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schritten war. Zusammen mit Bodo
v. Borries und seinem Bruder, dem
Mediziner Helmut Ruska erreichte
es Ernst Ruska schlieBlich, daf3 im
Frithjahr 1937 von der Siemens &
Halske AG das Laboratorium fiir
Ubermikroskopie in Berlin-Span-
dau eingerichtet wurde und das
magnetische Transmissionselektro-
nenmikroskop nach Ernst Ruska
und Bodo v. Borries kommerziell
entwickelt und vertrieben werden
konnte. Erst 1986 erhielt unser 1988
verstorbenes Ehrenmitglied Ernst
Ruska fiir seine Pionierleistung den
Nobelpreis.

Das Elektronenmikroskop ist also
eine urspriinglich deutsche Ent-
wicklung. In den auf 1931 folgenden
fiinf bis sieben Jahren sind auch fast
alle anderen Hauptentwicklungsli-
nien des Elektronenmikroskops in
Deutschland entstanden. Lassen Sie
mich dies in wenigen Sitzen schil-
dern:

Das Elektronenmikroskop mit
elektrostatischer  Elektronenoptik
hatte seine Wiege im 1928 gegriinde-
ten, und unter der Leitung von Pro-
fessor Carl Ramsauer stehenden
Forschungsinstitut der AEG in Ber-
lin-Reinickendorf, der ersten indu-
striellen Einrichtung, die sich syste-
matisch mit der geometrischen
Elektronenoptik befafite. Hier hat-
ten Ernst Briiche und H. Johannson
1931 und 1932 ein Emissionsmikro-
skop mit elektrostatischer Abbil-
dung veroffentlicht. Im Briiche-
schen Laboratorium der AEG erar-
beiteten in den dreifliger Jahren
Wissenschaftler mit spiter so be-
kannten Namen wie Otto Scherzer,
Alfred Recknagel, .Hans Boersch
und Hans Mahl die physikalischen
Grundlagen der Elektronenmikro-
skopie. Auch Walter Glaser bei Sie-
mens muf} in diesem Rahmen ge-
nannt werden. Otto Scherzer hatte
spiter viele Jahre hier an der gastge-
benden Technischen Hochschule
Darmstadt Elektronenoptik gelehrt,
wie von meinen Vorrednern schon
ausgefiihrt wurde.

Eine weitere Entwicklungsrich-
tung der Elektronenmikroskopie be-
griindete Erwin W. Miiller 1936 im
Forschungslaboratorium II der Sie-
menswerke in Berlin-Siemensstadt,

das von Gustav Hertz geleitet wur-
de, namlich das auf dem quanten-
mechanischen Tunneleffekt beru-
hende Feldemissions-Elektronenmi-
kroskop. Atomare Auflésung er-
reichte E. W. Miiller 1951 mit dem
Feldionenmikroskop, nunmehr titig
im ehemaligen Kaiser-Wilhelm-In-
stitut fiir physikalische Chemie und
Elektrochemie, dem heutigen Fritz-
Haber-Institut der Max-Planck-Ge-
sellschaft in Berlin-Dahlem.

Auch die Raster- oder besser Ab-
tastelektronenmikroskopie ist in
Deutschland entstanden: Max Knoll,
seit 1932 bei Telefunken in Berlin,
vertffentlichte 1935 das von ihm er-
probte Prinzip der Abtastabbildung
von Oberflachen im Lichte der
durch einen Elektronenstrahl ausge-
Iosten  Sekundéirelektronen. Den
Schritt zur sub-lichtmikroskopi-
schen Aufldésung im von ihm so ge-
nannten Elektronen-Rastermikro-
skop machte Manfred von Ardenne
in seinem Laboratorium in Berlin-
Lichterfelde 1938, indem er die das
Objekt abtastende Elektronensonde
zweistufig auf etwa 10 nm verklei-
nerte.

In einem Bericht an die britischen
Admiralitdten aus dem Jahre 1948
iiber die ,,Elektronenmikroskopie in
Deutschland“ wurde ausgefiihrt,
dafl ,Elektronenmikroskopie in
ziemlich grofem Umfang in
Deutschland wihrend des Krieges
praktiziert (wurde). Die Siemens &
Halske-Werke  fabrizierten iiber
40 Hochauflosungsinstrumente. . ..
Die AEG-Werke fabrizierten etwa
sechs,. . “ Weiter heif3t es in diesem
Bericht fiir die Zeit nach dem Krieg:
,»Mit nur zwei Siemens-Geréten, die
voll arbeiten, und mit Riicksicht auf
die herrschenden Bedingungen ist es
unwahrscheinlich, daf3 in Deutsch-
land fiir die nichste Zeit irgendwel-
che interessanten Ergebnisse erzielt
werden konnen! Nun, wie wir wis-
sen, war dies Gott sei Dank eine
Fehleinschatzung.

Nach Kriegsende bildeten sich in
Deutschland zunédchst drei elektro-
nenmikroskopische Zentren, in de-
nen die Geridte-Entwicklung wieder
aufgenommen und vorangetrieben
wurde (ich beziehe mich hier auf
einen Bericht unseres ehemaligen

geschiftsfilhrenden  Vorsitzenden,

Herrn Dr. Schimmel):

1. In Berlin bei Siemens, wo Ernst
Ruska die Entwicklungsarbeiten
mit dem UM 100 wieder auf-
nahm,

2. in Mosbach/Baden, wo Ernst
Briiche in den Siiddeutschen La-
boratorien, einer AEG-Tochter,
die elektrostatischen Gerdate EM 7
und 8 entwickelte, und

3. in Diisseldorf, wo Bodo v. Borries
die ,,Gesellschaft fiir Ubermikro-
skopie e. V. zu Diisseldorf* griin-
dete, woraus spater das Rhei-
nisch-Westfilische Institut fiir
Ubermikroskopie entstand.

In den weiteren Jahren entstand
eine ganze Reihe von Zentren und
Schulen der Grundlagenforschung
iiber Elektronenoptik und -mikro-
skopie, vorwiegend an den Universi-
taten. Im Bereich der Physik will ich
als Beispiele — ohne Anspruch auf
Vollstandigkeit oder Wertung hin-
sichtlich der Reihenfolge — einige
Namen nennen: Mollenstedt und
Lenz in Tiibingen, Ernst Ruska und
Boersch in Berlin, Hoppe in Miin-
chen, Raether in Hamburg, Bethge
in Halle, Recknagel in Dresden, spéa-
ter auch von Ardenne in Dresden,
Pfefferkorn und Reimer in Miinster,
Hanszen in Braunschweig, Bauer in
Clausthal-Zellerfeld und natiirlich
auch Scherzer hier in Darmstadt. In
vielen Fillen sind heute dort Nach-
folger im Amt. In manchen Fillen
aber existieren diese elektronenopti-
schen Wirkungsstitten heute nicht
mehr, weil man fiir die Nachfolge
anders entschieden hat und dieser
Prozel3 droht sich in den néchsten
Jahren massiv fortzusetzen. Ich
werde darauf noch zuriickkommen.

Die industrielle Entwicklung wur-
de von Siemens in Berlin, von Zeiss
in Oberkochen und von Zeiss/Jena
in groflem Stil vorangetrieben, zum
Teil mit sehr groBen Geréateserien,
allerdings vorwiegend als konventio-
nelle Transmissionsgeridte. Die Ra-
sterelektronenmikroskopie  wurde,
wenn man von Zeiss/Jena absieht,
bis vor wenigen Jahren ausschlief3-
lich im Ausland entwickelt.

In den siebziger Jahren gab es die
folgenschwere Entscheidung bei Sie-
mens, die Elektronenmikroskopie
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aufzugeben. Man hatte wohl damals
noch nicht erkannt, daf} Elektro-
nenstrahigerdte etwa als Lithogra-
phie-Maschinen zur Herstellung
von Halbleiterstrukturen im Submi-
kronbereich oder fiir das Elektro-
nenstrahl-Testen von hdochstinte-
grierten Halbleiterbauelementen zu-
kiinftig unabdingbar werden. Heute
miissen die leistungsfiahigsten Geréa-
te dieser Art in Japan gekauft wer-
den.

Hochstauflosende, abbildende
Mittelspannungsgerite fiir 300 bis
400 keV Energie wurden in Europa
allein bei Philips und ansonsten nur
in Japan entwickelt und kommer-
ziell hergestellt. Ein die Materialfor-
schung behindernder Mangel an
solchen Geriaten in Deutschland
konnte in den letzten Jahren u. a.
durch Initiative der Deutschen Ge-
sellschaft fiir Elektronenmikrosko-
pie und dank einer besonderen An-
strengung der Deutschen For-
schungsgemeinschaft, des BMFT
und der Volkswagenstiftung abge-
stellt werden. So wurde zum Beispiel
im Mai vorigen Jahres das Zentrum
fiir hochauflosende Elektronenmi-
kroskopie in Jiilich unter der Lei-
tung von Herrn Professor Urban
eingerichtet und mit solchen Geri-
ten ausgestattet.

Erst seit einigen Jahren werden in
Oberkochen  Rasterelektronenmi-
kroskope kommerziell entwickelt
und hergestellt, und es gibt eine sehr
vielversprechende neue Entwicklung
bei den abbildenden Transmissions-
elektronenmikroskopen: Die abbil-
dende Energie-Filter-Technik, die
bisher noch konkurrenzlos vertrie-
ben wird. Die zweite Generation die-
ser analytischen Elektronenmikro-
skope, nun bis 120 kV Betriebsspan-
nung, wird inzwischen ausgeliefert
und steht in einem ersten Exemplar
im Max-Planck-Institut fiir Metall-
forschung in Stuttgart bei Herrn
Professor Manfred Riihle. Der zwei-
te Prototyp geht an das Max-
Planck-Institut fiir Polymerenfor-
schung in Mainz zu Herrn Prof.
Wegner.

Lassen Sie mich noch ein Pro-
blem kurz anschneiden, das die Vor-
aussetzungen fiir die elektronenmi-
kroskopische Arbeit betrifft, und

das ich schon mehrfach bei ahn-
lichen Anldssen versucht habe, deut-
lich zu machen: Erfolgreiche wis-
senschaftliche und Entwicklungs-
Arbeit im Grenzbereich der Lei-
stungsfahigkeit heutiger elektronen-
optischer Gerite, wie beispielsweise
bei atomar auflosenden Elektronen-
mikroskopen in der Materialfor-
schung, aber auch in Medizin und
Biologie, oder z. B. bei der Mikro-
strukturierung neuer Generationen
von hochstintegrierten Halbleiter-
Chips durch Elektronenstrahl-Li-
thographiegerite, oder bei der Elek-
tronenstrahl-Mikroanalytik, solche
Arbeit ist nie Routinearbeit. Sie er-
fordert immer die auswertende, aber
auch die versuchslenkende Hand ei-
nes elektronenmikroskopisch und
elektronenoptisch ausgebildeten
Wissenschaftlers, der die speziellen
und komplizierten Ubertragungsei-
genschaften der elektronenopti-
schen Abbildung im Grenzbereich
der Auflosung und die Wechselwir-
kung zwischen Elektronenstrahl
und dem zu untersuchenden oder zu
strukturierenden Objekt genaue-
stens kennt.

Kurz gesagt: Hochleistungs-Elek-
tronenmikroskope, Hochleistungs-
Lithographiemaschinen usw. kon-
nen nur durch in diesen Technolo-
gien ausgebildeten Wissenschaftler
im Grenzbereich der Geriteleistung
erfolgreich eingesetzt werden. Das-
selbe gilt in verstarktem Malle fiir
die Neu- und Weiterentwicklung
elektronenoptischer Gerite und Me-
thoden.

Hier begegnen uns nun seit eini-
ger Zeit haufiger besorgte Warnun-
gen und Berichte aus Universitats-
instituten, Industriefirmen und an-
deren Forschungseinrichtungen, die
darauf hinweisen, daf3 die Ausbil-
dungskapazititen an den Hoch-
schulen fiir in dieser Weise qualifi-
ziertes Personal langfristig mogli-
cherweise nicht mehr ausreichen
werden. Ursache ist u.a., da} die
ohnehin nicht sehr zahlreichen Pro-
fessuren fiir das elektronenoptische
und elektronenmikroskopische Ge-
biet bei Freiwerden von den Fakulti-
ten in Verkennung der Situation fiir
andere, oftmals viel stirker vertrete-
ne Fachgebiete umgewidmet wer-

den. Hier wird es an uns und ande-
ren sein, notwendige und wirkungs-
volle Aufklirungsarbeit in der Of-
fentlichkeit und in den Fakultédten
der Universititen zu leisten, um die-
sem Trend entgegenzutreten. Die
Deutsche Gesellschaft fiir Elektro-
nenmikroskopie hat bereits im Fe-
bruar 1989 ein Memorandum dazu
an den Bundesminister fiir For-
schung und Technologie gerichtet
und u.a. im Augustheft 1990 der
Physikalischen Blatter, der Verbands-
zeitschrift der Deutschen Physikali-
schen Gesellschaft, dariiber berich-
tet.

Hinzu kommt die Sorge um die
Erhaltung der elektronenmikrosko-
pischen Forschungsstidtten auch in
den neuen Bundesldndern. Im Falle
des Akademie-Institutes fiir Fest-
korperphysik und Elektronenmi-
kroskopie in Halle schein ein Wei-
terbestehen unter den Fittichen der
Max-Planck-Gesellschaft ja nun ge-
sichert zu sein. Hier und anderswo
wird aber noch viel Arbeit und In-
itiative notwendig sein, um die ge-
wachsene Forschungslandschaft in
Ostdeutschland im notwendigen
Umfang zu erhalten und auch wie-
der starker in den Unversitdten zu
fordern.

Meine Damen und Herren, in ei-
ner Podiumsdiskussion mit der pro-
vozierenden Fragestellung: ,Ende
einer eigenstindigen europdischen
Mikroelektronik?“ auf der 55. Phy-
siktagung in Miinster in diesem
Friihjahr stellte Professor Queisser
aus Stuttgart fiir die Mikroelektro-
nik in Europa im Vergleich zu den
USA und Japan fest: ,Die Zeit
ist ... abgelaufen, aber vielleicht
ist es noch nicht zu spét. (... . ..),
die grofiten Chancen, die wir haben,
die die Amerikaner und Japaner
nicht haben, liegen in unserem her-
vorragend ausgebildeten wissen-
schaftlichen Nachwuchs

Nun, die Elektronenoptik, die
Elektronenmikroskopie, die Elek-
tronenstrahl-Lithographie und die
Elektronenstrahl-Mef3technik  sind
wesentliche — und zukiinftig bei
weiterer Strukturverkleinerung ent-
scheidende — Schliisseltechnolo-
gien bei der Mikroelektronik. Ich
wilinsche uns allen, daf3 Herrn
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Queissers Worte hinsichtlich des
hervorragend ausgebildeten wissen-
schaftlichen Nachwuchses auch auf
diesem Teilgebiet Giiltigkeit behalt
und im Land der Entstehung der
Elektronenmikroskopie nicht durch
Auszehrung der Lehr- und For-
schungsstitten unerfiillbar wird.
Ich wiinsche Thnen nun eine er-
folgreiche Tagung, interessante Vor-
triage, Diskussionen und viele Anre-
gungen fur eine zukiinftige frucht-
bare Arbeit, und vor allem: viele
personliche Begegnungen!

In-situ-Elektronenmikroskopie
(Stand und Trends)

J. Heydenreich, Halle/Saale

Meine Damen und Herren!
Gestatten Sie mir bitte meine Freude
dariiber zum Ausdruck zu bringen,
daBl nach den Jahrzehnten der
Trennung nunmehr in ganz Deutsch-
land eine Elektronenmikroskopie
unter dem Dach einer Gesellschaft,
der Deutschen Gesellschaft fiir
Elektronenmikroskopie, betrieben
wird. Mit meinem Vortragsthema
mochte ich auf eine elektronenmi-
kroskopische Richtung hinweisen,
die in den vergangenen Jahren so-
wohl in der alten Bundesrepublik
wie auch in der DDR gepflegt wor-
den ist und fiir die es nun nach dem
Wegfall der Grenze besonders giin-
stige Voraussetzungen fiir gemeinsa-
me Arbeiten gibt. Die In-situ-Elek-
tronenmikroskopie wird ja seit etwa
3 Jahrzehnten erfolgreich ange-
wandt, vorzugsweise zur Untersu-
chung physikalisch-technischer Ob-
jekte, in einigen Fillen aber auch in
Biologie und Medizin.

Im Prinzip betrifft die In-situ-
Technik die Transmissions-EM, ins-
besondere die Hochstspannungs-
EM, und die Oberflachen-EM, hier
vorwiegend die Rasterelektronenmi-
kroskopie, gleichermafien (s. Abb. 1).
Als Beispiele sind links im Bild die
deformationsinduzierte Bewegung
von Versetzungen in einer MgO-Kri-
stallfolie (Aufn. F. Appel, U. Mes-
serschmidt) und rechts die unter
Last erzeugte Ausbreitung eines Mi-
krorisses in Zn (Aufn. A. Schaper,
V. Schmidt), ersichtlich jeweils aus

In-situ-
Elektronenmikroskopie

Transmissions- Oberflachen-
EM ‘ EM

['Hochstspannungs- Raster-
EM EM
> 4 .
~. -~
y .
Q5pm
——

Versetzungsbewegung MikroriBausbreitung

in einer MgO-Kristallfolie in einem Zn-Kristall

Abb. 1. Einsatzbereiche der In-situ-Elek-
tronenmikroskopie.

den beiden Momentaufnahmen,
wiedergegeben. Im engeren Sinne
wird unter ,In-situ-Elektronenmi-
kroskopie® die In-situ-TEM verstan-
den, und der Hauptteil des Vortra-
ges soll dieser Thematik gewidmet
sein.

Im einzelnen soll im folgenden et-
was iiber Voraussetzungen und Ge-
ratetechnik sowie iiber die Anwen-
dungsbereiche der In-situ-TEM ge-
sagt werden. Uber das Gebiet der
In-situ-REM kann anschlieflend nur
ein kurzer Uberblick gegeben wer-
den. Fiir den Abschluf3 ist eine allge-
meine Trendeinschitzung vorgese-
hen. Die Mehrzahl der zu zeigenden
Anwendungsbeispiele betrifft Er-
gebnisse der Arbeiten des Instituts
fiir Festkorperphysik und Elektro-
nenmikroskopie in Halle. Weitere
Beispiele beziehen sich auf Resulta-
te der Arbeitsgruppen von Professor
Seeger in Stuttgart, von Professor
Bostanjoglo in Berlin und von Prof.

Wetzig in Dresden. Bei den Autoren
mochte ich mich an dieser Stelle
herzlich bedanken.

1. In-situ-TEM

1.1 Voraussetzungen
und Gerdtetechnik

Entsprechend dem Terminus ,in-
situ“ — frei iibersetzt: ,,an Ort und
Stelle* oder ,in der natiirlichen
Lage®“ — werden in der In-situ-Trans-
missions-Elektronenmikroskopie die
zur Auslésung dynamischer Prozes-
se vorgesehenen Objektbehandlun-
gen, an der durchstrahlbaren Probe
im Elektronenmikroskop selbst vor-
genommen. Voraussetzung fiir eine
sinnvolle Anwendung dieser Unter-
suchungstechnik ist es, daf3 die — in
der Mehrzahl der Fille als abge-
diinnte Kristallfolien vorliegenden
— Objekte eine Mindestdicke derart
besitzen, daB} die durch die Objekt-
behandlung ausgeldsten Festkorper-
Mikroprozesse reprasentativ fiir das
Verhalten massiver Festkorper sind.
Um dies zu gewahrleisten, sind eini-
ge pm dicke Objekte notwendig, fiir
deren Durchstrahlung Hochstspan-
nungs-Elektronenmikroskope not-
wendig sind. Als zweite Vorausset-
zung ist das Vorhandensein grof3er
Objektkammern fiir die Aufnahme
der notwendigen In-situ-Behand-
lungseinrichtungen zu nennen.
Auch diese Forderung wird durch
die Hochstspannungs-Elektronen-
mikroskopie erfiillt, und so ist es
nicht verwunderlich, daf3 die Ent-
wicklung der In-situ-Elektronenmi-
kroskopie eng mit der Entwicklung
der Hochstspannungs-Elektronen-
mikroskopie verbunden ist.

In Tabelle 1 sind die wichtigsten
der Objektbehandlungs-Einrichtun-

Grundtypen

top-entry
Objektpatrone

side-entry
Objektstab

Basiseinheit

Goniometer
(euzentrisch, groBe Winkel)

Einrichtungen fur:

Thermische
Behandlung

Mechanische
Behandlung

Chemische
Behandlung

Heizsysteme (z.B.
Kiihisysteme (fluss. N2, He)

Deformationssysteme;
Dehnung, Kompression, Biegung

Umgebungszellen
(Gasreaktionskammern)

1000 K)

Kombination

Tab. 1. Einrichtungen fir In-situ-Objektbehandlung.
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gen zusammengestellt, die in grofler
Vielfalt als kommerzielle Kompo-
nenten, zum grofiten Teil auch fiir
die konventionelle Transmissions-
Elektronenmikroskopie zur Verfii-
gung stehen, wobei dort die erziel-
baren Aussagen wegen der meist zu
geringen Objektdicken zu relativie-
ren sind. Die Einrichtungen werden
sowohl fiir top-entry-Objektpatro-
nen wie auch fiir side-entry-Objekt-
stibe genutzt. In der Mehrzahl der
Fille werden sie in Goniometer
(moglichst euzentrisch und mog-
lichst Weitwinkel-Goniometer bis zu
60°-Objektkippung) eingebaut. Ein-
fache Heizsysteme erlauben Objekt-
temperaturen bis zu etwa 1000 K.
Bei den Kiihlsystemen wird im ein-
fachen Fall mit fliissigem Stickstoff,
aber auch mit fliissigem Helium ge-
arbeitet. Innerhalb der Deforma-
tionseinrichtungen werden Deh-
nungs-, Kompressions- und Biegesy-
steme benutzt, meist in Kombina-
tion mit Heiz- und Kiihlsystemen.
Als Gasreaktionskammern zu nut-
zende Umgebungszellen erlauben
die Aufrechterhaltung einer defi-
nierten Umgebungsatmosphére, so
daf} chemische Reaktionen an Ober-
flichen in-situ untersucht werden
kénnen.

Neben den kommerziell verfiigba-
ren Komponenten ist es in aullerge-
wohnlichen Fillen notwendig, ent-
sprechende Eigenentwicklungen
vorzunehmen, und im folgenden
mochte ich — ohne auf technische
Details eingehen zu konnen, eine
Heizeinrichtung und Deformations-
einrichtung zeigen, die beide fiir das
top-entry-System des in Halle be-
nutzten Ho6chstspannungs-Elektro-
nenmikroskops gebaut worden sind.

Mit der in Abbildung 2 oben links
dargestellten Heizeinrichtung sind
durch Elektronenbeschufl von einer
Ringkatode Objektaufheizungen bis
1600 K moglich, wobei nach dem
Goniometerprinzip definierte Kipp-
winkel bis + 20° eingestellt werden
kénnen. Unten ist ein Anwendungs-
beispiel aus dem Gebiet der Bildung
ausgedehnter Kristalldefekte durch
In-situ-Temperung gezeigt. Die Auf-
nahme zeigt borimplantiertes n-Sili-
zium (35 keV, 5 - 10!5cm™2), in dem
nach Temperung bei 1090 °C fiir 30

D. Hoehl, J. Heydenreich

Abb. 2. Top-entry-Einrichtungen fiir Objektbehandlungen und Anwendungsbeispiele
(links: Goniometer mit ElektronenbeschuB-Heizsystem, rechts: Deformations-Einrichtung).

Minuten (Teilbild a vor der Tempe-
rung) irreguldr geformte schleifen-
artige Versetzungsstrukturen ent-
standen sind, deren Bildung auf
Gleitprozesse und Wechselwirkungs-
prozesse von thermisch erzeugten
Einzelversetzungen zuriickzufiihren
ist. — Rechts oben ist eine quantita-
tive Dehnvorrichtung wiedergege-
ben, die durch thermische Ausdeh-
nungselemente angetrieben wird.
Die Grundplatte ist am Kipp-Konus
des Goniometers befestigt; die Pro-
be wird an der Unterseite aufge-
klebt. Zur Kraft- und Dehnungs-
messung (maximal 1,5kg bzw.
85 um) sind DehnmefBstreifen vor-
handen. Eingesetzt wird die gezeigte
Dehneinrichtung z. B. zur Untersu-
chung des Bruchverhaltens von Ma-
terialien. Dabei ist zu bemerken,
daB3 im In-situ-Experiment Trenn-
briiche oft auf unterschiedlichen pa-
rallelen Ebenen entstehen. Wie das
Bild unten rechts fiir den Fall einer
Al-Li-Legierung zeigt, konnen diese
Risse durch Scherbadnder verbunden
sein, in denen sich eine sehr grofle
Abgleitung konzentriert. In spite-
ren Stadien entstehen an den Scher-
bandern Scherrisse. Dieser Vorgang

kann bei der unerwiinschten Spro-
digkeit der Al-Li-Legierungen eine
Rolle spielen.

Neben den Einrichtungen fiir
thermische, mechanische und che-
mische Objektbehandlungen — auf
letztere konnte nicht eingegangen
werden — spielen Strahlenbehand-
lungen im Elektronenmikroskop
(s. Tab. 2) eine besondere Rolle; sie
dienen vordergriindig der definier-
ten Objektbeeinflussung, teilweise
aber auch zur Materialdeposition
auf oder in elektronentransparenten
Substraten, d. h. zur Erzeugung de-
finierter Schichten. Im einfachsten
Fall kann der abbildende Elektro-
nenstrahl selbst — wenn hinrei-
chend grofle Strahlstromdichten
verwendet werden — als Behand-
lungsmittel genutzt werden. Als Bei-
spiel soll der von Seeger und Mitar-
beitern betriebene HVEM-Einsatz
zur Initilerung von Selbstorganisa-
tionsprozessen genannt werden. Be-
ziiglich der Bestrahlung mit Ionen
soll das Arbeiten eines mit ei-
nem Hochstspannungs-Elektronen-
mikroskops gekoppelten Tandem-
Ionenbeschleunigers (mit Energien
bis in den MeV-Bereich) an den Ar-
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gonne-Laboratorien erwdahnt wer-
den. In-situ-Objektbehandlungen
durch Laserbestrahlung von Objek-
ten gewinnen zunehmend an In-
teresse. Die hierbei ablaufenden
schnellen Prozesse lassen sich durch
die von Bostanjoglo et al. betriebe-
ne zeitauflosende bzw. Hochge-
schwindigkeits-TEM  erfassen. In
diesem Zusammenhang haben Bo-
stanjoglo und Mitarbeiter zwei ver-
schiedene Abbildungsmoden ent-
wickelt: In einer kontinuierlichen
Mode werden die Prozesse mit ei-
nem  Photomultiplier/Szintillator
und einem Speicheroscilloskop auf-
gezeichnet, und zwar mit einem Ver-
hiltnis von rdumlicher Auflésung
zu Zeitauflosung von 100 nm/3 ns.
In der Hochgeschwindigkeits-Mode
wird ein Bildverstarker genutzt, und
Bilder (double-frame images) von
Zwischenstadien der Phasentrans-
formation werden aufgezeichnet mit
Belichtungszeiten von > 10ns und
variablen Verzogerungszeiten. —

Der Einsatz von Verdampfungsquel-
len im EM erlaubt es, wihrend der
EM-Beobachtung diinne Schichten
zu erzeugen, die in ihrem Wachstum
in-situ studiert werden konnen.
Durch Kombination einer gesamten
MBE-Anlage mit einem Raster-
Durchstrahlungs-EM war es Petroff
z. B. moglich, das Wachstum von
Vielfach-Halbleiter-Schichten (Quan-
tum-Well-Strukturen) zu verfolgen.

Ich mo6chte damit zum Abschnitt
»<Anwendungen® iibergehen, inner-
halb dessen ich auf die erst- und auf
die drittgenannte Technik noch ein-
mal zuriickkommen werde.

1.2 Anwendungen

Der Einsatz der In-situ-Transmis-
sions-Elektronenmikroskopie in der
Materialforschung (s. Tab. 3) be-
trifft gleichermaflen festkérperphy-
sikalische bzw. festkdrperchemische
Grundlagenuntersuchungen wie auch
angewandte Gebiete der Werkstoff-
technik. Vom allgemeinen Stand-

Material-
deposition/
Objekt- Erzeugung dinner Einsatz -
beeinfl. Schichten beispiele
Bestrahlung mit X A. Seeger:
Elektronen HVEM-Nutz.
Bestrahlung mit X lonenimplantation Argonne Lab’s:
lonen HVEM+Tandem-
lonenbeschl.
Laserbestrahlung X O.Bostanjoglo:
Hochgeschw.-
TEM
Verdampfung MBE P.M. Petroff:
STEM + MBE-
Anlage
Tab. 2. Strahlenbehandlung.
Thermische Mechanische Chemische Strahlen- Strahlen-
Behandlung Behandlung Behandlung Behandlung Behandiung
(Heizen, (Deforma- (Def.Umge- zur Objekt- zur Mat.-
Kihien) tion) bungsatm.) beeinfluss. deposit.
Diffusion, Mikropro- Oberfl.- Punkt- Schicht-
zesse der Reaktionen, defekt- bildung:
Kristalli- Plastizitat Generation, Keimbild.,
sation, und des Katalyse- -Migration Epitaxie,
Bruches Prozesse und Cluste- Wachstums-
spinodale rung moden
Ordnungs -
Prozesse

Tab. 3. In-situ-TEM in der Materialforschung.

Zur Aufkldrung grundlegender Festkdrperprozesse:

— Phasenbildung und Phasentransformation

— Generation und Umbildung von Kristallbaufehlern
— Bewegung und Wechselwirkung von Phasengrenzen (Grenzflachen)

und von Gitterdefekten.
Materialgruppen: Metalle, Legierungen, intermetallische Verbindungen, Oxide, Keramiken,
Halbleiter, Polymere.

punkt aus gesehen geht es um die
Aufklarung grundlegender Festkor-
perprozesse.

Beziiglich der einzelnen Arten der
In-situ-Objektbehandlung seien als
Beispiele einige Prozesse genannt:
Bei der thermischen Behandlung ist
man hiufig an Diffusions- bzw. Kri-
stallisations-Erscheinungen interes-
siert. Mechanische Behandlungen,
im wesentlichen Deformationsbe-
handlungen, dienen meist der Auf-
klarung von Mikroprozessen der
Plastizitdt (Verformung) und des
Bruches. Bei der chemischen Ob-
jektbehandlung durch Schaffung ei-
ner definierten Umgebungsatmo-
sphire geht es meist um Oberfla-
chen-Reaktionen und um katalyti-
sche Prozesse. Aus der grofien Zahl
der Anwendungen der Strahlenbe-
handlung zur Objektbeeinflussung
soll nur die Untersuchung der Gene-
ration, der Migration oder auch der
Clusterung von Punktdefekten ge-
nannt werden. SchlieSlich sind bei
der Strahlenbehandlung zur Mate-
rialdeposition vor allem Prozesse
der Schichtbildung zu nennen:
Keimbildung, Epitaxie, Wachstums-
moden.

Im folgenden sollen einige An-
wendungsbeispiele aus den Gebieten
der thermischen Behandlung, der
mechanischen Behandlung und der
Strahlenbehandlung gebracht wer-
den.

Das Beispiel der Warmebehand-
lung soll der Untersuchung von
Festkorperreaktionen durch In-situ-
Temperung zugeordnet sein. In Ab-
bildung 3 geht es um die zeitliche
Anderung der Lage von Phasen-
grenzen. Nach spezieller Quer-
schnitts-Praparationstechnik konn-
te — wie das Dia erkennen 14t — in
a) die Grenze zwischen einem MgO-
Substratkristall und einer TiO,-Auf-
dampfschicht sichtbar gemacht wer-
den. Diese Aufnahme — wie auch
das daneben angeordnete Dunkel-
feldbild — wurden bei Raumtempe-
ratur aufgenommen. Nach Tempern
bei 1000K fiir 5 Minuten hatte
sich durch Festkorperreaktion eine
MgTiO,-Schicht  ausgebildet  (s.
oben rechts), wie durch Elektronen-
beugung bestdtigt werden konnte.
Bei weiterer Temperung im 1200 K-
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Bereich (157) bildete sich an der Pha-
sengrenze MgO/MgTiO,; eine Spi-
nellschicht (Mg,TiO,) aus, die sich
bei weiterer Temperaturerh6hung
auf 1250 K bzw. 1400 K (letztere fiir
25 Minuten) weiter ausbreitete, so
daf} am Ende auf der MgO-Oberfla-
che ein kompletter Spinell-Film vor-
handen war. Die Verdnderung der
Lage der Phasengrenzen konnte so
in-situ kontinuierlich verfolgt wer-
den. — Ohne n#her darauf einzuge-
hen, sollen an dieser Stelle auch die
von Riihle und Mitarbeitern in
Stuttgart durchgefiihrten In-situ-
Untersuchungen von Phasentrans-
formationen in Keramiken erwahnt
werden.

Als Beispiel fiir die mechanische
. Behandlung von Objekten soll ein
In-situ-Dehnungs-Experiment  be-
schrieben werden, das eine direkte
Beobachtung der mikroskopischen
Verformungsvorgiange ermoglicht.

Fiir die Verfestigung durch plasti-
sche Verformung (work hardening)
sind die Reaktionen der gleitenden
Versetzungen mit geschnittenen Ver-
setzungen des Versetzungswaldes
bedeutsam. In Abbildung 4, MgO
betreffend, sind die etwa senkrecht
verlaufenden Versetzungen Schrau-
benversetzungen des Versetzungs-
waldes, die von den etwa unter 45°

verlaufenden Stufenversetzungen ei-
nes windschiefen Gleitsystems ge-
schnitten werden. Das Bild zeigt die
Zustande vor und nach dem Schnei-
den. Beim Schneiden haben sich un-
ter Energiegewinn Reaktionspro-
dukte (sog. junctions) gebildet. Ihre
Gleitebene ist weder die Gleitebene
der bewegten Versetzungen, noch
die der Waldversetzungen. Sie stel-
len deshalb fiir die weitere Verfor-
mung Hindernisse dar und tragen
zur Verfestigung bei.

Bei den Beispielen fiir die In-si-
tu-Strahlenbehandlung soll auf die
obengenannten Arbeiten von Seeger
und von Bostanjoglo zuriickgekom-
men werden: — Wie Jin, Phillipp
und Seeger zeigen konnten (s. Tab. 4),
lassen sich durch Hochdosis-Be-
strahlung von Metallen unter geeig-
neten Bedingungen geordnete An-
ordnungen von Kristalldefekten er-
zeugen. Entsprechende Untersu-
chungen wurden an Kfz-Metallen
mit den angegebenen Bestrahlungs-
daten durchgefiihrt. Abbildung 5
zeigt die Aufnahme einer derart be-
strahlten Kupferfolie mit (110)-
Folienebene in (100)-Projektion. Bei
geeigneter Lage sind die punktarti-
gen Strukturen als kleine Quadrate
zu erkennen; sie wurden als Stapel-
fehlertetraeder vom Leerstellentyp

MgO MgTiOg

| .')‘

Untersuchungsobjekte: kfz. Metalle (Ag, Cu, Ni)
Bestrahlungsdaten:

Dosis: +10°° Elektronen/m’
Energie: 1 MeV
Temperaturbereich:
150 - 320 K (Ag),
170 - 350 K (Cu),
380 - 540 K (Ni)

Ergebnis:
Erzeugung geordneter Anordnungen von
Gitterdefekten:
Stapelfehler vom Leerstellentyp,
angeordnet in zweidimensionalen Quadrat-
gittern auf (100)-Ebenen
(Stapelfehlerabstand: 7 nm)

Interpretation:
Erzeugung der geordneten Strukturen durch
Selbstorganisation in einem durch die
Hochdosis-Bestrahlung gegebenen stark
dissipativen ProzeB

Tab. 4. Hochdosis-Elektronenbestrahlung
von Metallen. (N. Y. Jin, F. Phillipp, A. See-

ger).

identifiziert. Aus der (100)-Projek-
tion ist zu erkennen, daf} diese vor-
zugsweise in  zweidimensionalen
Quadratgittern angeordnet sind mit
einem Abstand von etwa 7 nm. Die
Interpretation dieses Phdnomens er-
laubt die Aussage, dal} es sich hier-
bei um die Erzeugung geordneter
Strukturen durch Selbstorganisa-
tion in einem durch die Hochdosis-
Bestrahlung gegebenen dissipativen
Prozef3 handelt.

Zur In-situ-Laserbehandlung (s.
Abb. 6) soll ein Beispiel zum
Schmelzen und Erstarren einer Ger-

\

7

¥

Abb. 4 Versetzungsbewegung wahrend der In-situ-Deformation
von MgO (Aufn.: F. Appel/U. Messerschmidt).

Abb. 3 In-situ-Beobachtung der Festkorperreaktion zwischen MgO
und TiO, (Aufn.: D. Hesse).
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,Rontgenstrahlung 16st Probleme”

Wilhelm Conrad Rontgen hat 1895 die Existenz dieses niitzlichen Effekts
nachgewiesen.

Unsere Mikroanalysensysteme ermdglichen Thnen ab 1991 die quantitative
Analyse von C, N, O in Verbindungen, auch bei Konzentrationen unter-
halb 1%. Nattirlich ohne Standards. Gewuf}t wie!

EXPLORER und VOYAGER — die Spitzentechnik in der Mikroanalyse

Tracor Europa B.v., Lughardtstrae 6, 7520 Bruchsal, Tel: 07251/85011
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RASTERELEKTRONENMIKROSKOPE

fir Quadlitéitskontrolle und
Schadensuntersuchungen

Modell $-2700

Mikroprozessorgesteuertes REM.
HéchstmaB an Bedienungsfreund-
lichkeit und Flexibilitat durch Auto-
matisierung.

Hochauflésung und Analyse bei

12 mm Arbeitsabstand.

Optimales Preis-/Leistungsverhaltnis.

Modell S-4100

Ultra-hochauflésendes (1,5 nm) Feld-
emissions-REM.

Durch die hohe Auflésung bei niedriger
und somit probenschonender
Beschleunigungsspannung besonders
geeignet fir Halbleiteruntersuchungen
und biologische Aufgabenstellungen.

H IT B CH I Hitachi Scientific Instruments

Nissei Sangyo GmbH (Deutschland)
Berliner StraBe 91

D-4030 Ratingen 1

Tel.02102-453154 -Fax 02102-474778
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TEM
Hitachi Scientific Instruments |

TRANSMISSIONSELEKTRONENMIKROSKOPE

for die
Materialwissenschaften

Modell H-8100

Mikroprozessorgesteuertes 200 kV-
Transmissionselektronenmikroskop.

Verknupfung von Hochauflésung
(0,21 nm p-p) und analytischen
Anwendungen (SEM, EDX, BS, EELS)
durch neuentwickelte, computer-
gesteuerte Side-Entry-Probenbiihne.

Der Variationsbereich des Strahl-
durchmessers (1 um -2 nm) ermdglicht
neben der hochauflésenden Abbil-
dung die Elektronenbeugung und
Elementanalyse von kleinsten Kristall-
bereichen.

HéchstmaB an Bedienungskomfort.

Reduzierung der Kontamination
durch ausheizbare Mikroskopséaule
sowie durch ein Turbomolekular-
pumpensystem.

Nissei Sangyo Co. Ltd. H I I AC H I

Hogwood Industrial Estate

Finchampstead : e

Wokingham. Berks. RG 114 QQ Scientific Instruments
Tel.0734-3286 32 - Fax 0734-328779




