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Es wird fiber ein vereinfachtes Verfahren zur Herstellung 
yon Simultanbeugungsaufnahmen im Ubermikroskop beriehtet, 
welches gestattet, das Bild der eigentliehen Probe ohne jegliehe 
St6rung bei allen verf~gbaren VergrSl]erungen aufzunehmen 
und in enger Kombination hiermit das Beugungsbild derselben 
zusammen mit einem Eichdiagramrn zu erhalten. 

Dies wird durch eine getrennte Belegung der Objek~fe]der 
mit der Eieh- nnd der Probesubstanz erreieh~. Die lViSgliehkeit 
der I-Ierstellung derartiger Doppelbeugungsbilder wird an }Iand 
eines Beispieles als Folge der Nich~parallelit~it des einfallenden 
Biindels sowie yon Ausblendeffekten an der Zentrierblende 
gedeutet. 

1. E i n l e i t u n g .  

Die meisten modernen ~bermikroskope lassen sich auch als Elektronen- 
beugungsapparaturen verwenden. Die Handgriffe, die erforderlich sind, 
um yore Bild zum Beugungsdiagramm und umgekehrt zu kommen, 
sind weitgehend vereinfaeht worden, so dab die Umschaltung in kfirzester 
Zei~ vorgenommen werden karm. Es bedeutet daher wirklich keinen 
Aufwand mehr, bei elektronenmikroskopischen Untersuchungen die 
Elektronenbeugung laufend a]s Hilfsnfittel heranzuziehen. 

Beim Siemens-Gerat ~ 100, auf das sich diese Ausfiihrungen im 
engeren Sinne beziehen, braucht z. B. nur die Linsendurchflutung ab- 

* Derzeitige Adresse: l~onstanz a. Bodcnsee, ]qeichenaustr. 13--19. 
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geschaltet und die Kontrastblende entfern~ zu warden, ~'[a~fipulationen, 
die in einigen Sakunden zu bewerkstelligen sind. Bei den friiher gabauten 
Typen mugte zum gleieheil Zwecke der Tubus geSffnet und damit das 
Vakuum unterbroehen warden, so dab dies aigent]ieh Ger~te waren, 
die ~bermikroskopie und Elektronenbeugung fib: sieh gesondert in 
einem AI0parat verwirk]ichen sollten. Aus verschiedenen Grfinden sind 
diese Beugungsanordnungen jedoeh den nur zum Zwecke der Elektronan- 
beugung gebauten Ger~ten stets unterlegen. Anders Iiegt der Fall bei 
den zuerst erwghnten neuen Typen. Hier ist ein wesentlieher Vorteii 
in der engen KombinationsmSglichkeit beider Verfahren als besolldere 
Untersuchungsmethode gegeben, worauf im folgenden n~ther eingegangen 
warden sell. 

2. P r o b l e m s t e l l u n g .  

Bei kolloidchemischen Untersuehungen im ~bermikroskop, bei denen 
zus~tzlieh zur elektronenoptisehen Abbildung die Bengung herangezogen 
wird, gesehieht dies haupts~ehlieh zum Zwecke der strukturchemischen 
Identifizierung der Substanzen. Sei es, dab fiber die Natur  nieht ein- 
deutig bekannter Proben Auskunft gewiinseht yard, s e i e s ,  dab die 
strukturehemisehen Ver~nderungen des Pr~parates w~hrend der Bestrah- 
lung festgestellt werdan sollen (ein prgktisch reeht wiehtiger Fail!) 
oder daft sieh der Vergleich van Abbildung und Beugungsdiagramm 
bei versehiedenartigen Einwirkungen (z. B. Wfirme, ehemisehe Agenzien 
nnd so waiter) anf das Prgparat  als aufschlngreich erweist. Im Gebiete 
der anorganisehen Kolloide, das wit bier in erster Linie betraehten wollen, 
kommt in der l~egel die Aufnahme und Auswertung van Debye-Scherrer -  

Diagrammen in Frage. Die Auswertung dieser Diagramme gesehiaht 
im wesentliehen analog wie bei der gSntgenfeinstrukturanMyseL Vorteil- 
haft  lg,gt sieh die bei T h .  S c h o o n  ~ und H .  A .  S tah l  ~ angegebene gbge- 
kfirzte Formal 

2 L (era) 
dhkl(AE) ~--- A(AE) 2 R (e ra )  

verwenden, die fiir Identifizierungszwecke meist v61lig ausreieht a-. Hierbei 
bedeutet d~l~.z den Netzebenenabstand der , , r e f l e k t i e r e n d e ~ : '  Ebenen, 

Nattirlich 1/il3t sieh in speziellen Fi~llen aueh aus den dutch die besondere 
Natur der Elektronenstrahlen gegebenen AussagemSgliehkeiten (Struktm ~ 
dtinnster Schiehten, Prim/%rteilchengr613en usw.) ein Nutzen ziehen, doch 
scheinen derartige Problemstetlungen eher der Untersuehung in speziellen 
Elektronenbeugungsapparaten vorbehalten zu sein. Im gegelfalte treten 
bei der kombinierten Untersuehung im IIbermikroskop Fragen in den Vorder- 
grtmd, wie sie vorhin kurz skizziert v~urden. 

2 Th .  Schoon, Angew. Chem. 52, 245, 260 (1939). 
s H .  A .  Stahl ,  Chem.-Ztg. 76, I36, 164 (1952). 
4 Bezfiglieh der Korrekturen fiir genaueste Bestimmtmgen siehe : H.  Booths,  

_4ran. Physik 35, 333 (1939). 
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die Wellenl~nge, R den l%inghalbmesser und L den Abstand Objekt- 
Pla~e. 

Die Bereehnung der fiir die Iden~ifizierung nStigen dh1~z-Werte setzt 
also die Kenntnis yon R, L und 2 voraus. ~ber die Bestimmung dieser 
GrSl3en im ~bermikroskop und die hierbei auf~retenden FehlermSglieh- 
kei~en soll demn~ehst gesonderg beriehtet werden. Es ist bekann~, dag 
solehe Fehler (z. B. Unsieherheit beziiglieh 2, Ungenauigkei~en in der 
~essung yon L usw.) dureh Anwendung des sogenannten Simul~an- 
beugungsverfahrens, worunter man die gleiehzeitige Aufnahme des 
Diagrammes der Probesubstanz und des Diagrammes einer geeigneten 
Eichsubstanz versteht, zum GroBteil ausgeschaltet werden kSnnen. 
Deshalb erschein~ es in den meisten F~llen wiinschenswert, in vielen 
aber auch notwendig, die Elektronenbeugungsuntersuchungen im ~lber- 
mikroskop nach dem Simultanbeugungsverfahren durchzufiihren. 

])as Siemens-Ger~t ~IM 100 ist mit der Simultanbeugungseinrichtung 
nach R i e d m i l l e r  5 ausgeriistet. Diese Einrichtung bedingt jedoch eine 
ziemlich umst~ndliche Verfahrensweise. Um eine Simultanbeugungs- 
aufnahme nach dieser Methode anzufertigen, muB man das Vakuum 
unterbrechen, den Mikroskoptubus 6ffnen, den Objektivpolschuh her- 
ausnehmen und durch einen Ausblendsteg ersetzen. Dann mul~ alles 
wieder zusammengebaut und das Ger~t evakuiert werden. Will man nach 
der Beugungsaufnahme noch einmal das elektronenoptische Bild er- 
halten, so muB der ganze Vorgang im umgekehrten Sinne wiederholt 
werden. Diese Arbeitsweise hebt jedoch den in der Einleitung besproche- 
nen Vorteil einer engen Kombination: Beugungsanfnahme ~ elek- 
tronenoptische Abbildung vSllig auf. 

Andere M6glichkeiten, die zur gleichzeitigen Aufnahme der Diagramme 
yon Eich- und Probesubstanz vorgeschlagen wnrden, bringen bei der 
Anwendtmg im ~bermikroskop ebenfalls Schwierigkeiten mit sich. So 
hat z. B. die Verwendung einer Aluminiumoxydhaut als Trggerfolie, 
wie sie fiir spezielle Elektronenbeugungsuntersuchungen angegeben 
wurde s, fiir unsere Zweeke den Naehteil, dab bei Aufnahmen st~rkerer 
VergrSBerung durch die hierzu nStige Bestrahlung eine Xristallisation 
und damit eine stSrende Struktur der Trggerfolie auftritt. Des weiteren 
spricht fiir die iiblicherweise verwendeten Kollodiumfolien, dag sie 
einfacher herzustellen und kontrastgrmer sind. SchlieNich iiberlagern 
sich im ersteren Falle die Diagramme der Eich- und Probesubstanz voll- 
st~ndig, was besonders bei linienreichen Beugungsbildern unerwiinscht ist. 

Aus demselben Grund und aus der Forderung, neben dem Beugungs- 
diagramm das elektronenoptische Bild der Probesubstanz Mlein auf- 

s H .  K6n ig ,  N~turwiss. 88, 443 (1946). 
6 A .  Boettcher, Kolloid-Z. 10O, 229 (1942). 
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nehmen zu k6nnen, verbietet sieh natiirlich auch das direkte Zumischen 
einer Eiehsubstanz zur Probe. 

NachIolgend wird ein neues Verfahren vorgesehlagen. Danach Gssen 
sieh dieselben Ergebnisse wie beim Riedmille~'sehen DoppeIblendenver- 
fahren auf wesentlieh einfaehere Art und in kiirzester Zeit gewinnen, 
so dab die vorhin besproehene enge Xombinationsm/Sgliehkeit mit 
ihren Vorteilen gegeben ist. 

3. B e s e h r e i b u n g  des  V e r f g h r e n s .  

Das Verfahren beruht darauf, dal~ man einen Teil der Objektfdder 
der normMerweise verwendeten ,,Sieben-Loch-Blende" mit einer Eieh- 

Abb. 1, Obiekt~r/iger mit  Abdeckmaske. 

substanz und die /ibrigen Ob- 
jektfelder mit der Probesub- 
stanz belegt. Wird nun die 
Objekttrggerblende dutch Ver- 
sehieben des Kreuztisehes im 
Gergt entsprechend eingestellt, 
so kann man auf einer Platte 
zwei teilweise 121bertagerte Beu- 
gungsdiagramme aufnehmen. 

Die getrennte Belegung 
der einzelnen Objektfetder der 
Trggerblende wird einfach so 
erreieht, dab man eine Maske 
aus Kupfer- oder Silbeffolie, 

die eine drdeckf6rmige Offnung besitzt (siehe Abb. 1), so vor die 
Objekttrggerblende in dig Halterungspatrone einlegt, dab die Dreieok- 
spitze t auf eine in die Kappe eingeritzte Marke zeigt. Nun wird die 
wie iiblich mit einer Kollodiumfolie iiberzogene Objekttrggerblende 
eingelegt und hierauf dutch Eindriicken einer kleinen Ddle mit einer 
Stahlnadel ebenfglls an der Stelle der in die Kappe eingeritzten 5iarke 
gezeichnet. Je tz t  wird die Patrone verschraubt und die Eichsubstanz 
anfgebracht. Ist  dies gesehehen, /Sffnet m~n die Patrone wiederum und 
legt nun die Objekttrggerblende bei gleichbleibender }Iaske mn 180 ~ 
verdreht ein, so dab also die Delle am Blendenrand der eingeritzten M~rke 
nunmehr gegeniiber liegt. Hierauf versehraubt man nnd belegt sod~nn 
die restliehen Objektfelder lint der Probesubstanz. Das Aufbringen 
der Substanzen geschieht, wie sonst iiblich, durch Aufstguben, Auf- 
dampfen, Aufrauehen oder Aufsedimentieren aus dem aufgesetzten 
Tropfen. AnsehlieBend nimmt man die Maske heraus und setzt die zur 
Anfnahme fertige Blende Me iiblich in d~s gergt  ein. 

Bei einiger T3bung kann man sieh das Marlderen der Blende sparen, 
indem man diese in der Halterungskappe nnr soweit festzieht  da~ noch 
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etwas Spielraum bleibt. Nun kann man die Maske mit einer Pr/~parier- 
nadel entspreehend versehieben. Bei Verwendung yon anfgerauchtem 
Magnesiumoxyd als Eichsubstanz l~gt sieh der hiermit belegte Blenden- 
teil gut erkennen. Der ganze Vorgang dauer$ nicht viel lgnger wie das 
Belegen yon zwei Blenden und ist somit aueh einfaeh und rasch dnrch- 
zufiihren. 

Man kann also naeh dieser Methode die wie sonst lediglieh yon der 
Kollodiumfolie getragene Probesubstanz bei alien verfiigbaren Vet- 

Abb. 2. Simultanbeugung 2r 

grSl3erungen aufnehmen und hat gleiehzeitig die M6gliehkeit, durch 
einfaehes nnd rasehes Umsehal~en das Elektronenbeugungsdiagramm 
der Probesubstanz mit einem Eiehdiagramm zu photographieren. 

4. A n w e n d u n g s b e i s p i e l e .  

Zwei beliebig herausgegriffene Beispiele zeigen die prM~tisehe Anwendung 
des VerfahrensL Im ersteren Falle handelt es sieh um aufgedampftes Kupfer 
(Abb. 2, Tabelle 1). Die Platte wurde photometriert und die Ausmessung 
der Diagramme am Photometerstreifen vorgenommen. 

Abb. 3 zeigt das Beugungsbild yon Ammoniumehlorid. Das Pr/iparat 
wurde dureh Auffangen des Rauehes hergestellt, der entsteht, wenn man 
zwei Watteb~usehe zusammenbringt, yon denen der eine mit Salzs/~ure, 
der andere mit Ammoniak getr~nkt ist. Wie die Auswertung zeigt, liegt 
die im CsC1-Typ kristatlisierende Tieftemperaturmodifikation vor. 

7 Weitere Beispie]e siehe bel E. Koberstein, Dissertation Technische 
Hoehsehule Graz (1954). 

l a  
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Tabelle 1. S i m u l t a n b e u g u n g  M g O - - C u .  

Nr. ]nd. 

MgO 

2R o 
lllm 

dhkI bet. 
a =4,"/03 Nr. 

(AE) 

1 220 28,63 
2 222 35,05 
3 400 40,50 
4 420 45,27 
5 422 49,60 

Auswertung photometrisch ; 
Strahlspannung: Zirka 80 kV. 

1,486 1 
1,213 2 
1,051 3 
0,9397 4 
0,8579 5 

Cu 

Ind. 

200 
220 
311 
331 
420 

2/~ dhkl 
m m  (AN) 

23,62 1,802 
33,30 1,278 
39,05 1,089 
51,32 0,829 
52,65 0,808 

a = 3,612 ~ 0,0025 AE. 

(.~aE) 

3,603 
3,613 
3,614 
3,614 
3,614 

Abb. 3. Simultanbeugung MgO--NH4CL 

Bei dem zweiten Beispiel wurde direkt auf der vergr613erten Kopie aus- 
gemessen, Es ergibt sieh hierbei aueh noeh ein flit die meisten Zweeke 
geniigend genauer ~u der Gitterkonstanten. (In der Li teratur  wird 
a = 3,868 AE angegebenS.) Man braueht dazu die photographische Nach- 
vergrSl3erung gar nieht zu keimen, sondern karm in die Formel direkt die 
gemessenen Werte yon 2 R einsetzen, wodureh die Auswergung sehr ver- 
einfaeht wird. Es empfiehlt sieh dann aber nieht, wie sonst iiblieh, aus 
allen Ringen des Eiehdiagramms den Miftelwert yon 2 R0" do = )L-L 
=- konst, zu bereehnen, sondern man mul3 mSglichst eng benachbarte Linien 
der Eieh- und Probesubstanz aufeinander beziehen. 

s R .  W .  G. Wyclco t / ,  Crystal Struetures. New York: Interseienee Pu- 
blishers' Ine. 1951. 
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Tabelle 2. S i m u l t a n b e u g u n g  MgO--NI~4C1.  

Nr. Ind. 

111 
200 
220 
222 
400 
420 

l~gO 

21% c 
m]Yl 

32,60 
37,65 
53,00 
65,00 
74,75 
83,70 

dhkl ber. 
a=4,203 

(AE) 

2,472 
2,102 
1,486 
1,213 
1,051 
0,9397 

Nr. 

NI~4Ol 

Ind. 2 R 
l l lm 

1 110 28,90 
2 111 35,40 
3 200 40,70 
4 210 45,45 
5 211 49,70 
6 220 57,50 

3OO 
7 221 60,70 

dhld 
(AB) (AE) 

2,738 
2,235 
1,944 
1,733 
1,585 
1,370 

1,294 3,882 

3,871 
3,871 
3,888 
3,875 
3,881 
3,874 

Auswertung: Ausmessen auf der Vergr613ertmg; a = 3,877 ~ 0,0025 AE. 
Strahlspannung: Zirka 80 kV. 

Abb. 4. Elektroaenbeugung eines Aluminiumpulvers mi~ teilweiser Verdoppelung 
der Interferenzringe (zirk~ 100 kV). 

Als Eiehsubstaaz wurde in alien F~llen aufgerauehtes Magnesiurnoxyd 
(Verbrennen yon Niagnesiumband und Auffangen des gauehes) verwendet.  
Werm aueh der bei diesem Pr~parat meist bemerkbare Breehungseffekt ~ 
manehmal (vor allem beim Photometrieren) st6rend wirkt, so gibt es doeh 
eine Reihe yon Vorteilen, die seine Auswahl veranlal3ten: Es is$ einfaeh, 
raseh und reproduzierbar herzustellen. Schwankungen der Gitterkonstante 
wurden bei soleherart priipariertem MgO nie beobaehtet und sind im Gegen- 
satz zu manehen metallisehen Eiehsubstanzen ~ aueh kaum zu befiirehten. 
Selbst bei verhgltnism~l~ig starker elektroniseher Belastung ist das Oxyd 
reeht bestgndig. Es subiimiert nieht naeh anderen Objektstellen und erleidet 
auch keine Umwandlungen oder sonstige Gittervergnderungem Sehliei31ieh 

1 a* 
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verr~t es sieh durch seine streng ausgebildete ~u sofort, wenn 
einmal dureh unvorsiehtiges 3~anipulieren einige Krist/illchen auf die mit 
der Probesubstanz belegten Objektfelder kommen soltten. 

5. D i s k u s s i o n  des  V e r f a h r e n s .  

Wie die vorangegangenen Beispiele zeigen, erreieht man bei geniigend 
genauem Ausmessen der gingdurehmesser (photometrisehe Ausmessung) 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  S/rjk/fz~e//e eine Genauigkeit von 
i i 1~ ~de sie fiir das 

R i e d m i l l e r - V e r f a h r e n  an- 
gegeben wird s, ohne 

Sehwierigkeiten. 
Zur Klirung der Ab- 

e bildungsverh~iltnisse grei- 
fen wir auf eine Ersehei- 
hung zuriiek, die man 
manehmal bei einfaehen ~7~rc'c'2"c'rTr ~ 

. ~ . . . . \ -  ~ Beugungsbildern beobaeh- 
~ e ~ / ~ p S y e p t / e p ~ e  ten kann, wenn mail als 

//~ Zez/p/ep~/e, Tde Objekttrgger ,,Mehrloeh- 
blenden" verwendeg. Es 
handelt sieh dabei um eine 

~_ a~ teilweise Verdoppelung der 
/o~ Interferenzen, wie sie zum 

Beispiel die Abb. 4 zeigt. 
Die im Iolgenden vorge- 
sehlagene Deutung fiir 
diese Verdoplolung erklart 
gleiehzeitig aueh die Ent- 

1! stehung der oben abge- 
I bildeten Simultanbeu- 

gungsaufnahmen. 
o---o ~ Wir wollen annehmen, 
i ,~ c :/:oto:tstle 
i- ~ ~ dab es sieh dabei um die 

Abb. 5. Strahlengang. ~berlagerung zweier Dia- 
gramme oder besser der 

Teile zweier Diagramme handelt, die yon versehiedenen mad ein- 
deutig getrennten Gruppen yon beugenden Zentren herriihren. Man 
mug sieh dabei etwa folgende Vorstellung maehen (siehe Abb. 5): 
Bei abgesehaltetem Kondensor f/illt der Elektronenstrahl als sehwaeh 
divergentes Biindel auI die 0bjektebene und leuehtet dort einen 
Bezirk aus, der mindestens einige der runden Objektfelder umfal3t. 
Wenn man die Objekttr/igerblende mittels des Kreuztisehes nun ent- 
spreehend einstellt, so kann man erreiehen, dal3 yon den gegeniiberliegen- 
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den I%andpartien zweier Objektfelder - -  so sich dort gerade beugendes 
lViaterial befindet - -  Intensitgt gebeugt wird. Die Achsen (Primgrstrahlen) 
der beiden entstehenden Beugungskegel sind jedoeh infolge der Divergenz 
des einfallenden Bfindels gegeneinander etwas geneigt. Von dem poly- 
kristallinen Gemenge des einen Objektfeldes (siehe Abb. 5) ,,reflektieren" 
also nur solehe Netzebenen, die gegenOber den analogen Netzebenen im 
Naohbarfeld um den Winkel c~ verdreht sind. I)aher unterseheiden sieh 
die Winkel der yon ein und derselben Netzebenenart, jedoeh aus den 
beiden getrennten Grul01oen beugender Zentren ,,reflektier~en" Strahlen 
ebenfalls um den Winkel ~, was zum Auftreten zweier nebeneinander 
verlaufender Linien auf der Photoplatte fiihrt. Bei geeigneter Stellung 
der Objekttrggerblende kann man bewirken, dal3 ein Toil des einen 
Beugungskegels bzw., im Mlgemeinen Falle, Teile bolder Beugungskegel 
duroh die unmittelbar darunter liegende Zentrierblende ausgeblendet 
werden. Auf diese Weise erklgrt sieh das Auftreten der etwas ver- 
sehobenen, halbkreisfSrmigen Linien in Abb. 4. Bei eingesehaltetem 
Kondensor und konvergierendem Bfindel kann man eine ghnliehe Ober- 
legung anstellen. 

FOr diese Auffassung sprieht, dab die Erseheinung nut  bei Ver- 
wendung yon Mehrloehblenden gefunden wurde, und dab dutch Anderung 
der Kondensordurehflutung sowie der Stellung der Objekttrggerblende 
entspreehende ~nderungen an den iiberlagerten Diagrammen bewirkt 
werden kSnnen. Des weiteren ergibt sieh dutch einfaehe geehnung, 
dab d ie  im Gergt tatsgehlieh vorliegenden Verhgltnisse den Effek~ in 
der gefundenen GrSBenordnung (in unserem Falle ist der Abstand zweier 
analoger Interferenzen 0,35 mm) hervorbringen k6nnen. Es sell gezeigt 
werden, dab bei einer Entfernung der Linien yon 0,35 mm eine Divergenz 
benStigt wird, die zum Sehnitt der einfallenden Strahlen etwas unflerhalb 
der Strahlenquelle fiihrt. Aus Abb. 5, die den Strahlengang sehemati- 
sier~ wiedergibt, 1/iBt sieh ablesen: 

c + b  a . _ t g T ;  7 - - / 3 ' = ~ ;  h - -  b 
1 ~-~ tg fl = gg fl'.; l tg cv 

(b - 100#, 1 = 5 6 6 m m ,  c = 8 , 0 5 m m ,  a = 8 , 4 0 m m . )  Setzt man die 
Zahlen ein, so ergibt sieh h N 230 ram. Lau~ der dem Gergt beigegebenen 
MaBskizze liegt dieser Wert innerhalb der auf Grund der Saehlage 
allerdings ziemlieh weiten Fehlergrenzen riehtig. 

Um zwei Diagramme nebeneinander zu bekommen, ist zwisehen den 
beiden Gruppen yon Beugungszentren ein Steg n/%ig, in unserem 
FMle ist dies die BrOoke zwisehen den einzelnen Objektfeldern. Bei 
Verwendung einer Sehlitzblende als Objekt~rgger ist nun diese Bedingung 
nieht mehr erffillt. Im Beugungsdiagramm kommt es dann anstatt  zu einer 
Verdoppelung zu einer Verdiekung der Interferenzringe an zwei gegen- 
fiberliegenden Stellen. Dieser Effekt konnte ebenfalls festgestellt werden. 


