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Nach Untersuchungen mit Elektroneninterferenzen und Elektronenmikroskop
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1. Einleitung

Fiir den Mikroskopiker — den Licht- wie Elektronenmikroskopiker — ist nicht
so sehr die Handhabung seines Instrumentes die Schwierigkeit, sondern die Zube-
reitung seiner Priparate. Der Elektronenmikroskopiker bemiiht sich beispielsweise
um die Herstellung eines Abdruckfilms der zu untersuchenden Oberflaiche eines
Metallstiickes, der Lichtmikroskopiker, im besonderen der Metallmikroskopiker, muB
durch Schleifen und Polieren die Flichen fiir die Beobachtung zubereiten. Das
Schleifen und Polieren mufl hierbei mit besonderer Sorgfalt ausgefiihrt werden, da
die Oberflaichen wegen der geringen Tiefenschirfe des Lichtmikroskops, die bei den
gebriuchlichen Vergroflerungen und Aperturen nur einige 1000 A ist, hinreichend eben
sein miissen, um ein scharfes Bild des gesamten Bildausschnittes zu geben. Diese
vorbereitenden Mafinahmen lassen auf der Oberfliche des Praparates eine verformte
Schicht entstehen, deren Struktur vor allem durch die Untersuchungen BEILBYs (1)
zu einem vieldiskutierten Problem geworden ist. Durch Verwendung der Elektronen-
interferenzen konnte zur Klarung der die ,,Beilby-Schicht betreffenden Fragen ein
wesentlicher Beitrag gegeben werden.

Neben der Priparierung der Oberfliche durch mechanisches Polieren hat in
letzter Zeit die Methode des ,,anodischen Polierens steigende Bedeutung fiir die Zu-
bereitung von Metalloberflichen gewonnen (2). Die zu polierende Oberfliche wird
hierbei als Anode in einen geeigneten Elektrolyten getaucht. Bei bestimmten, empirisch
ermittelten elektrischen Bedingungen werden bevorzugt die hochsten Stellen der Ober-
flachenrauhigkeit abgetragen, so dafl eine glinzende Fliache entsteht. Die ,,Politur®
geschieht also ohne Verformung der obersten Schichten, die beim mechanischen
Glatten unvermeidlich ist, wodurch eine Oberflichenstruktur zustande kommt, die von
der einer mechanisch bearbeiteten Oberfliche vodllig verschieden ist, wie mit Hilfe
der Elektroneninterferenzen nachgewiesen werden konnte,

Die mit Hilfe der Elektroneninterferenzen unter Zuhilfenahme des Elektronen-
mikroskops erhaltenen Resultate iiber die Struktur mechanisch sowie elektrolytisch
polierter Oberflichen werden im folgenden, entsprechend einem vielseitigen Wunsche
aus Kreisen der praktischen Mikroskopie, im besonderen der Metallographie, zu-
sammenfassend dargestellt.

I1. Uber die Methoden der Oberflichenuntersuchung
1. Beobachtung mit Licht

Die Beobachtung im Lichtmikroskop stellt infolge der starken Absorption des
Lichtes in Metallen und der damit verbundenen geringen Eindringungstiefe des Lichtes
(wenige 100 A [10724]) ein ausgezeichnetes Mitte]l der Oberflichenuntersuchung
dar (3), ist jedoch durch das geringe Auflésungsvermogen des Lichtmikroskops von
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einigen 10%® A auf relativ grobe Strukturen beschrinkt, so daB mit ihrer Hilfe iiber
den Charakter der verformten Schicht, deren KristallgroBie weit unter 1000 A liegt,
nichts ausgesagt werden kann.

2. Beobachtung mit Rontgenstrahlen

Rontgenstrahlen sind zur Untersuchung von Oberflichen im engeren Sinn nicht
geeignet, da sie ein zu groBes Durchdringungsvermdgen besitzen. Tritt Réntgen-
strahlung in ein Material ein, beispielsweise die sehr weiche CrKe-Strahlung mit 2,2 A
in Kupfer, so wird die Intensitit dieser Strahlung erst nach etwa 6 ¢ (60.000 A) auf
die Halfte geschwicht. Im Riickstrahlverfahren (4) kann daher nur der Mittelwert
des Oberflaichenzustandes iiber einen Bereich von 103—10* A beobachtet werden,
wahrend hier ein Bereich von 10 A, hochstens 100 A, unter der Oberfliche interessiert.

3. Beobachtung mit Elektronen

Die Elektronenstrahlen haben gegeniiber den Rontgenstrahlen den groBlen Vorzug,
infolge ihrer starken Streutng an den Atomen nur sehr kleine Schichtdicken zu durch-
dringen, die im Mittel etwa 1000 A betragen.

Strap Vakuum o Hinzu kommt, daB die kleine Wellenlinge 4
der Elektronenstrahlen — 40-kV-Elektronen

0004 Kristall besitzen eine Wellenlinge von 0,06 A — zur
Erfiillung der Interferenzbedingung ni=—=2d

Abb. 1. Eindringtiefe T sin ¥ einen Glanzwinkel # von der Grofle weni-

des Elektronenstrahles in den Kristall. ger Grade fordert, so daB der erfaBte Ober-

flachenbereich T von der Gréfe oo 20 A wird
(Abb. 1). Dieser geringe Wert macht diese Methode zur Oberflichenuntersuchung
besonders geeignet.

Es gibt nun zwei Moglichkeiten der Untersuchung:

a) Interferenzmethode. In dieser meist verwendeten Methode werden
wie bei den Rontgenstrahluntersuchungen die Interferenzstrahlen photographiert, die
bei Reflexion an einer Oberfliche entstehen (Abb. 1), und hieraus die Schliisse iiber
die Struktur der Oberflichen gezogen.

b) Elektronenmikroskopische Methode. Hier werden die ge-
streuten Strahlen nicht unmittelbar photographiert, sondern erst mit einer elektrischen
Linse zu einem Bild der Oberfliche vereinigt (Reflexions-Ubermikroskop [5]). Das
Auflésungsvermogen dieses Verfahrens reicht nicht aus — ebensowenig wie das des
Durchstrahlungsverfahrens (Durchstrahlung diinner Schichten) —, um die Gitter-
struktur eines Kristalls erkennen zu lassen. Es 148t sich jedoch zur Beobachtung der
Rauhigkeit oder Mikrogeometrie der Oberfliche verwenden, da der
streifend auffallende Elektronenstrahl von hervorstehenden Teilen der Oberfliche
Schatten wirft, wobei die erkennbare Mindesthdhe etwa 100 A betrigt (Abb. 8 und 10).

Eine weitere, viel gebrauchte Methode der elektronenmikroskopischen Unter-
suchung der Oberflichenrauhigkeit ist das Abdruckverfahren (6). Die Oberfliche
wird mit einem diinnen Film iiberzogen, z. B. durch Aufdampfen oder durch Oxydation
wie im Fall des Aluminiums, der nach Ablésen von der Oberfliche im Durchstrahlungs-
mikroskop untersucht wird. Das Aufldsungsvermdgen kann hier 50 A erreichen.

Durch Verwendung des ,,Beschattungsverfahrens (7, 8 und 9) — die Aufdampfung
der Metallschicht geschieht nicht senkrecht zur Oberfliche, sondern unter einem Winkel
von einigen 10% so daB aus der Schattenlinge die Hohe der Rauhigkeit berechenbar ist
— kann das Auflésungsvermdgen 10 A erreichen (9).

Beide Methoden stellen mit ihren Aussagen iiber die Mikrogeometrie der Ober-
flichen eine wertvolle Ergidnzung der Interferenzmethode dar.
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II1. Ergebnisse iiber die Struktur mechanisch bearbeiteter Oberflichen

Auf Grund lichtmikroskopischer Beobachtungen an mechanisch polierten Ober-
flichen hatte BEILBY (1) die Hypothese iiber den amorphen (fliissigkeitsihnlichen)
Zustand polierter Oberflichen aufgestellt:

»Wenn die endgiiltige Politur erreicht wird, so wird im selben Augenblick die
ganze oder zumindest ein grofler Teil der Oberfliche fliissig, sonst wiirde sie nachher
Kratzer und Rauhigkeiten zeigen. Die Molekiile sind beweglich geworden wie in einer
Flissigkeit. Diese Verschiebbarkeit dauert nur so lange, als die Molekiile unter der
Wirkung der bearbeitenden Kraft stehen. Hort die Bearbeitung auf, so miissen wir
annehmen, daf} die Beweglichkeit aufhort, jedoch nicht eher, bis die Molekularkrafte
die Oberfliche mit einer Haut iiberdeckt haben, deren Glitte mit der einer Flissigkeit
vergleichbar ist“. Auch die Atomanordnung in der Oberfliche soll nach Aufhdren der
Bearbeitung die einer Fliissigkeit bleiben.

Diese fiir unsere heutigen Kenntnisse merkwiirdig anmutende Vorstellung hat
immerhin eine sehr weite Verbreitung gefunden. Um ihre Richtigkeit zu priifen, ist
die Verwendung von Rontgenstrahlen aus den auf S. 102 angegebenen Griinden nicht
moglich. So zeigte das Rontgeninterferenzbild einer grob geschmirgelten Oberflache
nach einer mechanischen Politur keine Anderung, da die durch die Politur bewirkten
Verdnderungen sich in so diinnen Schichten der Oberfliche abspielen, daf} sie auf das
Rontgeninterferenzbild keinen Einfluf haben (10).

Dagegen bieten die Elektronen nach dem auf S. 102 Gesagten ein sehr geeignetes
Mittel, das Problem anzugreifen.

1. Struktur bearbeiteter Metallflachen

Die ersten Versuche an polierten Oberflichen (1933) (11, 12) ergaben (an Me-
tallen) ein Interferenzbild mit zwei oder mehr breiten Interferenzringen, das als
Stiitze der Beilbyschen Vorstellungen angesehen wurde, da fliisssige (oder flissigkeits-
dhnliche) Koérper nach den Erfahrungen mit Rontgenstrahlen breite Ringe erzeugen.

In der Folgezeit entstanden Zweifel, ob diese Deutung des Interferenzbildes be-
rechtigt ist. Beispielsweise wurde eingewendet (13): Infolge der geringen Ein-
dringtiefe der Elektronen entstehen die Interferenzen im wesentlichen an den aus
der Oberfliche herausragenden Zacken. Man konnte daher die verbreiterten Inter-
ferenzen einer bearbeiteten Metalloberfliche auch so deuten, daB die Oberflichen-
zacken durch das Polieren eingeebnet oder zumindest verkleinert werden, so daB
infolge des verringerten Auflosungsvermogens der durchstrahlten Kristalle die
Interferenzen breiter werden. Das Polieren wiirde also nach dieser Vorstellung allein
einen Glattungsvorgang darstellen. Die weiter unten beschriebenen Versuche wider-
legen diese Vorstellungen. — Es ist auch die Meinung geduflert worden, dal die breiten
Ringe infolge Verunreinigung mit Fett entstehen, das wihrend der Bearbeitung auf
die Fliche gebracht wird. Bei sauberen Arbeitsbedingungen (saubere Spiilfliissigkeiten
[Alkohol oder Benzol], Vermeiden einer Beriithrung der Flache mit den Hinden, Ver-
meiden einer lingeren Exposition an einer Fettdampfe enthaltenden Atmosphire) sind
jedoch die Radien der Interferenzringe fiir das jeweilig bearbeitete Metall charakte-
ristisch, so daB dieser Erklarung keine allgemeine Bedeutung zukommt. — Dagegen
ergab sich als bemerkenswerte Beobachtung, dal wihrend der Bearbeitung im allge-
meinen eine Oxydation der Metallfliche stattfindet, die zu einer Bedeckung der Ober-
flache mit einem feinstkristallinen Oxyd fiihrt (14). Diese fir die Deutung des Inter-
ferenzbildes wichtige Erkenntnis ist im folgenden beriicksichtigt (S. 108).

Um die infolge dieser Einwénde entstandenen Unklarheiten iiber die Struktur
der obersten Schichten bearbeiteter Flachen zu beseitigen, wurden vom Verfasser und
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Mitarbeitern noch einmal Versuche mit Elektroneninterferenzen aufgenommen (15, 16)
und folgende Fragen gestellt:

a) Findet durch die Politur eine Kornzerkleinerung statt oder nur eine Ein-
ebnung unter Beibehaltung der GroBe des Kristallkornes?

b) Ist im Falle einer Kornzertriimmerung die verformte Oberfliche einfach als
feinstkristallines Gefiige zu bezeichnen oder findet im Sinne BEILBYs eine Umwand-
lung in eine ,flissigkeitsahnliche Schicht statt?

a) Um die erste Frage zu beantworten, ging man von der Oberfliche eines groBen
Kupfereinkristalls aus, die nach einer elektrolytischen Politur das Interferenzbild
des ungestorten Einkristalls ergab (Abb. 11). Diese Fliache wurde nun kalt bearbeitet.
Da bei Verwendung von Politurmitteln die Oberfliche verunreinigt wird, wurde die
Fliache mit einem sorgfiltig gereinigten Polierstahl gedriickt, eine Bearbeitungs-
methode, die dem des Polierens weitgehend dhnlich ist. Der Zustand der Oberfliche
in verschiedenen Tiefen lieB sich durch elektrolytisches Abtragen bestimmter Schicht-
dicken und jeweilige Interferenzaufnahmen ermitteln. Das Ergebnis enthilt Abb. 2
(17). Abb. 2 a 1aBt erkennen, daB man in etwa 10 # Tiefe dem Einkristall schon recht
nahe ist. Dariiber liegt eine Schicht, die mit Anndherung an die Oberfliche eine zu-
nehmende Zerstorung zeigt, wie das Pulverdiagramm der Abb.2d erkennen 1iBt, das
in 2000 A Tiefe angetroffen wird.

Abb. 2. Anderung der Struktur eines Einkristalls (Cu) durch Kaltbearbeitung.

Die Aufnahmen a—d sind Interferenzbilder (in Reflexvion aufgenommen), die in verschiedener
Tiefe durch Abtragen verschiedener Schichtdicken erhalten wurden: a o010, b einige g, c oo 5000 &
d 02000 A. Mit Anniherung an die Oberfliche geht das einkristallihmliche Gefiige in ein unge-
ordnetes Kristallpulver iiber.

Nihert man sich noch stirker der Oberfliche, so bleibt das Pulverdiagramm
bestehen, vergroBert aber zunehmend seine Ringbreite, bis schlieBlich nur noch 2 bis
3 breite Ringe iibrig bleiben. Da auf Grund des obigen Einwandes die Ringverbreite-
rung auf Reflexionsaufnahmen auch als Folge einer Zackenerniedrigung statt als Folge
einer Kornzerkleinerung gedeutet werden kann, so erlaubt die Ringverbreiterung der
Pulverdiagramme bei Anndherung an die Oberfliche keinen RiickschluB auf kleiner
werdende Kristalle, Immerhin zeigen die Abtragungsversuche in der Abb.za—d die
Zerstérung der oberflichennahen Schichten als Folge der Kaltbearbeitung.

Um nun die Ursache der erwahnten Ringverbreiterung zu erkennen, wurden
diinne Einkristallschichten hergestellt, auf die gleiche Weise wie die Kristallflachen
bearbeitet und die Korngroeninderung mit zunehmender Bearbeitung studiert (17).
Da jetzt die Beobachtung in Durchstrahlung der Kristalle erfolgt, also das gesamte
Kristallkorn zur Interferenzscharfe beitridgt (nicht nur, wie bei Reflexion, der aus der
Oberfliche herausragende Teil), ist die Kristallgrofie aus der Breite der Interferenzen
ableitbar,

Die Beobachtung der Interferenzen bei zunehmender Bearbeitung zeigte auch
hier die allmihliche Zerstérung des Einkristalls in ein regelloses Pulver (Abb. 3).
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Bemerkenswert ist nun, daB die'Ringbreites mit-zunehmender Bearbeitung ebenfalls
stindig zunimmt, so daBl die Interferenzen ineinanderlaufen und das Diagramm nach
stirkster Bearbeitung der Folien schlieBlich nur noch wenige breite Interferenzen ent-
hilt (Abb. 4), wie im Falle der Reflexion. Die Zerstérung der Kristalle geht dabei bis
zu einer GroBe von wenigen Elementarzellen.

Das Ergebnis dieser Versuche laBt sich dahin zusammenfassen, daf} die breiten
Interferenzringe von mechanisch bearbeiteten Metalloberflichen die Folge eines bis
zu wenigen Elementarzellen zerstorten Oberflichengefiiges sind'), dessen Dicke einige
10 A betragt.

1) Verbreiterte Interferenzen koénnen auch an einem grollen Kristall entstehen, wenn
seine regelmafige Atomanordnung durch innere Spannungen gestort ist. Eine genauere
Diskussion des Interferenzbildes zeigt (17), daB dieser Effekt keine wesentliche Rolle spielt.

Abb.3. In Durchstrah-
lung aufgenommene
Interferenzbilder
diinner Einkristall-
schichten won Gold
und Kupfer nach ver-
schieden starker Be-

arbeitung.

a—f zeigen den Ubergang
vom unbearbeiteten Ein-
kristall a zum feinkristal-
linen Metall f. Die Ringe
in b stammen von Stein-
salz her, das bei dem Her-
stellungsprozeff der Ein-
kristalleverwendet wurde.
Bei noch stdrkerer Bear-
beitung laufen die Inter-

ferensringe ineinander
(siehe Abb.4).
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Versuche mit Rontgenstrahlen an mechanisch bearbei-

teten Metallen ergaben ebenfalls eine mit der Bearbeitung

A zunehmende Kornzerkleinerung, wobei jedoch eine mini-
I male Korngrofile von etwa 103 A beobachtet wurde (18),

\i ) das heiBt, eine drei GréBenordnungen groflere Dimension

\'/-;‘ R als an Oberflichen. Diese Verschiedenheit beruht auf der

Wy Unempfindlichkeit der Roéntgenstrahlmethode gegen die
\M-"‘, Vorginge in den oberflichennahen Schichten.

kleinsten Kristallchen (feinstkristalliner Zustand), eine Vor-
stellung, die fiir den Metallkundler eine durchaus natiir-
liche wire, sondern er nahm an, dafl die Schicht eine Art

f *’\.\w b) Nach BEILBY ist das Gefiige in den obersten
N\/ Schichten nicht ein eng zusammenliegendes Pulver aus

\/\ unterkiihlte Flussigkeit darstellt. Der Unterschied des
feinstkristallinen und des fliissigkeitsihnlichen Zustandes

\ ist der, daB jenem die Kristillchen nebeneinander
\»\ liegen, wobei an den Korngrenzen Liicken bleiben —

" Unterbrechungen der Gitterperiodizitit —, wihrend in

diesem solche Inhomogenitaten nicht vorkommen, dafiir

aber keine streng periodische Atomanordnung mehr

existiert (vgl. die Diskussion in [15]). Diese Feinheiten

in der Atomanordnung machen sich im Interferenzbild

durch die Intensitit der Streustrahlung bei kleinen Streu-

sin ¢

2

Rontgenstrahlen beispielsweise feststellen, daB Glas kein

feinstkristalliner Korper ist, sondern fliissigkeitsihnliche

Atomanordnung hat (19), daB dagegen ,,amorpher Kohlen-

stoff feinstkristallin ist (20). Leider 1t sich dieses Kri-

terium auf Elektroneninterferenzbilder mangels genauer

Kenntnis der Winkelverteilung der Streuintensitit nicht

anwenden, um den Zustand bearbeiteter Oberflichen als

Abb. 4. Photometerkurven  feinstkristallin oder fliissigkeitsahnlich zu unterscheiden.

der Interferenzbilder din- Es gibt jedoch einige Kérper, wie Antimon, Selen,

nerMetalleinkr.isfallenach die einen ,amorphen” (= glasigen — fliissigkeitsahn-

starker Bearbeitung. lichen) Zustand (auch ,ungeordnete feste Modifikation

;f“}:‘:]fe‘;’;g’z;:‘;hschﬁfafk;; genannt) besitzen, der gegeniiber dem kristallinen durch

Bearbestungundlassen(h)einen  eine veranderte Atomanordnung (veranderte Koordina-

feinstkristallinen Zustand der  tignezahlen und -abstinde) gekennzeichnet ist (21). Dies

bearbeiteten DM etallschicht er- . .

kennen. hat zur Folge, dafl das Interferenzbild dieser amorphen

Korper, das aus mehreren breiten Interferenzringen besteht,

nicht durch Verbreiterung der Interferenzen des kristallinen Zustandes abgeleitet

werden kann, Durch die Untersuchung der polierten Oberflichen dieser Substanzen

mittels Elektroneninterferenzen konnte daher entschieden werden, dafl diese Flachen
durch die Bearbeitung nicht in ihren amorphen Zustand iibergehen (22, 15).

AuBerdem konnte folgendes festgestellt werden: Selen geht bekanntlich beim
Schmelzen in eine Atomanordnung iber, die mit der des amorphen Zustandes identisch
ist., Wismut indert ebenfalls beim Schmelzen seine Atomkoordination. Beide zeigen
nun im Interferenzbild des mechanisch bearbeiteten Stoffes ebenfalls den feinst-
kristallinen Zustand an. Mithin schlieBen die Versuche auch die Auffassung aus,
dal die obersten Schichten schmelzen und in einem fliissigkeitsahnlichen, unter-
kiithlten Zustand verbleiben.

winkeln bemerkbar ( <r\>0:05). So konnte man mit
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Aus diesen Ergebnissen, dieauf die iibrigen Metalle iibertragen werden konnen,
ist zu entnehmen, daf} die mechanische Bearbeitung das Gefiige in einem auBerordent-
lich starken Malle zertriimmert, aber nicht in einen neuen Zustand iiberfithrt, wie
BEILBY vermutete?),

BOWDEN und Mitarbeiter (23) rieben die Flachen zweier verschiedener Me-
talle aufeinander und fanden, daf} bei geniigend groBer Geschwindigkeit und geniigend
starkem Druck der Fldchen aufeinander die Schmelztemperatur erreicht werden kann.
Die Bedingungen der oben mitgeteilten Versuche lassen jedoch die Schmelztemperatur
nicht erreichen. — Bei gentigender Geschwindigkeit und Belastung schmelzen momen-
tan die Kontaktstellen beider Flichen, schweiBlen zusammen, kithlen ab, wobei sie
rekristallisieren, und werden wieder auseinandergerissen, so daB eine angerauhte
Flache entsteht. Untersucht man diese Flichen dann mit Elektroneninterferenzen
(eigene, unverdffentlichte Versuche), so geben sie relativ scharfe Pulverringe des
betreffenden Metalls, die infolge Durchstrahlung der Kristallerhebungen entstehen.
Diese Bemerkung wurde angefiigt, da vermutet worden ist (23), daBl die an den Be-
rithrungsstellen entstehende Schmelze sich iiber die Metallfliche ergieBt und als
fliissigkeitsahnliche Haut (unterkithlte Schmelze) die Oberfliche iiberdeckt. Die an-
gegebenen Resultate bestatigen diese Auffassung nicht.

2, Struktur bearbeiteter Isolatorflachen

Im Gegensatz zu Metalloberflichen ist die Deutung des Interferenzbildes von
bearbeiteten Isolatoroberflichen einfach (11): Poliert man Einkristalloberflichen
(Spalt- oder Wachstumsflichen), wie Kaliumbromid, Steinsalz, Lithiumfluorid, Kalk-
spat u.a., so erhalt man im Interferenzbild nicht zwei breite Ringe wie bei den Me-
tallen, sondern Interferenzdiagramme, die alle Zustinde vom nahezu unveridndert
gebliebenen Einkristall bis zum ungeordneten Kristallpulver (Kristallgrofe > 100 A,
mehr als eine GroBenordnung grofler als bei Metallen) erkennen lassen (Abb. 5). Aus-
schlaggebend fiir den Oberflichenzustand ist die Héarte der Substanz: die hirtesten
Korper, z. B. Kalkspat, zeigen keine Anderung des einkristallinen Ausgangszustandes.
Je weicher jedoch die Substanz wird, desto mehr nahert sich das Interferenzbild dem
eines Vielkristalls. Dieser Unterschied im Verhalten von Metallen und Isolatoren
beruht auf folgendem: Auf Metallflichen wird die KorngridBe der obersten Schichten
bei mechanischer Bearbeitung durch Gleitvorginge bereits bei relativ schwacher Be-
arbeitung auf wenige Elementarzellen reduziert (feinstkristallines Gefiige). Die Iso-
latoren hingegen brechen im allgemeinen beim Uberschreiten der Elastizitatsgrenze
— sie sind sprode, nicht oder nur in geringem Mafle plastisch verformbar wie die
Metalle —, so daf} die Zerstdrung der Oberflichen eine Abhingigkeit von der Harte
zeigt: die mechanisch polierte Oberflache geht mit abnehmender Hirte von einer ein-
kristallinen in eine vielkristalline iiber (einkristalline Ausgangsflichen und gleiche
Bearbeitungsbedingungen vorausgesetzt).

Dieses Ergebnis an polierten Isolatorflichen zeigt noch deutlicher als die Ver-
suche an polierten Metalloberflichen, dafl die Beilbyschen Vorstellungen, die ebenfalls
fir die Isolatoroberflichen den glasartigen Zustand annehmen, nicht mehr haltbar sind.

Um diese Resultate doch noch mit der Beilbyschen Hypothese zu vereinen, ist an-
genommen worden (24), dal die hypothetische, glasartige Beilby-Schicht z. B. auf Kalk-
spat wieder zu einem Einkristall rekristallisiert und daher die beobachteten Einkristall-

?) Mit dieser Auffassung ist die Beobachtung im Einklang, daB diese feinzerteilten
Schichten allmihlich — um so schneller, je hdher die Temperatur ist — rekristallisieren,
d.h. durch Anwachsen der Kristallgrofie in den normalkristallinen Zustand utbergehen,
wobei sich die breiten Interferenzringe in scharfe Pulverringe auflésen (15). Eine sprung-
artige Transformation wird nicht beobachtet.
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Abb. 5. Interferenzbild polierter Isolatorflichen verschiedener Hdrte.

a: (100)-Fliche won Kalkspat. Aufnalme in einem willkiirlichen Einstrahlungsazimut. Das Ein-
kristallbild der unbearbeiteten Fliche niit seinen scharfen Kikuchilinien ist praktisch erhalten
geblieben.

b: (110)-Fliche von Steinsalz, Einstralilung lings einer Wiirfelkante. Der Einkristallcharakter der
Ausgangsfliche ist verlorengegangen, immerhin deutet die verbliebene, ausgeprigte Faserstruktuy
auf eine erhebliche Orientierung der Kristallkérner.

c: (100)-Kaliumbromidfiiche, willkiirliches Einstrahlungsazimut. Das Einkristallbild der unbearbeite-
ten Fliche ist einem Pulverdiagramm gewichen, das auf ein ungeordnetes Kristallpulver hinweist,

interferenzbilder liefert. Eine eingehende Diskussion an Hand von zahlreichen Experi-
menten (15, 25) zeigte jedoch, daB diese Auffassung durch die Experimente nicht gestiitzt
wird., — Kirzlich wurde mitgeteilt (26), daB elektronenmikroskopische Abdruckbilder von
polierten Steinsalzflichen auf eine ,Beilby-Schicht“ hindeuten. Es ist jedoch bei einem
Auflésungsvermdgen von 100 A, wie es diese Abdriicke besitzen, nicht méglich, tiber Kristall-
groBen von weniger als 10 A etwas auszusagen. Dies ermoglicht bis heute nur das Inter-
ferenzbild, welches eindeutig auf eine kristalline Struktur der bearbeiteten Steinsalzober-
fliche hinweist.

Die fiir Metalle und Isolatoren erhaltenen Ergebnisse lassen sich in der schema-
tischen Abb. 6 zusammenfassen. Diese Abbildung eines bearbeiteten Metalleinkristalls
gibt das Aussehen der verformten Oberflichenschicht wieder, die sich von dem im Inneren
gelegenen ungestorten Einkristall, der bei den angegebenen Bedingungen in oo 104
Tiefe wiedergefunden wird, bis zur duBersten, feinstkristallinen Schicht des bearbeite-
ten Einkristalls erstreckt. Fiir eine schwichere Bearbeitung oder ein hirteres Metall
geschieht der Ubergang rascher. Um dieses Bild auf Isolatoren zu ibertragen, muf}
man den oberen Teil der Abbildung abschneiden, da die feinstkristalline Schicht hier
nicht existiert, Die Stelle des Schnittes ist durch die Hirte des Stoffes bedingt: je
harter die Substanz, desto tiefer muB der Schnitt erfolgen und umgekehrt.

IV. Eigenschaften kalt bearbeiteter Metallflichen
I. Oxydation kalt bearbeiteter Metallflachen

BEILBY hat seine Schliisse iiber den Zustand der polierten Oberflichen ent-
sprechend den damaligen Mitteln aus lichtmikroskopischen Versuchen gezogen. Dabei
stiitzte er sich u. a. auf folgende Beobachtungen:

1. Kratzer, die bei maBiger Politur im Lichtmikroskop zu beobachten sind, ver-
schwinden bei Erreichen der besten Politur; nach Anitzen der Politur kommen sie
wieder zum Vorschein. BEILBY deutete dies in der Weise, da — bei Metallen wie
Isolatoren — die Kratzfurchen von einer glasigen Oberflichenschicht iiberzogen
werden und die Oberfliche dadurch ein gleichmiaBiges Aussehen erhilt, — Unserer
Meinung nach ist es viel wahrscheinlicher, daB die Kratzfurchen durch die Kristall-
trimmer aufgefiillt und dadurch unsichtbar werden. Beim Anitzen 16st sich der mecha-
nische Zusammenhalt des Pulvers und letzteres wird aus der Furche heraus-
geschwemmt, so daB der Kratzer wieder erscheint.
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2, Eine “mechanisch polierte Flache zeigt andere
physikalisch-chemische Eigenschaften wie eine normale,
beispielsweise gedtzte oder geschmirgelte Fliche, — Es
eriibrigt sich, die zugehérigen Versuche BEILBYSs niher
zu diskutieren, da die Elektroneninterferenzversuche ge-
zeigt haben, dal a) Verunreinigungen durch Poliermittel,
b) Oxydation der Oberflichen im allgemeinen die Ober-
fliche veradndert haben, weshalb die aus den lichtmikro-
skopischen Beobachtungen gezogenen Folgerungen der
Revision bediirfen.

Zu a) Die Diagramme zeigen sehr haufig, daB beim
Polieren von Metallen mit Poliermitteln, wie ALQO,, Cr,O,
usw., das Poliermittel im Interferenzbild bemerkbar wird.
Man hat daher eine stark verunreinigte Metallfliche vor
sich, die naturgemiB verdnderte physikalisch-chemische
Eigenschaften zeigt. — Auf Isolatorflichen bleiben Polier-
mittel im allgemeinen nicht haften, da sie infolge der
Sprodigkeit der Isolatorflichen nicht in sie hineinge-
driickt, sondern abgespiilt werden.

Zu b) Unabhingig von der Verwendung eines Po-
liermittels ist die Beobachtung der Bildung einer sehr
diinnen Oxydschicht auf der Metallfliche wihrend der Be-
arbeitung. Dies 148t das Interferenzbild daran erkennen,
daBl die Intensititsmaxima der an Luft bearbeiteten Fla-
chen nicht mit denen der verbreiterten, kristallinen Inter-
ferenzen des Metalls zusammenfallen, sondern mit den
Interferenzen der zugehorigen, feinstkristallinen Oxyde
(mit Ausnahme von Gold und Silber, die keine Oxydbil-
dung zeigen). Wird die Oxydschicht vorsichtig abgeitzt,
so erhilt man, wie z. B. an Kupfer gezeigt werden konnte
(17), breite Ringe, die mit den Intensititsmaxima der
starksten, kristallinen Pulverinterferenzen zusammenfal-
len?). Ein gleiches Resultat wird erhalten, wenn man den
Zutritt des Luftsauerstoffes dadurch drosselt, da man die
Flache unter einer Sperrfliissigkeit (Alkohol, Benzin, Ben-
zol) bearbeitet. Die Oxydation geht hierbei sehr langsam

1000 A€

-
10 000 AE

Abb. 6. Schematische Dar-
stellung der Oberfliche
eines bearbeiteten Metall-
einkristalls, die den Uber-
gang des nahezu ungestor-
ten Einkristoells 1in die
feinstkristalline  Schicht
der Oberfliche zeigt.

Der beigefiigte Mafstab ent-
spricht einer Bearbeitung wvon
Kupfer mii einem Polierstahl
wihrend 30 Minuten (17).

vor sich, so daB bei nicht zu langen Bearbeitungszeiten
das Oxyd im Interferenzbild nicht bemerkbar wird.

Die Dicke der Oxydschicht (CuO) auf Kupfer bei Be-

arbeitung an Luft ergab sich zu etwa 100 A (17). Nach neue-

ren Messungen mit der elektrolytischen Reduktionsmethode
(27) erhielten unter dhnlichen Bedingungen CAMPBELL und THOMAS (28) 33—65 A
als Oxydschichtdicke. Unter Benzol bearbeitete Flichen hatten — entgegen dem oben
Gesagten — eine 30—60 A dicke Oxydschicht. Vermutlich ist in diesem Fall die Be-
arbeitungsdauer, die leider nicht in (28) angegeben wurde, so lang gewesen, dafl trotz
der Sperrflissigkeit der in ihr geloste Sauerstoff eine allmihliche Oxydation hervorrief,
wie Polierversuche iiber lingere Zeitdauer ergeben hatten (17).

%) Das Interferenzdiagramm von an Luft bearbeitetem Nickel, Kupfer und Eisen
stimmt in den Ringradien nahezu mit dem von bearbeitetem Gold und Silber tberein,
woraus anfangs (11) (12) auf einen einheitlichen Charakter der polierten Oberflichen ge-
schlossen wurde. Diese Auffassung ist nicht mehr haltbar. Die Deutung des Interferenz-
bildes auf jenen Metallen als das des feinstkristallinen Oxydes, auf diesen als das des
feinstkristallinen Metalls — die zufillig Pulverringe von fast gleichem Radius geben —
ist die natiirlichere.
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Abb. 7. Harteverlauf in der Oberfliche ungestorter
und mechanisch bearbeiteter Kristalle, abhingig von
der Tiefe (Eindrucktiefe).

o bearbeitet, +ungestort.

a: Kupferetnkristallfiichen nach verschieden langer Bearbei-
tungsdauer (Driicken it Polierstahl): 1, II und III: 5, 15 bsw.
30 Minuten. Die ungestérte Oberfliche wird durch elektroly-
tisches Polieren hergestellt.

b: Polierte Spaltfichen von verschieden harten Isolatorober-
flichen (LiF-, NaCl- und KBr-Kristalle). Die ungestorte Ober-
fliche ist die Spaltfliche.
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Diese Resultate zwingen zur
Vorsicht,sobald eine Anderungder
physikalisch-chemischen Eigen-
schaften, z. B. erhdhte Korrosions-
bestandigkeit, nach der mecha-
nischen Bearbeitung festgestellt
wird. Ein chemischer Vorgang,
z. B. Oxydation der Oberfliche,
ist viel eher als Ursache fir
jene Anderung anzunehmen als
die Kornzerkleinerung. Bevor man
daher auf Grund einer beobach-
teten Verdnderung der Eigen-
schaften bearbeiteter gegeniiber
unbearbeiteten Oberflichen einer
bearbeiteten Flache mit BEILBY
einebesondere Struktur zuschreibt,
muB man nach den vorliegenden
Erfahrungen den Oberflichenzu-
stand beispielsweise mit Elek-
troneninterferenzen kontrollieren,
um chemische Anderungen auszu-
schlieBlen.

2. Kaltverfestigung be-
arbeiteter Oberfldchen

Eigenschaften einer bearbei-
teten Metall- oder Isolatorober-
fliche, die einwandfrei der Korn-
zerkleinerung zugeschrieben wer-
den koénnen, sind bisher wenige
bekannt. Man kénnte an eine An-
derung der lichtelektrischen Aus-
trittsarbeit,des Kontaktpotentials,
denken oder an eine starkere
katalytische Wirkung der zerklei-
nerten Oberfliche u. a. Doch sind
solche Versuche unter Beriick-
sichtigung der erwidhnten Vor-
sichtsmafregeln noch nicht aus-
gefiihrt worden.

Auf technologischem Gebiet
liegt als Folge der Kornzerklei-
nerung die sogenannte ,,Kaltver-
festigung bearbeiteter Flichen«

vor (29, 25, 30). Sie duBert sich darin, daB die Mikrohirte (Eindruckhirte) an einer
bearbeiteten Oberfliche bis in eine gewisse Tiefe hinab groBer ist als die der unbe-
arbeiteten Fliche (Abb.7). Diese Tiefe ist um so groBer, je linger und starker die
Bearbeitung und je weicher die Substanz ist. So hat z. B. bei einer Bearbeitungsdauer
von 5 Minuten diese Tiefe bei Kupfer einen Wert von 4 p, dagegen bei dem halb so
harten Aluminium einen Wert von 8ox. Dies gilt fiir Isolatoren sowie fiir Metalle (30)-

In Elektroneninterferenzversuchen, in denen durch schichtweises Abtragen einer
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Abb. 8. Elektronenmikroskopische Bilder (Reflexionsaufnahmen) von geschmirgelten (a, b)
und polierten Kupferoberflichen (d).

Wihrend man auf der geschmirgelten Fliche die vom Schmirgelkorn erzeugten Furchen erkennt,
ist die polierte Fliche nahezu elektronenmikroskopisch glatt, Zum Vergleich ist eine aufgedampfte
Silberschicht (Steinsalzkristallunterlage) (c) gezeigt, die eine erhebliche Rawuhigkeit besitzt. Bei
diesen Aufnalmen ist zu beriicksichtigen, ebenso wie bei Abb. 10, daB die Fliche wunter cinem
Winkel von etwa 4° betrachtet wird, mithin in der Tiefendimension etwa 14mal verkiirat erscheint,
so daB die Rauligkeiten stark hervortreten.

bearbeiteten Metalloberfliche der jeweilige Geflgezustand mit wachsender Tiefe er-
mittelt werden konnte, wurde nun festgestellt, daB in der Tiefe, in welcher die Harte
des unbearbeiteten Materials erreicht wird, das Gefiige seinen urspriinglichen, ein-
kristallinen Zustand wieder erreicht (30).

Es zeigt sich also, daB bei Erreichen des einkristallinen Zustandes (Harte-
eindruck < Kristallgrée) die normale Harte (,,Mikroeinkristallhdrte”) (31) gemessen
wird, dagegen im polykristallinen Zustand (Héirteeindruck > Kristallgrofle) eine er-
hohte Hirte (,,Mikrovielkristallhdrte®). Das Ubergangsgebiet beider Harten wird bei
vergleichbarer Grofle von Harteeindruck und KristallgroBe liegen. Zur Erklarung der
groferen Mikrovielkristallhdrte haben wir nur Vermutungen. Es ist plausibel, dal die
bei der Herstellung eines Harteeindruckes notwendige Verdriangung eines bestimmten
Volumens einen groBeren Druck bei einem Kristallpulver erfordert als bei einem Ein-
kristall, da bei einem unregelmifig verteilt liegenden Kristallpulver ein Ausweichen
des Materials durch Gleitung schwieriger ist:
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Abb. 9. Elektronenmikroskopische Aufnahme von Abdrucken mechanisch polierter Stein-
salzoberfliichen:

a: (110)-Fliche, b: (111)-Fliche, Beide Flichen zeigen cine charakteristische Rauhigkeit, bedingt
durch die Lage der Wiirfel zur Oberfliche.

Dafiir, dafl die Kristallkleinheit und nicht die inneren Spannungen des bearbeite-
ten Gefiiges fiir die Harteerhohung verantwortlich sind, spricht auch die Beobachtung,
daB eine stirkere Bearbeitung nur die Tiefe vergroBert, in welcher der Ubergang in die
Harte des ungestorten Materials stattfindet, aber nicht die Harteerhdhung selbst (30).

3. Verhalten bearbeiteter Metallflachen gegen aufgedampfte
Metalle

Als ein wichtiger Beweis fiir die Richtigkeit der Beilbyschen Vorstellungen
wurden Versuche von FINCH und Mitarbeitern (32) angesehen, nach denen polierten
Metaliflichen die Eigenschaft zukommen soll, da sie im Gegensatz zu geitzten
Flachen die Fahigkeit haben, auf sie gedampfte Metallschichten rasch bis zu einer
gewissen Menge zu losen. Es wurde hierbei angenommen, daf} die durch das Polieren
entstandene glasartige Schicht die aufgedampften Metallkristalle auflost. Diese Er-
gebnisse konnten jedoch bei einer sorgfiltigen Wiederholung der Versuche nicht
bestatigt werden (15), so daB die Resultate von FINCH und Mitarbeitern ganz spe-
ziellen Versuchsbedingungen zugeschrieben werden miissen und nicht eine allgemeine
Eigenschaft polierter Flichen darstellen.

V. Zur Mikrogeometrie bearbeiteter Oberflichen

Wihrend die vorangehenden Zeilen vor allem von der Kristallgrofie in den ober-
sten Schichten handelten, soll im folgenden noch zur Vervollstindigung iiber die Glatte
der bearbeiteten Flachen etwas gesagt werden.

I. Metalle. Mustert man im Reflexionsiibermikroskop die Oberfliche eines
polierten Metalls durch, so bemerkt man, abgesehen von hier und da auftretenden
Kratzern, kaum Kontraste, das heiflt, wir haben eine elektronenmikroskopisch glatte
Flache vor uns (Abb. 8d). Da jedoch das Auflosungsvermigen etwas itber 100 A
betrigt, ist keine Aussage moglich, ob die Oberfliche die Glitte einer Fliissigkeit
erreicht, wie von BEILBY vermutet wurde (siehe S. 103).

2. Isolatoren. Untersucht man im Elektronenmikroskop mit Hilfe des Ab-
druckverfahrens die Oberfliche sehr gut polierter Isolatorflichen, wie z. B. von Stein-
salz, so zeigt sich eine charakteristische Rauhigkeit: Geht man von verschieden orien-
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Abb. 10. Elektronenmikroskopische Reflexionsaufnahmen elektrolytisch polierter Flichen.

(a) ist eine mit 5|0 Papier geschmirgelte Kupferfliche, (b) stellt eine elcktrolytisch polierte
Kupferfliche dar, deren Politur noch nicht beendet ist, die Kanten sind abgerundet, doch die
Furchen evistieren noch, (c) zeigt eine gut polierte Kupferfliche und (d) eine elektrolytisch
polierte V 2 A-Stahifliche (die Staubtetlchen in [d] erscheinen heller als der Untergrund, da sie
viel Energie in den Beobachtungswinkel strewen und daher einen starken Schatten werfen).

tierten Oberflichen aus, beispielsweise (100)-, (110)-, (111)- oder (210)-I"1ichen, und
poliert sie, so ergibt der Abdruck eine fiir die jeweilige Ausgangsfliche charakteristi-
sche Rauhigkeit (Abb. 9). Die polierte Oberfliche besteht aus kleinen Wiirfeln, die die
Orientierung des Mutterkristalls annahernd behalten haben. Eine (111)-Flache zeigt
daher infolge der auf der Spitze stehenden Wiirfel ,,Pyramidenstruktur®, eine (110)-
Flache eine ,,Dachstruktur® (8).

Diese Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Versuche bestitigen das aus
Interferenzaufnahmen gewonnene Bild iiber den Aufbau der polierten Oberfliche und
ergeben im besonderen, dafl einer polierten Oberfliche keine molekulare Glitte zuge-
schrieben werden kann.

V1. Struktur elektrolytisch polierter Oberflichen

Wie anfangs erwihnt, ist das elektrolytische Polieren fiir die Zubereitung von
Metalloberflichen in der Mikroskopie von groBer Bedeutung geworden. Nach der
Art des Glattungsvorganges — elektrolytische Abtragung der Oberflichenrauhigkeiten
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Abb. 11. Elektroneninterferenzaufnahmen einer elektrolytisch polierten Kupferfiiche (a)
([100]-Fliche, Einstrahlung lings der Wiirfelkante) und einer elektrolytisch polier-
ten Aluminiumfliche (b) ([111]-Fliche, Einstrahlung lings der [110]-Richtung);
(c) zeigt eine mit 1%iger Natronlauge wihrend einer Minute angedtste Aluwminium-
fldche, die zuvor (b) gab. Die infolge Brechung geschwinzten Reflexe sind in (c)
verkiirzt, da der chemische Angriff die Fliche aufgerauht und dadurch die Bre-
chungswirkung herabgesetzt hat.

statt mechanischer Einebnung — ist von vornherein sicher, dafl die Struktur dieser
Fliachen von der mechanisch bearbeiteter wesentlich verschieden ist. Die Untersuchung
mittels Elektronen ergab folgendes Bild der elektrolytisch geglanzten Oberflichen:

I. Elektronenmikroskopische Untersuchung

Eine elektrolytisch polierte Oberfliche ist zu glatt, um in einem Abdruck ein
geniigend kontrastreiches Bild zu liefern (33), hingegen stellt sich im Reflexionsiiber-
mikroskop, bei welchem man die Oberfliche unter einem sehr flachen Winkel (oo 4°)
betrachtet, die elektrolytisch polierte Oberfliche als eine sehr sanft gewellte Oberflache
heraus (34, 35) (Abb.10). Bei dem Auflésungsvermdgen von 1oo—r5o A 1aBt sich
jedoch die Rauhigkeit nur in relativ ausgedehnten Bereichen erkennen.

2. Untersuchung mit Elektroneninterferenzen

Um den Rauhigkeitscharakter in kleineren Bereichen zu erkennen, zugleich die
Struktur des Gefiiges (Kristallgrofe) und vor allem den chemischen Zustand der Ober-
fliche — ob metallisch oder eine Metallverbindung, die im Polierbad entsteht — sind
die Elektroneninterferenzen das geeignete Mittel.

Die Auswertung der Reflexionsinterferenzbilder, von denen Abb. 11 einige zeigt,
ergab folgendes Resultat (33, 36):

a) Die Oberfliche ist im allgemeinen die des Metalls und zeigt die Struktur des
Metallinneren, also im Falle der Abb. 11 a,b Einkristalle von Kupfer und Aluminium.

Wie weit eine frisch elektrolytisch polierte Oberfliche eine reine Metallfliche dar-
stellt, ist eine I'rage, die fiir den Mikroskopiker untergeordnete Bedeutung hat, jedoch
fur viele Probleme physikalisch-chemischer Natur sehr wichtig ist (39). So ist eine Aluminium-
fliche, die im Uberchlorsiurebad poliert wurde, relativ sauber, das heiBt, mit einem Oxyd-
film von héchstens 10 A bedeckt, hingegen ist sie nach einer Politur im Phosphor-Chrom-
sdure-Bad mit einer Oxydschicht von mehreren 10 A {iberzogen, die jedoch das Erkennen der
Aluminium-Einkristall-Interferenzen nicht verhindert (36) (40). Eine frisch elektrolytisch
polierte Zinkfliche jedoch ist mit einem so dicken Film tiberzogen (> 40 A), daB er die Zink-
interferenzen tiberdeckt. Diese Schicht stammt vermutlich von einer Reaktion des Metalls
mit dem Polierelektrolyten her und lieB sich bisher nicht durch geeignete Spiilungen bhe-
seitigen (37).

b) Die Oberfliche hat eine iiberraschend hohe Glitte, die anndhernd die einer
Netzebene ist, jedoch noch eine sanfte Wellung zeigt. Dieses Ergebnis folgt aus
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der strichférmigen Gestalt der Interferenzflecke “(Abb. 11), wiahrend die Inter-
ferenzen an rauhen Oberflichen nahezu rund sind (Abb. 11c¢). Die Ursache fir
diese ,,Schwinzung” der Interferenzen beruht auf der Mitwirkung des Brechungs-
effektes beim Ein- und Austritt der Elektronenwellen durch die Grenzfliche Metall—
Vakuum (33, 38). Aus der Linge der Flecken ergibt sich der mittlere Winkel d der
Wellungen der von den streifend einfallenden Elektronen getroffenen Oberflichen-
teile von der GroBle weniger Grade,

Die Interferenzversuche weisen also ebenfalls auf eine leichte Wellung der elek-
trolytisch polierten Oberfliche hin und lassen eine netzebenenihnliche Glatte der
betreffenden Oberfliche erkennen, die sonst nur durch Spalten hergestellt werden kann.

VII. Schlu

Aus diesen Ausfithrungen geht hervor, wie die Methode der Elektroneninter-
ferenzen gemeinsam mit den elektronenmikroskopischen Verfahren zur Untersuchung
von Oberflichen erfolgreich verwendet werden kann. Im besonderen bietet das vor-
liegende Problem der Struktur der obersten Schichten einer kalthearbeiteten Oberfliche
ein giinstiges Anwendungsgebiet. Die von BEILBY ausgesprochene Arbeitshypothese
hat sich im Laufe der Untersuchungen zwar nicht bestitigt, immerhin verdankt man
ihr genaueres Eingehen auf Fragen der Oberflichenstruktur, die sowohl fiir mikro-
skopische wie fiir Probleme physikalisch-chemischer Natur von allgemeinerem
Interesse sind,

Summary

To prepare a surface for microscopic examination, microscopists, and in par-
ticular metallographers, usually polish their specimens mechanically. The article
describes in detail the effect of this treatment upon a surface, as revealed by electron
diffraction and electronic microscopy.

The methods of surface examination are briefly recounted, and show that
electrons are a highly efficient tool for the purpose; surface structure can be detected
by electron interference and surface microgeometry by electron microscopy.

a) Structure of mechanically polished surfaces. By mechanical polishing,
crystal surface usually pertubated and broken into small crystals. Their dimen-
sions depend upon the nature of the surface and vary from elementary cells to cells
102—10% A,

Metal surfaces are broken down to a very fine crystal powder to a depth of
some 10 A. The greater the depth, the larger the crystals of the polished metal
become. This is in contradiction to BETLLBY, who, from his observations with a
light microscope, deduced an amorphous structure of the upper layers of a polished
metal surface. This fact was established by a series of experiments with mono-
crystals which had been heavily deformed by cold working. Objections to the evalua-
tion of the diffraction diagram of cold-worked metals, which the final stages of
treatment consisted of two broad rings, are also decalt with.

Polishing does not give a finely powdered surface to non-metallic substances,
such as calcite, fluorite and alkali halides. In the case of hard materials, such as CaCO,,
Cal,, etc., the surface remains almost unpertubated; in the case of soft materials
(KBr, AgCl), if a monocrystalline surface is used as the original, it is broken down
to a crystal powder hut never reaches the highly dispersed state of cold-worked
metals. These differences will be understood by observation of the material’s plastic
properties.

h) Microgeometry of mechanically polished surfaces: The microgeometry of
mechanically polished metals is generally the examination of flat surface by a
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microscopic method of a resolution power of 100 A In the case of non-metals, the
surface has a certain roughness engendered by the polish breaking off small crystals
from the surface. This observation strongly supports the explanation of the polished
surface being crystallin, and accords with results given by diffraction experiments.
(The Beilby hypothesis supposes a flatness of the polished surface resembling that
of a liquid, but this is not verified.)

The article concludes with the results of an examination of electrolytically
polished metal surfaces. Here, the (anodic) polishing process removes the destroyed
layers caused by the preparation of the surface by mechanical polishing and allows
the metal’s unpertubated interior to appear. The electrolytically polished surface has
almost the flatness of a net plane, which is proved by the refraction effect the
interference diagram. TFinally, the article deals with the question of whether the
surface is pure after anodic polishing.
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