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Oberflichen-Abdriicke im Elektronenmikroskop

Von Dr. ing. Hans Mahl

Durch die Erfindung des Elektronen-Mikroskops ist
der Forschung im Mikrokosmos ein riesiges Neuland
erschlossen worden, das bis in die Dimension des
Millionstel Millimeters reicht, Allerdings beschriinkt die
schr geringe Durchdringungsfiihigkeit der Elektronen
eine Abbildung in dem nach dem Durchstrahlungs-
Prinzip arbeitenden Elektronen-Mikroskop auf sehr
kleine oder sehr diinne Objekte. Objektschichten, die
dicker als ein bis zwei zehntausendstel Millimeter sind,
zeigen im Elektronen-Mikroskop keine neuen Einzel-
heiten mehr. Allein schon aus diesem Grund spielt die
Oberflichen-Abbildung im Elektronen-Mikroskop eine
viel gréflere Bedeutung als in der Licht-Mikroskopie.
Zahlreiche Strukturprobleme, besonders metallogra-
phische, lassen sich nur durch eine Oberflichen-
Abbildung bearbeiten.

So einfach eine lichtmikroskopische Oberflichen-
Untersuchung im reflektierten Licht ist, so schwierig ist
die Ubertragung dieses Reflexions-Prinzips auf die
Elektronen-Mikroskopie. Obwohl es an Versuchen in
dieser Richtung nicht gefehlt hat, ist aus Griinden, auf
die wir nicht niher eingehen wollen, eine befriedigende
Abbildung von Oberflichen mit reflektierten Elektronen
bis jetzt noch nicht gelungen. Dagegen ist mit einem
vom Verfasser entwickelten mittelbaren Verfahren, dem
sogenannten Abdruck-Verfahren, das hier nither be-
schrieben werden soll, eine hochwertige Oberfliichen-
Abbildung méglich. Bei dieser Methode wird nicht die
Oberfliiche selbst im Elektronen-Mikroskop abgebildet,
sondern ein sehr diinner «Abdruckfilm», der die Relief-
form der Oberfliche hat. Zur Durchfithrung des Ver-
fahrens wird der Untersuchungsgegenstand zuniichst
mit einer hauchdiinnen Oberflichenhaut iiberzogen.
Diese wird dann vorsichtig abgelést, wobei sie die Re-
liefform der Oberfliche beibehilt (Bild 1), Wird nun
dieser isolierte und von Objektresten befreite schr diinne
Abdruckfilm im mnormalen Elektronen-Mikroskop in
«Durchsicht» betrachtet, so zeigt er iiberraschend
plastisch das abgeformte Oberfliichenrelief bis in feinste
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Bild 1: Schematische Darstellung des Abdruck-Verfahrens zur

elektronenmikroskopischen Oberfliichen-Abbildung.

Bild 2: Atzfiguren bei Steinsalz, aufgenommen mit einer Aluma-
nium-Aufdampfschicht. Eine polierte Steinsalz-Oktaederfliche
wurdeangehaucht. Die dabeiauftretende Anlisung des Steinsalzes
fiihrte zu einer Freilegung von Wiirfelflichen des Kristalls.
(Vergrifierung 7000:1)

Bild 3: Oberfliiche eines menschlichen Schliisselbein-Knochens,
aufgenommen mit einem Lack-Abdruck. (Vergrifierung 9000:1)
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Einzelheiten. Selbstverstindlich darf der Abdruckfilm
keine storende Eigenstruktur haben und auBlerdem mulf}
er so diinn sein, dafl er von den Elektronen gut durch-
strahlt werden kann. Seine Dicke darf nur wenige
Hunderttausendstel Millimeter betragen!
Abdruckfilme, die praktisch strukturlos sind, lassen
sich aus verschiedenen Materialien herstellen. Beson-
ders gut eignen sich Lackfilme und im Vakuum auf-
gedampfte diinne Metall- und Quarzschichten. Bei
Aluminium und Aluminium-Legierungen liefert ein
durch elektrolytische Oxydation auf der Oberfliche
selbst gebildeter Oxydfilm ausgezeichnete Ergebnisse.
Ein derartiger Aluminium-Oxydfilm ist gegen Elek-
tronen-Bestrahlung sehr bestiindig und ergibt auch noch
von sehr rauhen Oberfliichen gut durchgezeichnete Bilder
(Bild 4),wasbeispielsweise beiLackfilmen nichtder Fallist.

Der Erfolg des Abdruckverfahrens hiingt im wesent-
lichen davon ab, ob es gelingt, den auflerordentlich
diinnen Abdruckfilm zerstérungsfrei von der Objekt-
Oberfliiche abzulésen. Das mag bei der extrem geringen
Dicke des Filmes recht schwierig erscheinen. Gewil} gibt
es Fille, bei denen Hindernisse auftreten, aber meistens
ist die Filmablosung doch recht einfach. Es gibt nimlich
verschiedene chemische, elektrochemische und auch
physikalische Losungsprozesse, die so wirken, daf} un-
mittelbar unter dem Abdruckfilm eine Oberflichen-
schicht herausgelést wird, ohne daf} dieser selbst an-
gegriffen wird. Kleine Objektreste, die hierbei gelegent-
lich am Abdruckfilm haften bleiben, lassen sich durch
Waschen in verdiinnten Siuren meistens leicht ent-
fernen. Oxydfilme kénnen beispielsweise von Aluminium
durch Quecksilber abgelost werden. Dabei wird das

Bild 4: Oxyd-Abdruck von
einer mit Salzsiure gedtzten
Hydronalium-Oberfliche
(Al- Mg- Legierung). Die
wiirfelformige Atzstruktur,
die als Folge der chemischen
Metall - Auflésung  hierbei
enlsteht, steht in unmittel-
barer Bezichung mit der ku-
bischen Metall-Gitterstruk-
tur dieser Legierung. (Ver-

gréflerung 30 000: 1)
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oxydierte Aluminium, das vorher an einigen Stellen
angeritzt wird, in eine gesiittigte Losung von Queck-
silberchlorid gelegt. Schon nach wenigen Sekunden
scheidet sich aus der Losung an den Ritzstellen Queck-
silber nieder, das sich dann schnell zwischen Oxydfilm
und Metall einfriBt und den Oxydfilm abhebt. Eine sehr
schonende und universelle Methode, durch die die rela-
tiv empfindlichen Lackfilme von nahezu allen Metallen
abgeldst werden konnen, bedient sich zur Ablésung
kathodisch entwickelten Wasserstoffs. Bei diesem von
Duffek und dem Verfasser ausgearbeiteten Verfahren
wird die lackierte und angeritzte Probe als Kathode
geschaltet in eine Elektrolyt-Lésung gehiingt, die weder
das Metall noch den Lackfilm angreift. Bei Stromschluf}
beginnt zuerst an den Ritzstellen eine Wasserstoff-
Entwicklung, die dann rasch unter den Film fort-
schreitet und diesen in wenigen Sekunden abhebt. Die
Proben-Oberfliiche wird dabei nicht im geringsten be-
schiidigt, was besonders bei solchen Oberflichen-Unter-
suchungen wichtig ist, bei denen, wie an wertvollen
Fertigfabrikaten, die Oberfliche erhalten bleiben soll,
oder auch fiir solche Untersuchungen, bei denen irgend-
welche Verinderungen, wie sie etwa beim Erhitzen auf-
treten konnen, durch mehrere nacheinander aufgenom-
mene Oberflichenbilder dokumentiert werden sollen.

Mit dem Abdruckverfahren lassen sich durchaus
nicht nur Metalle abbilden. Viele feste Stoffe wie Glas,
Mineralien (Bild 2), ja sogar auch biologische Objekte
(Bild 3) sind ihm zugiinglich. Selbst von mikroskopisch
kleinen Objekten lassen sich durch spezielle Priipara-
tionsverfahren elektronenmikroskopische Abdruckbilder
erzielen. Es gibt selbstverstiindlich auch Objekte, bei
denen die Ablésung des diinnen Abdruckfilms nicht ge-
lingt, so dal} das einfache Abdruckverfahren hier ver-
sagt. Die meisten dieser «schwierigen» Objekte lassen
sich aber durch das Negativ- oder Matrizen-Abdruck-
verfahren, einer Weiterbildung des einfachen Abdruck-
verfahrens erfassen. Bei dieser Methode, die von Zwory-
kin und Ramberg angegeben worden ist, wird von der
Oberfliche zuerst eine Matrize angefertigt, und zwar
aus einem solchen Material, von dem bequem ein diinner
Abdruckfilm ﬂbgCl(‘jSL werden kann, Zur Matrizenher-
stellung dienen unter anderm dicke metallische Auf-

al

o)

dg

Blléi 51 Schematische Darstellung eines Oxyd- Abdruckfilms (a)
,L/L;ll 0 9’;59?1 chk-{lbdruckf‘ilms (b). Beim gleichmiflig dicken

-Oxydfilm isy die tatsichliche Durchstrahlungsdicke (ds) um-
so grofier Jg steiler ein Flichenstiick gegen die Strahlenachse
geneigt ist. Beim Lackfilm, der in Vertiefungen dicker ist als an
Erhebungen iiberlagern sich dazu noch diese Dickenunter-
sclneﬂIe. Beim Lack-A bdruck erscheinen darum Vertiefungen dun-
kel, Erhebungen hell. Beim Oxyd- Abdruck wird dagegen die Hell-
Dunkelverteilung nurdurch unterschiedliche Neigungen bestimmu.

Bild 6: Prige-Abdruck von der Bruchfliche eines Stahlstiftes.
Die Struktur der Bruchfliche gibt einen Einblick in die Gefiige-
Struktur des Stahls, der in diesem Beispiel aus parallel gelager-
ten stibchenformigen Kristalliten besteht. (Vergrofierung 2500: 1)

dampfschichten, dicke Lackschichten oder Kunststoff-
schichten (z. B. Polistyrene). Von der Matrize, deren
Oberfliche nun das Negativ der Original-Oberfliche
darstellt, wird auf die vorher beschriebene Art ein
diinner Abdruckfilm hergestellt, der dann im Elek-
tronen-Mikroskop betrachtet wird. Bei Kunststoff-
Matrizen eignen sich hierzu besonders gut diinne Quarz-
Aufdampfschichten. Von harten Objekten lassen sich
Metallmatrizen auf sehr einfache Weise durch Ein-
priigen der abzubildenden Oberfliche in eine polierte
Reinst-Aluminiumfolie herstellen, was schon mit Hilfe
eines Schraubstockes geschehen kann. Der Hauptvorteil
dieses von Mitarbeitern des Verfassers (J. Hunger und
R. Seeliger) entwickelten  Prige-Abdruck-Verfahrens
liegt darin, dafl es damit gelingt, auch von Nicht-
Aluminiummetallen Aluminium-Oxyd-Abdruckfilme zu
gewinnen, deren gute Eigenschaften bereits erwiihnt
wurden. Das in Bild 6 wiedergegebene Bild von einer
rauhen Stahl-Bruchfliche ist auf diese Weise gewonnen
worden.

Wie die hier wiedergegebenen Abdruckbilder zeigen,
iihnelt der Bildeindruck, den sie uns vermitteln, in
itberraschender Weise dem wvon gewdhnlichen Ober-
flichen-Lichtbildern. Diese Ahnlichkeit ist aber eine
rein zufillige, denn die Bildkontraste kommen bei den
Abdruck-Aufnahmen auf eine grundsiitzlich andere
Weise zustande als bei lichtmikroskopischen Ober-
fliichenaufnahmen. Die Hell-Dunkel-Verteilung auf den
Abdruckbildern hat nichts mit unterschiedlicher Be-
leuchtung oder unterschiedlichen Reflexionseigenschaf-
ten zu tun, sondern sie folgt aus Unterschieden der
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Filmdicke in der Durchstrahlungsrichtung. Daher sind
die Bilder je nach der verwendeten Abformmasse ver-
schieden. Beim Aluminium-Oxyd-Film (Bild 4), der
iiberall gleichmiBig dick ist, erscheint ein Flichenstiick
um so dunkler, je steiler es gegen den abbildenden Elek-
tronenstrahl (Bild 5a) geneigt ist; denn mit steigender
Neigung wiichst die zu durchstrahlende Filmdicke. Eine
Vertiefung gibt darum dieselben Bildkontraste, wie
eine gleichgeformte Erhebung. Anders ist es beim Lack-
film. Dieser ist an hervorstehenden Kanten und Ecken
diinner als an Vertiefungen (Bild 5b). Vertiefungen er-
scheinen darum im Lack-Abdruckbild dunkel, Erhebun-
gen hell (vgl. hierzu Bild 7 mit Bild 4). Bei Aufdampf-
schichten, die nur bei schriger Bedampfung kontrast-
reiche Bilder liefern, treten ausgeprigte «Schatten» und
«Lichter» auf, ihnlich wie bei einem schriig beleuchte-
ten Relief (vgl. Bild 2).

Es ist auch miglich, dal zwei Abdruckfilme kombi-
niert werden, wobei sich unter Umstinden besondere
Vorteile erzielen lassen. Uberzieht man beispielsweise
einen Aluminium-Oxyd-Abdruckfilm mit einer diinnen
Lackschicht, so vereinigt der so erhaltene Doppelschicht-
Abdruck die Vorziige des Oxydfilms hinsichtlich dessen
Festigkeit und die des Lackfilms hinsichtlich seiner
eindeutigen Kontrastwiedergabe fiir Erhebungen und
Vertiefungen. Die in einer fritheren Nummer geschil-
derte Beschattungsmethode (schrige Bedampfung) lifit
sich ohne weiteres bei Abdruckfilmen anwenden.

Durch die wverschiedenen Variationsmoglichkeiten
kann das Abdruckverfahren den verschiedenartigsten
Objekten und Aufgabenstellungen angepalit werden.
Beim heutigen Stand der Entwicklung diirften sich da-
mit die meisten ilibermikroskopischen Oberflichen-
Struktur-Probleme bearbeiten lassen. Dabei hat das
Abdruckverfahren nicht nur fiir solche Fragestellungen
eine Bedeutung, deren Losung nur mit einer Ober-
flichen-Abbildung méglich ist. In manchen Fillen kann
das Verfahren .auch zur Abbildung von an sich im
Elektronenmikroskop durchstrahlbaren Objekten sehr
niitzliche Dienste leisten. Dies gilt besonders fiir emp-
findliche Priiparate, die im Elektronen-Mikroskop hiiufig

Bild 7: Oberfliche eines feingeschliffenen
Stahls, aufgenommen mit einem Lack-
Abdruck. Is ist eine Stelle wiedergegeben,
die vorher mit einem mechanischen Rau-
higkeits- Priifgerit abgetastet worden war.
Die grofien Abtastspuren, die als dunkle
Flecken zu sehen sind, beweisen, dafy die
eigentliche Mikrostruktur der Oberfliche
durch die Abtastung nicht erfaft wird.
(Vergriferung 2500:1)

unkontrollierbare Veriinderungen erleiden, sei es durch
die Elektronen-Bestrahlung selbst oder durch das Va-
kuum. Durch Abdruck-Aufnahmen an eingetrockneten
und an lebensfrischen Bakterien hat man beispielsweise
feststellen konnen, dal} diese Lebewesen bereits an Luft
soweit eintrocknen, daf} sie ein runzeliges Aussehen er-
halten. In diesem Zusammenhang sei abschliefend noch
besonders darauf hingewiesen, dal3 das Abdruck-Ver-
fahren bis jetzt als einzige Methode Aussicht bietet,
biologische Objekte im lebenden Zustand elektronen-
mikroskopisch zu untersuchen, allerdings nur an der
Oberfliche, was durch eine direkte Untersuchung im
Elektronenmikroskop nicht moglich ist.

Bild 8: Gefiigebild einer Hydronalium-Oberfliche (Aluminium-
Magnesium-Legierung) (Lack- Abdruck, Vergroflerung 4500: 1)

S"é.mtliche Aufnahmen vom Verfasser.
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