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Uber den Einfluf} der unelastisch gestreuten Elektronen
auf den Kontrast flichenférmiger Objekte im Elektronenmikroskop

Von WerNER LipPERT

Aus dem Max-Planck-Institut fiir Biophysik, Frankfurt a. M., Dir. Prof. Dr. Dr. Dr. B. Rasewsky
(Z. Naturforschg. 13 a, 274—278 [1958] ; eingegangen am 2. Januar 1958)

Die Einbeziehung der unelastisch gestreuten Elektronen in die Betrachtungen iiber die Massen-
dickenabhidngigkeit des Fldchenkontrasts im Elektronenmikroskop zeigt, daB} bei Substanzen mit
niedrigem Atomgewicht gerade in den Bereichen der Objektivapertur, die in der Elektronenmikro-
skopie benutzt werden, ein meftechnisch in den allermeisten Fillen sehr gut erfaBbarer EinfluB der
unelastisch gestreuten Elektronen besteht. Da auch die von der Theorie vorgeschlagenen Werte fiir
die Aufhellungsdicke einen grofleren Wertbereich umfassen, muB z. Zt. bei Berechnungen der Mas-
sendicke aus dem elektronenmikroskopischen Kontrast unter Vernachlassigung der unelastischen
Streuung mit einer Unsicherheit gerechnet werden, die in ungiinstigen Fillen den Faktor 2 erheblich

iiberschreiten kann.

Das Problem, aus dem Kontrast im Elektronen-
mikroskop Riickschliisse auf die Schicht, bzw. Mas-
sendicke flichenformiger Objekte zu ziehen, ist schon
oft 179 diskutiert worden.

Im wesentlichen werden dabei 2 Verfahren be-
nutzt: Man kann das Mikroskop mit Hilfe von
Folien bekannter Dicke eichen, und dann — even-
tuell unter Zuhilfenahme des auch experimentell
schon recht gut gepriiften Exponentialgesetzes fiir
die Abhingigkeit der Durchlassigkeit von der
Dicke — die gesuchten Dicken ermitteln. Bei die-
sem Vorgehen wird man im allgemeinen die Mikro-
skopdaten (Strahlspannung, Strahlapertur und Objek-
tivapertur) konstant halten. Dieses Verfahren ist,
besonders wenn Folien gleichen, amorphen Mate-
rials und vor allem auch elektronenmikroskopisch
gleichméBiger Schichtdicke benutzt werden, als Sub-
stitutionsverfahren einwandfrei, wenn noch even-
tuelle Anderungen der Dicke durch die Elektronen-
bestrahlung beriicksichtigt werden. Die andere Me-
thode versucht durch Verwendung theoretischer
Uberlegungen iiber die Streuung von Elektronen
die Benutzung von Eichfolien zu umgehen. Die mei-
sten der uns bekannten Arbeiten dieser Richtung
kommen dabei schlieflich zu dem Ergebnis, daB
innerhalb gewisser Grenzen nur die elastische Streu-
ung beriicksichtigt werden muf}. Die Ansitze werden

dadurch so wesentlich vereinfacht, dafl diese Be-
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trachtungsweise auch eventuell nur als Naherungs-
verfahren Berechtigung hat.

Es ist das Ziel der vorliegenden Arbeit, durch
Einbeziehung der unelastischen Streuung einen Bei-
trag zur Abschitzung der Genauigkeit der 2. Methode
zu liefern.

Die experimentellen Untersuchungen tber den
Kontrast im Elektronenmikroskop sind, wenigstens
in dem beim Elektronenmikroskop speziell inter-
essierenden Objektivaperturbereich von etwa 21073
bis 21072, noch so spirlich, dal} eine exakte Prii-
fung der von der Theorie vorgeschlagenen Zahlen
nicht moglich ist. Es wird daher, soweit es angiingig
erscheint, auf die Angabe von Zahlen verzichtet, um
die Betrachtung spiteren experimentellen Ergebnis-
sen besser angleichen zu kénnen.

Theoretische Grundlagen

Fiir unsere Betrachtungen benotigen wir die wich-
tigsten Resultate aus der Theorie der Streuung mit-
telschneller Elektronen in kleinste Winkel, die zu-
néchst kurz zusammengestellt werden sollen. Die letzte
groflere Untersuchung von Lenz1? zu diesem Thema
diskutiert und benutzt auch frithere Arbeiten so ein-
gehend, dal wir uns der Einfachheit wegen haupt-
sichlich auf diese Arbeit stiitzen konnen. Beziiglich
mancher numerischer Werte bestehen zwischen den
Arbeiten von v. Borries !, Leisecane 2 und Lenz 10
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einige Unterschiede; die fiir uns wichtigen werden
weiter unten diskutiert. LENz und Leisecanc benut-
zen zur Berechnung der elastischen Streuung als
Potential fiir das Kernfeld
e D8 it
r

In Bornscher Néaherung fithrt das auf den differen-
tiellen Streuquerschnitt:
do - (26222771117)2 9 )
a9 A (91 (A/2 2 R)*]?
Dabei bedeutet ¥ den Winkel gegen die Einfalls-
richtung des Elektrons; Z, e, m, Z und h sind die
tiblichen Bezeichnungen fiir Kernladungszahl, Ele-
mentarladung, Elektronenmasse, Wellenldnge des
einfallenden Elektrons und das Prancksche Wir-
kungsquantum. R ist eine Konstante, iiber die die
genannten Autoren verschiedene Annahmen machen.

Die wichtigsten Groflen aus dieser Betrachtung
sind die Winkelkonstante ¢, = 4/2 7z R und der elasti-
sche Gesamtstreuquerschnitt

_ 1672322 22 R®
e h‘ ¢

Aus o, folgt dann unmittelbar die sogenannte Auf-
hellungsdicke z,, die so definiert ist, dall nach
Durchlaufen dieser Massendicke ein Elektron im
Mittel gerade einmal elastisch gestreut worden ist,
oder daBl bei Ausschaltung genau aller elastisch ge-
streuten Elektronen der Elektronenstrom hinter dem
Objekt auf 1/e abgesunken ist. Der Quotient x,/)?
ist von R unabhingig. Fiir unsere Betrachtungen
recht wichtig sind nun die numerischen Werte fiir
die Aufhellungsdicke und die Winkelkonstante, die
sich aus den 3 genannten Arbeiten ableiten lassen.
Da v. Borries einen anderen Potentialansatz als die
anderen beiden Autoren benutzt, der eine andere
Winkelabhéngigkeit des differentiellen Streuquer-
schnittes zur Folge hat, kann man in bezug auf ¥,
nur die Werte nach Lexz und Lersecanc miteinander
vergleichen.

In Tab.1 und 2 sind die Aufhellungsdicken in
ug/em® und die Winkelkonstanten fiir 50kV und
4 verschiedene Stoffe zusammengestellt.

¢C | Al | Pd | W |  Autor
91| 173 5,4 4,9 [ ——
11 10,5 10 10 LENz10

21,5 17,4 12,6 11,5 LEISEGANG12

Tab. 1. Aufhellungsdicken.

75
C | Al | Pd | W |  Autor
0,020 0038 | 0057 = 0067  Leisecaxc!?
0,0245 0,033 | 0058 | 0072 | Lexz!®

Tab. 2. Winkelkonstanten.

Die unelastische Streuung wollen wir wie tblich als
unabhingig von der elastischen betrachten, so dal}
sich die beiden differentiellen Streuquerschnitte ein-
fach addieren. Es ergibt sich dann fiir die elastische
und unelastische Streuung der Streuquerschnitt

[Lenz, Gl (70) ]

do 20 0y '9{ oz 1 (1 _ 117)}
dy ~ Z F2+9n)2 T 98 (Y2+902))"

Die Formel vernachldssigt bei der unelastischen
Streuung die Bindungsenergie des gestoflenen Elek-
trons, sie ist daher (bei 50kV) nur im Winkel-
bereich > etwa 107% brauchbar. Das Verhalten der
Durchlassigkeit bei noch kleineren Winkeln laf3t sich
aber aus dem unelastischen Gesamtquerschnitt o,
leicht extrapolieren. Fiir das Verhiltnis n=a,/0,
gilt nach Lenz bei 50 kV

n=2227709

Fiir Kohlenstoff folgt daraus n=4,25, fiir Wolfram
n=0,402. Im folgenden sollen als Extremfille n =4
und n = 0,4 niher diskutiert werden.

Den Einflufl der unelastisch gestreuten Elektronen
wollen wir nun unter 3 verschiedenen Gesichtspunk-
ten betrachten. Zunichst soll anschaulich gemacht
werden, wie viele Elektronen nach dem Durchgang
durch eine Schicht noch nicht gestreut, rein elastisch,
rein unelastisch und sowohl elastisch als auch un-
elastisch gestreut werden. Die Winkelverteilung der
Elektronen soll dabei unberticksichtigt bleiben. Dann
werden Kurven iiber die Abhéngigkeit der Durch-
lassigkeit einer Schicht von der Objektivapertur be-
sprochen und diskutiert, und zwar sowohl unter Ein-
schluf} als auch unter Vernachldssigung der unelasti-
schen Streuung. SchlieBlich soll gezeigt werden, daf}
sich eine von Aperturwinkel, Strahlspannung und
Ordnungszahl abhéngige ,Kontrastdicke* angeben
1aBt, die den Kontrast verschieden dicker Folien im
Elektronenmikroskop unter Einbeziehung der un-
elastischen Streuung beschreibt. Die Beziehung zwi-
schen Kontrast- und Aufhellungsdicke wird fiir
50 kV angegeben.
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Zahl der Elektronen, die in einer Schicht keine, rein
elastische, rein unelastische und gemischte Streuung
erfahren haben

Bezeichnet man die Zahl der Elektronen in den
genannten Gruppen mit N, N., N, und N, so er-
geben sich nach leichter Rechnung folgende Bezie-
hungen:

Nn =N0 . e*(l—i—n)p ,

Ne - No(e—-np + e—(1+n)p) ,
Ny=No(e™ — et00),

Ne=Ny(—e ™ "P —e P4 e~ IFMP 1),

Dabei ist n =0,/0, das schon angefiihrte Verhiltnis
von unelastischem zu elastischem Streuquerschnitt
und p die Schichtdicke gemessen in Vielfachen der
Aufhellungsdicke.

Eine Auswertung dieser Gleichung zeigt Abb. 1 a
fir n=4 und Abb.1b fir n=0,4. Man erkennt,
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Abb. 1 a. Haufigkeit der nicht gestreuten (Np), der elastisch
gestreuten (/Ne), der unelastisch gestreuten (N,) und der
gemischt gestreuten (Ng) Elektronen nach dem Durchgang
eines Elektronenstrahles durch eine Schicht der Dicke p (ge-
messen in Vielfachen der Aufhellungsdicke) fiir n=4 .
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Abb. 1b. Haufigkeit der nicht gestreuten (Np), der elastisch
gestreuten (Ne), der unelastisch gestreuten (NV,) und der
gemischt gestreuten (Ng) Elektronen nach dem Durchgang
eines Elektronenstrahles durch eine Schicht der Dicke p (ge-
messen in Vielfachen der Aufhellungsdicke) fiir n=0,4 .
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dall NV, bei n=4 sehr rasch abfillt, so dal bei der
Authellungsdicke praktisch keine nicht gestreuten
Elektronen mehr im Strahl sind. Die Zahl der rein
elastisch gestreuten Elektronen bleibt bei allen
Schichtdicken gering, da sie wegen des groflen un-
elastischen Streuquerschnitts relaliv rasch auch noch
unelastisch gestreut werden. Wegen des hohen
n-Wertes ist es auch nicht erlaubt, die unelastische
Streuung bei Schichtdicken von der Groflenordnung
der Aufhellungsdicke als Einfachstreuung zu behan-
deln. Bei n=0,4 ist das Bild vollkommen anders.
42% der Elektronen sind bei p =1 rein elastisch ge-
streut, wiahrend die Zahl der gemischt gestreuten
noch relativ gering ist.

Abhdngigkeit der Durchlissigkeit einer Schicht von
der Objektivapertur und der Strahlspannung

Als Durchléssigkeit D moge fiir unsere Betrach-
tung exakt definiert werden das Verhéltnis der An-
zahl der Elektronen, die nach dem Durchgang durch
die Schicht in einem durch die Objektivapertur ge-
gebenen Kegel um den einfallenden Strahl vorhan-
den sind zu denjenigen, die auf die Schicht auffal-
len. Die Apertur des auf die Schicht fallenden Elek-
tronenstrahls sei dabei vernachldssigbar klein. Rech-
nerisch ist zur Bestimmung der Durchlassigkeit die
Kenntnis der Winkelverteilung der Elektronen nach
dem Durchgang durch die Schicht nétig. Sie 1af3t sich
aus dem angegebenen differentiellen Streuquerschnitt
mit Hilfe der Borueschen Methode zur Berechnung
der Mehrfachstreuung ermitteln. Anschliefend muf3
diese Verteilung noch iiber den Winkelbereich von
Null bis zur Objektivapertur integriert werden. Man
erhalt dann fiir D schliellich folgende Formel:

©
D(7I): fy—(4-17/2)
0

. o= (2pI2) [(Z—1)I2 (14 (212) y HO(i9)) +iz HM(iy) +21n /2]

“Ji(ym) d(y ).

H,® und HyV bedeuten die HaxkeLschen Zylinder-
funktionen. /; die Besser-Funktion, Iny die EuLer-
Mascueronische Konstante (=0,5772) und # die
Objektivapertur in Vielfachen von .

In Abb. 2 ist die Auswertung des Integrals fir
Z=6 und die Schichtdicken p=1/s, !/2, und 1 in
Abhingigkeit von % dargestellt. Zum Vergleich sind
auch die Kurven, die man bei Vernachldssigung der
unelastischen Streuung (bzw. fiir formal Z= ~) er-
halt, eingetragen. Man sieht, dal} sich bei kleineren
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Winkeln recht beachtliche Abweichungen zwischen
den beiden Kurvenscharen ergeben. Bei hoheren
Ordnungszahlen dagegen sind, wie die Kurve fiir
Z =74 und p =1 zeigt, die Unterschiede gering.
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Abb. 2. Durchlassigkeit als Funktion von # fiir verschiedene
Dicken p, gemessen in Vielfachen der Aufhellungsdicke.
fiir Z=oo (d. h. unter Vernachldssigung der unelasti-
schen Streuung); —.—.— fir Z=74; — — — fir Z=6.

Die Kontrastdicke und ihre Beziehung zur
Aufhellungsdicke

Bei ganz elementarer Betrachtung iiber die Durch-
lassigkeit D im Elektronenmikroskop pflegt man von
der Annahme auszugehen, dal} alle einmal gestreu-
ten Elektronen von einer recht feinen Aperturblende
abgefangen werden. Zieht man auBerdem nur die
elastische Streuung in Betracht, so gilt

D= e~y |
bzw. bei Verwendung des Kontrastes K (K= —In D)
K=z/x, bzw. x=2x,K
(v ist dabei die Massendicke der betrachteten
Schicht).

Es 1aft sich nun sowohl experimentell als auch rech-
nerisch zeigen, dal} auch bei Beriicksichtigung der
unelastischen Streuung und bei von Null verschie-
denem Aperturblendendurchmesser die Beziehung

a proportional K

in recht weiten Bereichen gilt. Die Proportionalitats-
konstante wollen wir mit z; (Kontrastdicke) be-
zeichnen. Die Kontrastdicke 1d8t sich an Hand der
Abb. 2 leicht im Verhaltnis zur Aufhellungsdicke als
Funktion von 7 angeben. Den Verlauf zeigt Abb. 3.
Das Wesentliche an der Abbildung scheint uns fol-
gendes zu sein: Fir Z =6 liegt bei groflen Objektiv-
aperturen % = x/x, um den Faktor Z/(Z+1) unter
#,, (fir Z= o) entsprechend der Tatsache, dal} bei
grolen Winkeln der unelastische Streuquerschnitt

das 1/Z-fache des elastischen betrédgt. Dieser Unter-
schied um rund 15% wiirde selbstverstiandlich in An-
betracht der zu erreichenden Melgenauigkeit prak-
tisch keine Rolle spielen.
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Abb. 3. %= (xk/xy) als Funktion von % fiir Z=~

(d. h. unter Vernachldssigung der unelastischen Streuung) ;
— . —.— fiir Z=74; —— — fiir Z=6; /\ ——/\ experimen-
telle Werte aus Messungen an Al,O; (siehe Text).

Bei kleinen Winkeln wird der Unterschied aber
groller. Nehmen wir fiir Z=6 ein J, von 2,5 1072
an, so wirde der in der Elektronenmikroskopie
interessierende Aperturbereich von etwa 21072 bis
2-10 3 einem ) zwischen 0,8 und 0,08 entsprechen.

%/, dndert sich in diesem Bereich von 0,7 bis
0,2. Diese Anderung ist meBtechnisch durchaus zu
erfassen. Da wir bisher stets auf das ja an sich un-
bekannte ». bezogen haben, ist es vielleicht an-
schaulicher, einfach zu sagen, daB sich bei der An-
derung der Apertur in dem genannten Bereich » um
den Faktor 3 (bei Z=6) andert. Versucht man also,
in diesem Bereich als Naherung =, fiir =0 zu be-
nutzen, so wird man allgemein eine Unsicherheit um
ungefdhr den Faktor 2 in Kauf nehmen miissen.
Daran &ndert prinzipiell auch die Tatsache nichts,
daB fir 4 =0,63 und Z =06 das % numerisch gleich
dem 2 fir =0 ist. Erschwerend fiir die Angabe
eines numerischen Wertes von x auf Grund von
Rechnungen ist der Umstand, dal} die von der Theo-
rie vorgeschlagenen Werte ja auch einen groferen
Bereich umfassen. Wenn auch bei groBleren Winkeln
durchgefiihrte Messungen® darauf schlieflen lassen,
dall man dort mit den von Leisecanc benutzten For-
meln rechnen darf, so ist unsere Kenntnis in dem
ganzen Winkelbereich von 21072 bis 21073 recht
sparlich. Lediglich eine Messung?® an AlL,O,; mit
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einem 2y, von 11 ug/em? bei 210 * und 24 ng/em-
bei 210 2 bestitigt i. w. die oben gemachten Aus-
fihrungen. Wir haben diese Messungen unter Benut-
zung von x,=18,3 ug/cm® und #,=0,033 (nach
Leisecanc) in die Abb. 3 mit eingezeichnet.

Will man das 2 von Elementen hoherer Ordnungs-
zahl mitdiskutieren. so ist zu beachten, dal} infolge
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des groBeren ), dem gleichen Objektivapertur-
bereich ein kleinerer Bereich von i entspricht. Auch
dies fiithrt dazu, dall sich bei Elementen hoherer
Ordnungszahl das » bei einer Anderung der Objek-
tivapertur nicht so stark dndert wie bei solchen mit
kleinem Z .

Experimentelle Untersuchungen tiber die ambipolare Effusion
aus der positiven Saule*
Von U. WeIMER

Aus der Forschungsstelle fiir Spektroskopie in der Max-Planck-Gesellschaft, Hechingen
(7. Naturforschg. 13 a, 278285 [1958] ; cingegangen am 22. Januar 1958)

Es wird tiber eine Effusionsmethode zur Ionengewinnung aus der positiven Sdule von Niederdruck-
Gasentladungen berichtet, bei der durch Vermeidung von Metallteilen und Ziehspannungen inner-
halb des Plasmas die Ionen-Effusionsstrome nur durch das ungestorte Plasma bestimmt sind. Ge-
messene Effusionsstrome (einige 10~? A) aus einer Helium-Entladung bei verschiedenen Entladungs-
stromstdarken (1,5—8 mA) und Entladungsdrucken (0,2—3,9 Torr) werden mitgeteilt und verglichen
mit den fiir den Scnorrky-Fall aus der Theorie der ambipolaren Effusion berechneten Werten. Die
gemessenen Intensititen der Effusionsstrome und ihre Abhéngigkeit von den Entladungsparametern

werden durch die Theorie befriedigend beschrieben.

Der lonenstrom aus einer Neon-Entladung wird mit einem Massenspektrometer analysiert. Die
Tonenstrome i(**Ne*) und i(**Ne®) verhalten sich innerhalb der erzielten MeBgenauigkeit (+2%)
wie das natiirliche Isotopenmischungsverhiltnis *Ne zu **Ne, so dal} hieraus eine etwaige Massen-
separation durch die Effusionsdiise noch nicht nachgewiesen werden kann.

Bei Versuchen, lonenstrome aus stationaren Glimm-
Entladungen zu extrahieren!, wurden bisher metalli-
sche Diisen verwendet, die als Sonden wirken und, be-
sonders wenn noch mit Ziehspannungen gearbeitet
wird, gerade vor der Stelle des [onenaustritts das Plas-
ma beeinflussen. Fiir Riickschliisse auf die Konzentra-
tionen und den Bildungsmechanismus der Ionen im
Plasma aus der massenspektrometrischen Analyse
der Ionen-Effusionsstrome ist die Art der lonen-
extraktion von Bedeutung, da die gemessenen lonen-
strome in Beziehung zu den Plasmavorgingen ge-
bracht werden missen. Bei dem im folgenden be-
schriebenen Verfahren effundieren die Ladungstri-
ger ambipolar aus der positiven Sdule durch eine
kleine Offnung in der Wand des isolierenden Ent-
ladungsrohres in ein anschlieBendes Vakuum. Da
metallische Blenden und Ziehspannungen hierbei
vermieden sind, werden die Effusionsstrome nur
durch Vorgénge im ungestorten Plasma bestimmt.

* Tecil der unveroffentlichten Dissertation ., Massenspektro-
metrische Analyse von Ionen-Effusionsstromen aus der
positiven Siule von Gasentladungen® des Verfassers., Uni-
versitdt Tiibingen. 1957.

Die Ionen-Effusionsstréme konnen nach der Theo--
rie der ambipolaren Effusion ? berechnet werden, aus
der man auch durch die Messung der Effusions-
strome verschiedener lonenarten die relativen Ionen-
konzentrationen im Plasma gewinnt, sowie Angaben
iiber die Verteilung der Ladungstriger und iiber
Reaktionen im Plasma. an denen Ladungstriger be-
teiligt sind.

Theoretische Grundlagen

Bezeichnungen:

b Beweglichkeit der Triger in cm®>s 1V 1,

ci  Relativkonzentration der i-ten Trdgersorte,

D Ambipolarer Diffusionskoeffizient D=kb T /e,
e Elementarladung,

E. Axiale Feldstirke der positiven Sdule in Vem ™1,
G Zahl der erzeugten Ionen pro sec und cm Rohrliinge,
i Effusionsstrom in Amp.,

I Entladungsstrom in Amp.,

! Siche D.Kamke, Handbuch der Physik 33, 47
Springer-Verlag, Berlin-Gottingen-Heidelberg.
2 M. Paur. Z. Naturforschg. 12a. 632 [1957].

[1956],



