SPEKTROMETRIE VON ELEKTRONEN-INTERFERENZEN I 727

Spektrometrie von Elektronen-Interferenzen*
1. Elektronenoptischer Strahlengang zur Geschwindigkeits-Analyse

Von F. LEONHARD

Aus dem Physikalischen Institut der Universitat Tiibingen,
Abteilung fiir experimentelle und angewandte Physik
(Z. Naturforschg. 9a, 727—734 [1954]; eingegangen am 16. Juni 1954)

Es wird ein elektronenoptisches Verfahren beschrieben, mit dem die chromatische Zu-
sammensetzung von Elektronen-Interferenz-Diagrammen von polykristallinen Substan-
zen mit hoher spektraler Trennschirfe quantitativ festgestellt werden kann. Als disper-
sives Element dient der hochauflésende elektrostatische Geschwindigkeits-Analysator
(elektrostatische Langlochlinse). Ein spaltférmiges, den Primérstrahl und Reflexe bis zu
59 enthaltendes Teilgebiet eines Debye-Scherrer-Diagramms bei 50 kV Strahlspannung
wird durch die analysierende Linse geleitet und dadurch spektral zerlegt, so dal durch
den StreuprozelB eingetretene Energie-Verluste von wenigen eVolt erkennbar werden.

Im Teil I dieser Untersuchung wird der elektronenoptische Strahlengang und der Ver-
suchsaufbau dargestellt. Als Ergebnis wird die spektrale Zerlegung eines Debye-Scherrer-
Diagramms von Gold demonstriert.

Die Auswertung der Versuchsergebnisse, insbesondere die Bestimmung des Verhilt-
nisses der chromatisch oder elastisch gestreuten Elektronen zur Gesamtzahl der Primér-
Elektronen in Abhingigkeit von Ordnungszahl und Dicke der Streusubstanz und der
Vergleich mit der Theorie sind dem Teil 11 vorbehalten.

§ 1. Ubersicht iiber die Entwicklung
des Problems

ach den ersten grundlegenden Untersuchungen

Ph. Lenards uber den Durchgang von Elektronen
durch Materie, die die Erfahrung der Winkelstreuung
der Elektronen einbrachten und durch Streuabsorp-
tionsmessungen zu der Erkenntnis des Aufbaues der
Atome aus elektrisch geladenen Massezentren sub-
atomarer Ausdehnung fiihrten, wurde das Problem
der Wechselwirkung von bewegten Ladungstriagern
und Materie dadurch um einen weiteren Schritt fort-
entwickelt, da Rutherford! aus Streuversuchen
mit a-Strahlen den SchluBl zog, dal die gesamte Masse
und positive Ladung des Atoms auf engstem Raum
im Kern konzentriert sei und aus diesen Vorausset-
zungen fiir die Einfachstreuung von a-Teilchen eine
typische statistische Streuverteilung berechnete —die
Rutherford-Verteilung, die auch fiir die Einfachstreu-
ung von Elektronen Giiltigkeit besitzt.

Wihrend Streuversuche mit x-Teilchen die Ruther-
fordschen Berechnungen bestiatigten (Geiger und
Marsden 1913), wurde das Rutherford-Gesetz bei Un-
tersuchungen mit Elektronenstrahlen nur angenihert
verifiziert. Ein Kriterium fur die im Rutherfordschen
Gesetz geforderte KEinfachstreuung gegeniiber der
Mehr- und Vielfachstreuung ist von Wentzel? ange-
geben, nach welchem die Versuchsbedingungen so ein-
gestellt werden konnten, daf die in jeder Messung vor-
handenen -und nicht auszuschaltenden Intensitits-

* Siehe Kurzmitteilung: G. Mollenstedt u. F.
Leonhard, Phys. Verh. 2, 32 [1951].

1 E. Rutherford, Phil. Mag. 21, 669 [1911].

2 G. Wentzel, Ann. Phys., Lpz. 69, 335 [1922].

3 H. Geiger u. W. Bothe, Phys. Z. 22, 585 [1921].

anteile mehr- und vielfach gestreuter Elektronen so
klein gehalten werden konnten, daBl sie vernachléssig-
bar waren. Dies ist bei Untersuchungen mit sehr
schnellen Elektronen, diinnen Streupridparaten und
Messungen bei groBen Streuwinkeln, die von Geiger,
Bothe und anderen3 %5 durchgefithrt wurden, der
Fall.

Abgesehen von der nicht leicht zu realisierenden
Forderung, reine Versuchsbedingungen fir Einfach-
streuung herzustellen, konnte die Rutherford-Vertei-
lung deshalb nur angenihert verifiziert werden, weil
sich fiir die Streuung mit Elektronen die Erschwerung
ergab, die durch die Wechselwirkung der Strahlelek-
tronen mit den Atomelektronen zusitzlich auftretende
unelastische Streuung zu eliminieren. Durch den Um-
stand, daB die unelastischen Streuanteile auch bei
groBen Winkeln nicht mit einfachen Mitteln aus den
Messungen fernzuhalten sind, ist die Zahl der Elek-
tronenstreuversuche dieser Art sehr gering, und die
Ergebnisse der wenigen sind verhiltnism#8ig unsicher.

Die unelastische oder Geschwindigkeits-Streuung
der Elektronen ist bereits in fritheren Versuchen von
Leithiduser® entdeckt worden. Seit dieser Entdek-
kung wurden bis in die jiingste Zeit hinein Geschwin-
digkeitsanalysen an gestreuten Elektronen mit dem
Ziel durchgefiihrt, aus ihnen einen AufschluBl iber die
Vorgiange der Absorption der Elektronen bzw. der An-
regung und Ionisation der Atome zu gewinnen. Uber
das nach den fritheren Ergebnissen dieser Versuche
von Terrill? aufgestellte empirische Gesetz der wahr-
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scheinlichsten Geschwindigkeitsverluste hinaus wur-
den in den letzten Jahren mit Anordnungen sehr hoch
gesteigerten Auflosungsvermogens, wie der verscharf-
ten magnetischen Halbkreismethode, in Versuchen von
Kossel und Ruthemann?, die iiberraschenden Er-
gebnisse der diskreten Geschwindigkeitsverluste ge-
funden. Sie konnten in Experimenten mit dem elektro-
statischen Geschwindigkeitsanalysator von M&llen-
stedt? fiir hohere Geschwindigkeiten bestitigt und
ergianzt werden. Mit diesen letzten Resultaten der Ge-
schwindigkeitsanalyse ist von der Geschwindigkeits-
streuung im nicht abgelenkten Streustrahlbiindel ein
Erfahrungsbestand geschaffen worden, zu dem noch
eine vollig befriedigende Interpretation fehlt. Inzwi-
schen wurde von Bohm und Pines!? eine theoretische
Ableitung des diskreten Geschwindigkeitsverlustes an-
gegeben.

Um nunmehr der theoretischen Behandlung dieses
Problems eine weitere Ubersicht zu geben, soll in der
folgenden Arbeit versucht werden, eine Analyse der
Geschwindigkeitsstreuung bei gréleren Streuwinkeln
bis zu 5° durchzufiihren.

Mit Einfithrung wellenmechanischer Uberlegungen
ist von Wentzelll, Born!2 und von Mott!3 die fiir
die Intensitatsverteilung (elastisch)kohirent gestreuter
Elektronen mafigebende Grofle des Atomformfaktors
berechnet worden. Sie stellt das Quadrat der Atom-
formamplitude dar, die sich als Resultierende aller im
abgeschirmten elektrischen Feld der Atomkerne ge-
beugten und interferierenden Streuwellen ergibt. Sie
ist eine monotone Funktion des Streuwinkels.

In dem Intensititsverlauf von Interferenzbildern
polykristalliner Proben, wie sie nach der Aufstellung
der de Broglieschen Beziehungen zuerst von Thom-
son!® mit schnellen Elektronen dargestellt wurden,
war eine zuverliassige Moglichkeit gegeben, die Atom-
formfaktorfunktion zu priifen, da in den Interferenz-
Intensititen mit Gewilheit eine Auslese einfach ela-
stisch gestreuter Elektronen gegeben war. Vergleichs-
untersuchungen dieser Art wurden von Thomson!®
und Mark und Wierl'® durchgefiihrt und ergaben
vollstindige Ubereinstimmung der experimentellen
Werte mit den berechneten Funktionen.

Bei der Darstellung von Interferenzdiagrammen mit
schnellen Elektronen erhsht sich nach den Wentzel-
schen Uberlegungen [da die Interferenzmaxima bei
kleinen Winkeln liegen] die Wahrscheinlichkeit fiir das
Erscheinen eines grofleren Anteils mehrfach gestreuter
Elektronen. Weiterhin ergibt sich aus theoretischen
Berechnungen von Morse!” und jiingeren Uber-
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legungen von Koppe?® der Tatbestand, daB der An-
teil unelastisch gestreuter Elektronen mit kleinerem
Streuwinkel starker ins Gewicht fallt. Diese vergrsBer-
ten Anteile unelastisch und mehrfach gestreuter Elek-
tronen lassen sich in den Interferenzdiagrammen dem
dulBeren Erscheinungsbild nach als besondere Streu-
gruppe — dem diffusen Untergrund — zusammenstel-
len. In einer Reihe von experimentellen Arbeiten von
Whitels, Haque?, Tol?, Sjenitzer?! u. a.22 wurde
der Intensitidtsverlauf des diffusen Untergrundes mit
dem Streuwinkel untersucht, wobei dieser Untergrund
allgemein als Streugruppe von Elementen gleicher Art
aufgefafit, z. B. als unelastische Streuung, und mit
dem Kurvenverlauf theoretischer Berechnungen von
Morse verglichen wurde. Es ist indessen in keinem
Falle Ubereinstimmung mit diesen gefunden worden.
Die Meinungen, die auf Grund dieser Vergleiche zwi-
schen Experiment und spezieller Theorie iiber die Zu-
sammensetzung und das Zustandekommen des Unter-
grundes bei den verschiedenen Autoren gefafit wurden,
sind sehr verschieden.

Ein Versuch, die spektrale Zusammensetzung des
Untergrundes mit Hilfe des chromatischen Fehlers
einer magnetischen Elektronenlinse nach der Methode
des Buschschen Monochromators zu analysieren, der
von Nie?? unternommen wurde, erbrachte kein posi-
tives Ergebnis. Es wurden auBlerhalb des durch das
Auflésungsvermogen von 250:1 nicht zu erfassenden
Geschwindigkeitsbereiches von 200 eV bei einer Pri-
mirgeschwindigkeit von 50 keV keine verzogerten In-
tensititen gemessen. Nie kommt auf Grund dieser
Ergebnisse zu der Vermutung, dal im Untergrund nur
elastisch mehrfach gestreute Elektronen enthalten
seien.

Daf} aber ein starker unelastischer Streuanteil im
Untergrund enthalten sein muB, 148t sich qualitativ
den Untersuchungen von Boersch?* entnehmen, in
denen das Interferenzbild einer polykristallinen Streu-
folie durch ein Gegenfeld von Elektronen verminderter
Geschwindigkeit bis auf einige Volt an die Primér-
geschwindigkeit heran ausgefiltert wurde, und in dem
die Interferenzmaxima gegeniiber dem Untergrund
sehr viel stirker hervortreten als in einem nicht gefil-
terten Bild.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, daf die
Frage nach der spektralen Zusammensetzung des dif-
fusen Streuuntergrundes noch nicht befriedigend be-
antwortet worden ist. Den in jiingerer Zeit gemachten
theoretischen Untersuchungen von Moliére?®, von
Borries und Koppe? und Marton und Schiff??
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Abb. 1a. Geschwindigkeitsdiagramm des zentralen
Elektronenstrahlbiindels mit einer Strahlapertur von
2,5-1073. Spektrum von Luft.
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Abb. 8. Ansicht des Versuchsrohres.
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Abb. 1b. Geschwindigkeitsdiagramm von Nickel. Der
Analysatorspalt ist ausgeleuchtet bis auf die Eich-
marken, die unmittelbar nach der Aufnahme des Ge-
schwindigkeitsdiagramms ,,gedruckt’‘ wurden. Cha-
rakteristisch ist, dal die Eichmarken auch bei der
Abbildung mit verzigerten Elektronen #dhnlich blei-
ben. Die seitliche Begrenzung des ausgeblendeten Ge-
schwindigkeitsdiagramms ist scharf und verlduft in
einer Geraden.

Abb. 9. Interferenzbild auf dem Bildschirm B, bei ge-

erdeter Analysatorlinse. Seitliche Begrenzung des In-

terferenzbildes rihrt daher, dal die Spaltbacken am

Zwischenbild B, sich nicht weiter 6ffnen liefen. Das

Bild wurde durch Anderung der Brechkraft der Pro-

jektivlinse statt auf B; auf dem Schirm B, scharf ein-
gestellt (hier 10-fach vergroBert).



Abb. 10. Interferenzbild auf Bildschirm B, bei getffinetem Analysatorspalt und an Spannung gelegter Mittel-
elektrode der Analysatorlinse. Zentraler Einschull. (2-fach vergrofert.)

Abb. 11. Interferenzbild auf Bildschirm B,, Analysatorspalt geoffnet und seitlich von der Achse verschoben,
Interferenzbild ist nicht ganz zentral in den Spalt eingeschossen. (2-fach vergrifert.)

Abb. 12. Interferenzbild auf Bildschirm B,, Analysatorspalt weiter als in Abb. 11 seitlich verschoben. Inter-

ferenzbild ist gegen Abb. 11 an der gegeniiberliegenden Seite nicht zentriert eingeschossen. Der grofite Teil

des Diagramms ist bereits im Bereich des zweiten Bildes abgebildet. (Nur der Ausschnitt im Mittelfeld sicht-

bar, die dulleren Bereiche durch Spaltbacken abgedeckt.) Die scharf erscheinende Abbildungsbegrenzung des

Interferenzbildes kommt dadurch zustande, dafl dieser Teil im Zwischengebiet des ersten und zweiten Bildes
abgebildet wird. Vgl. Abb. 4. Bereich zwischen 1 und 2. (2-fach vergroBert.)

Abb. 13. Interferenzbild auf Bildschirm B,, Analysatorspalt weiter als in Abb. 12 seitlich verschoben. Ganze
Abbildung erfolgt, soweit sichtbar, im Bereich des zweiten Bildes. (2-fach vergrofert.)

Abb. 14. Geschwindigkeitsdiagramm eines Debye-Scherrer-Bildes, Analysatorspalt auf 10 x zugezogen.
(Spektrum 2,4-fach vergriQert.)
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konnten noch keine experimentellen Ergebnisse gegen-
ubergestellt werden.

§ 2. Disposition zum Versuchsaufbau

Gegeniiber den bekannten Verfahren der Katho-
den- und f3-Strahlspektrographie, wie der magneti-
schen Halbkreismethode*, der Zylinderkondensator-
oder der Gegenfeldmethode, erschien das von Mo1-
lenstedt?® vor kurzem entwickelte Verfahren der
chromatischen Analyse schneller Elektronenstrah-
len mit der elektrostatischen Langlochlinse beson-
ders geeignet fiir die Aufgabe, ein Interferenzbild
in seiner ganzen Breite zu erfassen und gleichzeitig
mit einer hochgesteigerten chromatischen Auflosung
spektral zu analysieren und auf diese Weise ein voll-
stindiges Streubild zu gewinnen. Zu diesem Schlul3
fiihrte folgende Uberlegung:

Fiir die vollstdndige quantitative Untersuchung
der Elektronenstreuung sind, wenn von der Ein-
stellung des Elektronenspins abgesehen wird, eine
Reihe von MeBgroBen zu erfassen, aus denen
schlieflich das vollstdndige Streubild gewonnen
wird. Diese Groflen sind:

1. die Intensitdt (d.i. die Stromdichte der ge-

streuten Elektronen),

2. die Geschwindigkeit der Streuelektronen,

3.und 4. je eine Winkelgréfle (bzw. Lénge im

Streudiagramm).

Um eine solche vierdimensionale vollstandige
Streufunktion experimentell zu bestimmen, mufl —
analog der Aufgabe, die Funktion anschaulich dar-
zustellen — auch im Experiment der Weg eingeschla-
gen werden, eine Variable als Parameter in der Ein-
zelmessung festzuhalten und diesen bei zeitlich
hintereinander folgenden Messungen zu variieren,
wiahrend alle iibrigen Variablen gleichzeitig voll-
stdndig wiedergegeben werden konnen. Die bisher
bekannten Streuuntersuchungen verzichteten im
allgemeinen darauf, zumindest eine der zur voll-
standigen Darstellung des Streuvorganges erforder-
lichen Gréflen zu erfassen. Wie eignen sich nun die
bisher angewandten Verfahren der Elektronenstrahl-
Spektrographie zur Losung der gestellten Aufgabe ?

Da bei magnetischen Methoden Elektronen ver-
schiedener Einfallsrichtung und Geschwindigkeiten
sich in Schraubenbahnen verschiedener Steigung
und Kriimmung bewegen und an weiten Elektro-
nenbiindeln zu uniibersichtlichen Streubildern fiih-
ren, wurden diese Verfahren nur angewandt, wenn

* Vgl. L. Marton, Phys. Rev. 87, 200 (A) [1952].
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die Strahlaperturen in zwei Dimensionen &dulerst
stark eingeengt waren. Der Versuch, sie auf die Er-
fordernisse einer hochaufgelosten Analyse eines
breiten Interferenzbiindels anzupassen, erschien
schwer durchfiihrbar.

Weniger verwickelt, jedoch auch umstidndlich,
erschienen die Verhéltnisse bei der Zylinderkonden-
satormethode. '

Grundsitzlich wéren bei der Umgestaltung der
Verfahren zwei Wege gangbar, die im folgenden kurz
aufgezeichnet seien:

1. Es konnte die Ausblendung des Streustrahls
in einem schmalen Ausschnitt senkrecht zur Dis-
persionsrichtung des Spektrographen vorgenom-
men werden. Damit wiirde die Strahlapertur nur
in einer Dimension eingeengt (Fécherstrahl). In
einem solchen Schnitt kénnen rotatioﬁssymmetri-
sche Streubilder, wie das Debye-Scherrer-Hull-Dia-
gramm mit einer einzigen photographischen Auf-
nahme spektral vollstindig analysiert werden. Ist
diese durch die Symmetrie des Interferenzbildes
ausgeglichene Einschrinkung der einen Winkel-
variablen nicht gegeben, wie z. B. bei Einkristall-
Interferenzen, so kann das Streubild an gewissen
interessierenden Schnitt,,linien“ durch die Blende
ausgeschnitten und zur vollstindigen Analyse
rasterartig zeitlich nacheinander aufgenommen
werden.

2. Wird die Apertur des zu analysierenden Strah-
les in 2 Winkelkoordinaten klein bemessen, so
konnte das Interferenzdiagramm durch Schwenken
des Strahlsystems und durch kinematographische
Aufnahme bzw. Aufnahme mit bewegter Platte zei-
lenweise ausgetastet werden, ein Verfahren, bei dem
die Arbeitsweise des Spektrographen unverindert
erhalten, jedoch durch kinematische Aufnahmeein-
richtungen erweitert wiirde.

Bei der Gegenfeldmethode liegen die Verhéltnisse
so, dafl die geometrischen Variablen, die Streu-
winkel, iiber die ganze Bildbreite aufgenommen
werden koénnen; jedoch mull die Geschwindigkeits-
verteilung als Parameter aus dem Differentialquo-
tienten der zeitlich hintereinander gemessenen
Stromdichten und zugehérigen Gegenspannungen
fiir jeden Punkt des Streudiagramms berechnet
werden.

. i —1) di
"W=—gg ~—av’
1, ¢ Stromdichten, gemessen ohne bzw. mit Gegen-
feld; ¢(U) Stromdichte der Elektronen homogener
Geschwindigkeit; U Spannung des Gegenfeldes.
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Durch diese rechnerische Auswertungsarbeit ist
das Verfahren verhaltnismafig mithsam zu hand-
haben.

Aus einigen Aufnahmen der Mollenstedtschen
Arbeit (1. ¢.?) 148t sich nun entnehmen, dal} die
dort angewandte elektrostatische Langlochlinse
iiber einen Offnungswinkel von 2,5-10-3 — der Ob-
jektivapertur des benutzten Elektronenmikroskops
— ohne wesentliche geometrische Verzeichnung
chromatisch analysierte. Dies liel darauf schlieen,
daBl der Analysator neben seiner Dispersionseigen-
schaft noch ausreichend gute Abbildungseigen-
schaften besaB3, die sich zur Analyse und zur geo-
metrischen Wiedergabe eines Interferenzbildes ver-
einigen lielen (vgl. Abb. 1%*).

Die oben wiedergegebene Beobachtung konnte
in einem Vorversuch dadurch bestitigt werden, dafl
der Analysatorspalt mit einem feinmaschigen Netz
belegt und der Spalt nur durch die Maschen des
Netzes ausgeleuchtet wurde. Auf dem Leuchtschirm
erschien dann das Bild des Spaltes als gestrichelte
Linie. Es ergab sich, daBl die Abbildungen der
Spaltabschnitte bei variierten Elektronen Ge-
schwindigkeiten — bis zu 200 eV verminderten —
fast unverdndert blieben und nur parallel in Dis-
persionsrichtung verschoben waren.

Damit war der Ausgangspunkt gefunden, das
Elektronenstreubiindel nach der besprochenen Aus-
schnittmethode (Fécherstrahl) mit Hilfe der elek-
trostatischen Langlochlinse vollstdndig zu analy-
sieren.

Um die zu entwickelnde Versuchsanordnung zu
erlautern, sei im folgenden die Wirkungsweise des
elektrostatischen Analysators an Hand eines licht-
optischen Strahlenganges wiedergegeben.

Abb. 2. Dispersionswirkung einer nichtkorrigierten

lichtoptischen Linse. Q Lichtquelle, B Blende, L Linse;

P, Bildschirm-Stellung 1; S, ... S,= Bildschirmstel-

lung 2; D Achsenabstand der Blende; p=d = Radius

des chromat. Fehlerscheibchens bzw. der chromat.
Aberration.

* Abb. la, b und 8 — 14 auf Tafel S. 728 a u. b.
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Wird eine punktférmige Lichtquelle Q, die sich
zwischen einfacher und doppelter Brennweite der
Linse L (Abb. 2) auf der optischen Achse befinden
moge, durch ein enges, die Randzone der Linse
durchlaufendes Strahlenbiindel abgebildet, so tritt
eine chromatische Verschiebung ein, die sich in glei-
cherWeise berechnen 146t wie der Radius des chroma-
tischen Fehlerscheibchens, das bei symmetrisch zur
Hauptachse verlaufenden Strahlenbiindel auftritt.

d dn
d=Q=DTf:D 3
d=p=Radius des chromatischen Fehlerscheib-
chens; D seitliche Auslenkung der Blende; f Brenn-
weite; df Anderung der Brennweite mit der Licht-
wellenldnge.

In analoger Weise gilt fiir die chromatische Aber-

ration der elektrostatischen Linse in erster Naherung

aUu
ASZQ:V'(XOOF—U—;

As Auswanderung des Bildpunktes; p Radius des
chromatischen Fehlerscheibchens bezogen auf die
Bildebene ; U Beschleunigungsspannung; AU Span-
nungsdifferenz des Energiespektrums; a, Offnungs-
winkel (auf der Gegenstandsseite); Oy Farbfehler-
konstante (mm).

Um ein hohes Auflésungsvermogen der Anord-
nung zu erzielen, sollte die Aufnahmeplatte még-
lichst in die Fokalkurve der Linse eingestellt werden
— Stellung P, gleich Strecke S, ... S, in Abb. 2 —.
Da indessen im elektronenoptischen Strahlengang
eine sehr kleine Apertur vorgegeben ist, ist damit
eine grofle Schirfentiefe der Abbildung verbunden.
Dadurch wurde die Auflgsung in der Anordnung P,,
die durch die normale Plattenanordnung in der Ver-
suchsapparatur festgelegt war, gegeniiber den op-
timalen Bedingungen nur wenig verschlechtert.
Das Auflésungsvermégen der Versuchanordnung
148t sich nach geometrischen Uberlegungen durch
die Gleichung

U uc c As_ o
AU ~ Qv T AU ~ AU’
AU
e=pfa——:  pf=0,

wobei p aber fiir 2. Bildbereich gilt, angeben. AU
Auflésungsgrenze ; Q Durchmesser der Strahlquelle ;
V VergroBerungsmafstab; C' Dispersionskonstante.
Um ein ausreichend hohes Auflésungsvermégen zu
erreichen, mufBte im Experiment der im Bereich des
zweiten Bildes liegende, in der Abb. 4 wiederge-
gebene teleskopische Strahlengang gewéhlt werden.
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Aus Abb. 4 geht hervor, wie bei Abnahme der
Elektronengeschwindigkeit der Bildpunkt 2 auf den
Punkt 3 zuwandert. Fiir die Untersuchung erwies

Abb. 3. Strahlenverlauf in den Versuchen von Mé6llen-
stedt (L. c.?).

sich, daB ein Arbeiten im Bereich des zweiten Bildes
in bezug auf Auflésungsvermégen und MeBbereich
am giinstigsten war (Punkt 2 in Abb. 4).

Zu der Frage, wie die
gesamte Streubreite des
Interferenzbildes zu er-
fassen sei, ergab sich fol-
gender Sachverhalt:

Gegeniiber der auf
einenWinkelvon2,5-10-3
begrenzten Apertur der
Mollenstedtschen Anord-
nung (1. c.?) hat der Off-
nungswinkel der dufer-
sten erkennbaren Inter-
ferenzmaximis von 50kV-
Elektronen den Wert von
1-10-1.Damitistletzterer

Abb. 4 (oben): Strahlen-
gang z. Geschwindigkeits-
analyse.

Abb. 4 (unten): Kurve zur
Auslenkung des Bildpunk-
tes auf dem Leuchtschirm
als Funktion der Elektro-
nengeschwindigkeit.

Sperrgrenze””

um fast zwei Zehnerpotenzen groBer als dieOffnungen
der bisher analysierten Biindel. Es muBte nunmehr
entweder der Arbeitsbereich des Analysators dem
Interferenzbiindel oder die Breite der Biindel dem
Arbeitsbereich des Analysators angepalt werden.
Als der erste Weg, d. h. die stark astigmatisch
arbeitende Langlochlinse des Analysators durch
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eine reine Zylinderlinse zu ersetzen, nicht ohne ins
einzelne gehende Entwicklungsarbeit gelang, wurde
die Apertur des Interferenzstrahlbiindels durch ein
elektronenoptisches System auf die Arbeitsapertur
des Analysators in folgender Weise abgestimmt:

Abb. 5a und 5b. Strahlengang zur Geschwindigkeits-

analyse eines Elektronen-Interferenzdiagramms in

Zwei-Tafel-Projektion. P Préparat; L,...L; Elek-

tronenlinsen; B, . . .B, Blenden bzw. Schirme; « Dop-
pelter Bragg-Winkel; § Offnungswinkel.

Der zwischen Kathode und Anode beschleunigte
Elektronenstrahl wird durch die Beleuchtungs-
aperturblende B, so begrenzt, dafl der das Praparat
P durchsetzende Strahl als angendhert parallel
angesehen werden kann. Die vom Objekt aus-
gehende Interferenzstrahlung wird von der kurz-
brennweitigen Objektivlinse L, in der Abbildungs-
ebene der Beleuchtungsquelle zum ,,priméren Bild*
zusammengefaf3t. Bei dem vorgegebenen Beleuch-
tungsstrahlengang liegt es in der Brennebene des
Objektivs. Die Abstinde der Interferenzmaximis
vom Maximum nullter Ordnung betragen:

d;= f-tg 29,



732

worin f die Brennweite des Objektivs, 9, die Glanz-
winkel, 7 ganze Zahlen sind.

Unterhalb des priméiren Bildes laufen die Inter-
ferenzstrahlbiindel mit starker Divergenz so weiter,
dafl die Hauptstrahlen sich bei achsensymmetri-
scher Justierung auf der Hauptachse in der Gaul-
schen Bildebene B, schneiden. Durch die Offnung
der Zwischenbildblende wird nun je ein enges Biin-
del aus den mit verschiedenen Winkeln einlaufenden
Interferenzstrahlen ausgeblendet. Durch die Geo-
metrie der Anordnung wird die Apertur der Inter-
ferenzkegel bestimmt.

Die Apertur der Interferenzstrahl, biischel be-
tragt nach der Ausblendung:

tg f = w/2 (b—f)

gegeniiber der im priméren Bild vorhandenen von

ﬂo = bl/f )

w Durchmesser der Zwischenbildblende, b und f wie
oben.

Man hat es somit durch die Wahl der Abbildungs-
bedingungen mit den Parametern f, ¢, b und w in
der Hand, die Apertur a) der Interferenzkegel (a)
und b) der Strahlbiischel () unabhingig vonein-
ander in weiten Grenzen zu variieren.

Unter die Zwischenbildblende B, wird nun eine
zweite Linse L, so eingestellt, daf} sie das primére
Bild im Verhéltnis 1:1 auf der zweiten Zwischenbild-
ebene B, abbildet. So entsteht hier das zweite Inter-
ferenzbild aus dem zur Gegenstandsseite kongruen-
ten Strahlengang.

Wird in B, die in ihrer Funktion besprochene
enge Schlitzblende aufgestellt, so kann mit dieser
ein beliebig einstellbarer Streifen aus dem zweiten
Interferenzbild ausgeschnitten werden.

Im Falle der Analyse eines Debye-Scherrer-Dia-
gramms wird zweckméBig ein radialer Ausschnitt
gewihlt, der alle Interferenzringe zweimal in einem
sehr kleinen Segment und das zentrale Biindel um-
faf3t und diesen Streifen in den Analysator eintreten
laBt. Der Interferenzbildausschnitt, der bei klein
gewahltem f, in seinem Durchmesser nur wenige
mm betragt, soll in bezug auf die Analysatorlinse
L, derart liegen, dafl seine Léngsseite parallel
zur Langsachse der Mittelelektrode und wie in
Abb. 5 seitlich gegen diese versetzt ist. Damit steht
die Dispersionsrichtung des Analysators senkrecht
zur Langsseite des Spaltes. Der Spalt, genauer der
durch den Spalt tretende, aus Elektronen verschie-

F. LEONHARD

dener Geschwindigkeit bestehende Teil des Inter-
ferenzdiagramms, wird nun bei richtiger Einstellung
der Brechkraft der Analysatorlinse auf der Bild-
ebene B, in verschiedenen ortlich nebeneinander-
liegenden ,,chromatischen* Abbildungen wiederge-
geben. Die Anzahl der projizierten Spaltbilder ist
gleich der im Elektronenstrom vorhandenen Grup-
pen homogener Geschwindigkeit. Bei kontinuier-
licher Verteilung der Elektronen entsteht durch An-
und Ubereinanderlagerung der Bilder ein konti-
nuierliches Spektrum. Die Frage nach der Auf-
lésungsgrenze wird im Anschlull an weiter oben ge-
machte Uberlegungen in der Abb. 6 skizziert.

‘ \ Abb. 6 (oben): Liangsschnitt durch die
| Hauptachse der Anlage wie in Abb. 5a.
Abb. 6 (unten): Abbildung des Inter-
ferenzdiagramms in Bildebene B,
(rechts). Durch den Spalt tretende
Interferenzringabschnitte sind ausge-
zeichnet. Das Kreuz links vom Spalt
bezeichnet den DurchstoBpunkt der
Linsenachse der Analysatorlinse L.
Links vom Kreuz sind zwei noch ge-
trennt erscheinende Bilder des aus-
geblendeten Interferenzdiagramms
zweier um einen diskreten Betrag von-
einander abweichenden Elektronenge-
schwindigkeiten aufgezeichnet.
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Die Auflésungsgrenze ist gegeben durch folgende
Bedingung:
AU
Voo Cp——=0=2b (Cr=p)).
b B,L,
BS L3
Sie ist bestimmt durch die Bedingung, daf} die
chromatische Auslenkung des Interferenzdiagramm-
ausschnitts mindestens von der Breite des Spalt-
bildes sein muf.
Bezogen auf die Voltgeschwindigkeit der Elektro-
nen gilt:

b=

U

VaCr *
Da die Brechkraft des Analysators als nicht rota-
tionssymmetrischer Linse in der Richtung der Mit-
telelektroden-Langsachse geringer als in der dazu
Senkrechten ist, ist die auf dem Bildschirm B, ent-
worfene Abbildung astigmatisch. — Von einem
Punkt in der Blende B, ausgehende und in Disper-
sionsrichtung verlaufende Strahlen werden auf dem
Bildschirm B, wieder vereinigt, die in der Senk-
rechten zur Dispersionsrichtung verlaufenden wer-
den erst unterhalb des Bildschirmes B, zusammen-
gefiihrt. Diese unvollkommene Abbildung ist fiir
die Analyse des Interferenzbildes dann noch ertrig-
lich, wenn die Offnungswinkel der Interferenzstrahl-
biindel in sich klein gehalten werden.

Es laB3t sich aber durch Dejustieren der Zwischen-
linse L, erreichen, dafl der durch die Analysator-
linse verursachte Abbildungsfehler im Endbild
kompensiert wird, und zwar dadurch, dafl diese
Linse durch Kippen gegen die optische Achse astig-
matisch abbildend gemacht wird. Die Richtung der
Kipp-Neigung mull so gewihlt werden, daBl die
Brechkraft der Linse in der Senkrechten zur Dis-
persionsrichtung vergréfert wird. Hierdurch wer-
den die normalerweise im zweiten Zwischenbild B,
liegenden Konvergenzpunkte der abbildenden Strah-
len in den Raum vor den Schirm B, verlegt. Damit
fallen die unter normalen Bedingungen hinter dem
Bildschirm B, konvergierenden Strahlen auf dem
Schirm B, zusammen. Die in der Senkrechten ver-
laufenden Strahlen werden dadurch nicht beein-
fluBt. Die im Bildschirm B, zustande kommende
Abbildung wird damit wieder stigmatisch. Vgl. Abb.
7a und 7b.

AU =bB, Ly

§ 3. Versuchsaufbau

Der in § 2 entwickelte Strahlengang wurde in folgen-
dem Aufbau der Versuchsapparatur realisiert (vgl.
Abb. 8):

Die Bauelemente der Elektronenstrahlquelle sowie
der Objektschleuse waren einem kommerziellen Elek-
tronenmikroskop der AEG-Zeill Type EM 7 entnom-
men. Als Objektiv wurde eine kurzbrennweitige Linse,
f=5mm, mit weiter Offnung der unteren Erdelektrode
— damit das ganze Interferenzfeld hindurchtreten
konnte — gewé#hlt. Das Zwischenrohr zwischen Objek-
tiv und mit Leuchtsubstanz belegtem Zwischenbild-
schirm B, wurde nach Vorversuchen zur Einstellung
der giinstigsten Apertur der Braggreflexe auf 35 cm
Lange bemessen. Um das erste Zwischenbild beobach-
ten zu koénnen, war das Rohr mit einem Fenster F,
versehen. Die Blendenoffnung im ersten Zwischenbild-
schirm war fur die allgemeinen spektrometrischen
Messungen auf 0,1 mm Durchmesser eingestellt.

Abb. 7a und 7b. Stigmatisch korrigierter Strahlen-
gang zur vollstindigen Geschwindigkeitsanalyse. L,
gegen optische Achse geneigte Linse.

Als ,,Projektiv‘‘ (L,) wurde eine Linse grof3er Brenn-
weite (bei Zweipolschaltung) verwandt. Der Abstand
Projektiv — Zwischenbildebene B, wurde mit einem
45 cm langen Zwischenstiick gehalten, in das ein
Durchblickfenster zur Beobachtung und Justierung
des Interferenzbildes auf dem mit Leuchtstoff belegten
Zwischenbildschirm B, eingelassen war. Der Zwischen-
bildschirm bestand im wesentlichen aus zwei Spalt-
backen, die sich gegeneinander von aullerhalb verstel-
len lielen, so daf3 die Spaltbreite in weiten Grenzen
veriandert werden konnte, und der Spalt aullerdem so
in gleicher Richtung verschiebbar war, daf} er sich bei
unveridnderter Breite senkrecht zu seiner Lingsseite
bewegte. Der von Mollenstedt (l.c.?) beschriebene
Analysator wurde unmittelbar unter die Zwischen-
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bildblende B; so eingebaut, dafl die Langsseite der
Mittelelektrode parallel zu der Langsseite des Spaltes
und wie in Abb. 3 gegen diesen seitlich versetzt lag.
Unterhalb des Analysators befanden sich ein Zwi-
schenstiick Z; mit Einblicktubus und im Abstand von
40 cm von der Analysatorlinse der Leuchtschirm bzw.
die Photoplatten auf einem 6-seitigen drehbar ge-
lagerten Prisma. Die Hochspannung wurde durch einen
Transformator mit Gluhventilgleichrichter erzeugt
und durch anschliefende Siebketten weitgehend ge-
gliattet. Der Spannungswert wurde durch ein elektro-
statisches Hochspannungsvoltmeter nach Starke-
Schroder fortlaufend angezeigt. Die Kathode wurde
aus einem Autoakkumulator geheizt, der Heizstrom
konnte durch zwei nebeneinander geschaltete Dreh-
widerstidnde stufenlos und empfindlich geregelt wer-
den. Die Spannung des Wehnelt-Zylinders wurde einer
Potentiometerschaltung eines Satzes von Anoden-
batterien (bis 500 V) und einem Drehwiderstand von
1M Q2 entnommen. Ein auf der Hochspannungsseite
eingebautes Drehspiegelgalvanometer zeigte laufend
den Emissionsstrom an. Die Brechkraft der Projek-
tivlinse und des Analysators lie sich durch Ein-
stellen verschiedener Spannungen mit Hilfe eines Po-
tentiometers, das zwischen Kathoden- und Erdpoten-
tial geschaltet war, einregeln.

Zur Aufnahme der Streubilder sind Photoplatten
von Perutz (Peruprint) verwandt worden. Die Belich-
tung der Platten erfolgte dadurch, dal der Strom in
einer eisenfreien Doppelspule, deren magnetisches Feld
den Elektronenstrahl vor und nach der Exposition
der Photoplatte zwischen Bildebene B; und Analy-
sator in eine seitliche Falle ablenkte, mit Hilfe eines
an ein Uhrwerk angeschlossenen Kontaktgebers in ge-
wissen wahlbaren Intervallen ausgeschaltet wurde.

§ 4. Versuchsablauf

Nachdem die Beschleunigungsspannung auf eine
gewahlte Hohe festgelegt war, wurde der Emis-
sionsstrom durch Einstellen der Wehnelt-Spannung
und Regelung des Kathodenheizstromes auf einen
konstanten Wert eingespielt. Fiir die Justierungs-
arbeit wurde eine beliebige streuende Folie in den
Strahlengang gebracht, die erst zu den eigentlichen
Aufnahmen gegen das zu untersuchende Priaparat
durch die Vakuumschleuse ausgetauscht wurde.
Diese Mafinahme sollte verhindern, daf3 sich wah-
rend der linger dauernden Einjustierung eine
streuende Fremdschicht auf der Probe nieder-
schlug. Zuniachst wurde das Beugungsbild auf dem
Zwischenbildschirm B, durch Verinderung der
Brechkraft der Projektivlinse scharf eingestellt.
Die nullte Ordnung der Interferenzbiindel fiel dann
bei sorgfiltiger Zentrierung der Linsen und Blenden
auf den Spalt der Zwischenbildblende B,, der zu-
nichst weit ge6ffnet war, um das Elektronenstrahl-

SPEKTROMETRIE VON ELEKTRONEN-INTERFERENZEN I

biindel bei der Einstellung des Analysators weiter
verfolgen zu konnen. Bei geerdetem und unver-
schobenem Analysator, d. h. wenn der Hauptstrahl
durch die Analysatorlinsenachse lief, erschien ein
symmetrischer Ausschnitt des Interferenzbildes auf
dem Leuchtschirm der Bildebene B,. Vgl. Abb. 9.

Wurde nunmehr die Mittelelektrode der Analy-
satorlinse langsam auf Spannung geschaltet, so
anderten sich, abgesehen von einer Bildverzerrung,
die Abbildungsmalstabe. Vgl. Abb. 10.

Die Gesamtabbildung blieb verhiltnismaBig
scharf, jedoch liel} sich eine charakteristische astig-
matische Unsymmetrie in der Abbildungsgiite er-
kennen. Wurde die Analysatorlinse quer zu ihrer
Langsachse gegen das Elektronenstrahlbiindel ver-
schoben, trat eine Verwischung des Interferenzbiin-
dels auf, so als ob alle mit starker Intensitiat beleg-
ten Punkte des Interferenzbildes (diese fallen dem
Auge stark auf) einen in Dispersionsrichtung liegen-
den Schweif triigen.

Die Scharfeinstellung ging hierbei etwas zuriick.
Sie wurde durch Nachjustieren der Brechkraft der
Projektivlinse wieder eingestellt. Wenn die Spalt-
blende vor dem Analysator schliellich zugezogen
wurde, erschien ein schmaler Streifen des Inter-
ferenzbiindels scharf ausgeschnitten. Die scharfe,
punktférmige Abbildung der nullten Interferenz-
ordnung gab dabei ein MaB, fiir den Ausgleich der
astigmatischen Wirkung des Analysators. Um die
Auflosung gemiB der Uberlegung auf Seite 733 jetzt
zu dem geforderten Wert von U/AU =50000/1 zu
steigern, wurde der Analysatorspalt auf eine Breite
bis zu 2 u zugezogen. Das Interferenzbild erschien
daraufhin in einem schmalen, verhaltnisméaBig
scharf gezeichneten Ausschnitt. Auf der einen
Breitseite dieses Streifens hob sich das in seiner
Intensitat abgestufte charakteristische Spektrum
des Interferenzdiagramms ab. Vgl. Abb. 14.

Das Verzogerungsdiagramm ist durch eine typi-
sche Intensititsverteilung ausgezeichnet, die in
Abb. 14 jedoch nicht in allen Details wiedergegeben
wird — wie die diskrete Geschwindigkeitsstreuung
im zentralen Biindel durch Uberbelichtung in diesem
Plattenbereich. Das Verzogerungsdiagramm soll in-
dessen im zweiten Teil dieser Arbeit durch eine
Auswahl von Beispielen ausgewertet werden.

Herrn Prof. Dr. G. M6llenstedt, der mich zu
dieser Arbeit angeregt und sie in jeder Hinsicht ge-
fordert hat, mochte ich meinen besonderen Dank aus-
sprechen. Herrn Prof. Dr. W. Kossel danke ich fir
sein freundliches Interesse an der Arbeit.



