrierte freimraum-
optische Systeme zu evaluieren, wurde ein Testsystem enworfen, gefertigt und
getestet. Bild 5.2 (a) zeigt eine schematische Zeichnung des Systems, Tabelle 5.1
enthdlt die Brechzahlen der verwendeten Medien. Ein HeNe-Laser mit 633 nm
Wellenlédnge wird iiber ein bindres Phasengitter in das System eingekoppelt, so
dass die beiden ersten Ordnungen durch das System propagieren. Durch die re-
flektierende Substratunterseite und einen diffraktiven Hohlspiegel an der Sub-
stratoberseite wird das Lichtbiindel schliellich in die Detektionsebene fokussiert.
Bild 5.2 (b) zeigt die Draufsicht mit Gitter, Spiegel und Detektor. Der schwarze
Punkt in der Mitte des Detektors stellt den spéateren Detektionsbereich dar.

Das Design des diffraktiven Spiegels zur Fokussierung wurde in ZEMAX unter
Berticksichtigung des Gesamtsystems durchgefiihrt. Das Phasenprofil der verwen-

deten Flache 'Binary 1’ wird gegeben durch:
D= Az + Agy + Azaz? + Agzy + Asy® + .. .. (5.1)

Die Koeffizenten A3 und As wurden als Variablen gesetzt, die anderen Koef-

fizienten auf 0. Der Optimierungsprozess mit dem minimalen RMS-Spotradius
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Bild 5.2.: Schema des Saphir-GaN basierten planaren integrierten freiraum opti-

schen Systems

Tabelle 5.1.: Brechzahlen der verwendeten Materialien bei 632,8 nm.

Name Material Brechzahl
no Luft 1

ni GaN 2,36112
ng AIN 2,06775
ns AlO3 (Saphir) 1,76596
nyg SiO0g (Quarzglas) 1,45702

als Zielfunktion liefert A3 = —787,23 und As; = —787,23. Ausgehend von die-

sen Daten wurden die Ringe der korrespondierenden diffraktiven Linse mittels

mod 27-Operation extrahiert. Die Parameter zeigen, dass die Brennweiten in den

beiden Koordinatenachsen z und y unterschiedlich sind, um den systematischen

Astigmatismus durch die Faltung der optischen Achse zu vermeiden [98]. Dadurch

sind die Ringe nicht zirkular, sondern leicht elliptisch. Der schmalste Ring hat

eine Breite von 6,2 pm und die Linse kann problemlos mit Standardlithografie
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gefertigt werden. Die Linsen weisen Brennweiten in Luft von f, = 6,306 mm und
fy = 6,380 mm und Durchmesser von 2a, = 0, 779 mm und 2a, = 0, 784 mm auf.
Dies resultiert in Offnungen (f/# = f/2a) von 8,093 und 8,141. Diese Ergebnisse
korrespondieren gut mit analytischen Betrachtungen [99].

Die passsiven mikrooptischen Komponenten wurden als binére diffraktive Pha-
senelemente in eine AIN/GaN Schicht prozessiert. Eine AIN-Nukleationsschicht
wird fiir das epitaktische Wachstum der GaN-Schicht notwendig, die fiir die
Implementierung optoelektronischer Lichtquellen und Detektoren notwendig ist.
Wie in Kapitel 4.1.3.1 beschrieben, hingt die Beugungseffizienz eines Phasengit-
ters von der Phasenstufe ab (vgl. Gleichung 4.35), die von der Stufenhéhe und
den Brechzahlen abhéngt (Gleichung 4.21). Da das System aber mit dem Gitter
ein transmittierendes und mit der verspiegelten Linse ein reflektierendes Element
enthilt, kann nicht fiir beide Elemente die optimale Stufenhéhe mit einem Atz-
schritt hergestellt werden. Es muss ein Kompromiss gefunden werden, um die
maximale Systemeffizienz zu erreichen. Bild 5.3 zeigt die von der GaN-Profiltiefe
abhingigen Beugungseffizienzen fiir Transmission, Reflexion und die Kombina-
tion aus beiden. In dieser Berechnung wurde die AIN-Schichtdicke auf 10 nm
gesetzt. Effizienzen von knapp 16% konnen fiir GaN-Schichtdicken von 186,1 nm,
716,6 nm oder 1123,5 nm erreicht werden. Damit erreicht man anndhernd den
theoretischen Wert von 16,43%, der bei einer maximal moglichen Effizienz von
40,53% fiir beide Elemente erreicht wird (vgl. Gleichung 4.35). Auch mit nur
einem Atzschritt kann nahezu die optimale Beugungseffizienz erreicht werden.
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Bild 5.3.: Beugungseffizienzen bei Transmission, Reflexion und Kombination von

beidem.

Der Wafer wurde vom FG Nanotechnologie der TU Ilmenau prozessiert [100,

]. Bild 5.4 (a) zeigt den Versuchsaufbau, mit dem der Waferstapel aus vier
Quarzglas- und dem Saphirwafer auf die Fokussiereigenschaften des Gesamtsys-
tems getestet wurde. Bild 5.4 (b) zeigt die Detektionsgebiete bei optimaler Justa-

ge des einfallenden Laserbiindels. Der Spot befindet sich unter Metallisierung, die
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den Ort des Detektors markiert. Bei Dejustage kommt der Spot, wie in Bild 5.4 (b)

dargestellt, zum Vorschein.

(a) (b)
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Bild 5.4.: (a) Versuchsaufbau, (b) Detektionsebene bei optimaler Justage und (b)
leichter Dejustage.

Die Analyse der aufgenommenen Spots ergab FWHM-Durchmesser (full width
at half maxzimum) von 4,1 pm in = bzw. 4,6 nm in y. Unter Beriicksichtigung der
Offnung sind diese Spotgréfien anndhernd beugungsbegrenzt.

Ein Vorteil eines solchen durch Mikrotechnik hergestellten Systems ist die gu-
te erreichte Positionsgenauigkeit der Fokuspunkte. Ein Nachteil ist die schlechte
Effizienz der bindren DOEs. Es kénnen bei diesem System bestehend aus einem
bindren Phasengitter und einem binéren Phasenhohlspiegel schon theoretisch nur
knapp 16% des einfallenden Lichtes den Detektor erreichen. Durch die Verwen-
dung mehrstufiger DOEs ist eine Effizienzsteigerung moglich, allerdings erhéht
sich dann der technologische Aufwand. Dieses Testsystem ist noch auf den Ein-
satz grofler Peripheriegerédte angewiesen. Gelingt allerdings die direkte Integration
GaN-basierter Lichtquellen (LEDs oder Laser) und Detektoren auf dem Walfer,
so kann eine maximale Integrationsstufe erreicht werden.

Eine Alternative zur Ausfithrung von optischen Flichen als diffraktive Elemente
ist die Verwendung refraktiver optischer Komponenten. Hier ergeben sich keine
Verluste durch Beugung in ungewiinschte Ordnungen, allerdings muss auf andere

Herstellungsprozesse zuriickgegriffen werden.

5.3. Integriertes Messsystem in PMMA zur

Streulichtanalyse

Wenn die aktiven optischen Elemente nicht direkt auf dem Substrat integriert
werden kénnen, ist eine Losungsmoglichkeit die Verwendung einer planaren Strah-
ler-Empfénger-Baugruppe [79,30]. Eine solche Baugruppe besteht aus einem pla-

naren Chip auf dem die aktiven optischen Komponenten monolithisch oder durch
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Mikromontage integriert sind. In diesem Kapitel wird ein Messsystem entworfen
und demonstriert, das die in Kapitel 3.2 erarbeiteten Messmethoden umsetzt.
Dies ist zum einen die Messung der Transmission und zum anderen die Messung
des Streulichtes. Beide Verfahren versprechen eine Abhéngigkeit des Signals von
der Massekonzentration ®j; und dem Kehrwert des Sauterdurchmessers 1/z35.
Zusatzlich zum Mittelwert der Signale ist vorgesehen die Standardabweichung
auszuwerten, da eine gemeinsame Darstellungsweise von o, (7") und og(7") in
einem Diagramm zur Bestimmung der Massekonzentration und des Sauterdurch-
messers herangezogen werden soll. Das Systemdesign folgt dem Kozept der planar
integrierten Freiraumoptik. Um eine optimale Integration zu erreichen wird eine
planare auf Siliziumtechnologie basierende Strahler-Empfanger-Baugruppe ent-
worfen. Diese enthélt ein VCSEL mit einer Wellenldnge von 850 nm als Lichtquelle
und monolithisch integrierte Photodioden. Bild 5.5 zeigt den Grobentwurf des Ge-
samtsystems. Es besteht aus zwei Hauptteilen: der planaren Strahler-Empfanger-
Baugruppe und einem PMMA-Modul, das den Kanal und die passiven optischen
Bauelemente zur Strahlformung- und ablenkung enthélt. Das optische System
wird in ein planares transparentes PMMA Substrat durch Ultrapréazisionsfriasen
integriert. Das Licht, das das VCSEL verldsst wird durch eine oder mehrere opti-
sche Flachen geformt und abgelenkt, so dass es als Strahl durch den Kanal gefiihrt
werden kann. Ein Primérlichtdetektor misst dann das durch die Partikelstreuung
geschwichte transmittierte Licht. Zwischen Lichtquelle und Primarlichtdetektor

werden weitere Photodioden angeordnet, die das Streulicht messen.

Der Feinentwurf der einzelnen Komponenten beinhaltet das Layout der Strahler-
Empfinger-Baugruppe in Kombination mit einer Volumenblende aus fotostruk-
turierbarem Glas zur Vermeidung von Stoérlicht, den Enwurf des PMMA-Bauteils
inklusive Kanal und Schlauchanschliissen und das Design und die Optimierung
der optischen Fliachen. Das entworfene Gesamtsystem wird mit ASAP analysiert.

Nach Aufbau und Justage erfolgen Messungen mit Partikelkonzentrationen zwi-
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y Kanal mit
Partlkc;!treu_ flieRender
*%Iicht . Suspension
Spiegel
Licht @850
optisches System
Si-Chip
VCSEL Streulicht- Primarlicht-
Divergenzwinkel 18°  detektoren detektor

Bild 5.5.: Grobentwurf des Gesamtsystems.
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schen 0 und 23 mg/1 und die Auswertung und Einschéitzung der Ergebnisse.

5.3.1. Strahler-Empfager-Baugruppe

Die Strahler-Empfanger-Baugruppe beinhaltet als Lichtquelle einen mehrmodi-
gen VCSEL (ULM850-05-TT-C0101C, 1,8 mW) im Dauerstrichbetrieb, der Licht
mit 850 nm Wellenléinge unter einem Divergenzwinkel von 18 + 6° emittiert.
Untersuchungen haben gezeigt, dass dieses Licht als Kugelwelle behandelt wer-
den kann [102]. Nach einer Strahlformung und Umlenkung bewegt es sich auf
einem Zick-Zack-Pfad durch den Fliissigkeitskanal, um einen Primérdetektor zu
erreichen, der das transmittierte Licht misst. Streulichtdetektoren, die das ge-
streute Licht messen, wurden zwischen Lichtquelle und Priméardetektor ange-
ordnet. Die Streulichtdetektoren sind Ellipsensegmente mit den in Tabelle 5.2
aufgefithrten Parametern. Die Detektoren werden PIN-Photodioden ausgefiihrt,
die direkt in das Substrat implementiert sind. Der VCSEL wird in eine Kavi-
tat montiert [103]. Die Strahler-Empfanger-Baugruppen wurden vom CiS For-
schungsinstitut fiir Mikrosensorik und Photovoltaik, Erfurt gefertigt. Sie haben

eine Grofe von (18x12) mm?. Auf den Chip ist eine Volumenblende aus dem

Tabelle 5.2.: Groflen der Ellipsensegmente.

Hauptachse in mm Nebenachse in mm

4 3
2,96 2,06
2,87 1,97
1,83 1,03
1,74 0,94
fotostrukturierbaren Glas FS 21 [104] aufgeklebt. Durch Belichten und Aushei-

zen bilden sich in diesem Glas absorbierende Bereiche aus, die eine braune Farbe
aufweisen, wiahrend die unbelichteten Bereiche transparent bleiben. Der Bereich
iiber dem VCSEL wurde mit einem Loch versehen, um Verluste durch ungewollte
Reflexionen zu vermeiden. Bild 5.6 (a) zeigt ein Foto und (b) eine schematische
Zeichnung der Strahler-Empfinger-Baugruppe. Die Stromversorgung erfolgt iiber
eine 9V-Batterie.

5.3.2. Probenkammer

Als Probenkammer dient ein Modul aus PMMA, das einen Kanal mit einer Quer-
schnittsfliche von 170 mm? enthélt. Bild 5.7 (a) zeigt das Rohteil der Proben-
kammer, das aus drei PMMA-Teilen besteht, die durch eine Schraubverbindung
miteinander verbunden sind und mittels O-Ringen abgedichtet werden. Uber ein-

schraubbare Adapter mit Luer-Anschluss wird die Verbindung zu den Schlduchen
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Bild 5.6.: (a) Foto und (b) schematische Zeichnung der Strahler-Empfanger-
Baugruppe.

hergestellt. Diese Teile wurde durch Standardfriasen hergestellt. Um eine optische
Qualitat der Oberflachen zu erreichen wurde das Mittelteil mit einem Loch ver-
sehen, durch das die obere Innenseite des Kanals durch Mikrofrédsen und Polieren
nachbearbeitet wurde. Ein zylindrisches Teil, in das die optische Freiformflache
integriert wird, wird dann, wie in Bild 5.7 (b) dargestellt ist, in das Mittelteil
eingeschoben und mittels O-Ring abgedichtet. Zwei Spiegelflichen auf dem Mit-
telteil und eine auf dem zylindrischen Teil sorgen fiir den Zick-Zack-Pfad des
Lichtes.

(a) (b)

Bild 5.7.: (a) Rohteil der Probenkammer und (b) CAD-Modell des spéteren Mit-
telteils.

5.3.3. Optische Freiformflache zur Strahlformung

Zur Strahlformung und -ablenkung wird eine Standardlinsenfliche als Kegel-

schnitt vorgesehen. Die Pfeilhohe oder z-Koordinate wird gegeben durch

Cr’l'2

T [ (L k)]

(5.2)
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Tabelle 5.3.: Parameter der bikonischen Linse.

R, 0,622 mm
R, 0,669 mm
ky -1,271
ky, -1,748

¢r ist die Kritmmung und berechnet sich aus dem Kehrwert des Radius (¢, =
1/R;). r ist die radiale Koordinate und k, ist die konische Konstante. Die konische
Konstante ist kleiner als -1 fiir Hyperbeln, genau -1 fiir Parabeln, zwischen -1 und
0 fiir Ellipsen und gleich 0 fiir Kreise. Fiir eine bikonische Linsenfléche, also eine
Linsenflache mit unterschiedlichen Radien und konischen Konstanten in x und v,

ergibt sich fir die z-Koordinate

cox? + cyy2
1+ [1— (14 kp)c2a? — (14 ky)c2y?]V/?

Zz =

(5.3)

Die Linse wurde in ZEMAX im nichtsequentiellen Modus optimiert, so dass alle
Strahlen den Primérdetektor treffen. Die folgenden Parameter wurden als Varia-
blen gesetzt: die Linsenradien, die konischen Konstanten, der Winkel der Verkip-
pung der Linse um die y-Achse, der Abstand zwischen VCSEL und Linsenscheitel
in  und z. Tabelle 5.3 enthélt die ermittelten Parameter der Linsenfliche. Das
Element ist um 2,372° um die y-Achse verkippt und der Abstand zwischen Lin-
senscheitel und VCSEL betridgt Az=0,335 mm und Az=1,5 mm. Bild 5.8 (a)
zeigt die Parameter. Das Element wurde mit einer Ultraprézisionsfrasmaschine
Kugler Microgantry® nano5X von S. Stoebenau gefertigt [105]. Bild 5.8 (b) zeigt

ein Foto der fertigen Linsenfléche.

(a) (b)

\]L)LX

Bild 5.8.: (a) Parameter der bikonischen Linse und (b) Foto des gefertigten Ele-

mentes.
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5.3.4. Analyse des Gesamtsystems mit ASAP

Bild 5.9 zeigt in (a) die fertig montierte Probenkammer und in (b) eine Skizze

des Gesamtsystem mit allen Komponenten.

(b)

Al Spiegel

PMMA

1 ) » Kanal mit
Paw, treus flieBender
" J\Slicht | Suspension

| Alspiegel ||

| Licht @850

PMMA \
optische P2 I I A ]

Freiformfléche 74—_-“-&' Surél:‘erﬁller
i-Chip

VCSELY Streulicht-  Vierquadran-{ Leiterplatte

detektoren tendiode

Verbindungskabel
zum Multimeter

Bild 5.9.: (a) Montierte Probenkammer und (b) Skizze des Gesamtsystems.

Das Gesamtsystem wurde in ASAP modelliert und analysiert. Dabei lag der
Hauptfokus auf den Streulichtdetektoren, da ungewolltes Storlicht von den Mate-
rialiibergéngen das an den Partikeln gestreute Licht iibersteigen konnte. Die ellip-
tische Detektionsflache ist in zweimal sieben Segmente unterteilt (siehe Bild 5.6).
Die Geometrie wurde definiert, bevor eine detaillierte Analyse des Systems voll-
stdndig durchgefiihrt wurde. Dies ist darin begriindet, dass die Strahler-Empfan-
ger-Baugruppe in Kombination mit den FS21-Chips parallel zur Systemanalyse
gefertigt wurde. Um spétere Flexibilitdt zu haben und die Messung in verschiede-
nen Streuwinkelbereichen realisieren zu konnen, wurden die verschiedenen Detek-
torsegmente vorgesehen. Die Suspension wird als Volumenstreuer unter Verwen-
dung der Mie-Theorie geméfl den Betrachtung in Kapitel 3.3.1 modelliert. Wie in
Abschnitt 3.3.2 beschrieben wurde, wird fiir die Simulation der Parameter f be-

notigt, der aus der PartikelgroBenverteilung abgeleitet wird (vgl. Gleichung 3.30):
f=-——=Fdy. (5.4)

Die Partikelgrofienverteilungsfunktionen g der Teststdube werden geméafl der
Werte aus Bild 3.2 als Histogramme definiert. Fiir die angegebene Dichte von
p = 2,65-10% mg/l und die Sauterdurchmesser aus Tabelle 3.1 ergeben sich fiir
den Parameter F' die in Tabelle 5.4 angegebenen Werte. Die mittleren Streueffi-
zienzen, die von ASAP mit 100001 Integrationspunkten berechnet werden, sind
1,4872 (fein), 1,5199 (mittel) und 1,5241 (grob) und stimmen damit sehr gut
mit den berechneten Werten aus Tabelle 3.2 {iberein. Da sich die Streueffizienzen
nur leicht voneinander unterscheiden, héngt ps hauptséchlich vom Faktor f ab

und dieser ist proportional zum inversen Sauterdurchmesser. Der VCSEL wird
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Tabelle 5.4.: Parameter.

fein mittel grob
T30 in pm 3,30 4,17 6,97
F in L/(mgxmm) 1,569 E-4 1,241 E-4 7,422 E-5

in ASAP durch eine emittierende Scheibe (emitting disk) mit 10 pm Durchmes-
ser modelliert, die 10 Millionen Strahlen unter einem halben Offnungswinkel von
12° emittiert. Um die Fresnelreflexionen der Grenzflichen zu simulieren, kann ein

Strahl dreimal in seine spekularen Komponenten geteilt werden (SPLIT=3).

(a) (b)

Streulicht

| Primar-
§ detektor

fotostruktu-
riertes Glas

Pl
Si-Chip Sekundar-
detektoren

Bild 5.10.: Simulation der Streuung in ASAP.

Bild 5.10 (a) zeigt Teile des ASAP-Modells. Der Ubersichtlichkeit halber sind
nicht alle Flachen dargestellt. In (b) ist exemplarisch das gestreute Licht darge-
stellt, das die Streulichtdetektoren erreicht. In einem realen System treten Fres-
nelreflexionen an den Grenzflachen auf. Daneben kénnen Fehler durch folgende

Fehlerquellen auftreten:
e Oberflachenrauheit,
o relative Position der Lichtquelle zur Optik,
¢ Rotationsfehler und
o Kriimmungsfehler der Linse.

Durch eine aktive Justage kann dafiir gesorgt werden, dass der Primérstrahl die
Spiegelflichen und schliellich auch den Primérdetektor trifft. Der Kriimmungs-
fehler der Linse ist als sehr gering einzschétzen [102,105]. Somit bleiben die Ober-

flachenrauheit, die primér durch die Fertigungsspuren verursacht wird, und die



112 5.3. Integriertes Messsystem in PMMA zur Streulichtanalyse

(a)

S
-4 log(W)/mm®

Bild 5.11.: Simulierte Lichtverteilung im Detektionsgebiet fiir eine Massekonzen-
tration von (a) 0 mg/l und (b) 10 mg/1.

Fresnelreflexionen, die bei der Streulichtanalyse fiir den grofiten Anteil an Stor-
licht sorgen.

Um zunéchst das ungewollte von den Grenzflichen reflektierte Licht zu un-
tersuchen, wird die Partikelkonzentration auf 0 gesetzt. Die gesamte elliptische
Detektionsfliche wird betrachtet und die entsprechenden F'S 21 Gebiete werden
im ASAP-Skipt auf transparent gesetzt. Bild 5.11 (a) zeigt die Intensitétsver-
teilung auf dem Streulichtdetektor in logarithmischer Skalierung. Das Streulicht
konzentriert sich auf den Bereich der optischen Achse, das spéter durch den un-
durchsichtigen Bereich des FS 21-Chips abgeschirmt wird. Bild 5.11 (b) zeigt
die resultierende Intensitéit in linearer Skalierung bei einer Konzentration von
10 mg/l. Der kreisformige Schatten des Spiegels ist gut erkennbar. Mit zuneh-
mendem Abstand zum Primérstrahl, also auf den dufleren Detektoren, nimmt
die Intensitidt geméafl der Streufunktionen ab. Durch eine Reihe von Simulationen
mit zunehmender Massekonzentration konnte ein linearer Zusammenhang zwi-
schen der Massekonzentration und der Lichtintensitit fiir alle Detektorsegmente
bis zu einer Massekonzentration von mindestens 100 mg/1 fiir alle drei Teststdube
gefunden werden. Die Detektoren 1,2 und 5 erhalten das meiste Licht. Bild 5.12
zeigt die Intensitét relativ zur Eingangsintensitét fiir die Detektoren 1-4 fiir ein
perfektes System ohne Fresnelreflexionen und Fehler bis zu einer Partikelkon-
zentration von 100 mg/l. Der lineare Zusammenhang und die Abhéngigkeit der
Steigung vom Kehrwert des Sauterdurchmessers ist gegeben.

Generell kann das unabhéngige Auslesen verschiedener Detektorsegmente her-
angezogen werden, um unterschiedliche Punkte der Amplitudenstreufunktion zu
ermitteln. Darauf aufbauend kénnten dann Riickschliisse auf die Partikelgrofien-

verteilung gezogen werden. In dem betrachteten speziellen Fall sind die Streu-
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0,030 4
+ fein, DET 1-4
= mittel, DET 1-4
0.025 1, grob, DET 1-4 A
c — Linear (fein, DET 1-4)
® & 0,020 { — Linear (mittel, DET 1-4)
(%% Linear (grob, DET 1-4) =
§ g 0,015
=
IS [
5= 0010
c®
0,005 +
0,000 -

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Massekonzentration in mg/l

Bild 5.12.: Simulierte Intensitdten auf den Detektoren 1-4 ohne Storeffekte.

funktionen allerdings parallele Kurven, so dass das Auslesen unterschiedlicher
Detektorsegmente keine zuséatzliche Information bietet. Die Detektoren 1-4 wur-
den fiir die weiteren Betrachtungen festgelegt, da sie einen groflien Bereich der

Streufunktion abdecken.

5.3.5. Messungen

Die planare Strahler-Empfanger-Baugruppe wurde unter Auslesen des Primér-
lichtdetektors aktiv zur Probenkammer justiert. Zum Auslesen der Signale wird
ein Keithley SourceMeter 2400 in Kombination mit einem LabVIEW-Programm
verwendet. Die Abtastrate des SourceMeters liegt wiahrend der Messungen bei
0,55 s~1. Bild 5.13 zeigt den Laboraufbau und eine Nahaufnahme des Messsys-

tems.

Bild 5.13.: Fotos des integrierten Gesamtsystems.

Fiir die Messungen wurde ein Glasgefafl mit 4 1 Fassungsvermégen ca. 40 ¢cm
iber dem Messsystem auf einem Magnetrithrer platziert. Auf diese Weise fliefit
die Probenfliissigkeit auf Grund des hydrostatischen Drucks durch die Proben-

kammer und es wird eine Flussrate von ca. 80 ml/min erreicht. Die Suspension
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wird kontinuierlich geriihrt, so dass das Sedimentieren des Teststaubs verhindert
wird. Es wird mit 4 1 purem deionisierten Wasser begonnen, das eine Massen-
konzentration von 0 mg/1 représentiert. Nach einer Messzeit von 2 Minuten wird
die Wassermenge wieder auf 4 1 aufgefiillt. Dann werden 4 mg Teststaub hinzu-
gefligt, um eine Massekonzentration von 1 mg/1 zu erreichen. Nach weiteren zwei
Minuten wird die Wassermenge wieder auf 4 1 augefiillt und es werden 9 mg
Teststaub hinzugefiigt, so dass eine Massekonzentration von 3,2 mg/l entsteht.
Auf diese Weise werden nacheinander Suspensionen von 0 mg/1, 1 mg/1, 3,2 mg/1,
10,8 mg/1 und 22,9 mg/1 Massekonzentation hergestellt. Die Streulichtdetekto-
ren 1, 2, 3 and 4 werden simultan ausgelesen, um das Streulicht zu detektieren.
Gleichzeitig liefert ein Viertel des Vierquadrantendetektors das Signal des ge-
schwéchten transmittierten Lichtes. Der iiber 200 s gemittelte Wert bei 0 mg/1

dient zur Normierung der Signale.

(@ (b)

|— streuung
71— Transmission

normiertes Signal
-
w

S ]
2 0 mg/L - 1 ,,,QATQIL,_\ O
0,8 T T T 0,8 T T T |
0 240 480 720 960 0 240 480 720 960
Zeitins Zeitins
()
184
1,7 4
— 1,6
245
= 22,9 mg/L
1,4 [¢]
0
213+ 10,8 mg/L.
g L2 3,2mgiL
£ ] »2 Mg
s 117 omgL 1 mg/
1 Aprreepoer b
0,9
038 T T T !
0 240 480 720 960
Zeitins

Bild 5.14.: Signalverldufe fiir den (a) feinen, (b) mitteleren und (c) groben Test-

staub.

Bild 5.14 zeigt die aufgenommen Signale fiir die drei Teststdube. Die hellblau-
en Kurven zeigen das Transmissionssignal, die dunkelblauen Kurven zeigen das
Streulichtsignal. Erwartungsgeméfl steigt das Streulicht bei zunehmender Parti-
kelkonzentration und das transmittierte Signal nimmt ab. Fiir jede Konzentra-
tionssufe wurden jeweils fiir 100 s der Mittelwert und die Standardabweichung
bestimmt. Bild 5.15 zeigt die gemessenen Mittelwerte des Transmissions- und
des Streusignals und jeweils die lineare Trendlinie. Zusétzlich sind die simulierten
Werte eingetragen. Da die Simulationen ohne Storquellen durchgefithrt wurden,

miissen die simulierten Werten noch mit einer Stoérintensitét gewichtet werden.
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Fiir das gestreute Licht wird

Isim + Ist('jrl

S = 5.5
Istijrl ( )
und fir das transmittierte Licht wird
1. im — 1. or
T — s stor2 ( 5. 6)

Iy — Istoro

festgelegt. Folgende Storfaktoren wurden abgeschétzt. Ein Storsignal von 1,1 %
des Primarlichts fithrt zu einer guten Ubereinstimmung des Streusignals. Bei der
Transmission macht sich das Storsignal weit weniger bemerkbar. Die Annahme,
dass durch die Storungen etwa 10 % des Primérlichtes verloren geht, fithrt zu
einer guten Ubereinstimmung. Eine Messung des Streuverhaltens der Spiegel hat
gezeigt, dass die Streufunktion von einem idealen Spiegel abweicht und somit
storendes Streulicht auftritt. Eine genaue quantitative Analyse in ASAP unter
Beriicksichtigung der BSDF (bidirectional scattering distribution function) kann
Gegenstand weiterfiihrender Untersuchungen sein. Zu diesem Zeitpunkt sollen die

angenommenen Storsignale reichen.

Transmission Streuung
L79 otein (Messung)  fein (Messung)
164 ° mittel (Messung) = mittel (Messung)
! grob (Messung) grob (Messung)
154 * fein (Simulation) o fein (Simulation)
’ * mittel (Simulation) o mittel (Simulation) -
1,4 1 grob (Simulation) grob (Simulation) » )
g 13
o
s 127
=
1,1 A
1 #=&..... " TRTTPTT
1-”":::x:::153-’:::::;—;;9;:;:::::: ___________________
0,9 ST
0,8 T T T T
0 5 10 15 20

Massekonzentration in mg/L

Bild 5.15.: (a) Mittelwerte des Streu- und Transmissionssignals. (b) Standardab-

weichung des Streusignals.

5.3.6. Auswertung

Auf der Grundlage der gemessenen Kurven erfolgt die Auswertung des Transmis-
sionssignals und des Streusignals. Daraus lassen sich Kurven zur Ermittlung der
Massekonzentration und des Sauterdurchmessers ableiten und die Nachweisgren-

ze bestimmen.
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5.3.6.1. Transmissionssignal

In Kapitel 3.2.2 wurde fiir polydisperse Suspensionen mit dem Sauterdurchmesser

x32 und der mittleren Extinktionseffizienz Qext

3Qext L
= Sl g (5.7)
2px32 T32
und als lineare Approximation
3Qext L
po 3Qealy g T (5.8)
2px32 T32

ermittelt. ¢ wird als Fit-Parameter behandelt. Qext unterscheidet sich zwar
leicht flir die drei Teststdube, wird aber als gleich betrachtet. Dieser erwarte-
te lineare Zusammenhang zwischen dem transmittiertem Licht und der Masse-
konzentration konnte durch die durchgefithrten Messungen nachgewiesen werden
(siche Bild 5.15). Der ermittelte Wert fur ¢y aus dem Fitting Prozess ist in Ta-
belle 5.5 zu finden und betragt 2E-5 (mm 1/mg). Die theoretischen Werte fiir
cr = (3QextL)/(2pm) bei Einsetzen der Werte aus Tabelle 3.2 und einer Mess-
linge von 32 mm sind (in mm 1/mg): 2,69E-05 (fein), 2,75E-05 (mittel) und
2,76E-05(grob).

Die Standardabweichung wird durch Gleichung 3.18 bzw. 3.20 gegeben, so dass

sich als allgemeine Form mit dem Fitparameter b; ergibt:

o1 = bi/ BT = ay/Bpre 7 oM (5.9)

Bild 5.16 (a) zeigt die gemessenen Werte fiir die Standardabweichung des Trans-
missionssignals. In Matlab wurde mit Hilfe des ,,curve fitting tools* die Funktion
nach Gleichung 5.9 an die Messwerte des groben und feinen Teststaubes angefit-
tet.

Der theoretische Werte fiir den Fit-Parameter b; folgt aus Gleichung 3.18:

3nL [ 2*Q2, qodx
b — ex 1
! \/8pmAmess [ f$SQOd$ (5 O)

Ein Messstrahlquerschnitt Apess von 2,29E5 pm? liefert gute Ubereinstimmung
und ist auch ein verniinftiger Wert. Problematisch an diesem Ansatz ist, dass
die Abhéngigkeit nicht wie bei der Transmission von z3s und Qex gegeben ist,
sondern von dem Ausdruck in eckigen Klammern. So lassen sich die Gleichun-
gen nicht ineinander einsetzen, um wie in Kapitel 3.2.3 beschrieben zwei Kurven
fiir o(T) bei konstanter Konzentration und konstanter Partikelgrofie zu erhal-
ten. Daher wird tiberpriift, ob nicht ein Fit mit der Abhingigkeit von x3s und
Qext vorgenommen werden kann. Der Parameter by ergibt sich damit aus Glei-
chung 3.16:
3rL

b =
! 8pmlélmess

ba\/T32Qext - (5.11)
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Tabelle 5.5.: Experimentell bestimmte Fit-Parameter.

cr cs CoT CoS
in (mm 1/mg) in (mm l/mg) in v/1/mm,/mg in v//mm,/mg
9E-5 8,3E-5 1,12 1,35

by wurde als zusétzlicher Parameter eingefiigt, dieser ist ungefihr 3 (2,82 fein, 2,63
mittel, 3,11 grob). Bild 5.16 (a) zeigt die Kurven fiir b; nach Gleichung 5.10 unter
der Bezeichnung ,polydispers’ und nach Gleichung 5.11 unter der Bezeichnung
,Sauter_ Wurzel’ mit by = 3. Die Kurven fiir den feinen und den groben Teststaub
stimmen sehr gut mit den an die Messwerte angefitteten Kurven tiberein. Fiir den
mittleren Teststaub unterscheiden sie sich jedoch. Trotzdem wird im Folgenden
mit der Variante nach Gleichung 5.11 weitergearbeitet, um die Abhéngigkeiten
in einem gemeinsamen Diagramm darstellen zu kénne. Die Standardabweichung

ergibt sich somit aus:
or(Par, 32) = Cor/T3aV/ O T. (5.12)

5.3.6.2. Streusignal

Bild 5.15 zeigt die Messwerte, die mit der Storintensitit gewichteten simulierten
Werte und Ausgleichsgeraden fiir das gestreute Licht. In dem betrachteten Mess-
regime hingt auch das Streulicht S linear von der Massekonzentration ®; und

vom Kehrwert des Sauterdurchmessers ab, so dass gilt:
Ccs
S(@M,m'gQ) ==&, +1. (513)
32

An die gemessenen Werte der Standardabweichung des Streusignals wurde mit
dem Matlab Curve-Fitting-Tool die Funktion

05(Pr, w32) = o532V P (5.14)

angefittet. Bild 5.16 (b) zeigt die Messwerte und die ermitteltne Kuven. Auch
hier zeigt sich eine gute Ubereinstimmung. Die ermittelten Werte fiir cg und ¢,

sind in Tabelle 5.5 aufgefiihrt.

5.3.6.3. Bestimmung der Massekonzentration und des Sauterdurchmessers

Um aus den Signalen die Massekonzentration und den Sauterdurchmesser zu be-
stimmen, werden die Gleichungen 5.7 und 5.13 nach ®,; und z3s umgestellt und
in Gleichung 5.12 und 5.14 eingesetzt. Man erhalt auf diese Weise zwei Gleichun-

gen fiir op:

or(T) = \C/"%MT\/— InT (5.15)
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Bild 5.16.: Standardabweichung des (a) Transmissionssignals und (b) des Streu-

signals.

und -

T)=c, P —m. 5.16

or(T) CorVerOM (5.16)
Entsprechend ergeben sich zwei Gleichungen fiir og:
Co 3

o5(8) = \/%(xgz)z S—1, (5.17)

() = escos(@ar)i (519)
gs = CSCaS\PM (S—l) .

Die entsprechenden Kurven (Gl. 5.15-5.18) sind in Bild 5.17 (a) in einem op(7T)
fiir das transmittierte und (b) in einem og(S)-Diagramm fir das gestreute Licht
dargestellt. Die grauen Linien sind Kurven gleicher Massekonzentration und die
blauen Linien sind Kurven des gleichen Teststaubs, also des gleichen Sauter-
durchmessers. Die Massekonzentration und der Sauterdurchmesser kann dann
als Schnittpunkt von Mittelwert und Standardabweichung gefunden werden. Die
gemessenen Werte sind jeweils durch zwei Symbole dargestellt: eines fiir den Test-

staub und eines fiir die Massekonzentration.
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Bild 5.17.: Standardabweichung gegen den Mittelwert aufgetragen. Messwerte

und Kurvenfit des (a) Transmissionssignals und des (b) Streusignals.

5.3.6.4. Nachweisgrenze

Um die Nachweisgrenze LOD (limit of detection) zu bestimmen, wird angenom-
men, dass das gemessene Signal S oder T' drei Standardabweichungen o héher

sein soll als das Hintergrundsignal Sp:
LOD = S + 30y. (5.19)

Die Hintergrundsignale fiir das transmittierte Licht T, und das gestreute Licht
Sy entstehen beim Durchfluss mit reinem deionisierten Wasser. Umstellen der
Gleichung fiihrt zum Signal-zu-Rausch-Verhéltnis (SNR) fiir das transmittierte
und das gestreute Licht [106] und es ergibt sich

T, —T !
SNR(T) = =2 —= >3 (5.20)
owr
fir das transmittierte Licht und
S-S !
SNR(S) = b>3 (5.21)
ObS

fiir das gestreute Licht.

Tabelle 5.6.: SNR des Transmissions- und Streusignals fiir die drei Teststdube bei

den verschiedenen Partikelkonzentrationen.

fein mittel grob
SNR(T') SNR(S) SNR(T) SNR(S) SNR(T) SNR(S)
1 mg/1 1,6 7,7 1,3 4,5 0,9 3,3
3,2 mg/1 5,5 27,9 4,3 18,6 2 9,6
10,8 mg/1 18,4 93,2 15,6 73,9 6,4 35,3

229 mg/l 40,8 211,6 32,4 162,2 14,2 93,8
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Bild 5.18.: SNR des gestreuten Signals.

In Tabelle 5.6 sind die SNR-Werte fiir die drei Teststdube und die verschiedenen
Konzentrationen aufgelistet und Bild 5.18 zeigt diese grafisch mit angefitteteten
Geraden, die durch den Ursprung verlaufen. Die Nachweisgrenze ist die Masse-
konzentration ®,;, fiir die sich ein SNR von 3 ergibt. Die Werte, die sich so aus
den gefitteten Kurven ergeben, sind in Tabelle 5.7 zusammengestellt. Fiir das
Streulichtsignal liegt die experimentell ermittelte Nachweisgrenze fiir alle drei

Teststdube unter 1 mg/1.

Tabelle 5.7.: Nachweisgrenze der drei Teststaube fiir das Transmissions- und das

Streusignal.

fein mittel grob
T S T S T S
®prinmg/l 1,70 0,33 2,11 0,43 4,87 0,76

5.3.7. Einschatzung der Ergebnisse

Das hier gezeigte opto-fluidische Mikrosystem misst sowohl das geschwachte trans-
mittierte als auch das gestreute Licht in verschiedenen Winkelbereichen. Damit
bietet es zwei verschiedene Messprinzipien an, die fiir verschiedene Messregime
geeignet sind [2], und kann somit flexibel angewendet werden. Eine hohere Stabili-
tat der Messwerte wird erreicht, indem man das transmittierte Licht als Referenz
fiir das gestreute Licht verwendet.

Das System ist planar aufgebaut, alle aktiven optischen Komponenten befinden
sich auf einer Ebene, so dass keine Wellenleiter oder Fasern benotigt werden, um
das Licht eines grofleren Lasers zum integrierten System zu transportieren. Mit
dem Streulichtverfahren wurde eine Nachweisgrenze von 1 mg/1 fiir alle drei Test-
stdube erreicht werden. Sowohl die Massekonzentratio als auch der Sauterdurch-
messer als Kenngrofle der Partikelgroflenverteilung konnten aus den Messwerten

ermittelt werden.
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5.4. Integration eines Talbotinterferometers zur
Partikelanalyse

In Kapitel 4.5.4 wurde gezeigt, dass es Messregime gibt, fiir die der talbotinterfe-
rometrische Ansatz gegeniiber der Transmissions- und Streulichtmessung Vorteile
bietet. In diesem Unterkapitel wird diskutiert, welche Aspekte beim Design eines
integrierten Talbotinterferometers besonders beachtet werden miissen.

Ein Talbotinterferometer bietet den Vorteil, dass das Licht nicht {iber getrenn-
te optische Wege gefiihrt werden muss, die wieder zur Uberlagerung gebracht
werden miissen wie bei amplitudenteilenden Interferometern, in deren Gruppe
beispielsweise das Miniaturinterferometer der Firma SIOS [107] oder das Wellen-
leiterinterferometer gehoren.

Die planar-optische Integration des Talboteffekts wird in der Literatur beschrie-
ben, wie z.B. ein planar integrierter Talbot-Array-Illuminator [108]. In einem
planar-integrierten System kommt es zur schriagen Beleuchtung des Gitters. Auch
in diesem Fall bilden sich in periodischen Abstdnden die Selbstabbildungen aus,

was theoretisch und praktisch gezeigt wurde [109].

5.4.1. Entwurf eines Systems

In Anlehnung an das System aus Kapitel 5.3 kann auch ein integriertes Tal-
botinterferometer die folgenden Komponenten enthalten, die auch in Bild 5.19

dargestellt sind:

¢ eine planare Strahler-Empfénger-Baugruppe, die ein VCSEL bei 850 nm als
Lichtquelle und Fotodioden enthélt,

e durch Ultraprézisionsfriasen hergestellte optische Flachen zur Strahlformung
und Strahlablenkung,

e e¢in PMMA-Bauteil, das den Kanal beinhaltet und

ein Beugungsgitter zur Formung der Selbstabbildungen.

Die Aufgabe der optischen Fliachen ist die Erzeugung einer ebenen Wellenfront,
die auf das Beugungsgitter trifft, das dann das dreidimensionale Talbotmuster
erzeugt. In einer der entstehenden Selbstabbildungen wird der Detektor positio-
niert. Das Gesamtsystem darf dabei die ebene Welle nicht deformieren, da sonst
die Selbstabbildung gestort wird.

5.4.1.1. Der Talboteffekt bei verschiedenen Wellenformen

Bei perfekter Justage des Systems fillt eine ebene Welle auf das Gitter. Falls aber
die erzeugte Wellenfront von einer ebenen Welle abweicht, so ergeben sich Veran-

derungen in der Selbstabbildung. Zunéchst wird nun betrachtet, in welchen Féllen
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Kanal

Linsenflache Gitter

integriertes
Talbotinterferometer

f

Si Chip mit VCSEL und Fotodioden

Bild 5.19.: Einzelkomponenten, die zu einem integrierten Talbotinterferometer

kombiniert werden.

eine saubere Selbstabbildung entsteht. Patorski [16] gibt eine Ubersicht, die vom
allgemeinen Fall des gauflschen Strahls ausgehend die Formeln fiir den Talbotab-
stand und die laterale VergréfSerung der Selbstabbildung liefert. Die ebene Welle
und die Kugelwelle sind dabei Spezialfille des gau3schen Stahls. Tabelle 5.8 fasst

die Formeln zusammen.

Tabelle 5.8.: Phasenbeziehung und Vergréflerung fiir die verschiedenen Beleuch-

tungsmoden.
Welle Phasenbeziehung laterale Vergroflerung
2 2 2
P R+ =z ( w ) (wz) R
2m— ==z — M=[—=
A R W, w/) R4z
Gaufl )
d R,—z R,
_— = z M =
MmN = TR, R. -2
. 2 2 2
Gauf} - Objekt z:2md— (wz) M= (wz)
in Strahltaille A \wo wo
2mp’R R+z
Kugelwelle z= R — 2mp? M = 7
P2
Ebene Welle z= ZmX M=1

Dabei ist R, der gauflsche Strahlradius in der Beobachtungsebene, 2w ist der
Strahldurchmesser in der Objektebene, 2w, ist der Strahldurchmesser in der Be-
obachtungsebene, 2wy ist die Strahltaille, z ist der Abstand zwischen periodi-

schem Objekt und Beobachtungsebene. m bezeichnet die relative Talbotebene.
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Im Fall einer Kugelwelle mit dem Radius R ergibt sich fir die Feldverteilung
hinter einem Gitter:
R 2)\ R

Ugl@,2) = g D Ane I A maZ I R (5.22)

Der Faktor R/(z + R) sorgt fiir das Abfallen der Amplitude mit zunehmendem
Abstand vom Gitter. Zusétzlich erfolgt eine laterale Vergroflerung der Selbstab-
bildungen. Bild 5.20 zeigt qualitativ die Intensitatsverteilung hinter einem Recht-
eckamplitudengitter mit p = 20 pm und §=0,5 bei Beleuchtung mit einer Kugel-
welle mit einem Radius von R=5,5 mm in Messung und Simulation. Lichtquelle
ist ein VCSEL mit einer Wellenlénge von 850 nm. Die axiale Position der m-ten
Selbstabbildung berechnet sich mit:

2mp*R

= AR —2mp? (5:23)

T

Messung

Simulation mit R=5.5 mm

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
zinmm

Bild 5.20.: (a) Simulation und (b) Messung eines Talbotteppichs. Rechteckampli-
tudengitter mit p = 20 pm und 6=0,5. R=>5,5 mm.

Bei schriager Beleuchtung unter dem Winkel a verkiirzt sich die Talbotdistanz

und wird gegeben durch [109]:
9 2

27 = m% cos® a. (5.24)

Der Talbotabstand verkiirzt sich also mit cos® c, dessen Verlauf in Bild 5.21

dargestellt ist. Aulerdem verschieben sich die Streifen mit der optischen Achse.

Im Wesentlichen sind eine verkippte ebene Wellen oder eine Kugelwelle tole-

rierbar, da trotzdem saubere Selbstabbildungen entstehen. Allerdings miissen die

axiale Verschiebung, die laterale Verschiebung und die laterale VergréfSerung der

Selbstabbildung berticksichtigt werden.
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Bild 5.21.: Verlauf von cos?® .

5.4.1.2. Strahlformung

Bild 5.22 zeigt zwei Varianten, wie das Licht durch ein integriertes planares Tal-
botinterferometer gefithrt werden kénnte. Im ersten Fall wird es durch eine Lin-
senfldche kollimiert und dann durch zwei Prismenflichen durch Totalreflexion
abgelenkt. Im zweiten Fall {ibernimmt eine einzelne optische Flache sowohl Kol-
limierung als auch Strahlablenkung.

(@) 0)  spieger

flache

Spiegel- Spiegel-
flache O _ _ _._._ _ _._.| ., flache

1
1
i
i
[]| Kanal

Gitter Gitter

1 1
Detektoren VCSEL Detektoren

Bild 5.22.: (a) und (b) zeigt zwei Varianten eines integrierten Talbotsystems.

Fiir das System aus Bild 5.22 (a) wird zur Strahlformung eine Standardlinsen-
flache als Kegelschnitt vorgesehen. Die Pfeilhéhe oder z-Koordinate wird, wie in

Kapitel 5.3.3 beschrieben, gegeben durch

C7“2

L+ [1—(1+k)e2r?)l/2

z= (5.25)
Bei Betrachtung einer idealen Punktlichtquelle kann riickwérts optimiert werden,
d.h. man versucht paralleles Licht, das rickwérts durch das System propagiert
ideal in die Ebene des VCSELSs zu fokussieren. Fiir eine Wellenlénge von 850 nm
und eine Brechzahl von n=1,485 fiir PMMA ergibt sich eine konische Konstante
von k=-2,205 und Bild 5.23 zeigt die entsprechenden Linsenradien fiir verschie-

dene Abstidnde von Lichtquelle und Linsenscheitel. Eine solche Linse kann dann
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in Kombination mit zwei Prismenflichen zur Strahlablenkung unter Ausnutzung

der Totalreflexion verwendet werden.

8 .

7 4 850 nm 795‘275
PMMA (n=1,485) ’

6 k=-2.205

Linsenradius=1/c in mm
S
L

.485
0 T T T T T T T T T T

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Abstand Punktlichtquelle Linsenscheitel in mm

Bild 5.23.: Linsenradien in Abhéngigkeit des Abstandes

Um zu ermitteln, ob ein System nach Bild 5.22 (b), bei dem eine einzelne
optische Fliche das einfallenden Licht kollimiert und ablenkt, moglich ist, wur-
den in ZEMAX im nichtsequentielle Modus eine bikonische Linsenfliche nach
Gleichung 5.3 optimiert. Dabei dient der ,RMS angular radius“ als Zielfunktion
einer Orthogonal-Descent-Optimierung, um so die bestmogliche Kollimierung zu
erhalten. Die ermittelten Linsenparameter sind: R, = 2,412 mm, R, = 2,487
mm, k; = —2,022 und k, = —2,059. Der Linsenscheitel ist zur Position der
Lichtquelle um Az = —1,025 mm, Ay = 0 mm und Az = 5,053 mm verschoben
und -8,897° um die y-Achse verkippt. Bild 5.24 zeigt das Layout, die Phasen- und
die Intensitéatsverteilung in der Detektionsebene. Anhand der Phasenverteilung
kann man erkennen, das die Welle verkippt ist. Allerdings verlaufen die Linien
gleicher Phase nicht perfekt geradlinig, so dass die erzeugte Welle nicht perfekt

eben ist.

Die Linsenfldche wurde mittels Ultraprézisionsfriasen von S. Stoebenau mit sehr
guter Formtreue und Oberflachenrauheit gefertigt [102, 105]. Die axialen Positio-
nen der Selbstabbildungen stimmen gut mit den theoretischen Werten bei einer
schragen Beleuchtung von 15° geméfl Gleichung 5.24 tiberein. Bild 5.25 (a) zeigt
die Selbstabbildung bei 1, 5zp. Die erhohte Intensitdt zum Rand hin ist durch die
Abstrahlcharakteristik des VCSELs begriindet. Man erkennt, dass die Selbstab-
bildung nicht {iber den gesamten Bereich sauber ist. Betrachtet man allerdings
den mittigen Bereich (Bild 5.25 (b)-(d)), so ist der Kontrast gut, allerdings ver-
laufen nicht alle Streifen parallel zueinander. Daher wird angestrebt, die Strahl-
formung und -ablenkung wie in Bild 5.22 (a) mit getrennten Bauelementen zu

realisieren.
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-180
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. |
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Bild 5.24.: ZEMAX Layout sowie die Phasen- und Intensitdtsverteilung in der

Detektionsebene.

Bild 5.25.: Selbstabbildungen an den Positionen (a) 1,527 und Ausschnitte bei
(b) 0,527 (c¢) 1zp und (d) 1,5zp.

5.4.1.3. Toleranz des axialen Position der Selbstabbildung

Als néchstes wird nun untersucht, welche Verschiebung der axialen Position der
Selbstabbildung bei einem Messsystem zur Partikelanalyse toleriert werden kann.
Eine ideale Selbstabbildung etsteht an den axialen Positionen mzr/2. An diesen
Stellen weist die Selbstabbildung den maximalen Kontrast auf, der dann sym-
metrisch zu dieser Position abnimmt. In Bild 5.26 (a) ist ein allgemeiner Talbot-
teppich eines Rechteckamplitudengitters mit § = 0,5 bei Beleuchtung mit einer
ebenen Welle dargestellt. Bild 5.26 (b) zeigt einen Ausschnitt des Talbotteppichs
mit einer Breite von p/4 iiber den gleichen z-Bereich. In Bild 5.26 (c) ist das
Gebiet um z7/2 herum dargestellt. Aus dem dargestellten Parameter b berechnet
sich das entsprechende z mit z = zp/2 + bzy/2. Die Intensitidtswerte einer z-

Position werden aufsummiert und durch das Signal eines hellen Streifens gleicher
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Breite geteilt. Ein Wert von 0,01 entspricht also 1% eines Gebietes, das mit der
Intensitat von 1 beleuchtet wird. Die entsprechende Kurve ist in Bild 5.26 (d) zu
sehen. Legt man beispielsweise diese 1% als maximalen Wert fest, so kann die
entsprechende Tiefentoleranz in Bild 5.26 (d) mit b = £0,02 abgelesen werden.
Fiir die Anwendung wird dann entsprechend z7/2 = p?/\ der Wert fiir 27/2 er-
mittelt und mit 0,02 - z7/2 die Tiefentoleranz ermittelt. In Tabelle 5.9 sind die

normierte
Intensitat

0
-0.1 -0.08 -0.06 -0.04 -0.02 0 0.02 0.04 0.06 008 0.1
b

Bild 5.26.: (a) Talbotteppich, (b) und (¢) Ausschnitte des Talbotteppichs und (d)

Verlauf der normierten Intensitat.

halben Talbotlingen und Tiefentoleranzen fiir verschiedene Gitterperioden bei
einer Wellenlénge von 850 nm aufgelistet. Diese Tiefentoleranz bezieht sich aller-
dings nur auf den Kontrast zwischen hellem und dunklem Streifen. Wie sich aber
das durch ein Partikel verursachte Signal im axial dejustierten Detektorstreifen
verhélt, wird nun betrachtet.

Zu diesem Zweck wurden die I(z)-Kurven (vgl. Bild 4.34) fiir verschiedene De-
tektorpositionen zwischen 0,7...1,3z7/2 ermittelt. Bild 5.27 (a) zeigt die Kurven
fir y = 5p und (b) fir y = 1p bei Verwendung eines 50 pm Gitters und ei-
nes 100 pm Scheibchens. Als Gerade sind jeweils die theoretischen Dunkelsignale
eingezeichnet. In der Talbotebene ist das Dunkelsignal am schwéchsten und mit
zunehmendem Abstand nimmt es symmetrisch in beide Richtungen zu. Allerdings
nimmt auch das Nutzsignal in vielen der Félle zu. Insgesamt wurde festgestellt,
dass eine Dejustage um 0, 1z7/2 in beide Richtungen ausreichend gute Signale

liefert. Fallt die Dejustage hoher aus, unterscheiden sich die positive und negati-
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Tabelle 5.9.: Tiefentoleranzen fir verschiedene Gitterperioden bei b = 0, 01.

pinpum 27/2 in pm  Tiefentoleranz in pm

10 117.6 +2.4
20 470,6 +9.4
30 1058,8 +21,2
40 1882,4 +37,6
50 2941,2 +58,8
60 4235,3 +84,7
70 5764,7 +115,3
80 7529,4 +150,6
90 95294 +190,6
100 11764,7 +235,3

ve Richtung stérker, so dass bei Dejustage in positive Richtung noch ausreichend

gute Signale entstehen, bei Dejustage in negative Richtung allerdings nicht.

(a) (b)
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0,05 - 01
0 [
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Abstand Detektor-Partikel z/zT Abstand Detektor-Partikel z/zT

—1,312/2 0,72,/2 ~== Nullsignal blaue Kurven
—1,22/2 0,82,/2 ~ = Nullsignal orange Kurven

—11z/2 09z,/2 ——Nullsignal griine Kurven

—1z/2 — Nullsignal graue Kurven

Bild 5.27.: Variation der axialen Detektorposition. (a) Detektorgrofie: y = 5p,
z=p/4und (b) y =1p, x = p/4

Bild 5.28 zeigt den Vergleich zwischen Messung und Simulation. Bei einer De-
justage von 0, 1z7/2 ist zwar der Kontrast nicht mehr optimal, trotzdem ist das
erzeugte Signal fiir eine Messung noch brauchbar. Dies bedeutet, dass der halbe
Talbotabstand in Luft von 2,941 mm um +0,2941 mm abweichen kann.

Ein Aufbau geméaf Bild 5.22 (a) wird wegen der besseren Qualitiat der ebenen
Welle bevorzugt. Der Abstand zwischen Gitter und Detektionsebene kann um

40, 1z7/2 vom Ort einer perfekten Selbstabbildung abweichen. Zwischen Gitter
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0,7
——1,12T/2 - Simulation
0,6 N -==1,12T/2 - Messung
——12T/2 - Simulation
\ -== 12T/2 - Messung
0,5 ) \‘ 0,92T/2 - Simulation
0,92T/2 - Messung

griine Kurven - Sii

normierte Intensitat

2 3
Abstand Detektor-Partikel z/zT

Bild 5.28.: Messung und Simulation y = 1p, z = p/4

und Detektor befindet sich allerdings keine Luft, sondern ein oder zwei anderen
Werkstoffe, z.B. ein mit Wasser gefiillter Kanal, der sich in einem PMMA-Bauteil
befindet. Wie sich dies auf das dreidimensionale Lichtfeld hinter dem Gitter aus-

wirkt, wird nun betrachtet.

5.4.1.4. Der Talboteffekt in anderen Materialien

Der Talbotabstand wurde bisher mit der Vakuumwellenlange \g gerechnet: zp =
2p? /\o. Fiir andere Medien mit der Brechzahl n gilt fiir die Wellenlinge A = \g/n
und der Talbotabstand berechnet sich mit

2np?
Ao

T = . (526)

Damit vergréflert sich der Talbotabstand bei ansteigender Brechzahl. Fiir p =
50 pm und Ay = 850 nm ergibt sich fir n = 1 ein Talbotabstand von zp =
5,882 mm, wihrend sich in PMMA mit n = 1,485 der Talbotabstand auf zp =
8,735 mm vergrofert. Allgemein besteht zwischen der m-ten Selbstabbildungs-
ebene bei \g und den Dicken zweier Materialien d; und ds mit den Brechzahlen

n1 und ne folgender Zusammenhang:

d d
map(X) = — + — (5.27)

ny na2 .

Stellt man die Gleichung nach d; um, so kann bei gegebenen Werten fiir die

Brechzahlen und der Dicke dg die zu realisierende Dicke d; ermittelt werden:
ni
d1 = sz()\o)nl — 7d2. (5.28)
n2

Um das komplette Lichtfeld in zwei verschiedenen Materialien mit den Brech-
zahlen n; und ne und den Wellenldngen A\; = A\g/n1 und Ae = A\g/ng zu erhalten,
werden zunéchst die ebenen Wellen betrachtet, die an der Gitterposition begin-

nen (vgl. Gleichung 4.16). Nachdem diese fiir eine Strecke von z; propagiert sind,
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ist das Feld
Ug(x,21) = ZAne_j”(””)Q)‘lzle%j"”x. (5.29)

Dieses Feld dient nun als Uy im Fresnelintegral (Gleichung 4.12), um die Licht-

verteilung im zweiten Material zu berechnen:

eika(z—21)

U(x,z) = / / ZA e —jm(nv)2 X 21] (27rgm/zo) |:>\(z By (z—20) ]d$0

—00 —O0

JA2(z — 21)
(5.30)

Geméfl dem Vorgehen in Kapitel 4.3.1 kann vereinfacht werden

.] 2 zZ— Zl ((17 10) :|

U = E A [—jm(nv)2Mz) & 7 7 € / / 27r]nuxo )\2(2 z1) d

(.7;, Z) e jA2 - — Zl _jL'O
—00 —00

_ ZAnefjﬂ’(m/)Q)qme*jﬂ(m/)2)\2(zfz1)6(27rjm/x)

n
]k2 z—z1) +niv

—OOOO

Das Integral plus Vorfaktor ergibt einen konstanten Phasenfaktor [50] und wird

weggelassen. Somit ergibt sich fiir z zwischen 0 und z; das Feld zu
Ug(x,2) = ZAne_j”(””)z)‘lze%jnm. (5.32)
Fiir z zwischen z; und zyax ergibt sich
Ug(x,2) = ZAne_j”("”)QAlzle27rj””$e_j7r("”)2)‘2(z_zl). (5.33)

Bild 5.29 zeigt einen Talbotteppich fiir p = 20 pm und eine Wellenldnge von
850 nm beim Ubergang von einem Medium mit n; = 1,5 zum zweiten Medium

mit ng = 1.
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Bild 5.29.: Talbotteppich beim Ubergang von einem Medium zum anderen.
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5.4.1.5. Fluidikkanal

Das durch die Gitterbeugung hervorgerufene Lichtfeld soll durch die Patikel ver-
dndert werden, nicht aber durch den Kanal. Dieser muss an seinen Grenzflachen
plan sein und optische Qualitdt aufweisen. Giinstig ist hierbei der Aufbau aus
zwei Halften, da so die Grenzflichen optimal bearbeitet werden kénnen und die
dann mittels Silikonmatte als Dichtung zusammengeschraubt werden. Ein sol-
cher Kanal wurde von A. Grewe mittels Ultraprézisionsfriasen hergestellt und ist
in Bild 5.30 zu sehen. Der Kanal ist rechteckig und hat eine Breite von 2 mm
und eine Hohe von 1,5 mm. Die Eignung zur Talbotinterferometrie wurde durch

Laborversuche bestétigt.

Bild 5.30.: Kanal in PMMA.

Problematisch bei einem solchen Bauteil aus zwei Teilen ist die Dickenvariation,
die durch die Montage mittels Schraubverbindungen und elastischer Silikonmat-
te auftreten kann. Befindet sich der Kanal zwischen Gitter und Detektor kénnte
somit die Tiefentoleranz iiberschritten werden. Eine bessere Moglichkeit ist die
Anordnung des Kanals vor dem Gitter, die, wie in Kapitel 4.3.1 gezeigt, moglich
ist. Ausschlaggebend fiir das Signal ist der Abstand des Partikels zum Detektor.
Dies ist in Bild 5.31 gezeigt, das einen gestorten Talbotteppich fiir die Anordnung
des Gitters vor und hinter dem Partikel vergleicht. Bei der Anordnung des Kanals
vor dem Gitter kann der Detektor iiber ein Distanzstiick bekannter Brechzahl und
Dicke fest mit dem Gitter verbunden werden, wodurch sich insgesamt ein stabile-
res System ergibt. Da das Distanzstiick nicht weiter bearbeitet werden muss, ist
das Material frei wihlbar. Ein Nachteil ist allerdings, dass der Abstand fiir ein
Amplitudengitter mindestens zp/2 betragen muss. Durch die Verwendung eines
Phasengitters kann der Abstand auf zp/4 verringert werden. Da sich zwischen
Gitter und Detektor ein oder mehrere Materialien mit einer Brechzahl verschieden
von 1 befinden, dndert sich auch die Talbotldnge. Dies muss beim Entwurfsprozess

geméaB er Ausfithrungen in Kapitel 5.4.1.4 beriicksichtigt werden.

5.4.2. Anforderungen und Toleranzen

Bild 5.32 zeigt den aus den Vorbetrachtungen abgeleiteten Systemvorschlag. Um

ein robustes System zu erhalten wird angestrebt, den Chip und das Gitter iiber
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Bild 5.31.: Simulation eines Talbotteppichs mit (a) dem Partikel vor und (b) hin-
ter dem Gitter.

ein Distanzstiick der Hohe z7/2 fest miteinander zu verbinden. Bei der Toleran-
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Bild 5.32.: Systemvorschlag mit Toleranzen.

zanalyse sind folgende Parameter zu beachten, die in diesem Kapitel diskutiert
werden und in Bild 5.32 dargestellt sind:

1. eine Abweichung der Wellenlange,

2. der Abstand zwischen Gitter und Detektor unter Beriicksichtigung der Ma-

terialien,
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3. eine Verdrehung zwischen Gitter und Detektorstreifen,
4. eine laterale Dejustage des Gitters,

5. eine axiale Dejustage der Linse und

6. eine laterale Dejustage der Linse.

Die folgenden Betrachtungen erfolgen fiir ein Gitter mit 50 pm Gitterperiode,
eine Wellenldnge von 850 nm, PMMA als Medium und eine zuldssigen Toleranz
von £0,1z7/2. Fiir diese Parameter ergibt sich ein halber Talbotabstand von
4,368+0,4368 mm.

5.4.2.1. Abweichung der Wellenlange

Durch die Variation der Welleldnge verschiebt sich der Ort der Selbstabbildung.
Die Wellenldnge des VCSELSs ist im Datenblatt mit +10 nm angegeben. Dies fiihrt
bei n=1,485, das ndherungsweise fiir alle Wellenléngen gilt, zu einer Variation
der halben Selbstabbildungsebene von 4,420 mm bei 840 nm bis 4,317 mm bei
860 nm, dies entspricht 0,988z;/2...1,012z;/2. Die Ebene variiert also nur um
etwas mehr als 40, 01zp /2. Damit ist der Einfluss der Wellenlédnge als sehr gering

einzuschétzen.

5.4.2.2. Abstand zwischen Gitter und Detektor

Der Abstand zwischen Gitter und Detektor wird durch ein Distanzstiick herge-
stellt. Dies kann mittels Ultrapréazisionsfrdsen mit einer Genauigkeit von min-
desstens 10 pm hergestellt werden, so dass sich eine Abweichung von héchstens
+0,0023z7/2 ergibt.

5.4.2.3. Verdrehung zwischen Gitter und Detektorstreifen

Neben dem richtigen Abstand in z muss das Gitter auch richtig zum Detektor
orientiert sein. Um die richtige Orientierung zu erreichen, wird eine Montage
iiber Justiermarken vorgesehen. Eine Alternative wéire das aktive Justieren un-
ter Auslesen der Detektoren. Dazu miisste das Gitter zunédchst noch verdrehbar
gestaltet werden und dann iiber einen UV-hértenden Klebstoff fixiert werden.
Hierbei wird die erste Variante angestrebt, da diese unter Verwendung eines Po-
sitioniersystems weniger aufwindig ist. Auf der Strahler-Empfianger-Baugruppe
werden Justiermarken prozessiert. Bei der Herstellung des Distanstiickes werden
ebenfalls Justiermarken mit einem feinen Fraskopf eingearbeitet und eine Anla-

gekante flir das Gitter.
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5.4.2.4. Laterale Dejustage des Gitters

Durch das Auswandern der optischen Achse durch schrige Beleuchtung oder eine
laterale Dejustage des Gitters verschiebt sich auch die Selbstabbildung. Durch die
Anordnung von acht Streifendetektoren mit einem Abstand von 1,125p wird dafiir
gesorgt, dass immer ein Detektor in einem dunklen Streifen der Selbstabbildung
liegt. Nach der Montage des Systems wird derjenige Streifendetektor zur Messung
verwendet, der das geringste Dunkelsignal aufweist. Bild 5.33 zeigt die Anordnung

der Detektorstreifen relativ zur Selbstabbildung.

p/4

D
1,125

hellgrau: Detektoren
dunkelgrau: Selbstabbildung

Bild 5.33.: Anordnung der Detektorstreifen

5.4.2.5. Axiale Dejustage der Linse

Um den Einfluss der Dejustage der Linse zu untersuchen wurde ein modulares
System aufgebaut, das aus einem VCSEL in einem TO46-Gehéuse und einer
gepressten Asphére aus Acryl mit 12,7 mm Brennweite besteht. Uber die Mes-
sung der Talbotteppiche wurde der Einfluss einer Dejustage der Linse untersucht.
Bild 5.34 zeigt die Anordnung der Linse und mégliche Abweichungen von der Ide-
alposition.

Durch die axiale Dejustage der Linse entsteht eine Kugelwelle mit negativem
oder positivem Radius, so dass die Welle eine Konvergenz oder Divergenz erhalt.
Dadurch verschieben sich die Talbotselbstabbildungen in z und die Selbstabbil-
dungen werden vergréfert oder verkleinert (siehe Tabelle 5.8). Zunéchst wurde
die Linse so justiert, dass eine ebene Welle entsteht. Dann wurde die Linse bis
4300 pm in 100 pm-Schritten verschoben und der Ort der 4,5-ten Selbstabbil-
dung bestimmt. Der Abstand zwischen Linse und Gitter betrug ca. 40 mm, da
bei einem integrierten System ein Abstand in diesem Bereich denkbar ist. Die

Talbotabstdnde bei Beleuchtung mit einer Kugelwelle werden mit Gleichung 5.23
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Tabelle 5.10.: Einfluss der axialen Dejustage der Linse auf 27 /2.
Az/pm  4,5zp/mm  R/mm  0,5z7/mm  (0,527)/(0,520(Az = 0))

(gemessen) (berechnet)

300 28,3 409 2,963 1,0072
200 27,7 596 2,956 1,0050
100 27,1 11400 2,949 1,0026

0 26,5 23850 2,942 1,0001
-100 95,8 -1018 2,933 0,9971
-200 25,1 -485 2,923 0,9940
-300 24,5 -329 2,915 0,9911

berechnet, wobei der Radius der Kugelwelle R abhéngig von der Dejustage der
Linse ist. Tabelle 5.10 zeigt in der zweiten und dritten Spalte die gemessenen
Werte und die ermittelten Werte fiir R. Die vierte Spalte zeigt die daraus berech-
neten Abstidnde zp/2. Die fiinfte Spalte beinhaltet die Abweichung der realen
Selbstabbildung von der idealen, sie liegt fiir alle Linsenposition unter 0,01z7/2.

A\/CSEL
=+A:
—a =
N7
I Ny
ca. 40 mm

1 Gitter

Bild 5.34.: Lagetoleranz der Linse zur Strahlformung.

5.4.2.6. Laterale Dejustage der Linse

Um die Auswirkungen einer lateralen Dejustage der Linse zu ermitteln, wurden
Talbotteppiche bei einer Dejustage von Ax=250 pm und 500 pm aufgenommen.
Es ergibt sich eine verkippte ebene Welle mit einem Winkel von ca. 1,03 bzw.
2,14°. Pro pm Dejustage ergibt sich somit ein Winkel von ca. 0,004°. Bei der
Annahme von einer Positionsgenauigkeit von 100 pm, ergibt sich somit ein Winkel
von 0,4°.

Der Talbotabstand fir schrige Beleuchtung unter dem Winkel « ist gegeben
durch Gleichung 5.24. Fiir o = 0,4° ergibt sich eine halbe Talbotlinge von
0,999927/2, der axiale Ort der Selbstabbildung wird also kaum beeinflusst, wenn
man bedenkt, dass 0,9z7/2 tolerabel sind. Problematisch konnte allerdings die
laterale Verschiebung sein, wenn die Selbstabbildung aus dem Bereich der De-
tektoren verschwindet. Der Zusammenhang ist Az = ztana = 0,00698z. Fir

einen Abstand zwischen Linse und Detektor von z = 40 mm ergibt sich schon
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eine Verschiebung von 280 pm. Dies kann problematisch werden, wenn der Mess-
strahl aufgrund eines geringen Abstandes zwischen VCSEL und Linsenscheitel
einen geringen Durchmesser hat. Durch einen Abstand von 5 mm mit dem ent-
sprechendem Linsenradius aus Bild 5.23 von 2,425 mm kann man allerdings einen
Messstrahldurchmesser von ca. 1,3 mm erhalten, wodurch das Auswandern der

Selbstabbildung aus dem Detektionsgebiet verhindert wird.

5.4.3. Zusammenfassung der Toleranzanalyse

Durch die relativ grofle Toleranz in z sind die axialen Toleranzen vergleichsweise
hoch. Eine Abweichung von +0, 1z7/2 ist tolerabel, so dass die Anforderungen
1, 2 und 5 unkritisch sind. Anforderung 3 (Verdrehung des Gitters) muss durch
Justiermarken und Anlagekanten realisiert werden. Anforderung 4 (laterale De-
justage des Gitters) wird durch die Verwendung einer Detektorengruppe erfiillt.
Unabhéngig von der lateralen Position liegt immer ein Streifen in einem dunklen
Gebiet der Selbstabbildung. Anforderung 6 (laterale Dejustage) ist dann kritisch,
wenn die Selbstabbildung den Detektorbereich verlasst. Hier kann aber mit einem

ausreichenden Messstrahldurchmesser entgegengewirkt werden.

5.4.4. Systementwurf

Bild 5.35 zeigt den Entwurf eines Systems, das eine Strahler-Empféanger-Baugruppe
und drei Teile aus PMMA enthélt. Teil 1 wird iiber gefriste Justiermarken zu
den Justiermarken der Strahler-Empfangerbaugruppe justiert und dann mit ei-
nem Klebespalt fixiert. Teil 2 enthélt die Linse zur Kollimierung sowie zwei Pris-
menflichen zur Strahlumlenkung und wird {iber Passtifte auf Teil 1 befestigt.
Teil 3 beinhaltet den Kanal und konnte ausgefiihrt sein wie in Bild 5.30 darge-
stellt. Der Abstand zwischen Gitter und Detektor muss bei Amplitudengittern

Teil 2
| Teil 3

Teil 1

Strahler-
Empfanger-
Baugruppe

Bild 5.35.: Layout eines moglichen Systems.
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ein Vielfaches des halben Talbotabstandes betragen. Da fiir kleine Partikel ein
Abstand zwischen 0,5-1z7 giinstig ist (vgl. Bild 4.50) wird der minimale Abstand
von einer halben Talbotlinge festgelegt. Da das Distanzstiick zwischen Gitter
und Strahler-Empfinger-Baugruppe aus PMMA besteht, sollte es aus Stabili-
tatsgriinden mindestens eine Hohe von 3-4 mm aufweisen. Zwischen Gitter und
Detektoren wird ein Abstand von einer halben Talbotldnge realisiert, so dass sich
als minimale Gitterperiode 40-50 pm ergibt. Fiir 50 nm Gitterperiode hat das Di-
stanzstiicke eine Dicke von 4,368 mm. Der Kanal befindet sich in einem Abstand
zr vom Detektor, so dass mit einem solchen System bei der Messung am Parti-
kelkollektiv das maximale SNR bei Partikeln mit einem Durchmesser von 20 pm
(vgl. Bild 4.50) liegt. Um alle Detektorstreifen zu erreichen miissen mindestens 8
Perioden der Selbstabbildung ausgebildet werden. Dazu miissen sich mindestens
die £1. Beugungsordnungen mit der 0. Ordnung iiberlagern. Der Durchmesser
des Strahls sollte demnach grofler als 500 pm sein und eher noch etwas grofler
gewahlt werden. Dadurch ergibt sich ein Abstand zum Linsenscheitel von min-

destens 5 mm.

Tabelle 5.11.: Halbe Talbotdistanzen bei Kombinationen aus Wellenlénge und

Gitterperiode mit Quarzglas im Zwischenraum.

p=10 pm 20 30 40 50

A=400 nm 0,368 1,470 3,308 5,880 9,188
500 nm 0,292 1,170 2,632 4,679 7,312
600 nm 0,243 0,972 2,187 3,888 6,075
700 nm 0,208 0,832 1,871 3,326 5,197
800 nm 0,182 0,727 1,635 2,907 4,542
900 nm 0,161 0,645 1,452 2,581 4,033

Wird die Charakterisierung kleinerer Partikel angestrebt, wére es moglich den
Kanal ndher zum Gitter zu positionieren, um so das SNR zu kleineren g* zu
verschieben (vgl. Bild 4.50). Eine andere Moglichkeit ist die Verwendung ei-
nes stabileren Materials als Zwischenstiick, um so den Abstand zu verringern
und kleinere Gitterperioden verwenden zu kénnen. Verwendet man beispielswei-
se Quarzglas, so reichen Dicken von 500 pm. Tabelle 5.11 und Bild 5.36 zeigen
die halben Talbotabsténde fiir verschiedene Kombinationen aus Wellenldnge und
Gitterperiode. Bei einer vorgegebenen Dicke des Quarzglassubstrates, ergibt sich
die entsprechende Gitterperiode mit:

dA
P=y- (5.34)
Bild 5.37 zeigt in (a) die wellenldngenabhéngige Brechzahl von Quarzglas und in

(b) die korrespondierende Gitterperioden fiir eine Dicke von 500 pm.
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Bild 5.36.: Halbe Talbotdistanz in Abhéngigkeit der Gitterperiode fiir verschie-
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Bild 5.37.: (a) Brechzahl von Quarzglas in Abhéngigkeit der Wellenldnge und (b)
Gitterperioden bei einer halben Talbotdistanz von 500 pm in Quarz-

glas.

Dadurch ergeben sich minimale Gitterperioden im Bereich von 15 pm. Bei
Anordnung des Kanals im Abstand z7, ergibt sich das maximale SNR bei g* =

0, 2, also bei Partikeln mit einem Durchmesser von 6 pm.

5.5. Zusammenfassung des Kapitels

Eine Integrationsmoglichkeit opto-fluidischer Mikrosysteme bietet der Ansatz der
planar integrierten Freiraumoptik. Ein Testsystem auf der Materialbasis Saphir-
GaN, das die monolithische Integration von Lichtquellen und Detektoren erlaubt,
wurde unter der Verwendung diffraktiver optischer Bauelemente demonstriert. Ist
die direkte Integration nicht moglich, bietet die Verwendung planarer Strahler-

Empfinger-Baugruppen eine gute Alternative. Auf dieser Basis wurde ein Mess-
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system demonstriert, das das durch Partikel gestreute Licht misst und gleichzeitig
den Transmissionsgrad bestimmt. Unter Ausnutzung des Mittelwertes und der
Standardabweichung des Streusignals kann die Partikelmassekonzentration und
der Sauterdurchmesser der Teststdube bestimmt werden. Fiir alle drei Teststdube
konnte eine Nachweisgrenze besser als 1 mg/1 erreicht werden.

FEin integriertes Messsystem zur Partikelanalyse unter Verwendung des Talbot-
effekts wurde entworfen. Da bei einem solchen System die Wellenfront aberrati-
onsfrei sein muss, wurde eine umfangreiche Toleranzanalyse durchgefiihrt, um die
kritischen Parameter festzustellen. Eine minimale Gitterperiode von ca. 15 pm

wurde fiir zukiinftige Systemaufbauten ermittelt.



6. Zusammenfassung und Ausblick

Ziel dieser Arbeit war die Entwicklung opto-fluidischer Mikrosysteme zum mobi-
len Einsatz in der Analyse flieBender Suspensionen. Dabei stand die Bestimmung
der Partikelmassekonzentration und eines mittleren Partikeldurchmessers der zu
Grunde liegenden Partikelgroflenverteilung im Vordergrund. Zur dahingehenden
Analyse von Suspensionen aus Wasser und Teststaub eignen sich optische Mess-
verfahren, bei denen ausgenutzt wird, dass elektromagnetische Strahlung mit di-
elektrischen Partikeln in Wechselwirkung tritt. Dadurch kommt es einererseits zur
Absorption im Inneren der Partikel und andererseits zur elastischen Streuung des
Lichtes in alle Raumrichtungen.

Die Verteilung des Streulichtes eines einzelnen sphérischen Partikels wird durch
die komplexe Amplitudenstreufunktion beschrieben, die mittels der Mie-Theorie
polarisationsabhéngig ermittelt werden kann. Bei grofien Partikeln verglichen
mit der Wellenldnge beschreibt das Fraunhofer Beugungsbild hinreichend gut
die Amplitudenstreufunktion. Optische Messverfahren zur Partikelanalyse beru-
hen grundsétzlich entweder auf der Messung des gestreuten Lichts in einem be-
stimmten Winkelbereich oder auf der Messung der Transmission. Der Gréflenpa-
rameter, das Brechzahlverhaltnis und die Partikelkonzentration legen das Mess-
regime fest und bestimmen die in Frage kommenden Messprinzipien. Unter der
Voraussetzung, dass Mehrfachstreuung vernachléssigt werden kann, summieren
sich bei der Messung am Partikelkollektiv die Streulichtbeitrige der Einzelparti-
kel gewichtet geméf der Partikelgrofenverteilungsdichte. Ein wichtiger mittlerer
Durchmesser einer Partikelgroflenverteilung ist der Sauterdurchmesser. Ein Par-
tikel dieses Durchmessers hat das gleiche Verhéltnis von Volumen zu Oberfliche
wie die gesamte Probe.

Die in der Arbeit untersuchten Teststdube geméfl der Norm ISO 12103-1 in
den Koérnungen fein, mittel und grob weisen Partikel mit Gréflen zwischen 0,5
und 150 pm auf. Die ermittelten Sauterdurchmesser liegen bei 3,30 pm, 4,16 pm
und 6,97 pm und die Amplitudenstreufunktionen sind in einem Winkelbereich
zwischen 4 und 160° parallele Kurven, die mit dem Kehrwert des Sauterdurch-
messers der Teststdube skalieren. Sowohl theoretische Betrachtungen als auch
Raytracing-Simulationen mit ASAP, bei denen die Partikelstreuung mittels eines
Monte-Carlo-Prozesses modelliert wird, haben gezeigt, dass sowohl das gestreute
als auch das transmittierte Licht vom Verhéltnis der Massekonzentration zum

Sauterdurchmesser abhéngen. Selbst durch die Messung des Streulichtes und der

140
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Transmission kénnen nicht gleichzeitig Sauterdurchmesser und Massekonzentrati-
on bestimmt werden. Die Messung einer weiteren unabhéngigen Grofe ist notwen-
dig. Die Fluktuation des Signals um den Mittelwert wurde als weitere Messgrofie
festgelegt. Hierbei wurde das Verfahren der dynamischen Extinktionsmessung auf
die dynamische Messung des Streulichtes iibertragen und eine Abhéangigkeit von
der Partikelmassekonzentration, dem Sauterdurchmesser und der mittleren Ex-
tinktionseffizienz gezeigt. Auf diese Weise entstehen in einem Diagramm, in dem
die Standardabweichung des Signals gegen dessen Mittelwert aufgetragen wird,
Kurven konstanter Massekonzentration und Kurven konstanter Sauterdurchmes-
ser. An den Schnittpunkten dieser Kurven werden dann die entsprechenden Werte
fiir die Massekonzentration und den Sauterdurchmesser abgelesen.

Theoretische Uberlegungen und Simulationen in ASAP haben gezeigt, dass bei
ansteigendem mittleren Durchmesser und gleichbleibender Massekonzentration
das gestreute Licht fiir Partikel im pm-Bereich mit zunehmender Partikelgrofie
abnimmt. Hinzu kommt, dass immer mehr Licht in einen intensiven schmalen
Peak nach vorne gestreut wird und sich mit dem Anregungslicht iiberlagert, so
dass unmittelbar nicht entschieden werden kann, ob das Licht von der einfallen-
den oder der gestreuten Welle stammt. Dies fiihrt dazu, dass weder durch das
Streusignal noch durch das Transmissionssignal die gewiinschte Nachweisgrenze
erreicht wird.

Um die beiden Lichtanteile zu trennen wurde im weiteren Verlauf der Arbeit der
Ansatz der Talbotinterferometrie zur Partikelanalyse untersucht. Dieses Verfah-
ren wird zum ersten Mal fir die Partikelanalyse eingesetzt, weswegen eine grund-
legende Untersuchung zur Entstehung des Signals in der Selbstabbildungsebe-
ne eines Beugungsgitters stattfindet. Dazu wurden grundlegende Betrachtungen
zur Storung des Lichtfeldes eines eindimensionalen Gitters mit komplexer Am-
plitudentransmissionsfunktion angestellt. Damit diese theoretisch fundiert sind,
wird eine Simulationsmoglichkeit vorgestellt, deren Hiirden die Modellbildung
darstellte, da die Streuung an Partikeln auf dem Modell der Strahlenoptik und
die Gitterbeugung auf dem Modell der Wellenoptik beruht. Um dennoch beide Ef-
fekte miteinander zu kombinieren, wurde die Streufunktion durch das Beugungs-
bild der Partikelkontur angenéhert. Dies ist zuléssig, wenn der Groflenparameter
hinreichend grof} ist. Die Modellierung erfolgte iiber die analytische Losung des
Fresnelintegrals sowohl fiir die Partikel- als auch fir die Gitterbeugung. Da die
Beugungsbilder fir beide Felder auf dieselbe Art skalieren, konnte ein allgemei-
ner Ansatz verfolgt werden, der die resultierenden Felder in Abhéingigkeit des
Talbotabstandes, der Gitterperiode und dem Verhéltnis von Partikelradius zu
Gitterperiode, dem Parameter g*, beschreibt. Diese allgemeine Losung kann auf
reale Groflen iibertragen werden. Die Bewegung eines Partikels im Probenvolu-
men wird durch das Verschieben von Matrizen zueinander realisiert, die zuvor

berechnet werden und in einer Matrizenbibliothek abgelegt werden. Dadurch ist



142

eine Bewegung des Partikels quasi in Echtzeit moglich. Die Art des Gitters kann
dann nachtréglich tiber Berechnung der Fourierkoeffizienten festgelegt werden.
Durch zahlreiche Versuche mit Einzelpartikeln in Form von Glaskiigelchen und
Chromscheiben konnte das Modell bestéitigt werden. Um die Leistungsfidhigkeit
des Messprinzips zu beurteilen, wurde durch Messungen an definierten Partikel-
proben das zu erwartende Signal-Rausch-Verhéltnis in Abhéngigkeit des Para-
meters g* abgeschétzt. Es zeigte sich, dass dieses mit zunehmender Partikelgrofie
zundchst ansteigt, um ein Maximum zu erreichen und dann wieder abzufallen.
Bei der Transmissions- und Streulichtmessung ist der Verlauf anders. Hier liegt
das Maximum des SNR bei kleineren Partikeldurchmessern, um von dort aus-
gehend zunehmender Partikelgréfle exponentiell abzufallen. Fiir Partikel kleiner
als ca. 10 nm sind die Streulichtanalyse und Transmissionsmessung der Talbotin-
terferometrie iiberlegen. Bei ansteigender Partikelgroflie, Detektoren mit groffem
Akzeptanzwinkel und kompakter Systembauweise mit kurzen Messléngen bietet
allerdings die Talbotinterferometrie Vorteile durch die Erzielung hoherer Signal-
Rausch-Verhéltnisse. Durch Messungen mit eingeklebten Partikelproben des fei-
nen und groben Teststaubs bei einer Messlédnge von wenigen hundert Mikrometern
konnte dies bestdtigt werden. Der ideale Abstand zwischen Partikelposition und
Detektor ist abhéngig von g*, liegt aber gréfitenteils im Bereich von einer halben
bis einer ganzen Talbotlange.

Ausgehend von den theoretischen Betrachtungen erfolgte die Systemintegrati-
on. Angestrebt wurde die Entwicklung eines planar integrierten freiraumoptischen
Systems, das weitestgehend auf Peripheriegerite verzichtet und somit kompakt
und transportabel ist. Beim Ansatz der planar integrierten Freiraumoptik propa-
giert das Licht durch ein transparentes Substrat und interagiert mit den optischen
Komponente, die an der Substratgrenzflache integriert sind. Ein Testsystem auf
der Materialbasis Saphir-Galliumnitrid, das mit diffraktiven optischen Elementen
zur Strahlfokussierung arbeitet, wurde demonstriert.

Ein zweites System, das auf der dynamischen Messung des Streulichtes und
der Transmission beruht, stellt ein integriertes optofluidisches System zur quan-
titativen Analyse flieender Suspensionen dar. Das System bendétigt als Periphe-
riegerate lediglich eine 9V-Batterie zur Spannungsversorgung und ein Multime-
ter zur Messung des Photostroms. Alle aktiven optischen Komponenten, also
die Lichtquelle und die Detektoren, befinden sich auf einem Siliziumchip, einer
sogenannten planaren Strahler-Empféinger-Baugruppen. Die planare Systeminte-
gration erfolgte in PMMA, das mittels Ultrapréizisionsfriasen bearbeitet wurde.
Das von einem VCSEL bei 850 nm emittierte Licht ist divergent und wird durch
eine optische Freiformfliche abgelenkt und auf einem Zick-Zack-Pfad durch das
System auf den Primérlichtdetektor gefithrt. Streulichtdetektoren messen das ge-
streute Licht. Durch die Auswertung des Mittelwerts und der Standardabwei-

chung des Streulichtes war es moglich, die Partikelmassekonzentration zwischen
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0 und mindestens 23 mg/l und den Sauterdurchmesser der Testdube gemé&f der
Norm ISO 12103-1 in den Koérnungen fein (ISO 12103-A2), mittel (12103-A3)
und grob (12103-A4) zu ermitteln. Fiir alle drei Teststdube konnte eine Nach-
weisgrenze von weniger als 1 mg/1 erreicht werden.

Schliellich wurde ein Vorschlag fiir ein integriertes Talbotinterferometer er-
arbeitet. Bei einem solchen System ist es essentiell, dass eine aberrationsfreie
Wellenfront das Beugungsgitter erreicht. Im Rahmen einer umfangreichen Tole-
ranzanalyse wurde ermittelt, welche Toleranzen bei den jeweiligen Systemkompo-
nenten zuléssig ist. Eine grofle Toleranz der axialen Position der Selbstabbildung
und die Ausfithrung des Detektionsbereich als eine Gruppe von Streifendetek-
toren sorgt hierbei fiir ein realistischen Systemdesign. Darauf aufbauend kann
in zukiinftigen Arbeiten ein integriertes Talbotinterferometer zur Partikelanalyse
realisiert werden.

In dieser Arbeit wurde neben der Integration bekannter Messmethoden der
Grundstein fiir die Talbotinterferometrie zur Partikelanalyse gelegt. Diese The-
matik ertffnet aber noch weitere Betdtigungsfelder. Weiterfithrende Arbeiten
kénnten sich mit der Erweiterung des Simulationsprogrammes zur Berechnung
der gestorten Selbstabbildungen auf mehrere Partikel beschaftigen, wodurch eine
genauere Vorhersage des Signals bei Vorliegen eines Partikelkollektivs moglich ist.
Im Bereich der Auswertung der Standarabweichung sind ebenfalls noch weitere
Arbeiten notig, um deren Abhéngigkeit von der Partikelgrofie und dem Partikel-
Detektor-Abstand besser verstehen zu kénnen. Dariiberhinaus kénnten Untersu-
chungen zur Ermittlung der optimalen Gitterperiode fiir polydisperse Systeme

verschiedener Partikelgrofienverteilungen stattfinden.
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einfallendes elektrisches Feld, || parallel und L senkrecht zur
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gestreutes elektrisches Feld, || parallel und L senkrecht zur

Streuebene

Streukoeffizient

Flachenabschattung
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magnetische Feldstérke
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einfallende Intensitat

gebeugte Intensitéit hinter einem Partikel
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relative Permittivitdt, Permittivitdtszahl oder Dielektrizi-
tatszahl

Winkelkoordinate des Polarkoordinatensystems in der Beu-
gungsebene

polarer Streuwinkel

Wellenlidnge

Vakuumwellenldnge

magnetische Permeabilitét

magnetische Feldkonstante
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Raumwinkel
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A. Anhang

A.1. Messdaten

Tabelle A.1 auf Seite 157 zeigt die Messwerte, die mittels Laserbeugungsspektro-

skopie fiir die drei Teststdube ermittelt wurden.

A.2. Berechnung der Feldverteilung hinter einem Gitter
Die Verteilung des Feldes bei z = 0

Uz, z) = Z Aperinve (A.1)
dient als Verteilung Uy fiir z > 0 bei der Losung des Fresnelbeugungsintegrals [24]

Uz, z) %/U(%,O)ejﬁ(x*xoﬁd%

2
(z—20) +2nuzo]

:;An/ejﬂ{ Az

:ZAn/ej%[(x—xo)Q—&-?mon)\uz]dl,O

Lo

(A.2)
[.] =2 + 2f — 2z0(x — nAv2) + (x — nIwz)? — (x — nivz)?
= [z0 — (z — ndwz2)? + 2% — (z — nvz)?

Ulx, Z) = Z Anejﬁ[ﬁ*(z*n)\’fz)ﬂ /ejﬁ(zo—a:—i-n)\uzfdxo

A.3. Vereinfachung eines mathematischen Ausdrucks
Vereinfachung des Terms (z — 2¢)? + (y — y0)*:

(z — 20)* + (y — yo)?
:(x2 + y2 — 2xx0 — 2yYo + wg + yg)

=(pcos())? + (psin(p))? — 2pcos(p) R cos(d) — 2psin(p)Rsin(f) + (Rcos(h))? 4 (Rsin(9))?

=p? + R% — 2pR(cos(¢p) cos(8) + sin(i) sin(f))
=p? + R? — 2pRcos(p — 6)
(A.3)
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Tabelle A.1.: Messwerte der (Q3-Verteilungen der drei Teststédube.

T;/pm Z;/pm Qs/%
Klassenobergrenze Intervallmitte fein mittel grob
0,9 0,7 4,43 3,49 1,99
1,1 1 6,8 5,24 3

1,3 1,2 9,25 6,98 4,02
1,5 1,4 11,76 8,71 5,03
1,8 1,65 15,55 11,28 6,53
2,2 2 20,57 14,63 8,48
2,6 2,4 25,44 17,84 10,34
3,1 2,85 31,21 21,65 12,52
3,7 3,4 37,51 25,92 14,91
4,3 4 43,09 29,88 17,05
5 4,65 48,68 34,14 19,27
6 5,5 55,11 39,7 22,04
7,5 6,75 62,04 47,07 25,55
9 8,25 66,74 53,49 28,52
10,5 9,75 70,11 59,03 31,13
12,5 11,5 73,43 65,24 34,24
15 13,75 76,65 71,43 37,75
18 16,5 79,76 77,04 41,56
21 19,5 82,33 81,14 45,02
25 23 85,18 84,99 49,26
30 27,5 88,1 88,29 54,21
36 33 90,96 91,03 59,83
43 39,5 93,63 93,36 66,01
51 47 95,87 95,28 72,4
61 56 97,68 96,92 79,13
73 67 98,87 98,14 85,35
87 80 99,57 98,95 90,51
103 95 100 99,44 94,47
123 113 100 99,76 97,63
147 135 100 100 100
175 161 100 100 100
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A.4. Bestimmung der Fourierkoeffizienten

Zur Bestimmung der Fourierkoeffizienten eines zweistufigen Gitters wird das In-

tegral

1 .
A, = f/upe_%”””‘”dx (A.4)
D Jp

gel6st. Fiir ein Gitter mit komplexer Amplitudentransmissionsfunktion ergibt sich

fir die nullte Ordnung (n = 0):

1 )
AO :7\/up6—27rym/mdx
P Jp
p1/2 —p1/2 p/2
! / de + / d +1/ d
=— Up1AT — Up2AX — Up2AT
- /2 ' p*/Z ' g /2 ’
D1 D D1 (A.5)
:w{pl_—pl} m[—pl_—p} upz[p_pl}
p L2 2 P 2 2 p L2 2

p1 Pp—n
:Up1; + Up2

:5(up1 — up2) + Up2

Die Spezialfillte eines reinen Amplituden- oder Phasengitters erhdlt man durch
Einsetzen der entsprechenden wy,; und u,e. Das Tastverhéltnis ist § = p;/p. Die
Beugungseffizienz ist das Betragsquadrat der Fourierkoeffizienten. Es ergibt sich

fiir die nullte Ordnung.

]AO|2 = {5(ulej¢’1 — U26j¢2) + Uerd)Q} [5(u16_j¢1 — U2€_j¢2) + U26_j¢2}

:52[u% + u% — 2uqug cos(pr — ¢2)] — 5[2u§ — 2uyug cos(p1 — P2)] + s’

(A.6)
Fiir alle anderen Ordnungen (n # 0) wird berechnet:
1 —2mjnvx
Ap == [ upe dx
D Jp
1 p1/2 1 —p1/2 ) p/2
_- / uple_Zanymderf / up26—27rjm/mdx+7 / u102€—27rjm/a:dm
p p p
—p1/2 —p/2 P1/2
:@ 1 {e—Qﬂ'jnu;t}pl/Q Up2 1 {e—ijnu;t} —p1/2 Up2 1 {6—27rjm/z} p/2
p —2minv —p1/2 p —2mjnv —p/2 p —2minv p1/2
:@ 1 {e—Qanu% _ eQTl'jnV%:|
p —2mjnv
Up2 1 [6—27rjm/§1 B 6—27rjm/_2p} Up2 1 |:€—27Tjn1/g B 6—27rjm/p71}
p —2mjnv p —2minv
sin(mnd
S0 ) — ),

™

(A7)

158



Mitpr =p/p=1,p1v =p1/p =0 und sinz = %j(ejx—e_j“”). Das Betragsquadrat

ist dann unter Ausnutzung von cosx = %(6” +e 7%

: 2
A2 = [SIH(T5)] (U1 — e (uy eI — g%
T
A8
sin(mnd)1% 1 5 (45)
== [U1 + u5 — 2uguy cos (¢ — (;52)} .
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