Aufbereitungsmethoden in der Mikropalédontologie
Von Werner Wick, Celle.

Das Thema ,,Aufbereitungsmethoden ist schon so oft Gegenstand von
Abhandlungen gewesen, da man die Frage aufwerfen mag, ob es be-
rechtigt ist, nochmals dariiber zu berichten. Insbesondere konnte nach
der ausfiihrlichen Darstellung Wichers!) dies Thema als abgeschlossen
gelten, aber es ist auch gerade Wicher, der sowohl hier wie in einer
friher vertffentlichten Abhandlung?) mit dem gro3ten Nachdruck darauf
hinweist, welch hoher Wert der Frage der Aufbereitung in der Mikro-
paldontologie zukommt. .

Angesichts der Tatsache, daf3 bei der steigenden Bedeutung der mikro-
paldontologischen Analyse die Frage der Aufbereitung mit eines der
Hauptprobleme der Mikropaldontologie darstellt, wurden im Paldonto-
logischen Laboratorium der Deutschen Vacuum Oel A. G. in Hamburg
in jahrelanger Arbeit umfassende Untersuchungsreihen an Bohrkernen
angesetzt; systematisch wurden alle Aufbereitungsarten, die bisher be-
kanntgeworden waren, auf ihren Wert und ihre Anwendbarkeit fiir die
Mikropaldontologie gepriift in der Hoffnung, die Struktur des Gesteins-
gefiiges zu erforschen und aus dieser Kenntnis heraus einen Weg zu einer
guten: und schnellen Aufbereitung zu finden. Dabei war bei ,gut“ an
eine Aufbereitung gedacht, die die Gesteine nicht auf mechanischem
Wege zerkleinerte, sondern sie unter dufBlerster Schonung ihres Mikro-
fossilgehaltes ihrem Gefiige nach zerlegte und unter ,,schnell“ wurde
an eine zeitliche Begrenzung gedacht, die im praktischen Bohrbetrieb
ohne nennenswerte zeitliche oder finanzielle Beeintridchtigung tragbar
war; als besonders giinstig mufte ein Aufbereitungsverfahren angesehen
werden, das nicht laboratoriumsméBig-ortsgebunden war, sondern unter
Umstianden die Moéglichkeit gab, an der Bohrstelle oder im Gelidnde selbst
ein schnelles und sicheres Bestimmen der fraglichen Gesteinsschichten
zu ermoglichen. )

Selbstverstindlich gibt es eine groBe Zahl von lockeren Sanden, san-
digen oder fetten, weichen und knetbaren Tonen, fiir die es kein
Schldmmproblem gibt und die durch Kochen in Wasser, evtl. unter Zu-
satz von Soda leicht aufgeldost und geschlammt werden kénnen3). Davon
ist hier nicht die Rede, sondern grundsitzlich nur von schwerer auf-
bereitbaren Kernproben.

) Wicher, C. A.: Praktikum der angewandten Mikropaldontologie, Berlin 1942.

2) Wicher, C. A.: Die Aufbereitungsmethoden in der Mikropaldontologie. —
Zeitschr. f. praktische Geologie 44, 1936, S. 174 ff.

3) Hecht, Fr.: Arbeitsweisen der Mikropaldontologie. — Senckenbergiana.
15. 346—362. 1933. : '
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Die Mehrzahl aller Aufbereitungsverfahren, die mir widhrend meiner
Versuche bekanntgeworden sind, beruhen auf mechaniseh-zerstérenden
Methoden, worauf ich bereits 1941 hingewiesen habe.!) Unter'diesen Ver-
fahren ist an erster Stelle das von Franke beschriebene’) ¢ und von
Wicher fiir den GroBbetrieb in seiner Anwendungsweise vervoll-
kommnete Kristallisationsverfahren mit Glaubersalz zu nennen.
Wie die Durchsicht des Kapitels ,,Disintegration of rock -samples*“ bei
Glaessner?) zeigt, ist dieses Verfahren auch in der amerikanischen
Erdolindustrie in Anwendung. In diese Gruppe der Gesteinssprengung
gehért auch die Behandlung mit Ammoniumnitrat, bei der durch
Erwirmen eine VolumenvergréBerung erreicht und letzten Endes das
Gestein mechanisch zersetzt wird, das aber nach meinen Erfahrungen
noch weniger tiefgreifend wirkt als das Glaubersalzverfahren. Ebenso
beruht auch das von H ann a beschriebene Verfahren der mechanischen
Zerstérung der Gesteinsproben zwischen sich drehenden Gummi-
walzen sowie das Zermahlen in Gesteinsmiihlen auf dem
gleichen Prinzip. i

Ohne Zweifel vermégen diese Verfahren, insbesondere das Wicher’ -
sche Kristallisationsverfahren, bei allen weniger schwer aufbereitbaren
Proben gute Dienste zu leisten; das Entscheidende ist jedoch, daBl bei
einer gr6Beren Anzahl von schwerer aufzubereitenden Gesteinsproben,
die ich mit Hilfe des Glaubersalzverfahrens aufbereitete, die Zerkleine-
rung des Materials zunichst wohl gute Fortschritte machte, sich aber
dann, nachdem eine bestimmte KorngriéBe erreicht war, totlief und ein +
groBer Rest unaufbereiteten Materials nachblieb, der auch durch lingere
AufschlieBung nicht mehr gefordert werden konnte. Hier galt es ein-
zusetzen und nach einem Weg zu suchen, der eine AufschlieBung des
Gesteins auf anderer Grundlage ermoglichte. Friihzeitig wurde erkannt,
daB das Problem der Léslichkeit von Tonsteinen eine Frage der Wasser-
aufnahme ist, die letzten Endes auf die Offnung der Gesteinsporen fiir
Wasser zuriickzufithren ist. Unter dieser Ahnahme konnte die Er-
scheinung der mangelhaften oder unvollstindigen Loslichkeit von Ton-
steinen durch das Glaubersalzverfahren so erkldrt werden, dafl in diesen
Fillen die wenigen oder winzig kleinen Gesteinsporen das fliissige
Glaubersalz nicht mehr eindringen lieBen. Die Kristallbildung erfolgt
nicht aus dem Innern des Gesteins, sondern nur von der Oberflache her,
und der Aufbereitung werden infolge des kohisiven Zusammenhaltes der
kleinsten Gesteinspartikelchen uniiberwindliche Schwierigkeiten - ent-
gegengestellt. _ ’ :

. BEs galt also, die Gesteinsporen zu OSffnen bzw. leicht durchgingige
Stoffe zu finden, die in die feinsten Porenkanile eindringen und die

%) Wick, W.: Ein neues Schlammverfahren fiir mikropaldontologische Unter-
suchungen. — ,,01 und Kohle", 1942, S. 1215. '

5 Franke, A.: Mikrofossilien, ihre Gewinnung und Aufbewahrung. — , Aus
der Heimat' 42, S. 357—365. Stuttgart 1928. .
" % Franke, A.: Sammeln, Praparieren und Aufbewahren von Mikrofossilien. —
Senckenbergiana 17, S. 124, Frankfurt/M. 1935.

) Glaessner, M. F: Principles of Micropalaeontologie. — Melbourne and
London 1945, -
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gesamte Gesteinsmenge losen konnten, um zu vermeiden, dal infolge
einseitiger Losung des Materials ein einseitiges Faunenbild entstand. Tn
konsequenter Fortfithrung dieses Gedankenganges wurden Versuche an-
gesetzt, die die Sattigung der Gesteinsporen mit leichteren als Wasser-
dampfgasen zur Grundlage hatten. Nach langwierigen Versuchsreihen
fiihrten sie zu dem Ergebnis, daf3 eine Sattigung bzw. Offnung/ der Poren
. am zweckmaifBigsten durch Benzindadmp fe eines Schwerbenzins mit
einem Siedebereich von 160°—200° C zu erreichen war. Entscheidend
war dabei, daBl die Proben zuvor zerkleinert und vollkommen getrocknet
wurden, da sonst die Wirkung nur oberflachlich ansetzte und der Kern
des Gesteins nicht miterfaBt wurde. Die in dieser Art und Weise vor-
behandelten Proben waren bei einer anschlieBenden Behandlung mit
kochendem Wasser in der Lage, Wasser aufzunehmen und in die Poren
eindringen zu lassen. Der Zerfall war vollkommen und ging weit uiber
das MafB einer mit Glaubersalz behandelten Probe hinaus. Im einzelnen
wurde dieses Verfahren, das drei bis vier Stunden in Anspruch nimmt,
in ,,01 und Kohle*“ beschrieben?). - Es loste das Schlammproblem insofern,
als eine restlose Aufbereitung schwer 15slicher Gesteine erzielt wurde,
erfiillte aber noch nicht die zwelte Forderung der Schnelligkeit und Orts-
unabhingigkeit.

Bei dem Erfolg der Auflésung der Proben durch Benzindampfe glaubte
ich zunichst, daf auBler physikalischen auch noch chemische Reaktionen
eine Rolle spielten, durch weitere fortgesetzte Versuche ergab sich jedoch
einwandfrei, dal es sich ausschlieBlich um rein physikalische Vorgénge
handelte. Fir die Klarung dieser Frage war folgender Versuch ent-
scheidend: Es wurden einige Proben in ein Vacuum gebracht unter
der Annahme, dal im luftleeren Raum mehr und kleinere Poren dem
Zutritt des Wassers zuginglich gemacht werden koénnten als unter nor-
malen Umstidnden. Die Annahme wurde durch die Versuche gerecht-
fertigt. Tone zeigten nach der Behandlung einen annidhernd vollstidndigen
Zerfall wie nach Behandlung mit Benzindidmpfen, gegeniiber der Behand-
lung mit Glaubersalz zeigte sich eine héhere und vollstindigere Loslich-.
keit bei grofiem Zeltgewmn :

* Nachdem der ProzeB der Ldslichkeit von Gesteinsproben als phy51—
kalischer Vorgang erkannt war, wurde versucht, die dabei wirksamen
Krifte zu steigern und speziell die Frage dér Loslichkeit besonders harter
Gesteine in Angriff zu nehmen, die bisher allen Versuchen hartnickigen
Widerstand entgegengesetzt hatten. Hierher gehéren einmal gewisse
harte Kalke des norddeutschen Quadraten-Senon und des Cenoman, die
zwar unter dem Bingkular deutliche Poren zeigen, aber trotzdem nicht
aufbereitbar sind, ferner sidmtlicher Schiefer, die infolge ihrer starken
Diagenese offenbar einén verminderten Porenraum besitzen. An diesen

beiden Gesteinsgruppen zeigte sich besonders deutlich die oben be-
schriebene Erscheinung des ersten guten Angreifens von Glaubersalz-
16sung in Verbindung mit einem spiteren Versagen. Auf der Suche nach
einer Aufbereitungsart fiir diese beiden besonders hartnickigen Gesteins-
arten wurden an wichtigen Versuchen folgende vorgenommen: ’
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a) Nachdem Versuche mit dem Benzinkochverfahren nur unvoll-
stindige Ergebnisse gebracht hatten, wurden, ausgehend von der Idee,
daB dieses Verfahren, sozusagen in verstirkter Form angewandt, bessere
Ergebnisse erzielen koénnte, einige Probeserien im Autoklaven in
Benzin oder Ol gekockt in der Hoffnung, da in die feinsten ver-
schlossenen Gesteinsporen Benzin unter hohen Driicken und dauernd
gesteigerten Temperaturen eingepret werden kénnte. Bei der Nach-
behandlung mit kochendem Wasser zeigte sich jedoch die Ergebnislosig-
keit der Behandlung; vermutlich verschlieBen die hohen Driicke eher
die Poren als daf3 die Diampfe eingepreBt werden. Es besteht aber auch
die Moglichkeit, daB bei den Kalken zwar Poren’ vorhanden sind, diese
aber unter sich kein zusammenhingendes System aufweisen und daher
die Wirkung keine vollkommene ist und daB die Schiefer infolge der
einseitigen” Diagenese ein ausgewalztes, ebenfalls untereinander zu-
sammenhangloses Porensystem aufweisen.

b) Harte Kalke konnen durch einseitige Hitzebehandlung
eine vollkommene Loslichkeit erhalten, wie durch den ProzeB des
Brennens im Hochofen bewiesen wird. Ein gebrannter Kalk 16st sich
bekanntlich in Wasser unter Wirmeerzeugung vollstindig auf, doch
zeigten derartige Kalke nach dem Schliammen keinerlei Mikrofossilien
mehr. Analog diesem Vorgang habe ich nun harten Kalksteinen ge-
ringere Wiarmemengen in der Glut eines normalen Ofens zugefiigt und
die Gesteine ofter zwischendurch in kaltem Wasser abgeschreckt. Es
zeigte sich in der Tat ein allméhlicher Zerfall des sonst nicht schlamm-
fiahigen Gesteins, es scheint aber, dal die Fossilgemeinschaft reduziert
und die einzelnen Formen angegriffen werden, so da3 dieser Weg als nicht
gangbar aufgegeben wurde.

c¢) Nach einem sehr harten Winter beobachtete ich auf einer Bohrung,
daB ein harter Kalkstein, der groBer Kilte und allen Verwitterungsein-
flisssen ausgesetzt gewesen war, in seinem Geflige eine grofle Zahl feinster
Spalten und Haarrisse aufwies. Das gesamte Gestein zerfiel in warmem
Wasser restlos zu Kalkschlamm und konnte miihelos geschlimmt werden.
Ich habe daraufhin Gesteinsproben, die zuvor feuchtigkeitsgesittigt wur-
den, einer abwechselnden Kédlte-und Widrmebehandlung
ausgesetzt (— 30° bis + 60°). Leider wurden die erfolgversprechenden
Versuche vor Beendigung durch Bombeneinwirkung zerstort, und es fehlte
mir spéter an einer Kilteeinrichtung, um die Versuche fortzusetzen. Es
scheint: jedoch, daB in dieser Methode- eine Moglichkeit gegeben ist, bei
sehr hartem Material eine tiefgreifende Zerstorung des Gesteinsmaterials
zu erreichen, wenn sie auch fiir die Praxis infolge der langen Zeiten, die
erforderlich sind, nur von bedingtem Wert sind.

d) Man kann oft beobachten, daB Kerne, die in Kernkisten frei und
ungeschiitzt in der Natur gestanden haben und den verschiedensten
Witterungseinfliissen wie Regen, Sonne, Hitze usw. ‘ausgesetzt gewesen
sind, einen vollstindigen Zerfall zeigen und fiir. den SchldmmprozeB in
der vorteilhaftesten Weise vorbereitet sind. Analog diesem Prozel habe
ich versucht, den gleichen Vorgang laboratoriumsmiBig unter ent-
sprechender Beschleunigung durchzufitihren. Die Proben wurden leicht

38



" angepref3t, mit Wasser libergossen und bei gelinder Hitze — nicht tber
70° — im Bratofen getrocknet und nach vollstindiger Trocknung erneut
mit Wasser gesidttigt. Dieser Vorgang, 6fter wiederholt, fithrte bei Tonen
und Tonsteinen zu vollem Erfolg. Auf diese Weise ist es uns gelungen,
hiirteste Tonsteine aufzubereiten. ZweckmaiBigerweise schlie3t sich nach
erfolgter weitgehender Zersetzung und Aufspaltung ein weiterer Losungs-~
prozef mit H2 Oz (s.u.) an. Eine zu groBe Beschleunigung des Prozesses
durch Zufuhr von grofien Wiarmemengen ist nicht angebracht, da durch
zu groBle Hitze die Kalkschalen der Mikrofossilien leicht springen und
nur durch allméhliche, dem natiirlichen ProzeB nahekommende Auf-
lockerung des Gesteines die Offnung der feinsten Poren vorteilhaft
beglnstigt wird. Selbst wenn der ProzeB3 lingere Zeit — .ca. acht Tage
bei sehr harten Proben — in Anspruch nimmt, so ist es in diesem Falle
noch ein Erfolg, da die Aufbereitung der Probe auf keine andere Art
moglich ist. | ’

Nach mancherlei anderen und groBitenteils keinen Erfolg bringenden -
Versuchen wurde schlieBlich aber doch noch ein Weg gefunden, der zu
befriedigenden Ergebnissen fiihrte. Hierbei wurde nicht nur eine voll-
standige Losung des gesamten Gesteinsmaterials erreicht, sondern auch
eine schnelle Aufbereitung erzielt, die keinerlei umsténdliche Labo-
ratoriumseinrichtung erforderte. Diese Methode beruht auf einer Be-
handlung der Proben mit 10—15%igem Wasserstoffsuperoxyd.

Der Vorgang im einzelnen ‘ist folgender: Nach Sduberung der Proben
von anhaftendem Bohrmantel oder anderen Verunreinigungen werden
die Kernstiicke auf etwa 1 cm?® zerkleinert. Wie beim Benzinkoch-
verfahren ist auch hier die Zerkleinerung der Probe von entscheidender
und grundlegender Bedeutung, da sowohl Benzin wie auch H»O; keine
groBere Tiefenwirkung besitzen und bei gréfieren Stiicken nur ein diinner
Gesteinsmantel in Losung geht. AnschlieBend werden die Proben mit
15%igem H>©O. ubergossen, ohne daB ein vorheriges Trocknen und
‘Wiedererkalten der Proben wie beim Benzinverfahren notwendig wire.
In 10—15 Minuten entwickeln die Proben aus sich selbst. soviel Wirme,
daB die gesamte Masse zum Sieden kommt; will man den ProzeB noch
‘mehr beschleunigen; kann man das gesamte Gut auf dem Ofen erwirmen.
Dabei kommt es zu einer sehr lebhaften Abgabe eines weifllichen
Dampfes, der sich als sauerstoffreicher Wasserdampf herausgestellt hat.
Ist dieser SiedeprozeB beendet, ist das Gestein voéllig gelost und kann
nach reichlichem Wasserzusatz ohne Miihe geschlimmt werden. Zu
erwihnen ist noch, daff auBer der vélligen Losung des gesamten Gesteins-
gutes auch die Zihigkeit bzw. Klebrigkeit vollig genommen ist, so daB
sich selbst bei leicht aufbereitbaren, aber sehr fetten und klebrigen Tonen
dieses Verfahren gut bewihrt hat.

Wie schon vorher bemerkt wurde, ist es nicht aniders denkbar, als daB3
die feinsten Poren des Gesteines, die normalerweise mit Luft oder Wasser
erfiillt sind und diese Stoffe freiwillig nicht abgeben wollen, durch das
Kochen in Benzin mit Benzin bzw. durch den Hs O:-Proze mit Sauerstoff
angefiillt werden. Diese Stoffe werden in den Poren festgehalten und bei
dem anschlieBenden Kochen in Wasser entweichen sie explosiv aus dem
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Gestein und geben allen Gesteinsteilen die Moglichkeit, Wasser aufzu- -
nehmen, zu quellen und sich dadurch zu zersetzen. Dies ergibt sich aus
folgender Beobachtung: Der Siedevorgang mit gleichzeitiger O-Abspaltung
erfolgt bei den verschiedenen Tonen verschieden. Bei manchen, die eine
besonders gute und vollstdndige Eindringtiefe zeigen, erfolgt der Vorgang
allméahlich in relativer Ruhe, der Zerfall ist vollkommen. Andere, beson-
ders Schiefertone, zeigen eine sehr lebhafte Reaktion, die Wirkung in
diesen Fillen auf das Gestein ist trotzdem gering. Ich nehme an, daB in
diesen- Fillen der Prozefl der explosiven Wirkung nur an der Oberflache
erfolgt, wahrend eine eigentliche Tiefenwirkung ausbleibt; man kann
hier aber durch mehrmalige Wiederholung des Prozesses  zum Ziel
kommen und sozusagen stufenweise eine Tiefenwirkung erzielen.

Aus der Literatur habe ich keinerlei Anregung zu der Anwendung
von Hs Oy zur Gesteinsaufbereitung erhalten. Erst nach Abschluf3 meiner
Untersuchungen erhielt ich Kenntnis von der Arbeit von Paul?®) als
einzigen Hinweis auf die Verwendbarkeit von Hy;O. fiir die Methodik
der Mikropaldontologie. Wenn Paul schreibt: ,... jedoch wurde die
stiirmisch verlaufende Oxydation von konzentriertem Wasserstoffperoxyd
(H2 O2) mit Erfolg dazu benutzt, um aus schon geschldmmten-Proben mit
vielen Mergelriickstdnden diese zu beseitigen*, so konnte ich in persén-
licher Ricksprache mit Herrn Paul feststellen, da er H; O tatséchlich
lediglich fiir das Nachspiilen von Riickstinden benutzt hat, die Anwen-
dung auf ungeschlimmtes Material hingegen neu ist. ’

Sowohl das Benzinkochverfahren wie auch das Verfahren mit HpO2
sind in der deutschen Erdélindustrie mit Erfolg in Anwendung, insbeson-
dere die Ho.Op-Methode wird seit Sommer 1943 allgemein verwandt und
hat sich auf das vorteilhafteste bewéhrt. Obwohl H>O; wie eine leichte
Saure wirkt, konnte eine schiadigende Wirkung auf den Fossilinhalt einer
Probe nicht beobachtet werden. Zur Kontrolle wurden ausgelesene
Foraminiferen in 30%igem H:O: unter dauerndem Zusatz von H;O:
gekocht; eine vollige Auflésung der Formen wurde erst nach 36 Stunden
beobachtet, d. h. daB die kurzandauernde Wirkung von ca. 10 Minuten
ohne schiddigenden EinfluB} ist. Gewisse Verfiarbungen einiger Proben
oder starke Oxydation von Pyritanhidufungen sind Dinge, an die sich das
Auge schnell gewohnt. :

Mit dem Hj;Os-Verfahren wurde eine Methode gefunden, die den
gewlinschten Erfordernissen entsprach. Die Aufbereitung einer Probe
dauert ca. eine halbe Stunde, d. h. daB die Forderung auf eine schnelle
Aufbereitung erfiillt ist. Das Gesteinsmaterial wird restlos aufbereitet,
wodurch eine Garantie fiir gute und umfassende Darstellung des Fossil-
inhaltes einer Probe gegeben ist. Infolge der guten Aufbereitung mufite
die Reichweite mancher Fossilien in vertikaler Erstreckung erweitert
werden oder es gelang, Liicken auszufiillen und manche schwebende
Frage der Phylogenie und Ontogenese in ein anderes Licht zu setzen.

%) Paul, Bernt.: Gliederung und Foraminiferenfauna des Rheintaltertidrs bei
Bruchsal. — Mitteilungen der Badischen Geologischen Landesanstalt, Bd. 12, Heft 1,
Freiburg/Brsg. 1938, :
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Fiir die Praxis ergab sich aus der leichteren Handlichkeit und Beweg-
lichkeit, Entscheidungen {iber geologische oder technische Fragen bei
Bohrungen und Schiirfbohrprogrammen an Ort und Stelle zu treffen und
Zeit und finanzielle Aufwendungen zu sparen. Offen bleibt die Frage
der Aufbereitung stark geschieferter Tonsteine oder sehr harter Kalk-
steine mit fehlendem oder unzusammenhidngendem Porenraum; nach
meinen Erfahrungen scheint hier eine Grenze erreicht zu sein, die nicht
iiberschritten werden kann. ’

Zusammenfassung.

"Es wird iiber die verschiedenen Aufbereitungsverfahren in der
Mikropaldontologie berichtet. Neu beschrieben wird eine Methode der
Gesteinsaufbereitung durch Perhydrol, das handelsiibliche sog. konzen-
trierte Wasserstoffsuperoxyd. Entscheidend fiir diese Art ist neben gro3er
Schnelligkeit die vollige Auflésung des Gesteines durch innere physika-
lische Wirkung.
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