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2,2"Dipyridylanionradikal befinden sich auch in
dieser Substanz die N-Atome an den Stellen solcher
C-Atome des zugrunde liegenden aromatischen Koh-
lenwasserstoffes, an denen im entsprechenden An-
ionradikal die Spindichten relativ niedrig sind 2.
Dies legt folgende Deutung der gefundenen Abwei-
chungen nahe:

Erfolgt die N-Substitution an einer Stelle niedri-
ger Dichte des ungepaarten Elektrons, so wird durch
sie die Symmetrie sowie die Lage der Knotenflachen
der zugehorigen Eigenfunktion veréndert. Diese Sto-
rung kann so grof} werden, dal} sie sich durch die
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HiuckeLsche Theorie in ihrer einfachsten Form nicht
mehr zufriedenstellend berticksichtigen lift. Beim
2,2"-Dipyridyl kénnten jedoch auch Abweichungen
von der planaren Konfiguration #hnliche Folgen
haben 7.

Die Autoren danken Prof. H. L. Scurirer, Frankfurt
a. M., und Prof. K.-H. HerLwece, Darmstadt, fiir die
Unterstiitzung der vorliegenden Arbeit, Prof. S. Herzog,
Greifswald, fiir wertvolle Hinweise sowie Herrn D. StE-
raaNn vom IPM der TH Darmstadt fiir die Durchfiih-

rung der numerischen Berechnungen.

17 A. Avmessivex u. O. Bastiansex, K. Norske Vidensk. Selsk.
Skr. No. 4 [1958].
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The following paper describes a device in order to separate the inelastically scattered electrons
from the electron diffraction pattern. By means of an electric and magnetic deflecting system the
diffraction pattern is swept across the small entrance aperture of a filter lens. In this way an elec-
tron beam with a small divergence passes the filter lens. Behind the filter lens the electron beam
is deflected by another deflection system, which is synchronised with the first. So one gets a diffraction
pattern, the angular width of which is determined by the maximum deflection angle of the deflecting
system. If the retarding potential of the filter lens is high enough, one can photograph the filtered
electron diffraction pattern. By reducing the retarding potential one gets unfiltered diagrams.

Zur Abtrennung der unelastisch gestreuten Elek-
tronen in Beugungsdiagrammen und in elektronen-
mikroskopischen Abbildungen wurden verschiedene
Methoden entwickelt. So lafit sich in der Elektronen-
mikroskopie eine Filterlinse! verwenden, mit der
neben einer Filterung (d.h. Abtrennung der un-
elastisch gestreuten Elektronen) gleichzeitig auch
eine Abbildung erzielt wird. Dabei mufl man sich
auf kleine Strahldivergenzen beschrianken, um noch
brauchbare Abbildungen zu erhalten; jedoch kann
mit einer solchen Filterlinse nicht gleichzeitig der
grofle Winkelbereich eines Interferenzbildes (etwa
0,1 rad) erfalit werden.

Um die durch astigmatische und chromatische Lin-
senfehler bedingten Schwierigkeiten zu vermeiden,
wurde bei der vorliegenden Apparatur mit einer
Blende vor einer Filterlinse ein Strahl von nur ge-
ringer Divergenz ausgesondert und das Interferenz-
bild mit Hilfe von elektronischen Ablenksystemen

1 G. Moresstenr u. O. Rang, Z. angew. Phys. 3, 187 [1951].
— H. Boerscn, Z. Phys. 134, 156 [1953]. — J. A. Siupsox
u. L. Marrox, Rev. Sci. Instrum. 32 (7), 802 [1961].

rasterférmig abgetastet. Hinter der Filterlinse wird
das Bild durch Ablenksysteme wieder aufgebaut?.
Gleichzeitig 1a0t sich der ausgeblendete Strahl durch
magnetische Felder auf die Photoplatte fokussieren.
Die Filterlinse {ibernimmt also lediglich die Auf-
gabe, die unelastisch gestreuten Elektronen abzutren-
nen, dagegen wird die Grofle des Bildausschnittes
durch die Ablenksysteme bestimmt. Auf diese Weise
ist es moglich, Interferenzdiagramme mit Hilfe einer
Filterlinse aufzunehmen.

1. Versuchsanordnung

Das Schema der Versuchsanordnung ist in Abb. 1
dargestellt. Dicht hinter dem Objekt F befindet sich
eine Ablenkeinheit Ay, die aus einem Plattenpaar fiir
die vertikale und aus zwei Spulen fiir die horizontale
Auslenkung der gestreuten Elektronen aufgebaut ist.
Das elektrostatische und das magnetische Ablenksystem
sind jeweils mit einem Sagezahngenerator verbunden,

2 Uber eine #hnliche Anordnung im Elektronenmikroskop
sieche: H. Waraxase u. R. Uyepa, J. Phys. Soc., Japan 17,
569 [1962].
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Abb. 1. Versuchsanordnung (schematisch).

wobei das Frequenzverhiltnis der horizontalen zur ver-
tikalen Ablenkspannung etwa 1 :400 betrdgt. Das so
ausgelenkte Beugungsdiagramm wird mit der Me6-
blende B, (100 u ) rasterférmig abgetastet. Vor der
MeBblende befindet sich eine weitere Ablenkeinheit A, ,
die mit A; nach Hohe und Phase der Ablenkspannun-
gen derart verkoppelt ist, daf} der mit einer Halbwerts-
breite von 1-107% rad ausgeblendete Elektronenstrahl
stets in der optischen Achse der Linse verlauft.

Die Elektronen laufen in der Filterlinse gegen das
Bremspotential der Mittelelektrode, die etwa auf Ka-
thodenpotential liegt. Dieses Potential kann durch eine
variable Zusatzspannung AUz gegeniiber dem Katho-
denpotential verdndert werden. Nur die Elektronen, die
vermdge ihrer hinreichend groflen Energie das Brems-
potential iiberwinden konnen, durchlaufen die Filter-
linse. Gleichzeitig wird der Elektronenstrahl durch das
axiale Magnetfeld der Spulen S; und S, fokussiert.

Eine dritte Spule S; hinter dem Filter verringert
den Strahlquerschnitt der Elektronen noch weiter, so
dafl man am Ort der Photoplatte P eine Abbildung der
Mefiblende B, etwa im Verhiltnis 1 :1 erzielt. Das
entspricht, von der Ablenkeinheit A3 aus gerechnet,
einer Winkelhalbwertsbreite des Elektronenstrahles von
etwa 2-107% rad. Diese Breite bestimmt das Winkel-
auflosungsvermogen der gesamten Anordnung.

Die Ablenkeinheit A, , die identisch mit A, ist, lenkt
den so fokussierten Elektronenstrahl synchron zu A,
bzw. A, aus und zeichnet auf die Photoplatte P das In-
terferenzbild. Durch Einstellen der Gegenspannung AUy
1aBt sich wahlweise ein gefiltertes oder ein ungefiltertes
Abbild des Interferenzdiagrammes erhalten.

2. Die Filterlinse

Die Filterlinse ist aus einem System von drei rota-
tionssymmetrischen Elektroden aufgebaut (Abb. 2). Die
beiden dulleren Elektroden E; und E; befinden sich auf
Erdpotential, wihrend die mittlere Elektrode E, auf
Bremspotential (Kathodenpotential plus variable Zu-
satzspannung 4Uyg) liegt.

Der Feldverlauf im Bereich des Potentialsattelpunk-
tes ist durch die Form der Mittelelektrode bestimmt.

Eine optimale Energieauflosung erfordert einen mog-
lichst flachen Verlauf des Bremspotentials senkrecht zur
optischen Achse der Filterlinse. Aus diesem Grunde
wurde das Verhiltnis der Lange zum Durchmesser der
Bremselektrode grofl und die beiden Elektrodendffnun-
gen d, kleiner als der innere Durchmesser d; gewihlt 3.
Bei dieser Konstruktion weicht das Potential des Sattel-
punktes nur etwa 1 Volt von der angelegten Elektroden-
spannung ab.
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Abb. 2. Langsschnitt der Filterlinse.

Fiir die Bestimmung des Energieauflosungsvermo-
gens der Filterlinse wurde die Intensitit des Primar-
strahles mit Hilfe eines Zahlrohres hinter der Spule
Ss bei ausgeschalteten Ablenkspannungen gemessen.
Mit dieser Anordnung lafit sich durch Variation der
Gegenspannung AU, die integrale Energieverteilung
der Primarelektronen aufnehmen.

Betrachten wir die integrale Energieverteilung
zweier Elektronenstrahlen, von denen der eine in
der optischen Achse der Filterlinse verlauft, wihrend

3 K. Kecxk u. H. Dercnser, Optik 17, 401 [1960].
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der andere in bezug auf die optische Achse den Ab-
stand r und den Neigungswinkel o besitzt, so sind
diese Energieverteilungen im Gegenspannungsdia-
gramm fir den Fall, daf} a = const-r ist, ndherungs-
weise um

AU =Cya®

gegeneinander verschoben *.

Um die Konstante C; zu ermitteln, wurde die
Mefblende B, vor dem Filter entfernt und die Filter-
linse mit dem Primarstrahl (Winkelhalbwertsbreite
4-107° rad) durch Schwenken der Kathode um die
Objektblende bis zu einem Winkel von =5-107%
rad abgetastet.

Abb. 3 zeigt die Verschiebung der Energievertei-
lungen in Abhingigkeit von a. woraus sich C3=
2.5-10° Volt/rad und

AU =2,5-108 a2 Volt

ermitteln laf3t.
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Abb. 3. Verschiebung AU.* der Energieverteilung eines um
den Winkel a gegen die optische Achse geneigten Primér-
strahles.

Die in der Anordnung (Abb. 1) verwendete MefR-
blende B, bedingt eine Winkelhalbwertsbreite von
2 2y=10"* rad, so dal} die integrale Energievertei-
lung eines Elektronenstrahles mit einer solchen Di-
vergenz um

AU (29) =6:1072 Volt
verbreitert wird.

Das Energieauflosungsvermogen der Filterlinse
betrdgt dementsprechend etwa

E¥ =e AU, (2y) =6-10"3 eVolt.

Dieser Wert ist im allgemeinen gegentiber der in-
tegralen Energiebreite der Priméarelektronen (einige
1/10 eVolt) zu vernachlassigen und ist auch noch

4 M. Hozrstmany u. G. MEyEr, Z. Phys. 159, 563 [1960].
5 W. LecLEr, Z. Phys., im Druck.
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klein gegentiber der bisher erreichten Energiebreite
bei Verwendung von Monochromatoren (25102
eVolt) °.

Die Linseneigenschaft des Filters bewirkt, daf}
die Elektronen die Filterlinse bei gewissen Gegen-
spannungen als stark divergentes Strahlenbiindel
verlassen. Diese Divergenz wird durch ein zusitz-
liches axiales Magnetfeld von etwa 90 Gauf} (Spu-
len S; und S,) herabgesetzt.

Um den Einflull des Magnetfeldes auf die Brechkraft
1/f der Filterlinse genauer zu untersuchen, wurde die
Brennweite als Funktion der Gegenspannung AU, aus-
gemessen. Dabei zeigte sich, dal} bei eingeschaltetem
Magnetfeld die Brechkraft des Systems dem Betrage
nach auf 1/5 des urspriinglichen Wertes vermindert
wird. Zugleich wird der Verlauf von 1/f geindert:
Wiahrend ohne Magnetfeld die Brechkraft in einem
Gegenspannungsbereich von 1 bis 300 Volt nur nega-
tive Werte annimmt und fiir AU, <<1 Volt oszilliert ¢,
wechselt 1/f auch in dem Bereich von 1 bis 300 Volt
das Vorzeichen. Diese Oszillationen wirken sich durch
das Magnetfeld der Spule S; (langbrennweitige Linse)
nicht storend aus.

3. Ablenkeinrichtung

Mit der Ablenkeinrichtung A; sollen die beim
Durchgang durch die Folie F in einen Winkelbereich
von etwa 0,1 rad gestreuten Elektronen so stark zur
optischen Achse hin abgelenkt werden, dal} sie nach
einer weiteren Umlenkung mit Hilfe der Ablenk-
einheit A, die MefBblende B, in axialer Richtung
passieren konnen. Da die Entfernung von A; zum
Objekt nicht beliebig klein gewihlt werden kann
— das Objekt ist zur Reduktion der Verschmutzung
von einer Kiihlfalle umgeben* —, miifiten bei Ver-
wendung eines elektrostatischen Ablenksystems die
Ablenkplatten fiir diesen Winkelbereich einen sol-
chen Abstand voneinander haben, daf} bei Elektro-
nenenergien von 40 keV Sagezahnspannungen von
etwa 3 kV, zur Auslenkung erforderlich wiren.

Wesentlich einfacher ist die Verwendung eines
magnetischen Ablenksystems, weil die fiir die oben-
genannte Winkelablenkung notwendigen Spulen-
strome mit relativ geringem Aufwand erzeugt wer-
den konnen. Allerdings mufl man sich auf eine nied-
rige Ablenkfrequenz beschranken, wenn der lineare
Stromverlauf durch die Induktivitdt der Spulen noch
nicht verformt werden soll.

% Vergleiche hierzu W. Graser, Grundlagen der Elektronen-
optik, Springer-Verlag, Wien, S. 327 fI.
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Aus diesem Grunde wurde die horizontale Ab-
lenkung fiir Winkel bis zu 0,1 rad bei 50 Hz mit
einem magnetischen Ablenksystem (Ablenkspulen)
aufgebaut. Fiir die vertikale Ablenkung mufl wegen
der fiir eine rasterformige Abtastung des Beugungs-
diagramms erforderlichen hohen Ablenkfrequenz ein
elektrostatisches Ablenksystem benutzt werden. Hier
wird eine Frequenz von 20 kHz verwendet, wobei
die vertikale Ablenkung einen Winkelbereich von
< 102 rad erfafit.

Die Ablenkeinheit A; hinter der Filterlinse ist
ebenso aus zwei Spulen und einem Plattenpaar auf-
gebaut, wihrend A, aus zwei Plattenpaaren fiir beide
Ablenkrichtungen besteht, da hier die Auslenkungen
nur etwa 1/30 der Ablenkwinkel in A; bzw. A, be-

tragen.

Durch die Verkopplung der horizontalen und der
vertikalen Ablenksysteme mit jeweils einem Sige-
zahngenerator ist die Synchronisation der Ablenk-
einheiten gewahrleistet. Die Amplituden der Span-
nungen bzw. Strome lassen sich im Verhiltnis zu-
einander beliebig dndern, so dafl man z. B. auf der
Photoplatte das vergroferte Abbild eines Reflexes
und dessen Umgebung aufnehmen kann. Insbeson-
dere 1af3t sich die Umgebung des Primérfleckes (Klein-
winkelstreuung) aufnehmen. Durch eine Schwenk-
bewegung des Primaérstrahles zusammen mit der
Folie (um das Objekt als Drehzentrum) kann ein
beliebiger Bildausschnitt aus dem Interferenzbild
gewahlt werden.

Infolge der punktformigen Abtastung des Beu-
gungsdiagramms mufl man einen erheblichen In-
tensitdtsverlust in Kauf nehmen. Die Intensitat des
Interferenzbildes hinter der Filterlinse ist, abgese-
hen von der Filterung, gegeniiber der Intensitit vor
der MeBblende B, im Verhiltnis des Blendenaus-
schnittes zur Flache des photographierten Bildes ver-
ringert. Bei einem Bildausschnitt von 3 x 50 mm?2,
wie er in Ab. 4 erfalt ist, betrdgt dieses Verhiltnis
5:1075. Trotzdem erhélt man Aufnahmen bei Be-
lichtungszeiten von nur wenigen Minuten, wenn man
mit Strahlstromdichten von etwa 1072 A/cm? arbei-
tet.
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Abb. 4. Ausschnitt aus einem
Elektronen-Beugungsdiagramm
einer polykristallinen Ag-Schicht,
175 A dick, Primirenergie 40
keV, Winkelbereich 5-10~2 rad.
a) Ungefiltert (A1Ug=250 Volt);
b) gefiltert bei AUg=2 Volt.

Zur Bestimmung der Intensitdtsverhiltnisse in den
Photometerkurven werden vor der Aufnahme des Inter-
ferenzbildes Graustufen aufgenommen, um die Schwir-
zungskurve der Photoplatten zu ermitteln. Hierzu wird
der Primirstrahl mit der Ablenkeinheit Ag hinter der
Filterlinse zu einem Rechteck aufgefachert und dieses in
kleinen, zeitlich genau definierten Schritten verschoben.

4. Ergebnisse

In Abb. 4 sind zwei Aufnahmen eines gefilterten
und eines ungefilterten Beugungsdiagramms einer
polykristallinen Silberschicht gegeniibergestellt. Die
Aufnahmen erfassen das DEsyE—ScHERRER-Diagramm
bis zum 222-Ring. Das entspricht einem Winkelbe-
reich von 5-1072 rad. Man erkennt eine Verminde-
rung des Untergrundes besonders in der Umgebung
des Primarflecks. Dieser Unterschied wird in der
photometrischen Auswertung der Aufnahmen noch

deutlicher (Abb. 5).
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Abb. 5. Winkelverteilungen der Beugungsdiagramme in Abb.
4 a u. 4 b. Die Ordinatenwerte sind willkiirlich gewéhlte Ein-
heiten und geben die aus den Photometerkurven ermittelten
relativen Intensitdtsverhiltnisse an. a) Ungefiltert, b) gefiltert.
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Abb. 6. Beugungsdiagramm einer amorphen Kohlenstoffschicht, etwa 200 A dick. Primirenergie 40 keV, Winkelbereich
8:10 2 rad. Die Intensititsverhiltnisse wurden aus den Photometerkurven der entsprechenden Aufnahmen ermittelt.
a) Ungefiltert, b) gefiltert bei AUg=1 Volt.

Abb. 6 a und b zeigen die ungefilterten bzw. ge-
filterten Beugungsdiagramme einer amorphen Koh-
lenstoffschicht (ca. 200 A dick). Wihrend in Abb.
6 a der erste Interferenzring nicht zu erkennen ist,
wird dieser in dem gefilterten Diagramm durch eine
Verminderung des Untergrundes sichtbar (Abb. 6b).

Die Intensitétsverteilungen in Abb. 5 und Abb. 6
wurden mit Hilfe der Schwirzungskurve aus der
photographischen Registrierung gewonnen.

Mit dieser Anordnung wurden auch Reflexions-
diagramme an einer Silizium-111-Spaltfliche unter-
sucht. Dabei zeigt sich, dafl die Kikucnr-Linien bei
der Filterung verschwinden, wihrend die Reflexe
erkennbar bleiben.

Herrn Professor Dr. H. Raerner danke ich fiir die
Anregung zu dieser Arbeit und fiir das fordernde In-
teresse. Ferner danke ich den Herren Dr. M. Horstmany
und Dr. G. Mever fiir zahlreiche anregende Diskussionen.



