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in der GroBenordnung 0,1 eV oder weniger. (Struktur I,
thermisch leicht zerstorbar). Durch Tempern der Schicht
gewinnen die O,-Molekeln mehr Energie und erreichen
den Punkt X auf der Kurve Ag+0,. Dort kreuzt die
Potentiallinie Ag+ 2 O fiir eine dissoziierte Molekel. Im
Punkt X kann die Molekel ohne weitere Energiezufuhr
dissoziieren. Die Atome ndhern sich unter Energie-
abgabe entlang der Kurve Ag+2 O weiter der Ober-
fliche und schwingen um Gleichgewichtslagen bei b.
Diese Bindung ist sehr viel fester als die bei a, da E,
in der GroBenordnung einiger eV liegt (Chemisorption,
Struktur II). Eine so gebundene Schicht diirfte sich

thermisch nicht zerstéren lassen, denn 800 °C ent-

Elektronenmikroskopische Untersuchungen
an diinnen Kohlefolien *

F. Tuon

Siemens & Halske AG, Wernerwerk fiir MeBtechnik,
Laboratoriumsabteilung MG, Berlin
(Z. Naturforschg. 20 a, 154—155 [1965] ; eingeg. am 30. Dezember 1964)

Elektronenmikroskopische Abbildungen von Objekt-
trigerfilmen zeigen bekanntlich eine mit zunehmender
Defokussierung grober werdende Granulation. Hierauf
hat bereits Sséstraxp ! hingewiesen. Lenz 2: 3 gab eine
theoretische Deutung dieser Erscheinung, wonach ort-
liche Schwankungen des inneren Potentials im Triger-
film eine Phasenmodulation der auf das Objekt auf-
treffenden Elektronenwelle bewirken und je nach dem
Grad der Defokussierung A4z diejenigen im Objekt vor-
handenen Potentialschwankungen zu deutlichem Phasen-
kontrast fithren, deren Wellenlidnge A der Beziehung

A=+ (21 dz)* (1)

(4 =Elektronenwellenlidnge, Az=Verschiebung der ab-
gebildeten Ebene gegen die Objektebene) geniigt. Gl.
(1) ergab sich dabei aus einer Berechnung der Strom-
dichteverteilung im Raum zwischen Objekt und Ob-
jektivlinse.

Zur experimentellen Nachpriifung der Beziehung (1)
im Hochauflésungsgebiet wurden mit einem Elmi-
skop IA bei einer Beschleunigungsspannung Uy =100 kV
(A=3,7-10"? mm) feingestufte Fokussierungsreihen an
diinnen Kohlefilmen durchgefiithrt und in den einzelnen
Aufnahmen die Abstinde A kontrastbetonter Struk-
turen ausgemessen. Die auf das Objekt bezogenen
Mittelwerte der Abstinde sind mit der mittleren Schwan-
kung der Einzelmessung in Abb. 1 iiber einer Defokus-
sierung Az" aufgetragen, deren Nullpunkt zunichst will-
kiirlich in die mit der ersten Aufnahme abgebildete
Ebene gelegt wurde, da die exakte axiale Lage der
Objektebene in bezug auf die Gausssche Bildebene in

* Ein Teil dieser Ergebnisse wurde auf der 3. European Re-
gional Conf. Electron Microscopy in Prag, 26.8.1964 bis
3. 9. 1964, mitgeteilt.

1 F. S. Sséstran, Sci. Tools 2, 25 [1955].

NOTIZEN

sprechen 0,1 eV. Thermisch kann nur die Aktivierungs-
energie ) (Abb. 4) aufgebracht werden. Es wird inter-
essant sein, die zugehorige Temperatur zu finden, die
natiirlich nicht scharf definiert ist.

Auf der chemisorbierten kann sich wieder eine neue
physikalisch adsorbierte Gasschicht ordnen. Wir haben
Andeutungen beobachtet, konnen aber noch keine repro-
duzierbaren Bilder vorlegen.

Herrn Professor Worr, Herrn Dr. Frirscue und Herrn Dipl.-
Phys. WiLp danke ich fiir wertvolle Diskussionen, der Deut-
schen Forschungsgemeinschaft fiir die Bereitstellung zahlrei-
cher Geridte und sonstiger Mittel.
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Abb. 1. Mittelwerte der auf den einzelnen Aufnahmen einer
Fokussierungsreihe ausgemessenen und auf die Objektebene
bezogenen Abstinde /A kontrastbetonter Strukturen in Ab-
hingigkeit von der Defokussierung Az gegen die mit der er-
sten Aufnahme der Reihe abgebildete Ebene. Die angegebene
Fehlerbreite kennzeichnet die mittlere Schwankung der Ein-
zelmessung. Die Fokussierungsreihe wurde an einem Elmi-
skop TIA (Offnungsfehlerkonstante der Objektivlinse: C5 == 4
mm) mit der Beschleunigungsspannung U =100 kV, einer
Bestrahlungsapertur ag =~ 2-10~3 und einer Objektivapertur
(),=8,9-103 durchgefiihrt.

diesem Stadium der Beobachtung noch nicht bekannt ist.

Versucht man, die Meflpunkte in die in Abb. 2 ge-
strichelt dargestellte Parabel nach der Beziehung (1)
und ihre Spiegelung an der A-Achse durch geeignete
Abszissenverschiebung einzuordnen, so ergibt sich nur
fir groBere Defokussierungen angeniherte Uberein-
stimmung. In der Umgebung von A4z=0 werden im
Widerspruch zu (1) Strukturen mit Abstinden von
etwa 0,7 nm betont; aulerdem wird durch (1) nicht
erkldrt, dall bei geeigneten positiven Defokussierungen
Strukturen mit merklich unterschiedlichen Abstinden
(,Raumfrequenzen®) gleichzeitig und mit vergleich-
barer Haufigkeit kontrastbetont auftreten. Die Be-

2 B. v. Borries u. F. Lenz, in Electron Microscopy, Proc.
Stockholm Conf. Sept. 1956; hrsgeg. v. F. S. SyosTranp u.
J. Ruopin, Verlag Almquist u. Wiksell, Stockholm 1957,
S. 60.

3 F.Lenz u. W. Scuerrers, Z. Naturforschg. 13 a, 226 [1958].
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Abb. 2. Theoretische Defokussierungsabhingigkeit der Ab-
stinde /1 nach Gl. (1) (gestrichelte Kurven) und nach Gl. (4)
(ausgezogene Kurven) zusammen mit den experimentellen
Werten der Abb. 1 bei geeigneter Abszissenverschiebung. Die
Objektivaperturbegrenzung wird durch die strichpunktierte

Gerade /1 =41(100 kV) /0, gekennzeichnet.

ziehung (1) liefert auch keine Erkldrung fiir den ex-
perimentellen Befund, dafl die bei positiven Defokus-
sierungen von ~~110 —130 nm, 200 — 220 nm und 260
bis 280 nm angefertigten Aufnahmen allgemein besse-
ren Kontrast zeigen, als Aufnahmen mit anderen Wer-
ten der Defokussierung.

Die von (1) im Gebiet kleiner Abstande A abweichen-
den experimentellen Ergebnisse werden verstindlich,
wenn man die Phasenverschiebung der Elektronenwel-
len durch Defokussierung Az und Offnungsfehler be-
riicksichtigt. Nach Scuerzer ¢ wird die hierdurch zu-
standekommende Phasenverschiebung y einer Elek-
tronenwelle im Bildpunkt beschrieben durch

y= 57 (Co 64—2 4z 6%). (2)

Dabei ist Cs die Offnungsfehlerkonstante und @ der
Winkel zwischen der Objektivachse und dem Wellen-
vektor der Elektronenwelle in der Objektebene. Be-
trachtet man die Kohlefolie als schwaches Phasenobjekt
(Zernixe-Objekt), so sollten jeweils diejenigen Poten-
tialschwankungen im Objekt besonders kontrastreich
abgebildet werden, deren erste Beugungsordnung eine
Phasenverschiebung

y=(02n-1) ;’ , n ganzzahlig, (3)

O. Scuerzer, J. Appl. Phys. 20, 20 [1949].
K.-J. Haxszen, Z. Angew. Phys. 16, 477 [1964].
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gegen die ungebeugte Welle erleidet >. Wenn man die

Beziehung (3) in (2) einsetzt, so erhdlt man mit
A=2/0
4[4z | (422 (2n—-1) }."é}*?é
‘1"'[60 (gt S )@

Gl. (4) kann offenbar als Erweiterung der Lenzschen
Beziehung (1) fiir den Fall nichtverschwindenden Off-
nungsfehlers angesehen werden, denn die Parabel (1)
und ihre Spiegelung an der A-Achse folgen auf die
gleiche Weise aus (2) und (3) fir C6— 0 und n=0
und n= +1.

In Abb. 2 ist A nach (4) firn=0, *1, £2, +3 mit
Cs=4 mm (Elmiskop I-Objektiv) und £=3,7-107° mm
dargestellt (ausgezogene Kurven). Die Ubereinstim-
mung mit den experimentellen Werten ist recht gut;
lediglich bei 4z=~+80 nm treten bereits grofere Ab-
stinde auf, die erst bei grofleren positiven Defokussie-
rungen zu erwarten wiren. Die Scheitelpunkte der
Kurvenzweige fiir negative Phasenverschiebung haben
die Abszissen

Az= 4 (1—2 n)¥e- 1% Cy'l (5)

(fiir n=0 identisch mit dem Scuerzerschen Optimal-
fokus %), also 4z=121,6; 210,8 und 272 nm. Die Ordi-
naten dieser Scheitelpunkte haben die Werte

A=+ (1 -2 n) —ts. p3s .Cblh ’ (6)

stimmen also fiir n =0 bis auf einen Zahlenfaktor von
der GroBenordnung 1 mit der theoretischen Auflosungs-
grenze des Elektronenmikroskops bei nichtverschwinden-
dem Offnungsfehler iiberein. In der niheren Umgebung
dieser Defokussierungswerte erzeugt jeweils eine rela-
tiv grofBe Linsenzone eine geeignete Phasenverschiebung
nach (3), was nach dem oben erwihnten experimen-
tellen Befund offenbar zu besonders giinstigen Kontrast-
verhiltnissen fiihrt. Die Kurvenzweige fiir n=0 und
n= +1 nahern sich fiir grolere Werte von /A asympto-
tisch den entsprechenden Kurvenzweigen nach Gl. (1),
fiir A>>1,2 nm wird also die Lage der Mefpunkte mit
hinreichender Genauigkeit durch (1) beschrieben.

Im Rahmen dieser Untersuchungen konnte auch die
nach der Theorie zu erwartende Kontrastumkehr ¢ zwi-
schen aufeinanderfolgenden Kurvenzweigen im Bereich
der Phasenverschiebungen =+ 71/2 experimentell an
Strukturen mit Abstinden bis herab zu 0,6 nm nach-
gewiesen werden (Abb. 3, siehe Tafel S. 156 a).

Herrn Prof. Dr. F. Lenz, Tiibingen, danke ich fiir eine
Durchsicht des Manuskriptes.

¢ Zum Beispiel: J. Facer, M. Facor u. Cu. Ferr, Proc. Euro-
pean Regional Conf. Electron Microscopy, Delft 1960, Bd.1,
S.18 und L. AuBert, R. Scunemer u. H. Fiscuer, Z. Natur-
forschg. 19 a, 1120 [1964].



