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Ein neues Kontrastierverfahren fiir die elektronenmikroskopische Untersuchung 
von Polyiithylen 

Von G. K a n i g  

Mit 4 Abbildungen 

Im folgenden soll eine neue Kontrastiermethode f'tir 
Poly~ithylene vorgestellt werden, die im Elektronen- 
mikroskop kontrastreiche aussagekdiftige Abbildungen 
von Ultradiinnschnitten zul/iBt und erstmalig die kristal- 
linen und die nichtkristallinen Bereiche sichtbar macht. 
Es wird somit direkt das 2-Phasen-Modell partiell- 
kristalliner Polymerer best~itigt. 

(Eingegangen am 18. September 1973) 

Aufnahme eines Ultradiinnschnittes wird - je nach Nei- 
gung der Schichten zum Elektronenstrahl - diese ent- 
sprechend kontrastreich abbilden. 

Der Kontrast zwischen den Kristallamellen und den 
nun rnit einer hSheren Dichte versehenen nichtkristallinen 
Zwischenschichten wird dann am stgrksten auf einer Ab- 
bildung zurn Ausdruck kornmen, wenn die Lgngsaus- 

Abb. 1. HolzstiJck 

LfiBt man zwischen Raumtemperatur und ca. 60 ~ 
flfissige oder gasf6rrnige Chlorsulfons~iure auf Poly- 
~thylenproben einwirken, so werden selektiv nur die 

amorphen Bereiche chemisch angegriffen, ohne sie zu 
zerstSren. Im Prinzip 1/iBt sich auch Schwefeltrioxid 
verwenden, jedoch linden hierbei leicht ZerstSrungen 
statt. Ultrarotspektroskopische Untersuchungen zei- 
gen, dab dabei haupts~chlich Sulfonsguregruppen ge- 
bildet werden, die z. B. mit Uranylacetat leicht Uranyl- 
sulfonat b.ilden. Dutch diese Behandlungsweise erhalten 
die amorphen Schichten jetzt eine hShere Dichte als die 
kristallinen Lamellen, undeine elektronenmikroskopische 

Abb. 2. Ultradiinnschnitt eines kontrastierten hoch- 
molekularen Poly~ithylens 

dehnung der Schichten im Dfinnschnitt praktisch parallel 
zum Elektronenstrahl verNuft. Die L~ingsausdehnungen 
der beiden verschiedenen Schichten liegen gewisser- 
maBen parallel zur Blickrichtung und erscheinen auf der 
Abbildtmg als Streifen stark unterschiedlicher Schw~ir- 
zung. Das wird immer dann der Fall se'm, 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 yon Jahresringschichten zeigt. 
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Man sieht deutlich die hellen und dunklen Bereiche 
der Jahresringschichten. Das Bild lgl3t erkennen, dab zwei 
SchnittflS.chen etwa senkrecht zu den Schichten ver- 
laufen und dadurch ein scharfes Streifenmuster zeigen, 
wS.hrend die dritte Schnittfl~iche mehr parallel zu den 
Schicbten angesetzt ist und ein breitfl~ichigeres, verwasche- 
neres Muster wiedergibt. 

16sung hergestellten; sehr dtinnen Film entstammt. 
Abb. 4 zeigt nun einen Ausschnitt nach 2stfindiger Be- 
handlung des Filmes mit damptFdrmiger Chlorsulfon- 
siiure bei 60~ und anschliel3ender Umsetzung mit 
Uranylacetat. Man erkennt deutlich drei zickzack- 
fdmlige B/inder senkrecht stehender Lamellen in f2ber- 
einstimmtmg mit bekannten Vorstellungen fiber die 

Abb. 3. Teilansicht eines Sph~irolithen in einem dfinnen 
Poly~tbylenfilm 

Zur Demonstration ist in Abb. 2 die Aufnahme eines 
kontrastierten Dtinnschnittes wiedergegeben. Dieser 
wurde von einem BliSckchen eines linearen hochrnole- 
kularen Poly~ithylens angefertigt, das zun~ichst 48 Std. 
bei 130 ~ getempert und dann 16 Std. bei 60 ~ fliissiger 
Chlorsulfons~iure ausgesetzt wurde, Eine anschlieBende 
Behandlung mit einer l%igen w~iBrigen Uranylacetat- 
16sting Sorgte ffir die n6tige Kontrastverst/irkung. Nach 
den eben erl~iuterten Ausfiihrungen verl~iuft der Dtinn- 
sehnitt senkrecht zu vielen Lamellen. Die breiten hellen 
Streifen sind denmach Querschnitte dutch die kristallinen 
Schichten, wShrend die schmalen dunklen Streifen die 
kontrastierten amorphen Zwischenschichten verraten. 
Die mittlere Breite der hellen Streifen und damit die mitt- 
lere Dicke der Kristallamellen betr~igt ca. 300 A und die- 
jenige der nichtkristaUinen Schichten (dunkle Streifen) 
ca. t00 A, was in guter Obereinsti~maung mit der r6nt- 
genographisch gefundenen Langperiode yon 410 A steht. 

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

Abb, 4. Wie Abb. 3, aber kontrastiert 

Morphologie yon Sph~irolithen. In einer folgenden 
Arbeit wird ausffihrlicher fiber Untersuchungen mit Hilfe 
der neuen Kontrastiermethode an verschiedenen Poly- 
gthylenen, an getemperten Proben und an gereckten 
Folien und Fasem berichtet werden~). 

Herin Dr.H.Haberkorn und Herin Dr. P.Simak danke 
ich ffir die r6ntgenographischen und ultrarotsprektro- 
skopischen Untersuchungen und Herrn Ing. H. Neff 
und Herin K. Beck fdr ihre Mitarbeit. 
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1) Ausgihrlich dariiber auf tier 26. Hauptversamm- 
lung der Kolloid-Gesellschaft e.V. in Marburg a. d. Lahn, 
19.-21, September 1973: ,,Strukturen yon Polymer- 
Systemegl". 


