Europdische Konferenz iiber Elektronenmikroskopie
Stockholm, 17. bis 20. September 1956

Aus den Vortrigen:

B.v. BORRIES} und F. LENZ, Diisseldorf: Uber die Ent-
stehung des Konirastes im elekironenoptischen Bild.

Zur Entstehung des Kontrastes im Elektronenmikroskop
wurde iiber neue Vorstellungen berichtet. Hiernach kann der, von
der kohirenten und inkohirenten Streuung an amorphen und
kristallinen Objekten entstehende Kontrast unter einheitlichen
Gesichtspunkten verstanden werden. Durch inkohirente elastische
und unelastische Streuung entsteht Amplitudenkontrast, welcher
insbesondere fiir Objektbereiche eine Rolle spielt, deren Aus-
dehnungen gegeniiber dem Atomdurchmesser groB sind. Dieser
Amplitudenkontrast ist auch bei Fokussierung auf die Gaupsche
Bildebene sichtbar. Aullerdem entsteht ein Phasenkontrast durch
kohédrente Streuung verursacht, z. B. durech Unterschiede des
inneren Potentials benaehbarter Objektbereiche. Dieser spielt fiir
kristalline Objekte eine Rolle, sowie fiir Bereiche amorpher Ob-
jekte, deren Ausdehnung sich der Atomgro8e nihert. Der Phasen-
kontrast verschwindet in der Gaufschen Bildebene und hangt
vom Grade der Defokussierung ab.

Mit dem Grad der Defokussierung dndert sich im Bild die GroBe
der mit gutem Kontrast wiedergegehenen Details. Fiir einen vor-
gegebenen Abstand von Objekteinzelheiten — z. B. auech Schwan-
kungen im inneren Potential —, den man mit optimalem Kontrast
abbilden will, kann man die dafiir notwendige Defokussierung

zahlenmafig angeben. s,

EBERHARD KLEIN, Leverkusen: Neue elekironenoptische
Untersuchungen zur photographischen Entwicklung.

Von N. F. Molt vorausberechnete Storstellen an Halogen-
silber-Kristallen, welehe die Ausgangsbereiche des photographi-
schen Elementarprozesses darstellen sollten, konnten erstmals mit
Hilie des Kohleabdruekverfahrens an mit Reduktionsmitteln
geidtzten Kristallen sichtbar gemacht werden. Das dabei in Ge-
stalt feiner Faden entwickelte Silberkorn soll nach Auswertung
von Stereoaufnahmen solcher Kristallabdrucke in erster Linie aus
solchen Storzentren herausgewandert sein.

Diskussionsbemerkungen von A. C. van Dorsten, S. Leisegang, Le
Poole, G. Mdllenstedt, E. Klein und L. Wegmann.

1.) Die Forderung nach einer, fiir das sichtbare Licht unempfind-
lichen photographischen Platte, kann auf Grund des Schwirzungs-
mechanismus nicht erfiillt werden, da fiir Lichtquanten unempfind-
liche photographische Schichten auch fiir Elektronen unempfindlich
wiren: 2.) Optimale Bildinformationen erhédlt man, wenn man einen
Kompromifl zwischen den statistischen Schwankungen bei einer
normalen und dem vergroberten Korn bei einer verlangerten Ex-
position eingeht. 3.) Zur Frage einer Bildregistrierung unter Um-
gehung photographischer Emulsionen wurden Kohlenstoff-Abschei-
dungen durch Elektronen- bzw. IonenbeschuB in Kohlenwasserstoff-
haltigem Vakuum vorgeschlagen und auf entsprechende Unter-
suchungen hingewlesen.

CH. FERT, Toulouse: L’exzamen des surfaces métalliques par
reflezion avec anamorphose.

An Beispielen aus der Metallographie eisenhaltiger und nicht-
eisenhaltiger Legierungen, konnte gezeigt werden, daB bisherige
Mangel der Reflexionsmikroskopie durch Einhalten kleiner Ein-
falls- bzw. groBer Ausfallswinkel behoben werden konntén. Durch
Anbringen von Vierpollinsen im Projektiv kann das erhaltene
Bild entzerrt werden, so dall die Quer- und Lingsvergréferungen
nahezu gleich werden.

V. E. COSSLETT und P. DUNCUMB, Cambridge: A
scanning microscope with either electron or z-ray recording.

Es wurde ein Elektronen-Rastermikroskop beschrieben, welches
gestattet, an Objektoberflichen, sowohl die von diesen ausgehen-
den Rontgenstrahlen, als auch die sekundiren Elektronenstrahlen
zu registrieren. Das Rontgen- bzw. Elektronenbild wurde auf den
Bildschirm einer Braunschen Rohre entworfen. Auflosungsver-
mogen bei Rontgenstrahlen ungefiahr 1 @ und bei Elektronen-
strahlen Kkleiner als 200 A. Die freigemachten Rontgenstrahlen
konnten ferner getrennt nachi Wellenlingen entweder mittels
eines Kristallmonochromators {hohes Auflosungsvermodgen bei
lingerer Belichtungszeit) oder mit einem impulszihlenden Ana-
lysator in beiden Fallen iiber einem Proportional-Zihlrohr re-
gistriert werden.

J.H L. McAUSLAND und K. ¢. SMITH, Cambridge:
The direct observation of chemical reactions in the scanning electron
microscope.

Der Zerfall von Silberazid konnte wegen der geringeren Objekt-
belastung im Rastermikroskop beobachtet werden.

Angew. Chem. | 68. Jahrg. 1956 | Nr. 22

A. ENGSTROM, Stockholm: Problems and fechniques in
modern z-ray analysis.

Eine Mikroanalyse kleinster Objektbereiche mittels Rontgen-
strahlen ist moglich, einmal durech Réntgenstrahl-Feinbereichs-
beugung, zum anderen als Elementar-Mikroanalyse, iiber die Ab-
sorption des Objektes gegeniiber verschiedenen Wellenlingen.
Fiir die Feinbereichsbeugung werden besondere Feinfokusréhren
mit Kollimatoren benutzt. Auch Kollimatoren, welche die Roént-
genstrahlen mittels totalreflektierender, rotationssymmetrischer
doppelt gekriimmter Glasflichen fokussieren, werden verwandt.
Die Elementaranalyse geschieht z. B. iiber die Schwirzung ge-
eichter photographischer Emulsionen hochster Auflosung, mit
welchem sich das Objekt in Kontakt befindet. Beimengungen von
ca. 5% eines Elementes in einem biologischen Schnitt von 1 p?*
und 1 . Dicke konnen so nachgewiesen werden (10713 g). Auch dic
Abrasterung des Objektes mittels einer feinen Elektronenstrahl-
sonde und die Registrierung der freigemachten Rontgenstrahlen
(Fluoreszenzstrahlen) oder der an der jeweiligen Stelle durch das
Objekt hindurchgehenden Réntgenstrahlen (Absorption) durch
ein Proportional-Zahlrohr und Kristallmonochromator oder Im-
pulshohenanalysator hat sich als brauchbares Verfahren erwiesen.

J. W. MENTER, Hinxton Hall (Essex): The direct study by
electron microscopy of crystal lattices and their imperfections.

Im Elektronenmikroskop konnten die (201)-Netzebenen von
Kupfer- und Platinphthalocyanin-Kristallen aufgelost werden,
mit einem Netzebenenabstand von 12,0 4+ 0,2 A (Wert bei Ront-
genstrahlen 11,94 A, tir die Pt-Verbindung). Die Abbildung ist
nach der Abbeschen Theorie zu erkliren dadurch, daB die 0-te
und dic 1-te Ordnung der an den Netzebenen gebeugten Strahlen
von der Aperturblende hindurchgelassen werden, der von diesen
eingeschlossene Winkel jedoch nur so gering war, dall das Aui-
losungsvermdgen durch groBe Apertur nicht beeintrichtigt wurde.
Auflerdem konnten Fehlstellen im Gitter sichtbar gemacht werden.

G. SCHIMMEL, Frankfurt/M.: Elektronenoptische
suchungen an Calctumhydrozyd und Calctumcarbonat.

Mit Hilfe des Kohleabdruckverfahrens konnten Calciumhydro-
xyde im Elektronenmikroskop untersucht und auf Zusammen-
hinge zwischen physikalischen Eigenschaften und Beschaifen-
heit dieser plattchenartigen Teilchen hingewiesen werden. Eine,
als amorphes Hydroxyd angesehene Erscheinungsform kounte
mittels Elektronenbeugung als Calciumcarbonat identifiziert wer-
den.

K. HESS, H. MAHL und E. GUTTER, Hannover: Die
elektronenmikroskopische Darstellung grofer Perioden in Cellulose-
fasern durch Einlagerung schwerer Atome.

An natiirlichen und kiinstlichen Cellulosefasern konnten nach
Behandeln mit Kaliumjodid sowie Thalliumithylat-L'ésungen
einfache und unterteilte Querstrukturen beobachtet werden. Aus-
photometrierte elektronenoptische Aufnahmen eines so vorbe-
handelten Fichtenzellstoifes und einer hochverstreckten Viscose-
zellwolle besitzen Ahnlichkeit mit Kollagenaufnahmen, dic cine
unterteilte Querstreifung zeigen.

Auf Grund rontgenographischer Untersuchungen wird ange-
nommen, dal die Jod- bzw. Thallium-Einlagerung nicht nur in
ungeordnete, sondern auch in kristalline Faserabschnitte erfolgen
kann.

Unter-

ULRICH HOFMANN und K. KUHN, Darmstadt: Kol-
lagen.

Es wurde gezeigt, daB die bekannte Erscheinung einer hoch-
unterteilten Querstreifung auch” bei Hautkollagen, Reticulin,
Prokollagen und embryonalem Sehnenkollagen zu beobachten ist.
Umfangreiches Fasermaterial wurde nach der Perjodat-Silber-
urotropin-Methode behandelt und bei Long-Spacing-Fibrillen 6
bis 9 Querstreifen pro Periode erhalten. Die Silberteilchen sind
groBtenteils an der Faseroberfliche anzutreffen, konnten aber
auch mit Hilfe von Stereoaufnahmen gelegentlich im Innern der
Faser nachgewiesen werden.

K. E. WOHLFARTH-BOTTERMANN, Bonn: Die
Eignung und Anwendung von Phosphorwolframsdure und Thallium-
nitrat als Kontrasimiitel zur Darstellung cytoplasmatischer Struk-
turen.

Um ecine kontrastreichere Darstellung von Zellbestandteilen zu
erreichen, wird neben der Einwirkung von Osmiumsiure eine
Nachbehandlung mit Phosphorwolframsiure vorgeschlagen. Diesc
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soll wihrend der Entwisserung des Objektes erfolgen, und zwar
wird bei der 70 %igen Alkoholstufe 1 %ige Phosphorwolframsaure-
Lésung in 70 %igen Alkohol hinzugegeben. Auch mit Thallium-
nitrat konnten bei gleicher Anwendung gute Ergebnisse erzielt
werden.

Auf dem Gebiete biologischer Anwendung des Elektronen-
mikroskopes konnte ferner an zahlreichen Arbeiten iber die Ultra-
struktur der normalen wie kranken Zellen gezeigt werden, dall
die Kluft zwischen morphologischen und physiologisch-chemischen
Befunden kleiner geworden ist. So kann man z. B. die Bausteine
der kontraktilen Substanz, die bisher nur chemisch erfafit wurden,
in der Muskelzelle elektronenoptisch darstellen.

Im Sinne kritischer Stimmen, die bei Staubuntersuchungen
bisherige MeBverfahren durch leistungsiihigere erginzt oder er-
setzt wissen mochten, konnten H. W. Schlipkdler und A. Colli
(Diisseldorf) an Hand elektronenoptischer Untersuchungen von
mehreren Staublungenschniftpriparaten darauf hinweisen, daf
bei Staubkornbestimmungen lichtoptische Verfahren unzulinglich
sind.

Die KorngroBe der in Staublungen elektronenoptiseh nach-
gewiesenen Partikeln wurde zwischen 0,045 @ und 0,35 @ ange-
geben.

Rundschau

Auf eine moglichtrweise stattindende Wechselwirkung zwischen
Kieselsaure und dem Zellorganismus wurde in Ubereinstimmung
mit biochemischen Ergebnissen von Staudinger, von W. Kikuth,
H. W. Schlipkéter und P. Schroeteler (Diisseldorf) hingewiesen
und an dureh intratracheale Injektion von Kieselsiure hervor-
gerufene Mitochondrien Verinderungen diskutiert.

Auf dem Gebiet der Krebsforschung ist vor allem die
Pariser Schule (Ch. Oberling und W. Bernhard) zu erwihnen, die
schon seit der Einfithrung des Elektronenmikroskopes in die Me-
dizin die Ultrastrukturen aller Arten von Tumoren erforschen.
Nach Bernhard sind auch heute die Krebszellen noch nicht ein-
deutig definierbar. Zwar gibt es zahlreiche elektronenoptisch er-
falbare Variationen, die aber ebenso fiir alle anderen Zeller-
krankungen typisch sein konnten. Dariiber hinaus konnten in
zahlreichen tierexperimentell erzeugten Tumoren Virus-ihn-
liche Partikel nachgewiesen werden, die (unter Zuhilfenahme
anderer Methoden) als ursdchliche Faktoren fiir das Entarten der
normalen Zelle in eine Tumorzelle angesehen werden miissen.
Inwieweit diese Befunde sich guf Tumoren beim Menschen iiber-
tragen lassen, bleibt jedoch abzuwarten, wenn auch vieles dafir
zu sprechen scheint, dafl die Vorginge im Prinzip bei Mensch und
Tier dhnlich verlaufen. [VB 842]

Die Entmischung der Uran-Isotope mit Hilfe der Trenndiisel)
untersuchten E. W. Becker und R. Schiitfe. In vier Versuchen mit
einer vereinfachten Apparatur ergab sich beim Uranhexafluorid
im Mittel eine Verschiebung der natiirlichen 235U-Konzentration
um 1,3 4 0,29%. Das Trenndiisen-Verfahren, das auf der teilweise
riumlichen Entmischung verschieden schwerer Gase in einer
Disenstromung beruht, ist fiir die Uranisotope von besonderem
Interesse, da ein Ersatz der in den Diffusionstrennanlagen bisher
verwendeten feinporigen Winde durch Trenndiisen betriebstech-
nische Vorteile verspricht. {Z. Naturforsch. 77a, 679 [1956]).
—Bo. (Rd 368)

Den Elektrodenproze8 bei der Abscheidung von Metallen aus
ihren wiiirigen Salzlésungen beschreibt E. Maitsson zusammen-
fassend. Der Abscheidungsvorgang eines Ions 148t sich in drei
Schritte zerlegen: 1. Diffusion zur elektrisechen Doppelschicht,
2. Durchtritt durch die Doppelschicht und 3. Entladung an einem
aktiven Zentrum der Elektrodenoberfliche und Eingliederung in
das Kiristallgitter. Jeder dieser Schritte kann die Geschwindig-
keit des Gesamtvorgangs bestimmen. Damit der Vorgang mit end-
licher Geschwindigkeit abliuft, ist es notwendig, da8 das Potential
der Elektrode um den Betrag der Polarisation unter dem Gleich-
gewichtswert liegt, den es im stromlosen Fall annimmt. GemaB
den Teilschritten des Abscheidungsvorgangs 148t sich die Polari-
sation zerlegen in Konzentrationspolarisation, Widerstandspola-
risation und Aktivierungspolarisation. Die Konzentrationspolari-
sation iiberwiegt besonders bei hohen Stromdichten, die Wider-
standspolarisation, wenn der Zugang zur Elektrodenoberfliche
durch Oxydschichten usw. behindert ist und die Aktivierungs-
polarisation bei hochschmelzenden Metallen wie Fe und Pt aus
Griinden der chemischen Bindung. Aktive Zentren der Metall-
oberfliche konnen auch durch Inhibitoren wie ClO,~ blockiert
werden. Beim Einschalten des Elektrolysenstromes baut sich die
Widerstandspolarisation nach 1078 sec auf, die Aktivierungs-
polarisation nach 1 see und die Konzentrationspolarisation erst
nach mehreren sec. Erhshung der Temperatur bewirkt Erniedri-
gung der Polarisation. (Acta Polytechnica, 7184, Nr. 96 [1955]).
—Bii. (Rd. 401)

Dendrite und Wachstumsschichten bei der Elektrokristallisa-
tion von Metallen beobachtet @. Wranglen mikroskopisch. Die
Wachstumsrichtung der Dendrite ist nach Rontgenuntersuchun-
gen die Richtung dichtester Packung; also beim flichenzentrierten
Gitter, z. B. Pb, die Richtung der Flichendiagonalen [110]. Bei
hoheren Stromdichten tritt eine Begiinstigung lockerer gepackter
Richtungen ein. Die Morphologie der Dendrite wird vor allem
durech Konzentration des Elektrolyten und Art des Anions be-
einflullt. Bei niedrigen Konzentrationen bilden sich meist Schwim-
me (mikrokristalline Dendrite). Anionen wie C10,~, BF,~ usw.
wirken als Inhibitoren und fithren zu schwach verzweigten
Dendriten und aueh zu diesen nur bei hohen Stromdichten. Auch
Kolloide, wie Gelatine, wirken schwach inhibitorisch. Entspre-
chend sind die Ebenen der Wachstumsschichten Flichen dich-
tester Packung. Bei hohen Stromdichten beginnt das Wachstum
an den Ecken und Kanten, bei niedrigen an aktiven Zentren der

1y Vgl. Angew. Chem. 67, 733 [1955].
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Flichen, meist in Form flacher Wachstumspyramiden, seltener
Wachstumsspiralen. Inhibitoren verzogern die Wachstumsge-
sechwindigkeit und bewirken, dall schon mit dem Aufbau neuer
Wachstumsschichten begonnen wird, ehe die vorhergehenden sich
iber die ganze Fliche ausgebreitet haben. Auch die elektrolytische
Auflésung breitet sich in der gleiehen Weise aus. Die Wachstums-
sechichten sind daher als charakteristische Unterstrukturen des
Kristalls aufzufassen. Sie haben eine Dicke von etwa 1 1, was eine
Folge des Bravaisschen Gesetzes der morphologischen Bedeutung
niedrig indizierter Flichen zu sein scheint. (Acta Polytechnica
182, Nr. 94 [1955]. —Bii. (Rd 400)

Ultrareines Silicium. Bor, die hartnickigste Verunreinigung im
Silicium, kann durch Wasserdampf entfernt werden, wie H. C.
Theuerer {Bell Telephone Laboratories) fand. Das Bor wird dabei
oxydiert und das Oxydationsprodukt verdampft. Eine fliissige
Si-Zone, die nur durch Obérflichenspannung gehalten wird, 18t
man durch einen senkrecht stehenden Silicium-Stab laufen, der
von Wasserstoff und Wasserdampf umspiilt wird. Man erhalt
Silicium mit einer  Bor-Konzentration von unter 1:10 Milliarden
und einem Widerstand ‘von mehr als 3000 Ohm. (Chem. Engng.
News 34, 4145 [1956]). —Eb. (Rd 380)

Eine Tiipfelreaktion fiir Bor, die bei geeigneter Ausfithrung auch
zur Abschitzung der vorhandenen Bor-Menge dienen kann, be-
schreiben T. S. Burkhalter und D. W. Peacock. Die nach Zusatz
von wenig NaOH zur Trockne gebrachte Probeldsung wird mit
wenig Wasser unter Zusatz von NaCl aufgenommen und mit
0,02 n Salzsdure neutralisiert, bis Bromthyimnolblau, das man als
Indikator zusetzt, eine griinlich-gelbe Firbung angenommen hat.
Nun bringt man Anteile der Losung in zwei nebeneinanderlie-
gende Vertiefungen einer Tiipfelplatte. Den einen Teil der Lésung
versetzt man mit einer kleinen Menge einer Polyoxy-Verbindung,
entweder fest oder in Losung. Bine Anderung der Firbung nach
gelb zeigt die Anwesenheit von Bor an. Das Verfahren beruht auf
der Zunahme der H-Ionenkonzentration in einer Borsiure-Ld-
sung beim Zusatz von Polyalkoholen oder Zuckern, die dann durch
Farbinderung des Indikators angezeigt wird. Durch Zusatz einer
geeigneten NaCl-Menge 148t sich die Nachweisempfindlichkeit
steigern, Die Nachweisgrenze hingt bei sonst gleicher Ausfithrung
von der Natur der zugesetzten Verbindung ab und nimmt in der
Reihenfolge ecis-2,3-Butandiol, Glucose, Invertzucker, Glycerin,
Mannit, Sorbit von 2 ug B/ml auf 0,003 ug B/ml ab, wenn man die
Arbeitsvorschrift einhilt. Die mit dem zugesetzten Reagens
wechselnde Nachweisempfindlichkeit kann dazu dienen, um den
Bor-Gehalt zu schitzen. (Analytic. Chem. 28, 1186 —1188 [1956]).
—Bad. (Rd 387)

Ein Verfahren zur gleichzeitigen Bestimmung von Mikromengen
Wasserstoff und Kohlenstolf, das es gestattet, weniger als 0,1 wg
Wagserstoff in solchen Substanzen zu bestimmen, die sich bei
Temperaturen bis zu 1000 °C verbrennen lassen, wurde von B, D.
Holi entwickelt. Die Substanz wird im Sauerstoff-Strom verbrannt.
Verliuft die Reaktion dabei zu stiirmisch, so wird mit Argon ver-
diinnt. Die Verbrennungsgase werden zunichst durch eine Kiihl-
falle geleitet, die zur Kondensation des durch die Verbrennung
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