Hochgenaue polarimetrische Kalibrierung von Quarz-Kontrollplatten
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Quarz-Kontrollplatten werden eingesetzt, um Polarimeter zur Charakterisierung
optisch aktiver Substanzen zu kalibrieren. Die hochgenaue Kalibrierung dieser
Quarz-Kontrollplatten erfolgte bislang unter Verwendung einer speziellen
Regelelektronik. Mit der Erweiterung auf eine dynamische Methode kénnen
zuklnftig schnellere und genauere Messungen durchgefuhrt werden.

1 Einfihrung

In vielen Bereichen der Chemie, Pharmazie sowie
Nahrungsmittel- und insbesondere der Zuckerin-
dustrie werden polarimetrische Messungen, d.h.
Messungen der Drehung der Polarisationsebene
von optisch aktiven Substanzen durchgefihrt, z.B.
fur Konzentrationsbestimmungen.

Zur Kalibrierung der Messsysteme (so genannte
Polarimeter) dienen ublicherweise Quarz-Kristalle
(,Quarz-Kontrollplatten®, sieche Abb. 1) mit bekann-
tem Drehwinkel. Quarz-Kontrollplatten haben sich
als zeitlich sehr konstant in ihrem Drehwert her-
ausgestellt und eignen sich daher besonders gut
als Kalibrierkorper.

Abb. 1 Typische Quarz-Kontrollplatte ohne Fassung

Fir die Messung der Polarisationsdrehung von
Quarz-Kontrollplatten ist in der PTB eine Messein-
richtung vorhanden (Abb. 2). Das Messprinzip
nutzt die Ausléschung des Lichts bei gekreuzten
Polarisatoren in Kombination mit einem Modulati-
onsverfahren zur Aufldsungsverbesserung.

Abb. 2 Prazisionspolarimeter der PTB

Ein Nachteil des Aufbaus ist, dass die Position der
gréten Ausléschung mittels einer Spezialelektro-

nik in einer Regelschleife angefahren wird. Ziel der
nachfolgend dargestellten Arbeiten war es, die
Apparatur derart zu erweitern, dass sie mit Stan-
dardkomponenten arbeiten kann und zusatzlich die
Messunsicherheit der polarimetrischen Winkelbe-
stimmung verringert wird.

2 Eigenschaften der Quarz-Kontrollplatten

Ein wesentlicher Bestandteil der Kalibrierung ist
die Uberpriifung der grundséatzlichen Kalibrier-
fahigkeit einer Quarz-Kontrollplatte. Neben den
Vorgaben flr die duleren Malle muss eine Quarz-
Kontrollplatte wesentliche optische Eigenschaften
aufweisen. Geprift werden insbesondere die opti-
sche Reinheit, Ebenheit und Planparallelitat der
Flachen sowie der Achsenfehler, d.h. die Abwei-
chung der optischen Achse des Kristalls von der
aulleren Orientierung der Quarzplatte.

Die von Quarz-Kontrollplatten hervorgerufene Dre-
hung der Polarisationsebene hangt von ihrer Di-
cke, der Temperatur und der Licht-Wellenléange ab.

Fir die spezielle Anwendung in der Zuckerindust-
rie gibt es fir die Kalibrierung der Quarz-
Kontrollplatten einschlagige Empfehlungen der
ICUMSA (International Commission for Uniform
Methods of Sugar Analysis) [1] und der OIML (Or-
ganisation Internationale de Métrologie Légale) [2],
die mit dem PTB-Messsystem eingehalten werden.

3 Bisheriges Messprinzip

Die bisherige Methode zur Messung des Drehwer-
tes einer Quarz-Kontrollplatte war, mittels eines
aufwandigen analogen Regelkreises den Teilkreis
auf die Position der gekreuzten Stellung zu regeln.
In Abbildung 3 ist das Messprinzip skizziert. Als
Lichtquelle dient ein Laser, dessen Licht mittels
einer A/4-Platte zirkular polarisiert wird. Der Mess-
strahl geht durch den auf einem Teilkreis moto-
risch drehbar gelagerten Polarisator und anschlie-
Rend durch die Quarzplatte. Der nachfolgende
Faraday-Modulator moduliert die Polarisation des
Messstrahles um wenige Grad. Durch den Analy-
sator gelangt der Messstrahl auf den Detektor. Als
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Detektor wird ein Photomultiplier mit geregelter
Empfindlichkeit eingesetzt. Eine spezielle Regel-
elektronik wertet das Photomultiplier-Signal aus
und liefert die Modulationsfrequenz fir den Fara-
day-Modulator sowie die Regelspannung fiir den
Teilkreismotor. Dieses Prinzip basiert auf dem
Effekt, dass im Punkt der Ausléschung (gekreuzte
Stellung von Polarisator und Analysator) die Modu-
lation bei der doppelten Modulationsfrequenz ein
Maximum hat. Damit ist eine Detektion der ge-
kreuzten Stellung mdglich, allerdings bendétigt die
Regelung relativ viel Zeit und resultiert in einer
Regelabweichung. Die Unsicherheit fir diese Me-
thode des automatischen Nullabgleichs betragt
0,0002°.
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Abb. 3 Prinzip des Polarimeters. P: Polarisator, QCP:
Quarz-Kontrollplatte, FM: Faraday-Modulator, A: Ana-
lysator, PM: Photomultiplier

Der Drehwert der Quarz-Kontrollplatte ergibt sich
als die Differenz der gemessenen Winkel mit und
ohne Probe.

4 Dynamische Methode

Bei der neuen dynamischen Methode wird der
Teilkreis kontinuierlich gedreht und das Signal
eines konventionellen Lock-In-Verstarkers zu-
sammen mit dem Winkelwert des Teilkreises si-
multan aufgenommen und anschlieRend ausge-
wertet. Besonders empfindlich zur Detektion des
Ausléschungszustandes ist dabei die Phase des
Detektorsignals bei der Grundfrequenz des Fara-
day-Modulators (Abb.4). Diese weist einen Sprung
um 1 auf und wechselt ihr Vorzeichen. Im realen
Messaufbau fiihrt dieser Effekt zu einem steilen
Anstieg des Phasensignals, der sich mit guter Re-
produzierbarkeit abtasten lasst. Fur einen Regel-
kreis ist das Phasensignal nicht geeignet, da die
Amplitude auf Null abfallt.

Der Nulldurchgang der Phase wird durch Anpas-
sen einer geeigneten Funktion an das gemessene
Phasensignal und anschlielfende Interpolation
gewonnen. Dazu wird z.B. eine Gerade in einem
kleinen Bereich um den Nulldurchgang oder ein
Polynom niedriger Ordnung flir einen gréReren
Anpassbereich verwendet. Abb. 5 zeigt ein Mess-
beispiel. Eventuelle Zeitkonstanten der Elektronik
fallen dabei nicht ins Gewicht, da der gesuchte
Drehwert als Differenz zweier gleichartiger Mes-
sungen gebildet wird.
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Abb. 4 Simulation des Ausgangssignals am Detektor.
Oben: zeitlicher Verlauf im abgeglichenen und nicht
abgeglichenen Zustand. Unten: Amplitude und Phase
des Ausgangssignals in Abhangigkeit vom Drehwinkel
zwischen Polarisator und Analysator.
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Abb. 5 Verlauf des Lock-In-Signals im Bereich der Flan-
ke und angepasste Kurve (Polynom dritten Grades)

Durch diesen Messablauf kénnen die Drehwerte
der Quarz-Kontrollplatten nach einer ersten Ab-
schatzung mindestens um einen Faktor 2 genauer
als mit der Methode des automatischen
Nullabgleichs bestimmt werden.

5 Ausblick

Kinftig wird es mit der dynamische Methode mdg-
lich sein, viele Messwerte um den Nulldurchgang
herum aufzunehmen und auszuwerten. Dadurch
kann die Messunsicherheit verringert werden. Die
Methode erfordert keine spezielle Elektronik und
kann daher auch an anderen Stellen mit Standard-
komponenten aufgebaut werden.
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