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Aus dem Mef- und Priiflaboratorium der BASF Aktiengesellschaft, Ludwigshafen am Rhein

Ein neues Kontrastierverfahren fiir die elektronenmikroskopische Untersuchung
von Polyithylen

Von G. Kanig
Mit 4 Abbildungen

Im folgenden soll eine neue Kontrastiermethode fiir
Polyithylene vorgestellt werden, die im Elektronen-
mikroskop kontrastreiche aussagekriftige Abbildungen
von Ultradiinnschnitten zuldBt und erstmalig die kristal-
linen und die nichtkristallinen Bereiche sichtbar macht.
Es wird somit direkt das 2-Phasen-Modell partiell-
kristalliner Polymerer bestitigt.

Abb. 1. Holzstiick

LBt man zwischen Raumiemperatur und ca. 60 °C
fliissige oder gasformige Chlorsulfonsiure auf Poly-
dthylenproben einwirken, so werden selektiv nur die
amorphen Bereiche chemisch angegriffen, ohne sie zu
zerstoren. Im Prinzip 146t sich auch Schwefeltrioxid
verwenden, jedoch finden hierbei leicht Zerstorungen
statt. Ultrarotspektroskopische Untersuchungen zei-
gen, daf dabei hauptsichlich Sulfonsfiuregruppen ge-
bildet werden, die z. B. mit Uranylacetat leicht Uranyl-
sulfonat bilden. Durch diese Behandlungsweise erhalten
die amorphen Schichten jetzt eine hohere Dichte als die
kristallinen Lamellen, und eincelektronenmikroskopische
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Aufnahme eines Ultradiinnschnittes wird — je nach Nei-
gung der Schichten zum Elektronenstrahl — diese ent-
sprechend kontrastreich abbilden.

Der Kontrast zwischen den Kristallamellen und den
nunmit einer hdheren Dichte versehenen nichtkristallinen
Zwischenschichten wird dann am stirksten auf einer Ab-
bildung zum Ausdruck kommen, wenn die Lingsaus-

Abb. 2. Ultradiinnschnitt eines kontrastierten hoch-
molekularen Polydthylens

dehnung der Schichten im Diinnschnitt praktisch parallel
zum Elektronenstrahl verliuoft. Die Lingsausdehnungen
der beiden verschiedenen Schichten liegen gewisser-
maBen parallel zur Blickrichtung und erscheinen auf der
Abbildung als Streifen stark unterschiedlicher Schwiir-
zung. Das wird immer dann der Fall sein, wenn bei der
Herstellung des Diinnschnittes der Schnittverlauf prak-
tisch senkrecht zu den Schichten gewesen ist. Abb. 1 ver-
deutlicht dies an einem Holzstiick, das einen kleinen
Ausschnitt von Jahresringschichten zeigt.
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Man sieht deutlich die hellen und dunklen Bereiche
der Jahresringschichten. Das Bild 148t erkennen, daB zwei
Schnittflichen etwa senkrecht zu den Schichten ver-
laufen und dadurch ein scharfes Streifenmuster zeigen,
wihrend die dritte Schnittfliiche mehr parallel zu den
Schichten angesetzt ist und ein breitfldchigeres, verwasche-
neres Muster wiedergibt.

Abb. 3. Teilansicht eines Sphérolithen in einem diinnen
Polyithylenfilm

Zur Demonstration ist in Abb. 2 die Aufnahme eines
kontrastierten Diinnschnittes wiedergegeben. Dieser
wurde von einem Blockchen eines linearen hochmole-
kularen Polyithylens angefertigt, das zunachst 48 Std.
bei 130 °C getempert und dann 16 Std. bei 60 °C fliissiger
Chlorsulfonsdure ausgesetzt wurde. Eine anschlieBende
Behandlung mit einer 1%igen wilrigen Uranylacetat-
16sung sorgte fiir die notige Kontrastverstirkung. Nach
den eben erlduterten Ausfuhrungen verlduft der Diinn-
schnitt senkrecht zu vielen Lamellen. Die breiten hellen
Streifen sind demnach Querschnitte durch die kristallinen
Schichten, wihrend die schmalen dunklen Streifen die
kontrastierten amorphen Zwischenschichten verraten.
Die mittlere Breite der hellen Streifen und damit die mitt-
lere Dicke der Kristallamellén betréigt ca. 300 A und die-
jenige der nichtkristallinen Schichten (dunkle Streifen)
ca. 100 A, was in guter Ubereinstimmung mit der rént-
genographisch gefundenen Langperiode von 410 A steht,

Abb.3 zeigt die Durchstrahlungsaufnahme eines
Sphérolithabschnittes, der einem aus 1%iger Xylol-

I6sung hergestellten, sehr diinnen Film entstammt.
Abb. 4 zeigt nun einen Ausschnitt nach 2stiindiger Be-
handlung des Filmes mit dampfformiger Chlorsulfon-
sdure bei 60°C und anschlieflender Umsetzung mit
Uranylacetat. Man erkennt deutlich drei zickzack-
formige Bénder senkrecht stehender Lamellen in Uber-
einstimmung mit bekannten Vorstellungen iiber die

Abb, 4. Wie Abb. 3, aber kontrastiert

Morphologie von Sphirolithen. In einer folgenden
Arbeit wird ausfiihrlicher tiber Untersuchungen mit Hilfe
der neuen Kontrastiermethode an verschiedenen Poly-
dthylenen, an getemperten Proben und an gereckten
Folien und Fasern berichtet werden®).
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