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Abb. 1. Absorption von 2-Acetyl-Pyridin (- -) und

von 2-Methoxy-Pyridin (------ ). Bei letzterem sind die
DEBYE-Kurven ang e g eb en  ( ---------- ) ,  aus denen  d ie  A b ­

so rp tio n sku rve  zusam m engese tz t ist.

und auch 3-Amino-Pyridin schließlich ist der Anteil von 
/i2 am Gesamtmoment ganz besonders groß, wie der 
Vergleich mit Anilin zeigt. Gleichzeitig ist die Relaxa­
tionszeit t 2 länger als für alle anderen Moleküle. Die 
Meßwerte geben keinen Hinweis darauf, daß hier nicht 
auch, wie bei Anilin und verwandten Molekülen, die 
Momentorientierung mit der Relaxationszeit r2 durch 
einen Klapp-Prozeß 4 erfolgt, der die mesomere Wech­

selwirkung zwischen aromatischem System und Amino­
gruppe zur Voraussetzung hat. Auf eine solche Wech­
selwirkung weist die Verschiebung der UV-Spektren 
dieser beiden Verbindungen gegenüber Pyridin h in5. 
Allerdings wird der Bindungszustand anders sein als 
bei Anilin, da dort die Momentkomponente senkrecht 
zur Bindungsrichtung — also der obere Grenzwert für 
ju2 — zu 1,07 D abgeschätzt wurde, während hier //2 
deutlich größer ist. 4-Amino-Pyridin konnte leider nicht 
gemessen werden, da es in Benzol unlöslich ist.

Eine Berechnung der Momente nach der ZAH N Schen 

Formel aus Komponenten, wie sie für die untersuchten 
Gruppen an Benzolderivaten abgeleitet wurden, führt 
bei den 4-Derivaten des Pyridins zu ungefährer Über­
einstimmung mit den Meßwerten, bei den 2-Derivaten 
aber zu großen Diskrepanzen, denn das berechnete Mo­
ment ergibt sich stets als zu hoch. Da das Moment des 
Pyridins vornehmlich durch die Elektronenverteilung 
im Ringsystem bestimmt ist, wird es sich stark unter 
dem Einfluß eines Substituenten ändern und so, be­
sonders bei Substituenten in 2-Stellung, eine Moment­
berechnung aus Partialmomenten erschweren.
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Die Beugung im  konvergenten Bündel nach K ossel 

und M öllenstedt 1 ermöglicht neben einer Bestimmung 

der Kristalldicke im Rahmen der Zweistrahlnäherung 

auch die Messung von Strukturfaktoren 2. Die Methode 

gestattet ferner die Aussagen der dynamischen Beu­

gungstheorie im Zwei- und M ehrstrahlfall zu prüfen 

und ist insbesondere dazu geeignet, die in letzter Zeit 

eingehend diskutierten anomalen Absorptionseffekte 3’ 4 

experimentell zu untersuchen. Es ist daher wünschens­

wert, derartige Untersuchungen auch in kommerziellen 

Elektronenmikroskopen durchführen zu können.
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Zur Beugung im konvergenten Bündel muß sich das 
Präparat in einer Ebene befinden, in der sich ein mög­
lichst kleiner Fokus einstellen läßt. Beim Elmiskop 
eignet sich dazu die hintere Brennebene des Objektivs, 
die sich jedoch innerhalb der Polschuhbohrung (2,6 mm 
0 )  befindet und deshalb schwer zugänglich ist. Er­
schwerend ist ferner, daß durch die erforderliche hohe 
Stromdichte in einem kleinen Gebiet eine schnelle Ob­
jektverschmutzung eintritt, die die Beugung an einem 
ausgewählten Objektbereich bereits nach wenigen Se­
kunden unmöglich macht, wenn nicht besondere Maß­
nahmen getroffen werden.

Zur Vermeidung derartiger Objektverschmutzungen 
gibt es im wesentlichen die folgenden Möglichkeiten5-7:
a) Heizung des Objektes auf Temperaturen über 200 °C,
b) Kühlung des Objektes unter —80 °C,
c) Kühlung des Objektraumes (Umgebungskühlung). 
Die zuletzt genannte Möglichkeit ist wegen des Platz­
mangels im Objektivpolschuh nicht einfach zu realisie­
ren, so daß nur die Methoden a) und b) oder eine 
Kombination von b) und c) zur Wahl stehen.
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G o o d m a n  und L e h m p f u h l  8 haben kürzlich eine Ein­
richtung für das Elmiskop beschrieben, die die Erwär­
mung [Methode a)] eines in der hinteren Brennebene 
des Objektivs befindlichen Präparates auf über 200 °C 
während der Beobachtung gestattet. Damit ließ sich 
eine Objektverschmutzung vermeiden, und es gelang, 
die Beugung im konvergenten Bündel an kleinsten Kri­
stallen (!> 300 Ä) vorzunehmen. Allerdings kann auf 
diese Weise nur an Präparaten entsprechender Tempe­
raturbeständigkeit gebeugt werden.

Für die experimentelle Untersuchung der anomalen 
Absorptionseffekte ist eine Objektkühlung einer Objekt­
heizung vorzuziehen, weil es sich gezeigt hat, daß die 
anomalen Absorptionseffekte mit zunehmender Tem­
peratur in ihrer Stärke exponentiell ab nehmen9-11. 
Eigentlich wäre eine Kühlung des Präparates auf die 
Temperatur des flüssigen Heliums anzustreben, die 
Realisierung scheitert bisher jedoch auch am Platzman­
gel im Objektivpolschuh. Eine dagegen leicht durch­
führbare Präparatkühlung mittels flüssiger Luft bei 
Verwendung der normalen Objektkühleinrichtung des 
Elmiskops schien insofern eine brauchbare Kompromiß­
lösung zu sein.

Präparathalter
(gekühlt)

Abb. 1. Skizze zur Präparathalterung im Objektiv-Polschuh.

In der verwendeten Anordnung wurde an einen Prä­
parathalter der Objektkühlpatrone ein Verlängerungs­
teil entsprechend Abb. 1 angesetzt, in dessen unterem 
Ende das Präparat auf einer Aperturblende und ein

8 P. G o o d m a n  u . G .  L e h m p fu h l ,  Z. Naturforschg. 20 a ,  110
[1965],

9 H. B o e r s c h , O .  B o s t a n jo g lo  u . H. N ie d r ig ,  Z. Phys. 180,
407 [1964].

Röhrchen als Kondensationsschutz [Kombination der 
Methoden b) und c)] eingeklemmt werden können. 
Das Präparat wurde in dieser Anordnung bei Küh­
lung mit flüssiger Luft kälter als — 80 °C, da ein 
Abbau von Kollodium-Folien eintrat6. Sind für die 
Untersuchungen organische Trägerfolien erforderlich, 
so läßt sich mit Hilfe der Temperaturregelung an der 
Objektkühleinrichtung auch die kritische Temperatur 
von ca. —80 °C einstellen, bei der weder Verschmut­
zung noch Abbau eintritt. Die Kühlpatrone mit dem 
geänderten Präparathalter muß bei geöffneter Mikro­
skop-Säule in den Kreuztisch eingesetzt werden. Dabei 
ist mit Hilfe eines Ohmmeters zu kontrollieren, daß 
zwischen Kühlpatrone und Polschuh kein Kontakt be­
steht.

Zur Beugung wird der Kondensor I voll erregt und 
der Objektivstrom so eingestellt, daß der Fokus genau 
im Präparat liegt (alle anderen Linsen sind ausgeschal­
tet) . Die genaue Einstellung ist durch Beobachtung der 
Schattenprojektion 12 des Objektes leicht möglich. Das 
Präparat läßt sich mit der Kreuztischverstellung um 
+ 0,2 mm seitlich verschieben. Die Größe und Richtung 
des Einfallskegels kann mit der Beleuchtungsblende 
in weiten Grenzen variiert werden. Das zu beobach­
tende Beugungsbild umfaßt einen Öffnungswinkel von 
6°, so daß bei schräger Einstrahlung noch Beugungs­
reflexe unter 12° beobachtet werden können. Die sta­
bile Präparathaltung im Objektkreuztisch gestattet Be­
lichtungszeiten von mehreren Minuten.

Mit der hier beschriebenen Anordnung ist die Beu­
gung im konvergenten Bündel an Kristallen ( >  300 Ä) 
möglich. Wegen der Objektkühlung ist diese Anord­
nung für die Beugung an temperaturempfindlichen 
Präparaten (wie z. B. Blei) und für die Untersuchung 
der anomalen Absorptionseffekte besonders geeignet. 
Abb. 2 * zeigt die Beugung im konvergenten Bündel 
an einem Blei-Kristall in einer polykristallinen Auf- 
dampfschicht. Der Abstand der Reflex-Nebenmaxima 
läßt auf eine Kristalldicke von ca. 550 Ä schließen. Un­
tersuchungen über die anomale Absorption sind im 
Gange.
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* Abb. 2 auf Tafel S. 856 a.



H. R a it h , Elektronenbeugung im konvergenten Bündel an gekühlten Präparaten mit dem Siemens Elmiskop I  (S. 1)55).

Abb. 2. Elektronenbeugung im konvergenten Bündel an einem Kristall einer Blei-Aufdampf- 
schicht (Kristalldicke ca. 550 Ä, 100 keV). Die eingezeichnete Strecke ist IO-2 rad.

Zeitschrift für Naturforschung 20 a, Seite 856 a.




