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ÜBER DIE STRUKTUR MECHANISCH UND  
ELEKTROLYTISCH POLIERTER OBERFLÄCHEN

Z U R  F R A G E  D E R  S O G E N A N N T E N  B E I L B Y .S C H I C H T  
N ach  Untersuchungen mit Elektroneninterferenzen und Elektronenmikroskop  

Von H E I N Z  R A E T H E R

M it 11 A b b ildu n gen

I. Einleitung
F ü r  den M ikroskop iker —  den L ich t- w ie E lektronenm ikroskop iker —  ist nicht 

so sehr die H andh abung seines Instrum entes die Sc h w ierigk e it , sondern die Zube­
re itu n g  seiner P räp arate . D er E lektronenm ikroskopiker bemüht sich  beisp ie lsw eise  
um die H erste llu n g  eines A bdruckfilm s der zu untersuchenden O berfläche eines 
M etallstü ckes, der L ich tm ik rosko p iker, im besonderen der M etallm ikroskop iker, muß 
durch Sc h le ifen  und P o lie ren  die F läch en  fü r die B eobachtung zubereiten. D as 
Sc h le ifen  und P o lie ren  muß h ierbei m it besonderer S o rg fa lt  au sge fü h rt w erden, da 
die O berflächen w egen der gerin gen  T ie fe n sc h ä rfe  des L ich tm ikroskops, die bei den 
gebräuchlichen  V ergröß erungen  und A p ertu ren  nur ein ige 1 0 0 0 Ä  ist, h inreichend eben 
sein m üssen, um ein sch arfes  B ild  des gesam ten B ild au ssch n ittes zu geben. D iese  
vorbereitenden M aßnahm en lassen  au f der O berfläche des P rä p a ra te s  eine verform te 
Sch ich t entstehen, deren S tru k tu r vor allem  durch die U ntersuchungen B E I L B Y s  ( i )  
zu einem  vie ld isku tierten  Problem  gew orden ist. D urch  V erw en d u n g der E lek tro n en ­
interferenzen  konnte zur K lä ru n g  der die „B e ilb y -S c h ic h t“  betreffenden F ra g e n  ein 
w esen tlich er B e itra g  gegeben w erden.

N eben der P rä p a rie ru n g  der O berfläche durch m echanisches P o lie ren  hat in 
letzter Z e it die M ethode des „an o d isch en “  P o lie ren s steigende B ed eu tung fü r die Z u ­
bereitung von M etalloberflächen gewonnen (2 ) . D ie  zu polierende O berfläche w ird  
h ierbei als A node in einen geeigneten  E lek tro ly ten  getaucht. B e i bestim m ten, em pirisch  
erm ittelten elektrischen  B ed ingu ngen  w erden b evorzu gt die höchsten Stellen  der O ber­
fläch en rau h igkeit ab getragen , so daß eine glänzende F lä ch e  entsteht. D ie  „P o litu r“  
gesch ieh t also ohne V erfo rm u n g  der obersten Sch ichten , die beim  m echanischen 
G lätten  un verm eid lich  ist, w odurch eine O berflächenstruktur zustande kom m t, die von 
der e in er m echanisch bearbeiteten O berfläche v ö llig  versch ieden  ist, w ie  m it H ilfe  
der E lektro n en in terferen zen  nachgew iesen  w erden konnte.

D ie  m it H ilfe  der E lektron en in terferen zen  unter Z uh ilfenah m e des E lektro n en ­
m ikroskops erhaltenen R esu ltate  über die S tru k tu r m echanisch sow ie e lektro lytisch  
po lierter O berflächen w erden im  folgenden, entsprechend einem  vie lse itig en  W unsche 
aus K re ise n  der praktischen M ikroskopie , im besonderen der M etallograp h ie , zu­
sam m enfassend dargestellt.

II. Über die Methoden der Oberflächenuntersuchung
1 . B e o b a c h t u n g  m i t  L i c h t

D ie  B eobachtung im L ich tm ikroskop  stellt in fo lg e  der starken  A bsorption des 
L ich tes  in M etallen  und der dam it verbundenen gerin gen  E in d rin g u n g stie fe  des L ich tes  
(w en ige  10 0  Ä  [ io - 2 ^t]) ein ausgezeichnetes M itte l der O berflächenuntersuchung 
dar (3 ) , ist jedoch  durch das gerin g e  A u flö su n gsverm ö gen  des L ich tm ikroskop s von
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ein igen  i o 3 Ä  au f re la tiv  grobe Struktu ren  beschränkt, so daß m it ihrer H ilfe  über 
den C h arakter der verform ten  Sch ich t, deren K ris ta llg rö ß e  w eit unter 1 0 0 0 Ä  liegt, 
n ichts au sgesagt w erden kann.

2. B e o b a c h t u n g  m i t  R ö n t g e n s t r a h l e n

R ön tgenstrahlen  sind zur U ntersuch u ng von O berflächen im engeren S in n  nicht 
geeignet, da sie  ein zu großes D u rch d rin gu n gsverm ögen  besitzen. T r it t  R öntgen­
strah lu ng in ein M a te ria l ein, beisp ie lsw eise  die sehr w eiche C rK a -S tra h lu n g  m it 2 ,2  Ä  
in K u p fe r , so w ird  die In ten sität dieser S trah lu n g  erst nach etw a 6 /t (60.000 Ä ) auf 
die H ä lfte  geschw ächt. Im  R ü ck stra h lve rfa h re n  (4) kann daher nur der M itte lw ert 
des O berflächenzustandes über einen B ere ich  von i o 3— io 4 Ä  beobachtet w erden, 
w ährend h ier ein B ere ich  von 10  Ä , höchstens 10 0  Ä , unter der O berfläche in teressiert.

3. B e o b a c h t u n g  m i t  E l e k t r o n e n

D ie  E lektron en strah len  haben gegenüber den R ön tgenstrahlen  den großen V orzu g, 
in fo lge  ih rer starken  Streu u n g  an den Atom en nur sehr k le ine Sch ich td icken  zu durch­

d ringen , die im M ittel etw a 1000  Ä  betragen . 
H in zu  kommt, daß die kleine W ellen län ge  
der E lek tron en strah len  —  4 0-k V -E lektro n en  
besitzen eine W ellen län ge von 0,06 Ä  —  zur 
E r fü llu n g  der In terferen zbed in gu n g  nA =  2 d 

A b b . l .  E in d rin g tie fe  T  sin  # einen G lan zw inkel # von der Größe w eni-
des Elektronenstrah les in den K rista ll. g-er G rad e fo rd ert, so daß der erfaß te  O ber­

flächenbereich  T  von der Größe 00 20 Ä  w ird  
(A bb. 1 ) .  D ieser gerin g e  W ert m acht diese M ethode zur O berflächenuntersuchung 
besonders geeignet.

E s  g ib t nun zw ei M öglich keiten  der U ntersuch u n g:
a) I n t e r f e r e n z m e t h o d e .  In  d ieser m eist verw endeten M ethode w erden 

w ie bei den R öntgenstrahluntersuchun gen die In terferen zstrah len  photographiert, die 
bei R eflexion  an einer O berfläche entstehen (A bb . 1 ) ,  und h ieraus die Sch lüsse  über 
die S t r u k t u r  der O berflächen gezogen.

b) E l e k t r o n e n m i k r o s k o p i s c h e  M e t h o d e .  H ie r  w erden die g e ­
streuten Strah len  nicht unm ittelbar p h otographiert, sondern erst m it einer elektrischen 
L in se  zu einem  B ild  der O berfläche v e re in ig t (R eflexions-Ü berm ikroskop  [ 5 ] ) .  D as 
A u flösu n gsverm ögen  dieses V erfa h re n s  re ich t n icht aus —  ebensow enig w ie das des 
D u rch strah lu n g sverfah ren s (D u rch strah lu n g  dünner Sch ichten) — , um die G itte r­
struktur eines K r is ta lls  erkennen zu lassen . E s  läßt sich  jedoch  zur Beobachtung der 
R a u h i g k e i t  oder M i k r o g e o m e t r i e  der O berfläche verw enden, da der 
stre ifen d  au ffa llen d e  E lektron en strah l von hervorstehenden T eilen  der O berfläche 
Schatten  w ir ft , wobei die erkennbare M indesthöhe etw a 10 0  Ä  b eträgt (A b b . 8 und 10 ) .

E in e  w eitere, v ie l gebrauchte M ethode der elektronenm ikroskopischen U n te r­
suchung der O berfläch enrauh igkeit ist das A b d ru ck verfah ren  (6 ). D ie  O berfläche 
w ird  m it einem  dünnen F ilm  überzogen, z. B . durch A u fd am p fen  oder durch O xydation  
wie im F a ll  des A lum inium s, der nach A blösen  von der O berfläche im D u rch strah lu n gs­
m ikroskop untersucht w ird . D as A u flö su n gsverm ö gen  kann hier 50 Ä  erreichen.

Durch Verwendung des „Beschattungsverfahrens“  (7, 8 und 9) —  die Aufdam pfung 
der Metallschicht geschieht nicht senkrecht zur Oberfläche, sondern unter einem W inkel 
von einigen io°, so daß aus der Schattenlänge die Höhe der Rauhigkeit berechenbar ist
— kann das Auflösungsverm ögen 10 Ä erreichen (9).

B eid e  M ethoden stellen m it ihren A u ssagen  über die M ikrogeom etrie  der O ber­
flächen eine w ertvo lle  E rg ä n z u n g  der Interferenzm ethode dar.
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III. Ergebnisse über die Struktur mechanisch bearbeiteter Oberflächen
A u f G rund lich tm ikroskopisch er Beobachtungen an m echanisch polierten O ber­

flächen hatte B E I L B Y  ( i )  die H ypoth ese über den am orphen (flüssigkeitsähn lich en ) 
Zustand  p olierter O berflächen au fg este llt:

„W en n  die endgü ltige  P o litu r erreich t w ird , so w ird  im  selben A u gen b lick  die 
ganze oder zum indest ein großer T e il der O berfläche flüssig , sonst w ürde sie nachher 
K ra tz e r  und R au h igkeiten  zeigen. D ie  M oleküle sind b ew eglich  gew orden w ie  in einer 
F lü ss ig k e it. D iese  V ersch ieb b ark e it dauert nur so lange, als die M oleküle unter der 
W irk u n g  der bearbeitenden K r a f t  stehen. H ö rt die B earb eitu n g  au f, so m üssen w ir 
annehm en, daß die B ew eg lich k e it au fh ört, jedoch nicht eher, bis die M o lek u lark rä fte  
die O berfläche m it einer H a u t überdeckt haben, deren G lätte  m it der einer F lü ss ig k e it  
verg le ich bar is t“ . A u ch  die A tom anordnung in der O berfläche soll nach A u fh ören  der 
B earb e itu n g  die einer F lü ss ig k e it  bleiben.

D iese  fü r  unsere heutigen K en n tn isse  m erkw ü rd ig  anm utende V o rste llu n g  hat 
im m erhin eine sehr w eite V erb re itu n g  gefunden. U m  ihre R ich tig k e it  zu prü fen , ist 
die V erw en d u n g  von R ön tgenstrahlen  aus den au f S . 10 2  angegebenen Gründen nicht 
m öglich. So  zeigte das R öntgen interferenzb ild  einer grob geschm irgelten  O berfläche 
nach einer m echanischen P o litu r keine Ä n d erun g, da die durch die P o litu r bew irkten 
V erän d erun g en  sich  in so dünnen Sch ich ten  der O berfläche abspielen, daß sie au f das 
R öntgen interferenzb ild  keinen Einfluß haben ( 10 ) .

D agegen  bieten die E lektronen nach dem au f S. 10 2  G esagten  ein sehr geeignetes 
M ittel, das P rob lem  anzugreifen .

1. S t r u k t u r  b e a r b e i t e t e r  M e t a l l f l ä c h e n

D ie  ersten V ersu ch e  an polierten O berflächen ( 19 3 3 )  ( 1 1 ,  12 )  ergaben (an M e­
tallen) ein In terferen zb ild  m it zw ei oder m ehr breiten In terferen zrin gen , das als 
Stü tze  der B eilb ysch en  V orste llu n gen  angesehen w urde, da flüssige (oder flü ssigk e its­
ähnliche) K ö rp e r nach den E rfa h ru n g e n  m it R öntgenstrah len  breite R in g e  erzeugen.

In  der F o lg e z e it  entstanden Z w e ife l, ob diese D eutung des In terferen zb ild es be­
rechtigt ist. B e isp ie lsw eise  w urde eingew endet ( 1 3 ) :  In fo lg e  der gerin gen  E in ­
d rin g tie fe  der E lek tro n en  entstehen die In terferen zen  im  w esentlichen an den aus 
der O berfläche h erausragenden  Z acken. M an könnte daher die verbreiterten  In te r­
ferenzen einer bearbeiteten M etalloberfläche auch so deuten, daß die O berflächen­
zacken durch das P o lie ren  eingeebnet oder zum indest verk le in ert w erden, so daß 
in fo lge des verrin gerten  A u flö su n gsverm ö gen s der durchstrah lten  K r is ta lle  die 
In terferen zen  b re iter w erden. D as P o lie ren  w ürde also nach dieser V o rste llu n g  allein 
einen G lä ttu n gsvo rgan g  darstellen . D ie  w eiter unten beschriebenen V ersu ch e  w id e r­
legen diese V orstellun gen . —  E s  ist auch die M einung geäuß ert worden, daß die breiten 
R in g e  in fo lge  V eru n re in ig u n g  m it F e tt entstehen, das w 'ährend der B earb e itu n g  au f 
die F lä ch e  gebrach t w ird . B e i sauberen A rbeitsbed in gungen  (saubere Sp ü lflü ssigkeiten  
[A lkohol oder B en z o l] , V erm eid en  einer B erü h ru n g  der F lä ch e  m it den H änden, V e r ­

m eiden einer längeren  E xp o sitio n  an einer Fettd äm p fe  enthaltenden A tm osph äre) sind 
jedoch  die R ad ien  der In terfe ren zrin ge  fü r  das je w e ilig  bearbeitete M etall ch arakte­
ristisch , so daß dieser E rk lä ru n g  keine a llgem eine B ed eu tung zukom m t. —  D agegen  
ergab sich als bem erkensw erte Beobachtung, daß w äh rend  der B earb e itu n g  im a llg e ­
m einen eine O xyd atio n  der M etallfläche stattfindet, die zu einer B ed eckun g der O ber­
fläche m it einem  fe in stkrista llin en  O xyd  fü h rt ( 1 4 ) .  D ie se  fü r die D eutung des In te r­
ferenzb ildes w ich tige  E rken n tn is  ist im fo lgenden b erü cksich tig t (S . 10 8 ) .

Um die in fo lg e  dieser E in w än d e entstandenen U n klarh eiten  über die S tru k tu r 
der obersten Sch ichten  bearbeiteter F läch en  zu beseitigen , w urden vom  V e r fa s s e r  und
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M itarbeitern  noch einm al V ersu ch e  m it E lektronen interferenzen  aufgenom m en ( 1 5 ,  16 ) 
und fo lgende F ra g e n  gestellt:

a) F in d et durch die P o litu r eine K o rn zerk le in eru n g  statt oder nur eine E in ­
ebnung unter B eibeh altu n g der Größe des K ris ta llk o rn e s  ?

b) Is t  im  F a lle  einer K orn zertrü m m eru n g  die verform te  O berfläche e in fach  als 
fe in stk rista llin es G efü ge  zu bezeichnen oder findet im Sinn e B E I L B Y s  eine U m w an d ­
lung in eine „flü ssigk e itsäh n lic h e" Sch ich t statt?

a) U m  die erste F ra g e  zu beantw orten, g in g  m an von der O berfläche eines großen 
K u p fe re in k ris ta lls  aus, die nach einer e lektro lytischen  P o litu r das In terferen zb ild  
des ungestörten E in k r is ta lls  ergab  (A bb. 1 1 ) .  D iese  F lä ch e  w urde nun ka lt bearbeitet. 
D a  bei V erw en d u n g  von Politu rm itte ln  die O berfläche veru n re in igt w ird , w urde die 
F lä ch e  m it einem  so rg fä lt ig  gerein igten  P o lie rsta h l gedrückt, eine B earb e itu n g s­
methode, die dem des P o lie ren s w eitgehend ähnlich  ist. D er Zustand  der O berfläche 
in verschiedenen T ie fe n  ließ sich  durch e lektro lytisch es A b tragen  bestim m ter Sch ich t­
dicken und je w e ilig e  In terferen zau fn ah m en  erm itteln . D as E rg e b n is  enthält A bb. 2 
( 1 7 ) .  A bb. 2 a  läßt erkennen, daß m an in etw a 10 ,«  T ie fe  dem E in k r is ta ll schon recht 
nahe ist. D arü ber lieg t eine Sch ich t, die m it A n n äh erun g an die O berfläche eine zu­
nehm ende Z erstöru n g  zeigt, w ie  das P u lverd iag ram m  der A bb. 2 d erkennen läßt, das 
in 2000 Ä  T ie fe  angetroffen w ird .

a b c d

A bb. 2. Ä nderung der Struktur eines E in krista lls  (Cu) durch Kaltbearbeitung.
Die A u fnahm en  a— d sind In ter ferenzb ilder  (in  Reflexion au f genom m en), die in  verschiedener 
T ie fe  durch Abtragen verschiedener Schichtd icken  erhalten ivurden: a cv> 10 /.i, b einige /.i, c oj 5000 Ä  
d c\> 2000 A . M it A nnäherung  an die Oberfläche geht das einkristallähnliche G ef üge in  ein unge­
ordnetes K rista llpulver über.

N äh ert m an sich noch stärk er der O berfläche, so bleibt das P u lverd iagram m  
bestehen, vergrö ß ert aber zunehm end seine R in g b re ite , bis schließ lich  nur noch 2 bis 
3 b reite  R in g e  ü b rig  bleiben. D a  a u f G rund des obigen E in w an d es die R in g ve rb re ite ­
rung au f R eflexionsau fn ah m en auch als F o lg e  einer Z acken ern ied rigu n g  statt als F o lg e  
einer K o rn zerk le in eru n g  gedeutet w erden kann, so erlaubt die R in g verb re ite ru n g  der 
Pu lverd iagram m e bei A n n äh erun g an die O berfläche keinen R ückschluß  au f k leiner 
w erdende K r is ta lle . Im m erhin  zeigen die A b tragu n gsversu ch e  in der Abb. 2 a— d die 
Z erstö ru n g  der oberflächennahen Sch ich ten  als F o lg e  der K altb earb eitu n g .

U m  nun die U rsach e der erw ähnten R in g ve rb re ite ru n g  zu erkennen, w urden 
dünne E in k rista llsch ich ten  h ergestellt, a u f die g le ich e W eise  w ie  die K rista llfläc h en  
bearbeitet und die K orn grö ß enän d erun g m it zunehm ender B earb eitu n g  studiert ( 1 7 ) .  
D a  je tz t die B eo bach tu ng in D u rch strah lu n g  der K r is ta lle  e rfo lg t, also das gesam te 
K ris ta llk o rn  zur In te rfe re n z sch ä rfe  b e iträg t (n ich t nur, w ie  bei R eflexion , der aus der 
O berfläche h erau sragend e T e il) , ist die K ris ta llg rö ß e  aus der B re ite  der In terferen zen  
ableitbar.

D ie  B eobach tu ng der In terferen zen  bei zunehm ender B earbeitu n g  zeigte auch 
hier die a llm ähliche Z erstö ru n g  des E in k r is ta lls  in ein regelloses P u lv e r  (A bb. 3 ) .
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B em erkensw ert ist nun, daß die R in gbre ite  m it zunehm ender B earbeitu n g  ebenfalls 
stän d ig  zunim m t, so daß die In terferen zen  ineinanderlau fen  und das D iagram m  nach 
stärkster B earb e itu n g  der F o lien  schließ lich  nur noch w enige breite  In terferen zen  ent­
h ält (A b b . 4 ), w ie  im F a lle  der R eflexion . D ie  Z erstö ru n g der K r is ta lle  geht dabei bis 
zu einer Größe von w enigen E lem entarzellen .

D as  E rg e b n is  d ieser V ersu ch e  läßt sich  dahin zusam m enfassen, daß die breiten 
In terfe ren zrin ge  von m echanisch bearbeiteten M etalloberflächen die F o lg e  eines bis 
zu w enigen E lem en tarzellen  zerstörten O berflächengefüges sind1 ) , dessen D ick e  einige 
1 0 Ä  b eträgt.

*■) Verbreiterte Interferenzen können auch an einem großen K rista ll entstehen, wenn 
seine regelmäßige Atom anordnung durch innere Spannungen gestört ist. E ine genauere 
Diskussion des Interferenzbildes zeigt (17 ), daß dieser Effekt keine wesentliche Rolle spielt.

a

b

A b b .3 . In  D urchstrah­
lung auf genom m ene  

In terferen z b ild er  
dünner E in k ris ta ll­

schichten von  Gold 
und K u p fe r  nach v e r ­
schieden starker B e ­
arbeitung.
a— f  zeigen den Übergang 
vom  unbearbeiteten  E in ­
krista ll a zum  fe in k ris ta l­
linen  M eta ll f .  D ie R inge  
in  b stam m en von S te in ­
salz her, das bei dem  H er­
s te llungsprozeß  der E in ­
krista lle  verw endet wurde. 
B ei noch s tä rkerer  Bear­
beitung  lau fen  die In ter-  

fe re n sr in g e  ine inander  
(siehe Abb. 4).

d

e

f
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V ersu ch e  m it R ön tgenstrahlen  an m echanisch  b earbei­
teten M etallen  ergaben ebenfalls eine m it der B earb eitu n g  
zunehm ende K o rn zerk le in eru n g , wobei jedoch  eine m in i­
m ale K o rn g rö ß e  von etw a i o 3 Ä  beobachtet w urde ( 1 8), 
das heißt, eine drei G rößenordnungen größere D im ension 
als an O berflächen. D iese  V ersch ied en h eit beruht auf der 
U nem pfindlichkeit der Röntgenstrahlm ethode gegen die 
V o rg ä n g e  in den oberflächennahen Schichten.

b) N ach  B E I L B Y  ist das G efü ge  in den obersten 
Schichten nicht ein eng zusam m enliegendes P u lv e r  aus 
kleinsten  K ris tä llch e n  ( f  e in stk rista llin er Z u stan d ), eine V  or- 
stellung, die fü r  den M etallkun dler eine durchaus n atü r­
liche w äre , sondern er nahm an, daß die Sch ich t eine A rt  
unterkühlte F lü ss ig k e it  d arstellt. D er U ntersch ied  des 
fe in stkrista llin en  und des flüssigkeitsäh n lich en  Zustandes 
ist der, daß jenem  die K ristä llch e n  nebeneinander 
liegen , wobei an den K o rn gren zen  Lü cken  bleiben —  
U nterbrechungen der G itterp erio d iz ität — , w ährend in 
diesem  solche Inhom ogenitäten nicht Vorkommen, d afü r 
aber keine stren g  periodische A tom anordnung m ehr 
e x is t ie rt  (v g l. die D isku ssio n  in [ 1 5 ] ) .  D iese  Feinh eiten  
in der A tom anordnung m achen sich  im In terferen zb ild  
durch die In ten sität der S treu strah lu n g  bei kleinen Streu - 

/sin <&
w inkeln  bem erkbar

l
<C 00 0 .05). So  konnte m an m it

R ön tgenstrahlen  beisp ie lsw eise  feststellen , daß G las  kein 
fe in stk rista llin er K ö rp e r ist, sondern flüssigkeitsäh n lich e 
A tom anordnu ng h at ( 19 ) ,  daß dagegen  ,,am orpher“  K o h len ­
stoff fe in stk rista llin  ist (2 0 ). L e id er läßt sich  dieses K r i ­
terium  au f E lektron en in terferen zb ild er m angels genauer 
K en n tn is der W in kelverte ilu n g  der S treu in ten sität nicht 
anwenden, tim den Z ustand  bearbeiteter O berflächen als 
fe in stk rista llin  oder flü ssigkeitsäh n lich  zu unterscheiden.

E s  g ib t jedoch  ein ige K ö rp er, w ie  A ntim on, Selen , 
die einen „am orp h en“  (z= g lasigen  — flü ssigkeitsäh n ­
lichen) Z ustand  (auch „u ngeordnete feste “  M odifikation 
genannt) besitzen, der gegenüber dem krista llin en  durch 
eine verän d erte  A tom anordnung (verän d erte  K o o rd in a ­
tionszahlen und -abstände) gekennzeichnet ist ( 2 1 ) .  D ies 
hat zur F o lg e , daß das In terferen zb ild  d ieser amorphen 
K ö rp e r, das aus m ehreren breiten In terferen zrin gen  besteht, 

nicht durch V erb re ite ru n g  der In terferen zen  des k rista llinen  Z ustandes abgeleitet 
w erden kann. D urch  die U ntersuch u ng der polierten O berflächen dieser Substanzen 
m ittels E lektronen interferenzen  konnte daher entschieden w erden, daß diese F läch en  
durch die B earb eitu n g  nicht in ihren am orphen Z ustand  übergehen (22 , 1 5 ) .

A ußerdem  konnte fo lgendes fe stgeste llt w erden : Selen  geht bekanntlich  beim 
Schm elzen in eine A tom anordnung über, die m it der des am orphen Z ustandes identisch 
ist. W ism u t ändert eben falls beim  Schm elzen seine A tom koordination . B e id e  zeigen 
nun im In terferen zb ild  des m echanisch  bearbeiteten Sto ffes eben falls den fe in st­
krista llin en  Zustand  an. M ith in  schließen die V ersu ch e  auch die A u ffa ssu n g  aus, 
daß die obersten Sch ichten  schm elzen und in einem  flüssigkeitsäh n lich en , un ter­
kühlten Z u stan d  verbleiben .

A b b . 4. Photom eter kurven  
der In terferen z b ild er  dün­
ner M etalle inkrista lle  nach 
starker B earbeitu ng , 
e un d  f  en tsprechen  Abb. 3 e, f. 
g und h en tstehen  nach stä rkster  
B earbeitung  u nd  Iassen (h )e in e n  
fe in s tkr is ta llin e n  Z u s ta n d  der 
bearbeiteten M eta llsch ich t er- 
ken nen.
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A u s diesen E rg eb n issen , die au f die übrigen  M etalle  übertragen  w erden können, 
ist zu entnehm en, daß die m echanische B earbeitu n g  das G efü g e  in einem  außerordent­
lich  starken  M aße zertrüm m ert, aber nicht in einen neuen Z ustan d  überführt, w ie 
B E I L B Y  verm utete2).

B O W D E N  und M itarb eiter (2 3 )  rieben die F läch en  zw eier versch ied ener M e­
talle au feinan d er und fanden, daß bei genügend großer G esch w in d igkeit und genügend 
starkem  D ru ck  der F läch en  aufeinan der die Schm elztem peratur erreich t w erden kann. 
D ie B ed ingu ngen  der oben m itgeteilten  V ersu ch e  lassen jedoch  die Schm elztem peratur 
nicht erreichen. —  B e i genügender G esch w in d igkeit und B elastu n g  schm elzen mom en­
tan die K ontaktste llen  beider F läch en , schw eißen zusam m en, kühlen ab, wobei sie 
rek rista llis ie re n , und w erden w ieder ausein andergerissen , so daß eine angerauhte 
F lä c h e  entsteht. U ntersucht m an diese F läch en  dann m it E lektron en in terferen zen  
(eigene, un verö ffen tlich te V ersu ch e ), so geben sie re la tiv  sch arfe  P u lv e rr in g e  des 
betreffenden M etalls, die in fo lge  D u rch strah lu n g  der K rista lle rh eb u n g en  entstehen. 
D iese  B em erkun g w urde an gefügt, da verm utet w orden ist (2 3 ) , daß die an den B e ­
rü h ru ngsstellen  entstehende Schm elze sich über die M etallfläche ergießt und als 
flüssigkeitsäh n lich e H au t (unterkühlte Schm elze) die O berfläche überdeckt. D ie  an­
gegebenen R esu ltate  b estätigen  diese A u ffa ssu n g  nicht.

2. S t r u k t u r  b e a r b e i t e t e r  I s o l a t o r f l ä c h e n

Im  G egensatz  zu M etalloberflächen ist die D eutung des In terferen zb ild es von 
bearbeiteten Iso latoroberflächen e in fach  ( 1 1 ) :  P o lie rt m an E in krista llo b erfläch en  
(S p a lt-  oder W ach stum sfläch en ), w ie  K aliu m brom id , S te in sa lz , L ith iu m fluorid , K a lk ­
spat u. a., so erhält m an im Int^ rferen zb ild  nicht zw ei b reite  R in g e  w ie bei den M e­
tallen, sondern In terferen zd iagram m e, die alle  Zustände vom  nahezu unverändert 
gebliebenen E in k r is ta ll b is zum ungeordneten K ris ta llp u lv e r  (K r is ta llg rö ß e  > i o o Ä ,  
m ehr als eine G rößenordnung größer als bei M etallen) erkennen lassen  (A bb . 5) . A u s­
schlaggebend fü r den O berflächenzustand ist die H ä rte  der Su bstan z: die härtesten 
K ö rp er, z. B . K a lk sp a t, zeigen keine Ä nd erun g des e in krista llinen  A u sgan gszu stan d es. 
J e  w eich er jedoch die Substanz w ird , desto m ehr nähert sich  das In terfe ren zb ild  dem 
eines V ie lk r is ta lls . D ieser U ntersch ied  im V erh alten  von M etallen  und Iso latoren  
beruht au f fo lgendem : A u f M etallflächen w ird  die K o rn grö ß e  der obersten Schichten 
bei m echanischer B earb eitu n g  durch G le itvo rgän ge  bereits bei re la tiv  schw acher B e ­
arbeitung au f w enige E lem entarzellen  red u ziert (fe in stk rista llin es G e fü g e ). D ie  Iso ­
latoren hingegen brechen im allgem einen beim  Ü berschreiten der E la stiz itä tsg re n z e
—  sie  sind spröde, nicht oder nur in geringem  M aße p lastisch  verfo rm b ar w ie  die 
M etalle  — , so daß die Z erstö ru n g  der O berflächen eine A b h än g ig k e it von der H ärte  
ze ig t: die m echanisch polierte O berfläche geht m it abnehm ender H ä rte  von einer e in ­
krista llin en  in eine v ie lk rista llin e  über (e in k rista llin e  A u sgan gsfläch en  und gle ich e 
B earbeitungsbedin gun gen  v o ra u sg e se tz t) .

D ieses E rg e b n is  an polierten Iso latorflächen zeigt noch deutlicher als die V e r ­
suche an polierten M etalloberflächen , daß die B eilbysch en  V o rste llu n gen , die ebenfalls 
fü r  die Iso latoroberflächen den g lasartigen  Z ustand  annehm en, nicht m ehr haltbar sind.

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

2) M it dieser Auffassung ist die Beobachtung im Einklang, daß diese feinzerteilten 
Schichten allmählich —■ um so schneller, je  höher die Tem peratur ist —  rekristallisieren, 
d. h. durch Anwachsen der K ristallgröße in den norm alkristallinen Zustand übergehen, 
wobei sich die breiten Interferenzringe in scharfe Pu lverringe auflösen (15). E ine sprung- 
artige Transform ation w ird  nicht beobachtet.
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A bb. 5 . Interferenzbild  polierter Isolator-flachen verschiedener Härte.
a: (lOO)-Fläche von Kalkspat. A u fnahm e in einem  w illkürlichen E instrahluvgsasim ut. Das E in ­
kristallbild der unbearbeiteten Fläche m it seinen scharfen K ikuchilinien is t praktisch erhalten 
geblieben.
b: (HO)-Fläche von Steinsais. E instrahlung längs einer W ürfe lkan te. Der E inkristallcharakter der 
Ausgangsfläche is t verlorengegangen, im m erhin deu tet die verbliebene, ausgeprägte F aserstruktur  
auf eine erhebliche O rientierung der Kristallkörner.
c: (lOO)-Kaliumbromidfläche, w illkürliches E instrahlungsazim ut. Das E inkristallbild  der unbearbeite­
ten Fläche is t einem Pulverdiagram m  gewichen, das a u f ein ungeordnetes K rista llpulver hinweist.

interferenzbilder liefert. Eine eingehende D iskussion an Hand von zahlreichen E x p e ri­
menten (15 , 25) zeigte jedoch, daß diese A uffassung durch die Experim ente nicht gestützt 
w ird. —  K ürzlich wurde mitgeteilt (26), daß elektronenmikroskopische Abdruckbilder von 
polierten Steinsalzflächen auf eine „B eilby-Schicht“  hindeuten. E s  ist jedoch bei einem 
Auflösungsverm ögen von 100 Ä, w ie es diese Abdrücke besitzen, nicht möglich, über K ris ta ll­
größen von weniger als 10 Ä etwas auszusagen. Dies ermöglicht bis heute nur das Inter­
ferenzbild, welches eindeutig auf eine kristalline Struktur der bearbeiteten Steinsalzober­
fläche hinweist.

D ie  fü r M etalle  und Iso latoren  erhaltenen E rg e b n isse  lassen  sich  in der schem a­
tischen A bb. 6 zusam m enfassen . D iese  A b bild un g eines bearbeiteten M eta lle in k rista lls  
g ib t das A usseh en  der verform ten  O berflächenschicht w ieder, die sich von dem im Inneren 
gelegenen ungestörten E in k r is ta ll, der bei den angegebenen B ed ingu ngen  in 00 10  
T ie fe  w iedergefunden w ird , b is zur äußersten, fe in stk rista llin en  Sch ich t des bearbeite­
ten E in k r is ta lls  erstreckt. F ü r  eine sch w äch ere B earb e itu n g  oder ein härteres M etall 
gesch ieh t der Ü bergang rasch er. U m  dieses B ild  au f Iso latoren  zu übertragen , muß 
m an den oberen T e il der A b bild un g abschneiden, da die fe in stk rista llin e  Sch ich t hier 
n icht ex istiert. D ie  S te lle  des Sch n ittes ist durch die H ä rte  des Sto ffes b ed ingt: je  
h ärter die Su bstanz, desto tie fe r muß der S ch n itt erfo lgen  und um gekehrt.

IV. Eigenschaften kalt bearbeiteter Metallflächen
1 .  O x y d a t i o n  k a l t  b e a r b e i t e t e r  M e t a l l f l ä c h e n

B E I L B Y  hat seine Sch lüsse  über den Zustand  der polierten O berflächen ent­
sprechend den dam aligen  M itteln  aus lichtm ikroskopischen V ersu ch en  gezogen. D abei 
stützte er sich  u. a. au f fo lgende B eobachtungen:

1 .  K ra tz e r , die bei m äßiger P o litu r im L ich tm ikroskop  zu beobachten sind, v e r­
schw inden bei E rre ic h en  der besten P o l i t u r ; nach A n ätzen  der P o litu r kommen sie 
w ied er zum V orsch ein . B E I L B Y  deutete dies in der W eise , daß —  bei M etallen w ie 
Iso lato ren  —  die K ra tz fu rc h e n  von einer g la s ig e n  O berflächenschicht überzogen 

w erden und die O berfläche dadurch ein g leichm äßiges A u ssehen erhält. —  U n serer 
M einung nach ist es v ie l w ah rsch ein lich er, daß die K ra tz fu rc h e n  durch die K r is t a l l ­

trüm m er a u fg e fü llt  und dadurch unsichtbar w erden. B eim  A nätzen  löst sich der m echa­
nische Zusam m enhalt des P u lv e rs  und letzteres w ird  aus der F u rch e  h erau s­
geschw em m t, so daß der K ra tz e r  w ieder erscheint.
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A b b . 6. Schem atische D a r­
stellung der O berfläche  
eines bearbeiteten M etall- 
einkrista lls, die den Ü ber­
gang des nahezu ungestör­
ten E in k rista lls  in die 
fein st kristalline Schicht 
der O berfläche zeigt.
D er beigefüg te  M aßstab  e n t­
spricht e iner B earbeitung  von  
K u p fe r  m ii e inem  P olierstah l 
w ährend 30 M in u ten  (17).

2. E in e  m echanisch polierte F lä ch e  zeigt andere 
p h ysikalisch -ch em isch e E igen sch aften  w ie eine norm ale, 
beisp ie lsw eise  geätzte oder gesch m irgelte  F läch e . —  E s  
e rü b rig t sich, die zugehörigen  V ersu ch e  B E I L B Y s  näher 
zu d iskutieren, da die E lek tron en in terferen zversu ch e  g e ­
zeigt haben, daß a) V eru n re in igu n gen  durch P o lierm itte l,
b) O xyd atio n  der O berflächen im allgem einen die O ber­
fläche verän d ert haben, w eshalb  die aus den lich tm ikro­
skopischen Beobachtungen gezogenen Fo lgeru n gen  der 
R e v is io n  bedürfen.

Z u  a) D ie  D iagram m e zeigen sehr häufig, daß beim 
P o lie re n  von M etallen  m it Po lierm itteln , w ie  A 120 3, C r20 ;J 
u sw ., das P o lie rm itte l im In terfe ren zb ild  bem erkbar w ird. 
M an  hat daher eine stark  veru n re in igte  M etallfläche vor 
sich , die naturgem äß veränd erte  physikalisch -ch em isch e 
E ig en sch aften  zeigt. — ■ A u f Iso latorfläch en  bleiben P o lie r ­
m ittel im allgem einen nicht haften , da sie in fo lge  der 
S p rö d igk e it der Iso latorfläch en  nicht in sie h in einge­
drückt, sondern abgespült werden.

Z u  b) U n ab h än gig  von der V erw en d u n g eines P o ­
lierm itte ls ist die B eo bach tu ng der B ild u n g  einer sehr 
dünnen O xyd sch ich t au f der M etallfläche w ährend der B e ­
arbeitung. D ie s  läßt das In terferen zb ild  d aran  erkennen, 
daß die In ten sitä tsm axim a der an L u ft  bearbeiteten F lä ­
chen nicht m it denen der verbreiterten , krista llin en  In te r­
ferenzen  des M etalls zusam m enfallen, sondern m it den 
In terferen zen  der zugehörigen , fe in stk rista llin en  O xyde 
(m it A usn ah m e von Gold und S ilb er, die keine O x y d b il­
dung zeigen ). W ird  die O xyd sch ich t vo rs ich tig  abgeätzt, 
so erh ält man, w ie  z. B . an K u p fe r  g e z e ig t  w erden konnte 
( 1 7 ) ,  breite  R in g e , die m it den In ten sitätsm axim a der 
stärksten , k rista llin en  P u lverin terfe ren zen  zusam m enfal­
len3). E in  g leich es R esu lta t w ird  erhalten , w enn m an den 
Z u tritt  des L u ftsau ersto ffes  dadurch drosselt, daß m an die 
F lä ch e  unter einer S p errflü ssigk e it (A lkoh o l, B en zin , B en ­
zol) bearbeitet. D ie  O xyd atio n  geht h ierbei sehr langsam  
vo r sich, so daß bei n icht zu langen B earbeitungszeiten  
das O xyd  im In terfe ren zb ild  nicht bem erkbar w ird .

D ie D icke der Oxydschicht (C U 2O ) auf K upfer bei B e­
arbeitung an L u ft ergab sich zu etwa 100 Ä (17). Nach neue­
ren Messungen m it der elektrolytischen Reduktionsmethode 

(27) erhielten unter ähnlichen Bedingungen C A M P B E L L  und T H O M A S  (28) 33— 65 Ä 
als Oxydschichtdicke. Unter Benzol bearbeitete Flächen hatten —  entgegen dem oben 
Gesagten —  eine 30— 60 Ä dicke Oxydschicht. Verm utlich ist in diesem F a ll die B e­
arbeitungsdauer, die leider nicht in (28) angegeben wurde, so lang gewesen, daß trotz 
der Sperrflüssigkeit der in ihr gelöste Sauerstoff eine allmähliche O xydation hervorrief, 
wie Polierversuche über längere Zeitdauer ergeben hatten (17).

3) D as Interferenzdiagram m  von an L u ft bearbeitetem Nickel, K upfer und Eisen 
stimmt in den Ringradien nahezu mit dem von bearbeitetem Gold und Silber überein, 
woraus anfangs ( 1 1 )  (12) auf einen einheitlichen Charakter der polierten Oberflächen ge­
schlossen wurde. Diese A uffassung ist nicht mehr haltbar. D ie Deutung des Interferenz­
bildes auf jenen Metallen als das des feinstkristallinen O xydes, auf diesen als das des 
feinstkristallinen M etalls —  die zufällig Pu lverringe von fast gleichem Radius geben — 
ist die natürlichere.
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D ie se  R e su lta te  zw in gen  zur 
V o rs ic h t, sobald  e in e Ä n d e ru n g d e r 
p h ysik a lisch -ch em isch en  E ig e n ­
sch aften , z. B . erhöhte K o rro s io n s ­
b estän d igk e it, nach  der m echa­
n ischen B e a rb e itu n g  fe s tg e s te llt  
w ird . E in  ch em isch er V o rg a n g , 
z. B . O xyd atio n  der O berfläche, 
ist v ie l eher a ls  U rsa ch e  fü r 
je n e  Ä n d eru n g  anzunehm en als 
die K o rn z e rk le in e ru n g . B e v o r  m an 
d aher a u f G rund ein er beobach­
teten V erä n d e ru n g  der E ig e n ­
sch aften  b earb eiteter gegen ü ber 
unbearbeiteten  O berflächen ein er 
b earbeiteten  F lä c h e  m it B E I L B Y  
ein eb esond ere  S tru k tu r zusch reib t,

'm uß m an nach den vo rliegen d en  
E r fa h ru n g e n  den O berfläch enzu­
stand  b e isp ie lsw e ise  m it E le k ­
tro n en in terferen zen  ko n tro llieren , 
um ch em isch e Ä n d eru n gen  auszu­
schließen.

2. K a l t v e r f e s t i g u n g  b e ­
a r b e i t e t e r  O b e r f l ä c h e n

E ig e n sc h a fte n  e in er b ea rb e i­
teten M e ta ll-  oder Iso la to ro b e r­
fläche, die e in w a n d fre i der K o rn ­
z erk le in eru n g  zu gesch rieb en  w e r­
den können, sin d  b ish er w en ig e  
bekannt. M an  könnte an eine Ä n ­
deru ng der lich te le k trisc h en  A u s ­
tr ittsa rb e it , des K o n ta k tp o te n tia ls , 
denken oder an eine stärkere  
k a ta ly tisch e  W irk u n g  der z e rk le i­
nerten O berfläche u. a. D och  sin d  
so lch e V ersu ch e  unter B e rü c k ­
s ich tig u n g  der erw ähnten  V o r ­
sich tsm aß regeln  noch n ich t a u s­
g e fü h rt  w orden.

A u f tech n o lo g isch em  G eb iet 
lie g t  a ls  F o lg e  der K o rn z e rk le i­
n erung d ie sogenann te  „ K a l t v e r ­
fe s t ig u n g  b earb eiteter F lä c h e n “  

vor (29 , 25, 30 ) . S ie  äußert sich darin , daß die M ikroh ärte  (E in d ru ck h ärte) an einer 
bearbeiteten O berfläche b is in eine g ew isse  T ie fe  hinab größer ist als die der unbe­
arbeiteten F lä ch e  (A bb . 7 ) . D iese  T ie fe  ist um so größer, je  länger und stärker die 
B earb e itu n g  und je  w eicher die Su bstanz ist. So  hat z. B . bei einer B earbeitu n gsd au er 
von 5 M inuten diese T ie fe  bei K u p fe r  einen W ert von 4 j-i, dagegen bei dem halb so 
harten A lum inium  einen W ert von 80,«. D ies g ilt  fü r Iso latoren  sow ie fü r  M etalle  (30)- 

In  E lektron en in terferen zversuch en , in denen durch sch ichtw eises A b trag en  einer

A bb. 7. H ä rteverla u f in der Oberfläche ungestörter 
und m echanisch bearbeiteter K rista lle , abhängig  von  
der T ie fe  (E in d ru ck tie fe ).
o bearbeitet, + ungestört.
a: K upfereinkrista llflächen nach verschieden langer Bearbei- 
tungsdauer (D rücken m it Polierstahl): I, I I  und I I I : 5, 15 bzw. 
30 M in u ten . D ie ungestörte  Oberfläche w ird  durch  e lek tro ly ­
tisches Polieren hergestellt.
b: P o lierte  Spaltflächen von verschieden harten Iso la torober­
flächen (L iF-, NaCI- und K B r-K rista lle). Die ungestörte Ober­
fläche ist die Spaltfläche.
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A bb. 8. Elektronenm ikroskopische B ild er  (Reflexionsaufnahm en) von geschm irgelten (a, b) 
und polierten Kupferoberflächen (d).
W ährend man auf der geschm irgelten Fläche die vom Schm irgelkoni erzeugten Furchen erkennt, 
is t die polierte Fläche nahezu■ elektronenm ikroskopisch glatt. Zum  Vergleich ist eine auf gedam pfte  
Silberschicht (Ste insalzkrista llunterlage) (c ) gezeigt, die eine erhebliche R auhigkeit besitzt. Bei 
diesen A u fnahm en  is t zu  berücksichtigen, ebenso wie bei Abb. 10, daß die Fläche un ter einem  
W inkel von etwa 4° betrachtet wird, m ithin in der Tiefendim ension  etiva 14mal verkürz t erscheint, 
so daß die Rauhigkeiten  stark hervortreten.

bearbeiteten M etalloberfläche der je w e ilig e  G efü gezu stan d  m it w achsender T ie fe  er­
m ittelt w erden konnte, w urde nun festgeste llt, daß in der T ie fe , in w elcher die H ärte  
des unbearbeiteten M ateria ls  erre ich t w ird , das G e fü g e  seinen ursprün glich en , ein­
krista llinen  Z ustand  w ieder erreich t (3 0 ) .

E s  zeig t s ich  also, daß bei E rre ic h en  des e in krista llin en  Zustandes (H ä rte ­
eindruck <  K ris ta llg rö ß e ) die norm ale H ärte  („M ik ro e in k rista llh ä r te “ ) ( 3 1 )  gem essen 
w ird , dagegen im p o lykrista llinen  Z ustand  (H ärtee in d ru ck  >  K rista llg rö ß e ) eine er­
höhte H ä rte  („M ik ro v ie lk r is ta llh ä rte “ ). D as Ü bergan gsgeb iet beider H ärten  w ird  bei 
verg le ich b arer Größe von H ärteein d ru ck  und K ris ta llg rö ß e  liegen . Z u r E rk lä ru n g  der 
größeren M ik ro v ie lk rista llh ä rte  haben w ir nur V erm utungen. E s  ist p lausibel, daß die 
bei der H erste llu n g  eines H ärteein d ru ckes notw endige V erd rä n g u n g  eines bestim m ten 
V olum ens einen größeren D ru ck  bei einem  K ris ta llp u lv e r  erford ert als bei einem E in ­
k r ista ll, da bei einem  unregelm äß ig verte ilt liegenden K ris ta llp u lv e r  ein A usw eichen 
des M a te ria ls  durch G leitun g sch w ieriger ist:
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a b

A bb. 9. Elektronenm ikroskopische Aufnahm e von A bdrucken  m echanisch polierter S te in ­
salzoberflächen :
a: (110)-Fläche, b: ( ll l)-F lä ch e . Beide Flächen zeigen eine charakteristische Rauhigkeit, bedingt 
durch die Lage der W ü rfe l zur Oberfläche.

D a fü r , daß die K ris ta llk le in h e it und nicht die inneren Spannungen des b earbeite­
ten G efü ges fü r die H ärteerh öh u n g verantw ortlich  sind, spricht auch die Beobachtung, 
daß eine stärkere  B earb e itu n g  nur die T ie fe  vergrö ß ert, in w elcher der Ü berg an g in die 
H ä rte  des ungestörten M a te ria ls  stattfindet, aber nicht die H ärteerh öh u ng selbst (3 0 ) .

3. V e r h a l t e n  b e a r b e i t e t e r  M e t a l l f l ä c h e n  g e g e n  a u f g e d a m p f t e

M e t a l l e

A ls  ein w ich tiger B ew eis  fü r die R ich tig k e it  der B eilb ysch en  V orste llun gen  
w urden V ersu ch e  von F I N C H  und M itarbeitern  (3 2 )  angesehen, nach denen polierten 
M etallflächen die E ig e n sc h a ft  zukom m en soll, daß sie im G egensatz zu geätzten 
F läch en  die F ä h ig k e it  haben, au f sie gedam pfte M etallsch ich ten  rasch  bis zu einer 
gew issen  M enge zu lösen. E s  w urde hierbei angenom m en, daß die durch das Po lieren  
entstandene g la sa rt ig e  Sch ich t die au fgedam pften  M eta llk r ista lle  auflöst. D iese  E r ­
gebnisse konnten jedoch bei einer so rg fä ltig en  W ied erh o lun g der V ersu ch e  nicht 
b estätig t w erden ( 1 5 ) ,  so daß die R esu ltate  von F I N C H  und M itarbeitern  ganz spe­
ziellen V ersuch sbedingu ngen  zugeschrieben w erden m üssen und nicht eine allgem eine 
E ig e n sch a ft  p o lierter F läch en  darstellen .

V. Zur Mikrogeometrie bearbeiteter Oberflächen
W ährend die vorangehenden Z eilen  vor allem  von der K rista llg rö ß e  in den ober­

sten Schichten handelten, soll im fo lgenden noch zur V ervo llstän d igu n g  über die G lätte  
der bearbeiteten F läch en  etw as g e sa g t werden.

1 . M e t a l l e .  M ustert m an im R eflexionsüberm ikroskop  die O berfläche eines 
polierten M etalls durch, so bem erkt man, abgesehen von h ier und da auftretenden 
K ra tz e rn , kaum  K on traste , das heißt, w ir haben eine elektronenm ikroskopisch  g latte 
F lä ch e  vo r uns (A bb . 8 d ) .  D a  jedoch  das A u flösu n gsverm ögen  etw as über 10 0  Ä  
b eträgt, ist keine A u ssa g e  m öglich, ob die O berfläche die G lätte  einer F lü ss ig k e it  
erre ich t, w ie  von B E I L B Y  verm utet w urde (siehe S . 10 3 ) .

2. I s o l a t o r e n .  U ntersuch t man im E lektronenm ikroskop  m it H ilfe  des A b ­
d ru ckverfah ren s die O berfläche sehr gut polierter Iso latorfläch en , w ie z. B . von S te in ­
salz, so zeigt sich eine ch arak teristisch e  R a u h ig k e it: G eht man von versch ieden orien-
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A b b .  10. Elektronenm ikroskopische Reflexionsaufnahm en elektrolytisch polierter Flächen.
(a) ist eine m it 5)0 Papier geschmirgelte K upferfläche, (b) s tellt eine e lektrolytisch polierte  
Kupferfläche dar, deren P olitur noch n icht beendet ist, die K anten sind abgerundet, doch die 
Furchen existieren noch, (c ) zeigt eine gut polierte K upferfläche und (d ) eine elektrolytisch  
polierte V  2 A-Stahlfläche (die Staubteilchen in [d] erscheinen heller als der U ntergrund, da sie 
viel Energie in  den Beobachtungswinkel streuen und daher einen starken Schatten w erfen ).

tierten O berflächen aus, beisp ie lsw eise  ( 10 0 )- , ( 1 1 0 ) - ,  ( m ) -  oder (2 io )-F lä c h e n , und 
poliert sie, so ergibt der A b d ru ck  eine fü r die je w e ilig e  A u sgan gsfläch e  ch a ra k te risti­
sche R a u h ig k e it  (A b b . 9). D ie  polierte O berfläche besteht aus kleinen W ü rfe ln , die die 
O rien tierung des M u tterk rista lls  annähernd behalten haben. E in e  ( 1 1 1 ) -F lä c h e  zeig t 
daher in fo lge  der au f der Sp itze stehenden W ü rfe l „P y ra m id e n stru k tu r“ , eine ( 1 1 0 ) -  
F lä ch e  eine „D a c h stru k tu r“  (8 ).

D iese  E rg e b n isse  der elektronenm ikroskopischen V ersu ch e  bestätigen  das aus 
In terferen zau fn ah m en  gew onnene B ild  über den A u fb au  der polierten O berfläche und 
ergeben im besonderen, daß einer polierten O berfläche keine m olekulare G lätte zuge­
schrieben w erden kann.

VI. Struktur elektrolytisch polierter Oberflächen
W ie  an fan gs erw ähnt, ist das e lektro lytische P o lieren  fü r die Zubereitu ng von 

M etalloberflächen in der M ikroskopie von großer B ed eu tung gew orden. N ach  der 
A rt  des G lä ttu n gsvo rg an ges —  elektro lytische A b tragu n g  der O berflächenrauhigkeiten
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a b c

A bb. 1 1 .  E lektroneninterferenzaufnahm en einer elektrolytisch polierten Kupferßäche (a) 
( [ 100] -Fläche, Einstrahlung längs der W ürfelkante) und einer elektrolytisch polier­
ten Alum inium fläche (b) ( [ 111] -Fläche, Einstrahlung längs der [  110] -R ichtung) ;  
(c) zeigt eine m it l% ig e r  N atronlauge während einer M inute angeätzte A lum inium ­
fläche, die zuvor (b) gab. D ie infolge B rechung geschwänzten R eflexe sind in (c) 
verkürzt, da der chemische A n g riff die F läche auf gerauht und dadurch die B re-  
chungsujirkung herabgesetzt hat.

statt m echanischer E in ebn u n g —  ist von vornherein  sicher, daß die S truktu r dieser 
F läch en  von der m echanisch  bearbeiteter w esentlich  versch ieden ist. D ie  U ntersuchung 
m ittels E lektronen  ergab  fo lgendes B ild  der e lektro lytisch  geglänzten O berflächen:

i .  E l e k t r o n e n m i k r o s k o p i s c h e  U n t e r s u c h u n g

E in e  e lektro lytisch  polierte O berfläche ist zu glatt, um in einem  A b d ru ck  ein 
genügend kon trastreich es B ild  zu lie fern  ( 3 3 ) , h ingegen stellt sich  im R eflexionsüber- 
m ikroskop, bei w elchem  m an die O berfläche unter einem  sehr flachen W in kel (c n d  40) 
betrachtet, die e lektro lytisch  polierte O berfläche als eine sehr sa n ft gew ellte  O berfläche 
heraus (34 , 35 )  (A b b . 10 ) . B e i dem A u flö su n gsverm ö gen  von 10 0 — 15 0  Ä  läßt sich 
jedoch  die R au h igk e it nur in re la tiv  ausgedehnten B ereich en  erkennen.

2. U n t e r s u c h u n g  m i t  E l e k t r o n e n i n t e r f e r e n z e n

Um  den R a u h igk e itsch arak ter in k leineren  B ereich en  zu erkennen, zugleich  die 
S tru k tu r des G efü ges (K r ista llg rö ß e ) und vo r allem  den chem ischen Zustand der O ber­
fläche —  ob m etallisch  oder eine M etallverb indun g, die im P o lierb ad  entsteht —  sind 
die E lektronen interferenzen  das geeignete M ittel.

D ie  A u sw ertu n g  der R eflex io n sin terferen zb ild er, von denen A bb. 1 1  e in ige  zeigt, 
ergab  fo lgendes R esu ltat (3 3 , 3 6 ) :

a) D ie  O berfläche ist im allgem einen die des M etalls und zeigt die Stru k tu r des 
M etallinneren , also im F a lle  der A bb. 1 1  a, b E in k r is ta lle  von K u p fe r  und A lum inium .

W ie w eit eine frisch elektrolytisch polierte Oberfläche eine reine Metallfläche dar­
stellt, ist eine Frage, die für den M ikroskopiker untergeordnete Bedeutung hat, jedoch 
für viele Problem e physikalisch-chemischer Natur sehr w ichtig ist (39). So ist eine A lum inium ­
fläche, die im Überchlorsäurebad poliert wurde, relativ sauber, das heißt, m it einem O xyd ­
film von höchstens 10 Ä bedeckt, hingegen ist sie nach einer Politur im Phosphor-Chrom- 
säure-Bad m it einer Oxydschicht von mehreren 10 Ä überzogen, die jedoch das Erkennen der 
Alum inium -Einkristall-Interferenzen nicht verhindert (36) (40). E ine frisch elektrolytisch 
polierte Zinkfläche jedoch ist mit einem so dicken F ilm  überzogen ( >  40 Ä), daß er die Z ink­
interferenzen überdeckt. Diese Schicht stammt vermutlich von einer Reaktion des Metalls 
m it dem Polierelektrolyten her und ließ sich bisher nicht durch geeignete Spülungen be­
seitigen (37).

b) D ie  O berfläche hat eine überraschend hohe G lätte, die annähernd die einer 
Netzebene ist, jedoch  noch eine san fte  W ellu n g  zeigt. D ieses E rg e b n is  fo lg t aus

1 1 4 Raether

download unter www.biologiezentrum.at



der strich förm igen  G esta lt der In terferen zflecke (A bb . n ) ,  w ährend die In te r­
ferenzen an rauhen O berflächen nahezu rund sind (A bb . n c ) .  D ie  U rsach e  fü r 
diese „S c h w ä n z u n g “  der In terferen zen  beruht au f der M itw irk u n g  des B rech u n gs­
effektes beim E in - und A u str itt  der E lektronenw ellen  durch die G renzfläche M eta ll—  
V akuu m  (3 3 , 38 ). A u s der L ä n g e  der F lecken  erg ib t sich der m ittlere W in kel S der 
W ellungen der von den stre ifend  ein fallenden Elektronen getroffenen O berflächen­
teile  von der G röße w en iger G rade.

D ie  In terferen zversu ch e  w eisen also ebenfalls au f eine leichte W ellu n g  der e lek­
tro lytisch  polierten O berfläche hin und lassen eine netzebenenähnliche G lätte  der 
betreffenden O berfläche erkennen, die sonst nur durch Spalten  hergestellt werden kann.

VII.  Schluß
A u s diesen A u sfü h ru n gen  geht hervor, w ie die M ethode der E lek tron en in ter­

ferenzen gem einsam  m it den elektronenm ikroskopischen V e rfa h re n  zur U ntersuchung 
von O berflächen e rfo lg re ich  verw endet werden kann. Im  besonderen bietet das v o r­
liegende Problem  der S tru k tu r der obersten Schichten einer kaltbearbeiteten O berfläche 
ein gü nstiges A nw end ungsgeb iet. D ie  von B E I L B Y  ausgesprochene A rbeitshypothese 
hat sich im L a u fe  der U ntersuchungen zw ar nicht bestätigt, im m erhin verdankt man 
ihr genaueres E ingeh en  au f F ra g e n  der O berflächenstruktur, die sowohl fü r m ikro­
skopische w ie fü r Problem e p h ysikalisch -ch em isch er N atur von allgem einerem  
In teresse  sind.

Summary
T o  p repare a surface  fo r m icroscopic exam in ation , m icroscopists, and in p a r­

ticu lar m etallographers, u su ally  polish their specim ens m echanically . T h e article  
describes in detail the effect o f this treatm ent upon a su rface , as revealed  by electron 
d iffraction  and electronic m icroscopy.

T h e methods of su rface  exam ination  are  b riefly  recounted, and show that 
electrons are a h ig h ly  efficient tool for the purpose; su rface  structure can be detected 
by electron in terference and su rface  m icrogeom etry by electron m icroscopy.

a) S tru ctu re  o f m echanically  polished su rfaces. B y  m echanical polish ing, 
c rysta l su rface  u su ally  pertubated and broken into sm all crysta ls. T h e ir  dim en­
sions depend upon the nature o f the su rface  and v a ry  from  elem entary cells to cells 
io 2— io H A .

M etal su rfa ce s  are broken down to a very  fine crysta l pow der to a depth of 
some 10  A . T h e  g reater the depth, the la rg e r the crysta ls  of the polished metal 
becom e. T h is  is in contradiction to B E I L B Y ,  who, from  his observations w ith a 
ligh t m icroscope, deduced an am orphous structure o f the upper layers of a polished 
m etal su rface . T h is  fact w as established by a series of experim ents w ith  m ono­
crysta ls  w hich had been h eav ily  deform ed by cold w ork ing . O bjections to the e va lu a ­
tion o f the d iffraction  d iagram  of coldi-worked m etals, w hich the final stages of 
treatm ent consisted of two broad rin gs, are also dealt w ith.

P o lish in g  does not g ive  a finely powdered su rface  to non-m etallic substances, 
such as calc ite , fluorite and a lkali halides. In the case o f hard m ateria ls , such as C aCO ,v 
C a F „ , etc., the su rface  rem ains alm ost u n p ertub ated ; in the case of soft m ateria ls 
( K B r ,  A g C l) , if  a m onocrystalline su rface  is used as the o rig in al, it is broken down 
to a crysta l pow der but never reaches the h igh ly  dispersed state of cold-w orked 
m etals. T h ese  d ifferences w ill be understood by observation  of the m ateria l’s p lastic 
properties.

b) M icrogeom etry o f m echanically  polished su rfaces : T h e m icrogeom etry of 
m ech anically  polished m etals is gen era lly  the exam in ation  o f flat su rface  by a
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m icroscopic m ethod of a resolution pow er o f 10 0  A . In  the case o f non-m etals, the 
su rface  has a certain  roughness engendered by the polish  b reak in g  off sm all crystals  
from  the surface . T h is  observation stron gly  supports the exp lanation  of the polished 
su rface  being crysta llin , and' accords w ith  results g iven  by d iffraction  experim ents. 
(T h e  B eilb y  hypothesis supposes a flatness of the polished su rface  resem bling that 
of a liquid, but this is not verified.)

T h e  artic le  concludes w ith  the resu lts of an exam in ation  o f e lectro lytica lly  
polished m etal su rfaces. H ere, the (anodic) po lish ing  process rem oves the destroyed 
layers caused by the preparation  of the su rface  by m echanical po lish ing  and allow s 
the m etal’ s unpertubated interior to appear. T he e lectro lytica lly  polished su rface  has 
alm ost the flatness o f a net plane, w hich is proved by the re fractio n  effect the
in terference d iagram . F in a lly , the article  deals with the question of w hether the
su rface  is pure a fter anodic polishing.
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