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Introduction

A new instrument, the Gonio-Microscope, was
developed which permits accurate measure-
ment of normals to plane surfaces with an
area as small as 10x 10 um? 1) 2). A special

feature of this instrument is that the position

and shape of the plane, the normal to which
is being measured, can be observed contin-
uously while the measurement is being made.
In the original model, accurate measure-
ment of normals to planes could not be
carried out without a loss of the resolution
in the image. The original model has been
modified so as to improve the resolution
and contrast of image without reducing the
accuracy of measurement.

“In the determination of orientation of crystal

grains by using this instrument, normals to
facets composing etch pits are measured

‘ as the direction at which the maximum

reflection of light is given. The accuracy of

. determination of the grain orientation is

limited by the flatness of the facets parallel
to low index crystallographic planes. To
develope sharp etch pits, a multiple etching
process was applied to a variety of metals
and alloys.

~<-dn.this paper, the operative characteristics

of the modified Gonio-Microscope and some
metallurgical applications will'be presented.

Construction and operating characteristics

A general view of the modified Gonio-Micro-
scope is shown in Fig. 1. The instrument is
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Einfilhrung

Ein neues Instrument, das Gonio-Mikroskop,
ist entwickelt worden, welches genaue Mes-
sungen der Normalen zu ebenen Flichen
erlaubt, deren kleinste Ausdehnung 10x 10

pum? 1) ?) betragen kann. Ein besonderer Vor-

teil dieses Instrumentes ist, daB die Lage
und Form der Ebene, deren Normale gemes-

sen wird, wihrend der Messung ununterbro-

chen beobachtet werden kann. Mit dem
urspriinglichen Modell konnten keine ge-
nauen Messungen von Ebenennormalen aus-
gefiihrt werden, ohne daB die Auflésung
der Abbildung abnahm. Das urspriingliche
Modell wurde so abgeindert, daB die Auf-
I6sung und der Kontrast der Abbildung
ohne Beeintrichtigung der MeBgenauigkeit
verbessert wurden. -

Bei der Bestimmung der Orientierung von
Kristalliten mit Hilfe dieses Instrumentes
werden die Normalen der erzeugten Atz-
griibchenfacetten in der Richtung gemessen,
in der die maximale Reflexion des Lichtes

~ auftritt. Die Genauigkeit bei der Bestim-

mung der Kristallorientierung ist durch die
Ebenheit der Facetten parallel zu den nied-
rig indizierten kristallographischen Ebenen
begrenzt. Um scharfe Atzgriibchen zu ent-
wickeln, wurden mehrere Atzverfahren bei
verschiedenen Metallen und Legierungen
angewendet.

In diesem Bericht werden der Aufbau und
die Funktionsweise des abge&nderten Go-
nio-Mikroskops und einige metallkundliche
Anwendungen dargestellt.

Aufbau und Funktionsweise

_Bild 1 ist eine Gesamtansicht des abgein-

derten Gonio-Mikroskops. Das Instrument

-




Fig. 1. General view of modified “Gonio-Microscope” .
Bli'd 1‘ Gesamtansicht des abgeénderten ,Gonio-Mikro-
skops

composed of two units; a rotatable specimen
stage and a tilting microscope. The detailed
construction is shown in the two cross-
sectional views of Fig.2; a front view in a)
and a side view in b).

Construction

The specimen stage (10) is movable in rect-
angular directions in the horizontal plane
by means of two micrometer screws (8). The
complete stage unit is also rotatable
clockwise and counter-clockwise, more than
90 deg, around the vertical axis (19) fixed to
the base (13). These motions are made
through ball-bearing mechanism to provide
smooth and drift-free operation.

The microscope arm, which includes the
illuminating system and camera mechanism,
can be tilted as a single unit both sides
over a range of 90 deg around a tilting axis
attached to a pillar (24). The latter can be
moved vertically over a 30 mm range by the
usual rack and pinion mechanism (25) to pro-
vide for coarse focusing of image. Fine
focusing is made by vertical motion of the
fine focusing stage (8) with a helicoid
mechanism.

besteht aus zwei Einheiten, einem dreh-
baren Probentisch und einem kippbaren

Mikroskop. Bild 2 zeigt die Konstruktion im

einzelnen in zwei Schnittansichten: a) Vor-
deransicht, b) Seitenansicht.

Aufbau

Der Probentisch (10) ist in zwei senkrecht zu-
einander stehenden Richtungen in der Hori-
zontalen mit zwei Mikrometerschrauben (9) zu
bewegen. Die gesamte Tischeinheit ist wie-
derum in Uhrzeigerrichtung und entgegen
der Uhrzeigerrichtung drehbar und -zwar um
mehr als 90° um die vertikale Achse (19), die
auf der Grundplatte (13) befestigt ist. Diese
Bewegungsvorrichtungen sind mit Kugella-
gern ausgefiihrt, um einen gleichmaBigen
Lauf ohne Nachgleiten zu gewihrleisten.

Der Mikroskoparm, der das Beleuchtungs-

system und den Kameramechanismus ein-
schlieBt, kann nach beiden Seiten liber einen
Bereich von 90° als eine Einheit geschwenkt
werden. Die Schwenkachse (23) ist an einer
Siule (24) befestigt, die in einem Bereich
von 30 mm senkrecht mit dem iblichen Me-

chanismus aus Zahnstange und Ritzel (25)

bewegt wird. Dies dient zur groben Fokus-
sierung der Abbildung. Die Feinfokussierung
wird durch vertikale Bewegung des Fokus-
siertisches (8) mit einem Schraubmechanis-
mus erreicht.

Der wichtigste Bestandteil ist ein Spezial- -

objektiv, LD 20 x, mit einer numerischen
Apertur von 0.40, das einen langen Arbeits-
abstand von 17,7 mm hat. Dieser Arbeits-
abstand ist groB genug, um eine Drehung
des Mikroskoparms iiber einen groBen
Bereich zu ermdglichen. Eine besondere Ein-
richtung des Objektives ist ein Spalt (4) in
der riickwirtigen Fokusebene. Der Spalt
kann in jeder Richtung parallel oder senk-
recht zur Kippachse (23) eingestellt werden,
und seine Breite ist von 0 bis 10 mm ver-
stellbar. Ein weiterer Spalt (15) ist im Be-
leuchtungssystem am konjugierten Punkt zum
riickwirtigen Fokus des Objektivspaltes (4)
eingebaut. Der Beleuchtungsspalt kann in
Breite und Richtung dem Objektivspalt ent-
sprechend angepaBt werden, um die Licht-
streuung an den Keilen des Objektivspaltes
auszuschalten.
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1 eyepiece/Okular

2 beam splitter/Strahlteiler

3 semi-silvered mirror/halbdurch-
ldssiger Spiegel

4 objective slit/Objektivspalt

5 slit micrometer/Spaltmikrometer-
schraube

6 objective/Obj'ektiv

7 object point “O”/Objeki-
punkt “O”

8 fine focusing stage/
Feinfokussiertisch

9 stage micrometer/

10 specimen stage/Probentisch

11 scale of rotating angle/
Drehwinkelskala

12 scale of tilting angle/
Kippwinkelskala

13 base/Grundplatte

14 erecting prism/Umlenkungsprisma

15 illuminator slit/Beleuchtungsspalt

16 field diaphragm/Gesichtsfeld-
blende

17 rear focus “F"/riickwirtiger
Brennpunkt “F”

18 specimen/Probe

20 photo-lens/Photolinse

21 camera/Kamera

22 tilting knob/Stellschraube fiir
Kippung

23 tilting axis/Kippachse

24 tilting pillar/Kippséule

25 rack and pinion/Zahnstange und
Ritzel

26 movable pillar/bewegliche Siule

27 fixed pillar/feststehende Siule

Tischmikrometerschraube

Fig. 2. Cross sections, a) front view, b) side view
Bild 2. Querschnitte, a) Vorderansicht, b) Seitenansicht

The key optical element consists in a special
objective, LD 20 x, numerical aperture 0.40,
which has a long working distance of 17.7 mm.
This working distance is large enough to
allow rotation of the microscope arm over
the wide range. A special feature of the
objective is a slit (4) located in the rear
focal plane; the slit can be rotated to a
direction either parallel or perpendicular to
the tilting axis (23) and its width is adjustable
from 0 to 10 mm. Another slit (15) is mounted
in the illuminating system at the conjugate
point to the rear focus of the objective slit.
The illuminating slit can be adjusted in width
and direction according to the objective
slit (4) to eliminate the scattering light at the
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19 rotating axis/Drehachse

Wenn die Probenoberfliche durch dieses
Mikroskop mit einem schmalen Objektiv-
spalt beobachtet wird, wird die Abbildung
in der Richtung senkrecht zum Spalt un-
scharf. Um diesen Fehler zu verringern, sind
die Keile des Objektivspaltes radial ge-
schlitzt, wie in Bild 3 a) gezeigt wird; die
Breite der festen radialen Schlitze betrégt
0,2 mm.

Das Mikroskop und das dazugehérige Go-
niometer sind auf einer groBen Grundplatte
(13) befestigt und der Mechanismus ist so
angeordnet, daB der vordere Brennpunkt (7)
genau mit dem Abschnitt der Achse des
Drehtisches (19) iibereinstimmt und diese
mit der Kippachse des Armes (23). Diese
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Fig. 3. Objective slit with radial slits and photographs of a facet of etch pit, a) without radial slit, b) with radial

slits

Bild 3. Objektivspalt mit radialen Schlitzen und Aufnahmen von Atzgriibchenfacetten, a) ohne radiale Schlitze,

b) mit radialen Schlitzen

wedges of the objective slit. When the spe-
cimen surface is observed by this micro-
scope with a narrow objective slit only, the
image diffuses in the direction perpendicular
to the slit. To reduce this failure, the wedges
of the objective slit are slitted radially as
shown in Fig. 3, the fixed radial slits are
0.2 mm in width.

The microscope and its associated gonio-
meter are mounted on a large base (13) and
the mechanism is arranged so that the front
focusing point (7), coincides exactly with the
intersection of the axis of the rotating stage
(19) and that of the tilting arm (23). This re-
lationship is maintained at all times during
operation and no special adjustment is
required on the part of the operator.

The method of operation is as follows:

1.First, the focusing is made after the
microscope arm is set vertically and the
objective slit is opened to maximum width
of 10 mm, the natural aperture of this
objective. A specific point to be observed
is moved to the exact center of the field
of view.

2. According to the usual goniometer opera-
tion, the microscope arm and the specimen
stage (10) are tilted and rotated alternately
to determine the orientation at which the
designated plane is seen with the brightest

with illbminator slit
mit Beleuchtungsspalt

d ;%m)é

without illuminator slit
ohne Beleuchtungsspalt

Intensitdt (beliebige Einheiten)

Intensity (arbitrary) ——w

0 8 6 4 2 0 2 4 6 8 10
Titting angle (degree)
Kipp - Winkel (Grad)

Fig. 4. Intensity distribution around normal to a plane °
mirror. Right hand curves are measured without illumi-
nating slit and left hand with illuminating slit .
Bild 4. Intensititsverteilung um eine Normale zu" einer
Spiegelebene. Die Kurven der rechten Abbildungs-
hilfte sind ohne, die der linken mit Beleuchtungsspalt
gemessen
»
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illumination. To obtain sensitive change of
brightness with tilting or rotation, the
width of the objective slit must be
reduced after aligning the slit parallel or
perpendicular to the tilting axis, respec-
tively. In these operations, the illuminating
slit (15) must be also adjusted in width and
direction according to the objective slit (4).

The reading of the goniometer circles at
the maximum intensity of the reflected
light gives the direction of normal to the
plane.

Operating characteristics

As previously described 1), the distribution
curves of light intensity reflected from a
mirror plane around normal to the plane
becomes sharper with decrease of the width
of the objective slit. At the same time, the
images become diffuse in the direction
perpendicular to the objective slit with
decrease of the slit width, as shown in the
upper series (a) of photographs in Fig. 3.
However, as shown in the lower series (b) of
the photographs, this defect is reduced by
using the new objective slit with the radial
slits. Thus, the determination of normal to
the small plane can be carried out by
adjusting the slit’ width narrower.

The intensity curves around normal to a
plane mirror were observed with the new
objective slit using various widths as shown
in Fig. 4, which were measured with a photo-
multiplier. The curves in the right hand side
were observed without the illuminator slit.
Each curve has a “hill” at the foot of the
curves above the back ground. Since such
hills did not appear on any curve observed
with the original objective slit, these hill can
be attributed to the light illuminating the
mirror through the radial slits. When the
narrower slit is used to determine the
normal to a small plane, the maximum inten-
sity will be reduced to the level of the hill,
making measurement difficult. :

In the curves of the left hand side observed
with the illuminator slit, the level of the hill
is reduced to a negligible value together
with the background. Thus, by virtue of the
illuminator slit and the newly-designed ob-
jective slit, this instrument has been impro-

26

G

N

Beziehung wird wihrend des ganzen Ar- °
beitsprozesses aufrechterhalten und erfor-
dert kein Nachjustieren.

Die Arbeitsweise ist folgende:

1) Zuerst wird die Fokussierung eingestellt,
nachdem der Mikroskoparm senkrecht und
der Objektivspalt auf die gréBte Breite von
10 mm gedffnet ist, die natiirliche Apertur
dieses Objektivs. Ein Bezugspunkt wird
genau in die Mitte des Blickfeldes bewegt.

2) In UObereinstimmung mit der ublichen
Arbeitsweise eines Goniometers werden
der Mikroskoparm und der Probentisch (10)
abwechselnd gekippt und rotiert, um die
Orientierung zu bestimmen, in der die zu
untersuchende Ebene am hellsten beleuchtet
erscheint. Um die Empfindlichkeit gegeniiber
der Helligkeitsinderung zu steigern, muB-
die Breite des Objektivspaltes nach seiner
Ausrichtung parallel, beziehungsweise senk-
recht, zur Kippachse verringert werden.
Dabei muB der Beleuchtungsspalt (15) eben-
falls in Breite und Richtung dem Objektiv-
spalt (4) entsprechend eingestellt werden.

Das Ablesen der Goniometerkreise bei
der maximalen Intensitit des reflektierten
Lichts gibt die Richtung der Ebenennorma-
len an.

Funktionsweise

Wie schon frither beschrieben 1), werden die
Verteilungskurven der reflektierten Licht-
intensitdt, die von einer Spiegelebene um
die Ebenennormale reflektiert wird, mit Ver-
ringerung der Breite des Objektivspaltes
schirfer. Gleichzeitig werden die Abbildun-
gen senkrecht zum Objektivspalt mit ab-
nehmender Spaltbreite unscharf, wie es in
der oberen Reihe (a) von Aufnahmen in Bild
3 gezeigt wird; wogegen, wie in der unteren
Reihe (b) von Aufnahmen gezeigt wird, die-
ser Mangel bei Benutzung des neuen Objek-
tivspaltes mit radialen Schlitzen verringert
wird. Somit kann die Normale zu kleinen
Flachen bestimmt werden, wenn die Spalt-
breite verringert wird.

Die Intensitdtskurven um die Normale zu
einer Spiegelebene wurden mit dem neuen
Objektivspalt bei verschiedenen Breiten
beobachtet, wie in Bild 4 gezeigt wird, und
mit einem Photomultiplier ausgemessen. Die



“ Table 1. Comparison of observed values and geometric
values of angles between two facets composing each
etch pit in some metals and alloys
Tabelle 1. Vergleich beobachteter und geometrischer
Werte von Winkeln zwischen zwei Facetten, aus denen
die Atzgribchen in einigen Metallen und Legierungen
bestehen.

Metal Angle Geo- Mea- Error
Metall Winkel metrical sured Fehler
value value
Geo- Gemes-
metrischer sener
Wert Wert
(100) (107) 45° . 45° 0°
(100) (110) 45° 45° 0°
Fe (100) (101) 45° 44° -1°
(107) (110) 60° 60° 0°
(110) (101) 60° 60° 0°
(100) (107) 45° 44° -1°
imE £ & =
: 1 3
3%Si-Fe  (101) (011) 60° 610  +1°
(101) (110) 60° 60° Q°
(110) (011) 60° 60° 0°
(100) (110) 45° 46° +1°
(100) (101) 45° 45° 0°
e 2 o= T
100) (1 -
10%V-Fe  (110) (101) 60° g1°  +1°
(101) (110) 60° 62° +29°
(110) (101) 60° 61° +1°
(101) (110) 60° 60° 0°
(100) (110) 45° 44° -1°
(100) (111; 54° 44’ 54° ~0° 44’
Cu (100) (111 54° 44’ 54° —0° 44’
(110) (111) 35° 16" 35° -0° 16’
(110) (111) 35° 16’ 35° —0° 16’
Zn (0001) (1010; 90° 92° +2°
(1010) (1100 60° 60° 0°

ved in its accuracy of determination of nor-
mal to a plane as small as a few um in dia-
meter, without missing the image during
operation.

Applications

This instrument has been applied in wide
field of metallurgical and engineering studies.
Some metallurgical applications will be
presented, as follows.

Grain orientation

As an example, photomicrographs of the
etch pits in pure iron polycrystalline sheet
are shown in Fig. 5. These pits are separately
distributed within each grain and have a
characteristic appearance which depends or
the crystallographic orientation of each
grain. The lower photographs showing three
symmetrical pits were enlarged from pits
in three grains the surfaces of which were

Kurven auf der rechten Hilfte der Abbildung
wurden ohne Beleuchtungsspalt beobach-
tet. Jede Kurve zeigt ein geringes Neben-
maximum, bevor sie im Untergrund verléuft.
Da dieses Nebenmaximum in keiner Kurve
erschienen ist, die mit dem urspriinglichen
Objektivspalt beobachtet wurde, kanr dies
dem Licht zugeschrieben werden, das den

Spiegel durch die radialen Schlitze beleuch-

tet. Wenn der schmalere Spalt benutzt wird,
um die Normale zu einer kleineren Fliche
zu bestimmen, wird die maximale Intensitat
bis auf die Héhe des Nebenmaximums ver-
ringert und erschwert die Messung.

In den Kurven der linken Abbildungshilfte,
die mit dem Beleuchtungsspalt beobachtet
wurden, ist die Intensitit des Nebenmaxi-
mums zusammen mit dem Untergrund auf
einen vernachldssigbar kleinen Wert ver-
ringert worden. Das bedeutet, daB mit Hilfe
des Beleuchtungsspaltes und des neuen
Objektivspaltes dieses Instrument in seiner
Genauigkeit bei der Bestimmung der Nor-
malen zu einer Fliche bis hinunter zu einer
Ausdehnung von wenigen um im Durchmes-
ser verbessert wurde, ohne wihrend der
Messung das Bild zu verlieren.

Anwendungen

Dieses Instrument hat in weiten Gebieten
der metallurgischen Forschung und Inge-
nieurspraxis Anwendung gefunden. Einige
metallkundliche Anwendungen werden im
Folgenden beschrieben.

Kornorientierung

Als Beispiel werden Mikroaufnahmen von
Atzgriibchen in reinem polykristallinem
Eisenblech in Bild 5 gezeigt. Diese Griib-
chen liegen unterschiedlich verteilt in jedem
Korn vor, und ihr charakteristisches Erschei-
nen ist von der kristallographischen Orien-
tierung jedes Korns abhéngig. Die unteren
Aufnahmen zeigen drei symmetrische Griib-
chen, die von drei Kérnern herausvergréBert
wurden, deren jeweilige Oberflichen fast
parallel zu {100}-, {110}- oder {111}-Ebenen
verlaufen. Durch einen Vergleich mit dem
Polyeder in der rechten unteren Ecke, der
aus sechs regelmiBigen Quadraten {100}
und 12 Sechsecken {110} des kubischen
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nearly parallel to {100}, {110} or {111}
planes. In comparison with the polyhedron
in the lower right corner, composed of six
regular squares {100}, and 12 hexagons
{110}, in the cubic system, it is found that
all the pits are composed of {100} and {110}
planes. The crystallographic orientation can
be determined easily by measuring normals
to the pit facets. The observed angles be-
tween two facets composing each pit are
tabulated in Table 1 together with the mea-
sured values in other metals and alloys:
3% Si-Fe, 10% V-Fe, Cu and Zn, and are
compared with the geometrically calculated
values. The geometric and measured values
are in good agreement, in fact within 1 deg.

The accuracy of determination of grain
orientation is limited by flatness of facets or
deviation from the ideal crystallographic
planes. The sharp and symmetric pits shown
in Fig. 5 were developed by three etching
processes used successively, as follows.
First, small pits separately distributed within
each grain were nucleated and grown by
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Fig. 5. Distribution of micro-etch pits in
pure iron polycrystalline sheet and three

symmetriCJ:its on low index planes, {100},
{110}, and {111}, together with poly-
hedron composed of {100} and {110} plane
Bild 5. Verteilung von Mikroitzgriibchen
in einem reinen, polykristallinen Eisen-

blech und drei symmetrische Griibchen
auf niedrig indizierten Ebenen {100},
{110} und {111} zusammen mit einem
Polyeder mit {100} und {110} Flichen

Systems besteht, wurde gefunden, daB alle
Griilbchen aus {100}- und {110}-Ebenen
zusammengesetzt sind. Die kristallogra-
phische Orientierung kann leicht durch
Messen der Normalen zu den Atzgriibchen-
facetten bestimmt werden. Die beobachte-
ten Winkel zwischen den zwei Facetten, die
ein Atzgriibchen bilden, sind in Tabelle 1
zusammengefaBt, gemeinsam mit den MeB-
werten von weiteren Metallen und Legie-
rungen, wie 3% Si-Fe, 10% V-Fe, Cu und
Zn, und sind ebenfalls geometrisch errech-
neten Werten gegeniibergestellt. Die geo-
metrischen und die gemessenen Werte stim-
men gut iiberein, und zwar mit Abweichun-
gen von weniger als einem Grad.

Die Genauigkeit bei der Bestimmung der
Kornorientierung wird durch die Ebenheit
der Facetten oder durch die Abweichung
von idealen kristallographischen Ebenen
begrenzt. Die scharfen und symmetrischen
Griibchen, wie sie in Bild 5 gezeigt werden,
wurden in drei Atzvorgéingen entwickelt, die
nacheinander angewandt wurden:




etching for 10 to 50 sec in a solution of
hydrogen peroxide of 5 to 10 cc and distilled
water of 100 cc with a few drops of hydro-
chloric acid, etchant A. Secondly, the oxide
on the surface formed during the first etching
was dissolved in a solution of saturated
aqueous solution of FeCl;-6H,0O of 20cc
and distilled water of 100 cc, etchant B. The
pits developed by these processes were a
few um in size which was large enough to
measure the grain orientation. However, for
more accurate measurement, etch pits

need to be grown to several um by further

etching in an aqueous solution of formic
acid 25%, hydrogen peroxide 25°%, and
ethyl-alcohol 25% in volume, etchant C.
To develop sharper etch pits, the further
dissolution of the thin oxide film by etchant
B has been found convenient.

The etchants, A, B and C, which were found
to develop the sharp etch pits in pure iron
are tabulated in Table 2, together with those
for other alloys and metals, 3%Si-Fe, 10%V-
Fe, Cu and Zn.

Zuerst wurden kleine Griibchen unabhéngig
voneinander in jedem Korn erzeugt, die
wihrend einer Atzzeit von 10 bis 50 sec in
einer Lésung von 5 bis 10 ccm Wasserstoff-
peroxid, 100 ccm destilliertem Wasser und
wenigen Tropfen von Salzsdure weiterwuch-
sen: Atzmittel A. Zweitens wurde das Oxid,
das sich wihrend des ersten Atzvorganges
auf der Oberfliche gebildet hat, in einer
gesittigten Lésung von 20 ccm FeCl; - 6H,0
und 100 ccm destilliertem Wasser wieder
geldst: Atzmittel B. Die Griibchen, die durch
diese Vorginge erzeugt wurden, waren
wenige um groB und damit ausreichend, um
die Kornorientierung zu messen. Jedoch
miissen fir genauere Messungen Atzgrib-
chen von einigen um erzeugt werden durch
Atzen in einer wiBrigen Ldsung aus
25Vol.-% Ameisensdure, 25Vol.-% Wasser-
stoffperoxid und 25 Vol.-% Athylalkohol:
Atzmittel C. Um schirfere Griibchen zu ent-
wickeln, erwies sich eine weitere Auflosung
des diinnen Oxidfilmes durch Atzmittel B als
nitzlich.

Table 2. Etchant and etching time / Tabelle 2. Atzmittel und Atzzeit

Etchant A / Atzmittel A

Etchant B / Atzmittel B Etchant C / Atzmittel C

u:::h Reagent/Reagens Time / Zeit Reagent / Reagens Time / Zeit Reagent/ Time / Zeit
: Reagens
ISatura’(efd ;q&eougHstg
ution of FeClz - 6H2
HCI 1ccm 20 ccm ':'C()onH gg f;f;:: i
Fe H20, 5~10 ccm 10~50 sec Gesittigte wiBrige Lé- <50 sec CzH OH %5 ccm <10 sec
. H20 100 ccm , sung von FeClaéoszz:(")‘ H;Os 25 cem
H0 100 ccm
Saturated aqueous so-
lution of FeCl; - 6H;0
HCI 0.2~2 ccm 40 ccm HCOOH 40 ccm
3%Si-Fe H202 9~4 ccm 10~50 sec Gesittigte wiBrige Lé- <50 sec H202 20 ccm <10 sec
H20 100 ccm sung von FeCl; - 6H20 H0 40 ccm
H0- 20 ccm
CzH:OH 40 ccm
HCI 6 ccm HCI 50 ccm
10%V-Fe H20, 60 ccm 5~10 sec <50 sec
H;0 100 ccm H0 50 ccm
ENC030 sastgrated Bwith 5°f/o(Na'_<':|u)e§u5 solution
2Cr07 % wiBrige o 4)25208 .
Cu Lésung von HNO;3, 30 sec 5% wiBrige Losung 4 min
gesittigt mit K2Cr2O7 von (NH;)2S204
HCI 2 4~6 c¢l:m
saturated aqueous solu- HCI 10
tion of CrO3; 2~3 ccm COmn
Zn gesattigte waBrige LS- 10 sec Szl('l)sOH 1(1)8 ::x 10 sec
sung von CrO; 2~3 ccm .
H20 100 ccm
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Fig. 6. Serrations along mechanical twin boundaries in
3%Si-Fe alloy, a) micrographs taken from normals to
matrix surface N, twin step A, and four planes B, By,
Cy, Cy, b) stereographic projection of normals to planes,
c) schematic representation of serration of twin
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Bild 6. Abstufungen entlang mechanischer Zwillings-
grenzen in einer 3% Si-Fe Legierung, a) Mikroaufnah-
men aus Normalen-Richtungen zur Matrixoberfliche, N,
Zwillingsstufe, A, und vier Ebenen Bi, B2, Ci, C
b) stereographische Projektion von Normafen zu Ebenen,
c) schematische Darste‘lung der Abstufung eines Zwil-

lings



~Serration of mechanical twins

Mechanical twins in BCC metals have
straight parallel boundaries, parallel to {112}
plane, for most of their lengths. However,
zig-zag serrations often appear along one
or bath boundaries as shown in a) of Fig.6,
and they produce steeper steps in compari-
son with the step of the twin band. Details
of the topography of the steps have not yet
been studied3).

A single crystal sheet of 3%Si-Fe was
extended in liquid nitrogen. The tensile axis
of the sheet was most favourably oriented
for twinning formation and the surface orien-
ted in such a way that the twin step made
the largest angle with the sheet surface ob-
served.

Photographs N and A in Fig. 6a) were
taken with this instrument from the normal
directions to the specimen surface and to
the twin step respectively; the twin bands
are observed as black bands in N and white
bands in A. It is found that the matrix sur-
face protrudes into the twin band in shape
of a serration. The step along the serration
is not so simple as has been supposed?)
but is composed mainly of four sets of small
planes, as seen in photographs By, B,, C;
and C; in Figure 6a, though these planes
are slightly curved.

Orientation of the crystal is presented on a
stereographic projection viewed from the
sheet normal in Fig. 6b in which the normal
- to the sheet is indicated by N, the normal of
twinning plane by [112], and the twinning
~direction by [111]. Normals to the four planes
are also presented on the stereographic pro-
jection. Normals to the planes By and B,
are on the great circles passing through N
and [101], and N and [011], respectively; the
traces of the two planes on the matrix sur-
face are found to be parallel to the (101) or
(011) plane of the parent crystal. Conse-
quently, the planes By and B; are supposed
to be produced by slip on (101) and (011)
planes. Furthermore, normals to the planes
Cy and C; are on the great circles passing

3) R. E. REED-HILL, J. P. HIRTH and H. C. ROGERS,
Deformation Twinning, Gordon and Breach Sci. Pub,
New York / London (1964) 121/55
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Die Atzmittel A, B und C, die zur Entwick- *

lung scharfer Atzgriibchen in reinem Eisen
gefunden wurden, sind in Tabelle 2 auf-
gefiihrt zusammen mit solchen fiir andere

Legierungen und Metalle wie 3% Si-Fe,

10°% V-Fe, Cu und Zn.

Abgestufter mechanischer
Zwilling

Mechanische Zwillinge in kubisch raumzen-

trierten Metallen haben fast iiber ihre ganze "

Lénge gerade, parallele Grenzen, parallel
zu {112} Ebenen. Jedoch treten auch oft
zackenférmige Abstufungen entlang einer
oder beider Grenzen auf, wie in Bild 6a
gezeigt wird. Sie bilden steilere Stufen als
die Stufe eines Zwillingsbandes. Einzelhei-
ten der Topographie der Stufen wurden bis
jetzt noch nicht untersucht 3).

Ein einkristallines Blech aus einer 3 % Si-Fe-
Legierung wurde in flissigem Stickstoff
gezogen. Die Zugachse des Bleches wurde
so gewdhlt, daB die Zwillingsbildung opti-
mal begiinstigt wurde, und die Oberfliche
war so orientiert, daB die Zwillingsstufe den
groBten beobachteten Winkel zur Blech-
oberflache aufwies. :

Die Aufnahmen N und A in Bild 6 a wurden
mit diesem Instrument aus den Normalen-
Richtungen zur Probenoberfliche bzw. zur

Zwillingsstufe aufgenommen. Die Zwillings-

bénder wurden als schwarze Binder in N
bzw. als weiBe Binder in A beobachtet. Es
wurde gefunden, daB die Matrixoberfliche
in das Zwillingsband in Form von Abstufun-
gen eindringt. Die Stufe entlang der Abstu-
fung ist nicht so einfach wie angenommen
worden st 3), jedoch hauptsichlich aus
4 Arten kleiner Ebenen zusammengesetzt,
wie es in den Aufnahmen By, B,, Cy; und C,
in Bild 6 a zu sehen ist; allerdings sind diese
Ebenen leicht gebogen.

Die Orientierung des Kristalls ist in einer
stereographischen Projektion parallel zur
Blech-Normalen in Bild 6 b wiedergegeben,
in der die Blech-Normale mit N, die Nor-
male zur Zwillingsebene mit [112], und die
Zwillingsrichtung mit [111] gekennzeichnet
sind. Die Normalen zu diesen 4 Ebenen sind

ebenfalls in der stereographischen Projek- -

tion gezeigt. Die Normalen zu den Ebenen
B2 und B4 liegen auf den GroBkreisen, die
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through A and [101], and A and [071] of the
twinned region and the traces of the two
planes on the twin step are parallel to ‘the
(101) and (011) plane of the twinned region,
respectively. Consequently, the planes C,
and C; are supposed to be produced by slip
on the (101) and (011) planes in the twin
region. Schematic representation of the
shape of a serration is shown in Fig. 6¢.

Zinc oxide whisker

In general, cross sections of whiskers of
metals and alloys are regular polygons, and
the side surfaces are parallel to crystallo-
graphic planes with low indexes.

Zink oxide whiskers#4) are straight thin hex-
agonal prisms of a few hundreds of um in
thickness. Photographs of Fig. 7a and b
are the cross section and side view of the
whisker. The whisker was oriented so that
the longitudinal axis was parallel to the tilt-
ing axis of the instrument. Normal to three
side planes were determined and plotted on
a stereographic projection by crosses, x. In
-the same setting, the orientation of the
. crystal, a hexagonal closed-packed structure,

G.D.

£17007

£11207

21103

£121037
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durch N und [101] bzw. N und [011] verlau- =
fen. Es wurde gefunden, daB die Ebenen auf
der Matrixoberfliche parallel zur (101)- oder
(011)-Ebene des urspriinglichen Kristalls
liegen. So wird angenommen, daB die Ebe-
nen By und B; durch Gleitung in der (101)-
und (011)-Ebene entstanden sind. Dagegen
liegen die Normalen zu den Ebenen Cy und
C; auf den GroBkreisen, die durch A und
(101) bzw. A und (011) des verzwillingten
Bereichs verlaufen. Die Spuren der beiden
Ebenen an der Zwillingsstufe liegen parallel
zur (101)- und (071)-Ebene im verzwillingten
Bereich. So wird angenommen, daB die Ebe-
nen C; und C; durch Gleitung auf den
(101)- und (011)-Ebenen im Zwillingsbereich
entstanden sind. Eine schematische Dar-
stellung der Form der Abstufung wird in
Bild 6 ¢ gezeigt.

Haarkristalle aus Zinkoxid

Im allgemeinen sind Querschnitte von Haar-
kristallen in Metallen und Legierungen
regelméBige Vielecke und die Seitenflichen
liegen parallel zu kristallographischen Ebe-
nen mit niedrigen Indizes.

Zinkoxidhaarkristalle 4) sind gerade, diinne
hexagonale Prismen von nur wenigen hun-
dert um Dicke. Die Aufnahmen der Bilder

.7 a und b zeigen den Querschnitt und die

Seitenansicht eines Haarkristalls. Der Haar-
kristall war so gelegt worden, daB seine
Langsachse parallel zur Kippachse des
Instrumentes lag. Die Normalen von drei
Seitenflichen wurden bestimmt und mit
Kreuzen, x, auf eine stereographische Pro-
jektion tbertragen. In der gleichen Anord-
nung wurde die Orientierung des Kristalls,
einer hexagonal dichtest gepackten Struktur,
mit der Laue-Methode bestimmt. Sie wird
durch offene Kreise, o, in der gleichen ste-
reographischen Projektion in Bild 7 ange-
geben. Wie aus der Abbildung zu ersehen

Fig. 7. Photographs of zinc oxide whisker, a) cross
section, b) side view, and stereographic projection of
normals to side planes, x and roles of prism planes of
closed-packed hexagonal crystal, o

Bild 7. Aufnahmen eines Zinkoxid-Haarkristalls, a) Quer-
schnitt, b) Seitenansicht und stereographische Projek-
tion von Normalen auf Seitenflichen, x, und Polen von
Pri?’menebenen des hexagonal dichtest gepackten Kri-
stalls, o

) I. KUBO, Japanese Jour. Appl. Phys. 4 (1965) 225/26




was determined by the X-ray Laue method
and is shown by open circles, o, on the same
sterographic projection in Fig.7. As seen
in the figure, the axis of the whisker coin-

cides with the pole of the basal plane and

normals to the side planes with the poles of

prism planes of the crystal.

Summary

The “Gonio-Microscope” has been modified
in construction and applied to the problem
of determining normals to plane surfaces
with an area as small as a few um in diame-
ter. A special feature of this instrument is that
the position and the shape of the plane, the
normal to which is being measured, can be
observed continuously while the measure-
ment is being made. By using the newly-
designed objective slit whose wedges were
radially slitted, the image of a small plane
becames sharp even in a direction perpendi-
cular to the objective slit. Moreover, by intro-
ducing the illuminating slit, the background
intensity of light reflected from a plane was
reduced to a negligibly small value.

With this new instrument, the orientation of
many grains in a variety of metals and alloys
was determined easily and accurately by
measuring the directions of normals to facets
composing etch pits. The fine structure of
serrations of mechanical twin bands and the
shape of whiskers were also accurately
examined.
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ist, stimmen die Achsen des Haarkristalls mit
dem Pol der Basisebene und die Normalen
zu den Seitenflichen mit den Polen der
Prismenebenen des Kristalls {iberein.

Zusammenfassung

Das Gonio-Mikroskop ist in seiner Konstruk-
tion abgeindert worden und wird bei Pro-
blemen der Bestimmung von Normalen zu
ebenen Oberflichen in kleinen Bereichen
von nur wenigen um Durchmesser ange-
wendet. Ein besonderer Vorzug dieses Ge-
rates ist, daB die Lage und Form der Ebene,
deren Normale gemessen wird, wiahrend des
MeBvorganges ununterbrochen beobachtet
werden kann. Bei Beniitzung des neuen
Objektivspaltes, dessen Keile radial ge-
schlitzt wurden, werden Abbildungen klei-
nerer Ebenen selbst senkrecht zur Richtung
des Objektivspaltes scharf. Uberdies wird
durch die Einfithrung eines Beleuchtungs-
spaltes die Untergrundintensitdt des Lich-
tes, das von einer Ebene reflektiert wird,
vernachldssigbar klein.

Mit diesem neuen Instrument wurden viele
Kristallorientierungen in einer Anzahl von
Metallen und Legierungen miihelos und
genau bestimmt, indem man die Richtungen
der Normalen zu den Facetten von Atzgriib-
chen gemessen hat. Die Feinstruktur der
Abstufungen von mechanischen Zwillings-
bindern und die Form von Haarkristallen
wurden ebenfalls genau bestimmt.

Metallographietagung 1968 in GieBen

Die Deutsche Gesellschaft fir Metallkunde
wird Anfang Oktober 1968 (vermutlich an
zwei Tagen in der Woche vom 7. bis zum
12. 10.) in GieBen eine Metallographietagung
veranstalten. Hierzu wird um Vortrige uber
metallographische Untersuchungen und mo-

derne Methoden der Licht- und Elektronen-
mikroskopie gebeten. In Verbindung mit der
Tagung wird ein Mikrophotowettbewerb
stattfinden. Einzelheiten werden im Februar-
heft dieser Zeitschrift bekannt gegeben.
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Eisblumen
Ice flowers

Cr-Fe-Boride einer Plasma-

- AufschweiBung e -

Cr-Fe borides of a plasma welding
(Kuno Kirner, Robert Bosch GmbH,
Stuttgart) :

s

Mitteilu'hgen A S

Infrarot-Thermometer zur
beriithrungslosen Temperaturmessung

Infrared Thermometer for Contactless
Temperature Measurement

(No English text available)

Haufig gibt es Temperatur-MeBprobleme, die
durch herkémmliche Methoden nicht gelost
werden kdnnen. Zum Beispiel: Unzugéngliche
Lage, Wirmeentzug durch Berlihrung und
dadurch ungenaues MeBergebnis, oder Tem-
peraturverteilung auf einer groBen Flache
und anderes mehr.
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Informations

In solchen -Fillen ist das Infrarot-Thermo-

" meter ,Heat-Spy“ ideal (Bild 1).

Dieses Geridt arbeitet nach dem Infrarot- .
Prinzip, das heiBt, jeder Kérper, der sich auf
ciner Temperatur iiber dem absoluten Null-
punkt befindet, sendet eime Infrarot-Strah.
lung aus. Je wirmer der Gegenstand, dest&

_stirker die Strahlung. Dadurch kann die In-

frarot-Strahlung zur Temperaturmessung ver-
wendet werden. Das geschieht so:

Die Optik des Gerites leitet die Strahlung

- auf einen Infrarot-Detektor, der sie in ein



