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Beitriige zur Struktur der Bakteriencellulose

Von E. Franz und E. Schiebold
Mit 13 Abbildungen
(Eingegangen am 24. April 1943)

Einfihrung

Mit der Verfeinerung der elektronenoptischen Aufnahmetechnik wuchsen
die Moglichkeiten, Einblick in den Feinbau von aus Makromolekiilen auf-
gebauten Strukturen von Fasern zu erhalten. Vorbedingung zur Erzielung
einwandfreier Aufnahmen ist die Herstellung geeigneter Priparate. Es ist
bekannt, daB die ﬁbermikroskopie Objekte benotigt, deren Schichtdicke
unter 0,1 p liegt. Jedoch besitzen selbst die feinsten synthetischen Fasern
von 1den noch einen Durchmesser von etwa 9 p. Lingsaufnahmen sind
also micht ohne HilfsmaBnahmen anzufertigen. Stellt man jedoch Quer-
schnitte her, so gelingt es selbst bei Verwendung feinster Schneidgerite
nicht, einwandfreie Objekte zu erhalten, was wir in einer fritheren Arbeit?)
zeigen konnten. Die trotzdem nach dieser Methode erzeugten Aufnahmen
wiesen Blasenbildungen auf, deren Entstehung auf sekundir entstehende
Verbrennungseffekte zuriickgefithrt werden konnte.

Es bleibt also nur der Weg durch mechanische Einwirkung die Fasern
in kleine Triimmer zu zerlegen, wobei man von der Annahme ausgeht, dafB
zunichst die Stellen schwichsten Widerstandes auseinandergerissen werden
und die verbleibenden Triimmer in ihrer Gestalt Aussagen iiber den Feinbau
zulassen.

1. Hess und Mitarbeiter?) benutzten die Schwingmiihle und konnten
durch sehr schnelle Bombardierung der zarten Fasergebilde mit Stahlkugeln
Bruchstiicke freilegen*), deren Gestalt mit unseren bisherigen Vorstellungen
des Feinbaues der Cellulose nicht in Widerspruch stehen. Neben Fibrillen-
biindeln von 0,2 u Durchmesser wurden Grundfibrillen von 80—150 & mit
Perioden von etwa 400 A gefunden.

*) Die voraussichtlich in hohem MaB auftretenden thermischen Einwirkungen
mogen hier unerwihnt bleiben.
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2. Verfasser3) konnten ebenso wie Eisenhut?) die Tatsache ausnutzen,
daB Cellulose z. B. in verdiinnter Natronlauge stark quillt und somit
plastisch wird. In diesem Zustand geniigen viel geringere Krifte zu einer
Gestaltsanderung. Fasern lassen sich z. B. durch Auswalzen in sehr dinne
Filme verwandeln.

3. Eine weitere Moglichkeit wurde von uns5 im Anldsen von Pri-
paraten und vor allem im Losen und Wiederausfallen untersucht. Wir
gingen hierbei von der durch Staudinger®) festgestellten Tatsache aus,
daB der Polymerisationsgrad von Cellulose bei Anwendung geeigneter Vor-
sichtsmaBregeln sich durch Losen und Umfillen nicht dndert. Wir fanden
auch erwartungsgemif bei hochpolymeren Fasern (Baumwolle und in
geringem MaBe bei nach dem Streckspinnverfahren hergestellten Hydrat-
cellulosefasern vom Polymerisationsgrad 500) ausgeprigte Strukturen,
wahrend dies bei niederpolymeren Zellwollen nicht mehr der Fall war.

So aufschluBreich die nach der bisher geschilderten Arbeitsweise
erzeugten Bilder auch sind, so ist stets der Kinwand zu erheben, daB die
urspriingliche Faserstruktur gewaltsam zerstort ist.

Es erschien daher reizvoll, solche Objekte elektronenmikroskopisch
zu untersuchen, die aus Cellulose aufgebaut vor der Aufnahme keine
mechanischen Eingriffe erforderlich machen.

Bildung von Cellulosemembranen durch Bakt. Xylinum

Die bisherigen groBen Erfolge der Ubermikroskopie auf dem Gebiete
der Bakterienforschung?) veranlaBten uns, unter anderem Bakt. Xylinum
einer niheren Untersuchung zu unterziehen.

Dieser Organismus wurde bereits 1886 von A. J. Brown?) eingehend
untersucht, welcher feststellte, daB sich ZuBerst feste Membranen bilden
(bis zu 2,56 cm Dicke), wenn Bakt. Xylinum in einer geeigneten Kohlehydrate
enthaltenden Nabrlosung geziichtet wird. Er stellte fest, daB die ge-
bildeten Membranen in ammoniakalischem Kupferhydroxyd leicht loslich
sind und bei Hydrolyse mit Schwefelsiure einen reduzierenden Zucker
ergeben. Auf Grund seiner Beobachtungen, daB die ans Fructose gebildete
Membran einen dextrorotatorischen Zucker bei der Hydrolyse liefert,
schlug Brown fiir diesen Polysaccharide bildenden Organismus den Namen
Bakt. Xylinum vor. Weitere Untersuchungen iiber Bakt. Xylinum fiihrten
von Wisselingh?®) und insbesondere H. Hibbert!%) durch mit dem Ziele,
die geeignetste Methode zur Bildung der Membranen und geniigend reines
Material fiir eine erschipfende chemische Untersuchung des Gemisches
herzustellen. Hibbert bestatigte die Wirkung von ,,Acetobacter Xylinus«
in gewissen Kohlehydrate oder polyhydrische Alkohole enthaltenden Nihr-
lésungen auf die Bildung von polysaccharidischen Oberflichenmembranen.
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Er zeigte, daB sich eine Lésung von 0,19/, Asparagin, 0,5°/, KH,PO,,
0,1°/, NaCl, 0,569, Athylalkohol zur Forderung des Wachstums eignet und
daB die Bildung der Cellulosemembrane durch Bakt. Xylinum nur mit
Hexosezuckern, deren Anhydriden und solchen Substanzen erfolgt, die
vermutlich leicht durch diese Organismen in Hexosen verwandelt werden
konnen. Dabei erwies sich Fructose als die geeignetste Verbindung zur
Bildung der polysacchariden Haut und zeigte in dieser Hinsicht eine be-
deutend hohere Aktivitat als irgendeine der Aldohexosen. Hibbert war
auch der erste, welcher eine durchgreifende chemische Untersuchung des
polymerisierten Produktes vornahm und die Identitit desselben mit der
Cellulose der Baumwolle durch Acetylierung mit einer Mischung von Essig-
siure und Essigsdureanhydrid nachwies, wobei Sulfurylchlorid als Kataly-
sator verwendet wurde. Es fand sich eine beinahe quantitative Ausbeute
an Cellulosetriacetat mit den gleichen Eigenschaften wie bei Baumwolle.
Hierdurch und durch weitere Versuche wurde der Nachweis erbracht, daB
derartige synthetische Cellulose mit normaler Baumwollcellulose iden-
tisch 1Y) ist.

Dieser Beweis wurde spiter durch Réntgenfeinstrukturantersuchungen
erhartet, worauf noch eingegangen wird. E.Schmidt!?) fand bei seinen
eingehenden Untersuchungen iiber den Carboxylgehalt von Cellulose ver-
schiedener Herkunft, daB diejenige von Bakt. Xylinum ebenso wie die
verschiedensten Baumwollen 0,28%/, an COOH-Gruppen enthalten. Dieser
Forscher verwendet zur Ziichtung eine 5—10°/,-ige Rohrzuckerlosung, der
0,8°/, Nahrsalze (0,3°/, Ammonsulfat, 0,3°/, primares Kaliumphosphat,
0,2°/, Magnesiumsulfat) zugesetzt werden, wobei 3-mal nach je 48 Stdn.
sterilisiert wird!%. Nach Zusatz von 2°/, Athylalkohol wird mit Bakt.
Xylinum geimpft und im Dunkeln bei 80° bebriitet. Nach 1—2 Tagen
bildet sich eine Cellulosehaut, deren Wachstum nach 12—20 Tagen be-
endet ist. Wir fanden auch bei upseren eigenen Untersuchungen, daB
sich richtige Membranen erst nach lingerer Zeit bilden, welche beim EKin-
trocknen reldtiv starr und briichig werden. Dicke Membranen erwiesen
sich nicht als homogen, sondern aus diinnen Schichten zusammengesetzt,
die untereinander fast parallel waren.

Polarisationsoptische Morphologie

Schneidet man aus der vom Bakt. Xylinum!®*) am Nihrboden ge-
bildeten Cellulosehaut ein Stiick von einigen Quadratmillimetern heraus
und untersucht es im Polarisationsmikroskop bei orthoskopischem Strahlen-
gang, so beobachtet man meist ein wirr durcheinanderliegendes Netz-
werk von Stringen mit einer dem Untergrund gegeniiber stark er-
hohten Doppelbrechung. Das ist qualitativ leicht daran zu erkennen, dal
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diese Stringe bei einer Drehung des Priparates zwischen gekreuzten
Nicols um 90° einmal hell aufleuchten und bei einer um 45° dagegen

Lichtmikroskopische Aufnahmen von Bakteriencellulose @ = 160)

Abb. 1. Zwischen parallelen Nicols Abb. 2. Zwischen gekreuzten Nicols

verdrehten Liage wieder verschwinden4).
Aber auch in den einzelnen Strangen
selbst zeigt sich noch eine feinere Unter-
teilung in Gebiete mit groBerem oder
kleinerem Gangunterschied (Abb. 13
veranschaulichen die Verhiltnisse).

Aus dem polarisationsoptischen Be-
fund konnte man mit Hilfe der nach-
folgenden elektronenoptischen Morpho-
logie also schlieBen, daB diese Cellulose-
membrane aus einem System von teil-
weise schlechter oder besser geordneten
groBeren und kleineren krystallartigen
Striangen (Grundfibrillen) besteht.

Damit sind die qualitativen Aus-
kiinfte erschopft, welche man aus der
p?larisati,onsmikl:OSkopisc}_len MOI‘p holo- Abb.3. Priparat zwischen gekreuzten
gie, also im Bereich der Dimensionen von  pjco1s um 45° gegen die Ausgangs-
etwa 2000 A aufwarts erhalten kann. stellung (1) gedreht
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Uber den Bau im submikroskopischen Gebiet, also etwa unter 2000 A bis
herab zu 50 A, soll nun die elektronenoptische Morphologie AufschluB bringen.

Elektronenmikroskopische Aufnahmen von Bakteriencellulose

Priparate fiir die elektronenoptische Untersuchung wurden in folgender
Weise gewonnen:

Nach wenigstens 12 Tagen*) wurde ein Stiick der Membrane vom
Nihrboden losgeschnitten und in destilliertem Wasser mittels des Objekt-
trigervibrators nach M. v. Ardenne!®) dispergiert. Ein Tropfen der die
Cellulose in feinster Verteilung enthaltenden Flissigkeit wurde auf die
Objekttragerblende gebracht und eingetrocknet. Als Objekttriger diente
eine Kollodiumfolie. Die Untersuchungen wurden sowohl im Ubermikroskop
von Siemens & Halske wie im Elektronenmikroskop des Herrn Baron
v. Ardenne vorgenommen. Eine Anzahl ibermikroskopischer Aufnahmen
ist in den Abb.4—10 wiedergegeben. Die Art der Priparation vermeidet
stirkere mechanische oder chemische Eingriffe in das Primiargefiige;
immerhin ist die Behandlung im Vibrator mit einer gewissen Auflockerung
der Membranteilchen verkniipft, was fir die Herstellung einwandfreier
Bilder giinstig ist. Die Abb.4 zeigt eine Anzahl linglicher Bakterien
von etwa 3000—5000 A Durchmesser und 10000—20000 A Lange (Stab-
chen) ohne irgendwelche Celluloseteilchen. Dieses Bild findet man nach
verhaltnismaBig kriftigem Vibrieren, wodurch die Bakterien von der Cellu-
lose losgerissen wurden. In den Abb.5—6 sind dariiber hinaus einzelne
Fiaden oder Binder zu erkennen, die von den Bakterien ausgehen und
sie teilweise verkniipfen. Diese flachen Binder haben eine Dicke von
schatzungsweise weniger als 100 A **) und Breiten bis etwa 5000 A, Abb.7
zeigt eine Ubersicht itber das innerhalb der Membran gebildete Gewirr
von Cellulosefasern, wihrend Abb.8 mit einer VergroBerung von 40009
einzelne Fasern in ihren Dimensionen klar herauszuarbeiten versucht.
Die Bakterien selbst werden vermutlich ebenso aus EiweiB bestehen wie
Bakt. Delbriicki u. a. Die aus Cellulose unter der Mitwirkung von Fer-
menten gebildeten Faden bzw. Binder stellen allem Anschein nach die
Bausteine der Membranen dar; bei niherer Betrachtung erkennt man aber,
daB besonders die breiteren Binder noch aus einer Anzahl schmilerer
Fasern von 200 A Breite zusammengesetzt sind (vgl. Abb. 8), wobei sich
bei einer VergroBerung von 40—50000 Querunterteilungen zeigen.

*) Nach Hibbert erreicht die Menge des auf solchem Nihrboden durch Bak-
terium Xylinum gebildeten polysacchariden Koérpers ein Maximum etwa 10 Tage
nach der Inokulation.

**) Dies 1iBt sich daraus schlieBen, daB die Binder gut mit 60 KV-Elektronen
durchstrahlbar sind.
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Die von einem relativ wenig im Vibrator dispergierten Teilchen
herrithrende Abb. 7 1aBt deutlich ein Geflecht von wirr durcheinander-
liegenden Bindern erkennen. Man kann sich dies dadurch entstanden

Abb. 4. Aufnahme von Bakterium Abb. 6. Geflecht aus Cellulosebindern

Xylinum. mit darin befindlichem Bakterium.
Vergr. 10000 Vergr. 10000

-

Abb. 5. Bakterium Xylinum mit Einzel- Abb. 7.
fiden aus Cellulose.
Vergr. 10000

Folie aus Bakteriencellulose
mit Fadenstruktur oder Bandstrukturen.

Vergr. 10000
| e |
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denken, daB die von den einzelnen Bakterien ,gesponnenen® Fiden all-
mahlich durch neu hinzukommende Faden mehr und mehr miteinander
verschlungen bzw. ,verwebt® werden.
Eine Orientierung der Binder ist in
den elektronenmikroskopischen Auf-
nahmen nicht festzustellen (vgl. unten).
In der Abb. 9 ist nochmals die Rand-
zone einer groBeren Membranpartikel
wiedergegeben, welche aus einer etwa
1/, cm starken Folie herauspripariert
und dann freitragend iiber die Boh-
rung des Objekttrigers hinweggelegt
worden war. Auch hier wird durch
das fiber den Rand des Objektes
herausragende Gewirr von Cellulose-

Abb.8. Binder aus Bakteriencellulose
in 40000-facher GesamtvergroBerung
I_te | '

Abb.9. Randzone einer freitragend Abb. 10. Bakteriencellulose auf Hefe-

auf die Objekttrigerblende aufpripa- extrakt gewachsen. Nach sehr langer

rierten Partikel aus Bakteriencellu- Bestrahlung Priparat geschrumpft.
lose. Gesamtvergr. 34000 [1rp] Vergr. 10000

biandern die Fadenstruktur der Bakteriencellulose erneut bewiesen.
Es erhebt sich die Frage, ob man es bei diesen Fiaden, deren Linge
sich oft bis auf 40 p erstreckt, bei einer Mindestbreite von etwa 200 A
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und Dicke von 100 A mit primiren Struktureinheiten der Cellulose zu tun
hat. Irgendein charakteristisches Feingefiige dieser Bander ist selbst bei
stark vergroBerter Abbildung (elektronenopt. 10000, lichtopt. Nachver-
groBerung 4-fach, vgl. Abb. 8) kaum zu erkennen. Dagegen beobachtet
man nach lingerer und etwas intensiver Bestrahlung der Priparate mit
Elektronen, daB die Riander der Fiden schartig werden und sich schlieBlich
Blaschen bzw. Knotchen von ungefibr 250 A Durchmesser bilden (vgl.
Abb. 10). Offenbar handelt es sich hierbei um Zersetzungs- bzw. Ver-
brennungsvorginge. Es ist nicht ausgeschlossen, daB diese Zerfallsprodukte
ihre eigentiimliche Form dem Vorhandensein noch kleinerer Bausteine von
groBenordnungsmaBig 250 A in den Bindern verdanken.

Vielleicht ist die Ausbildung derartiger Binder spezifisch fiir aus
Bakt. Xylinum erzeugte Cellulose und mit den zur Synthese benutzten
Fermenten verbunden.

Rontgen- und Elektroneninterferenzeffekte

Wie bereits bemerkt, wurde schon frither an Hand von Roéntgen-
interferenzen die Identitit von Bakteriencellulose mit nativer Cellulose
(von Baumwolle usw.) nachgewiesen. Bereits H. Mark und v. Susich!%?)
erhielten beim Dehnen feiner Bakterienhiute gut orientierte Rontgen-
diagramme, deren Auswertung ergab, daB sie sich der gleichen monoklinen
quadratischen Form zuordnen lassen wie die von nativer Cellulose. Beim
Dehnen stellt sich die (101)-Ebene der Krystalle parallel zur Folienebene
und die [010}-Richtung (Faserachse parallel zur Dehnungsrichtung). Eggert
und Luft!®) fanden 1930, daB von E. Schmidt-Miinchen priparierte Bakt.
Xylinum-Membranen im getrockneten Zustand Rontgendiagramme ergeben,
die denen von S-Cellulose nicht unihnlich waren. Ipatjef!’) untersuchte
Membranen gleicher Herkunft, jedoch ohne eindeutiges Ergebnis, Weitere
rontgenographische Untersuchungen rithren von Khouvine, Champetier
und Sutra’®) sowie Hibbert und Barsha'?) her. Besonders ausfithrliche
Studien verdffentlichte Sisson?’) bei synthetischen Fasern aus Membranen
von Bakteriencellulose zur Beantwortung der Frage, inwieweit die gefundene
Orientierungstendenz der (101)-Ebene und die Stellung von [010-] parallel
zur Faserachse durch die bandformige Gestalt der Krystallite oder durch
besondere Kohisionskrifte dieser dicht mit OH-Gruppen besetzten Ebene
bedingt ist, ohne jedoch zu einer klaren Liosung zu kommen.

SchlieBlich seien auch die Versuche von Gross und Clark?) an
Membranen von Bakteriencellulose nach Sisson sowie Hibbert und Mec.
G1ill erwshnt, welche lange diinne Binder des Materials in der gleichen
Art wie Meyer und Mark dehnten, oder nach einer von Sisson an-
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gegebenen Methode??) behandelten. Infolge der besonders guten Orien-
tierung der krystallinen Celluloseanteile in der Membran konnen diese
Priparate mit Hilfe von Einkrystallmethoden (Liaue-Drehkrystall- und
Rontgengoniometeraufnahmen) untersucht und zur Entscheidung iiber
die verschieden moglichen Elementarkorper der Cellulose herangezogen
werden.

Unsere eigenen Versuche ergaben, daB bereits in der ungedehnten
Membran nach dem Trocknen eine Art Ringfasertextur auftritt. Wie die
Abb. 112 beweist, welche von einem Praparat 57 Tage nach der Inokulation
herrithrt, ist der Reflex (101) nur relativ schwach sichtbar, was darauf
hindeutet, daB die Ebene (101) bei einem groBen Teil der Krystallite nahezu
in der Membrane liegt. Die Aufnahme Abb. 11b von einem anderen Pri-
parat mit einer sehr deutlich sich abhebenden Membran herrithrend, zeigt
eine noch bessere Orientierung. Hier tritt der Reflex der Ebene (101)
iiberhaupt nicht mehr auf, wihrend die Interferenzen A,, II, I,, A,, III,

A,, I, III,, IV, vorhanden sind. Die gefundenen Reflexe sind in der
Tab. 1 zusammengestellt, welche zum Vergleich die Werte von 451“;.2'9—@)-

nach Andress?) und Kiessig?¥) nebst Indizes enthilt. Man kann nun
aus dem Fehlen von (101) nicht mit aller Strenge schlieBen, daB in der
ungedehnten Membran eine Ringfaserstruktur vorliegt. Hierzu miibte die
Lagenkugel noch durch weitere Aufnahmen in verschiedenen Richtungen
des Primérstrahls zur Membranebene abgetastet werden. Zu diesem
Zwecke wurde eine Rontgenaufnahme von einer Membran hergestellt,
welche gedehnt und zus#tzlich stark verdrillt wurde, um den Reflex (101)(A))
in eine fiir die Interferenz giinstige Lage zu bringen. Wie die Tab.1
zeigt, tritt der Reflex (101) in diesem Diagramm (Abb. 11¢) tatsichlich
mit der richtigen Intensitit anf*).

Das Auftreten einer Ringfasertextur in der Membranebene ist sehr
interessant und kann in Parallele mit der Ringfasertextur z.B. diinner
Cellophanfolien gebracht werden. Zur Erklirung dieser Erscheinung konnte
man die im Elektronenmikroskop sichtbare Bandstruktur der Celiulose-
fibrillen heranziehen, wenn man sich vorstellt, daB sich die zunichst wirr
durcheinanderliegenden Binder beim Schrumpfen der Membran durch den
Trocknungsproze8 flach in eine Ebene legen ahnlich wie Papierschlangen.

*) Damit ist gleichzeitigz der Beweis erbracht, daB das Verschwinden des (101)-
Reflexes im Diagramm der Bakteriencellulose nicht darauf beruht, daf durch An-
niherung an einen rhombischen Elementarkérper die Interferenzen A, und A, zu-
sammenflieBen; nachdem Kubo [Z. physik. Chem. (A) 187, 297 (1940)] derartiges
bei gewissen nativen Cellulosen beobachtet hat, konnte diese Moglichkeit “nieht von
vornherein® ausgeschlossen werden.
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Bei weiterem Dehnen bzw. Strecken und Walzen der Membran werden
die Binder dann noch in der Streckrichtung mit ihrer Lingsachse orien-
tiert, so daB eine ,beschrinkte Fasertextur“ entsteht, wie sie im Rontgen-
bild beobachtet wird {vgl. Abb.11c).

Rontgendiagramme von Bakteriencellulose (mit Co Ka-Strahlung hergestellt; 1=1,7853 K)

Abb. 11a Abb.11b

Abb. 11a. Senkrecht zur Membran-

ebene eingestrahlt. Membran véllig

ungedehnt, Andeutungen einer Ring-
faserstruktur.

Abb.11b. Membran noch unverformt,

senkrecht zur Membranebene ein-

gestrahlt, ausgesprochene Ringfaser-
struktur,

Abb. 1le. Membran gedehnt und
tordiert. Diagramm einer beschrink-
ten Fasertextur.

Abb. 11e¢

Im Zusammenhang mit den morphologischen Untersuchungen wurden
Elektronenbeugungsaufnabmen unserer Priparate sowohl mit dem Siemens-
Ubermikroskop als auch mit dem Elektronenmikroskop von M.v.Ardenne
hergestellt. Ks sei erwihnt, daB Elektronenbeugungsdiagramme von Bak-
teriencellulose erstmalig von Kakinoki?%) verdffentlicht wurden. Die von
uns beobachteten Interferenzen sind in Tab.2 zusammengestellt; es 1aBt
sich feststellen, daB auch hier der Reflex A (101) nicht erscheint, was
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Tabelle 1
Réntgenaufnahmen von Bakteriencellulose
Co-Strahlung 1 = 1,7853 A; D = 34 mm (= Abst. Priparat-Film)

Membran gestreckt Vgl. mit Werten MeBergebnisse
Strahl 1. Membran und verdrillt von Andress nach Kiessig
r 74 sin? ($/2) r 4 sin? (3/2) | 4sin? ($/2) . 4 sin? (8/2)
mm | T mm | o Bezeichnung T
— — 10,1 0,0262 0,0281 A, (01 0,0280
0,0348 A, (10D 0,0340
1,7 | 0034 118 |  0,0347 { Yo | i G Fpicey
= 0,0446 I, (111) s ox
130 | 0,0465 14 0,0472 { Oosas | 1 Vane } 0,0535
16,4 0,0625 16,5 0,063 0,0660 A, (002) 0,0661
— - 20,4 0,089, — *) —
— — 22,2 0,102 0,700 II1,(130),(031) 0,100
A, (301), g
280 | 0,145 98,0 | 0,145 0,149 { Ao s, } 0,142
— _ _ I, (310) ,
— 0,149 { Gy Bl } 0,146
— — — — 0,145 IT1, (230) 0,146
— — — — 0,151 IV, (040 0,149
Tabelle 2
Elektroneninterferenzen von Bakteriencellulose
45 KV; i = 0,05774 A; D = 580 mm
Aus Elektronenbeugungsdiagrammen Beobachtungen MeBwerte
berechnet von Andress v. Kiessig
T 1 in? / in? / in?
Int. , 4 sin’ z(D/2) 4 sin ‘ 2(D, 2) Bezeichnung 4 sin {P/?)
A A i
0,0348 A, (101) 0,0348
st 6,6 0,0387 { 0,0384 IT, (020) 0,0385
sst. 7,9 0,0552 0,0540 II, (021) 0,0535
. 0,0343
diffus 62—10 {| Qo |} — ) —
. 0,186
15—18 ’ — X —
diffus { 0,288 } )

*) Diese nur ganz schwach angedeutete Interferenzlinie 148t sich folgenden von
Andress berechneten Reflexen zuordnen: A, (102); I; (112), 211).

**) Am Zustandekommen dieses diffusen Ringes konnen folgende von Andress
beobachteten Interferenzen beteiligt sein: A, (002); I, (111); II, (020), (120); II, (021).

***) In dieses Interferenzgebiet fallen nach Andress die Reflexe: A, (400), (303);
A, 004); T, (113), (312), (213); IV, (141), (240); IV, (042).
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auf die gleiche Ursache wie bei den Rontgenaufnahmen, namlich eine
Art Ringfasertextur, zuriickzufiihren ist. Deutlich zu erkennen und indi-
zierbar sind die Interferenzen A,,II, und II, in der Bezeichnung nach
Andress (a. a. 0.), auBerdem treten einige diffuse Ringe auf, die einer
ganzen Anzahl moglicher Reflexe von Gitterebenen zugeordnet und daher
nicht eindeutig indiziert werden kénnen.

Die Aufnahmen und Elektronenbeugungsversuche mit dem Siemens - Uber-
mikroskop nach Ruska und v. Borries wurden zuerst von Herrn Dipl.-Ing.
L. Wallner®), die Kontrollaufnahmen mit dem Ubermikroskop sowie am Elektronen-
mikroskop von M. v. Ardenne wurden durch Herrn Dr. F. Giinther ausgefiihrt,
wofiir an dieser Stelle gedankt sei.

Ebenso sind die Verfasser den Herren Dr.v. Borries sowie Dr. E. Ruska
vom Laboratorium fiir Ubermikroskopie, der Firma Siemens & Halske fiir die Bereit-
stellung des Ubermikroskops und verschiedene Hinweise, ebenso wie Herrn Baron
M.v. Ardenne fiir die Méglichkeit der Arbeit am Universal-Elektronenmikroskop
und wertvolle Ratschlige za Dank verpflichtet.

Die Priparate, an denen wir unsere Untersuchungen durchfiihrten, hat uns
freundlicherweise Herr Prof. Dr. C. Weygand vom Chemischen Institut der Uni-
versitiit Leipzig zur Verfiigung gestellt. Sie wurden von Herrn Dr. Detert auf
Agarnihrboden geziichtet.
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Aus der Forschungsabteilung fiir makromolekulare Chemie des Chemischen
Laboratoriums der Universitit Freiburg/Br.

Ubermikroskopische Untersuchungen an hydrolytisch
abgebauten Fasern

314. Mitteilung iiber makromolekulare Verbindungen!)

Von E. Husemann
(unter Mitarbeit von A. Carnap)
Mit 24 Abbildungen
(Eingegangen am 10. April 1943)

Die Untersuchung des Feinbaus natiirlicher und kiinstlicher Fasern
mittels Rontgenographie und Mikroskopie hat zu einer Reibe von bemerkens-
werten Resultaten gefithrt. So ist es gelungen, die GroBe der Elementar-
zellen und angenihert auch diejenige der krystallisierten Bereiche, der
Micellen, zu bestimmen; ferner wurden die als Bauelemente lange bekannten
Dermatosomen und Fibrillen genauer untersucht und es gelang, Aussagen
iiber ihre Lagerung in der Faser zu machen?). Trotz eingehender Unter-
suchungen sind einige Fragen noch strittig, so z. B. die nach der Existenz
einer Hautsubstanz bei nativen Fasern und der Selbstindigkeit der einzelnen
Bauelemente®. Da das Ubermikroskop mit seiner Auflosungsgrenze von
einigen mu die Kluft zwischen Lichtmikroskopie und Réntgenographie

Y Zugleich 86. Mitt. iber Cellulose. 85. Mitt. iiber Cellulose vgl. H. Staudinger
u. W. Déhle, J. prakt. Chem. [2]161, 219 (1942); 313. Mitt.: H. Staudinger, Kunst-
stoffe, im Druck.

%) Vgl. z. B. als neuere Zusammenfassung bei A. Frey-Wyssling, Stoffaus-
scheidung der héheren Pflanzen, Verlag Springer, Berlin 1935.

5 A. Frey-Wyssling, Naturwiss. 28, 385 (1940); M. Staudinger, J. prakt.
Chem. [2] 160, 203 (1942).



