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1. Einfiihrung

Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) ist im wesentlichen in den 50er Jahren entwik-
kelt worden. Noch bevor 1965 die ersten kommerziellen Rasterelektronenmikroskope zur
Verfiigung standen, hatten die verschiedensten Einzelanwendungen bereits die universelle
Einsetzbarkeit dieses Gerites demonstriert. In den 70er Jahren etablierte sich die REM als
eine Routineuntersuchungsmethode besonders in der modernen Werkstofforschung.

Gegeniiber der Lichtmikroskopie bietet die REM eine 100 bis 1000 mal groBere Schir-
fentiefe und gestattet die stufenlose VergroBerungseinstellung von ca. 10 : 1 bis ca.
300 000 : 1. Dadurch ist die REM der Lichtmikroskopie vor allem bei der Abbildung rau-
her Oberflachen iiberlegen. Der weite VergroBerungsbereich schlieBt direkt an das mit blo-
Bem Auge zu gewinnende Bild an und gestattet eine bis ins Detail gehende Auflésung der
Gefiigestruktur.

Gleichzeitig mit der Abbildung im Rasterelektronenmikroskop kann mit geeigneten
Detektoren die Rontgenstrahlung gemessen werden, die im Probenmaterial durch die
Elektronenbestrahlung entsteht. Dadurch wird eine direkte Zuordnung zu den im betref-
fenden Probenbereich vorhandenen chemischen Elementen qualitativ (und quantitativ)
moglich.

Diese Untersuchungsmethode wird als Rontgen- oder Elektronenstrahl-Mikroanalyse
(ESMA) bezeichnet. Die kleinsten zu analysierenden Bereiche haben eine Ausdehnung
von einigen Mikrometern. Die Kombination von Abbildung und Analyse erleichtert die
Identifizierung von Phasen und gestattet es, das Gefiige bis in den Mikrobereich zu cha-
rakterisieren.

Diesen Vorziigen der REM stand bislang als ein bedeutsamer Nachteil die aufwendige
Probenpraparation gegeniiber (s. u.), die fiir die Untersuchung elektrisch nichtleitender
Materialien notwendig ist. Einen gewissen Fortschritt brachte dabei die in den 80er Jahren
aufkommende REM bei sehr kleinen Beschleunigungsspannungen (low-voltage scanning
electron microscopy). Doch dieser Fortschritt war mit sehr starken Einschrankungen fiir
die gleichzeitige mikroanalytische Untersuchung und mit deutlichen Begrenzungen in der
erreichten mikroskopischen Auflosung sowie mit ungewohnten Kontrastverhéltnissen ver-
bunden. Ein sinnvolles Arbeiten mit den sehr kleinen Beschleunigungsspannungen ist des-
halb nur mit neuentwickelten Gerdten gegeben, die konstruktiv fiir diesen Einsatz besser
vorbereitet sind. :
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Inzwischen bietet sich fiir das Problem der Untersuchung nichtleitender Stoffe mit der
REM eine ganz andere Losungsmoglichkeit an. Am Ende der 80er, Anfang der 90er Jahre
kamen Rasterelektronenmikroskope auf den Markt, bei denen sich die Probe nicht mehr in
einer hoch evakuierten Umgebung (10‘5 Torr) befindet, sondern von einer Gasatmosphére
umgeben ist, die herstellerspezifisch Driicke zwischen einigen Millitorr und einigen zehn
Torr aufweist.

Da das Gas durch den Elektronenbeschu der Probe ionisiert wird, kompensieren die
positiv geladenen Gasionen entstehende storende elektrische Aufladungen auf der Proben-
oberflache.

Eine allgemein akzeptierte Bezeichnung fiir diese neue Art der REM existiert noch
nicht. Bisher werden im Englischen fiir diese Gerdte verwendet: low-vacuum scanning
electron microscope (LV-SEM), natural-SEM, atmospheric-SEM und environmental-SEM
(ESEM), wobei die letztere Bezeichnung am weitesten verbreitet ist. Als geeignete deut-
sche Ubersetzung schlagen wir vor “atmosphirisches Rasterelektronenmikroskop” (atmo-
spharisches REM). Dabei ist “atmospharisch” im Sinne von “die Umgebung bestimmend”
zu verstehen, dhnlich der urspriinglichen Bedeutung von “Atmosphare” als Bezeichnung
fiir die Gasumbhiillung eines Planeten bzw. Sterns.

Im folgenden sollen die konventionelle REM und die atmospharische REM beziiglich
Aufbau, Funktion und Anwendungsmdoglichkeiten verglichen werden.

2. Konventionelle Rasterelektronenmikroskopie
2.1. Aufbau und Funktion

Im REM wird die Probenoberfliche mit einem feingebiindelten Elektronenstrahl (Sonde)
zeilenweise abgerastert. Aus den dabei von der Probe ausgehenden Signalen wird Punkt
fiir Punkt - ohne Abbildung mit Linsen - ein Rasterbild des Objektes zusammengesetzt.
Die Zuordnung von Objektpunkt zum Bildpunkt wird durch die Fithrung der Elektronen-
sonde synchron mit dem Schreibstrahl auf dem Bildschirm erreicht (Abb. 1).

Das Bild entsteht durch die Hell-Dunkel-Steuerung des Schreibstrahles mittels der elek-
trischen Signale, in die die einzelnen Detektoren die von der Probe ausgehenden Signale
umwandeln. Das rasterelektronenmikroskopische Bild ist eine Projektion der Probenober-
fliche auf eine Ebene senkrecht zum abrasternden Primarelektronenstrahl, wobei die
“Beleuchtung” aus der Richtung des benutzten Detektors zu kommen scheint. Die Vergro-
Berung ergibt sich aus dem Verhaltnis der (konstanten) BildschirmgroBe zur variabel ein-
stellbaren Groe des abgerasterten Feldes auf der Probe.

Um die freie Weglange fiir die Elektronen so gro zu machen, dafl Zusammenst6e mit
Restgasmolekiilen sehr selten sind, verlauft der Weg des Elektronenstrahls ausschlieBlich
im Hochvakuum, d.h. die Mikroskopsiule einschlieflich der Probenkammer ist bis auf
einen Druck von rund 107 Torr evakuiert.

Die Elektronenstrahlerzeugung erfolgt im oberen Teil der Mikroskopséule mittels einer
Wolframkathode oder - vorteilhafter, aber aufwendiger - mit LaBg- bzw. Feldemissionska-
thoden. Nach der Hochspannungsbeschleunigungsstrecke wird der Elektronenstrahldurch-
messer (25 - 100 wm) iiber einen ein- bis zweistufigen Kondensor und das Objektiv auf die
Probenoberflache verkleinert fokussiert (5 - 10 nm). In der Nahe des Objektivs angeordnete
Ablenkspulen bewirken die Erzeugung des Abtastrasters (100 - 2500 Zeilen), wobei durch
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Abb. 1: Schematische Darstellung des Grundprinzips eines Rasterelektronenmikroskops
(nach Briimmer/Heydenreich/Krebs/Schneider 1980)

unterschiedliche Ablenkamplituden die VergroBerung zwischen 10 : 1 und 300 000 : 1 ein-
gestellt werden kann. Die forderliche Vergrofierung (auf den Bildschirm bezogen) ergibt
sich aus dem minimalen Sondendurchmesser d, der Bildschirmhohe B und der Zeilenzahl
n als V¢ = B/nd.

Durch die unterhalb des Objektivs angeordnete Aperturblende (meist in der Ebene ver-
schiebbar; in 3 bis 4 Stufen zwischen 100 und 600 pm wihlbar) wird eine geeignete
Strahlapertur eingestellt. Die Schirfentiefe und die erreichbare VergroBerung werden
durch die Apertur gegensinnig beeinflut (Abb. 2). Die hohe Tiefenschirfe ist eine Eigen-
heit des Rasterprinzips, bei dem die Auflosung im wesentlichen vom Durchmesser der
Sonde bestimmt wird, wobei sich dieser Durchmesser aufgrund der kleinen Apertur des
Strahls in einem weiten Bereich um den Fokus kaum 4ndert.

Im REM ist die Scharfentiefe bei gleicher Punktauflosung rund 100- bis 1000mal groBer
als im Lichtmikroskop. Hinzu kommt, da die maximal erreichbare Punktauflésung im
konventionellen REM unter optimalen Bedingungen bei Snm liegt (40 000 : 1). Zum Ver-
gleich sei angemerkt, da8 mittels Abdrucktechnik im Transmissions-EM eine rund 10mal
hohere Auflosung erreicht werden kann, daB allerdings bei dieser Methode nur kleine
Bereiche mit geringerem Rauhigkeitsgrad und unter erh6htem Praparationsaufwand unter-
sucht werden konnen.
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Abb. 2: Vergleich der Scharfentiefe von Lichtmikroskop und REM in Abhéngigkeit von der
VergroBerung (Auflosung) bei verschiedenen Primarstrahlparametern
(nach Reimer 1985)

2.2. Kontrastentstehung

Die Primirelektronen (PE) 16sen durch verschiedene Wechselwirkungsprozesse mit dem
Probenmaterial ganz unterschiedliche Signale aus, die dementsprechend unterschiedliche
Informationen beinhalten und mit geeigneten Detektoren in den dazugehorigen Abbil-
dungsmoden dargestellt werden kdnnen.

In Abb. 3 sind die Anregungsvolumina der unterschiedlichen Signale schematisch fiir
eine Probe mit mittlerer Ordnungszahl dargestellt. Fiir hohere Ordnungszahlen geht die
Tropfenform in eine Kugelkalotte iiber.

Die Sekundérelektronen (SE) werden einerseits direkt von PE an der Probenoberflache
ausgelost: SE(PE); andererseits erzeugen auch die aus der Probe herausgestreuten Riick-
streuelektronen (RE) Sekundirelektronen: SE(RE). Beide Sekundirelektronensignale
unterscheiden sich nicht wesentlich in bezug auf die Emissionstiefe (3...10 nm fiir
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Metalle; 10...50nm fiir Isolatoren), sondern nur durch die GroBe des Austrittsbereiches
( SE(PE): 1d. Sondendurchmesser + 20%; SE(RE): rd. Austrittsbereich der RE). Als SE
werden alle emittierten Elektronen mit einer Energie 50eV definiert, wobei die wahr-
scheinlichste Energie zwischen 1eV und 5eV liegt. Aufgrund der niedrigen kinetischen
Energie und der daraus resultierenden geringen Austrittstiefe der SE und des kleinen Aus-
trittsbereiches der SE(PE) ist das Sekundarelektronensignal fiir Abbildungen mit der
hochsten Auflosung geeignet. Bei den hohen VergroBerungen liefern die SE(RE) aller-
dings mit ihrer 4 bis 6mal so groBen Ausbeute je PE nur ein relativ groes Untergrundsig-
nal.

Die totale SE-Ausbeute (Kontrast) hangt von der Objekttopographie und in geringerem
MaBe von materialspezifischen Unterschieden, elektrischen und magnetischen, internen
und externen Potentialen, Aufladungen, Temperatur und der Kristallorientierung jeweils
spezifisch ab. Zur Erfassung der SE findet im konventionellen REM fast ausschlieBlich der
Detektor nach Everhart/Thornley Verwendung. Fiir die Bildinterpretation von Bedeutung
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Abb. 3: Schematische Darstellung der Anregungsvolumina der einzelnen Signale, die bei der
Wechselwirkung zwischen Elektronensonde und Probe (mittlere Ordnungszahl)
entstehen und fiir Untersuchungen genutzt werden konnen
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ist dabei, da3 die SE von einem auf positivem Potential (bis +300 V) liegenden netzformi-
gen Kollektor weitraumig aus dem Objektraum abgesaugt werden (Abb. 4). Dadurch wird
der Abschattungskontrast (im Vergleich zur RE-Abbildung) verringert. Der Flachennei-
gungskontrast entsteht durch die VergroBerung der SE-Austrittsfliche (Verformung des
Anregungsvolumens entsprechend dem Verlauf der Probenoberflache) und der Kantenef-
fekt durch Uberlagerung des Flichenneigungskontrastes der zusammenlaufenden Fli-
chen.

Fiir die Abbildung mit SE sind PE-Strahlstrome von 10" bis 1071° A ausreichend. Die
hohe Auflésung und die geringe Strahlungsbelastung der Probe machen die Abbildung

ADbb. 4: Schematische Darstellung zur Entstehung des Flachenneigungskontrastes und des
Abschattungskontrastes bei der SE-Abbildung mit dem Everhart/Thornley-
Detektor (nach Reimer 1985)

mittels SE zum bevorzugten Abbildungsmodus in der REM.

Als Riickstreuelektronen (RE) werden bezeichnet: a) die elastisch gestreuten Primar-
elektronen mit Energien nahe der PE-Energie, b) die inelastisch bis diffus gestreuten PE,
die groBere Energieverluste aufweisen und c) die AUGER-Elektronen, die eine diskrete,
elementspezifische Energie zwischen 30 eV und rd. 2 keV besitzen (also auch noch einen
Beitrag zum SE-Spektrum liefern) und in der AUGER-Spektroskopie die Analyseninfor-
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mation liefern.

Durch die Streuprozesse in den elektrischen Feldern der Atome des Probenmaterials
entsteht Rontgenbremsstrahlung und bei der Anregung innerer bzw. dulerer Elektronenni-
veaus die elementspezifische primare charakteristische Rontgenstrahlung oder alternativ
AUGER-Elektronen bzw. Licht- und Infrarotstrahlung (Kathodolumineszenz, KL)
(Abb. 2), die bei der ESMA bzw. KL-Spektrometrie analysiert werden. Die Anregung von
Plasmonenschwingungen in der Probe fiihrt zur SE-Erzeugung.

Die RE werden aus einem annihernd halbkugelfdrmigen Bereich, dessen Radius ungefahr
der halben Tiefe des Anregungsvolumens der RE (Abb. 3) entspricht, aus der Probe zuriick-
gestreut. Je nach der verwendeten Beschleunigungsspannung und bei senkrechter Inzidenz
kommen die RE bei Objekten mit mittleren Ordnungszahlen aus Tiefen von einigen Mikro-
metern (rd. 2 bis 5 um). Dementsprechend ist die erreichbare Auflosung bei Abbildungen
mittels RE begrenzt. Die Riickstreuwahrscheinlichkeit ist fiir Beschleunigungsspannungen
zwischen 10kV und 50kV nahezu unabhangig von der PE-Energie, aber eine monoton wach-
sende Funktion der durchschnittlichen Ordnungszahl, so dal das RE-Signal Informationen
iiber die Materialzusammensetzung enthalt (Z-, Material- oder Kompositionskontrast). Mit
abnehmenden Inzidenzwinkeln der PE nimmt die Riickstreuwahrscheinlichkeit zu und
damit der Materialkontrast ab. Bei niedrigen Inzidenz- und Abnahmewinkeln kommt des-
halb vorwiegend der Topographiekontrast zur Geltung. Wird der Detektor nach Everhart/
Thornley zur RE-Abbildung benutzt - die SE-Elektronen werden durch die abgeschaltete
oder auf bis -200 V verringerte Absaugspannung unterdriickt -, der in der Regel im flachen
Winkel zur Probe angeordnet ist, so wird der starke Abschattungskontrast hervorgehoben.
Werden Halbleiterdetektoren zur Abbildung eingesetzt, dann werden diese meist paarweise
unter dem Objektivpolschuh angeordnet. Die unterschiedliche azimutale Orientierung zur
Probe gestattet es, durch Addition bzw. Subtraktion der Signale der beiden Detektoren den
Kompositions- bzw. Topographiekontrast hervorzuheben. Ein Ringdetektor fiir RE liefert
schattenfreie Bilder ohne Kanteneffekt, so daB3 eine automatische Bildauswertung moglich
wird.

Die Bilderzeugung im REM geschieht ausschlieBlich auf elektronischem Wege, ndm-
lich durch die Zuordnung von Proben- zu Bildpunkten durch das synchrone Rastern des
Primérelektronenstrahls liber die Probe und des Elektronenstrahls in der Bildschirmrohre.
Dabei wird die Information iiber die Probenoberfliche durch die Hell-Dunkelsteuerung
mittels der (elektronischen) Detektorsignale iibertragen.

Es bietet sich an, in diesen Weg die ganze Breite der elektronischen Signalverarbeituns-
verfahren einzuschalten. Von der einfachen Kontrastumkehr iiber Differentiation, nichtli-
neare Verstdrkung, Filterung, Untergrundunterdriickung u. a. bis hin zur Digitalisierung
und Falschfarbendarstellung reichen die angewandten Verfahren. Damit kann in der Regel
die zur Verbesserung der Aussagesicherheit gewiinschte Bildaufbereitung on line erfol-
gen.

2.3. Probenvorbereitung

Die grundlegende Anforderung an eine Probe, die im konventionellen REM untersucht
werden soll, ist, daB sich das Probenmaterial in einem vakuumfesten Zustand befindet.
Das heif3t, daB die Probe sich unter den Vakuumbedingungen in der Probenkammer des
REM nicht veradndert. Sie darf deshalb z. B. keine Fliissigkeit enthalten, die im Hochvaku-
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um verdampfen wiirde; ebenso keine Gaseinschliisse, die durch den inneren Druck die
Probe zerstoren und/oder groBere Mengen an Gas freisetzen konnten. Sie sollte auch
selbst so bestdndig sein, daB sie keine merklichen Gas- oder Fliissigkeitsmengen freisetzt.
Die maximale ProbengréBe wird durch die Abmessungen des Probentrigers und durch die
Konstruktion der Probenkammer des Gerates begrenzt und betrdgt meist einige cm?. Die
minimale Probengrofe ist praktisch nur durch die Handhabbarkeit bei der Préaparation
begrenzt; prinzipiell ist auch die Untersuchung von Pulvern moglich.

Proben aus elektrisch nichtleitendem Material sollten mit einer leitenden Schicht
bedampft werden, wenn nicht im Niedrigspannungsbereich gearbeitet werden soll. Fiir die
gleichzeitige mikroanalytische Untersuchung sollte diese Schicht moglichst wenig von
der Rontgenstrahlung aus der Probe absorbieren und kein Element enthalten, das auch im
Probenmaterial enthalten ist. Dadurch wird das in Frage kommende Bedampfungsmaterial
praktisch auf Kohlenstoff beschrinkt. Dariiber hinaus bietet Kohlenstoff auch die beste
Gewahr, daB rauhe Bereiche ausreichend beschichtet werden.

Die Bedampfung der Proben erfolgt meist in einem separaten Hochvakuumpumpstand,
giinstigerweise bei rotierender Probe und aus zwei Quellen, um eine allseitige, gleichma-
Bige Beschichtung zu gewihrleisten. Eine sehr gleichmiBige Beschichtung rauher Proben
erreicht man auch in einer Sputteranlage.

Das Probenmaterial sollte wahrend der Elektronenbestrahlung stabil sein. Probleme
diesbeziiglich treten meist nur bei organischen Materialien auf, wobei die Bedampfungs-
schicht und die geeignete Wahl der eingestellten Gerdteparameter diesen Effekt mildern
konnen. Bei quantitativen mikroanalytischen Untersuchungen (mit einem energiedispersi-
ven Spektrometersystem) ist eine glatte Probenoberfliche zumindest zu empfehlen.

Da die Probe durch die Untersuchung selbst nicht zerstort wird, bietet sich die Moglich-
keit, ein Stiick, das fiir Restaurationszwecke oder eben nur fiir andere Untersuchungen von
einem zu groBen Objekt entnommen wurde, nach der Untersuchung wieder einzusetzen. Das
vollstindige Entfernen der Bedampfungsschicht bereitet aber erfahrungsgemaf in den mei-
sten Fillen Probleme. Giinstiger erscheint es, in solchen Fillen nach anderen Wegen zu
suchen.

Oftmals konnen die angestrebten Untersuchungen bereits an nahezu mikroskopisch klei-
nen Probenstiicken (s. 0.) durchgefiihrt werden, so da nur das Problem besteht, diese
geringsten Probenmengen geeignet vom Objekt loszulosen. Ist im gegebenen Fall nur die
Oberflachenbeschaffenheit des Objektes Ziel der mikroskopischen Untersuchung, kann mit
der iiblicherweise in der Transmissionselektronenmikroskopie verwendeten Abdruckfolie
ein Negativabdruck des Oberflachenreliefs genommen und nach geeigneter Bedampfung im
REM untersucht werden. Vielfach bleiben mikrometergroBe Teilchen an der Abdruckfolie
haften und konnen bei der rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung des Abdrucks
mikroanalytisch charakterisiert werden (Taf. 1; 2). Aus diesem Grunde ist es manchmal vor-
teilhaft, auf eine die Abbildung erleichternde Goldbedampfung der Abdriicke zu verzichten
und nur mit Kohlenstoff zu beschichten.

Fiir die mikroanalytische Identifizierung von Materialien entwickeln wir z. Z. die
Mikroabriebtechnik. Dabei wird mit einem geeigneten Substrat an der interessierenden
Stelle des Objektes ein Abstrich vorgenommen, der geringste, mit bloBem Auge kaum sicht-
bare Materialspuren auf das Substrat iibertragt. Anhand dieses diinnen, nur einige pm starken
Materialabriebs wird dann die chemische Zusammensetzung des Objektes untersucht (vgl.
4.2). Neben der Handhabung dieser Technik, die vor allem beim Abnehmen des Abstriches
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einige Ubung erfordert, ist die Auswahl des Substrates von ausschlaggebender Bedeutung
fiir die Qualitat der nachfolgenden Analyse. Das Substratmaterial sollte nur aus Elementen
bestehen, die bei der mikroanalytischen Analyse leicht von den im Objekt zu erwartenden
unterschieden werden konnen. Die Harte des Substrates muB deutlich iiber der des Objekt-
materials liegen, und die Rauhigkeit der Substratoberflache sollte gerade so groB sein, da8
fiir das Abstrichnehmen nur ein leichter Andruck erforderlich ist.

2.4. Informationen aus rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen

Fiir die Reprasentativitdt der Untersuchungsergebnisse sind die Fragen der Probenent-
nahme und -auswahl von grofter Bedeutung. Wahrend bei Proben fiir makroskopische
Untersuchungen unter Umstdnden schon durch die Auswahl das Ergebnis unbewuBt auf-
gebessert (“geschont”) wird, weil z. B. nur schlecht erhaltene oder nur gut erhaltene, nur
bereits zerstorte und nicht mehr restaurationswiirdige Objekte beprobt werden, kann dies
fiir mikroskopische Untersuchungen und dabei insbesondere fiir rasterelektronenmikro-
skopische und/oder mikroanalytische Arbeiten leichter vermieden werden. Man kann mit
auferordentlich wenig Material auskommen und auBerdem mehrere Objektstellen bepro-
ben, denn der Préaparationsaufwand fiir eine Probenserie ist oftmals nicht viel groBer als
fiir eine Einzelprobe - im Gegensatz z. B. zur Lichtmikroskopie -, wenn Diinn- oder
Anschliffe untersucht werden sollen. Bei REM-Untersuchungen wird man immer versu-
chen, mit originalen Oberflichen oder frisch erzeugten Bruchflichen auszukommen.
Dadurch ist die Gefahr, die Probe bei der Praparation zu verdndern, am geringsten und
auBerdem der Priparationsaufwand am niedrigsten. Hinzu kommt, da8 man dabei den
herausragenden Vorteil der REM ausnutzen kann, namlich rauhe Probenoberflichen
besonders gut abbilden zu konnen.

REM-Aufnahmen geben einen iiberaus plastischen Eindruck des Reliefs der abgebilde-
ten Oberfliche. Das ist begriindet in der groBen Schiarfentiefe, die durch die Funktions-
weise des REM zustande kommt (vgl. 2.1.), und in den deutlichen Kontrasten, die an den
Kanten und geneigten Flachen im Relief auftreten und die eine Eigenart der sekundar aus-
gelosten Elektronen sind (vgl. 2.3.). Die iiblichen Abbildungen mit Sekundérelektronen
liefern deshalb vor allem Informationen iiber die Morphologie. Mit der entsprechenden
Erfahrung kann meist schon dadurch das Probenmaterial identifiziert und in vielen Fallen
auch ndher charakterisiert werden.

Z. B. konnen Pollen und Fasermaterial identifiziert, verschiedene Wollarten und Leder
unterschieden, Holzarten bestimmt und u. U. sogar Farbpigmente an ihrer Kornform
erkannt werden L. An Glisern, Glasuren, Emails, Keramiken und Metallen kénnen sowohl
die Korrosions- und Verwitterungsschichten charakterisiert als auch - selbstverstandlich
nur, wenn fiir die Abbildung zuganglich - das Gefiige untersucht und daraus Hinweise auf
Ausgangsmaterialien, Bearbeitungsvorgange, auf die friihere Nutzung der Objekte u. 4.
gewonnen werden.

Wichtig sind in diesem Zusammenhang zusitzliche Informationen iiber den Phasenbe-
stand, die durch ergdnzende integrale (makroskopische) Untersuchungsverfahren, z. B.
Rontgenbeugung und IR-Spektroskopie gewonnen wurden. Informationen aus ESMA-
Untersuchungen helfen bei der Zuordnung zwischen Morphologie und gefiigebildenden
Phasen.
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AbschlieBend soll hier auf eine offenbar oft iibersehene Informationsquelle hingewiesen
werden: Die groBe Schirfentiefe und die stufenlos einstellbare VergroBerung gestatten
eine ausgezeichnete Orientierung bei Ubersichtsabbildungen sehr rauher Proben. Es kann
damit direkt an die Beobachtung, die mit bloBem Auge mdglich ist, angeschlossen wer-
den. Dadurch ist es einfach fiir den Restaurator, das “Gefiihl fiir das Material” mit den
Aussagen iiber die mikroskopische Struktur zu verkniipfen. Diese Verbindung sollte aber
unbedingt schon bei der Auswahl und Entnahme der Proben am Objekt zum Tragen kom-
men. Erst dadurch wird gesichert, daB der groBtmogliche Informationsgewinn aus den
REM-Untersuchungen gezogen wird.

Mit den Tafeln 1 bis 14 werden einige Beispiele fiir Untersuchungen an verschiedenen
Materialien gegeben.

3. Atmophirische Rasterelektronenmikroskopie
3.1. Aufbau und Funktion

Die Grundidee fiir das atmospharische REM besteht darin, daB die Probe von einer Gasat-
mosphire umgeben ist und daB8 das durch die Elektronenstrahlung ionisierte Gas entste-
hende Aufladungen kompensiert. Damit wird es mdglich, nichtleitende Stoffe ohne
vorherige Beschichtung mit einem leitfahigen Material im REM zu untersuchen.

Konstruktiv wird diese Idee durch den Einbau von Druckstufen realisiert, die so in der
Mikroskopsiule angeordnet sind, da der Primirelektronenstrahl nur auf seinem letzten
Wegstiick, vor dem Auftreffen auf die Probe von den hoheren Gasdriicken beeinflut wird
(Abb. 5). Die Druckstufen sind jeweils separat an die Vakuumpumpen angeschlossen und
werden durch druckbegrenzende Lochblenden voneinander getrennt, durch die der Elek-
tronenstrahl ungehindert durchtreten kann. Die Offnung der druckbegrenzenden Blende,
die die Probenkammer von der ersten Druckstufe trennt, bestimmt den maximal einstell-
baren Gasdruck im Probenraum.? Gleichzeitig schrankt sie - bei kleinen Durchmessern -
das Bildfeld ein, so daB es je nach gewahlter Blendendffnung bzw. maximalem Proben-
kammerdruck eine minimale VergroéBerung gibt, bei der das Bildfeld gerade noch nicht
durch Randabschattungen verkleinert ist (200 : 1 oder 100 : 1).

Da der in der konventionellen REM fiir Sekundarelektronenabbildungen verwendete
Everhart/Thornley-Detektor durch die Gasatmosphire in seiner Funktion gestort wird, ist
fiir das ESEM von ElectroScan ein neuartiger Detektor entwickelt worden, der die Gasfiil-
lung der Probenkammer als Verstirkermedium nutzt. Dieser environmental secondary
electron detector (ESD) arbeitet im Prinzip wie ein Proportionalzéhlrohr, d. h. mit einer
Absaugspannung von einigen 100V werden die bei der Wechselwirkung zwischen PE und
dem Probenmaterial bzw. dem Gas entstehenden Elektronen in Richtung auf den Detektor
beschleunigt, erzeugen auf dem Weg dorthin bei Kollisionen mit Gasmolekiilen neue,
environmental SE, und es ergibt sich letztlich ein lawinenartiger Verstarkungseffekt
(Abb. 6). Die wirksame Flache des ESD ist gleichzeitig als unterste druckbegrenzende
Blende konstruiert worden. Aufgrund dieser Anordnung “sieht” der Detektor die Proben-
oberfliche aus der Richtung des PE-Strahls, und ein “Um-die-Ecke-schauen” wie beim
Everhart/Thornley-Detektor (Abb. 4) tritt nicht auf. Die zum Fiillen der Probenkammer in
Frage kommenden Gase haben unterschiedliche Verstiarkungsqualititen. Erfreulicher-
weise hat sich herausgestellt, daB der leicht zu handhabende Wasserdampf sehr gut geeig-
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Abb. 5: Prinzipskizze des atmosphérischen Rasterelektronenmikroskops
(nach Sujata/Jennings 1991)

net ist. AuBerdem enthalten Proben eher Wasser als andere Fliissigkeiten, so daf sich ein
weiterer Vorteil dadurch ergibt, da8 das feuchte Probenmaterial durch die Wasserdampfat-
mosphire in der Probenkammer vor dem Austrocknen bzw. wenigsten vor dem zu schnel-
len Austrocknen bewahrt werden kann. Verzichtet man auf hohe VergréBerungen und
arbeitet im oberen Druckbereich, oder kiihlt man die Probe, so lassen sich Wasserdampf-
gleichgewichtsdriicke im Probenraum einstellen, die die In-situ-Beobachtung von nassen
Proben, von Wasseroberflachen oder auch von Benetzungs- oder Trankungsvorgiangen im
Mikroskop moglich machen.

3.2. Kontrastentstehung

Alle wesentlichen Vorteile der konventionellen REM wie Tiefenschirfe, hohes Auflo-
sungsvermdgen, Plastizitat der mikroskopischen Abbildungen bleiben in der atmosphéri-
schen REM erhalten, ebenso die Mdoglichkeit, gleichzeitig mit der Mikroskopie auch
mikroanalytische Untersuchungen vorzunehmen. Dabei ist allerdings mit steigendem
Druck in der Probenkammer eine zunehmende Streuanregung benachbarter Probenpartien
zu beriicksichtigen.

Die aus der konventionellen REM bekannten Kontrasterscheinungen, wie Flachennei-
gungs-, Kanten- und Materialkontrast (2.2.), treten auch im atmospharischen REM auf.
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Abb. 6: Schematische Darstellung der Funktionsweise des ESD (environmental secondary electron

detector) (nach Sujata/Jennings 1991)

Aufgrund der Wechselwirkungen mit den Gasmolekiilen kommen aber neue hinzu. Durch
Streuung an den Gasmolekiilen geht ein Teil der PE dem fokussierten Strahl verloren und
erzeugt keine ortsspezifische Information, sondern nur einen auflosungsbegrenzenden
Bildsignaluntergrund. Obwohl diese Streuverluste in einem Druckbereich von einigen
Torr tolerierbar sind, miissen die sie bestimmenden iibrigen Parameter (im wesentlichen
die Beschleunigungsspannung und die gasbelastete Wegstrecke der PE) moglichst optimal
aufeinander abgestimmt werden. Die zu optimierende GroBe wird dabei meist die erreich-
bare Auflosung sein. Im Rahmen eines BMFT-Projektes (Fraunhoferinstitut) wird ver-
sucht, diese Optimierung fiir die Materialien, die in der Archdometrie iiblicherweise von
Interesse sind, durchzufiihren?.

Die gestreuten PE, die RE und die SE 16sen jeweils im Gas neue SE aus, deren Anzahl
von der im Gas zuriickgelegten Wegstrecke abhingt. Sind nun die Wegstreckenunter-
schiede, die durch das Oberflichenrelief der Probe zustande kommen, nicht zu klein
gegeniiber dem durchschnittlichen Weg zum Detektor, so kann man einen Weglangenkon-
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trast beobachten. Besonders auffillig wird dieser Kontrast bei der Abbildung der Réander
freitragender Proben. Hier erzeugen die an der Probe vorbeigehenden PE, die dann weit in
die Tiefe der Probenkammer hinein ihren Weg fortsetzen konnen, eine hohe Untergrund-
helligkeit, die u. U. die Kontraste der Probe iiberdecken kann (Taf. 9-14).

Diesem ahnlich, aber durch andere Effekte verursacht, ist ein Kontrast, der scharfe
Spitzen und Kanten, z.B. feine Faserenden, besonders hell erscheinen 148t. Das liegt in
der Erh6hung der elektrischen Feldstirke des Detektorabsaugfeldes in der Nahe scharf
gekrimmter Oberflichen begriindet. Um Durchschldge zu vermeiden, muf8 deshalb in
ungiinstigen Fiallen die Detektorabsaugspannung unter den fiir die anderen Kontraste
optimalen Wert abgesenkt werden, so daB nur dieser Feldstirkekontrast dominiert.
Abhilfe ist in solchen Fillen durch die VergroBerung des Abstandes Probe-Detektor oder
durch Druckerh6hung, eventuell auch durch Befeuchten des Probenmaterials zu schaffen.

Waihrend unserer bisherigen Untersuchungen haben wir tiberraschenderweise feststel-
len kdnnen, daB sich Proben im feuchten Zustand besser abbilden lassen, als getrocknet.
Dieser Effekt 148t sich vielleicht durch eine lokale Wasserdampfdruckerhohung iiber der
Probenoberflache infolge der Verdunstung erkléaren.

Beim gegenwirtigen Stand unserer Untersuchungen muf3 davon ausgegangen werden,
daB sich noch weitere fiir die atmospharische REM spezifische Kontrastphdnomene zei-
gen werden, die fiir spezielle Fragestellungen niitzliche Informationsquellen sein kdnnen.

3.3. Vorteile der atmosphérischen REM fiir archdometrische Untersuchungen

Mit der atmosphérischen Rasterelektronenmikroskopie sind die Materialien, die in den
archdologischen Funden vorrangig von Interesse sind (oxidierte Metalle, feuchte Holz-,
Gewebe-, Textilfragmente, Knochenreste, nichtleitende anorganische Materialien wie Gla-
ser, Keramiken u. 4.), ebenso einfach und schnell zu untersuchen wie bisher mit der kon-
ventionellen REM nur Metalle. Alle diese Materialien konnen im Prinzip in dem Zustand,
in dem sie vorgefunden werden, im Mikroskop untersucht werden, da auch fiir nichtleitende
oder feuchtigkeitshaltige Proben keine vorherige Beschichtung mit leitfahigen Filmen not-
wendig ist. Das bringt nicht nur eine Verringerung des zeitlichen und apparativen Aufwan-
des mit sich, sondern bietet auch die Méglichkeit, auf spezielle Fragestellungen sofort zu
reagieren. Es ist denkbar, daf3 bei schwierigen Restaurationsarbeiten Restaurierung, Mik-
roskopie und Mikroanalyse im Wechsel schrittweise vorangebracht werden. Hinzu kommt,
daB die Gefahr von Trocknungs- und/oder Praparationsartefakten ausgeschlossen werden
kann.

Die Praparation fiir die atmosphérische REM kann sich darauf beschranken, die Proben
nur fiir die zu untersuchende Fragestellung vorzubereiten, d. h. beispielsweise Korrosions-
oder Verwitterungsschichten, Farbschichten, bearbeitete Oberflachen, Gefiigepartien fiir
die Mikroskopie freizulegen. In schwierigen Fillen kann dabei diese Vorbereitung in situ
im Mikroskop selbst erfolgen. Ein von auBen bedienbarer Mikromanipulator ermdoglicht
es, z. B. mit einer feinen Nadel (50 pm Durchmesser) die Probe zu “bearbeiten” (vgl. Taf.
3; 4). Ebenso sind In-situ-Trankungs- und Benetzungsexperimente, z. B. zur Wirkung von
Verfestigungsmitteln, durchfiihrbar.

Die mikroskopischen und mikroanalytischen Untersuchungen sind zerstorungsfrei
moglich, und da eine Probenvorbereitung fiir die atmospharische REM prinzipiell nicht
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notwendig ist, konnen die Objekte unverandert bleiben. Sie stehen damit u.a. fiir weitere
Untersuchungen zur Verfiigung.

Aus den oben genannten Vorteilen kann gefolgert werden, daf die atmosphérische REM
hinreichende Bedingungen bietet, auch in der Archdometrie zu einer routineméaBigen Nut-
zung der Rasterelektronenmikroskopie zu kommen. Damit wire die archdologische Mikro-
diagnostik auf einen Stand zu bringen, der an das Niveau und die Schnelligkeit in der
Werkstofforschung heranreicht.

4. Anwendungsbeispiele
4.1. Marmor (Taf. 1; 2)

Von der Oberfliche eines frischen Bruches wurde mittels Abdruckfolie ein Gefiigeab-
druck genommen, der dann - zur Steigerung der Abbildungsqualitdt mit Gold bedampft -
spater stellvertretend fiir die Marmorprobe selbst im konventionellen REM untersucht
wurde. Neben methodischen Fragestellungen, die die Leistungsfahigkeit und Optimierung
dieser Technik betrafen, stand vor allem die Charakterisierung der Porositat des Marmor-
gefiiges, die u. U. auf schwere innere Schidigungen oder gefahrliche Angriffspunkte fiir
Verwitterungsprozesse hinweisen kann, im Vordergrund. .

In den SE-Abbildungen dominieren hier der Flachenneigungskontrast und der Kanten-
effekt. Letzterer ist durch die Wahl einer relativ kleinen Beschleunigungsspannung (5 kV)
auf ein Mal} beschréankt, das die Auflosung feiner Oberflichendetails (bis ca. 1 um) auf
den “Kristallitflichen” des Abdrucks erlaubt. Der Materialkontrast wird durch die niedrige
Beschleunigungsspannung und die Goldbedampfung unterdriickt, wie Tafel 2.2 zeigt, auf
dem sich der mit dem Abdruck extrahierte Calcitkristall nur durch seine glatten Flachen
von der Abdruckfolienoberfliche unterscheidet.

Gewollt oder unbeabsichtigt, durch den Abdruck extrahiertes Material 148t sich mikro-
analytisch charakterisieren und kann gegebenenfalls wichtige Hinweise, z. B. auf Verwit-
terungs- oder/und Korrosionsprozesse geben.

4.2. Geschmiedetes Silber (Taf. 3; 4)

An einem Bruchstiick aus der Gefi8wand des Hemmoorer Eimers* wurde die Leistungs-
fahigkeit der Mikroabriebtechnik mit der der iiblichen Analysenmethode, bei der sich das
Untersuchungsobjekt selbst in der Probenkammer des Mikroskops befindet, verglichen.
Als Substrat wurde reine Aluminiumoxidkeramik verwendet, die als nahezu porenfreies
Material in Stabchenform (1 mm x 4 mm im Querschnitt) vorlag. Da die Legierungszu-
sammensetzung des Silbers bestimmt werden sollte, muflte der Abrieb durch die auflie-
gende Korrosionsschicht aus Silberchlorid hindurch erfolgen. Deshalb sind auf dem
Keramiksubstrat (Taf. 3.1) neben den relativ glatt erscheinenden, nur in Reibrichtung
gefurchten Silbermaterialspuren auch Korrosionsschichtreste zu finden. Um die Analysen-
ergebnisse mit Ergebnissen vergleichen zu konnen, die direkt am Objekt gewonnen wur-
den, ist in situ mit einer feinen Nadel (Taf. 3.2) ein kleiner Bereich des Objektes von der
Korrosionsschicht befreit worden. Die bei dieser Mikrobearbeitung zuriickbleibende Spur
ist dreimal kleiner als die mit bloBem Auge kaum sichtbare ungefahr 50 um breite Spur,
die die Mikroabriebtechnik zuriicklaBt (Taf. 4.1). Die Rontgenspektren, die vom freigeleg-
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ten Silber und von den Silberspuren auf dem Keramiksubstrat aufgenommen wurden, zei-
gen eine sehr gute Ubereinstimmung (Taf. 4.2). Geringfiigige Unterschiede in der Hohe
der Peaks vom Chlor sind auf Zufalligkeiten bei den miterfaBten Korrosionsspuren
zuriickzufiihren. In der folgenden Tabelle sind die Analysenergebnisse zusammengefaBt:

Tab. 1: Analyseergebnisse

Legierungs- unbehandelte | freigelegte Sil- | Abriebspur der | Silberspuren
% beroberfliche | Mikroabrieb- auf dem Kera-
clement Oberflache (Nadel) technik miksubstrat
[in %]
Ag 05,3 ==ll9 96I2eRIES 95,0+1,4 97,7+ 1,4
Cu 3,0+0,4 17/ == (03] 2,7+0,4 16,3) 2= (0,2
Au 0,6 0,2 1,4+0,6 1172 =113 UISEC O]
Pb 0,9 +0,6 (5SEEH053 0,8+04 0,6 0,3
Zn 0,16 0,1 0,17 + 0,08 0,23+0,1 0,08 = 0,06
(Cl) Anteil an
der Gesamt- 22 15 10 13
Analyse

4.3. ZinkguB (Taf. 5; 6)

Vom verkleinerten Modell des Reiterstandbildes des GroBen Kurfiirsten von Andreas
Schliiter, das sich im Franzosischen Dom in Berlin befindet, war der vorderen linken Sok-
kelfigur der linke Zeigefinger abgebrochen. Die sich damit bietende giinstige Gelegenheit,
von diesem oft als “Bronzegu3” ausgewiesenen Objekt das kleine Bruchstiick direkt im
REM untersuchen zu kdnnen, wurde genutzt.

Da selbstverstindlich die Forderung, das Stiick absolut unverdndert zur Reparatur
zuriickzugeben, erfiillt wurde, muBte das mit einer teilweise elektrisch nichtleitenden Kor-
rosionsschicht iiberzogene Metallstiick im vorgefundenen Zustand untersucht werden.
Durch die nichtleitenden Partien entstanden Aufladungseffekte, die in den beiden konven-
tionellen SE-Abbildungen die sehr hellen Bereiche verursachten. Das konnte ohne Kennt-
nis der Ursache leicht als Materialkontrast miBdeutet werden.

Auf der SE-Abbildung (Taf. 6.1) ist die Strukturierung der Korrosionsschicht(en)
erkennbar. Die in groBe plattenartige Stiicke zerbrochene Oberflachenschicht, deren Dicke
man aus der Abbildung abschdtzen kann (bis 20 um), stellt die Metallfarbung dar, in die-
sem Fall Kupfer (wahrscheinlich galvanisch aufgetragen und dann auf Bronze geférbt).
AuBerdem ist in der unteren linken Bildhalfte das Gefiige des mikroanalytisch als Zink-
guB identifizierten Metalls sichtbar. Sich iiber diese Bruchflache ziehende Korrosionsspu-
ren deuten an, daB in das Material hinein fortschreitende Korrosion den Bruch vorbereitet
hat. Zu den Kontrastverhiltnissen in dieser Abbildung kann noch angemerkt werden, da
die Orientierung der Metallgefiigefliche zum Everhart/Thornley-Detektor, er “blickt” von
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rechtsoben auf das Bild, gerade so abgestimmt wurde, da der Materialkontrast (hier
durch die von den RE ausgelosten SE) und der Flachenneigungskontrast durch den
Abschattungskontrast kompensiert werden.

4.4. Holz (Taf. 7; 8)

An einem Holzspan (8§ x 2 x 2 rnm3), der bei der Restaurierung einer Holzplastik angefal-
len war, konnte im REM anhand der Zellwandausbildung als Holzart Stieleiche (Quercus
robur) identifiziert werden. Noch vorhandene Reste einer Grundierung und Fassung wur-
den analysiert. Die Grundierung und Fassung enthielten Kreide und Gips mit Zusatz von
BleiweiB und Verunreinigungen durch Schwerspat (BaSO,). Die Elemente Natrium, Alu-
minium, Silicium und Schwefel in der Fassung deuten auf Ultramarin als Farbpigment
hin. Da Phosphor und Schwefel sowie Calcium sowohl in der Grundierung als auch in der
Fassung gefunden wurden, kann angenommen werden, daf3 sie vom organischen Binde-
mittel (z. B. Hausenblasenleim) stammen.

Im konventionellen SE-Bild (Taf. 7.2) sind trotz ausreichender Beschichtung mit Koh-
lenstoff innere Aufladungserscheinungen sichtbar, die durch die schlechte Ableitung tief
in das Holz eingedrungener Elektronen (25 kV) verursacht werden.

Die beiden atmospharischen SE-Abbildungen (Taf. 8) zeigen diesen Effekt nur in abge-
schwichter Form (15 kV). Auf Tafel 8.2 sichtbare Grundierungs- und Fassungsreste las-
sen geringfiigig einen Materialkontrast erkennen.

4.5. Textiles Gewebe (Taf. 9-12)

An einem Faden aus dem Leinengewebe des groBen Zittauer Fastentuches von 1472
(Taf. 9; 10.1) sollte der gegenwirtige Zustand des Gewebes charakterisiert werden (oberer
Rand des 3. Bildes in der 7. Reihe des Tuches). Die mit dem atmospharischen REM aufge-
nommenen SE-Abbildungen auf Tafel 11; 12 zeigen, da der untersuchte Faden keine
merklichen Schadigungen im Mikrobereich aufweist. Die sehr feinen Leinenfasern (diin-
ner als 10 um) lassen keine Veranderungen der Oberflache erkennen; sehr kleine - wie auf-
gestdubt wirkende - Partikel (Taf. 11.1) wurden analytisch als Farbpigmentreste
identifiziert, die sich wahrscheinlich nicht urspriinglich dort befanden, sondern erst durch
den Farbabrieb wihrend der Nutzung des Fastentuches dorthin gelangt sind. Nur durch
das Aufbringen der Malerei ist die ansonsten sehr gleichmaBige Verdrillung der Leinenfa-
sern etwas gestort worden, wie Tafel 12.2 andeutet.

In den Abbildungen (Taf. 11.2; 12.1) tritt der fiir die atmospharische REM typische
Weglangenkontrast deutlich hervor: Einmal als Aufhellung der abwartsweisenden Run-
dung des Fadens (Taf. 11.2) und einmal in seiner ausgeprégtesten Form bei der Abbildung
der weit iliber den den Faden tragenden Probenteller herausragenden Faserenden
(Taf. 12.1), wodurch das Bild wie hintergrundbeleuchtet erscheint.

Die analytische Untersuchung des bemalten Fadenstiicks (Taf. 12.2) ergab, daB die
schwarze Farbe im wesentlichen aus Mineral- bzw. Schieferschwarz (schwarzes Tonschie-
ferpulver) besteht. Im energiedispersiven Spektrum (Taf. 10.2) sind die fiir dieses Farbpig-
ment typischen hohen Gehalte an Silicium, Aluminium, Magnesium, Kalium und
Natrium, die vom Feldspatanteil im Tonschiefer stammen, reprasentiert. Die Spuren von
Blei, die sich auch auf den unbemalten Fadenabschnitten nachweisen lassen, sind wahr-
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scheinlich durch die Ubertragung von Farbabrieb von der groBen roten Fliche (Mennige)
im darunterliegenden Bild (Thron des Herodes) zu erklaren.

4.6. Knochen (Taf. 13; 14)

Zur Identifizierung von Knochenresten anhand der Anordnung der GefaBrohren wird die
konventionelle REM bereits seit langerer Zeit herangezogen. Probleme bereitet dabei die
porose Struktur des Knochens. Auch wenn die Oberfliche mit groBem Aufwand leitfahig
bedampft wurde, enstehen im Innern des Materials Aufladungen, weil iiber die diinnen
Materialstege die Elektronen, die tiefer in die Probe eingedrungen sind, nicht abgeleitet
werden.

Die mit der konventionellen REM abgebildete Probe (Taf. 14) wurde mit Kohlenstoff
aus zwei Quellen gleichzeitig bedampft, wobei die Probe um sich selbst rotierend auf
einem Kegelmantel umlief (“rota-cota”). Trotzdem treten bei der Abbildung mit 25 kV
Beschleunigungsspannung durch die groBe Eindringtiefe der PE Aufladungen an den
GefaBrandern auf. Eine Verringerung der Beschleunigungsspannung auf 10 kV verringert
auch die Eindringtiefe und damit die Neigung zu Aufladungen (Taf. 13.2). Gleichzeitig
wird die Oberflache detailreicher abgebildet, da der Anteil der durch RE ausgelosten SE
geringer ist.

Letzterer Effekt ist auch bei den Abbildungen einer unbedampften Probe im atmospha-
rischen REM zu beobachten (Taf. 14). Andererseits ist die Kompensation der Aufladun-
gen im atmosphérischen REM so effektiv, dal auch bei einer Beschleunigungsspannung
von 25 kV keine aufgeladenen Bereiche in dei Abbildung zu sehen sind.
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Tafel 1: Potsdam Sanssouci, Freundschaftstempel (1768—1770), C. v. Gonthard Korinthisches
Sdulenkapitell, Marmor: Ubersicht iiber den Abdruck



3648 5KU  iavn WD14

Tafel 2: 1- Abdruck der Korngrenzen zwischen den Calcitkristallen;
2 - extrahierter Calcitkristall
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Tafel 3: Hemmoorer Eimer, ,,Fiirstengrab® Gommern. Silberschmiedearbeit. 1 Keramiksubstrat
mit Mikroabrieb (Silber und Korrosionsreste); 2 In-situ-Bearbeitung mit einer feinen
Nadel zum Freilegen der Silberoberfliche
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Tafel 4: 1 Vergleich der zuriickbleibenden Bearbeitungsspulen bei der Mikroabriebtechnik
(links) und der In-situ-Bearbeitung (rechts); 2 Vergleich der Rontgenspektren vom
Mikroabrieb und der freigelegten Silberoberfliche




Tafel 5: Berlin, Franzosischer Dom, verkleinertes Modell vom Reiterstandbild ,,.Der GroBe Kur-
fiirst™ von A. Schliiter (1696—1700); August Kifl (um 1850), gegossen von der Firma
Gladenbeck. Zinkfufl mit Metallfarbung
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Tafel 6: Konventionelle REM, SE-Abb. einer unbeschichteten Materialprobe



Tafel 7: Neubrandenburg, Historisches Stadtmuseum. GefaBte Holzplastik (Quercus robur)
(um 1500), konventionelle REM, SE-Abb. einer Spaltfliche, kohlebedampft
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1SkV ESD+ESD D=73mm P=36T

Tafel 8: 1 atmosphirische REM, SE-Abb., unbeschichtete Probe, Holzstruktur und Reste der
Fassung; 2 atmosphédrische REM, SE-Abb., unbeschichtete Probe, Holzstruktur
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Tafel 9: Zittau, Stadtmuseum. Das groBe Zittauer Fastentuch aus der Johanniskirche (1472),
Temperamalerei auf Leinen (umgez. Ausschnitt 9. Reihe, Bild 8 und 9)
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Tafel 10: 1 energiedispersives Rontgenspektrum der schwarzen Farbpigmente;
2 Ausschnitt aus dem Fastentuch
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es Hungertuch Zittau

Tafel 11: 1 atmosphérische REM, SE-Abb. der Leinenfasern eines Fadens, im Ausschnitt
Farbreste; 2 wie 1, Rundung des Fadens
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Tafel 12: 1 wie 11.1, einzelne Leinenfaserenden, freitragend;
2 wie 11.1, bemaltes Stiick des Leinenfadens



Tafel 13: Reste menschlicher Knochen aus einer bronzezeitlichen Feuerbestattung. 1 konventio-
nelle REM, SE-Abb. mit 25 kV; 2 konventionelle REM, SE-Abb. mit 10 kV
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Tafel 14: 1 atmosphirische REM, SE-Abb. mit 25 kV (bei 2,4 iori):
2 atmosphirische REM, SE-Abb. mit 12 kV (bei 6 Torr)





