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Fig. 3

montré un trés bon rendement, pareil 4 celui du moteur a
courant continu, comme c’était indiqué dans le compte
rendu du Prof. Anfony. Cependant dans de nombreuses
communications faites par Tesla, s’échelonnant jusqu’a
P’année 1919, ainsi que dans les diverses publications sur
Tesla, on doit retenir les dates suivantes: L’année 1878 ot,
tout en étant étudiant a la Polytechnique de Graz, Tesla
commenga déja a s’occuper du probléme de la commutation
dans les machines électriques; I’année 1882 quand il exposa
4 Budapest les moyens de production du champ magnétique
tournant par les courants alternatifs; I’année 1883 ou Tesla
construisit son premier modéle du moteur a induction et le
fit tourner devant son assistant 4. Szigety.

Les travaux de Tesla qui se rattachent aux années 1882
et 1883 sont aussi en accord avec les deux déclarations de
A. Szigety que nous reproduisons en entier photocopiées
(Fig. 1, 2, 3).

On peut conclure du texte de ces documents que le té-
moignage, rendu publique déja en 1889, est fait par un
technicien spécialiste de I’époque. Les données, bien claires
et suffisamment détaillées que ’on trouve dans ces deux
documents, représentent une contribution incontestable a
I’histoire de [I’¢lectrotechnique. Cette contribution en
forme de documents officiels nous autorise & porter en 1882
et en 1883 les dates des inventions du champ magnétique
tournant et du moteur d’induction et a considérer les années
1887 et 1888 seulement comme les années de leur réalisation
déja industrielle, dates ol ’Electrotechnique a déja fait ses
premiers pas strs et décisifs sur son nouveau chemin des
courants alternatifs sur lequel elle marche encore.

Adresse de 1’Auteur:
Prof. A. Damjanovi¢, Faculté Electrotechnique de I'Université de Beograd,
Beograd, (Yougoslavie).

Hochfrequenz im Dienste physikalisch-chemischer Untersuchungsmethoden
Von W. Dieterle, Basel

Vorwort

Als die Anfrage, zu vorliegender Festschrift einen Beitrag aus dem
Gebiet der Hochfrequenztechnik zu schreiben, erstmals an mich
herangetragen wurde, glaubte ich anfinglich, absagen zu miissen.
Und dies aus dem Grunde, weil ich in meiner derzeitigen hauptséch-
lichen Titigkeit auf dem Gebiete der Forschung und Applikation von
elektrischen Isolierstoffen nicht mehr aktiv mit der Hochfrequenz
verbunden bin. Aber schon ein weiteres, griindlicheres Uberlegen
brachte mir rasch zum Bewusstsein, dass eigentlich auf dem Gebiet
der dielektrischen Forschung und der Applikation von elektrischen
Isolierstoffen Hochfrequenz und Physik eine recht bedeutende Rolle
spielen und die mir bei meinem verehrten Lehrer erworbenen Kennt-
nisse sozusagen auf Schritt und Tritt von unschitzbarem Nutzen sind.
So will ich gerne versuchen, von dieser Perspektive einen Beitrag im

Sinne einer allgemeinen Ubersicht iiber die Titigkeit eines « Dielectric

Engineers» zu geben.

Ohne fiir den physikalisch-chemisch titigen Wissenschafter Neues
zu bringen, diirfte es fir den Hochfrequenz-Ingenieur doch von
Interesse und Niitzlichkeit sein, zu horen, wo Hochfrequenz in der
Chemie bzw. fiir die physikalisch-chemische Forschung eingesetzt
wird und welche Probleme dabei bestehen. Aus Platzgriinden kann
an dieser Stelle nur eine allgemeine Ubersicht gegeben werden. Auch
wird aus dem weiten und dem bei physikalisch-chemischen Methoden
nicht mehr weg zu denkenden Gebiet der «Electronics» nur die
eigentliche Hochfrequenz beriicksichtigt.
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Dielektrische Forschung

Bei der Entwicklung und Applikation von elektrischen
Isoliermaterialien bedient man sich der Hochfrequenz, um
die Materialien zu kennzeichnen und zu beschreiben (Mess-
technik), um deren Herstellung zu beeinflussen (z. B. Poly-
merisationen, Hochfrequenzheizung) oder um den Aufbau
und die Struktur zu erforschen (Absorption, Dispersion,
Spektroskopie).

An der Entwicklung von Dielektrika sind sowohl der
Wissenschafter, der Elektroingenieur als auch der Physikcr
und Chemiker interessiert. Der praktisch tédtige Ingenicur
und der Konstrukteur haben das grosste Interesse, die von
ihnen zu verwendenden Materialien und deren Verhalten
fiir die verschiedenen Anwendungen genau zu kennen. Sehr
oft konnen die gerade erhiltlichen Materialien nicht ver-
wendet werden, da sie den im Einzelfall bestimmten Anfor-
derungen nicht entsprechen. In solchen Fillen ist der Inge-
nieur an der Entwicklung selbst interessiert und beteiligt.
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Zudem schafft er die seinen Bediirfnissen dienenden Priif-
methoden und ist an der Entwicklung von Priifeinrichtun-
gen fiir den Physiker und Chemiker massgebend beteiligt.

Der Physiker ist bestrebt und interessiert, die dielektri-
schen Erscheinungen an Fliissigkeiten, Gasen und festen
Korpern zu erkldren.

Die physikalische Chemie hat wesentlich dazu beigetra-
gen, die an Isolierstoffe gestellten hochsten Anforderungen
zu verwirklichen. Dank der zwischen dielektrischen Daten
und anderen Eigenschaften (wie z. B. Verunreinigungen im
Material, Einfliisse von Weichmachern und Farbzusédtzen,
Anderung gewisser polarer Eigenschaften im Verlaufe einer
chemischen Reaktion usw.) bestehenden Zusammenhidnge
und dank der sich daraus ergebenden Moglichkeit, damit
Strukturforschung zu betreiben und Strukturprobleme 16sen
zu konnen, hat die physikalische Chemie selbst ein grosses
Interesse an der dielektrischen Forschung.

Fiir die moderne theoretische Chemie und die chemische
Forschung sind die dielektrischen Eigenschaften der Stoffe
(Reaktionspartner, Losungsmittel) von ausschlaggebender
Bedeutung. So wird z. B. der lonisationsgrad einer Verbin-
dung durch die Dielektrizitdtskonstante des Losungsmittels
bestimmt. Die Kenntnis dieser Zusammenhénge spielt beim
Studium von Reaktionsmechanismen eine grosse Rolle.

Nur dank der engen Zusammenarbeit zwischen dem Ent-
wicklungsingenieur, dem Physiker und dem Chemiker war
es moglich, die heute auch auf dem Gebiet der Elektronik
und der Hochfrequenz verwendeten Materialien und Schalt-
elemente (z. B. hochbelastbare Kohlenwiderstinde, Mate-
rial mit hoher Dielektrizitdtskonstante, Halbleiter, Hoch-
frequenzgliser, chlorierte Ole, Hochpolymere usw.) zu
schaffen.

Die rapide Entwicklung der elektronischen Technik wére
ohne die enorme Weiterentwicklung der Dielektrika un-
denkbar gewesen. In diesem Zusammenhang seien beispiels-
weise erwahnt die Miniaturisation der Schaltelemente und
die damit moglich gewordene Verwendung von gedruckten
(besser geitzten) Schaltungen, den Bau von elektronischen
Rechenmaschinen, piezoelektrischen Vorrichtungen, von
Radarfenstern (Radomes), diclektrischen Linsen usw.

Gerade die beiden letzten Anwendungen sind typische
Beispiele hochster, an das Material gestellter Anforderun-
gen:

Radarfenster

sollen fiir Mikrowellen durchléssig sein,
— kleine € und kleinen tgo haben,
elektrisch und mechanisch stabil sein,
hohe Temperaturbestdndigkeit

(wegen der aerodynamischen Erhitzung),

— kleines spezifisches Gewicht und

— gute Verarbeitbarkeit haben.

Von dielektrischen Linsen werden ganz &dhnliche Eigen-
schaften verlangt [5]1):

— @ = 1, nicht magnetisch,

— kleiner tgd, moglichst < 19,

— ¢ soll z. B. in Stufen von 0,05 zwischen 1,1 und 3,0

bei einer Genauigkeit von -+ 0,020 «einstellbar» sein.

— jeder Wert des Brechungsindexes und damit von e

soll moglichst unabhingig von der Frequenz sein,

|

1) Siehe Literatur am Schluss des Aufsatzes.
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kleine Wasseraufnahme,
mechanisch und thermisch stabil,
geringes Gewicht,

gute Verarbeitbarkeit.

|

|

|

Elektrische Isoliermaterialien sind Substanzen von man-
nigfachem und meist sehr kompliziertem und komplexem
Molekiilaufbau, die entweder in der Natur vorkommen
oder veredelte, chemisch umgewandelte Naturstoffe sind
und oft fiir ganz bestimmte Zwecke und deshalb mit be-
stimmten Eigenschaften entwickelt wurden. Dabei konnen
bestenfalls die «Riesenmolekiile» hochpolymerer Stoffe im
Elektronenmikroskop sichtbar gemacht werden. Aber die
Korper verindern unter dem Einfluss der elektromagneti-
schen Bestrahlung bestimmter Frequenzen ihre Polari-
sationszustinde und damit ihre dielektrischen bzw. opti-
schen Eigenschaften. Die Natur der Elemente, deren Mole-
kiilanordnung und chemische Reaktionen bestimmen letz-
ten Endes die Eigenschaften des Materials und damit seine
Einsatzmoglichkeiten.

Die fiir eine elektrische Isolation wesentlichen Eigen-
schaften hingen mit den physikalisch-chemischen Eigen-
schaften wie folgt zusammen:

— Molekulargewicht, polare Gruppen, Kristallinitit und
Dichte bestimmen die Durchschlagfestigkeit.

— Molekiilgrosse, Molekiilgestalt und Ladungsverteilung
bestimmen die Dielektrizitdtskonstante.

— Molekulargewicht, Dipolmoment, Viskositdt, Ionen-
konstitution und Relaxationszeit bestimmen die dielektri-
schen Verluste.

— Die Koronafestigkeit wird durch die chemische Konsti-
tution bestimmt.

Auch fiir die nichtelektrischen Grossen sind die Zusam-
menhédnge mit den physikalisch-chemischen Eigenschaften
bekannt. So ist z. B. die Warmebestindigkeit, um nur noch
eine dieser Grossen zu nennen, u. a. eine Frage der chemi-
schen Bindungskréfte.

In diesem Zusammenhang gesehen, ist die Beschiftigung
auf dem Gebiet dielektrischer Forschung ausserordentlich
dankbar, reizvoll und voll interessanter physikalischer und
elektrotechnischer Probleme. Dass dabei nur eine hochent-
wickelte elektronische Messtechnik zum Erfolg fiihrt und
hiebei auch die Hochfrequenz ausgiebig zum Zuge kommt,
soll in den nachfolgenden Ausfithrungen kurz gestreift wer-
den, wobei auf die verschiedenen Verfahren nicht néher ein-
gegangen werden kann.

Dielektrika im elektro-magnetischen Feld [1...11]

Die dielektrischen Eigenschaften basieren auf der gegen-
seitigen Beeinflussung von Material und elektromagneti-
schen Wellen. Sie werden durch die Erscheinungen der Po-
larisation, der Magnetisierung und der Leitfdhigkeit makro-
skopisch anhand der Molekiiltheorie zu interpretieren ver-
sucht.

Mittels der komplexen Parameter Dielektrizitdtskon-
stante ¢* und Permeabilitdt w*, welche schliesslich nichts
anderes darstellen als das Verhiltnis von Flussdichte zu
Feldstirke fiir das elektrische und magnetische Feld:

”

& s
o — 180

e* — g’ *J E”;
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Fig. 1
Polarisationserscheinungen in Dielektrika
Generelle Darstellung des Verlaufs von Dielektrizitdtskonstante ¢
und Verlustfaktor tg ¢ mit der Frequenz f [12]
a Interfacial-Polarisation; b Dipol-Polarisation ; ¢ Atom-Polarisation ;
d Elektronen-Polarisation

Hier interessieren vor allem die Polarisationserscheinun-
gen (Fig. 1), wobei zu unterscheiden ist zwischen:

a) Ionen- oder Zwischenschichten (interfacial)-Polarisa-
tion, verursacht durch die Wanderung und Anlagerung von
freien Ionen an den Zwischenschichten oder Ubergangs-
stellen mehrerer Dielektrika verschiedener Leitfdhigkeit und
verschiedener Dielektrizititskonstante. Dadurch wird eine
Storung des Feldes und damit die Zwischenschicht-Polari-
sation erzeugt.

b) Dipol- oder Orientierungs-Polarisation, verursacht
durch die Orientierung der Molekiile im Feld, welche einen
permanenten oder induzierten Dipol bilden.

¢) Elektronen-Polarisation, verursacht durch eine Verlage-
rung von Elektronen (Wolken) gegeniiber dem Atomkern,

und

d ) Atom-Polarisation, verursacht durch die Bildung indu-
zierter Momente durch Verlagerung von Atomen in ihrer
Stellung zu anderen Atomen oder Molekiilen.

Diese Polarisationserscheinungen machen sich ihrer Na-
tur entsprechend in ganz verschiedenen Frequenzgebieten
bemerkbar.

Wihrend sich die Tonen-Polarisation hauptsichlich im
Gebiet der technischen und horbaren Frequenzen abspielt
und fir Strukturuntersuchungen keine grosse Bedeutung
hat, ist die Orientierungs- oder Dipol-Polarisation fiir Struk-
turanalysen besonders geeignet, weil diese von der inneren
Struktur der Molekiile und von deren Anordnung im Di-
elektrikum abhingt.

Ionen- und Dipol-Polarisation treten im allgemeinen im
Gebiet der eigentlichen Hochfrequenz auf, wihrend sich

Bull. ASE t. 51(1960), n° 20, 8 octobre

Elektronen-Polarisation im sichtbaren bis UV-Licht (bis
1015 Hz) und die Atompolarisation bei Frequenzen von
1012...1014, d. h. im Infrarot(IR)-Gebiet bemerkbar machen.

Elektronen- und Atom-Polarisation werden auch Defor-
mations-Polarisation genannt und sind im allgemeinen
gegeniiber der Orientierungs-Polarisation klein; die Atom-
Polarisation wiederum ist gegeniiber der Elektronen-Polari-
sation im allgemeinen kleiner.

Die bekannteste der Theorien zur Erkldrung der Dipol-
Polarisation ist diejenige von Debye, welche allerdings nur
unter gewissen idealisierten, meist nicht oder nur teilweise
zutreffenden Voraussetzungen Giiltigkeit hat und deshalb
auch durch verschiedene andere Forscher ergidnzt wurde.
Debye hat kugelformige Molekiile angenommen und die
Eigenfelder und Wechselwirkungen der Molekiile vernach-
lassigt.

Die bekannten Theorien z. B. von Kirkwood und Onsager
beriicksichtigen die Eigenfelder der Dipolmolekiile, so dass
diese Theorien auch fiir hohere Dipol-Konzentrationen
brauchbar sind. Die Dispersionserscheinungen von Dielek-
trizitdtskonstante und tg d werden dabei auf die molekularen
Grossen des Dipolmomentes, die Relaxationszeit sowie der
Polarisierbarkeit eines Einzelmolekiils zuriickgefiihrt.

Nach Debye folgt der Orientierungsanteil der Molekiil-
Polarisation bei niederen Frequenzen dem Feld trégheits-
los. Von einer bestimmten Frequenz an ist dies dann nicht
mehr moglich und man erreicht eine Dispersion der Dielek-
trizitdtskonstante mit der Frequenzlage.

Die Relaxationszeit ist die Zeit, in welcher die Polarisa-
tion auf den Wert 1/e fillt. Sie ist ein Mass fiir das Zuriick-
bleiben der Dipol-Orientierung hinter dem wirksamen &dus-
seren elektro-magnetischen Feld oder der Ausdruck fiir den
zeitbedingten exponentiellen Zerfall der Polarisation mit
der Zeit in einem Dielektrikum, bei Wegfall des dusseren
Feldes.

Damit ist die Relaxation die Ursache einer anomalen
Dispersion, bei welcher die Dielektrizitdtskonstante mit zu-
nehmender Frequenz fillt. Im Dispersionsbereich, d. h.
wenn die polaren Molekiile zu gross sind und/oder die Fre-
quenz des elektrischen Feldes zu hoch oder die Viskositét
des Mediums zu gross ist, kann sich der Orientierungsanteil
nur noch teilweise und mit einer Phasenverschiebung zum
elektrischen Feld einstellen, was eine dielektrische Absorp-
tion zur Folge hat.

Mit abnehmender Temperatur steigt praktisch bei allen
Fliissigkeiten die Viskositdt und damit die Relaxationszeit.
Beim Gefrierpunkt wird das Dipol-Molekiil unbeweglich
und die Dielektrizitdtskonstante fillt deshalb auf Werte,
wie sie durch elektronische oder atomare Polarisation zu
erwarten sind (Fig. 2).

Die Erscheinungen der Dipol-Polarisation treten im all-
gemeinen bis etwa 10° Hz, bei Gasen unter Umstdnden bis
1012 Hz auf. Den Einfluss der dielektrischen Relaxation und
damit den Zusammenhang zwischen tg d, Temperatur und
Frequenz zeigt Fig.3 als 3-dimensionales Diagramm am
Beispiel einer Polyesterfolie.

Da die zwischen den Molekiilen und Molekiilanhdufun-
gen wirkenden Krifte (Richtkrifte, Induktionskrifte, Dis-
persionskrifte, Wasserstoffbriicken) mit der Polarisierbar-
keit und dem Dipolmoment zusammenhéngen, konnen aus
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den Dispersions- und Adsorptionskurven niitzliche Aus-
sagen gemacht und daraus andere Eigenschaften, wie z. B.
Schmelz- und Siedepunkte, Verdampfungswirme, Dichte,
Viskositit, Loslichkeit usw. bestimmt werden. Ferner kon-
nen ¢/tg 5-Messungen gut als Reinheitskriterium von fliissi-
gen nichtelektrolytischen Stoffen oder zur Wasserbestim-

10 100
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Fig. 2
Frequenzverlauf desVerlustfaktors tg 6 und der Dielektrizititskonstante

& von Wasser [11]
f Frequenz [Hz]
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mung in Mehrstoffsystemen als Erginzung der Fischer-
Titration beigezogen werden [13]. Aber auch fiir kontinuier-
liche Feuchtigkeitsbestimmungen, Dickenmessungen, Gleich-
maéssigkeitsmessungen, Kontrolle und Messung von Fiill-
standshohen usw., sind solche Messungen vorziiglich ge-
eignet.

Wihrend homogene, polare
Stoffe nur eine Relaxationszeit
aufweisen, haben heterogene
Stoffe mehrere Relaxationszeiten.
Aus deren Lage und Verteilung
kann auf die Komplexitit und
unter Umstidnden auf die Stoff-
komponenten geschlossen wer-
den. Es sei in diesem Zusammen-
hang beispielsweise auf die Bei-
mischung von Carbon Black in
Polyithylen und Kautschuk oder
von Fasern und Fiillmaterial in
Kunststoffen hingewiesen. Eine

Fig. 3
Dielektrische Verluste
Darstellung des tg ¢ von Polyester in
Funktion der Temperatur und der
Frequenz im dreidimensionalen Dia-
gramm

SEV29533

Uberlagerung verschiedener Relaxationszeiten ergibt eine
Verflachung der Kurven von ¢ und tg é in Funktion der
Frequenz.

Dass dielektrische Messungen, ausser ihrer Verwendung
zur Losung von Strukturproblemen routinemaéssig und auf
breiter Basis zur Beschreibung der Isolierstoffe dienen, sei
hier der Vollstdndigkeit halber erwidhnt; dies ist ja auch
dem entwickelnden und konstruktiv titigen Hochfrequenz-
ingenieur aus seiner téglichen praktischen Titigkeit be-
kannt.

Die permanenten elektrischen Dipolmomente von Gas-
molekiilen verursachen ein Resonanzspektrum ihrer
Schwingungen, oder Rotationen im kurzwelligen, bzw.

946 (A 555)

langwelligen IR- und Mikrowellenbereich. Reine Rotations-
spektren sind relativ einfach zu interpretieren. Sie ergeben
eine kontinuierliche Strahlung. Reine Schwingungsspektren
sind komplizierter. Sie ergeben einzelne Spektrallinien.

Die Erscheinungen der Verschiebungspolarisation von
Fliissigkeiten und festen Korpern liegen im IR-, sichtbaren
und UV-Licht. Die Untersuchung von dielektrischen Polari-
sationserscheinungen hat sich somit iiber ein weites Fre-
quenzgebiet zu erstrecken, und man gerédt dabei von der
eigentlichen Hochfrequenz mit dem Ubergang iiber die
Mikrowellen zur IR- und schliesslich zur optischen Spek-
troskopie.

Bei allen diesen Untersuchungen ist eine enge Verbindung
von Gerit und Methode, die eine ebenso enge Zusammen-
arbeit von Ingenieur, Physiker und Chemiker bedingt, uner-
ldsslich.

Je nach den verschiedenen Frequenzbereichen, in denen
fiir bestimmte Materialien Polarisationserscheinungen zu
untersuchen sind, werden im allgemeinen folgende Ver-
fahren angewendet :

bis etwa 105 Hz:

bei etwa 104...108 Hz:
bei etwa 108...1010 Hz:
bei etwa 108...1011 Hz:

Briickenmethoden
Resonanzmethoden
Hohlraum-Resonatoren
Koaxiale Leitung und
Wellenleiter (Hohlwellenleiter)

ab etwa 10! Hz: «free space»-Methoden

Briicken- und Resonanzmethoden bieten keine besonderen
Schwierigkeiten. Einzig die Technik der Belidge und der
Messzellen verlangt Beachtung. Bei Resonanzkreisen wird
die obere Grenze durch die moglichst verlustfreie und in
kleinsten Dimensionen noch herstellbare Spule bestimmt,
da die Abstimmkapazitit etwas grosser als die des Priiflings
sein muss. Nach oben wird die Messfrequenz begrenzt
durch das Verhiltnis der Elektrodendimensionen zur Wel-
lenldnge.

In Resonatoren, welche bei sorgfiltiger Ausfithrung und
Bearbeitung mit einem Q-Faktor bis 104 und hoher (unter
Umstinden bis 108) gebaut werden koénnen, lassen sich
Materialien mit sehr kleinem tg § messen.

Bull. SEV Bd. 51(1960), Nr. 20, 8. Oktober



So wie die Dimensionen des Resonators die Schwing-
frequenz bestimmen, so hat das zu untersuchende Dielektri-
kum genau definierte geometrische Formen und Abmessun-
gen aufzuweisen. Uber die moglichen Anordnungen der zu
priifenden Materialien in Resonatoren sind in Fig. 4 einige
Beispiele aufgefiihrt.

|
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Fig. 4

Dielektrische Messungen in Resonatoren

a...f Beispiele der moglichen Anordnung der zu messenden Substan-
zen

Aus den geometrischen Dimensionen und bei Kenntnis
der Schwingungsform lassen sich aus Ddmpfungs- und Ver-
stimmungsmessungen tg 6 und ¢ errechnen.

Als Generatoren verwendet man Quarzoszillatoren mit
Vervielfachungsschaltungen, Magnetrons oder Klystrons.
Temperatureinfliisse sind von der Messung fernzuhalten.
Die zur Einbringung des Materials notwendigen Vorrich-
tungen miissen ausserordentlich genau und sauber gearbei-
tet und die Ankopplungen sehr lose sein. Bei Beachtung
dieser Vorsichtsmassnahmen konnen fiir ¢ und tgd sehr
hohe Genauigkeiten, d. h. fiir ¢ = 2...6 etwa -+ 1%, fiir
tgd = 5...100 - 10~4etwa + 29 erreicht werden. Die Emp-
findlichkeit kann so hoch gesteigert werden, dass auch un-
polare Stoffe noch gemessen werden konnen.

Dielektrische Messmethoden mit Resonatoren gemdss
Fig. 4¢ konnten vom Autor in den Nachkriegsjahren am
Institut fiir Hochfrequenz-Technik der ETH dank dem Ent-
gegenkommen von Prof. Tark entwickelt und ausgearbeitet
werden. Diese wurden anschliessend fiir Forschungszwecke
weiterentwickelt.

In koaxialen Hochwellenleitern werden nach der Reso-
nanzmethode oder der Methode mit stehenden Wellen &
und tg ¢ aus Impedanzmessungen und Wellenverteilung er-
mittelt.

In homogenen Hochfrequenz-Leitungen bestimmt man
rein optisch : Brechung, Absorption und Reflexion. Die sog.
«free space»-Methode, bei welcher {iber einen «freien Zwi-
schenraum» das zu untersuchende Dielektrikum bestrahlt
wird, verwendet in Analogie zum optischen Spektrometer
an Stelle von Kollimator und Linse elektromagnetische
Horner und dielektrische Linsen. Reflexionsmessungen in
Funktion des Einfallwinkels ergeben als Interferenz der
Reflexion an der Vorder- und Riickseite der zu priifenden
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Dielektrikumsschicht scharfe Minima, woraus ¢ sich be-
rechnen lisst [14] (Fig. 5). Der tg d kann aus Ausbreitungs-
messungen ermittelt werden.

Es lassen sich mit dieser Methode Genauigkeiten von
+ 1% fiir ¢ und von -+ 2...39% fiir tg ¢ erreichen.

Die «free space»-Methode ist ausserordentlich wertvoll,
beispielsweise bei Messungen der Reflexion von schaum-
formigen Dielektrika, wie sie z. B. fiir sog. «Radomes»
oder Antennenfenster in Flugzeugnasen und fiir militéri-
sche Zwecke, fiir Mikrowellenlinsen usw. in immer grosse-
rer Zahl verwendet werden [4; 6; 8; 9; 14; 15; 16].

& W %=
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Fig. 5
Prinzip der dielektrischen Messungen im Gebiete der Millimeterwellen
S Sender; E Empfinger; 6 Reflexionswinkel; d Dicke des Priiflings

Die Mikrowellen-Spektroskopie — welche in jlingster Zeit
stark an Bedeutung gewonnen hat — beruht auf den Absorp-
tionsspektren frei schwingender, permanenter oder indu-
zierter Dipolmomente. Sie hat gegeniiber der reinen Optik
den grossen Vorteil, dass die Wellenausbreitung sowohl
durch dielektrische als auch durch geometrische Massnah-
men beeinflusst werden kann. Sie eignet sich daher beson-
ders gut fiir Molekiilstruktur-Untersuchungen.

Mikrowellen-Spektroskopie wird hauptsichlich da einge-
setzt, wo optische Methoden nicht mehr angewandt werden
koénnen, d. h. also fiir schwere Molekiile. Nur diese haben
Rotationslinien in diesem Spektralbereich, da die Mikro-
wellenabsorption im allgemeinen schwach ist. Die Absorp-
tionslinien der Molekiile sind im mm-Bereich am stirksten,
so dass hier auch die interessantesten Resultate zu erwarten
sind. Bekannt ist ja die Verwendung der Spektrallinie von
NHs bei 23870 MHz als Frequenz- und damit Zeitnormal
in der « Atom-Uhr»,

Mit Hilfe der Mikrowellenspektroskopie ist eine iiber-
raschende Vielfalt von Resultaten zu erreichen. Hier seien
nur die Moglichkeiten des Studiums, bzw. der Bestimmung
von

a) Kern, Spin- und Quadrupolmomenten,

b) Bindungsdistanzen und Winkel,

¢) Dipolmomente,

d) Kollisionsfrequenzen und

e) inneren elektrischen Felder der Molekiile
erwihnt.

Bei der Spektroskopie wird die Genauigkeit der Unter-
scheidung feiner Strukturen durch die Bandbreite der ver-
wendeten Strahlung bestimmt. Da die Mikrowellen-Strah-
lungsquelle z. B. ein Klystron, annihernd «monochroma-
tisch» schwingt (besser als 1 : 107 ist moglich), besteht
praktisch keine Grenze fiir das Auflosungsvermogen der
Methoden. Ausserdem hat die Hochfrequenz-Industrie
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ausserordentlich empfindliche Empfangsapparaturen ent-
wickelt, so dass heute Mikrowellen-Spektroskopie dank
hohem Auflosungsvermogen mit hoher Genauigkeit be-
trieben werden kann (Fig. 6).

In den IR-Spektrophotogrammen von Fig. 7a...d, welche
an Cellulose und deren Derivaten, namlich an
a) Kondensatorenpapier « Napakon» 8 pm dick (im wesent-
lichen also unmodifizierte Cellulose).

4981 zur Pumpe |
&
Frequenzmissig gesehen, stellt Klystron Frequenzmessung P
die Mikrowellen-Spektroskopie den U Absorptionszelle J Kristall
Ubergang zu den optischen Spektral- = I /"
si N 7 T
verfahren her. Geht man zu héheren Attenuator il
Frequenzen {iber, so gelangt man in M s 6-kHz-Verstirker
o kHz JUL
den Bereich der Infrarot-(IR)-Spek-
trographie [17; 18; 19]. Diese be- |Netzgerdt und Stark- |
Klystron-Frequr- Modulator . .

ruht auf den Rotations- und mOZ‘éigft'O"S‘ 0..1500V Vergleichssignal KODh'a'reLnter l

. . etektor
Schwingungsspektren der Molekiile. | Be
Reine Rotationsspektren liegen vor-
wiegend im fernen IR (oberhalb Synchrosignal Querschnitt

etwa 25 pm), Grundschwingungs-

Stark- |
Elektrode

durch Absorptionszelle

Y
Zeitkonstante |

Fig. 6
Blochschema eines Mikrowellen-Spektro-
graphen [4]

Polystyrol oder

Oszillograph

Schreiber

|

SEV 29602

spektren im mittleren IR (etwa 5...25 pm) und Ober-
schwingungsspektren im nahen IR (unterhalb 5 pm).

Im Gegensatz zur Mikrowellen-Spektroskopie und der
Spektroskopie im sichtbaren und UV-Bereich des Lichtes,
wo man Spektrallinien erhilt, erzielt man im IR-Bereich
bei fliissigen und festen Substanzen nur Anhdufungen vieler
Linien, sog. Bande.

Infolge der unter bestimmten Bedingungen fiir alle drei
Aggregatzustinde erfolgenden Anderung der molekularen
Rotations- und Schwingungsenergie als Folge der Wechsel-
wirkung von IR-Strahlung mit der Materie vermitteln die
aus der IR-Spektroskopie gewonnenen Bande Zugang zur
Kenntnis des Molekiilbaues. So konnen z. B. an Hand der
Lage der ‘Bande gewisse Verbindungen eindeutig identi-
fiziert und damit

a) der Nachweis von Verunreinigungen,

b) die quantitative Analyse schwer trennbarer, chemisch
dhnlicher Stoffe,

¢) die Untersuchung zwischenmolekularer Krifte, die
Verfolgung chemischer Reaktionen, und

d) Strukturuntersuchungen

durchgefiihrt werden.

Die IR-Spektroskopie hat deshalb rasch allgemeine Ver-
breitung gefunden. Die einschldgige Industrie bringt voll-
automatische, registrierende Geréte in den Handel. Die IR-
Bande praktisch aller organischer Verbindungen sind kata-
logisiert [17; 18] und es sind Anwendungen bekannt, wobei
die Auswertung der Spektren mittels Lochkarten durchge-
fithrt wird.

Als Ergidnzung zu diesen Ausfithrungen konnen einige
Resultate eigener IR-Messungen auf dem Gebiete der che-
mischen Faserumwandlung vorgelegt werden. Es handelt
sich um IR-Spektrogramme an Cellulose und einigen Cellu-
loseabkémmlingen. Ohne auf alle Details, die aus den
Spektrogrammen vom Analytiker herausgelesen werden
konnen, niher einzugehen, seien die durch die Umwandlung
verursachten Anderungen in grossen Ziigen besprochen.
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b) Triacetat mit 569, gebundener Essigsdure (der theore-
tisch maximale Wert betriagt 62,59, gebundene Essig-
sdure).

¢) Acctobutyrat mit 43 9 gebundener Essigsdure und 179,
gebundener Buttersdure
und

d) Benzylcellulose

aufgenommen wurden, treten einige ausgeprigte Absorp-

tionsbande besonders hervor. Diese sind erfahrungsge-

madss [17; 18; 19] bestimmten Bindungen zugeordnet:
2,9 pm: Bande der freien und gebundenen OH (Hydro-
xyl)-Gruppe.

C-H-Bande, charakteristisch fiir alle Cellulosen,

ob modifiziert oder nicht.

C-O (Carbonyl)-Bande, charakteristisch fiir ace-

tylierte Cellulose. Sie kann zum Nachweis der

Acetylierung — und zwar auch in quantitativer

Weise — verwendet werden, indem zwischen dem

Grad der Acetylierung und der Absorption ein

linearer Zusammenhang besteht.

C-C-Bande, herriihrend vom aromatischen Ring.

Diese Absorptionsbande gestatten die Differen-

zierung z. B. zwischen der Acetylierung gegeniiber

der Benzylierung.

CH-Bande, charakteristisch fiir alle Cellulosen.

Bande der COOR-(Ester)-Gruppe. Diese muss

also beispielsweise zusammen mit der fiir die Ace-

tylierung typischen 5,7 pm-Bande auftreten.

C-0O-Bande und/oder Bande der C-OH-Deforma-

tion, charakteristisch fiir nicht oder teilweise

modifizierte Cellulose.

a) Bande der CHOH und der CH2OH-Gruppen

b) Bande der Ather- und Acetalgruppierung. Im
allgemeinen sehr breit und um so breiter je
ausgeprigter die OH-Bande ist.

Bande der C-H-Deformation um den aromati-

schen Ring.

Charakteristisch fiir monosubstituierte Benzol-

3,4 pm:

5,7 pm:

6,9 ym:

7,3 pm:

8,2 pm:

8,6 um:

9-10 um:

14,3 pm:
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derivate; diese erlaubt die Identifizierung der mit
aromatischen Verbindungen modifizierten — bei-
spielsweise benzylierten — Cellulose.
Im besonderen kann aus Fig. 7a...d folgendes herausge-
lesen werden:
Alle Spektrophotogramme zeigen die CH-Bande bei
3,4 pm.

cm! 1000 800

Fig. 7c  Da praktisch alle OH-Gruppen blockiert sind,
verschwindet die den Hydroxylgruppen zugeord-
nete Bande bei 2,9 um fast vollstindig.

In dieser Figur treten die fiir die Benzylierung
charakteristischen Bande, kleinere zwischen 6
und 7 pm und ganz scharf ausgeprégte bei 13,6
und 14,3 pm, auf.

Diese Spektrophotogramme wurden an aus-

Fig. 7d

700

serordentlich diinnen Proben, die, mit Aus-

nahme des Kondensatorpapiers, das im ange-

lieferten Zustand verwendet wurde, aus der

Losung zu diinnen Filmen gegossen wurden,

gemessen. Die Geriteindustrie stellt vorziig-

liche, meist vollstindig automatisierte IR-

Spektrographen her, die die Aufnahme eines

solchen Spektrophotogrammes in wenigen

20

——

Minuten gestatten.

Damit diirfte an Hand weniger Beispiele die

cm-!

ausserordentliche Niitzlichkeit dieser relativ
neuen Untersuchungsmethode gezeigt sein.

Eine weitere Anwendung findet die Hoch-

frequenz-Technik in der mit Hochfrequenz-

Titration bezeichneten Analysenmethode [20:

|

21; 22; 23]. Diese ist den beschriebenen di-

60

elektrischen Untersuchungsmethoden ver-

wandt, auch aus ihnen entwickelt worden und

40

= ———

i -

seit etwa 10 Jahren bekannt und angewandt.

-
O R B e, o |

T
—

20

Die Hochfrequenz-Titration beruht auf der

~— L[
| |
e

\
17

|~

|
|

Beobachtung von Schwingkreis-Eigenschaften

4000

mit Proben, die in Form von Losungen ohne
galvanischen Kontakt in das elektrische Feld
eines Kondensators oder in das magnetische

L T
100 f t

°lo L’?\

Feld einer Spule gebracht werden.

Die Methode ist aber nicht nur fiir Titra-

tionen, sondern viel allgemeiner fiir chemische

Analysen brauchbar, weshalb die Bezeichnung

————
1 |

eigentlich nicht richtig, bzw. zu eng ist. Die

40

=

Hochfrequenz-Titration erlaubt eine weit-

gehende Anpassung der Messtechnik an die

20

zu untersuchende Substanz durch Wahl der

geeigneten Messzelle, der geeigneten Messfre-

quenz usw. Da kein galvanischer Kontakt
vorhanden ist, werden Polarisationseffekte,

{ T chemischer Elektrodenangriff und Adsorp-

Fig. 7

Infrarot-Spektrophotogramme von Cellulose und ihrer

Derivate

T
——" |
| =] |
| <]
]
y
|

ii Transmission; 2 Wellenlidnge

a Kondensatorenpapier « Napakon»; b Triacetat mit

56 % gebundener Essigsdure; ¢ Acctobutyrat mit 43 %,

gebundener Essigsdure und 17 % gebundener Butter-

sdure; d Benzylcellulose
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Fig. 7a  (Cellulose) zeigt die sehr starke CH-Bande, wel-
che in den Fig. b, ¢ und d entsprechend der mehr
oder weniger starken Blockierung der Hydroxyl-
gruppen deutlich zuriickgebildet ist.
Fig.7bundc zeigen entsprechend dem Anteil der Acetylierung

das Auftreten der C-O-Bande bei 5,7 pm.

Bull. ASE t. 51(1960), n° 20, 8 octobre

1

tionseffekte ausgeschaltet. Weil in verschlossenen Gefis-
sen, wie Ampullen und dergleichen, gemessen werden
kann, besteht z. B. die Moglichkeit, dieses Verfahren zur
Kontrolle bei oder nach der Abfiillung pharmazeutischer
und/oder biochemischer Priaparate auf Reinheit und Gleich-
méssigkeit zu priifen.
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Eine andere Anwendung liegt in der Bestimmung von
Reaktionsgeschwindigkeiten sowie in der Verfolgung von
Kristallisations-, Auflosungs- und Diffusionsvorgingen.

Das Messgut wird in «Kapazitdts»- oder «Induktions»-
Zellen gebracht und in Briickenschaltungen oder in Reso-
nanzkreisen untersucht. Um gute Empfindlichkeit der
Messung zu erhalten, ist man natiirlich an bestimmte Kapa-
zitdts- bzw. Induktivitidtsbereiche gebunden (Fig. 8).

Die Messfrequenzen liegen im

allgemeinen bei einigen 10 MHz,
jedoch sind auch Messungen bis :
500 MHz bekannt, wobei dann

a

auch Topfzellen verwendet wer-
den.

Als Kriterium fiir die Hochfre-
quenz-Titration, welche ja nichts
anderes darstellt als die mess-
technische Verfolgung von Re-
aktionen, bei deren Verlauf

Fig. 8
Beispiele von Zellen fiir HF-Titrations-
messungen [20]

a...d Kapazititszellen; e, f Topfzellen;
g Induktionszelle e
SEV29604

Tonen verschwinden, bzw. entstehen, konnen

- Leitfdahigkeit (Konduktometrie),

— Erwidrmung der Elektrolyten als Mass fiir die Verluste in
elektrischen oder magnetischen Feldern,

— Absorption,

- Q-Wert,

- Resonanz-Frequenz,

- Rohrenstrom oder Spannung, bzw. deren Verdnderung
mit dem Ablauf der Reaktion,

- DK (Dekametrie) und

— Permeabilitit
0 1MH
z
—
5 \\‘\ 304~
10 \ N 7
o \ oy
<15 /{
6 MHz
20 /
N \/
0 2 4 6 8 10 12 14 16
ml 0,1 n NaOH
SEV 29605
Fig. 9

Beispiel der Anderung des Titrationskurvenbildes mit der Frequenz [20]

A C Anderung der Abstimmkapazitit; n NaOH Titrationsfliissigkeit,
Normal-Natronlauge

herangezogen werden. Im allgemeinen erhdlt man bei der
Uberwachung eines Reaktionsablaufes Knickpunkte im
Titrationskurvenbild. Fig. 9 und 10 geben zwei typische
Kurvenbilder wieder.

Die IR wie auch die UV-Spektroskopie werden durch die
magnetische Kernresonanz wertvoll erginzt [24...31]. Die

950 (A 559)

Spektren der magnetischen Kernresonanz dienen zur chemi-
schen, insbesondere quantitativen Analyse und zur Struk-
turbestimmung. Auch hier spielt die Hochfrequenz eine
wichtige Rolle.

Die Kernresonanz beruht auf der folgenden Tatsache:

a) Bahn- und Eigendrehimpulse der Protonen und Neu-
tronen eines Kerns bilden den Gesamtdrehimpuls des Kerns

; j }—oo—,_:_]:.

- o
1) -
b c d
[ |
M Ll
i =t

f g

oder den Kern-Spin. Dieser Spin kann nur diskrete Werte
annehmen.

b) Der Atomkern hat auch eine Ladung; damit ist der
mechanische Spin gleichzeitig Ursache eines magnetischen
Feldes. Man kann somit den Kern-Spin als einen Elementar-
magneten auffassen; seine Axe féllt mit der des Spins zu-
sammen.

Fig. 10

N Beispiel eines konduktometrischen
Titrationsverlaufes [20]

y Leitfdhigkeit; n NaOH Titrations-
flussigkeit, Normal-Natronlauge

n NaoOH
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¢) Bringt man einen solchen Kern (als Kreisel) in ein
Magnetfeld, dann beginnt er mit der sog. Larmorfrequenz
zu prizessieren. Diese ist proportional der magnetischen
Feldstirke und dem sog. gyromagnetischen Verhalten,
worunter man den Quotienten aus magnetischem Kern-
moment und Kernspin versteht.

Je nach Magnetfeld und Kern liegt z. B. die Larmorfre-
quenz bei einer Feldstirke von 10000 Gs, im allgemeinen
zwischen 1 und 50 MHz.

Kern-Spin und Kern-Magnet-Moment definieren Zahl
und Energie der moglichen Spin-Zustdnde. Wird nun eine
Substanz, deren Atomkern ein magnetisches Moment hat,
im Magnetfeld einer Strahlung der Larmorfrequenz ausge-
setzt, so «springt» der Kern zum nichsten Energieniveau
bei gleichzeitiger Absorption oder Emission eines bestehen-
den Energiequantums (Resonanzabsorption).

Bull. SEV Bd. 51(1960), Nr. 20, 8. Oktober



Bei Erreichung der Resonanzfrequenz kippen die magne-
tischen Kernmomente ihre Winkel gegen das magnetische
Feld. Dieses Kippen kann durch Induktionswirkung in
einer Spule festgestellt und gemessen werden. Praktisch ver-
fahrt man so, dass die Hochfrequenz konstant gehalten und
das magnetische Feld verindert, beispielsweise mit 50 Hz
iiber Zusatzspulen moduliert wird.

Fiir den organischen Chemiker ist es nun ausserordentlich
wichtig zu wissen, dass die fiir einen Kern charakteristische
Absorptionsfrequenz fiir ein bestimmtes, bekanntes magne-
tisches Feld in kleinem aber messbarem Masse von der Um-
gebung des Kernes abhingt. Dies dank der verschieden ab-
schirmenden Wirkung der Elektronen. Daraus resultiert
eine verschiedene Resonanzfrequenz. Diese Erscheinung
wird mit «chemical shift» bezeichnet.

Fiir den Nachweis sind ausserordentlich homogene und
konstante Felder und ebenso genaue wie konstante Hoch-
frequenzgeneratoren erforderlich. Die jlingsten Entwick-
lungen und der derzeitige Stand der Hochfrequenz-Technik
auf dem Gebiet der in Frage stehenden Frequenzen haben
diese Bedingungen zu erfiillen vermocht, so dass dank der
Feinstruktur des magnetischen Kernresonanzspektrums
diese Methoden fiir Untersuchungen der Molekularstruk-
tur denkbar geeignet sind. So ist es z. B. gelungen, dank der
Erscheinung des «chemical shift» den Einfluss der Acety-
lierung von Cellulose nachzuweisen [24].

Vst — E G KO

SEV29607

Fig. 11
Generelles Schema eines Kerninduktions-Spektrographen [27]

HF HF-Sender (im allgemeinen 1...50 MHz); Sp HF-Sendespulen;

A Atomkern (als Kreisel symbolisch gezeichnet); Vst Verstirker;

E Empfianger; G Gleichrichter; KO Kathodenstrahloszillograph;
K Kippgeriit fiir die Magnetfeldmodulation

Die Apparatur (Fig. 11) zur Aufnahme von Kern-Re-
sonanz-Spektren umfasst im wesentlichen:

a) Den Magneten zur Erzeugung eines starken, homo-
genen Feldes. (Je hoher die Feldstirke, um so besser das
Auflésungsvermogen).

b) Eine zusitzliche Einrichtung, um dieses Feld konti-
nuierlich iiber einen sehr kleinen Bereich zu verindern
(«sweepen»).

¢) Einen Hochfrequenz-Oszillator als Strahlungsquelle
mit ausserordentlich hohen Anforderungen beziiglich Fre-
quenzkonstanz.

d) Einen Hochfrequenz-Empféinger als Detektor fiir
Absorptionserscheinungen.

Die magnetische Komponente des rotierenden Hochfre-
quenzfeldes muss in einer Ebene vertikal zum magnetischen
Feld stehen. Praktisch ldsst man es auf eine Spule wirken,
in deren Mitte sich die Probe befindet. Der Vorteil dieser

Bull. ASE t. 51(1960), n° 20, 8 octobre

Methode liegt im wesentlichen darin, dass die Aufnahme
von Spektren auf Frequenzmessungen zuriickgefiihrt wer-
den kann. Man erhilt Signale vom Absorptions- als auch
vom Dispersionstypus.

Die Absorptionsbidnder liegen nahe zusammen, bei
Toluol nur 197 Hz und bei Aethylalkohol (Fig. 12) nur
etwa 130 Hz bei einer Larmorfrequenz von 40 MHz, so dass
besondere Techniken zu deren Auseinanderhalten notwen-
dig sind.

/ 130|Hz

I~

//
™~
7

— f SEV29608

Fig. 12
Kerninduktions-Spektrogramm gezeigt am Beispiel von Aethylalkohol
[30]
links: Resonanz der CHs-Gruppe; mitte: Resonanz der CHz-Gruppe;
rechts: Resonanz der OH-Gruppe
f Frequenz;

Die Intensitdt eines Absorptionssignals im Spektrum ist
unter gewissen Bedingungen proportional der Anzahl
Kerne, welche das Signal verursachen. Dies erlaubt wieder-
um, aus der relativen Intensitdt auf die Struktur zu schlies-
sen.

Auch bei der Priifung von Dielektrika im Hochspannungs-
feld fiir Tonisationsmessungen haben sich Hochfrequenz-
Methoden eingebiirgert [32]. Innere und #dussere Glimm-
entladungen vermogen mit der Zeit organische Isolierstoffe
zu zerstoren. Dies hauptsichlich als Folge von Ozon und/
oder Stikoxydbildung, wobei vor allem die Anwesenheit
von Feuchtigkeit schidlich ist. Besonders gewohnliche
Kabelpapiere, Baumwolle, Hartplatten, PreBspan, Ole usw.
werden in einem schidlichen Masse angegriffen. Das Glim-
men entsteht als Folge von Stoss-lIonisation der Gasmole-
kiile in Hohlrdumen und macht sich als impulsformige
Hochfrequenz-Storschwingung bemerkbar. Sie tritt in jeder
Halbperiode der erregenden Frequenz auf. Der Energie-
inhalt des Frequenzspektrums ist umgekehrt proportional
der erregenden Frequenz.

Als Glimmindikatoren, d.h. zur Bestimmung der
Glimmeinsatz-Spannung wird ein bestimmtes Band des
Storspektrums ausgesiebt und zur Messung und Anzeige
verwendet. Ionisationsmessungen bezwecken:

a) Beurteilung des Dielektrikums auf seine Brauchbarkeit
im Hochspannungsfeld und

b) Ermittlung moglicher Stérungen des Rundfunkemp-
fanges durch Glimmentladungen.

In praktischer Anwendung werden z.B. die Binder
0,1...3 MHz oder in einem anderen Gerit 2 MHz 4+ 5 kHz
als Messfrequenz ausgesiebt und tiber mehrstufige, abge-
stimmte Bandfilter der Verstirker dem Anzeigegerit zuge-
fiihrt.
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Schliesslich, und der Vollstindigkeit halber seien noch
einige Anwendungen der Hochfrequenz erwihnt, die wohl
nicht als physikalisch chemische Untersuchungsmethoden
gelten, hingegen in der Chemie und in der Verarbeitung
chemischer Produkte eingesetzt werden.

Hochfrequenz wird zur Durchfiihrung von Polymeri-
sationsprozessen und bei der Vulkanisation — besonders
bei grossen Stiicken — zur Erzeugung dielektrischer Ver-
lustwiarme (Hochfrequenz-Heizung) und {iber die Technik
des Ultraschalles zur Durchfiihrung von Depolymerisatio-
nen gewisser Stoffe eingesetzt. Aber auch die Mdglichkeit
des Einsatzes von Television bei gefédhrlichen chemischen
Prozessen muss in diesem Zusammenhang erwihnt werden.

Eine weitere praktische Anwendung der Hochfrequenz
bildet die kontinuierliche Uberwachung einer Papier- oder
Faserbahn beziiglich Gleichmaissigkeit der Struktur, der
Dicke und des Feuchtigkeitsgehaltes. Dabei haben sich die
Resultate der dielektrischen Forschung und Messtechnik
wertvoll ergéinzt.

40,
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Fig. 13

Genereller Verlauf der Kapazititsinderung A C/Cy eines nur teilweise,
locker gefiillten Einschiebe-Luft-Kondensators bei Einfluss von Feuch-
tigkeit auf das Messgut
Fullungsgrad als Parameter

{ ’
Der Fiillungsgrad ist definiert durch K, — 2.2, k
a Y1

d Dicke des Faserblattes: a Elektrodenabstand des Messkondensa-

tors; y12 Raumgewicht des Faserblattes; y1 Raumgewicht der Faser;

k Korrekturfaktor, beriicksichtigt Streuung des Kondensators;
e Dielektrizitdtskonstante der Faser

In einem nur teilweise mit Messgut gefiillten Messkon-
densator (Prizisions-Einschiebe-Luftkondensator) konnen
sowohl die Schwankungen der Dielektrizitdtskonstante (als
Folge verschiedener Einfliisse) als auch der Ungleichméssig-
keit der Struktur des Blattes iiber die Verdnderung des Ka-
pazitidtswertes zur Anzeige und Regelung verwendet wer-
den. Die Beeinflussung der Kapazitit des derart locker
«gefiillten» Messkondensators erfolgt fiir das Messgut
Papier z. B. gemiss Fig. 13. Man ersieht daraus, dass bei
geringem Fiillungsgrad (worunter das Verhiltnis des sich
1m Kondensator zwischen den Messelektroden befindenden
Volumenanteils an Fasermaterial zum gesamten zwischen
dem Messelektroden liegenden Luftvolumen zu verstehen
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ist) beispielsweise von 10% AC/C,, d. h. die relative Kapa
zititsdnderung praktisch verschwindet. Somit kann in die-
sem Bereich sozusagen unter Ausschaltung des Feuchtig-
keitseinflusses eine Anderung der Dicke oder der Struktur-
gemessen werden. Unter Beriicksichtigung des in Fig. 2
bereits wiedergegebenen Verlaufs der Dielektrizititskon-
stante von Wasser mit der Messfrequenz, ist dann ohne wei-
teres ersichtlich, dass man durch richtige Wahl der Mess-
frequenz den Einfluss des Feuchtigkeitsgehaltes des Mess-
gutes weiter reduzieren kann. Soll hingegen umgekehrt der
Feuchtigkeitsgehalt der Papierbahn gemessen oder geregelt
werden, dann ist aus dem Verlauf der Fig. 2 und 13 zu ent-
nehmen, dass man dann vorteilhaft mit grosserem Fiillungs-
grad und moglichst auch bei niederen Frequenzen zu messen
hat. Der Messkondensator kann — je nach Messfrequenz —
in einer der iiblichen Schaltungen mit Hand oder Selbst-
abgleich zur Messung, Registrierung und Regelung verwen-
det werden,

Diese auf Grund der derzeitigen Tatigkeit des Autors er-
worbenen Erfahrungen und Kenntnisse auf dem Gebiet
elektronischer Messtechnik, dielektrischer und physikalisch-
chemischer Forschung erheben keinen Anspruch auf Voll-
stiandigkeit. Es ist dennoch zu hoffen, dass sie auch fiir den
Hochfrequenz-Ingenieur von Interesse sind.
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Materials Research — Key to Progress in Electronics

By R. W. Peter, Princeton

1. Introduction

The aim of technology has been through past centuries,
and will be in the future, to enlarge man’s capabilities by
increasing his control over “nature” for his purposes. Pro-
gress in technology has provided him with means to see and
hear farther, travel faster, and produce more goods and
services per man hour. Simplifying reality grossly, one can
attribute this progress primarily to the fact that man has
learned to build more “intelligence™ into machines which
have available increasing amounts of power for performing
useful functions.

Many branches of industry are involved in furthering
“machine intelligence”’—through mechanization and auto-
mation—and in increasing power production. Of all indus-
tries, however, electronics possesses the highest inherent
potential to become the major factor in future technological
development. It is not astonishing in this light that the
electronics industry today is the fastest growing major
industry. Fiftieth in rank before the last world war, elec-
tronics is now in the fifth place among American industries
in value of goods and services sold!). More and more indus-
tries and businesses are adding electronics laboratories,
departments and divisions to their engineering activities and
product lines. The newer dynamic industries, such as the
aviation industry, are beginning to compete with established
electronics firms in their technical and business areas; but
also the older and more conservative industries—such as
steel and food producers—are looking to electronics as the
way to accelerate progress.

2. Spotlight on Materials Research

In this unparalleled, almost explosive, expansion and
invasion of electronics during the past two decades, mate-

1) According to statistical information obtained from the Elec-
tronic Industries Association and the Statistical Abstracts of the
United Staates, 1959.

Bull. ASE t. 51(1960), n° 20, 8 octobre

621.315.5/.6:621.38

rials research has come into a key position. The basis of this
lies in the recognition that the key to man’s control over
nature’s unlimited resources rests in his ability to control
matter on the atomic and molecular scale. Evidence proving
this proposition surrounds us in our daily life. The most
impressive and awesome illustration is the development of
nuclear power generation, clearly a feat which depended
upon man’s control of matter on the atomic level. Less
conspicuous evidence is provided by television and radio.
Color television would not be a reality had it not been
possible to create phosphors with adequate luminescent
brightness in the three primary colors. Portable radios
would not yet fit into a shirt pocket, had not tiny transistors
been developed to perform the function of vacuum tubes.

Research programs in many leading electronics labora-
tories reflect this shift in emphasis since the last world war:
materials research activities have expanded more than other
branches of research and have more than kept pace with
the growth of the industry.

Why has the need for new materials and research in this
field so suddenly gained this pre-eminent importance?
Dr. A. B. Kinzel in his opening address at the 1959 Navy
Materials Symposium?) pointed to the core of the situation:
The cry for better materials is as old as engineering itself.
However, in earlier times, the engineer who cried didn’t
know how far materials, such as steel, might be improved
and, therefore, didn’t wait for any improvements which in
time came along. Today, by virtue of a better scientific
training in engineering education and also due to the influx
of scientists into the sophisticated engineering areas, the
engineer knows of the potentialities of materials, requests
improvements, and waits for them. This puts an unprece-
dented pressure on the respective materials research groups.

The progress, and often the success, of a whole engineering
project thus may become dependent upon the advances in

2) A. B. Kinzel: “*‘Research and Materials”. Proc. Symposium on
Materials Research in the Navy, ONR-5, Vol. I, March 1959.
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