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2. Einleitung

Aus den Reflexabstinden R in Elektronenbeugungsdiagrammen kénnen mit Hilfe der Braggschen Gleichung
die Netzebenenabstinde d der untersuchten Substanzen ermittelt werden. Die Schwarzungen auf der Photo-
platte sind ein Ma@ fiir die Intensitdten der Reflexe.

Die BRAGGsche Gleichung lautet
2d sinS = n\

Es braucht nur der Fall n=1 betrachtet werden, da die hoheren Beugungsordnungen (n=2,3,...) durch entspre-
chende Indizes (kk/) in den Werten fiir d beriicksichtigt werden konnen. Zum Beispiel gilt fiir kubische Kri-
stalle

d= a
VA +k + 1
a
Fiir h=k=I=1 ergibtsich d,;, = —.
g me
; . a 1
Statt n=2 ist nun A=k=/=2 zu setzen, und man erhilt d,,, = E =5 d-



In Anlehnung an den Grofteil der Literatur werden hier fiir die MILLERschen Indizes (kleinste ganze Zahlen)
keine speziellen Bezeichnungen benutzt, sondern es werden alle Indizes mit 4, k, / bezeichnet.

Probe

29

Schirm (Photoplatte)

Abb. 1 Geometrie der Beugungsanordnung

Im Falle der Elektronenbeugung ist die Wellenldnge A klein gegeniiber den zu erwartenden d-Werten. Daher
kann die BRAGGsche Gleichung mit den in der Abb. 1 dargestellten GroBen in folgender Weise umgeformt
werden.

l>&—2'8 29 =t 28—5
g = 2sind =23 ~tan23 =

dR=L\L=C

Die Grofle C=LA wird als Beugungskonstante bezeichnet. Sie mufl aus den Beugungsdiagrammen von Eich-
substanzen (TICl, TIBr, MgO, ...) bestimmt werden.

Die Genauigkeit, mit der die Netzebenenabstinde d bestimmt werden kénnen, hidngt von den relativen Feh-
lern der GroBen C und R ab. Fiir Phasenidentifizierungen werden mit obiger Gleichung alle Netzebenenab-
stinde der untersuchten Substanz bestimmt.

(1) (@)
d?® +Ad

Diese d-Werte werden dann mit den d-Werten in Frage kommender Substanzen verglichen. Solche Ver-
gleichsdaten konnen der ASTM-Kartei entnommen oder aus Kristallstrukturparametern berechnet werden.
Fiir eine Zuordnung der experimentell ermittelten d-Werte zu bestimmten Substanzen ist es notwendig, dafl
alle Reflexe die Bedingung

d® —AdY <d\),, <d® +Ad”

exp exp
erfiillen.

Da in vielen Fillen die d-Werte in Frage kommender Substanzen nur wenig voneinander abweichen, ist eine
moglichst genaue Bestimmung der Netzebenenabstinde notwendig.

Auch die Reflexintensititen konnen in vielen Fallen zur Unterscheidung von Phasen herangezogen werden.
Es ist aber dabei zu beriicksichtigen, da3 die ASTM-Kartei die Intensitdten fiir Rontgenbeugung angibt. Da
fiir Elektronen ein anderer Streumechanismus wirkt, ist hchstens ein qualitativer Vergleich der Intensitéten
moglich.

Die wesentlich stirkere Wechselwirkung der Elektronen mit dem Material fiihrt oft zu Mehrfachstreueffek-
ten, durch die auch "verbotene" oder nicht ganzzahlig indizierbare Reflexe auftreten konnen. Im Anhang
wird an Beispielen gezeigt, dall dies zu Fehlinterpretationen fiihren kann.



3. Apparative Moglichkeiten der Elektronenbeugung

In diesem Abschnitt sind verschiedene Varianten der Elektronenbeugung und ihre Anwendungsbereiche zu-
sammengestellt. Abb. 2 zeigt schematisch die entsprechenden Strahlenginge; die gebrauchlichen Abkiirzun-
gen sind jeweils in der rechten oberen Ecke angegeben. Die Verfahren a. und b. sind Standardverfahren, die
mit den meisten Elektronenmikroskopen realisierbar sind. Nur moderne Geréte erlauben es, spezielle Beu-
gungsmethoden (c. bis e.) anzuwenden.

3.1. Feinbereichsbeugung (SAD-sharp area diffraction)

Die Probe befindet sich in der Position fiir elektronenmikroskopische Abbildungen. Die Grofle des zur Beu-
gung beitragenden Bereiches wird durch die Bereichsblende bestimmt. Abbildungsfehler kdnnen dazu
fiihren, dafl der beugende Bereich von dem Bereich abweicht, der direkt abgebildet wird. Daher ist eine
eindeutige Zuordnung von Bild und Beugungsbild nur bis zu Gréflen von ca. 1um gegeben. Die kleinste
Bereichsblende ist entsprechend dimensioniert.

3.2. Prizisionsbeugung (HRD-high resolution diffraction)

Dieses Verfahren ist sowohl in Durchstrahlung als auch in Reflexion durchfiihrbar. Es erlaubt eine hohe Ge-
nauigkeit, da die Probenlage sehr genau reproduzierbar ist und da sich keine Elektronenlinsen zwischen Ob-
jekt und Schirm befinden.

Bei der Durchstrahlungselektronenbeugung diinner Schichten ist der erfate Probenbereich 50 ... 100pum
grof.

Im Falle der Reflexionselektronenbeugung kann der Strahl sowohl auf die Probe als auch auf die Photoplatte
fokussiert werden. Wegen des flachen Strahleinfalls ist der bestrahlte Bereich stark elliptisch verzerrt.

3.3. Hochdispersive Beugung (HDD-highly dispersive diffraction)

Dieses Verfahren wird angewendet, wenn in der Probe grofe Periodenléngen vorkommen.

Beispiel: Periodenlidnge d=10nm; der Reflexabstand r soll Smm betragen (das ist noch gut ausmeBbar)
Aoy = 0,0037nm

L:E:Mm
A

Die Kameraldngen L liegen beim JEM100CX in der HDD-Mode zwischen Sm und 70m und beim CM20
zwischen 4,20m und 1100m.

3.4. Mikrostrahlbeugung(MBD-micro beam diffraction)

Der Beleuchtungsfleck hat auf der Probe eine minimale GréBe von 0,7um. So ist die eindeutige Zuordnung
von Bild und Beugungsbild auch bei derartig kleinen Bereichen moglich. Es tritt kein Zuordnungsfehler wie
bei der Feinbereichsbeugung auf. Die Probenbelastung ist gering, die Genauigkeit entspricht derjenigen bei
der Feinbereichsbeugung (SAD).

3.5. uu-Beugung

Es wird im Rasterbetrieb gearbeitet, und dabei der feine Elektronenstrahl (20 ... 50nm) "angehalten". Das
Beugungsbild wird durch die zwischen Probe und Schirm befindlichen Elektronenlinsen erzeugt und auf der
Photoplatte aufgezeichnet. Wegen der hohen Stromdichte bildet sich sehr schnell eine starke Kontamination
auf der Probe aus. Die Bestrahlungszeiten sollten daher nicht linger als etwa 1 Minute sein. Der maximale
Beugungswinkel ist relativ klein (beim JEM100CX); er entspricht einem Netzebenenabstand von d, ~
0,12nm.

Ohne inneren Standard ist eine genaue Auswertung nicht moglich, da die Beugungskonstante stark von der
Objektlage abhingt. Das Verfahren ist fiir solche Proben vorteilhaft, die kleine Teilchen in geringer Anzahl
enthalten.



e.) Hp-
Diffraction

Abb. 2 Strahlengénge bei Elektronenbeugung



4. Genauigkeit der Elektronenbeugungsverfahren

4.1. Prizisionselektronenbeugung (HRD)

Der relative Fehler der Netzebenenabsténde d ergibt sich aus
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4.1.1. Systematischer Fehler
Der systematische Fehler ist durch die Unsicherheit der Beugungskonstanten gegeben, und fiir ihn gilt:
a9 _[a
C A L

syst.

Der Fehler der Elektronenwellenlinge kommt durch Abweichungen der Beschleunigungsspannung U, vom
Sollwert zustande.

M1
A 2

AU,
UB

Dieser relative Fehler betrdgt 10-°=0,0001% fiir das JEM100CX.
Die maximale Probenhéhenabweichung wird mit 0,1mm geschétzt.

&‘ _ 0,Imm
L 300mm

=~ 0,03%

Der gesamte systematische Fehler bei der Prézisionsbeugung ist also kleiner als 0,1%. Dieses Ergebnis
konnte experimentell bestitigt werden. Dazu wurden TIBr-Beugungsbildern nach verschiedenen Manipu-
lationen aufgenommen (Probenwechsel, Betdtigen samtlicher Bedienkndpfe zur Probenpositionierung, An-
und Abschalten des Strahlstroms, lingere Pausen zwischen den Aufnahmen).

Beispiel: 1. Aufnahme am 15.9.1980 2(AL)=22,978 Amm
2. Aufnahme am 3.11.1980 2(AL)=22,991 Amm

Beide Platten wurden mit dem Komparator vermessen (6 Ringe, je zweimal gemessen). Als zufélliger Fehler
wird die Standardabweichung angenommen (mit 12 MeBBwerten):

G, 0,01

Die Abweichungen der beiden MeBwerte liegen innerhalb der Fehlergrenze; die Beugungskonstante C ist
also konstant geblieben.

Uber ldngere Zeitrdume kann allerdings durch Spannungsabfall der Referenzbatterie eine Verinderung der
Hochspannung auftreten, welche zu merklichen Anderungen der Beugungskonstanten C fiihren wiirde.
Daher ist eine Kontrolle der Beugungskonstante nach ldngeren Pausen erforderlich.

Durch statistische Auswertung ist eine hohe Genauigkeit moglich, und die Fehler konnen exakt angegeben
werden.

4.1.2. Zufilliger Fehler

Der relative Fehler des Ringradius wird fiir breitere Ringe grofer, z.B. bei sehr kleinen Kristalliten. Als
Richtwerte konnen

AR Ad <0,4% fiir "scharfe" Ringe

R| | d <1% fiir "breite" Ringe

angenommen werden.

Bei der Auswertung mit dem Photometer sind die Einfliisse der Form des MeBspalts zu beriicksichtigen. Der
MeBspalt wird durch ein Objektiv (verkleinert 1:10) auf die Photoplatte abgebildet. In Tabelle 1 sind die
MeBfehler fiir verschiedene Spaltgeometrien zusammengestellt. Die gestrichenen GroBen sind auf die Photo-
platte bezogen. Die am Photometer einzustellenden wahren Spaltgrofen sind also 10mal so groB.



Spaltlinge /' in mm | Spaltbreite 4' in mm rel. Fehler in % | Art des Fehlers
1,0 0,06 0,24 innere Ringe zu klein gemessen
0,2 0,1 0,08 —
0,1 0,3 0,33 Peaks werden zu breit; die Maxima
schlecht meBbar
Tabelle 1

Der Fehler wird dann am kleinsten, wenn etwa
R
I'<—L und »'=$
10
(R,: Radius des kleinsten Ringes, 6: Linienbreite) ist. Dieser Fehler entspricht dem, der mit Komparatormes-

sungen erreichbar ist.

Der relative Fehler bei der Prizisionsbeugung berechnet sich als Summe der relativen Fehler der gemes-
senen Radien in den Beugungsbildern von Eichprobe und unbekannter Probe.

4.2. Feinbereichsbeugung (SAD)
Der Mefifehler, d.h. der zuféllige Fehler, ist wie bei der Prézisionselektronenbeugung (HRD) zu behandeln.

Der systematische Fehler ist nicht zu vernachlissigen. Ursache sind die nicht genau zu reproduzierenden Ob-
jektlagen (entlang der optischen Achse des Elektronenmikroskops). Der dadurch hervorgerufene Fehler kann
bis zu 2% betragen. Bei Auswertung von Punktdiagrammen ist die Abhéngigkeit der Beugungskonstanten C
vom Azimutwinkel zu beachten.

Diese Fehlerquellen entfallen, wenn ein "innerer" Standard vorliegt, d.h. das Beugungsbild einer bekannten
Substanz gemeinsam mit dem der zu untersuchenden Substanz auf einer Photoplatte erscheint.

Die Hohenabweichungen kénnen mit der mechanischen Objekthdhenverstellung (z-Korrektur) ausgeglichen
werden. Bei unverdnderten Linsenstromen wird dabei mechanisch die Scharfstellung des Bildes nachgestellt.
Die Ergebnisse von Testmessungen an TIBr-Proben sind in Abb. 3 dargestellt.
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Abb. 3 Zum systematische Fehler bei der Feinbereichsbeugung

Die Zahlen an der Abszissenachse kennzeichnen verschiedene Manipulationen mit der Probe. Nach 3
erfolgte der Probenwechsel, und damit verdnderte sich die Probenlage. Die Werte 4 und 5 entsprechen
diesem Zustand. Nach der beschriebenen Hohenkorrektur wird der alte Wert nahezu wieder erreicht. Der
Fehler kann also wesentlich reduziert werden. Bei exakter Korrektur der Objekthohe ist eine Genauigkeit
A .
‘7(1 <0,5% erreichbar.




5. Reflexionselektronenbeugung

5.1. Fokussieren auf die Photoplatte

Diese Variante ist mit dem JEM100CX realisierbar. Der Elektronenstrahldurchmesser in Hohe der Probe
betrdgt ca. 100um. Wegen des flachen Einfalls wird das bestrahlte Gebiet in Einstrahlrichtung auf ALxSmm
ausgedehnt.

AL
‘— ~2%
L

Da die Hohendifferenz zwischen der Mitte des bestrahlten Bereiches der Reflexionsprobe und der Ebene des
Durchstrahlungs-Eichpriparates ebenfalls im Bereich einiger mm liegt, ist mit einem Fehler von

Ad

>2%

zu rechnen.

6. Auflosungsvermogen

Als Auflosungsvermogen im Beugungsexperiment wird die Grofle

_4d _ R
Ad AR

bezeichnet. Ad ist die Differenz von Netzebenenabstinden, der zugehdrige Beugungsringe auf der
Photoplatte gerade noch getrennt werden konnen. AR wird der natiirlichen Linienbreite & eines Ringes
gleichgesetzt. Fiir den Fall der Prizisionsbeugung ist 5=50pum (JEM100CX). Fiir das Aufldsungsvermogen
bei einem Netzebenenabstand von ¢=0,2nm folgt dann:

d AL

Ad (d=0,2nm) dS

und Ad=0,0018nm.

Durch Verwendung kleinerer Bereichsblenden im Strahlengang kann & verringert und 4 erhoht werden.
Dabei werden aber groflere Belichtungszeiten notwendig.

7. Reflexintensititen

Bei der Belichtung mit Elektronenstrahlen erfolgt eine intensititsabhéngige Schwérzung der Photoplatte. Mit
dem Photometer konnen die Lichtdurchlédssigkeiten gemessen werden. Aus ihnen werden die Schwérzungen
S berechnet

[ 0
S=1lg ]
1, ist die Lichtintensitét, die einem unbelichteten Gebiet auf der Photoplatte entspricht. Der Zusammenhang
zwischen Schwirzung und Elektronenstrahlstromdichte j muf fiir das jeweils verwendete Photomaterial
experimentell ermittelt werden. Dazu werden bei konstanten Bildhelligkeiten Aufnahmen mit verschiedenen
Belichtungszeiten ¢ gemacht. Fiir Elektronenbelichtung ist der Schwarzschildexponent gleich 1, und S ist
hiangt vom Produkt j¢ ab. Aus S(f) kann also fiir =const. sofort auf S(j) geschlossen werden.

In der Praxis ist S~j eine gute Néherung fiir den Bereich nicht zu groler Schwirzungen (bis S=1). Diese Pro-
portionalitdt wird in einem einfachen Verfahren zur gendherten Intensititsbestimmung von Ringreflexen
polykristalliner Proben genutzt.

Fiir das (Schwérzungs-)Maximum gilt

und fiir den Untergrund



Ty i
1=0
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Abb. 4 Zur Intensititsbestimmung von Ringreflexen.
Die Intensitdt im Maximum ergibt sich als
W e I
J'=0m—Ju) (S —Sy) = lg—+-
IM

Diese Intensitdten konnen nun mit den theoretisch berechneten Intensitéten fiir Polykristalle verglichen wer-
den. Einzelheiten zu diesem Verfahren sind im Buch von PINSKER (siehe Literaturhinweise) zu finden.

8. Praktische Hinweise

Beim Abdecken des Primérstrahls mit der "Kelle" kdnnen Reflexverschiebungen auftreten, wenn die "Kelle"
verschmutzt ist und sich dadurch aufladt.

Fiir groBe Ringradien (Reflexabstinde) ist zu beachten, dal die Auswerteformel nur eine Ndherung fiir
kleine Beugungswinkel ist. Eine Reihenentwicklung des exakten Ausdrucks lautet:

wL{ 3(R}Y )
d=—1+7Z|—]| +...
R 8\ L
Beispiel:
3(RY ‘ ,
)" 0,1% fiir L=312mm (JEM100CX) und R=16mm (entspricht 4=0,144nm)

Dieser Fehler liegt bereits in der Groenordnung der MeBfehler bei der Prizisionsbeugung.

Anhang
Al

¢ "Verbotene Reflexe" sind solche, fiir die der Strukturfaktor verschwindet, aber eine Indizierung mit ganz-
zahligen (hkl) moglich ist. Bekanntestes Beispiel sind die Reflexe (200) und (222) der Diamantstruktur (z.B.
Si, Ge, Diamant). Werden diese Reflexe einer anderen Phase zugeordnet, kommt es offensichtlich zu Fehl-
deutungen.

¢ Reflexe, die in Beugungsbildern diinner Goldschichten auftreten, wurden in der Literatur so gedeutet, daf3
neben der kubisch flachenzentrierten Phase eine zweite hexagonale Phase existiert, PASHLEY u.a. konnten
jedoch nachweisen, daB alle zusdtzlichen Reflexe auf eine Zwillingsgrenzen-Doppelbeugung zuriickzufiihren
sind, und nur die kubisch flichenzentrierte Phase existiert. Die Zusatzreflexe lieBen sich alle indizieren,
wenn A, k, [ ersetzt wurden durch



h‘+lU, k’+l v, I +1W
3 3 3

Die U, V, W sind die Indizes von Zwillingsebenen vom Typ {111}.

o Fiir sehr kleine Kristallite konnen auch Reflexe, deren Strukturfaktor nicht Null ist, verschwinden. Dies
konnte experimentell beobachtet und durch Modellrechnungen mit der DEBYEschen Streuformel theoretisch
gedeutet werden (BEWILOGUA u.a., BOERSCH). Da solche Reflexe aber in der ASTM-Kartei aufgefiihrt wer-
den, konnen auch hier Fehldeutungen entstehen.

ATl

Zusammenstellung einiger wichtiger Daten der Elektronenmikroskope am Institut fiir Physik. Die Werte fiir
die Beugungskonstanten sind als Orientierung zu betrachten!

¢ JEM100CX:
Priizisionsbeugung: (LX), 000=11,49Amm L=312mm
Feinbereichsbeugung (100kV):
L=46cm (Anzeige) (LM),=18Amm
L=76¢m (Anzeige) (L1),=26Amm
Hochspannung: 20, 40, 60, 80, 100kV

Durch die Bereichsblende ausgeblendete Bereiche (auf das Objekt bezogen):
37/9,5/3/0,7um (Blenden 1 bis 4)
e CM20:

Feinbereichsbeugung: L=30mm..4,2m

HDD: L=4,2m..1100m
Hochspannung: 20, 40, 80, 120, 160, 200kV
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