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Herstellung und Auswertung von Diinnschliffen
im Rahmen kunsttechnologischer Untersuchungen

Polarisationsmikroskopische Bilder von Diinnschliffen ge-
héren zu den wenigen auch von Laien als faszinierend oder we-
nigstens schon empfundenen Resultaten materialanalytischer
Anstrengungen. Ein Grund dafiir mag die Kombination leuch-
tender Interferenzfarben mit den geometrischen Relikten von
Kristallsymmetrie sein. Daff die schonen Bilder gleichzeitig
analytisch wertvolle Aussagen tber das diinngeschliffene Mate-
rial portieren, macht sie geradezu unwiderstehlich.

In Petrographie und Geologie, zwei Disziplinen, die sich
auf den ersten Blick eher mit grauer Materie befassen, kann
die polarisationsmikroskopische Auswertung von Gesteins-
dunnschliffen schon auf eine Tradition von mindestens 150 Jah-
ren zuriickblicken und hat sich zu einem breit abgestiitzten Ar-
beitsstandard entwickelt. Henry Clifton Sorby hat die Diinn-
schliffmikroskopie nachweislich seit 1849 betrieben und 1886
den Wert der Methode so zusammengefafit!,

»Die Untersuchung von Bruchflichen im Auflicht lebrt uns
nur vergleichsweise wenig iiber die Struktur von Gesteinen
und Mineralen. Polierte Anschliffe zeigen schon wviel mebr,
aber fast alle wichtigen Beobachtungen verdanken wir der Un-
tersuchung von Diinnschliffen im Durchlicht,

Wihrend die Ubertragung des von Sorby propagierten Ver-
fahrens auf Stein und Putzproben aus Baudenkmilern sowie
auf keramische Materialien, Gliser, Knochen, etc. auf der
Hand liegt und praktiziert wird, kommen Diinnschliff-Unter-
suchungen an Mikroproben aus Gemilden, textilen Objekten,
Skulpturen, Mobeln und Objekten auf Papier weniger hiufig
vor.? Dies mag einerseits mit der Empfindlichkeit solcher Pro-
ben gegentiber den fliissigen Schleif- und Polierhilfsmitteln
der konventionellen Dinnschliffherstellung zusammenhin-
gen. Andererseits haben sich Anschliffe und Diinnschnitte zur
Untersuchung von Schichtenfolgen und weiteren Struktur-
merkmalen von weicheren Proben gut etabliert4. Dies lifit sich
nicht nur an Hand zahlreicher aktueller Publikationen bele-
gen, sondern auch durch einen kurzen Blick auf die Entwick-
lung kunsttechnologischer Untersuchungsverfahren. Z.B. ver-
offentlichte W. Ostwald schon 1905 einen Artikel, der u.a. die
Mikrotomie an Malschichtproben, d.h. die Herstellung von
Diinnschnitten zum Thema hats. Fiinf Jahre spiter beschrieb
Raehlmann verschiedene mikroskopische Techniken zur Beur-
teilung von Proben aus Kulturgut, so z.B. auch das Einklem-
men kleiner Probensplitter zwischen Glaswiirfelchen zur Un-
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tersuchung der frischen Bruchfliches. Es folgten Arbeiten von
A.P. Laurie? (Mikrotomie) und R. Gettens® (Mikrotomie und
Anschliffherstellung). Die 1956 datierende Publikation J. Ple-
sters kann auch noch aus heutiger Sicht als beeindruckende Zu-
sammenstellung des Wissensstandes beziiglich der Herstellung
und analytischen Auswertung von Diinnschnitten und An-
schliffen von Farbproben gelten®. 1959 fiihrten Thissen und
Mitarbeiter ein Verfahren zur Herstellung von Diinnschliffen
auf Kunststoffplattchen ein.1o Untersuchungsmethoden an An-
schliffen sind bis in die neueste Zeit Thema der kunsttechnolo-
gisch orientierten Literatur geblieben. Die erweiterten Mog-
lichkeiten der Fluoreszenzmikroskopie an Anschliffen von
Proben aus Kunstwerken beschrieb kiirzlich N. Bischlin!!.
Mehr oder weniger neue Losungsansitze zu bekannten Proble-
men mit Polyester-Eingiefmaterialien wurden von M. Derrick
und Mitarbeitern prisentiert, . Waentig publizierte eine ver-
gleichende Ubersicht iiber Giefharzsysteme und berichtete zu-
sammen mit A. Krupa von Tests mit einem neuen, lichthirten-
den Kunstharz!2.

Problemstellung

Das Verstindnis der materiellen Struktur von Kunstobjekten
ist eine der kaum verzichtbaren Voraussetzungen fiir deren
qualifizierte Beurteilung und wirksame Konservierung.

Die Mikroskopie an Anschliffen, Diinnschnitten und Diinn-
schliffen dient der Erfassung relevanter Strukturmerkmale an
Proben, die dem Kunstwerk nach eingehender, zerstdrungs-
freier Untersuchung durch Konservatoren-Restauratoren ent-
nommen werden kénnen. Die an den Proben gewonnenen In-
formationen werden auf das Gesamtobjekt iibertragen, um zu-
sitzliche strukturelle und materialbezogene Eigenschaften zu
erschliefflen.

In vielen Fillen erlauben Untersuchungen an Proben eine re-
lativ schnelle und kostengiinstige Beantwortung kunsttechno-
logisch und konservatorisch relevanter Fragestellungen!3, Inso-
fern Probennahmen vor dem Hintergrund eines mdglichst um-
fassenden Wissensstandes beziiglich des Objektes kontrolliert
und professionell durchgefithrt werden, sich auf das notwen-
dige Ausmafl beschrinken und die Proben eine optimale Aus-
wertung erfahren, 1aflt sich der Eingriff ins Objekt aus dem Zu-
gewinn an Information und Arbeitsqualitit in vielen Fillen



I Material zur Herstellung von Diinnschliffen.

rechtfertigen. So kommt denn auch kaum eine moderne Publi-
kation, die sich mit der technologischen Untersuchung eines
mehrschichtig strukturierten Kunstobjektes befaflt, ohne die
Auswertung von Anschliffen aus.

Diese Arbeit soll zeigen, dafl es dank neuartiger Arbeitshilfs-
mittel und -techniken méglich geworden ist, ohne maschinelle
Hilfe und ohne den Einsatz von fliissigen Schleif- oder Polier-
hilfsmitteln auch Diinnschliffe solcher Proben herzustellen
und dies bei einem Aufwand, der denjenigen zur konventionel-
len Herstellung eines Anschliffes nur um einige Minuten iiber-
steigt. Diinnschliffe kénnen demnach ohne Spezialausriistung
und besondere Vorkehrungen, sozusagen >von Hand«< und in
ausgezeichneter Qualitit hergestellt werden. Abb. 1 zeigt das
von uns verwendete Arbeitsmaterial. Die einfache Bandschleif-
maschine hat sich als niitzlich erwiesen, ist aber verzichtbar.
Das praktische Vorgehen wird im folgenden Abschnitt detail-
liert beschrieben.

In diesem Zusammenhang schien uns auflerdem die Untersu-
chung folgender Fragen relevant:

e Lassen sich bei der durchlichtmikroskopischen Charakteri-

sierung von Diinnschliffen Informationen gewinnen, die
sich der Anschliff-Mikroskopie entzichen? Wenn ja, wel-
che sind dies?

Lassen sich bei der Untersuchung von Diinnschliffen zu-
sitzliche Methoden anwenden, die am Anschliff subopti-
mal arbeiten oder versagen?

Verfahren

Ublicherweise werden analytische Verfahren in sechs Phasen
unterteilt, nimlich Probendefinition, Probennahme, Proben-
vorbereitung (Priparation), Messung, Auswertung und Prisen-
tation der analytischen Information.
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Da sich die Probenentnahme aus dem Objekt fiir Diinn-
und Anschliffherstellung nicht unterscheidet, verzichten wir
hier auf eine Diskussion dieses wichtigen Arbeitsschrittestd.
Dagegen erfihrt die Probenpriparation eine ausfiihrliche Be-
schreibung. Die hier angewandten qualitativen und quantitati-
ven mikroskopischen Mefiverfahren (vgl. Abb.12) sind lange
bekannt, weit verbreitet, in der Literatur gut dokumentiert!5
und bediirfen ebenfalls nicht der Erérterung an dieser Stelle.
Dagegen illustrieren einige Beispiele Moglichkeiten zur mikro-
skopischen Auswertung der Priparate.

Probenprédparation

Diinnschliffe entstehen im Allgemeinen aus einem polierten
Anschliff. Damit liegt in dessen Herstellung ein erhebliches
Potential an ArbeitsSkonomie. Aus der Vielzahl méglicher
Vorgehensweisen scheint uns das im Folgenden beschriebene
Verfahren besonders effizient zu sein.

Herstellung des Anschliffes
Die in Abb. 2A iibergroff dargestellte mehrschichtige Probe

wird unter stereomikroskopischer Kontrolle in der gewiinsch-
ten Position auf einen Abschnitt gespannten, transparenten
Selbstklebebandes (T) fixiert's, Dabei ist es sinnvoll, das Klebe-
band mit der beschichteten Seite nach oben leicht zu spannen,
z.B. zwischen zwei Objekttrigern oder durch einen Alumini-
umring. Sobald die gewiinschte Position der Probe auf der Kle-
befliche erreicht ist, wird um die Probe herum ein Kunststoff-
ring (R) aufgesetzt!” und ebenfalls auf dem Klebestreifen fi-
xiert. Ring und Klebeband bilden zusammen die Giefform.
Damit der fertige Gieflling nach der Hirtung leicht aus der

2 Wichtige Arbeitsschritte bei der Herstellung von Diinnschliffen.
Erlduterungen im Haupttext.
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Form zu 16sen ist, ist es von Vorteil, den Ring vor der Verwen-
dung vertikal aufzuschneiden und die Form beim Eingiefen
nicht ganz zu fillen (vgl. Abb. 2B). Als Gieflharz hat sich
»Technovit®2000LC«, ein lichthirtendes Einkomponenten-
Kunstharz auf Acrylatbasis bestens bewihrt!®. Die hier geschil-
derte Methode 1ifit sich mit kleinen Modifikationen auch fiir
andere Gieflharze anpassen. Allerdings zeigten sich wihrend
der Arbeit mit Technovit®2000LC im Vergleich mit dem bis-
her im Labor verwendeten Polyesterharz zahlreiche Vor- und
nur wenige Nachteile’®. Die ersten Tropfen des Harzes wer-
den mit einem Glasstab vorsichtig beidseitig neben der Probe
positioniert, so dafl diese beim anschliefenden Eingieflen nicht
umfillt. Soll das Gieflharz eine porése Probe festigen, so kann
es auf 30°C erwirmt und damit weniger viskos gemacht wer-
den. Auflerdem liflt sich die zuweilen erwiinschte Penetration
des Harzes in die Probe unter einer Vakuumglocke bis hin zur
volligen Durchtrinkung steuern. Stérende Luftblasen, die sich
beim Eingieflen manchmal unten neben der Probe bilden, las-
sen sich leicht entfernen: Das flissige Priparat wird angeho-
ben und die Luftblase mit einer feinen Nadel durch das durch-
sichtige Klebeband hindurch von unten punktiert. Die Luft
wird in der Folge vom Harz durch das kleine Loch im Klebe-
band herausgedriickt, ohne daf} es deshalb auslaufen kénnte.

Steht die Probe in der korrekten Position und luftblasenfrei
im Harz, so kann dieses durch Einwirkung von Blaulicht ge-
hirtet werden. Die Herstellerfirma bietet zu diesem Zweck ein
kleines Belichtungsgerit an20. Es hat sich aber herausgestellt,
dafl die allseitige Blaubelichtung der Probe ohne Weiteres
auch mit einem Selbstbau erfolgen kann. Jedenfalls ist es wich-
tig, daf} die Giefform von allen Seiten blaues Licht zum Gief3-
ling durchlaflt. Nach einigen Minuten ist der Giefling schleiff-
fertig ausgehirtet, ohne dafl im Inneren ungewohnlich hohe
Temperaturen zu verzeichnen gewesen wiren. Genauere Beob-
achtungen wihrend des Aushirtens eines ca. 0,5 g schweren
Technovit®2000LC-Giefllings sind in Tabelle 1 zusammenge-
stellt.

Nach der Hirtung wird das Klebeband abgezogen und der
(wiederverwendbare) Ring gelost (Abb. 2B). Eine beim Hir-
ten auftretende, dinne, klebrige Inhibitionsschicht an der
Oberfliche des Giefilings lafit sich durch vorsichtiges Abrei-

ben mit einem nur wenig ethanolfeuchten Tuch leicht eliminie-

Tabelle I:

Aushirtung eines 0,5 g schweren GieBlings im Technotray-Belichtungs-
gerdt. Die Temperaturmessung erfolgte iiber ein eingegossenes
Thermocouple-Element, dessen Masse mit einer Probe einigermaBen
vergleichbar schien. Die Raumtemperatur betrug 22°C.

Belichtungs-  Temperatur im Inneren Farbe Konsistenz

zeit des Giefllings in °C des Giefllings des Giefilings

30 Sekunden 25 gelb fliissig

40 Sekunden 27 gelb geliert

2 Minuten 44 gelb schnittfest

4 Minuten 38 hellgelb elastisch erhirtet
6 Minuten 34 hellgelb fest

15 Minuten 33 farblos fest

20 Minuten 33 farblos schleiffest
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3 Handhaltung beim Diinnschleifen und Polieren.

ren?!. Der Gieflling wird nun trocken, mit eher langsamen,
kurzhubigen Bewegungen und unter laufender stereomikro-
skopischer Zwischenkontrolle angeschliffen (vgl. Abb. 2C)22,
Da sich die Probe aufgrund der vorher beschriebenen Eingiefi-
technik ganz unten befindet, muf nicht viel Material abgearbei-
tet werden. So ist es moglich, sich auf Schleifpapier der Kor-
nung 200 zu beschrinken. Nach der sorgfiltigen trockenen
Reinigung des Schleiflings wird die geschliffene Fliche auf wei-
cher Unterlage trocken poliert. Dies ist bei entsprechend vor-
sichtiger Handhabung durch spezielle Polierleinen2? zu be-
werkstelligen, bei denen die entstehende Reibungswirme
durch einen Spezialkunststoff, in den die Polierkérnchen flexi-
bel eingelassen sind, abgefiihrt wird. Die polierte Fliche des so
entstandenen Anschliffes liflt sich in gewohnter Weise auswer-
ten und ggf. mikrophotographisch dokumentieren,

Diinnschliffherstellung

Mit der sauberen, polierten Fliche wird der Schleifling nun
mit einem sehr kleinen Tropfen des Gieflharzes mittig auf
einen sauberen Objekttriger (O) aufgekittet (Abb. 2D). Dabei
sollte darauf geachtet werden, dafl die angeschliffene Schich-
tung parallel zu den lingeren Kanten des Objekttrigers ver-
lauft, die als bevorzugte Richtung fiir die spitere Endpolitur
des Diinnschliffes anzusehen ist. Ein leichter Andruck lifit die
Harzschicht zwischen Schleifling und Glas so diinn wie mog-
lich werden. Nachdem riickseitig kontrolliert ist, ob keine
Luftblasen eingeschlossen sind (was korrigiert werden miifite),
lat sich die Verbindung zwischen Schleifling und Objekttri-
ger durch kurze Lichthirtung (10 Minuten) dauerhaft ma-
chen?4,

Das so gewonnene Priparat wird gewendet und durch
Schleifen abgearbeitet (Abb. 2E). U.U. kann eine einfache
Bandschleifmaschine helfen, den iiberschiissigen Gieflharzan-
teil schnell und effizient zu entfernen. Wichtig ist, dafl das Pra-
parat dabei weder iberhitzt, noch keilférmig abgeschliffen




wird. Dagegen hilft z.B. mehrmaliges Drehen des Objekttri-
gers. Spitestens wenn der zur diinnen Schicht abgearbeitete
Schleifling beim Uberstreichen mit dem Finger?s am Ubergang
Glas-Giefiharzfliche kaum noch als >Kante< ertastet werden
kann, wird das Priparat trocken gereinigt und auf Polierleinen
poliert. Die in Abb. 3 gezeigte Handhaltung hat sich dabei als
optimal erwiesen. Durch die verhiltnismifig grofe Fliche des
Objekttrigers wird es kaum zu keilfsrmigen Diinnschliffen
kommen.

Das Diinnschleifen und -polieren 1ifit sich am Durchlichtmi-
kroskop gut an Hand der zunehmenden Transparenz des
Diinnschliffes verfolgen. Als Sollstirke des Schliffes koénnen
etwa 30 pm gelten. Dieser Wert ist als Norm bei der polarisa-
tionsmikroskopischen Bestimmung anorganischer Bestand-
teile etabliert. Zur Kontrolle bieten sich die bei Normstirke
grauen Interferenzfarben des Quarzes an, die sich durch das
Polarisationsmikroskop bei gekreuzten Polarisatoren beobach-
ten lassen. Ist zu vermuten, dafl die Probe selbst keinen Quarz
enthilt, so kann das Giefharz mit Quarzpulver gemischt wer-
den. Sollen diinne Bindemittelschichten fluoreszenzmikrosko-
pisch kontrastiert werden, wird ein etwas stirkerer Schliff vor-
teilhaft sein. Erfordern die Objektive des zur Auswertung ein-
gesetzten Mikroskopes die Verwendung eines Deckglischens,
dann liflc sich dieses entweder reversibel mit Isooktan oder
dauerhaft mit einem Tropfen Gieffharz auflegen. Dabei sollte
die Schicht zwischen Diinnschliffoberfliche und Deckglis-
chen méglichst diinn, aber vollstindig und luftblasenfrei mit
dem Medium angefiillt sein. Auf den Objektiriger anzubrin-
gende Etiketten bieten ausreichend Platz fiir die Identifikation
der Probe und die Dokumentation der Priparation (minde-
stens Datum, verwendetes Gieflharz, dessen Brechungsindex?6
und Name der Institution oder des Priparators resp. der Pripa-
ratorin) sowie fiir weitere relevante Daten (Abb. 2F).

Uber die Alterungsbestindigkeit von Diinnschliffen in Tech-
novit®2000LC kénnen aufgrund fehlender Erfahrungen keine
endgiiltigen Aussagen gemacht werden. An Hand erster Resul-
tate von Belichtungsversuchen (sog. >Lichtalterung) an diin-
nen Schichten und an Giefllingen zeigt sich, dal Technovit
eher stabiler als andere Gieffharze und Einschlufimittel zu sein
scheint.

Mikroskopische Auswertung iiber Polarisations-, Fluoreszenz-
und FTIR-Mikroskopie

Nichtmetallische Werkstoffe werden in diinnen Schichten
transparent und sind somit den vielfiltigen Techniken der
Durchlichtmikroskopie zuginglich. Die Erfahrung zeigt, daf
sich die meisten mikroskopischen Techniken im Durchlicht-
Strahlengang wesentlich effizienter einsetzen lassen.?” Damit
hitten Diinnschliffe (und Diinnschnitte) gegeniiber Anschlif-
fen den Vorteil potentiell besserer Auswertbarkeit. Die im Fol-
genden beschriebenen Versuche an Proben aus verschiedenen
Anwendungsbereichen konnten dies bestitigen. Die zur Verfii-
gung stehenden mikroskopischen Techniken umfafiten neben
der >normalen« Durchlichtmikroskopie auch Dunkelfeld-Auf-
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lichtmikroskopie, Polarisationsmikroskopie2s, Fluoreszenzmi-
kroskopie?® in Durch-und Auflicht sowie FTIR-Mikrosko-
pie3® (vgl. Abb. 12).

Stratigraphie

Die Erfassung aller Schichten eines Objektes kann probenfrei
in vielen Fillen nicht ausreichend prizise und sicher bewerk-
stelligt werden. Dagegen lassen sich aus Anschliffen hiufig ge-
nauere Angaben zu Bildtrigern und ihren Vorbehandlungen,
zu Grundierungen, Mal- und Zwischenschichten sowie zu
Uberziigen und Ubermalungen erschliefen. Wirklich gute Dif-
ferenzierbarkeit von Schichten wird dabei oft erst durch eine
Kombination von Dunkelfeld- und Fluoreszenz-Auflichtmi-
kroskopie erreicht. Ein entsprechend ausgeriistetes Mikroskop
ist vergleichsweise teuer. Fine andere Moglichkeit zur Diffe-
renzierung von Schichten bieten Anfirbungen am Anschliff
oder Diinnschnitt. Allerdings verindern die Firbe- und Spulls-
sungen das Priparat. Im Rahmen der Materialanalytik an Farb-
schichten sind Anfirbungen teilweise immerhin als Hinweise
auf das Vorhandensein bestimmter Bindemittel zu verstehen.
Sollen dagegen analytisch zuverlissigere Verfahren auf An-
schliffe angewendet werden, wie z.B. die polarisationsmikro-
skopische Pigmentbestimmung oder die FTIR-mikroskopi-
sche Bindemittelanalyse, so miissen Sekundirproben aus einer
bestimmten Schicht des Anschliffes entnommen werden. Zwar
konnen dann relativ prizise Aussagen iiber die Materialzusam-
mensetzung der mikroskopisch differenzierbaren Schichten ge-
troffen werden, aber dieser Erkenntnisgewinn wird probenzer-
storend erreicht.

Unsere Versuche haben gezeigt, daf§ sich durch die Weiter-
verarbeitung des Anschliffes Zu einem Diinnschliff in vielen
Fillen die Méglichkeit ergibt, eine verbesserte durchlichtmi-
kroskopische Differenzierbarkeit von Schichten mit nichtpro-
benzerstorender, zuverlissiger Analytik zu kombinieren (vgl.
folgende Abschnitte).

Abb. 4 zeigt die Folge mehrerer Uberfassungen eines Mobel-
stiickes aus der zweiten Hilfte des 18. Jhs. (Louis XVL). An
den links im Auflicht3! gezeigten Anschliffen lassen sich drei
weifl pigmentierte Schichten sowie eine oder zwei kaum oder
nicht pigmentierte Zwischenschichten differenzieren. Die
rechts gezeigten Mikrographien sind an Diinnschliffen dersel-
ben Probe entstanden. Oben rechts wurde der Diinnschliff auf
schwarzem Hintergrund liegend im Auflicht photographiert.
Aufgrund des erheblichen Kontrastgewinnes sind nun fiinf
weifle Schichten erkennbar. Die im Anschliff homogen weifl
scheinende oberste »Schicht« besteht aus deren drei, nimlich
einer sehr diinnen obersten und darunter zwei annihernd
gleich starken Schichten. Unten rechts ist derselbe Diinnschliff
in groferem Abbildungsmafistab (vgl. Bildlegende) und im
Durchlicht dargestellt. Einige der im Auflicht eindeutig wei-
Ben Schichten wirken am durchstrahlten Diinnschliff briun-
lich bis fast schwarz. Dieses aus der Durchlichtmikroskopie
an Streupriparaten3? bekannte Phinomen ist typisch fiir sehr
feine, hochbrechende Pigmente, wie Zink- oder Titanweifl




4  WeiBe Uberfassungen eines Mébels.

Oben links: Anschliff, Dunkelfeld Auflicht (0,8 mm)*,

Oben rechts: Diinnschliff auf schwarzem Hintergrund, Dunkelfeld
Auflicht (0,8 mm)*.

Unten links: Anschliff, Dunkelfeld Auflicht (0,28mm)*,

Unten rechts: Diinnschliff, Durchlicht (0,35mm)*.

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.

und eine Folge der Lichtstreuung an feinen Teilchen?s (vgl.
auch Abb. 6).

Abb. 5 demonstriert in den Mikrographien oben links, oben
rechts und unten rechts, wie sich am gleichen Diinnschliff
durch verschiedene mikroskopische Techniken unterschiedli-
che Informationen gewinnen lassen. Die aus cinem Staffelei-
bild (unbek., 17. Jh., auf textilem Triger) entnommene Probe
zeigt im Auflicht vor dunklem Hintergrund (oben links) die
rote Grundierung (Eisenoxide/hydroxide) sowie mehrere dar-
auf folgende, stark gestdrte Schichten. Uber deren Pigmentie-
rung gibt der im Bereich der Grundierung vergleichsweise
schlechter lesbare (weil relativ dicke) Schliff (unten links) im
Durchlicht Aufschluff. U.a. sind hochbrechende (dunkel, kon-
trastreich wirkende) und tiefbrechende (heller) rote Pigmente
zu erkennen (Zinnober und roter Farblack). Der gleiche Diinn-
schliff ist oben rechts in Durchlicht-Fluoreszenz gezeigt. Der
in Schiisseln aufstehende, wahrscheinlich originale Firnis fillt
durch deutliche Fluoreszenz auf. Weitere fluoreszierende Bin-
demittelanreicherungen sind u.a. am obersten (heutiger Firnis)
und untersten Rand des Schliffes (Vorbereitung der Leinwand)
zu erkennen. Die simultane Lesbarkeit verschieden stark fluo-
reszierender Schichten ist ein moglicher Vorteil von Diinn-
schliffen geeigneter Dicke gegeniiber Anschliffen. Bei letzte-
ren kommen zuweilen Uberstrahlungen vord4, die besonders
auch die photographische Dokumentation erschweren. Abb. 5
unten rechts zeigt eine Probe aus einem modernen Wandbild
(Oscar Liithy, 1935, Baumwolle auf Gipsgrund maroufliert) in
Durchlicht-Fluoreszenz. Gleichzeitig und ohne Uberstrahlun-
gen sind die Fluoreszenz der Vorbehandlung (proteinischer

5 Kontrastierung an Dunnschliffen.

Oben links:  Diinnschliff auf schwarzem Hintergrund, Dunkelfeld
Auflicht (0,8 mm)*.

Oben rechts: Diinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,8 mm)*.
Unten links: Diinnschliff, Durchlicht (0,35mm)*.

Unten rechts: Dinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,8 mm)*.

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.

Leim) des Malgewebes und dicjenige des in den Farbschichten
in verschiedener Konzentration verwendeten Zinkweifles do-
kumentiert.

Zusammenfassend konnen folgende Vorteile des Diinnschlif-
fes gegeniiber dem Anschliff bei der Beurteilung der Proben-
stratigraphie genannt werden:

e Die durchlichtmikroskopische Differenzierbarkeit einzel-
ner Schichten ist im Diinnschliff oft soweit verbessert, daf}
meist auf die aufwendige Instrumentation zur Fluores-
zenzkontrastierung verzichtet werden kann.

o Als effiziente und kostengiinstige Durchlicht-Kontrastie-
rungsmoglichkeit kann am Diinnschliff die Betrachtung
zwischen gekreuzten Polarisatoren herangezogen werden.
Dabei ergeben sich fast immer zusitzlich analytische Hin-
weise auf die Pigmentierung von Farbschichten und auf Tra-
germaterialien (anorganische Malgriinde und Naturfasern).

¢ Erstaunlicherweise sind Diinnschliffe auf einem kontrast-
steigernden, farbigen (meist schwarzen) Hintergrund sehr
gut in Auflicht zu mikroskopieren.

® Die Fluoreszenzkontrastierung ist an Diinnschliffen so-
wohl im Durch- als auch im Auflicht méglich, Uberstrah-
lungen sind weniger haufig als bei Anschliffen.

Unter moglichen Nachteilen sind der zusitzliche Arbeitsauf-
wand von ca. 10-15 Minuten pro Probe zu nennen sowie die
Moglichkeit, dafi bei zu diinn geratenen Schliffen einzelne
Schichten zumindest teilweise verloren gehen kénnen. Aus die-
sem Grund sollten die am Anschliff ablesbaren Informationen
noch vor und auch wihrend der Diinnschliffherstellung unbe-
dingt dokumentiert werden.



6 Zinkweiss im Diinnschiliff.

Oben links: Diinnschliff, Durchlicht (0,35mmy*,

Oben rechts: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (0,35mm)*.
Unten links: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren/
Kompensator | A (0,35mm)*.

Unten rechts: Diinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,8 mm)*.

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.

Pigmente und Faserstoffe

In Hinsicht auf das Verhiltnis von Aufwand zu analytischer
Erfolgsrate steht die Polarisationsmikroskopie an Pigmenten?s
und Fasern® ganz an der Spitze einer Reihe von Methoden.
Im Bereich der Analytik an Kunstwerken wird sie durch wei-
tere Verfahren erginzt, aber nicht ersetzt. Die iibliche Vorge-
hensweise?” bei der qualifizierten polarisationsmikroskopi-
schen Pigmentuntersuchung beginnt in der Regel mit der Ent-
nahme einiger Nanogramm Material direkt aus der interessie-
renden Schicht am zu untersuchenden Objekt. Alternativ
kann eine Sekundirbeprobung aus einem dem Objekt entnom-
menen Schichtenpaket erfolgen. Aus der Sekundirprobe wird
ein Pigment- oder Faserstreupriparat hergestellt und unter-
sucht?8. Pigmentproben werden dazu vom Bindemittel abgerei-
chert und in ein geeignetes Medium eingeschlossen. Der Vor-
teil der Durchlicht-Polarisationsmikroskopie an Streupripara-
ten liegt in der Erkennbarkeit der grofien Mehrzahl der kunst-
technologisch relevanten Pigmente und Fasern, ihr gewichtig-
ster Nachteil ist, daff diese nicht in ihrer objektgegebenen Um-
gebung beobachtet werden kénnen. Pigmente kénnen auflicht-
mikroskopisch, von ganz wenigen Ausnahmen abgesehen, we-
der in der Malschicht noch am Anschliff mit ausreichender Si-
cherheit erkannt werden. Ahnliches gilt fiir Fasermaterialien.

7 Polarisationsmikroskopie an Pigmenten und Trigern im Diinnschliff.
Oben links: Dinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (1. 4mm)*,
Oben Mitte: Dinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (1, 4mm)*,
Oben rechts: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (1 4mm)*,
Unten links: Diinnschiiff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (1. 4mm)*,
Unten Mitte: Dinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren/
Kompensator | A (1,4mm)*.

Unten rechts: Streupriparat, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren
(0,35mm)*.

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.




8 Pigmente und Bindemittel im Diinnschliff. Oben: Schweinfurter
Griin/Bleiweiss in Leindl. Unten Asphalt resp. Malachit in Leingl.

Oben links: Anschliff, Dunkelfeld Auflicht (0,8mm)*.

Oben Mitte: Dinnschliff, Durchlicht (0,35mm)*,

Oben rechts: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (0,35mm)*.

Unten links: Diinnschliff, Durchlicht (1,4mm)*,

Unten Mitte: Diinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,8mm)*.
Unten rechts: Diinnschliff, Durchlicht (0,8mm)*,

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.

9 Pigmente Lapislazuli (oben) und Azurit (unten) im Diinnschliff und
Streupriparat.

Oben links: Diinnschliff, Durchlicht (0,35mm)*,

Oben Mitte: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (0,35mm)*.
Oben rechts: Streupriparat, Durchlicht (0,35mm)*.

Unten links: Dinnschliff, Durchlicht (0,14mm)*.
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Unten Mitte: Dinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren (0,14mm)*,
Unten rechts: Streupriparat, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren
(0,35mm)*,

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.




Wie die folgenden Beispiele verdeutlichen, lassen sich bei
Diinnschliffuntersuchungen analytisch wertvolle Kriterien aus
der Durchlichtbetrachtung am Streupriparat mit der fiir An-
schliffe typischen probenstrukturerhaltenden Priparations-
technik kombinieren.

Abb. 6 zeigt oben links durchlichtmikroskopische Aufnah-
men einer Probe aus einem Versuchsaufstrich. Eine Prefispan-
platte ist kalkkreidegrundiert und mit einem leindlgebundenen
Zinkweiflanstrich versehen worden. Die Mikrographie links
entstand im linear polarisierten Durchlicht und entspricht
einem >normalen« durchlichtmikroskopischen Bild. Trigerma-
terial, Grundierung und Farbschicht sind durch Kontrastunter-
schiede und morphologische Merkmale gut differenzierbar.
Die typische, durch Streuung bedingte gelbbraune Farbe des
Zinkweifles fillt sofort auf. An den gréfleren Calcitkristallen
der Kalkkreide 1af3t sich beim Drehen des Polarisators ein mar-
kanter Kontrastwechsel® beobachten. Zwischen gekreuzten
Polarisatoren4® 1ift sich (Abb. 6 oben rechts) die starke Dop-
pelbrechung des Calcites gut erkennen, wihrend Zinkweif}
den typischen und diagnostisch genauso wertvollen >Nebelef-
fekt< zeigt. Zwischen den Holzbruchstiicken der Spanplatte
sind gerundete Gebilde zu erkennen, die eine besondere Form
von Ausléschung, namlich das sog. Sphiritenkreuz aufweisen.
Wird am Polarisationsmikroskop der Kompensator 1 Aeinge-
schoben (Abb. 6 unten links), so zeigt sich, daf} ein positives
Kreuz vorliegt, wie es fiir Stirkekdrner oder fiir Sphiruliten
aus den Kristalliten einiger synthetischer Polymere typisch ist
(im Gegensatz zum negativen Kreuz der Hoftiipfel in Hél-
zern). Um die typisch griingelbliche Fluoreszenz des Zinkwei-
Bes (Abb. 6 unten rechts) zu erzeugen, ist iibrigens kein Fluo-
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10 FTIR-Mikrospektrometrie am Diinnschliff.

A: FTIR-Spektrum von Technovit®2000LC.

B: FTIR-Spektrum eines Azuritkornes in einem Technovit®2000LC
Diinnschliff.

C: Spektrum A rechnerisch aus Spektrum B eliminiert. Es resultiert das
Spektrum von Azurit. Die Pfeile markieren die diagnostisch wichtigen
Signale.

D: FTIR-Spektrum von reinem Azurit als Vergleichsspektrum zu C.
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reszenzmikroskop mit Quecksilberdampflenchte notwendig,
sondern es geniigt Blauanregung durch eine 100W Halogen-
lampe und geeignete Filterung!.

Abb. 7 zeigt eine Reihe von Mikrographien, die ausnahms-
los zwischen gekreuzten Polarisatoren aufgenommen wurden:
Der oben links abgebildete Diinnschliff ist bereits in der Fluo-
reszenzaufnahme aus Abb. 5 (unten rechts) beschrieben. Die
gut erkennbaren Faserquerschmtte des textilen Trigers sind ty-
pisch fiir unmercerisierte Baumwollgewebe. Die rote Farbe
der Grundierung kann auf Eisenoxid/hydroxid-Pigmente zu-
riickgefiihrt werden. Die folgenden Schichten sind zu fein pig-
mentiert (u.a. Lithopone und Zinkweiff), um klare Aussagen
aus dem Diinnschliff abzuleiten. Der Diinnschliff unten links
zeigt eine Auripigment-Farbschicht auf kalkkreidegrundier-
tem Holztrédger. Hier sind alle drei erwihnten Materialien un-
mittelbar zu erkennen. Die Auripigmentplittchen weisen die
typischen Spaltflichen und ein anormales Interferenzfarben-
spektrum auf, in welchem ein helles Braun das Rot der ersten
Ordnung ersetzt. Die Plittchen haben sich parallel zur Ober-
fliche ausgerichtet. Wahrend die starke Doppelbrechung bei
vergleichsweise geringem Brechungsindex sowie der Relief-
wechsel beim Drehen der Kristalle der hellen Schicht Kalk-
kreide anzeigen, kdnnen die unten sichtbaren Pflanzenzellen
aufgrund morphologischer Argumente einem Holztriger zuge-
wiesen werden.

Auf beiden mittleren Mikrographien von Abb. 7 ist der
Dinnschliff einer Sandsteinprobe von der Oberfliche eines
Bausteines aus dem 19. Jh. zu sehen, oben zwischen gekreuz-
ten Polarisatoren, unten zusitzlich mit Lambdaplatte. Gut dif-
ferenzierbar sind zwei wichtige Schichten: Unten sog. Berner
Sandstein®2, ein eher schlecht calcitisch gebundenes und an
Bauwerken schnell abwitterndes Material, oben eine Schicht
aus einem fritheren Festigudgsversuch. Gerade bei Steinen
scheint es uns bedenkenswert, dafl die iiblichen nassen Pripara-
tionsmethoden petrographisch orientierter Untersuchungen
nicht ohne Weiteres auf Proben aus Steindenkmilern iibertra-
gen werden sollten, insofern ein Interesse an méoglicherweise
vorhandenen Oberflichenbehandlungen, Fassungsresten, etc.
besteht. Dies, weil solche oft nur in Resten vorhandene Bear-
beitungsspuren durch die Nafipriparation aus der Probe ausge-
waschen werden kénnen.

SchliefSlich ist am Schliff oben rechts eine Zinnoberschicht
auf Kalkkreide-Grundierung zu erkennen. Die typischen, ge-
geniiber Eisenoxidpigmenten erkennbar sfeurigeren< Interfe-
renzfarben des Zinnobers sind die gleichen, die am Streupripa-
rat (unten rechts) auftreten.

Abb. 8 oben rechts zeigt den Anschliff einer Probe, die
Schweinfurter Griin enthilt. Dieses zihlt zu den wenigen Pig-
menten, die am Anschliff einigermaflen sicher zu erkennen
sind. Trotzdem beweist der oben in der Mitte abgebildete
Diinnschliff der gleichen Probe, daff die runden, vermeintlich
scheibenférmigen Pigmentteilchen hier viel deutlicher als sol-
che erkennbar sind. Und nur am Diinnschliff 1ifit sich eine auf
rein morphologischen Kriterien beruhende und somit hypothe-
tische Zuweisung >Schweinfurter Griin< polarisationsoptisch
bestitigen, indem der typische, polykristalline Aspekt deutlich




Bindemittelschichten und Bindemittelverteilung im Diinnschliff
Oben links: Dinnschliff, Durchlicht (0,35mm)*.

Oben rechts: Diinnschliff, Durchlicht, gekreuzte Polarisatoren/
Kompensator | A (0,35mm)*.

Unten links: Dinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,28mm)*.
Unten rechts: Diinnschliff, UV-Fluoreszenz im Durchlicht (0,8 mm)*,

* Die Zahl in Klammer gibt jeweils die Ausdehnung der lingeren Kante
der Mikrographie in natura an.

wird, die zugehorigen Interferenzfarben und die typischen
Ausléschungsphinomene auftreten. Die in Abb. 8 unten ge-
zeigten Diinnschliffe von Asphalt- und Malachit-Malschich-
ten werden im Abschnitt iiber Bindemittel genauer diskutiert.

Die oberen drei Mikrographien in Abb. 9 zeigen das als
Blaupigment bekannte Mineralgemenge Lapislazuli (natiirli-
cher Ultramarin), die unteren zeigen Azurit. Am im normalen
Durchlicht aufgenommenen Diinnschliff links oben 148t sich
ablesen, dafl Lapislazuli nicht nur aus den tiefbrechenden, iso-
tropen mehr oder weniger intensiv blau gefirbten Lasuritkri-
stalliten mit eher muscheligem Bruch besteht, sondern in Kri-
stallaggregaten, die weitere Mineralien wie Calcit oder Pyrit
enthalten. Im Transmissions- und Reflexionsspektrum des La-
surits kommen zusétzlich zu den blauen auch rote Spektralan-
teile vor. Bei entsprechender Filterung? des Beleuchtungslich-
tes wirkt Lasurit daher intensiv rot. Zwischen gekreuzten Pola-
risatoren (Abb. 9 oben Mitte) bestitigt sich die Zuweisung, in-
dem der isotrope Lasurit dunkel bleibt, wihrend die hohen In-
terferenzfarben des Calcites die hellen Bildpartien dominieren.
Schliefilich ist oben rechts zum Vergleich ein Streupriparat
von Lapislazuli dargestellt.

Werden Diinnschliffe mit einem Deckglas geschiitzt, so kén-
nen auch starke bis stirkste Objektive verwendet werden. So
entstanden die Mikrographien von Abb. 9 unten links (im pola-
risierten Durchlicht) und unten Mitte (zwischen gekreuzten
Polarisatoren) durch ein 100:1 abbildendes Olimmersionsob-
jektiv. Wieder zum Vergleich ist unten rechts ein Azurit Streu-
priparat zwischen gekreuzten Polarisatoren gezeigt. Azuritkri-
stalle kénnen im Streupriparat und auch im Diinnschliff (je-
doch nicht am Anschliff) ohne Weiteres tiber ihren ausgeprig-
ten Pleochroismus, die deutliche Spaltbarkeit, das relativ ausge-
pragte, beim Drehen wechselnde Relief sowie iiber die relativ
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starke Doppelbrechung als solche erkannt werden. Auflerdem
ist auf den Diinnschliffen ein fiir natiirlichen Azurit typisches
Begleitmineral in Form des kleineren, braunroten, optisch iso-
tropen Cupritkristalles zugegen.

An diesem Pigment wurde eine weitere mikroanalytische
Methode getestet, indem mit Hilfe eines FTIR-Mikroskopes
das Schwingungsspektrum des Azuritkornes im Diinnschliff
aufgezeichnet wurde. Dies ist moglich, da sich die diinnen
Technovitfilme mit den diinngeschliffenen Proben vorsichtig
vom IR-undurchlissigen Glastriger abziehen lassen. In eine
feine Lochblende montiert, kann der Film direkt, d.h. ohne
weitere Priparationsschritte vermessen werden. Dies, indem
(unter visueller Kontrolle durch das Spiegelmikroskopteil des
Spektrometers) die Probe unter Beleuchtung mit sichtbarem
Licht in den IR-Fokus des Meflstrahles bewegt wird4¢. Abb.
10 zeigt die notwendigen Arbeitsschritte bei der Auswertung
eines so registrierten Spektrums: Zuerst wurde in der Nihe
eines Loches im Diinnschliff ein FTIR-Spektrum einer még-
lichst diinnen Schicht des verwendeten Gieflharzes (Techno-
vit®2000LC) gemessen (Spektrum A). Die zweite Messung
(Spektrum B) an der Stelle des Azuritkristalles zeigt die Uber-
lagerung der Spektren einer diinnen Gieflharzschicht (ur-
springlich zwischen Azurit und Glastriger) und des diinnge-
schliffenen Azuritscheibchens. Indem das vorher getrennt regi-
strierte Spektrum A der Gieffharzschicht vom Kobinations-
spektrum B subtrahiert wird, entsteht Spektrum C. Wie der
Vergleich mit einem reinen Azurit-Referenzspektrum (Spek-
trum D) deutlich macht, zeigt Spektrum C alle diagnostisch
wichtigen Signale des Azurites ausreichend deutlich (mit Pfei-
len markiert) und ist somit problemlos auszuwerten. Refle-
xions-FTIR-Spektrometrie an Anschliffen ist zwar ebenfalls
moglich, aber nach Erfahrung unseres Labors mit erheblich hé-
herem Aufwand und wesentlich geringerer Erfolgsrate verbun-
den.

Die an Anschliffen durchfithrbaren nafichemischen Nach-
weisreaktionen, wie z.B. die Bildung von Bleiiodid unter Iod/
Iodkaliuml6ésung?s, lassen sich am Dinnschliff genau so gut
durchfiithren, wie am Anschliff.

Unsere Resultate zur Pigmentuntersuchung lassen sich wie
folgt zusammenfassen:

*  Morphologische Aspekte groberer Pigmente und typi-
scher Fasern sind durchlichtmikroskopisch am Diinn-
schliff wesentlich klarer zu erkennen als am Anschliff.,

Aus der Polarisationsmikroskopie an Streupriparaten be-
kannte kristalloptische, diagnostisch wertvolle Eigenschaf-
ten wie Relief, Pleochroismus, Ausléschung und Doppel-
brechung kénnen nur am Diinnschliff, nicht aber am An-
schliff erfafit werden.

Ein Gehalt der Farbschichten an modernen, feinen Pig-
menten kann am Diinnschliff wenigstens als solcher er-
kannt werden (z.B. Zinkweif} in Bleiweif}-Schichten), wih-
rend er sich der Anschliffmikroskopie véllig entzieht.
Diinnschliffe kénnen auch unter Verwendung sehr starker
Objektive, d.h. bei Sehfeldvergéfierungen bis zu 1200 x mi-
kroskopiert werden.

Die FTIR-Mikrospektrometrie 1ifft sich am intakten




Diinnschliff viel effizienter einsetzen als an Anschliffen.
Die Produkte nafichemischer Nachweisreaktionen kén-
nen am Diinnschliff in sitw polarisationsmikroskopisch
charakterisiert werden, was zu einer hdheren Nachweissi-
cherheit fiihrt.

Bindemittel

Die Bindemittelanalytik an Anschliffen stiitzt sich hiufig auf
die fluoreszenzmikroskopische Differenzierbarkeit von Binde-
mittelanreicherungenf sowie auf kontrastierende Anfirbereak-
tionen, denen zuweilen auch ein materialanalytischer Wert zu-
geschrieben werden kann??. Beide Verfahren lassen sich direkt
auf Dinnschliffe iibertragen. Unsere diesbeziiglichen Versu-
che ergaben, dafl Firbungen an Diinnschliffen rationeller
durchgefithrt werden kénnen und cher differenzierter ausfal-
len, als bei den entsprechenden Anschliffens, Wie bereits er-
wihnt, lassen sich bei der Beurteilung von Fluoreszenzen am
Diinnschliff durch Kontrolle der Schliffdicke Uberstrahlun-
gen besser vermeiden als bei Anschliffen.

Abb. 11 demonstriert einmal mehr die Uberlegenheit des
Diinnschliffes am Beispiel einer Mikroprobe aus einem Tafel-
bild (Kreuzigungsszene, unbek., Schweiz um 1480) im Bereich
einer Ubermalung. Links oben sind im Durchlicht die Grun-
dierungsschicht, die Farbschichten mit einem Rif} sowie ein
erster Firnis sichtbar, der durch eine feine Schutzschicht abge-
schlossen wird. In Kombination mit der unten links gezeigten
Fluoreszenzaufnahme lifit sich aussagen, dafl die Farbschich-
ten vermutlich nicht identisch gebunden sind und daff der dar-
auf folgende, hell fluoreszierende, also eher iltere Firnis aui-
grund der Schmutzschicht iiber lingere Zeit die oberste
Schicht darstellte. Einem darauf liegenden Zwischenfirnis
folgt eine pigmentierte Schicht (Ubermalung) sowie ein Ab-
schlufffirnis, der seinerseits eine Schmutzschicht tragt. Interes-
santerweise fluoresziert der obere Firnis von der Oberfliche
her etwas stirker, méglicherweise aufgrund der dort weiter
fortgeschrittenen Oxidation des Bindemittels4S. Rechts oben
ist das polarisationsmikroskopische Bild des gleichen Diinn-
schliffes zwischen gekreuzten Polarisatoren und unter Verwen-
dung eines Kompensators gezeigt. Wurden eben noch die Bin-
demittelschichten beurteilt, so kann hier am gleichen Mikro-
skop die Pigmentierung des Diinnschliffes untersucht werden.
Schlieflich ist unten rechts ein kleines Fragment aus einem
Leinwandgemailde dargestellt. Aus der Durchlicht-Fluores-
zenz kann auf die Bindemittelverteilung geschlossen werden.
Es ist gut zu erkennen, dafl der textile Triger ganz von der Vor-
leimung umschlossen ist und daff diese die Gewebefiden gut
durchtrinkt hat. Auch in Abb. 8 (untere Reihe) lassen sich im
Diinnschliff interessante Bindemittelphinomene beobachten:
Der im sichtbaren Durchlicht betrachtete Aufstrich (links,
Asphalt in Leindl auf Kalkgrundierung) zeigt ein ungewohnt
differenziertes Bild dieses Pigmentes. Der gleiche Schliff in
Durchlicht-UV-Fluoreszenz (Mitte) zeigt eine eigenartig fluo-
reszierende Oberflichenschicht. Moglicherweise handelt es
sich um eine Wechselwirkung zwischen Pigment und Binde-
mittel. Schlieflich ist unten rechts der Diinnschliff eines weite-
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ren Probeaufstriches (Malachit/Bleiweif in Leind! auf Kalk-
kreide) zu sehen. Ursache fiir die dunkelgelbe Deckschicht ist
nicht etwa ein (tatsichlich nicht vorhandener) Uberzug, son-
dern eine Auftrennung der iiberfett gebundenen Farbschicht
beim Trocknen. Dieses letzte Beispiel mag als Hinweis gelten,
dafl, obwohl Diinnschliffe sicher differenziertere und ge-
nauere Beobachtungen an Schichtstrukturen zulassen, die In-
terpretationsversuche solcher Beobachtungen aber lediglich
als Hypothesen zu sehen sind. Diese sind — bevor sie den Cha-
rakter giiltiger Schlufifolgerungen annehmen kénnen — durch
anderweitige Untersuchungen zu verifizieren oder zu verwer-
fen.

Bindemittel lassen sich an Diinnschliffen auch FTIR-mikro-
skopisch erfassen, insofern die entsprechend quergeschliffenen
Schichten eine Dicke von mindestens 10 pm aufweisen. Ob-
wohl Technovit®2000LC im IR-Bereich starke Absorptionen
aufweist (vgl. Abb. 10A), lassen sich die wichtigsten Bindemit-
telgruppen (Wachse, Ole, Harze, Proteine, Kohlenhydrate)
nachweisen. Die durch die minimale Mef8fliche von ca. 15x15
pm gegebene Raumauflésung der FTIR-Mikroskope reicht
aber oft nicht aus, um systematische Verinderungen der Binde-
mittelzusammensetzung z.B. iiber Schichten oder in der Umge-
bung bestimmter Pigmentkdrner zu erfassen. Damit dringt
sich die i situ-Messung am Diinnschliff nicht unbedingt auf.
Wegen des extrem geringen Materialbedarfs der Methode,
wird die Messung an einer professionell aus dem Anschliff ent-
nommenen, z.B. auf eine Diamantzelle priparierten Sekundir-
probe also in den meisten Fillen zweckmifiger sein als die
Messung am Diinnschliff.,

Zusammenfassend liflt sich aus unseren Versuchen zur Er-
kennung von Bindemitteln und typischen Bindemittelphino-
menen aussagen, dafl Diinnschliffe hierzu mindestens so geeig-
net sind wie Anschliffe.

* Die bereits mehrfach erwihnten Kontrastvorteile der

Durchlichtmikroskopie kommen auch hier zum Tragen.
Die etablierten Firbungen kénnen an Diinnschliffen sehr
effizient durchgefiihrt werden und lassen sich eher besser
differenzieren als bei Anschliffen.

Diinnschliffe eignen sich auflerdem fiir FTIR-mikroskopi-
sche Untersuchungen an Bindemitteln.

SchluBfolgerungen

Wir konnten im Rahmen dieser Arbeit eine einfache praktika-
ble Methode vorstellen, die die Herstellung von Diinnschliffen
bei minimalem Aufwand an Arbeit und Material erlaubt. Ob-
wohl bei der Priparation zugunsten méglichst nur minimaler
Verinderung der Proben auf fliissige Schieif- und Polierhilfs-
mittel ganz verzichtet wurde, kann sich die optische Qualitit
der so hergestellten Diinnschliffe durchaus mit solchen mes-
sen, die unter erheblichem Aufwand an teuren Maschinen
(Diamantsige, Schleif- und Poliermaschine) hergestellt wur-
den.

Da Anschliffe ein priparativer Zwischenschritt auf dem
Weg zum Diinnschliff sind, kann es kaum darum gehen, er-
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I2  An Dinnschliffen im Rahmen dieser Arbeit erprobte
Untersuchungsmethoden.

stere durch letztere zu ersetzen. Vielmehr kénnen die demon-
strierten, weiterreichenden Méglichkeiten als Motivation gel-
ten, nach der Auswertung eines Anschliffes dessen Weiterbear-
beitung zu einem Diinnschliff zu erwigen.

Beziiglich der mikroskopischen Auswertbarkeit ergaben
sich deutliche Verbesserungen gegeniiber der traditionellen Mi-
kroskopie an Anschliffen. Abbildung 12 zeigt schematisch die
dabei getesteten Methoden.

Es diirfte nur wenige Konservierungsateliers und Laborato-
rien geben, die sich mit der Untersuchung von Mikroproben
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Einen kurzen Abrifl der Geschichte geben z.B. Rosenbusch und
Wiilfing [Rosenbusch/Wiilfing 1921). Sorby hat sein Verfahren erst
1882 ausfithrlich publiziert [Sorby 1882], aber vorher schon iiber
dreiflig Jahre lang mit beachtlichem Erfolg angewandt. Es ist — nur
unwesentlich modifiziert - bis heute im Einsatz. Kompakte und gut
illustrierte Werke zur Diinnschliffmikroskopie sind auch in jiingster
Zeit herausgegeben worden, zB. diejenigen von Pichler und
Schmitt-Riegraf [Pichler/Schmitt-Riegraf 1993], Puhan [Puhan
1994], MacKenzie und Adams [MacKenzie/Adams 1995] sowie die
deutschsprachige Ubersetzung des Standardwerkes "The Preparation
of Thin Sections of Rocks, Minerals and Ceramics’ von Humpbhries
[Humphries 1994].

Zitiert iber [Humphries 1994], S. V.

Eine friihe Arbeit ist [Baier/Miiller-Skjold 1939]. Eine Ubersicht gab
kiirzlich Reedy [Reedy 1994].

Diinnschnitte kleiner Proben werden —im Gegensatz zu Diinnschlif-
fen — durch wiederholtes Uberschneiden der imprignierten und/
oder eingegossenen Probe mit einem scharfen Messer hergestellt.
Zur Herstellung eines Anschliffes wird die Probe zuerst eingegossen
und der erhirtete Gieflling dann bis auf die Probe angeschliffen und
poliert. Verlduft die Ebene des Schliffs senkrecht zu den Schichten
einer entsprechenden Probe, wird auch von *Querschliff® gespro-
chen. Eine Ubersicht tiber verschiedene Priparationstechniken in
der Materialpriifung gibt das Buch von Jérg [Jérg 1991].

Die 1905 entstandene Arbeit [Ostwald 1905] erlangte erst 1936 in
der englischsprachigen Ubersetzung allgemeine Bekanntheit.
Rachlmann wandte dabei Vergréflerungen bis 200 x an [Rachlmann
1910].

Laurie zeigte 1914, wie kleine Malschichtproben in Paraffin einge-
gossen und danach angeschnitten werden konnten [Laurie 1914].
Bereits 1940 benutzte Gettens die bis heute ibliche Methode der
Probenpriparation bei Anschliffen: Er verwendete ein Kunstharz
(Methyl-Metacrylat) zum Einschluff, fertigte Anschliffe des Giefi-
lings an und polierte diese [Gettens 1940].

[Plesters 1956].

[Coremans/Thissen 1959].

[Biaschlin 1994].

[Derrick 1994], [Waentig 1993], [Krupa/Waentig 1995], Das von Wa-
entig in der jingeren Publikation vorgestellte Giefharzsystem Tech-
novit®2000L.C wird auch in dieser Arbeit verwendet.

Hintergrund und Motivation der Beprobung an Kunstobjekten dis-
kutierte kiirzlich Wiilfert [Wilfert 1996].

Wilfert erortert die Probenentnahme aus Kunstwerken an anderer
Stelle [Wiilfert 0.].].

Vgl. z.B. [Rinne/Berek 1973], [McCrone 1991], [Rost 1992].
Besonders geeignet ist das weit verbreitete, durchscheinende Scotch
MagicTape® der Firma 3M. Dies u.a. weil das hochviskose Bindemit-
tel der Klebeschicht die Proben ausreichend gut fixiert, ohne in sie
hinein zu diffundieren.

Wir verwenden durchsichtige Ringe aus Polypropylen mit 10 mm
Durchmesser und ca. 5-7 mm Héhe fiir eine Fiillmenge von ca. 0,5 g
Giefharz. Zur Herstellung der Ringe kdnnen entsprechende
PP-Rohre in kurze Abschnitte geschnitten werden.

Hersteller / Vertrieb: Heraeus Kulzer GmbH, Philipp-Reis-Str.
8/13, D-61273 Weinheim.

Die Verwendung dieses Harzes zur Herstellung von Anschliffen
und Diinnschnitten ist kiirzlich von Krupa und Waentig beschrieben
worden [Krupa/Waentig 1995]. Als Einkomponentensystem weist es
lange Stand- und (bei normaler Raumlichtbeleuchtung) fast beliebig
lange Tropfzeiten auf. Durch den entfallenden Anmischschritt wird
Arbeitszeit gespart und es verbleiben keine Reste. Techno-
vit®2000LC kann durch Blau-Belichtung auf verschiedene Endhirte
polymerisiert werden. Seine Viskositit kann im Bereich zwischen 20
und 30C leicht variiert werden. Die uns bekannten Nachteile von
Technovit®2000LC sind die (allerdings schwache) blaue Primirfluo-
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reszenz des erhirteten Produktes bei UVA-Anregung und die Emp-
findlichkeit gegeniiber Isopropanol (vgl. spiter).

Es handelt sich um das sog. Technotray®CU Lichtpolimerisationsge-
rdt. Vertricbsadresse wie beim Kunstharz. Das Gerit verfiigt iiber
einen ventilierten und damit relativ kithlen Belichtungsraum.
Derartige klebrige, diinne Oberflichenschichten entstehen auch bei
der Arbeit mit ungesittigten Polyestergiefharzen. Sie sind die Folge
sauerstoffbedingter Konkurrenzreaktionen zu den Vernetzungsreak-
tionen beim Aushirten des Giefharzes in Luft.

Bei Malschichtproben verbietet sich der Einsatz fliissiger Schleif-
hilfs- oder Kiihlmittel. Diese kénnten die Probe verquellen resp.
Komponenten ausspiilen. Hier liegt einer der grofien Unterschiede
zur Priparation von An- und Diinnschliffen an Gesteinen, Minera-
lien oder Keramiken.

Wir verwenden Micro Mesh® Polierleinen, die die Firma Dick Fein-
werkzeuge, Donaustr. 49-51 in D-94523 Mettlen z.B. als Kleinset
mit 10 Gradationen und einer weichen Unterlage liefert.

Ist die angeschliffene und polierte Probe sehr porés, so kann der
Tropfen mit dem Gieftharz auf die Probe aufgesetzt und im Vakuum
die eventuell iiberdeckte Luft abgesaugt werden, bevor der gleiche
Tropfen zum Aufkitten auf den Objekttriger verwendet wird.

Dieser Test beinhaltet wenigstens theoretisch die Moglichkeit,
Schleifling und Polierleinen mit Handfett zu verunreinigen. Er sollte
also mit entsprechender Zuriickhaltung und wenigstens ohne Beriih-
rung der Probentliche angewendet werden. Eine iiber den Finger ge-
spannte, diinne Kunststofffolie schliefit die Méglichkeit einer Konta-
mination ganz aus.

Technovit®2000LC hat im ausgehirteten Zustand den Brechungsin-
dex n(D)20 =1,527.

Einen Uberblick priparativer und mikroskopischer Techniken zur
Charakterisierung von Proben aus Kulturgut gibt Wiilfert [Wiilfert
o.].].

Informationen zu Instrumentation und Vorgehensweise bei der Pola-
risationsmikroskopie vermittelt z.B. das kompakte Werk von Patzelt
[Patzelt 1985). Wir arbeiten mit einem Olympus BH2-Pol bei Seh-
feldvergroflerungen zwischen 60 und 1200 x.

Informationen zu Instrumentation und Vorgehensweise bei der Fluo-
reszenzmikroskopie vermittelt z.B. das kompakte Werk von Becker
[Becker o.].]. Eine moderne Ubersicht gibt Rost [Rost 1992). Wir ar-
beiten mit einem Leitz Orthoplan mit Ultropak Dunkelfeld-Auf-
licht fir sichtbares Licht (100 W Halogenlampe) oder fiir UVA-
(HBO100 Quecksilberdampfbrenner mit Anregungsfilter Schott Ul-
traviolettglas UG11) bei Sehfeldvergrofierungen zwischen 100 und
500 x. Das Mikroskop verfligt auch iiber einen simultan verwendba-
ren Hellfeld-Durchlichtstrahlengang (VIS oder UVA). Als Sperrfil-
ter fiir UVA-angeregte VIS-Fluoreszenz verwenden wir ein Schott
Gelbglas GG455.

Fourier Transform Infrarot Spektrometrie. Eine neuere Ubersicht
tiber die Leistungsfihigkeit dieser Methode bei der Analytik an Kul-
turgut gibt z.B. Derrick [Derrick 1995]. Das Labor verfiigt iiber ein
Perkin Elmer FTIR-Mikroskop der i-Serie (Spiegeloptik, Fixvergrs-
Berung 200 x) mit MCT-Detektor. Beim zugehorigen Spektrometer
handelt es sich um das Perkin Elmer System 2000,

Im Rahmen dieses Beitrages ist mit ’Auflicht’ immer Dunkelfeld-
Auflichtbeleuchtung gemeint.

Ein Streupriparat entsteht, indem das zu mikroskopierende Material
in einem Tropfen Einschlufimittel méglichst homogen dispergiert
und in diinner Schicht zwischen Objekttriger und Deckglas pripa-
riert wird.

Ein vergleichbares Phinomen lifit sich an Zigarettenrauch beobach-
ten. Der im ’Auflicht’ blaue Dunst wirkt im Durchlicht eher rétlich.
Dies hingt damit zusammen, dafl blaue Strahlen an feinen Teilchen
effizienter gestreut werden als rote.

Vgl. z.B. die Diskussion bei [Bischlin 1994], S. 3271f.

Vgl. die Arbeiten von McCrone und MacTaggart, z.B. [McCrone
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1982}, [McCrone 1994), [Mactaggart 1994].

Die Polarisationsmikroskopie an Fasern beschreiben z.B. A. Herzog
[Herzog 1955] oder Hartshorne und Stuart [Hartshorne/Stuart
1970).

Eine Méglichkeit beschreibt McCrone [McCrone 1982].

Eine kurze Zusammenfassung der Fachterminologie und der Vorge-
hensweise geben McCrone [McCrone 1982] sowie Feller und Bay-
ard [Feller/Bayard 1986].

Dieser sog. Reliefwechsel beim Drehen des Kristalles gegen den Pola-
risator (oder beim Drehen des Polarisators gegen den Kristall) hingt
mit den in verschiedenen Kristalllagen relevanten Brechungsindizes
des Calcites zusammen, welcher je nach relativer Position der Kri-
stallachsen zur Durchlafirichtung des Polarisators im Bereich zwi-
schen n(®)=1,658 und n(e)=1,486 liegt. Bei unpolarisierter Beleuch-
tung (ohne Polarisator) zeigt Calcit in allen Lagen einen konstanten,
sog. mittleren Brechungsindex und natiirlich keinen Reliefwechsel
beim Drehen.

Ein Polarisator im Beleuchtungsstrahlengang (z.B. auf der Lichtaus-
tritts6ffnung), ein weiterer (der sog. Analysator) mit um 90° gedreh-
ter Durchlafirichtung oberhalb der Probe im Abbildungsstrahlen-
gang des Mikroskopes (zB. in oder iiber einem Okular). Die preis-
glinstigen Folienpolarisatoren aus Photobedarfssortimenten reichen
zu Kontrastierungszwecken aus. Polarisationsmikroskope verfiigen
ohnehin iiber einen hochwertigen, einschwenkbaren Polarisator und
einen drehbaren Analysator.

Als Anregungsfilter hat sich dazu die Kombination der Schott Blau-
gliser BG38 und BG3 (jeweils 3mm stark) bewihrt. Als Sperrfilter
dient ein Orangeglas OG530 (2mm). Die Anregungsfilter kénnen
zB. einfach auf die Lichtaustrittséffnung des Mikroskopes gelegt
werden. Der Sperrfilter kann zwischen Auge und Okular gehalten,
oder besser in die Sehfeldblende des Okulares oder der Okulare ein-
gelegt werden. Rund zugeschnittene Schott-Glasfilter liefert z.B. die
Firma G&ke in D-58095 Hagen.

Ein Molasse-Sandstein mit Quarz-, Albit-, Kalifeldspat-, Calcit-
und Glauconit-Kérnern, letztere hier farbgebend. Die Carbonate
(hauptsichlich Calcit) bilden den allerdings nicht liickenlosen Ze-
ment,

Der entsprechende Filter (sog. Chelsea-Filter) wurde von Peter Mac-

Abbildungsnachweis

Abb. 1 und Abb. 3 von J.P. Kuhn, Photograph am Schweizerischen Insti-

tut fir Kunstwissenschaft, Ziirich. Alle anderen Abbildungen von den
Auatoren.
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taggart, Chard, in die analytische Pigmentmikroskopie eingefiihrt.
Seine Anwendung und sein Nutzen wird in der spiteren Publikation
Stoneys [Stoney 1990] ausfiihrlich erlautert.

Der Vorteil eines FTIR-Mikroskopes liegt darin, daf sich wegen der
Verwendung von Spiegeloptik der Fokus fiir sichtbares Licht und In-
frarot (IR) entsprechen. Eine visuell scharfgestellte und unter die
Mefiblende gefahrene, mikroskopisch kleine Probe wird daher wih-
rend der Messung auch optimal vom IR-Licht durchstrahlt. Durch
einen Spiegel wird wihrend der Messung das IR-Licht, welches die
Probe durchstrahlt hat, noch vor den Okularen des Mikroskopes auf
einen IR-empfindlichen Detektor umgeleitet. Dieser erfaflt die von
der Probe absorbierten Schwingungsfrequenzen, wodurch von einer
eben noch betrachteten Mikroprobe in wenigen Sekunden cin
IR-Absorptionsspektrum aufgenommen werden kann,

Z.B. beschricben von M.-C. Gay [Gay 1970].

Vgl. [Bischlin 1994].

Anleitungen geben z.B. [Plesters 1956], [Gay 1970], [Johnson/Pak-
kard 1971], [Martin 1977] oder [Schramm/Hering 1995].

Gute Differenzierungen fiir Proteine konnten in Ponceau S (CI
42053) und Fast Green FCF (CI 42053) erreicht werden. Zur Fir-
bung wurden jeweils mehrere Objektiriger in konventionelle Firbe-
ubge eingestellt. Bei Firbungen auf Ole ergaben sich lediglich
Schwierigkeiten mit dem Isopropanol-Anteil der Lésungsmittel fiir
Sudan-Schwarz (CI 26150) und Olrot O (CI 26125). Alle Firbungen
erfolgten nach [Martin 1977] und [Schramm/Hering 1995].

Daf diese Erscheinung dem aus der Dunkelfeld-Auflichtmikrosko-
pie bekannten Phinomen der am Objektrand auftretenden sog. Pseu-
dofluoreszenz entspricht, halten wir fiir unwahrscheinlich. Dies,
weil die Erscheinung sich auf eine bestimmte Grenzlinie beschrinkt
und durch die Aperturblende in ihrer relativen Intensitit nicht vari-
ierbar ist.

Vgl. [McCrone 1994].

Hier konnten wir durch leichte Modifikationen am Verfahren den
Giefharz- Anteil im FTIR-Spektrum noch weiter reduzieren. Die Ar-
beiten sind hier noch im Gang.

Diese Methode wird im Rahmen der Bindemittelanalytik z.B. von
A. Rinuy und Mitarbeitern auf Dinnschnitte angewendet [Rinuy/
Gros 1989].




