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

von 2-Methoxy-Pyridin (— — — —). Bei letzterem sind die
Desye-Kurven angegeben (—-—-—-— ), aus denen die Ab-
sorptionskurve zusammengesetzt ist.

und auch 3-Amino-Pyridin schlieBlich ist der Anteil von
it am Gesamtmoment ganz besonders grofl, wie der
Vergleich mit Anilin zeigt. Gleichzeitig ist die Relaxa-
tionszeit 7, linger als fiir alle anderen Molekiile. Die
MeBwerte geben keinen Hinweis darauf, dal} hier nicht
auch, wie bei Anilin und verwandten Molekiilen, die
Momentorientierung mit der Relaxationszeit 7, durch
einen Klapp-Prozel 4 erfolgt, der die mesomere Wech-

4 E. Fiscuer, Z. Naturforschg. 4a, 707 [1949]. — H.Kranmer,
Z. Naturforschg. 15a, 66 [1960]. — P. K~xosrLocu, Z. Elek-
trochem., im Druck.
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Die Beugung im konvergenten Biindel nach KosseL
und MoLLenstepT ! erméglicht neben einer Bestimmung
der Kristalldicke im Rahmen der Zweistrahlndherung
auch die Messung von Strukturfaktoren 2. Die Methode
gestattet ferner die Aussagen der dynamischen Beu-
gungstheorie im Zwei- und Mehrstrahlfall zu priifen
und ist insbesondere dazu geeignet, die in letzter Zeit
eingehend diskutierten anomalen Absorptionseffekte 3: 4
experimentell zu untersuchen. Es ist daher wiinschens-
wert, derartige Untersuchungen auch in kommerziellen
Elektronenmikroskopen durchfiihren zu kénnen.

! W. KosseL u. G. MoLLexstepT, Ann. Phys., Lpz. 5. 36, 113
(1939].

2 G. H. MacGiLLavry, Physica 7, 329 [1940].

3 H. Hasumvoro, A. Howie u. M. J. Wreran, Proc. Roy. Soc.,
Lond. 269, 80 [1962].
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selwirkung zwischen aromatischem System und Amino-
gruppe zur Voraussetzung hat. Auf eine solche Wech-
selwirkung weist die Verschiebung der UV-Spektren
dieser beiden Verbindungen gegeniiber Pyridin hin?®.
Allerdings wird der Bindungszustand anders sein als
bei Anilin, da dort die Momentkomponente senkrecht
zur Bindungsrichtung — also der obere Grenzwert fiir
ts — zu 1,07 D abgeschdtzt wurde, wihrend hier u,
deutlich grofer ist. 4-Amino-Pyridin konnte leider nicht
gemessen werden, da es in Benzol unloslich ist.

Eine Berechnung der Momente nach der Zannschen
Formel aus Komponenten, wie sie fiir die untersuchten
Gruppen an Benzolderivaten abgeleitet wurden, fiihrt
bei den 4-Derivaten des Pyridins zu ungefihrer Uber-
einstimmung mit den MefBwerten, bei den 2-Derivaten
aber zu groBen 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 Einflul eines Substituenten dndern und so, be-
sonders bei Substituenten in 2-Stellung, eine Moment-
berechnung aus Partialmomenten erschweren.

Herrn Prof. Dr. G. Kraces danke ich sehr fiir die Anregung
zu dieser Arbeit und fiir viele Diskussionen; der Deutschen
Forschungsgemeinschaft fiir ihre Unterstiitzung durch Sach-
beihilfen.

3 LanpoLt-Bornsteiy, Zahlenwerte und Funktionen, Bd. I, 3.
Verlag Springer. Berlin-Gottingen-Heidelberg 1951.

Zur Beugung im konvergenten Biindel muf} sich das
Préparat in einer Ebene befinden, in der sich ein mog-
lichst kleiner Fokus einstellen 1dt. Beim Elmiskop
eignet sich dazu die hintere Brennebene des Objektivs,
die sich jedoch innerhalb der Polschuhbohrung (2,6 mm
@) befindet und deshalb schwer zuginglich ist. Er-
schwerend ist ferner, dal durch die erforderliche hohe
Stromdichte in einem kleinen Gebiet eine schnelle Ob-
jektverschmutzung eintritt, die die Beugung an einem
ausgewdhlten Objektbereich bereits nach wenigen Se-
kunden unmoglich macht, wenn nicht besondere MaB-
nahmen getroffen werden.

Zur Vermeidung derartiger Objektverschmutzungen
gibt es im wesentlichen die folgenden Méglichkeiten®~7:
a) Heizung des Objektes auf Temperaturen iiber 200 °C,
b) Kiihlung des Objektes unter —80 °C,
c¢) Kiihlung des Objektraumes (Umgebungskiihlung).
Die zuletzt genannte Moglichkeit ist wegen des Platz-
mangels im Objektivpolschuh nicht einfach zu realisie-
ren, so daB} nur die Methoden a) und b) oder eine
Kombination von b) und c¢) zur Wahl stehen.

4 H. Boersch, G. JescHkE u.
[1964].

5 A.E.Ex~os, Brit. J. Appl. Phys. 4, 101 [1953]; 5, 27 [1954].

6 S. Leisecanc, Proc. 3rd Intern. Conf. Electron Microscopy.
London 1954, S. 184.

“ H. G. Heipg, Z. Angew. Phys. 15, 116 [1963].

H. Rarra, Z. Phys. 181, 436
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Goobpman und LeumprunL ® haben kiirzlich eine Ein-
richtung fiir das Elmiskop beschrieben, die die Erwir-
mung [Methode a)] eines in der hinteren Brennebene
des Objektivs befindlichen Priparates auf iiber 200 °C
wihrend der Beobachtung gestattet. Damit liel sich
eine Objektverschmutzung vermeiden, und es gelang,
die Beugung im konvergenten Biindel an kleinsten Kri-
stallen (>>300 A) vorzunehmen. Allerdings kann auf
diese Weise nur an Prédparaten entsprechender Tempe-
raturbestdndigkeit gebeugt werden.

Fir die experimentelle Untersuchung der anomalen
Absorptionseffekte ist eine Objektkiihlung einer Objekt-
heizung vorzuziehen, weil es sich gezeigt hat, dal} die
anomalen Absorptionseffekte mit zunehmender Tem-
peratur in ihrer Stirke exponentiell abnehmen ?7!1.
Eigentlich wédre eine Kiithlung des Prédparates auf die
Temperatur des fliissigen Heliums anzustreben, die
Realisierung scheitert bisher. jedoch auch am Platzman-
gel im Objektivpolschuh. Eine dagegen leicht durch-
fiihrbare Prdparatkithlung mittels fliissiger Luft bei
Verwendung der normalen Objektkiihleinrichtung des
Elmiskops schien insofern eine brauchbare Kompromif-
I6sung zu sein.
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Abb. 1. Skizze zur Priparathalterung im Objektiv-Polschuh.

In der verwendeten Anordnung wurde an einen Pri-
parathalter der Objektkiihlpatrone ein Verlingerungs-
teil entsprechend Abb.1 angesetzt, in dessen unterem
Ende das Prédparat auf einer Aperturblende und ein

8 P. Gooomax u. G.Lenmprunr, Z. Naturforschg. 20a, 110
[1965].

9 H. Boerscu, O.Bostansocro u. H. Nieprig, Z. Phys. 180,
407 [1964].
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Rohrchen als Kondensationsschutz [Kombination der
Methoden b) und c)] eingeklemmt werden konnen.
Das Prdparat wurde in dieser Anordnung bei Kiih-
lung mit fliissiger Luft kilter als —80 °C, da ein
Abbau von Kollodium-Folien eintrat® Sind fiir die
Untersuchungen organische Trigerfolien erforderlich,
so laft sich mit Hilfe der Temperaturregelung an der
Objektkiihleinrichtung auch die kritische Temperatur
von ca. —80 °C einstellen, bei der weder Verschmut-
zung noch Abbau eintritt. Die Kiihlpatrone mit dem
gednderten Priparathalter mufl bei geoffneter Mikro-
skop-Sdule in den Kreuztisch eingesetzt werden. Dabei
ist mit Hilfe eines Ohmmeters zu kontrollieren, daf}
zwischen Kiihlpatrone und Polschuh kein Kontakt be-
steht.

Zur Beugung wird der Kondensor I voll erregt und
der Objektivstrom so eingestellt, dal} der Fokus genau
im Préparat liegt (alle anderen Linsen sind ausgeschal-
tet). Die genaue Einstellung ist durch Beobachtung der
Schattenprojektion 2 des Objektes leicht moglich. Das
Priaparat 1ift sich mit der Kreuztischverstellung um
10,2 mm seitlich verschieben. Die Grofe und Richtung
des Einfallskegels kann mit der Beleuchtungsblende
in weiten Grenzen variiert werden. Das zu beobach-
tende Beugungsbild umfaBt einen Offnungswinkel von
6°, so daB bei schriger Einstrahlung noch Beugungs-
reflexe unter 12° beobachtet werden kénnen. Die sta-
bile Praparathaltung im Objektkreuztisch gestattet Be-
lichtungszeiten von mehreren Minuten.

Mit der hier beschriebenen Anordnung ist die Beu-
gung im konvergenten Biindel an Kristallen (= 300 A)
moglich. Wegen der Objektkiithlung ist diese Anord-
nung fiir die Beugung an temperaturempfindlichen
Praparaten (wie z. B. Blei) und fiir die Untersuchung
der anomalen Absorptionseffekte besonders geeignet.
Abb. 2 * zeigt die Beugung im konvergenten Biindel
an einem Blei-Kristall in einer polykristallinen Auf-
dampfschicht. Der Abstand der Reflex-Nebenmaxima
1aBt auf eine Kristalldicke von ca. 550 A schlieBen. Un-
tersuchungen iiber die anomale Absorption sind im
Gange.

Herrn Professor Dr. H. Boerscu danke ich sehr fiir wert-
volle Hinweise. — Diese Arbeit wurde durch die Bereitstel-
lung von ERP-Mitteln gefordert.

10 H. Howig, Proc. Europ. Conf. Microscopy, Prag 1964, Vol.
A, S. 377.

11 (0. Bostansocro u. H. Nieorie, Phys. Letters 13, 23 [1964].

12 H. Bokrsch, Z. Techn. Phys. 20, 346 [1939].

* Abb. 2 auf Tafel S. 856 a.
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Abb. 2. Elektronenbeugung im konvergenten Biindel an einem Kristall einer Blei-Aufdampf-
schicht (Kristalldicke ca. 550 A, 100 keV). Die eingezeichnete Strecke ist 10~ 2 rad.

Zeitschrift fiir Naturforschung 20 a, Seite 856 a.






