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1 Elektronenholographie im
Transmissionselektronenmikro-

skop

Das erste Elektronenmikroskop wurde in den frithen dreifsiger Jahren von Ernst
Ruska (1906-1988, Abb. am Hochspannungsinstitut der Technischen Hochschu-
le Berlin (heute: Technische Universitdt Berlin) entwickelt und anhand der Durch-
strahlung diinner Aluminiumfolien demonstriert [2H4]. Fiir diese Leistung — und
deren enorme Bedeutung nicht nur fiir die Physik, sondern auch die Chemie und
Biologie [5] — erhielt er 1986 gemeinsam mit den Konstrukteuren des ersten funkti-
onsfihigen Rastertunnelmikroskops, Heinrich Rohrer und Gerd Binnig, den Nobel-
preis fiir Physik.

Seit dem ersten Prototypen befindet sich das Elektronenmikroskop, wie alle tech-

Abb. 1.1: Ernst Ruska, Aufnahme aus dem Jahr 1981 [I].
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nischen Gerétschaften, im stetigen Prozess der Optimierung und Leistungsverbes-
serung. Ausgehend von Ernst Ruskas ersten Experimenten, bei denen er im Jahr
1933 eine Auflésung von etwa 50 nm erzielt hat [6], haben alle Komponenten —
von der Elektronenquelle {iber das Abbildungssystem bis hin zur Photoplatte bezie-
hungsweise Kamera — einen kontinuierlichen Entwicklungsprozess durchlaufen, der
zu einem heute erzielbaren Auflésungsvermogen von rund 0,5 nm gefiihrt hat, also
zu einer beachtlichen Verbesserung der Auflésungsgrenze um den Faktor 100 [7]. Die
theoretischen Hintergriinde, insbesondere die Bildentstehung und dabei auftretende
Abbildungsfehler, sind in Kapitel [2| dargestellt.

Eine spezielle Untersuchungsmethode im Transmissionselektronenmikroskop ist
die Elektronenholographie, mittels welcher nicht nur die Intensitit, wie es bei kon-
ventioneller Transmissionselektronenmikroskopie geschieht, sondern Amplitude und
Phase der Elektronenwelle gespeichert und ausgewertet werden konnen [8HI10]. Die
Idee der Holographie stammt von Dennis Gabor aus dem Jahr 1948 und war da-
mals fiir Elektronenmikroskope konzipiert, wurde aber erstmals mit sichtbarem Licht
durchgefiihrt (Abb. [11]. Die Verfiigbarkeit der Phaseninformationen im Rah-
men der Elektronenholographie hat bereits vielfach ihren Nutzen bewiesen. So ge-
lang beispielsweise die Vermessung von magnetischen Doménen [12 [13] und die
des mittleren inneren Potentials [14, [I5] oder etwa die Bestimmung von Potenti-
alverteilungen [16, I7] und von Verspannungsfeldern [I8]. Es wird in verschiedene
Auspragungen der Elektronenholographie unterschieden, vor allem in die inline- und
off-axis-Holographie [I9-21], wobei letztere Gegenstand dieser Arbeit ist. Die Grund-
prinzipien der Elektronenholographie mit einem Biprisma inklusive der auftretenden

Artefakte und Rekonstruktionsmoglichkeiten sind Gegenstand von Kapitel [3]

Auch die Beleuchtungsoptionen im Transmissionselektronenmikroskop sind zahl-
reicher geworden und ermdglichen durch verbesserte Schottky-Feldemissionsquellen
vorteilhaftere Bedingungen fiir Elektronenholographie [22]. Bei der speziell auf Ko-
hirenz ausgelegten Beleuchtung fiir die Aufnahme von Elektronenhologrammen ist
es moglich, verschiedene Linsen- und Stigmatorkombinationen zu verwenden. Die

verschiedenen Beleuchtungsoptionen werden in Kapitel 4| behandelt.

Die Elektronenholographie durchlduft ebenfalls einen kontinuerlichen Entwick-
lungsprozess, um die Qualitdt der Ergebnisse zu verbessern und im Holographie-
vorgang befindliche Einschrinkungen zu minimieren oder zu beseitigen. Eine dieser
Einschrinkungen ist beispielsweise das Auftreten von verschiedenen Artefakten, die

durch die erforderliche Anordnung der elektronenoptischen Elemente und die dabei




Abb. 1.2: Originalaufnahmen des weltweit ersten Hologramms von Dennis Ga-
bor, aus [II]. a) Ausgangsfotographie. b) Ausgangsfotographie be-
leuchtet mit der Referenzwelle. ¢) Hologramm. d) Rekonstruierte Fo-
tographie, durch Beleuchtung des Hologramms mit der Referenzwelle.

auftretende Interaktion des benutzten elektronenoptischen Biprismas mit dem Elek-
tronenstrahl bedingt sind [23]. Zum einen kommt es zu einer teilweisen Blockierung
des Elektronenstrahls, was auch als Vignettierung bezeichnet wird, und zum anderen
zur Ausbildung von Fresnel-Beugungssdumen entlang des zwangsweise auftretenden
Biprismaschattens. Auferdem kann die hohe erforderliche Biprismaspannung zu Mi-
kroentladungen fiihren und den negativen Einfluss von mechanischen Instabilitidten
des Biprismas verstiarken. Um die genannten Artefakte und die erforderlichen Bipris-
maspannungen zu minimieren, lisst sich fiir eine gewiinschte Hologrammbreite samt
Hologrammstreifenabstand die optimale Biprismaposition bestimmen [24]. Dies ist,
entsprechend der Erfordernisse fiir atomar auflésende Elektronenholographie, fiir ei-
ne Hologrammbreite von 30 nm und einen Hologrammstreifenabstand von 30 pm
geschehen und ein Biprisma entsprechend in ein modernes Transmissionselektronen-
mikroskop implementiert worden. In Kapitel [o| wird aufgezeigt, was die praktische
Umsetzung der Optimierung der Biprismaposition erreicht hat, und dabei speziell
auf die erzielbare Streifenkontrastverbesserung geachtet.

Die beschriebenen biprismainduzierten Artefakte lassen sich weiter reduzieren
oder sogar ginzlich vermeiden, wenn das Biprisma im Schatten eines anderen Ob-
jekts platziert wird und dadurch die Interaktion zwischen Elektronenstrahl und Bi-
prisma auf das Zweckméifige beschrinkt bleibt [25]. Ist dieses abschattende Objekt
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ebenfalls ein Biprisma, eroffnen sich aufserdem neue Freiheitsgrade was die Kontrolle
von Hologrammbreite und Hologrammstreifenabstand betrifft [26]. In Kapitel [§] wird
diese Elektronenholographie mit zwei Biprismen vorgestellt. Im Speziellen wird da-
bei auf die Reduzierbarkeit beziehungsweise Vermeidbarkeit von biprismainduzierten
Artefakten eingegangen und Wege zur Abschétzung der Schattenbreite aufgedeckt.
Ebenfalls im Fokus steht, wie sich der negative Einfluss kontrastdimpfender Effekte
im 2-Biprismen-Setup minimieren lasst. Auch neuartige Anwendungsmoglichkeiten,
die sich durch Nutzung mehrerer Biprismen ergeben, wie etwa die Aufnahme von
Multiinterferenzhologrammen werden anhand von theoretischen Uberlegungen, Si-
mulationen und experimentellen Ergebnissen présentiert.

Wiéhrend die meisten Anwendungen der Elektronenholographie bei hoheren Be-
schleunigungsspannungen wie etwa 200 oder 300 kV stattfinden, riicken in den letz-
ten Jahren Untersuchungen bei 80 kV verstérkt in den Vordergrund [27]. Inwieweit
die Verbesserungen durch das optimierte Setup sich nicht nur bei der standard-
méakig verwendeten Beschleunigungsspannung von 300 kV, sondern auch bei 80 kV
wiederfinden oder gar iibertreffen lassen, ist in Kapitel [7| zusammengefasst.

Anwendung findet die optimierte Elektronenholographie mit zwei Biprismen bei
der Untersuchung von Gold- und Galliumnitridkristallen. Die Ergebnisse dazu finden
sich in Kapitel [§| Sie demonstrieren die hohe Stabilitdt und das Leistungsvermogen
des optimierten 2-Biprismen-Setups anhand der hervorragenden Ubereinstimmung

von Simulationen und rekonstruierten Objektaustrittswellen.




2 Transmissionselektronen-

mikroskopie

Die Transmissionselektronenmikroskopie bietet die Moglichkeit, die innere Struktur
von Materie zu untersuchen, und ist heutzutage aus dem Instrumentarium der Fest-
koérperanalyse nicht mehr wegzudenken. Die grundlegenden physikalischen Zusam-
menhénge, der Aufbau des Transmissionselektronenmikroskops, die Bildentstehung
sowie dabei auftretende Fehler und die zur Verfiigung stehenden Korrekturmdglich-

keiten selbiger werden nachfolgend kurz betrachtet.

2.1 Eingangsiiberlegungen

Bei der Untersuchung eines Objekts ist das Ergebnis immer eine Faltung aus dem
sondierten Korper und der fiir die Abtastung verwendeten Sonde, deren Beschaf-
fenheit somit die Qualitit und Auflésung der Untersuchungsmethode begrenzt. Im
Falle des Lichtmikroskops wird fiir die Abtastung ein Photon genutzt, das mit seiner
Wellenlédnge A den kleinsten detektierbaren Abstand d,..s vorgibt [28]:

0,61 -\

n-sin(a)’

dyes = (2.1)

wobei n der Brechungsindex und « der halbe Offnungswinkel ist. Fiir Luft (n = 1)
und einen maximalen Offnungswinkel (sin(a) = 1) ist die Aufldsung fiir den sicht-
baren Lichtbereich in konventionellen Lichtmikroskopen damit auf einige hundert
Nanometer beschrinkt und nicht ausreichend, atomare Strukturen zu untersuchen,
deren Ausmafe sich auf eine Grofenordnung von rund 100 pm belaufen. Einen Zu-
gang, um diese Grenze hinreichend fiir atomare Auflésung zu unterschreiten, stellt

die Impuls-Wellenlangen-Beziehung nach de Broglie dar, die jedem massebehafte-
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ten, bewegten Teilchen, also seinem Impuls p, in Kombination mit dem Planck’schen
Wirkungsquantum h eine Wellenlénge A zuordnet [29]:
h
A=—. (2.2)
Ein leicht verfiighares und physikalisch geeignetes Teilchen ist das Elektron, wel-
ches in einem elektrischen Feld von beispielsweise U4 = 300 kV eine Geschwindigkeit
von 2,33 - 108 = erreicht und damit eine relativistische Beschreibung benétigt. Glei-
chung (2.2) verdndert sich zu

A= h , (2.3)

\/2merA (1 + 2;(]0‘;2)

wobei mg die Elektronenruhemasse, e die Elektronenladung, U, die Beschleuni-

gungsspannung und c die Lichtgeschwindigkeit ist. Es ergibt sich eine Wellenldnge
von 1,97 pm fiir eine Beschleunigungsspannung U4 = 300 kV [30]. Diese Wellenlénge
ist klein genug, um auch atomare Strukturen auflésen zu kénnen.

Im Gegensatz zur Lichtmikroskopie ist die erzielbare Auflésung in der Transmissi-
onselektronenmikroskopie stirker durch Bildfehler (Vgl. als durch Beugungs-
effekte begrenzt. Es werden daher vornehmlich achsnahe Strahlen zur Abbildung
verwendet. Es ergeben sich dadurch in modernen Transmissionselektronenmikrosko-
pen, bei denen ein Teil der Abbildungsfehler korrigiert ist, effektive Offnungswin-
kel in der Grofsenordnung o ~ 0,02 rad, was geméf Gleichung eine Auflo-
sung d,.; ~ 60 pm bedeutet.
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2.2 Der Gerateaufbau

Das Transmissionselektronenmikroskop lésst sich im Wesentlichen in fiinf Bereiche
unterteilen: Die Elektronenquelle mit dem Beschleuniger, das Kondensorlinsensys-
tem zur Strahlformung, die Objektivlinse mit der Probe, das Projektivlinsensys-
tem zur weiteren Aufweitung des Strahles sowie eine geeignete Bildbeobachtungs-
bzw. Bildaufzeichnungsmoglichkeit. Je nach Anforderung kénnen weitere Bauteile
wie etwa zusitzliche Linsen (Tab. 2.1)), ein Energiefilter oder ein die Linsenfehler
der Objektivlinse korrigierendes Element zum Einsatz kommen.

Die Elektronenquellen mit den besten Figenschaften fiir die Mikroskopie und be-
sonders die Holographie sind in der Regel Feldemissionquellen [31] mit den zwei
Spezialfillen der Schottky- und kalten Feldemissionsquellen. Zwar stellen sie h6here
Anforderungen an das sie umgebende Vakuum (Driicke < 107 hPa) als beispiels-
weise eine LaBg-Quelle, bieten dafiir aber hohere Richtstrahlwerte — und damit
grokere Helligkeit bei gleichen bzw. kiirzeren Belichtungszeiten. Zusétzlich ist die
Energieverteilung geringer und die effektiven Quellgréken kleiner. Ublicherweise lie-
gen die verwendeten Beschleunigungsspannungen in Standardgeridten zwischen 60
und 300 kV. Es werden jedoch in speziellen Apparaturen auch geringere Beschleu-
nigungsspannungen [32] oder aber grofere im Megavoltbereich verwendet [33].

Das Kondensorlinsensystem besteht hauptséichlich aus einigen Blenden und meist
zwei oder drei elektromagnetischen Linsen, deren Aufgabe darin besteht, den Strahl
je nach Bedarf parallel, konvergent oder divergent zu formen und, je nach dem wie

grok die zu beleuchtende Fléche ist, aufzuweiten oder zu biindeln.

Linsenabkiirzungen
C1 | Erste Kondensorlinse
C2 | Zweite Kondensorlinse
C3 | Dritte Kondensorlinse
OL | Objektivlinse
XL | Extralinse
DF | Beugungslinse
ZL | Zwischenlinse
P1 | Erste Projektivlinse
P2 | Zweite Projektivlinse

Tabelle 2.1: Bezeichnungen und Abkiirzungen fiir einige der Linsen im Transmissionselek-
tronenmikroskop. Es sei der Vollstandigkeit halber erwéhnt, dass weitere Lin-
sen existieren, z. B. die Mini-Kondensorlinse, die Linsen des Cs-Korrektors
oder die Linse direkt an der Elektronenquelle.

11
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Die Objektivlinse ist die am stiarksten vergrofernde Linse, deren Abbildungsfeh-
ler damit den groftten Einfluss gewinnen. An das Objekt selbst werden spezielle
Anforderungen hinsichtlich der Verwendbarkeit im Transmissionselektronenmikro-
skop gestellt. Da die Elektronen das Objekt komplett durchdringen sollen und sie
bei zunehmender Probendicke stirker mit dem Probenmaterial wechselwirken, ist
die maximale Probendicke auf einige hundert Nanometer begrenzt. Fiir Hochauflo-

sungsaufnahmen empfehlen sich Probendicken von nur einigen wenigen Nanometern.

Ein hinter die Objektivlinse gesetzter Korrektor kann Linsenfehlern — iiblicherwei-
se mindestens bis einschlieflich jener der dritten Ordnung, wie vierzihliger Astigma-
tismus oder sphérische Aberration — entgegenwirken und sie weitestgehend beheben
(Vgl. Kap. [2.4).

Das Projektivlinsensystem besteht iiblicherweise aus zwei oder, wenn Beugungs-
und Zwischenlinse dazu gezéhlt werden, aus vier Linsen. Sie sorgen fiir die notwen-
dige Endvergroferung auf dem Sichtschirm bzw. der Kamera. Ebenfalls die Feinbe-
reichsblende, welche eine viel genutzte Position fiir die bei Elektronenholographie

verwendeten Biprismen ist, ist hier zu finden (Vgl. Kap. [3)).

Abb. 2.1: Ubersichtskizze der verschiedenen Linsen im Elektronenmikroskop.

12
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2.3 Bildentstehung

Fiir eine Aufnahme im Transmissionselektronenmikroskop werden die durch das Ob-
jekt in ihrer Amplitude und Phase verinderten Elektronenwellen iiber einen gewis-
sen Zeitraum gemessen. Die entstehende Aufnahme spiegelt die Ortsverteilung der
Elektronen wider. In der Regel wird eine hohe bzw. niedrige Elektronenanzahl in
einer weik-schwarz-Darstellung wiedergegeben, wie in Abbildung [2.2] geschehen. Da
bei einer gewohnlichen Aufnahme im Transmissionselektronenmikroskop — analog
zur Lichtfotographie — jedoch die Phaseninformation der Elektronenwelle verloren
geht und es iiberdies je nach Art der Linsenfehlerkorrektur unterschiedlich ist, ob
Atompositionen eher hell oder dunkel erscheinen, ist eine einfache Interpretation
der Aufnahme nicht immer selbstverstindlich. Das Verstdndnis des bildgebenden

Mechanismus ist daher unumgénglich.

Abb. 2.2: Transmissionselektronenmikroskopische Aufnahme eines Goldkris-
talls. Die Phasen- und Amplitudeninformationen der Objektwelle
sind in ein Schwarzweifsmuster der resultierenden Intensititsverteilung
iibersetzt, welches die Anzahl der auf der Kamera eintreffenden Elek-
tronen widerspiegelt.

2.3.1 Abbildungstheorie

Es sei A(7) die ortsabhéngige Amplitudenverteilung und ¢(7) die zugehéorige Phase
hinter dem Objekt mit "= (z,y). Die Objektaustrittswelle 1), () ergibt sich damit

aus

Woby () = A(7)- exp(ip(F)) - (2.4)

Fiir die Betrachtung von Einschrinkungen durch die bereits erwédhnten Linsen-
fehler ist die Fouriertransformation der Objektwelle erforderlich. In der Fourier-

transformierten liegt die Objektwelle in Ortsfrequenzabhingigkeit vor, sodass die

13
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ebenfalls frequenzabhingigen Linsenfehler oder etwa die Auswirkungen von einhiil-
lenden Funktionen im Rahmen der N&herungen der linearen Fourier-Optik durch

einfache Multiplikation in den Abbildungsvorgang miteinbezogen werden koénnen

[30] (Abb. :3).

Die Fouriertransformierte der Objektaustrittswelle ergibt sich zu:

oo

Unl@) = FTai(7)) = [ AG)-expliolr)) exp(-2ing 7. (25)

— 00

Unter der Annahme, dass die folgenden Linsen fiir eine weitere Vergroferung, aber
im Vergleich zur Objektivlinse nur in verhdltnismafig geringem Mafk fiir weitere

Abbildungsfehler sorgen, ergibt sich:

Yoia(T) = FT (¢Y5(q) - Wellentrans fer funktion) (2.6)

Objekt q/()bj
Objektiv- FT
linse
v
Wellent -
Beugungsebene Y]ﬁ . fufz k‘Z‘lo li;ansfer
FT

JIIIIII .
Bild Jaa;aggg y]ln‘ld

Abb. 2.3: Die Objektwelle wird durch die Objektivlinse in die Bildwelle trans-
formiert. Die Abbildungsfehler werden im Ortsfrequenzraum aufmul-
tipliziert.

14
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Die Bildintensitét I(7) ergibt sich allgemein zu
I(7) = [piaa(P)* = Voira(F) - Poira() - (2.7)

Eine Maoglichkeit, die Abbildungsfehler zu beschreiben, beinhaltet der folgende
Abschnitt.

2.3.2 Abbildungsfehler

Die betrachtlichen Abbildungsfehler der elektromagnetischen Linsen bewirken eine
Delokalisierung der Objektinformationen in der Abbildung, kénnen aber auch zu
einem teilweisen Ubertrag von Amplituden- in Phaseninformationen und umgekehrt

fithren, was fiir die Untersuchung von Phasenobjekten genutzt wird.

Die Abbildungsfehler werden durch eine Wellentransferfunktion W1 F(§) beschrie-
ben [34-36]:

WTF(q) = exp(—ix(q)) - einhiillende Funtionen . (2.8)

Dabei beschreibt der erste Faktor koharente und der zweite inkoharente Abbil-
dungsfehler.

Koharente Abbildungsfehler

Die kohérenten Abbildungsfehler werden durch

exp(—ix(q)) (2.9)

beschrieben. Dabei werden die ersten Polynomglieder der Wellenaberrationsfunktion

X (@) bis einschlieflich der dritten Ordnung folgendermafen notiert, geméaf [37]:
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Der Vektor ¢ im Ortsfrequenzraum wird hier durch seinen Betrag q und durch
den Winkel «, also seine Richtung, charakterisiert. Die Ausrichtung der einzelnen
Linsenfehler ist durch a4y, aao usw. beriicksichtigt.

Im Folgenden wird anstatt C5 die weiterverbreitete Bezeichnung C; als Abkiirzung
fiir die sphérische Aberration verwendet. Der Index der Koeffizienten (Cy, C3 usw.)
entspricht der Ordnung der Polynomglieder.

In einem Transmissionselektronenmikroskop ohne Bildfehlerkorrektor stellen die
ersten drei Ordnungen die wichtigsten Abbildungsfehler dar. Sie lassen sich teilwei-
se durch den Mikroskopnutzer beeinflussen. So erfolgt beispielsweise die Feinjustage
des Defokus iiber die Linsenanregung der Objektivlinse oder die Korrektur des zwei-
zéhligen Astigmatismus mithilfe von elektromagnetischen Quadropolen (Stigmato-
ren) [38]. Fiir atomar aufgeloste Transmissionselektronenmikroskopie mit Ortsauf-
l6sungen unterhalb von 0,2 nm miissen die Linsenfehler weitestgehend korrigiert
werden [39] (Vgl. 2.4). In den letzten Jahren sind auch die Abbildungsfehler vierter
bzw. noch héherer Ordnung verstéirkt in den Fokus geriickt, um die Auflésungsgrenze
weiter zu verbessern. Sie sind durch Ausspielen der Abbildungsfehler gegeneinander

korrigierbar [40], werden in dieser Arbeit aber nicht beriicksichtigt.
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2.3 Bildentstehung

Inkohdrente Abbildungsfehler

Déampfend auf den Abbildungsprozess wirkt zusétzlich die partielle Kohédrenz der
Elektronenwelle, die sich in die zeitliche und rdumliche Kohérenz aufspaltet [41]. Sie
resultieren in sogenannten einhiillenden Funktionen und werden in linearer Naherung

kurz vorgestellt.

Die zeitliche Kohérenz beschreibt die Gleichférmigkeit der zur Abbildung ver-
wendeten Elektronen iiber einen gewissen Zeitraum, also inwieweit die Energie und
damit die Wellenldnge der Elektronen konstant bleiben. Sie wird auch Langenko-
hirenz genannt. Sie ist den Instabilititen des Transmissionselektronenmikroskops
geschuldet, die sich in Schwankungen der Beschleunigungsspannung AUy, der Lin-
senstrome A und der Energieverteilung der von der Quelle emittierten Elektronen
AFE ausdriicken. Diese Faktoren bewirken, im Zusammenspiel mit der chromatischen
Aberration C. der Objektivlinse eine Verschmierung der Abbildung. Dies entspricht

einer einhiillenden Funktion E¢(§) im Ortsfrequenzraum. Sie ldsst sich durch

1(7T)\A)2(j4) (2.11)

Eo(@) = exp(—3

beschreiben [42H45], wobei die genannten Instabilitdten wie folgt zusammengefasst
sind [30, 46]:

A=C, \/<§TEA)2+ (AUZA>2+ (2%)2. (2.12)

Die rdumliche Kohédrenz - oft auch Winkelkohdrenz genannt — tragt den raumli-
chen Eigenschaften der Elektronenquelle Rechnung, die in der Realitéit keine perfek-
te Punktquelle darstellt, sondern viel mehr einen ausgedehnten Emitter unbekann-
ter Form. Ublicherweise wird jedoch von einer symmetrischen, gaufformigen Quelle
ausgegangen. Die Winkel, unter denen die Elektronen verschiedener Quellpositio-
nen die Objektivlinse passieren, unterscheiden sich dadurch so weit, dass auch die
Abbildungsfehler fiir diese Elektronen leicht unterschiedlich sind. Die resultierende

Kontrastdampfung Fg(q) in allen Beleuchtungsrichtungen wird mit

Bs(@) = exp((35)(VX(@)) (2.13)

gemittelt [42-45]. Dabei beschreibt 6. den Halbwinkel der Beleuchtungsapertur. Er
wird im Folgenden auch Koharenzwinkel genannt und berechnet sich in Kleinwin-

kelndherung aus dem Quotienten der halben effektiven Quellbreite und dem Abstand
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2 Transmissionselektronenmikroskopie

der effektiven Quelle zur Objektebene. Die effektive Quellbreite entspricht dabei der
Halbwertsbreite der Intensitéitsverteilung.

Bei der Aufzeichnung wird aufterdem iiber alle Einfallswinkel 6 und alle Fokus-
schwankungen durch die Linsenfehler integriert [38, 43|, [47]. Es ergibt sich in linearer
Niherung die gemittelte Intensitit I(7) [48]:

I(F) = |FT~[7(q) exp(—ix(@))- Ec(q)- Es(D]P, . (2.14)

Die Betrachtung ist auf lineare Abbildung beschrinkt, wie sie beispielsweise bei

schwachen Phasenobjekten gegeben ist. Eine umfassendere Betrachtung bietet [43].

2.3.3 Kontrasttransfer

Eine Moglichkeit, verschiedene Linsenfehler gegeneinander partiell auszuspielen, wird
anhand der Kontrasttransferfunktion deutlich und geht auf den Zernike-Phasenkon-
trast zurtick [49, 50]. Zu Grunde liegende Idee hierbei ist es, die sphérischen Lin-
senfehler, also Defokus und sphérische Aberration, derartig zu wahlen, dass ein op-
timaler Informationstransfer von der Objektwellenphase in die Bildwellenamplitude
erfolgen kann. Die Betrachtung soll in ihrer linearen Naherung fiir schwache Objekte
vorgenommen werden.

Die Kontrasttransferfunktion teilt sich in die Amplitudenkontrasttransferfunktion
(AKTF) und Phasenkontrasttransferfunktion (PKTF) auf. Hierfiir werden die sym-
metrischen Anteile x;(q) der Wellenaberrationsfunktion x(¢) (Gl. (2.8)) aufgespalten
in ihren Kosinus- und Sinusanteil, cos(xs(¢q)) und sin(xs(q)). Dies ist niitzlich, da
cos(x(q)) gerade den Informationsiibertrag von der Objektamplitude in die Bildam-
plitude beschreibt, also die AKTF darstellt, und sin(xs(¢)) den Informationsiibertrag
von der Objektphase in die Bildamplitude beschreibt, also die PK'TF wiedergibt. Da
bei einer gewohnlichen TEM-Aufnahme die Phaseninformation der Bildwelle verlo-
ren geht und nur die Intensitat, also die quadrierte Bildamplitude, erhalten wird,
geniigt diese Betrachtung. Zusétzlich zu den Linsenfehler werden AKTF und PKTF
durch die vorgestellten Didmpfungseffekte Es(¢) und Ec(q) beeintrichtigt.

Unter der Annahme, dass das zu untersuchende Objekt sehr diinn ist und daher
die Phaseninformationen iiberwiegen, wird in der konventionellen Transmissionselek-
tronenmikroskopie verstirktes Augenmerk auf die Optimierung der PKTF gelegt.
In Abbildung [2.4]sind AKTF und PKTF fiir folgende Werte beispielhaft dargestellt:
Ci=-54nm, Cs, =1 mm, A =2nm und 6. = 0,03 mrad.
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Abb. 2.4: Beispielhafte Amplituden- und Phasenkontrasttransferfunktion der
Objektivlinse fir ¢, = =54 nm, Cs = 1 mm, A = 2 nm und
6. = 0,03 mrad.

In Abbildung ist der Defokus C so festgelegt, dass das erste Minimum der
PKTF eine maximale Breite erhilt und gleichzeitig moglichst tiberall den Wert -1’
behélt. Auf diese Weise ist fiir den groftmaoglichen Ortsfrequenzbereich ein gleichfor-
miger Informationstransfer gewahrleistet. Defokus und sphérische Aberration folgen
dabei dem Verhéltnis

Cy = —1,2/ 25, (2.15)

wobei der Defokus € in diesem Fall Scherzer-Fokus genannt wird [51].

Eine andere Form der Defokus-Optimierung sieht vor, die Delokalisierung der Ob-
jektdetails zu minimieren [52]. Dabei steht, im Gegensatz zum Scherzer-Fokus, nicht
die Interpretierbarkeit der Aufnahme, sondern viel mehr die Maximierung des Auflo-
sungsvermdgen durch Optimierung von Fg(q) im Vordergrund. Dies ist immer dann
zulédssig, wenn die Phaseninformationen nicht in die Intensitat transferiert werden
miissen, sondern anderweitig erfasst werden, wie es bei der Elektronenholographie
geschieht. Der Defokus ist dann meist in Abhéngigkeit vom Informationslimit ¢z,

bis zu dem der Informationsiibertrag optimiert werden soll, dargestellt:

C) = —% - Cs(AMmaz)? - (2.16)
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2 Transmissionselektronenmikroskopie

2.4 Bildfehlerkorrektur

Bildfehler lassen sich heute bereits vor der Bildaufnahme reduzieren oder ginzlich
korrigieren, wofiir entsprechende Bauteile verwendet werden, wie etwa eine Bild-
fehlerkorrektoreinheit, die haufig schlicht C;-Korrektor genannt wird. Dabei ist ab-
zuwigen, welche Bildfehler fiir die Abbildung notwendig sind. Fiir konventionelle
Transmissionselektronenmikroskopie ist beispielsweise die sphérische Aberration fiir
den Phasenkontrast unerlisslich und wird daher normalerweise nicht vollstindig

korrigiert.

Sofern durch eine holographische Untersuchungsmethode die vollstindige Bildwel-
le als Messergebnis vorliegt, kann diese auch numerisch manipuliert und verbleibende
Bildfehler beseitigt werden.

2.4.1 Bildfehlerbestimmung

Um die Bildfehler der elektronenoptischen Linsen noch vor der Aufnahme mit einer
Korrektoreinheit korrigieren zu kénnen, muss zundchst die Groke der Bildfehler be-
stimmt werden. Bei den einfacheren Bildfehlern, wie zum Beispiel dem Defokus oder
dem zweizdhligen Astigmatismus, ist dies bereits aus der Fouriertransformation einer
einzigen Aufnahme moglich, wenn die Nulldurchginge der Kontrasttransferfunktion
sichtbar sind. Damit die Nulldurchginge eindeutig bestimmt werden kénnen, wird
daher zumeist eine amorphe Probenstelle, wie sie bei bestimmten Praparationsarten
entstehen konnen, eine diinne Kohlenstofffolie oder, wenn die Probe aus mehreren
aneinander geklebten Teilen besteht, Kleberreste verwendet. In der resultierenden
kontinuierlichen Ortsfrequenzverteilung in der Fouriertransformation sind die Null-
durchgénge der Kontrasttransferfunktion deutlich sichtbar und Defokus sowie zwei-
zahliger Astigmatismus lassen sich aus den Radien beziehungsweise der Elliptizitat

der Nulldurchginge bestimmen.

Fiir die Bestimmung von Linsenfehlern, deren Ordnung grofer als eins ist, wird
ausgenutzt, dass eine Strahlverkippung weitere Linsenfehler produziert. Durch einen
Kippwinkel © ergibt sich eine Verschiebung |¢é| = k-©. Damit dndern sich die ersten
drei Polynomglieder von Gleichung zu |38, B3], 54):
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1 q 4 !
1
+§ (Cl + 20562 + 482@ COS(CY@ + OCB) Ci
2 q\?
465307 cos(2ae + as3)) (E) (2.17)
1
+§ (A1 cos(2a0 — aq1) + C,0% cos(2a — 2ag) Al

+2A450 cos(2a0 — g — az) + 2By0O cos(2a — ag + aps)

+3A430% cos(2a + 207peta — vaz) + 65307 cos(2a + as3)) (%)Q]

Es entstehen der sogenannte effektive Defokus €| und der effektive zweizihlige

Astigmatismus A}. Auch fiir die iibrigen Fehler mit hoherer Ordnung ergeben sich
effektive Werte, die hier der Ubersichtlichkeit halber nicht aufgefiihrt sind.

Die Fouriertransformierten der Kippbilder werden in einem Zemlin-Tableau zu-

sammengefasst und gemeinsam in einem Gleichungssystem ausgewertet [54]. Mit der

Anzahl der verschiedenen Kippbilder steigt die Qualitit des Ergebnisses; iiblicher-

weise werden rund 10-20 Kippbilder in einem Zemlin-Tableau zusammengefasst.

2.4.2 Cs-Korrektor

In der Lichtoptik werden Linsenfehler haufig durch ein Bauelement mit umgekehrten
optischen Eigenschaften berichtigt. So ldsst sich beispielsweise die positive sphéri-
sche Aberration einer Sammellinse mit einer geeigneten Zerstreuungslinse mit ne-
gativer spharischer Aberration beseitigen. Im Falle der Elektronenoptik hat sich je-
doch friih herausgestellt, dass es prinzipiell keine raumladungsfreien, elektromagne-
tischen, zeitlich konstanten Elektronenlinsen mit negativer sphérischer Aberration
geben kann [55]. Erst die Abkehr vom typischen Linsendesign, hin zu Quadro-, Hexa-
und Oktopol-Bauelementen, ermoglicht im Zusammenspiel mit den Sammellinsen ei-
ne Korrektoreinheit mit dem gewiinschten Effekt [56] [57]. In einer Implementierung
dieses Konzepts konnte beispielsweise die Ortsauflosung in einem Standardmikro-
skop von 0,24 nm auf 0,14 nm verbessert werden [58], was eine beachtliche Steigerung
darstellte. Wahrend mit dem Hexapol-Korrektor ein Werkzeug zur Reduzierung von
Linsenfehlern wie sphérischer Aberration, Astigmatismus, axialem Koma und Stern-

fehler geschaffen war, blieb die chromatische Aberration zunéchst unberiicksichtigt.
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2 Transmissionselektronenmikroskopie

Mittlerweile existiert auch fiir Letztere eine Korrekturmoglichkeit [59], was zu ei-
ner weiteren Verbesserung der Auflésungsgrenze zu 0,05 nm gefiihrt hat [7]. Durch
die Verbesserung der Ortsauflésung lassen sich die Atompositionen exakter bestim-
men, was auch fiir die Elektronenholographie in atomarer Auflésung von Vorteil ist.
Das Potential der Atome, welches fiir den Phasenschub bei Elektronenholographie
verantwortlich ist, wird bei hoherer Auflosung auf eine kleinere Fliche projeziert,
sodass sich der Phasenschub entsprechend erhéht und auch die Phase leichter Atome
einfacher detektierbar wird [60].
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off-axis-Elektronenholographie

Eine Moglichkeit, die Phase der Bildwelle zu erhalten, bietet die Bildebenen-off-
axis-Elektronenholographie, welche eine der am weitesten verbreiteten Formen der
Elektronenholographie ist. Andere Methoden zur Bestimmung der Bildwellenpha-
se [61], wie beispielsweise die inline-Holographie [I1] sowie die Rekonstruktion von
Kipp- [62] oder Fokusserien [63], [64] werden hier nicht diskutiert.

Das Grundprinzip jedes holographischen Abbildungsvorganges ist es, die Objekt-
welle mit einer wohldefinierten kohérenten Referenzwelle zu iiberlagern und die re-
sultierende Intensitdtsverteilung mit einer Kamera oder einem anderen Speicher-
medium aufzunehmen [65] [66]. In der traditionellen lichtoptischen Holographie kann
das urspriingliche Objekt anschlieftend mittels Einstrahlung einer Welle, vergleichbar
der Referenzwelle, rekonstruiert werden. Die im Hologramm enthaltene Phaseninfor-
mation ermdoglicht dabei den bekannten 3D-Effekt, der mit Hologrammen héufig in
Zusammenhang gebracht wird. Die Objektwellenrekonstruktion in der Elektronen-
holographie wird heutzutage bevorzugt mit digitalen Bildverarbeitungsprogrammen
am Computer vollzogen.

Die Verfiigbarkeit der Phaseninformationen im Rahmen der Elektronenhologra-
phie hat bereits vielfach ihren Nutzen bewiesen. So gelang beispielsweise die Vermes-
sung von magnetischen Doménen [12] und die des mittleren inneren Potentials [15]
oder etwa die Bestimmung von Potentialverteilungen [I6] und von Verspannungsfel-
dern [18], letztere mit der sogenannten Dunkelfeldholographie. Auch in Kombinati-
on mit tomographischen Methoden werden neue Méglichkeiten erdffnet [48]. Neben
den genannten Anwendungsgebieten, die sich vornehmlich auf Untersuchungen bei
mittlerer Auflosung beziehen, ist die Elektronenholograpie jedoch gleichermafsen fiir

Untersuchungen mit atomarer Auflésung geeignet [G7].
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Die entsprechenden Zusammenhinge und Vorgehensweisen in der Elektronenho-
lographie, was im Einzelnen die Entstehung eines Hologramms und seine Eigen-
schaften, die Rekonstruktion der Bildwelle und beim gesamten Vorgang auftretende
Fehler sind, werden in diesem Kapitel behandelt. Obwohl der Fokus dieser Arbeit
auf atomar aufgeloster Elektronenholographie liegt, besitzen die meisten Aspekte
und mathematischen Zusammenhénge auch Giiltigkeit fiir Elektronenholographie

bei mittlerer Auflésung.

3.1 Hologrammentstehung und -eigenschaften

Als Vater der Holographie gilt allgemein Dennis Gabor, da er den kompletten Holo-
graphieprozess, also Aufzeichnung und Rekonstruktion der vollstdndigen Objektwel-
le, erstmals mit Licht durchfiihrte [11], 68]. Die verwendete Holographieart war die
inline-Holographie und obwohl Gabor dabei urspriinglich bereits die Elektronenmi-
kroskopie als Anwendungsgebiet im Sinn hatte, gelang das erste inline-Hologramm
in einem Elektronenmikroskop erst 1952 [19]. Weil bei der Rekonstruktion von
inline-Hologrammen zusétzlich zum eigentlichen Bild ein komplex-konjugiertes Bild
entsteht und sich beide iiberlagern, wurde zunéchst in der Lichtoptik dazu iiber-
gegangen, Hologramme mit zueinander verkippten Objekt- und Referenzstrahlen
aufzunehmen, sogenannte off-axis-Hologramme [69]. Dieses Prinzip konnte mit der
Erfindung des elektrostatischen Biprismas |70, [71], welches urspriinglich nur fiir In-
terferenzversuche konzipiert war, auf die Elektronenholographie iibertragen |72 [73].

Das elektrostatische Biprisma lisst sich herstellen, indem ein diinner Glasfaden
zunéchst mit Platin-Iridium als Haftvermittler und anschliefsend mit Gold bedampft
wird. Das Biprisma hat einen Durchmesser von vorzugsweise 300 bis 500 nm und
wird zusammen mit zwei geerdeten Abschirmungen traditionell im Blendenhalter der
Feinbereichsblende eingebaut. Wird das Biprisma in den Strahlengang etwas ober-

halb einer Bildebene gebracht, bewegen sich durch Anlegen einer positiven Spannung
die beiden Strahlhilften in der Bildebene aufeinander zu (Abb. [3.1).

3.1.1 Hologrammbreite und Streifenabstand

Durch die Verkippung des Strahls {iberlagern sich die Wellenfronten in der Bild-
ebene, sodass durch die Interferenz Hologrammstreifen entstehen, welche parallel

zum Biprisma verlaufen. Mit zunehmender Biprismaspannung U vergrofiert sich die
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Elektronen-_____________
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Kondensor-
system

Objektebene--------- <

Objektivlinse --- e

Beugungs-
ebene

Biprisma -------. SR

Bildebene it — - Y

Abb. 3.1: Schematischer Strahlengang bei konventioneller Elektronenhologra-
phie.

Hologrammbreite w, wahrend gleichzeitig der Hologrammestreifenabstand s kleiner
wird, da der Verkippungswinkel ansteigt (Abb. . Die genauen Werte lassen sich
exakt berechnen, sofern die genaue Position des Biprismas im Strahlengang, also die
Langen a und b sowie der Ablenkwinkel v bekannt sind [74], [75]. Der Ablenkwinkel

~ bestimmt sich zu

wobei 7o die Biprismakonstante ist [72]:

. Lt (3.2)
/70 g . p . .
21n(dffp) eUs (1 + 35245)

Dabei ist dgp der Abstand zu den beiden Abschirmungen, r; der Biprismaradius,
e die Elementarladung, U, die Beschleunigungsspannung, mg die Elektronenruhe-

masse und c die Lichtgeschwindigkeit.

Der Anschaulichkeit halber werden die Eigenschaften von Elektronenhologram-
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a) |||I|| ||| |-

IHH H ﬂ-

Abb. 3.2: Simulation verschiedener Hologramme fiir » = 320 nm, ¢ = 50 mm
und b = 10 mm sowie a) Uy = 50 V, b) Uy = 75 Vund c¢) Uy = 100 V
bei Uy = 300 kV.

men in der Regel mit der Vergrofserung der Objektivlinse M, auf ihre theoretischen
AusmaRe in der Objektebene zuriickgerechnet. Die Uberlappungsbreite wg, durch

eine Spannung am Biprisma, bezogen auf die Objektebene, errechnet sich damit aus

1
b . 3.3
TR (3.3)

Wo1 =

Dabei stellt wq; zwar die gesamte Uberlagerungsbreite der beiden Strahlhilften dar,
allerdings nicht die eigentliche Hologrammbreite, da der Biprismaschatten wg;, ge-
geben durch

1 a+b
. 27”f s
ol a

die tatsichliche Hologrammbreite reduziert [24] [76]:

(3.4)

Ws1 =

1 a+b
(2vb — 2
L (27 Ty

). (3.5)

W = W1 — Ws1 =

Fiir den Streifenabstand s gilt, unter Verwendung der Elektronenwellenléinge A |74,

[75):

1 Aa+0)

3.6
My 2va (3.6)

S =

Beispiele fiir Hologramme mit unterschiedlicher Breite und Streifenabstand sind
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3.1 Hologrammentstehung und -eigenschaften

in Abbildung [3.2] zu sehen.

Welche Hologrammbreite jeweils fiir eine Aufnahme benétigt wird, ist in erster
Linie durch die Grofe des Objektes und seinen Abstand zum néchstliegenden Vaku-
umbereich vorgegeben, da letzterer fiir die Nutzung als Referenzwelle erforderlich ist.
Die maximale rdumliche Auflésung, die aus dem Hologramm in die rekonstruierte
Bildwelle transferiert werden kann, wird hingegen durch den Streifenabstand fest-
gelegt (Vgl. Abschn. 3.4). Da beide Hologrammeigenschaften fiir den gewdhnlichen
Mikroskopnutzer lediglich iiber einen gemeinsamen Parameter, die Biprismaspan-
nung, zuganglich sind, miissen beide bei der Wahl der optimalen Biprismaspannung
beriicksichtigt werden. Erschwerend kommt hinzu, dass weitere Faktoren wie etwa
die partielle rdumliche Kohiirenz, welche sich bei groferen Uberlappungsbreiten wo,

verschlechtert, die Hologrammqualitit beeintrachtigen.

3.1.2 Hologrammintensitat

Im Folgenden soll dargelegt werden, wie sich die Hologrammintensitit beschreiben
lasst. Einzelheiten dazu sind in verschiedenen Quellen zu finden; die nachfolgende

Betrachtung ist [38] entnommen.

Es sei
\Ilbild<7?) = Ab(fj . exp(igpb(F)) (37)

die Bildwelle (Vgl. Abschn. und

Wo(7) = Ao(7) - exp(io (7)) (3.8)

die Referenzwelle mit ¢q() = 0. Die im vorigen Abschnitt angesprochene Ver-
kippung der beiden Strahlhélften, hier Wy;,(7) und Wo(7), ldsst sich durch einen
Phasenkeil ¢ () beschreiben, mit

p1(7) =TT (3.9)

Dabei ist ¢ die Tragerfrequenz des Hologrammes, also der Kehrwert des Streifenab-
stands, inklusive der Richtungsabhéngigkeit der Hologrammstreifen (|¢] = 1/s). Es

ergeben sich die neuen Wellen

Uy0a(7) = Ao(7) - exp(ion(7) + ion (7)) (3.10)
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

und
) (7) = Ag(F) - exp(—ign (7)) (3.11)

Die Uberlagerung dieser beider Wellen lisst sich durch Summation erhalten. Da sich
bei der Aufzeichung mittels der CCD-Camera lediglich die Intensitdt I(7) festhalten

ldsst, muss als letzter Schritt selbige bestimmt werden. Es gilt dabei allgemein
I(F) = [ (F)] = 0 (7) - ()", (3.12)
woraus fiir den vorliegenden Fall folgt:

I(7) = (Wyga(7) + (7)) - (Vya(7) + To(7))" (3.13)

Durch Einsetzen der Gleichungen fiir die beiden Teilwellen und mit Hilfe der Eu-
lerschen Formel (exp(iz) = cos(x) + isin(x)) [77] sowie einigen Eigenschaften der

trigonometrischen Funktionen (cos(z) = cos(—z) und sin(—z) = — sin(x)) folgt
I(F) = A(7) + AG(7) + 2A45(7) Ao () cos(ipy(7) + 201(7)) - (3.14)

Die Hologrammintensitét ldsst sich also durch eine Kosinusfunktion beschreiben, die
durch das Phasensignal des Objektes eine lokale Verschiebung erfahren kann, was
letztendlich das auswertbare Messergebnis darstellt.

Verschiedene Effekte kdnnen eine ddmpfende Wirkung auf den Hologrammstrei-
fenkontrast haben, wie in den folgenden Abschnitten beschrieben wird. Diese Damp-

fung wird durch den zusétzlichen Faktor p mit einbezogen:
I(F) = AJ() + AG() + 20 Ay(7) Ao (7) cos(y () + 2¢1(7)) - (3.15)

Einzelheiten zu den verschiedenen kontrastdidmpfenden Effekten werden in den

folgenden Abschnitten erldutert.
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3.2 Hologrammqualitét

3.2 Hologrammgqualitat

Ist eine Biprismaspannung mit ausreichender Hologrammbreite und hinreichendem
Streifenabstand erst einmal gefunden, wird die tatsidchliche Qualitit — und mit die-
ser die Nutzbarkeit des Hologramms — in erster Linie durch den Kontrast V' der
Hologrammstreifen und die Anzahl N der zur Bildgebung beitragenden Elektronen
limitiert.

Unter der Annahme, dass die Hologrammstreifen sich modellhaft durch eine Ko-
sinusfunktion beschreiben lassen (Gleichung (3.15)), sind der Kontrast V und die
Elektronenanzahl N ein Mafs dafiir, wie gut dieses Modell im Experiment tatséch-
lich erreicht wurde. Bei einer geringen Anzahl von Elektronen ist die Kosinusform
entsprechend stark verrauscht und es lisst sich die genaue Lage der Kosinusfunktion
schwerer bestimmen, was einer groften Standardabweichung der Phase gleichkommt.
Gemeinsam ermoglichen Kontrast V' und Elektronenanzahl N daher die Abschét-

zung der Standardabweichung ¢, der Phase der Kosinusfunktion [78]:

V2
VYN

Der Kontrast V' hat im optimalen Fall den Wert 1’ und berechnet sich allgemein

(3.16)

aus dem Bildpixel mit den meisten Counts N,,,, und dem mit den wenigsten Counts

Nmaac + Nmin '
Gleichung (3.17) gilt fiir unverrauschte Aufnahmen ohne Fresnel-Beugungssiaume

und ohne Objekt. Bei verrauschten Aufnahmen muss eine Mittelung der Maxima und

(3.17)

Minima vorgenommen werden oder alternativ im Ortsfrequenzraum das Verhiltnis
der Amplituden A(0) und A(q7) betrachtet werden:

2A(q1
A(0)

~—

V:

(3.18)

Dabei ist A(0) die Amplitude des Zentralbandzentrums und A(qgi) die Amplitude
eines Seitenbandzentrums. Zentral- und Seitenbénder sind in Abschnitt [3.4] beschrie-
ben.

Wird fiir die Rekonstruktion der Bildwelle der Weg {iber den Ortsfrequenzraum ge-
wihlt (Vgl. Abschn. [3.4), muss fiir die Anwendung von Gleichung die Anzahl

der Counts in die Elektronenanzahl in der rekonstruierten Bildwelle umgerechnet
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

werden. Dabei muss die Konversionsrate von Elektronen zu Counts sowie das Ver-
héltnis von Hologramm- und rekonstruierten Pixeln beriicksichtigt werden, so wie
es beispielsweise in [22] beschrieben ist.

Gleichung bezieht sich dabei vordergriindig auf den Fehler bei der Phasen-
bestimmung, der sich bei Poisson-Rauschen einstellt. Das Poisson-Rauschen ergibt
sich aus der endlichen Anzahl von Elektronen, die geméaf ihrer Aufenthaltswahr-
scheinlichkeit |Wy;4(7)|? zufillig verteilt auf die Kamera treffen. Bei zunehmender
Elektronenanzahl reduziert sich daher das Poisson-Rauschen. Unbeachtet bleibt da-
bei jegliche Form von Rauschen, das korreliert mit den Elektronen auftritt [80]. Au-
Berdem ist zu beachten, dass beim iiblicherweise genutzten Rekonstruktionsprozess,
der Fourierraum-Rekonstruktion (Kap. , das Signal und das zugehorige Rauschen
auf unterschiedliche Weise in die rekonstruierte Bildwelle iibertragen werden [&1].
Erst durch die Betrachtung einer allgemeinen Rausch-Transferfunktion lisst sich ein
korrigierender Faktor fiir Gleichung bestimmen [80].

3.3 Kontrastdampfung

Der Hologrammkontrast V' wird generell durch verschiedene Effekte beeintrachtigt,
die in einem Dampfungsfaktor p zusammengefasst werden, und weicht daher vom
optimalen Wert "1’ ab:

V== pmrF * Winst * Hsc - (3.19)

Fiir diese Kontrastminderung sind die Kontrastdimpfungen durch die Kame-
ra pyrr, die partielle rdumliche Kohdrenz der Beleuchtungsquelle pg. sowie me-
chanische oder elektrische Instabilititen p;,s verantwortlich. Diese drei Effekte bil-
den gemeinsam den Gesamtddmpfungsfaktor p und werden im Folgenden gesondert
betrachtet.

Zusatzlich zu den genannten Dampfungsfaktoren kann eine Kontrastdampfung ju;,,e;
durch inelastische gestreute Elektronen wirken. Diese treten jedoch vornehmlich bei

dicken Objekten auf, sodass ;e an dieser Stelle vernachlissigt wird.

3.3.1 Berechnung der Dampfungsfunktionen

Um die Dampfungsfunktionen der einzelnen kontrastmindernden Effekte zu berech-

nen, wird jedesmal der Versatz der Hologrammstreifen A betrachtet, der sich aus
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Abb. 3.3: (a) Hologrammstreifenverschiebung. (b) Wellenldngenénderung.

der jeweiligen Ursache ergibt. Das generelle Vorgehen dabei wird im Folgenden be-
schrieben.

In Abbildung (a) ist der Versatz A fiir eine Verschiebung der Hologramm-
streifen und in Abbildung (b) fiir eine Wellenléingeninderung dargestellt, wobei
die Ursachen hierfiir zunéchst nicht betrachtet werden sollen. Die Verschiebung im
ersten Fall ist fiir alle Hologrammstreifen gleich, im zweiten Fall ist der Hologramm-
streifenversatz und damit auch die Kontrastdampfung ortsabhingig. Mit w/2s lasst
sich die Anzahl der Hologrammstreifen von der Mitte bis zur Hologrammbreite w be-
rechnen und damit der ortsabhéngige Versatz. Da die Dampfungen, die eine Wellen-
langendnderung bewirken, in der Regel sehr schwach sind, tritt die gréfste Dampfung
in diesen Féllen am Hologrammrand auf.

Die aus dem Versatz resultierende Dampfung p des Hologrammstreifenkontrasts
sei im Folgenden beispielhaft dargelegt.

Die Hologrammstreifen in Abbildung lassen sich in einfacher Nidherung als
g(x) = cos(2mz/s) bechreiben. Der Versatz A ist dann gleichbedeutend mit einer

lateralen Phasendnderung pa:
g(x) = cos(2mx/s — pa) (3.20)

mit o = 27A/s.

Um die resultierende Funktion g(x) zu bestimmen, wenn sich verschiedene g(z)
mit unterschiedlichen Phasendnderungen ¢a iiberlagern, miissen nun die einzelnen
Funktionen g(x) gemittelt werden.

Wird beispielsweise eine gaufsformige Verteilung der Hologrammstreifenpositionen
angenommen, lisst sich die durchschnittliche Hologrammstreifenposition iiber die
Standardabweichung beschreiben. Als Zusammenhang zwischen dem Hologramm-
streifenversatz A und der Standardabweichung der Hologrammstreifenposition, be-

schrieben durch die Standardabweichung der Phase @, sei ¢; = mA /s angenom-
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

men. Damit ergibt sich g(x) zu

_ 1 A
T) = exp(——=)cos(2nx/s — -d 3.21
und schlieflich zu )
g(x) = exp(—%) - cos(2mx/s) . (3.22)

Der erste Faktor ist konstant fiir alle x und entspricht somit dem gesuchten globalen

Dampfungsfaktor p:

( 1 (WAS
=exp(—=

H p o\ g

Mit A, als der Standardabweichung des Biprismaversatzes

)?). (3.23)

3.3.2 Modulationstransferfunktion

Im Allgemeinen wird die Kontrastdampfung einzelner optischer Elemente, wie die
Linsen oder die Kamera, mithilfe der sogenannten Modulationstransferfunktion pp;7p
beschrieben. Die Modulationstransferfunktion ist definiert als das Verhéltnis aus
dem gedampften Kontrast der Bildintensitit Vg;, und ungedampften Kontrast der

Bildintensitat Vopjer, in Abhéngigkeit von der Ortsfrequenz ¢:

~ VBaalq)
#arrr(q) Vovjert (@)

Im Allgemeinen sind auftretende Beugungseffekte und die fehlerhafte Abbildung

(3.24)

des Objektes, bedingt durch geringfiigige Méangel im optischen System Ursache fiir
die Kontrastdampfung durch die Modulationstransferfunktion. In der Transmissions-
elektronenmikroskopie ist es iiblich, den Begriff Modulationstransferfunktion vorran-
gig fiir die Kamera zu verwenden, wohingegen bei den elektromagnetischen Linsen
von Kontrasttransferfunktionen gesprochen wird (Vgl. Abschn. 2.3.3).

Die Modulationstransferfunktion der Kamera lasst sich gemafk Formel durch
Vergleich eines Objektes mit wohldefiniertem Kontrastverhéltnis mit der erhaltenen
Abbildung bestimmen, was als Kantenmethode bezeichnet wird [82] 83]. Eine andere
Bestimmungsmethode sieht vor, die Verschmierung einzeln detektierter Elektronen
auszuwerten, und verspricht eine erhohte Genauigkeit, die von Beugungseffekten an
der Kante unbeeinflusst ist [84]. Die Herausforderung hierbei liegt darin, die Position
des Elektrons exakt zu bestimmen.

Im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM ist eine “Gatan US1000"-
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Abb. 3.4: Modulationstransferfunktion der “Gatan US1000”-Kamera im FEI Ti-

tan 80-300 Berlin Holography Special TEM bei einer Beschleunigungs-

spannung Ua = 300 kV [85]. Die Nyquistfrequenz liegt bei 0,5 px~!.

Kamera verbaut, welche 2048x2048 Pixel mit einer Kantenlénge von jeweils 14 pm
besitzt. Die Modulationstransferfunktion wurde mit der Kantenmethode bestimmt,
da die Genauigkeit dieser Methode fiir die gewiinschten Abschitzungen ausreichend

ist. Das Ergebnis bei einer Beschleunigungsspannung U4 = 300 kV ist in Abbil-

dung [3.4] zu sehen [85].

Mittels der Modulationstransferwerte aus Abbildung [3.4 kénnen die Kontraste ei-
ner Abbildung in bedingter Form nachtriglich korrigiert werden, indem in der Fou-
riertransformierten der betroffenen Aufnahme die entsprechenden Ortsfrequenzen
wieder verstirkt werden. Dadurch lassen sich der Kontrast der Hologrammstreifen
korrigieren und entsprechend die verbleibenden kontrastddmpfenden Effekte isoliert
betrachten. Bei der Korrektur der Modulationstransferfunktion wird das Rauschen
in der Aufname jedoch gleichermafsen verstirkt, sodass sich hinsichtlich des Signal-

Rausch-Verhéltnisses nachtréglich keine Verbesserung erzielen lisst.

3.3.3 Partielle Koharenz

Ein kontrastreiches Interferogramm erfordert grundsétzlich ein hohes Maf an Ko-
hérenz. Es wird in zeitliche und die rdumliche Kohérenz unterschieden und dabei

vorausgesetzt, dass jedes Elektron fiir sich vollstdndig kohérent ist.
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Zeitliche Koharenz

Die zeitliche Kohérenz beschreibt die Abweichung der Elektronenenergie und da-
mit die Abweichung der Elektronenwellenlénge vom Normalwert im Laufe der Be-
lichtung. Griinde fiir die Abweichung sind die unterschiedlichen Elektronenenergien
beim Emissionsprozess sowie eine leichte Instabilitit der Hochspannungsversorgung,
die entsprechend in einer Energieabweichung resultiert. Als Mafk fiir die Energieab-
weichung dient die Energiebreite, welche durch die Halbwertsbreite der Energiever-
teilung definiert ist. Da die Energiebreite AF im Laufe von mehreren Stunden auch
bei Feldemissionsquellen 50 eV iiberschreiten kann [86], kurzfristig mit etwa 1 eV
aber relativ stabil bleibt, wird die Energiebreite zumeist fiir einen Zeitraum von
einer Sekunde angegeben. Moderne Transmissionselektronenmikroskope erreichen

mittels Monochromatoren eine Energiebreite von AFE < 0,2 eV [7,, &7].

Fiir eine Energiebreite von AE ~ 1 eV, wie sie in etwa beim FEI Titan 80-300
Berlin Holography Special TEM bei 300 kV Beschleunigungsspannung vorliegt, soll

die dadurch verursachte Démpfung nachfolgend gezeigt werden.

Gemal Gleichung entspricht eine Abweichung von 1 V bei einer anféng-
lichen Beschleunigungsspannung von 300 kV einem Wellenldngenunterschied von
rund 4 - 107% pm, also einer Wellenlingeninderung um 0, 0002 %. Da sich aufer-
dem die Biprismakonstante und damit der Ablenkwinkel um 0, 0003 % verdndert
(Gleichung ), heben sich die Anderungen gemif Gleichung nahezu auf.
Es verbleibt eine Anderung des Streifenabstands um aufgerundet 0,0001 %, die sich
geméf Abbildung mit der Anzahl der Interferenzstreifen aufsummiert.

Es ergibt sich am duferen Hologrammrand fiir die Hologrammstreifen der Damp-

fungsfaktor pi,e; zu
1 mw-1077
peeit = exp(—5(———)") (3.25)
S
Die Dampfung ist demnach fiir eher schmale Hologramme mit Werten von Holo-
grammbreite w = 30 nm und Streifenabstand s = 30 pm, wie sie in dieser Arbeit

genutzt wurden, bei einer derart geringen Energiebreite vernachlassigbar klein.

Auch eine Schwankung der Biprismaspannungsversorgung lasst sich als einen Fak-
tor der partiellen zeitlichen Kohérenz ansehen, da eine Schwankung der Biprismas-
pannungsversorgung in ihrer Auswirkung auf die Hologrammstreifen einer Wellen-

lingendnderung dquivalent ist.

Fiir eine Anderung der Biprismaspannung U 5 um den Wert 9y, ergibt sich fiir den
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neuen Streifenabstand s,

_ AMa+b)
2a70(Uy + 6u,) )

Suy (3.26)
Der Unterschied sa in Beziehung zum urspriinglichen Streifenabstand s ldsst sich
mit

(3.27)

S(SUf
SA=8— Sy, = ———
Us Uf—F(SUf

beschreiben.
Da der Unterschied ortsabhingig ist, sich also mit jedem zusétzlichen Streifen
aufsummiert, ergibt sich fiir die Ddmpfung py, wenn die Abweichung durch die

Standardabweichung dy,, gegeben ist:

1 o, W
joy = exp(—< (= ——)%). (3.28)

8(S(Uf + 5Uf0>
Falls fiir die Spannungsversorgung des Biprismas die gleichen Qualitdtsmerkmale
gelten wie fiir die Beschleunigungsspannung (dy,, < 0,002 % - Uy), ergibt sich eben-
falls eine vernachlassigbar kleine Dampfung. Bei einem weniger stabilen Gerét ist
die Ddmpfung dagegen nachweisbar. Fiir oy, = 0,05V, Uy = 400 V, w = 30 nm und
s = 30 pm ergébe sich beispielsweise eine Dampfung pp, = 0,98 am dufersten Ho-

logrammrand. Sofern andere Fehlerquellen, wie Fresnel-Beugungssdume, ungleich-

Quelle
a
7
Biprisma
b
Bildebene 4
Intensitiit \/\/\/\/
¢ » >
w/2 A

Abb. 3.5: Verschiebung der Interferenzstreifen durch partielle zeitliche Kohé-
renz.
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mékige Beleuchtung usw., ausgeschlossen werden kénnen, lassen sich geringfiigige
Kontrastvariationen an verschiedenen Stellen des Hologramms auf diese Weise er-
kldren. Einen entscheidenden Einfluss spielen sie in der Regel jedoch nicht, wie die

genannten Beispielwerte zeigen.

Raumliche Koharenz

Im Gegensatz zur zeitlichen Kohérenz stellt die rdumliche Kohérenz einen begren-
zenden Einfluss dar. Sie ist bedingt durch die rdumliche Ausdehnung der effektiven
Elektronenquelle und bewirkt eine Kontrastddmpfung, welche zunimmt je stérker
die Geometrie der Elektronenquelle von der einer idealen Punktquelle abweicht.
Dies ergibt sich aus den Wegldngenunterschieden von Elektronen, die, sofern sie
an unterschiedlichen Positionen die Elektronenquelle verlassen, nicht am gleichen
Punkt zu einer konstruktiven Interferenz mit sich selbst gelangen kénnen und da-
mit eine Verschmierung der Interferenzstreifen bewirken. Dieser kontrastdampfende
Effekt wird stirker, je weiter die zur Interferenz gebrachten Punkte normalerweise
auseinanderliegen, da die moglichen Wegldngenunterschiede sich erhéhen [88].
Wenn die effektive Quellbreite in der Biprismaebene durch d¢ gegeben ist (Abb. ,

so entspricht der Streifenversatz Apiprisme in der Bildebene nach dem Biprisma

b
ABiprisma = 5Qa . (329)

Die Quellbreite ldsst sich dann durch den Kohédrenzwinkel § 6. = M und den

Abstand von der Bild- zur Beugungsebene erfassen
dg =0(a+0). (3.30)

Es folgt

b
ABz’pm’sma = 29(@ + b)a . (331)

Mit den Gleichungen (3.5) und (3.6]) 1dsst sich schreiben

ABiprisma = 8“;‘” 20M? (3.32)

wenn zur Vereinfachung 7y = 0 nm angenommen wird.
Um das Ergebnis beziiglich der Objektebene zu erhalten, muss durch die Ver-

groferung M geteilt werden. Es ergibt sich der Hologrammstreifenversatz A in der
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Quelle J,
7
a
y
Biprisma
D)
b
Bildebene *
Intensitit /\/\/\/
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A

Abb. 3.6: Hologrammstreifenverschiebung durch ausgedehnte Quelle.

Objektebene zu
ABipri SWo1
A — wprisma —
M A
wobei 0, = O M der bereits bekannte effektive Kohirenzwinkel der Elektronenquelle
in der Objektebene ist.

20, , (3.33)

Mit Gleichung (3.23)) ergibt sich der Ddmpfungsfaktor fiir die riumliche Kohérenz

zu [88]:
TWo1 Qc

X )?). (3.34)

se = exp(—2(

Mit dem Ansatz einer gaukformigen Quellverteilung gemif Gleichung las-
sen sich gute FErgebnisse hinsichtlich der Beschreibung von Kontrastdampfung durch
ausgedehnte Quellen erzielen. Allerdings beschreibt eine Gaufs-Verteilung, welche
laut dem Van Cittert-Zernike-Theorem eine gaulformige Kontrastddmpfungsfunk-
tion nach sich zieht [89, 0], nicht immer den exakten Kurvenverlauf, sondern es
hat sich vielmehr gezeigt, dass eine lorentzférmige Kontrastdampfungsfunktion die
auftretenden Kurvenverlaufe noch genauer beschreiben kann [91]. Eine lorentzfor-
mige Kontrastdimpfungsfunktion hat ihren Ursprung in einer um den Ursprung

abfallenden Exponentialfunktion
exponentiell abfallend = exp(—c|z|), (3.35)

die sich nur geringfiigig von einer Gauf-Funktion in ihrer einfachsten Form unter-
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scheidet:
cx?

Gaufy = exp(—T) : (3.36)

Dabei sei ¢ der Mafistab fiir die Breite der Funktionen. Die physikalischen Hinter-

griinde fiir die beobachtete Form der Quellverteilung werden in der angegebenen

Originalliteratur nicht betrachtet und sollen auch an dieser Stelle nicht weiter un-
tersucht werden.

Durch Fouriertransformation der abfallenden Exponentialfunktion ensteht die Lor-

entzfunktion, die nach Normierung auf den Maximalwert '1’ und durch Einsetzen

der bereits bekannten Parameter die Form

1
7T€C’LU01

1+ 4( 3 )2

fhse = (3.37)

annimmt.

Werden die selben Werte fiir Wellenldnge A und Biprismascherung wg; verwendet
wie in Gleichung ergeben sich durch die unterschiedlichen Dampfungsfunktio-
nen leicht unterschiedliche Werte fiir 6., die aber die gleiche Grofenordnung besitzen
und damit die Verwendbarkeit von Gleichung zur Beschreibung der Kontrast-
dampfung deutlich machen. Dies wird anhand von Abbildung ersichtlich. Hier
sind beide Dimpfungsfunktionen in Abhingigkeit der Uberlappungsbreite wy; fiir
0. = 0.015 mrad und A = 2 pm abgebildet. Sie zeigen den erwarteten dhnlichen Kur-
venverlauf. Die Diampfung der Lorentz-Kurve ist bei kleinen Uberlappungsbreiten
zunachst stirker, doch da die Lorentz-Kurve nicht auf Null abfillt, verhalt es sich

bei groken Uberlappungsbreiten genau umgekehrt.

3.3.4 Mechanische Instabilitat

Sowohl das Biprisma als auch der Biprismahalter reagieren empfindlich auf Erschiit-
terung, sodass Vibrationen auftreten. Tritt die Biprismabewegung im Laufe der Ho-
logrammaufnahme auf, verschieben sich auch die Interferenzstreifen (Abb. 124].
Die aufgrund der Bewegung unterschiedlichen Positionen der Interferenzstreifen wih-
rend der Belichtungszeit bewirken eine Dampfung des Interferenzstreifenkontrastes.
Theoretisch kann auch eine zitternde, vibrierende Bewegung des Elektronenstrahls
zu einer gleichartigen Verschiebung der Hologrammstreifen fithren. Da sich diese
beiden Effekte hinsichtlich der Kontrastdampfung der Hologrammstreifen nicht un-

terscheiden lassen, wird im Folgenden nur von Biprismavibration gesprochen. Alle
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Abb. 3.7: Kontrastddmpfung fiir die beiden verschiedenen Dampfungsfunktio-
nen. In beiden Fillen war 6. = 0.015 mrad und A = 2 pm.

anderen Instabilitdten mit der gleichen Auswirkung auf den Hologrammstreifenkon-
trast werden demnach gewissermafien als effektive Biprismavibration durch einen
einzigen Formalismus beschrieben. Der Dampfungsfaktor heifst daher fi;,s.

Zur vereinfachten Betrachtung wird die Biprismabewegung in die horizontale Be-
wegung in der Biprismaebene und die vertikale Bewegung aus der Ebene heraus

unterteilt.

Horizontale Vibration

Bewegungen in der Biprismaebene konnen in ihre Anteile entlang des Biprismas und
senkrecht zum Biprisma aufgespalten werden. Es gilt dabei die Annahme, dass eine
Bewegung entlang des Biprismas, die aufgrund des gleichbleibenden Schattenwurfs
gar nicht wahrgenommen werden kann, keinen kontrastdampfenden Effekt ausiibt.
Grundlage hierfiir ist ein gleichférmiges Biprisma, was entlang der Vibrationsstrecke
keine Verdnderung aufweist. Das trifft {iblicherweise zu.

Anders sieht es fiir eine Vibration senkrecht zum Biprisma aus. Die Vibration
lasst sich zunéchst in beliebige Einzelbewegungen, also Verschiebungen darstellen,
von denen hier eine beispielhaft dargestellt ist (Abb. [3.8).

Es hat dabei die Biprismaverschiebung o5 eine Verschiebung A der Interferenz-
streifen zur Folge, die sich aus der Vergroferung zwischen Biprisma- und Bildebene
ergibt, wobei fiir die weitere Betrachtung die Verschiebung auf die Objektebene

zuriickgerechnet wird [24]:
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a+b
Mola'

Alternativ lasst sich, mithilfe der Gleichung fiir den Streifenabstand s, die Ver-

A =0,

(3.38)

schiebung der Interferenzstreifen auch in Abhéngigkeit der Biprismaspannung for-

mulieren [24]:

257Uy
o

Mit Gleichung ergibt sich die Dampfungsfunktion fiir horizontale Vibration

senkrecht zum Biprisma zu:

A=36,- (3.39)

7T")/0Uf(50 )2>
A ;

wobei 9y die Standardabweichung der Biprismaposition in der Biprismaebene ist.

Linst = exp(—2( (3.40)

Die Biprismavibration bewegt sich, bezogen auf die Biprismaebene, typischerweise
im unteren Nanometerbereich und verursacht damit spiirbare Dampfungen. Um die
Biprismavibration dy zu minimieren, wird das Biprisma grundsétzlich senkrecht zur
Achse des Biprismahalters ausgerichtet. Auf diese Weise ist es weniger anfillig fiir
Seitwartsbewegungen des Halters und hat damit eine verminderte Kontrastddmp-
fung. Bei dieser Uberlegung wird angenommen, dass der Halter entlang seiner Achse

nicht oder nicht messbar schwingt, da der Halter in dieser Richtung starr ist.

4
<

l—>i

A

Abb. 3.8: Eine horizontale Verschiebung des Biprismas hat auch eine Verschie-
bung der Interferenzstreifen zur Folge.
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3.3 Kontrastddmpfung

Obwohl die Kontrastdimpfung scheinbar von der Vergroferung auf der Hohe des
Biprismas unabhingig ist, besteht eine indirekte Verbindung. Da sich der benétigte
Umlenkwinkel « bei erhéhter Vergroferung reduziert, reduziert sich damit auch die
benétigte Biprismaspannung Uy, was sich wiederum positiv auf den Dampfungsfak-
tor pnse auswirkt. Dies ist eine der Grundideen der optimierten Biprismaposition

wie sie in Kapitel [5] vorgestellt wird.

Vertikale Vibration

Auch der Einfluss einer Auf- bzw. Abwértsbewegung des Biprismas auf den Strei-
fenkontrast ldsst sich abschéitzen. Wenn das Biprisma sich um eine Strecke 9, nach
unten bewegt ergibt sich eine Verkleinerung des Streifenabstands zum neuen Strei-

fenabstand s, geméf
A(a +b)
S, = —— .
2y(a+9,)

Die Gesamtlénge (a + b) von der Beugungsebene zur Bildebene bleibt dabei unver-

(3.41)

andert.

Der Unterschied sa in Beziehung zum urspriinglichen Streifenabstand s lasst sich

al
14

ald
IV

14
I¥

A VAV

I¢ > >
w/2 A
Abb. 3.9: Eine vertikale Verschiebung des Biprismas hat auch eine Verschiebung
der Interferenzstreifen zur Folge. Allerdings ist diese normalerweise zu
vernachldssigen.
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

mit
S0,
a—+ 0,

beschreiben. Die Verschiebung beginnt in der Hologrammmitte und summiert sich

SA=8—8, =

(3.42)

iiber die Breite des Hologramms mit der Anzahl der Streifen zu den Hologrammran-
dern hin auf. Die Gesamtverschiebung entspricht somit am Rand des Hologramms
mit der Breite w
Ay W v
2s  2(a+9,)
Die Berechnung des ortsabhéngigen Démpfungsfaktors p erfolgt mit Gleichung (3.23).

Es wird erneut die héchste Dampfung am Hologrammrand betrachtet. Dabei wird

(3.43)

0,0 als Standardabweichung der vertikalen Biprismaposition definiert:

1 W(Szow

_§<s(a + 6,2))2). 4

Minst= = exp(

Wenn man eine Hologrammbreite von 30 nm, einen Streifenabstand von 30 pm
und einen Wert a = 0,05 m annimmt, wie es ungefihr dem Abstand im genutzten
Mikroskop entspricht, miisste d,, bezogen auf die Biprismabene, einen Wert im Mi-
krometerbereich erreichen, um den Streifenkontrast spiirbar zu ddmpfen. Da eine so
starke Instabilitit normalerweise nicht auftritt, sondern sich vielmehr im unteren
Nanometerbereich befindet, kann die Dampfung durch vertikale Vibration vernach-

lassigt werden.
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3.4 Hologrammrekonstruktion

Um aus dem aufgenommenen Hologramm die Amplitude sowie die Phase der Bild-
welle zu rekonstruieren und einzeln darzustellen, sind verschiedene Wege mit un-
terschiedlichen Vorteilen gangbar. So ldsst sich beispielsweise direkt im Ortsraum
oder mithilfe der Fouriertransformation im Ortsfrequenzraum eine Auswertung vor-
nehmen. Fiir Einzelheiten zur weniger gebrauchlichen Ortsraumrekonstruktion sei
auf [92] 03] verwiesen.

Das am meisten verbreite Rekonstruktionsverfahren bedient sich des Ortsfre-
quenzraumes. Hierbei wird ausgenutzt, dass sich die Phaseninformationen in den
Seitenbéndern der Fouriertransformierten wiederfinden [69, 94]. Die Rekonstruktion
ist im Folgenden geméf [95] 96] beschrieben.

Die Hologrammintensitit ist beschrieben durch
I(7) = A7) + A2(F) + 20 A(F) Ao(F) cos(y(7) + 20Gi7 + (7). (3.45)

Dabei beschreibt ¢, (7) die Modulation der Phase, die durch Verzeichnungen ent-
stehen kann.

Als erster Schritt wird das Hologramm fouriertransformiert [97]. Es ergibt sich:

FT(I(F) =FT(AX(F) + A3(7)) ZB
+ FT(uAy(F) Ao(F) - exp(+igp(F) + ipo(P)) % 8(G— @) SB  (3.46)
+ FT(pAp(7) Ao (F) - exp(—ips(7) — iy (7)) % 6(¢+ q1) SB*.

—

Die Fouriertransformierte des Hologramms enthélt in der Mitte das Zentralband,
welches der Fouriertransformierten des Objekts iiberlagert mit der Fouriertransfor-
mierten der Referenzwelle entspricht. Abseits des Zentralbandes befinden sich die
beiden Seitenbinder, welche sich dadurch unterscheiden, dass sie komplex konju-
giert zueinander sind und damit eine positive beziehungsweise eine negative Pha-
sendnderung symbolisieren. Durch die Autokorrelation vergrokert sich bei dicken
Objekten mit nichtlinearen Abbildungseffekten das Zentralband auf den doppelten
Durchmesser im Vergleich zu den Seitenbédndern, die keine Autokorrelation darstel-
len [72, 08, 99]. Nur bei sehr diinnen Proben ohne nichtlineare Abbildungseffekte
entspricht die Grofe des Zentralbandes jener der Seitenbénder. Da der Abstand der
Seitenbénderzentren zum Zentralbandzentrum durch den reziproken Wert des Ho-

logrammstreifenabstandes, also die Trigerfrequenz ¢; gegeben ist und der Radius
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

der Blende, mit welcher das Seitenband ausgeschnitten wird, also maximal etwa ein
Drittel bis die Hélfte dieses Wertes betragen kann ohne das Zentralband zu schnei-
den, ist die maximal in die rekonstruierte Bildwelle iibertragbare Auflésung durch
das zwei- bis dreifache des Hologrammstreifenabstandes gegeben.

Ein Seitenband wird mit einer Blende ausgeschnitten, die maximal so grofl gewéhlt
werden kann, dass dabei das Zentralband nicht geschnitten wird. Der Radius r, der
Blende entspricht also etwa dem Drittel des reziproken Hologrammstreifenabstands s
(rp = 1/3s). Auf diese Weise ist gewihrleistet, dass das Maximum an verfiigbarer
Information in die rekonstruierte Bildwelle iibertragen wird.

Beim Ausschneiden des Seitenbandes sollte eine Blende mit weichen Réndern ge-
wahlt werden sollte, da die ansonsten entstehenden harten Rénder zu Artefakten
bei der Riicktransformation in den Ortsraum fiihren [I00]. Eine Blende mit har-
ten Réndern setzt alle Werte, die grofer als ry, sind, direkt auf den Wert Null. Bei
der Verwendung einer sogenannten weichen Blende werden die Werte rund um r,
geglattet, wofiir beispielsweise eine Gaufs-Funktion verwendet werden kann.

Nachdem das Seitenband ausgeschnitten ist, wird es zentriert. Man erhilt
FTI(r)) = FT(nAp(r) Ao (F) - exp(+ispp(T) 4 iy (7)) - (3.47)

Diese Gleichung wird nun invers fouriertransformiert und liefert als Resultat die
komplexe rekonstruierte Bildwelle, welche sich in Amplitude und Phase aufspalten

lasst:
Vrer(T) = pAy(7) Ao (7) - exp(ip(7) + iy (7)) - (3.48)

Um mogliche Verzeichnungen zu beseitigen, wird die rekonstruierte Bildwelle des
Objektes in der Regel durch die rekonstruierte Bildwelle eines leeren Hologramms
(ohne Objekt) dividiert [96]. Es entsteht die normierte, rekonstruierte Bildwelle:

Ay(7)

Yaorn7) = 207

explicey(7)) (3.49)

3.4.1 Numerische Bildfehlerkorrektur

Obwohl sich die meisten Linsenfehler heutzutage zwar erfassen und stark reduzieren
lassen, so verbleiben jedoch in der Regel kleine Ungenauigkeiten. Aufserdem unter-
liegen sémtliche Elektronenlinsen, auch jene des Korrektors, dem stindigen Einfluss

von Instabilitdten, wie etwa minimalen Temperaturschwankungen [I01]. Dadurch
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bedingt dndern sich die Linsenfehler iiber die Zeit und der Korrektor muss erneut
eingestellt werden. Betrachtet man zum Beispiel den zweizdhligen Astigmatismus,
so erfolgt dessen Anderung bei atomarer Auflosung in einem unerwiinschten Aus-
maf bereits im Laufe von Minuten [102]. Das bedeutet, dass sich selbst bei zunéchst
optimaler Linsenfehlerkorrekur im Laufe eines lingeren Messvorgangs die Bildfehler
verdndern. Oftmals ist es daher niitzlich, die Bildfehler nachtraglich numerisch kor-
rigieren zu kénnen, was mit Elektronenholographie moglich ist [8, 103, T04]. Mit der
Amplitude und der Phase der Bildwelle kann eine Phasenplatte, die gewissermafen
einer Umkehrung der Linsenfehler zum Zeitpunkt der Aufnahme entspricht, mit der
Fouriertransformation der Bildwelle multipliziert werden. Die Schwierigkeit dabei
ist weniger, die Phasenplatte zu erstellen, als viel mehr die korrekten Parameter
fiir die Bildfehler zu bestimmen [105]. Da sich die Bildfehler nicht direkt aus einem
Hologramm als konkrete Werte ablesen lassen und sie sich dariiberhinaus teilweise
gegenseitig beeinflussen, sodass verschiedene Fehlerkombinationen zu dhnlichen Kor-
rekturergebnissen fithren kénnen, bleibt als einzige Bestimmungsmaoglichkeit meist
nur ein iteratives Vorgehen. Durch den Vergleich mit Simulationen und anschliefende
Nachjustierung der Fehlerwerte werden die richtigen Bildfehler nach und nach be-
stimmt, [I06]. Bei atomar aufgelosten Elektronenhologrammen kann dabei wie folgt
vorgegangen werden: Bildfehler, welche die korrigierende Phasenplatte ergeben, wer-
den derartig angepasst, dass diinne Probenbereiche, welche annihernd reine Phasen-
objekte darstellen, in der Amplitude keinen nennenswerten Kontrast aufweisen. Fiir
die Phase gilt dagegen, dass ein maximaler Kontrast erwiinscht ist. An den Atompo-
sitionen muss das rekonstruierte Phasensignal demnach auf méglichst engem Raum
zusammengezogen werden, wobei sich allerdings auch eine Uberkorrektur einstellen
kann. Der Vergleich mit einer Simulation der zu erwartenden Amplitude und Phase

ist daher fiir eine exakte Restfehlerbestimmung notwendig.
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3.5 Artefakte

Die off-axis-Elektronenholographie ermdglicht die Aufschliisselung der Bildwelle in
den Phasen- und Amplitudenanteil, ist jedoch ebenfalls gewissen Einschrinkungen
unterworfen. Diese Artefakte gilt es schon bei der Hologrammaufnahme zu beachten.

Bei der konventionellen Elektronenholographie sind vier Artefakte vorherrschend:
Die biprismainduzierten Artefakte, die Fresnelschen Beugungssdume und die soge-
nannte Vignettierung, sowie die biprismaunabhéngigen Artefakte, der Fenster-Effekt
und die geometrische Verzerrung [23]. Gliicklicherweise verursacht der gesamte Ho-

lographievorgang keine geometrische Aberration [107].

3.5.1 Fresnel-Beugungssaume

Bei kohédrenten Elektronenwellen tritt bei der Abbildung von Kanten, die sich nicht
in der Objek- oder Brennebene befinden, Fresnel-Beugung auf und fiihrt zur Ausbil-
dung von Fresnel-Beugungssdumen [108, 109]. Da sich das Biprisma fiir die Elektro-
nenholographie nicht in einer ausgezeichneten Ebene, wie beispielsweise die Bildebe-
ne, befinden kann, wenn es die beiden Strahlhilften umlenken und ein Hologramm
formen soll, wird es nicht scharf abgebildet. Die stattfindende Fresnel-Beugung ist
daher in der endgiiltigen Aufnahme als Fresnel-Beugungssdume sichtbar und fiihrt
zu einer Modulation der Amplituden- und Phasenanteile der Objekt- und der Refe-
renzwelle. Diese Modulation betragt am Hologrammrand etwa 20 % von Amplitude
und Phase und nimmt zur Hologrammmitte hin ab [23]. Aus diesem Grund koénnen
die Hologrammrénder fiir eine exakte Auswertung nicht herangezogen werden, so-
dass die effektiv nutzbare Hologrammbreite reduziert ist.

In Abbildung ist das Ausmafs der Fresnel-Beugung als Simulation darge-
stellt. Die Intensititsverteilung nach einer scharfen Kante ldsst sich mittels Fresnel-
Propagation berechnen (Vgl. Abschn. . Dies ist fiir eine Wellenléinge A ~ 2 pm
und eine Propagationslinge von 12 mm, wie sie fiir den Abstand von Biprisma zu
Bildebene typisch ist, geschehen. Es zeigt sich eine deutliche Intensitdtsmodulation
iiber den gesamten sichtbaren Bereich, die auch in den urspriinglichen Schattenbe-

reich hineinragt.
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Intensitét

0,5

1,0 M‘MWWW&VAVAV%

Position / nm

Abb. 3.10: Ausmak der Fresnel-Beugung. Oben: Die Intensititsverteilung direkt
nach einer scharfen Kante. Mitte: Intensitdtsverteilung nach Fresnel-
Propagation um 12 mm. Unten: Profile der beiden Intensitéitsvertei-
lungen.

3.5.2 Vignettierung

Da das Biprima in den Strahlengang eingebracht werden muss, blockiert es zwangs-
laufig einen Teil des Elektronenstrahls, weshalb der Schatten des Biprismas in der
Bildebene zu sehen ist. Je nach Strahlverlauf und Positionierung des Biprismas be-
trifft dies auch Teile der hoher indizierten Beugungsordnungen des Objekts. Diese
konnen durch das Biprisma teilweise geblockt werden oder, wenn sie das Biprisma auf
der falschen Seite passieren, in unerwiinschte Richtungen abgelenkt werden, was als
Vignettierung bezeichnet wird [23]. Gemeinsam mit den Fresnel-Beugungssdumen

wird die nutzbare Hologammbreite um bis zu 30 % verkleinert [23].

In Abbildung ist die Vignettierung eines dem Biprisma zugewandten Beu-
gungsreflexes (Reflex 1) skizziert. Wihrend die Hologrammbreite durch die Uber-
lagerung der Nullstrahlen (Reflex 0) definiert wird, bedeckt der Reflex 1 diese Ho-
logrammbreite nicht vollstdandig, weil das Biprisma den direkten Strahlverlauf blo-
ckiert. Dieser Effekt tritt also gerade bei den hochsten Beugungsordnungen (Re-
flex 2) am stérksten auf und betrifft im Beispiel am stéiirksten den Hologrammrand,
welcher der Referenzwelle zugewandt ist. So ist der abgeschattete Bereich von Re-
flex 2 doppelt so grof wie der von Reflex 1. Das bedeutet, dass hiufig gerade jener
Hologrammbereich am meisten von Vignettierung betroffen ist, der am Rand des
Objektes liegt und damit am diinnsten und am besten geeignet fiir atomar aufge-

loste Aufnahmen ist.
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Abb. 3.11: Schematische Darstellung der Vignettierung durch ein Biprisma. Ein
Teil des Hologramms kann nicht von allen Beugungsreflexen erreicht
werden, sodass der dufkere Rand des Hologramms nicht genutzt wer-
den kann.

3.5.3 Fenster-Effekt und geometrische Verzerrung

Der Fenster-Effekt und geometrische Verzerrungen stellen generelle Herausforderun-
gen der Transmissionselektronenmikroskopie dar und sind nicht spezielle Probleme
der Elektronenholographie. Sie seien hier der Vollstindigkeit halber kurz erldutert.

Der Fenster-Effekt entsteht, wenn vom gesamten Hologramm nur ein Teilaus-
schnitt mit der Kamera erfasst wird, was sehr hdufig der Fall ist, da das begrenzte
Gesichtsfeld der Kamera es nicht anders zuldsst. Da aber die Welleninformationen
jedes Objektpunktes in der Bildwelle aufgrund der auftretenden Linsenfehler gemaf
der Punktverschmierungsfunktion delokalisiert sind, werden bei der Aufnahme eines
Teilausschnitts zwangsliufig einige Welleninformationen abgeschnitten [I10]. Wie
stark die Randbereiche des Hologramms eingeschrankt sind hdngt demnach von der
Giite der hardwareseitigen Bildfehlerkorrektur ab und ist ansonsten unvermeidbar.

Beispielsweise durch Aufladungen innerhalb des Mikroskops kann es zu einer geo-
metrischen Verzerrung der Abbildung kommen, was auch den Holographieprozess
beeintrachtig [96l TT11]. Das Auftreten dieser geometrischen Verzerrungen ldsst sich

vom Nutzer des Mikroskops nicht verhindern.
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3.6 Simulation von Interferogrammen

Fiir die Simulation von Elektronen-Interferogrammen und die Berechnung von In-
tensitiatsverteilung auferhalb der Bildebenenen bietet sich der Fresnel-Propagator
P(z,y, z) an. Er stammt aus der Fresnel-Beugung und beschreibt die Ausbreitung in
z-Richtung, also gewissermafen die Defokussierung, einer Welle im Nahbereich. Er
ldasst sich immer dann verwenden, wenn die Welle nur eine kleine Winkelaufweitung
besitzt (z > z und z > y) und auferdem die betrachtete Weglinge groker als die
Wellenlinge ist (z > \).

Der Fresnel-Propagator ist definiert als [47]:

1 27z

P(‘Z.uwa?) = w : eXp@T) ’ eXp(i

™

Az(ﬁ +97)). (3.50)

Wenn die Elektronenwelle zu Beginn durch FEy(z,y,0) beschrieben wird, ergibt
sich die Wellenverteilung E(x,y, z) im Abstand z durch Faltung mit dem Fresnel-
Propagator:

E(z,y,2) = Eo(x,y,0) * P(z,y,2). (3.51)

Unter Ausnutzung der Rechenregeln fiir Faltungen und die Fouriertransformation

ldsst sich das Ergebnis numerisch leicht berechnen:

Zur Veranschaulichung ist in Abbildung ein Spalt, ein Fresnelpropagator
sowie das Ergebnis der Faltung aus beidem skizziert. Durch die Defokussierung des
Spaltes kommt es zur Entstehung der charakteristischen Fresnel-Beugungssidume um
die Kante. Die gebeugte Intensitit ragt dabei auch in den Schatten hinein.

Fiir die Anwendung auf Elektronenhologramme geniigt es eine eindimensionale
Welle zu betrachten, die in z-Richtung propagiert wird (E(x,y,2) = FE(z, z)). Die
Pixelzahl muss ausreichend grofs gew#hlt werden, damit die Welle ausreichend abge-
tastet werden kann und es durch die Periodizitat der diskreten Fouriertransformation
nicht zu Artefakten an den Enden der Pixelzeile kommen kann. Ein Pixel entspricht
dabei wenigen Nanometern bis Pikometern horizontaler Ausdehnung der Elektro-
nenwelle. Als Startwelle wurde eine gaukférmige Intensititsverteilung gewéhlt, weil
dies der tatséchlichen Intensititsverteilung relativ nahe kommt und auferdem bei
den erforderlichen Fouriertransformationen durch selbige keine Artefakte entstehen.

Um das erste Biprisma zu simulieren, wird lediglich in einem Bereich mit doppel-
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Abb. 3.12: Durch Faltung eines Ausgangsbildes (hier ein Spalt) mit einem Fres-
nelpropgator ergibt sich das propagierte Bild, was an den Réndern
entsprechende Fresnel-Beugungssiume aufweist. Da die Bilder kom-
plexwertig sind, werden hier die Intensititen gezeigt.

tem Biprismaradius die Intensitdt auf Null gesetzt. Durch die Fresnelpropagation
lasst sich nun der Verlauf der Elektronenwelle berechnen. An entsprechender Stel-
le konnen weitere optische Elemente wie Linsen oder zusédtzliche Biprismen durch
entsprechende Phasendnderungen der Welle beriicksichtigt werden. Indem man die
resultierende Elektronenwelle fiir mehrere Ebenen mit zunehmender Propagations-
lange berechnet, lasst sich eine Intensitdtsverteilung wie Abbildung erstellen.
Um in jeder Zeile einen deutlich sichtbaren Kontrast zu erméglichen, wurde jede

Zeile einzeln normiert.

Um ein Elektroneninterferogramm zu simulieren, wird nun lediglich die Zeile in
der zweiten Bildebene betrachtet. Je nach dem, wie gut die Abstédnde der einzelnen
elektronenoptischen Elemente, die Biprismaspannungen usw. bekannt sind, lassen

sich sehr genaue Simulationen erstellen.

Zur Demonstration wurde ein Setup mit nur einem Biprisma gew#hlt, da die
Fresnel-Beugungssiume hier ein zusitzliches Maf fiir die Ubereinstimmung von
Experiment und Simulation sind. Das Hologramm wurde im Rahmen eines For-
schungsaufenthalts im Triebenberglabor der TU Dresden mit einem TEM Philips
CM200FEG ST/Lorentz aufgenommen.

Fiir Abbildung wurde an das Experiment (Abb. oben) eine Simulati-
on (Abb. unten) angefittet. Hierfiir wurde die Methode der kleinsten Fehler-
quadrate angewendet. Es wurde eine Biprismaspannung von Uy = 116 V an der

Spannungsquelle abgelesen. Fiir den Abstand vom Biprisma zur Bildebene wurde
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Abb. 3.13: Mittels Fresnelpropagation berechnete Intensititsverteilung rund um
die beiden Biprismen. Die Intensitét jeder Ebene senkrecht zur Elek-

tronenstrahlrichtung z wurde auf ’1’ normiert.
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Abb. 3.14: Vergleich eines experimentellen mit einem simulierten Hologramm.
Das Hologramm wurde im Rahmen eines Forschungsaufenthalts

im Triebenberglabor der TU Dresden mit einem TEM
CM200FEG ST /Lorentz aufgenommen.
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3 Konventionelle off-axis-Elektronenholographie

als Startparameter b = 10,00 mm angenommen und 7y = 160 nm fiir den Bipris-
maradius. Als Beschleunigungsspannung wurde Uy = 200 kV verwendet. Der Fit
ergab die abgebildete, weitestgehende Ubereinstimmung fiir simulierte Werte von
U =118 V, b = 10,08 mm und r; = 180 nm. Die Simulation von Elektroneninter-
ferogrammen mittels Fresnel-Propagation funktioniert demnach sehr gut und kann
angewendet werden, um die Parameter des elektronenoptischen Systems ndher zu

bestimmen.

3.7 Optimierungsansatze

Konventionelle Elektronenholographie besitzt mehrere Einschrankung, die im Ver-
lauf dieses Kapitels beschrieben wurden. Es sind unter anderem die biprismaindu-
zierten Fresnel-Beugungssdaume und Vignettierung sowie die gemeinsame Abhéngig-
keit von Hologrammbreite und Streifenabstand von der Biprismaspannung, und die
Kontrastddmpfung durch Biprismavibration.

Durch die Optimierung der Biprismaposition im Strahlengang lassen sich samt-
liche Einschrinkungen durch das Biprisma minimieren, aber nicht génzlich beseiti-
gen [24]. Bei Nutzung von zwei Biprismen lassen sich diese Effekte weiter reduzieren
und zudem werden neue Parameter zur Kontrolle der Hologrammeigenschaften ge-
schaffen [26]. Diese Optimierungsansitze, ihre praktischen Auswirkungen und ihre

Grenzen sind unter anderem Gegenstand der folgenden Kapitel.
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4 Experimentelle

Rahmenbedingungen

In diesem Kapitel sollen die wichtigsten Punkte der experimentellen Rahmenbedin-
gungen, die einen Einfluss auf die Hologrammaufnahme haben kdnnten, vorgestellt
und analysiert werden. Dies sind in erster Linie die M6glichkeiten des Beleuchtungs-
systems und der Einfluss der Rauschtransferfunktion der Kamera auf die Standard-

abweichung der rekonstruierten Phase von Leerhologrammen.

4.1 Genutztes Mikroskop

Die meisten in dieser Arbeit geschilderten Aspekte der Elektronenholographie haben
allgemeine Giiltigkeit. Zur besseren Vergleichbarkeit und zum besseren Verstind-
nis seien an dieser Stelle dennoch die wichtigsten spezifischen Daten des genutzten
Transmissionselektronenmikroskops aufgefiihrt. Es handelt sich dabei um das FEI
Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM, das fiir atomar auflésende off-axis-
Elektronenholographie optimiert ist. Dies wird durch eine zusétzliche Linse zwischen
Objektivlinse und Beugungslinse erreicht (Vgl. Kap. [f]). Aukerdem ist das Mikroskop
mit einer Schottky-Feldemissionsquelle, einem Bild-Cs-Korrektor und einer Gatan
US1000-Kamera mit 2048x2048 Pixeln ausgestattet. Ein Korrektor im Beleuchtungs-

system oder ein Energiefilter sind nicht vorhanden.

4.2 Beleuchtungssystem

Das FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM lédsst sich wahlweise mit

drei oder, durch Abschalten der dritten Kondensorlinse, mit zwei Kondensorlinsen
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4 Experimentelle Rahmenbedingungen

betreiben. Dariiber hinaus besteht die M&glichkeit, Anpassungen der elliptischen
Beleuchtung entweder mit dem Kondensor- oder dem sogenannten Gun-Stigmator
zu erreichen. Die optimalen Beleuchtungsbedingungen, die sich aus allen diesen Pa-

rametern ergeben, sind Gegenstand dieses Kapitels.

4.2.1 Elliptische Beleuchtung mit Gun- und

Kondensorstigmatoren

Um die partielle rdumliche Kohérenz zu erhéhen, wird Elektronenholographie in
der Regel mit elliptischer Beleuchtung durchgefiithrt [112]. Hierfiir lasst sich der
Kondensorstigmator nutzen, der bei entsprechender Einstellung bewirkt, dass die
Brennweiten in zwei zueinander senkrechten Richtungen unterschiedlich sind. Dabei
muss die Langsachse der entstehenden Ellipse senkrecht zum Biprisma ausgerichtet
sein (Abb. . Bei Beleuchtung mit Uberfokussierung entspricht die lingere Seite
der Ellipse damit einer kiirzeren Brennweite gegeniiber der kurzen Seite der Ellipse.
Bei einer kiirzeren Brennweite ist die effektive Quelle also weiter von der Objekt-
ebene entfernt. Daraus und aus der sich zusétzlich ergebenden Verkleinerung der
Abbildung der Elektronenquelle resultiert ein verbesserter Kohdrenzwinkel. Gleich-
zeitig verteilen sich die Elektronen mit zunehmender Elliptizitat {iber eine grofere
Flache, was dem beschriebenen Prinzip entspricht, dass partielle riumliche Kohérenz
und Elektronenanzahl nicht gleichzeitig maximiert werden koénnen.

Fiir die Erzeugung von elliptischer Beleuchtung lassen sich im FEI Titan 80-300

Abb. 4.1: Links: Skizzierung der konventionellen runden Beleuchtung des Bipris-
mas. Rechts: Skizzierung der elliptischen Beleuchtung des Biprismas.
Die Langsachse der Ellipse ist senkrecht zum Biprisma orientiert.

o4



4.2 Beleuchtungssystem

Berlin Holography Special TEM sowohl der bereits genannte Kondensorstigmator
als auch der Gunstigmator nutzen.

Der Kondensor- und der Gunstigmator wurden beide getestet, um den fiir Elektro-
nenholographie geeigneteren zu bestimmen. Fiir den Vergleich wurden Elektronen-
interferogramme mit minimalem Streifenabstand und zunéchst ein Beleuchtungsys-
tem mit zwei Kondensorlinsen gewdhlt. Aus den Biprismaspannungen Uy = 200 V
und Upy = 400 V ergibt sich ein Streifenabstand von rund 24 pm. Im Falle des
Kondensorstigmators sind ein Kontrast von V' = 29, 7% (nach Korrektur durch die
Modulationstransferfunktion der Kamera) sowie Counts von N = 542/px gemessen
worden. Bei vergleichbarer Elliptizitit ergab sich fiir den Gunstigmator V = 30,9 %
und N = 544/px. Die Belichtungszeiten waren in beiden Fillen 4 s.

Die Werte sind von vergleichbarer Qualitdt und die geringfiigigen Unterschiede
lassen sich auf kleine Instabilititen des Mikroskops und natiirlich des Biprismas,
vor allem aber auch auf leichte Unterschiede in der Elliptizitit zuriickfithren. Wel-
cher der beiden Stigmatoren fiir die elliptische Beleuchtung gewihlt wird, scheint
demnach beliebig zu sein. Dies entspricht insofern den Erwartungen, da die verfiig-
bare Elektronenanzahl und die partielle rdumliche Kohérenz in erster Linie durch
den Richtstrahlwert der Elektronenquelle bestimmt sind und sich nachtrdglich im
Beleuchtungssystem nicht mehr verbessern lassen.

Auch bei der Verwendung von drei Kondensorlinsen ergibt sich kein grundlegender
Unterschied zwischen dem Kondensor- und dem Gunstigmator. Mit beiden konnten

gleichwertige Elektroneninterferogramme aufgenommen werden.

4.2.2 2- und 3-Kondensorbeleuchtung

Das FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM lésst sich wahlweise mit zwei
oder drei Kondensorlinsen betreiben. Der Vorteil der Beleuchtung mit drei Kon-
densorlinsen liegt darin begriindet, dass durch gleichzeitige Anderung der zweiten
und dritten Kondensorlinse die Beleuchtung auf Objektebene stets parallel gehalten
werden soll. Diese Prinzip funktioniert bei Hochauflosung leider nur stark einge-
schriankt, da die erfordlichen Linsenanregungen teilweise zu grof wiren. Dennoch
ist die Divergenz des Elektronenstrahls bei der Verwendung von drei Kondensorlin-
sen etwas geringer. Um zu iiberpriifen, ob die unterschiedlichen Beleuchtungsmodi
einen Einfluss auf den Holographieprozess haben, wurde fiir jeden Modus jeweils
eine Hologrammserie angefertigt. In beiden Serien wurde die Anregung der zweiten

Kondensorlinse bei runder Beleuchtung schrittweise erhéht, um damit die partielle

35



4 Experimentelle Rahmenbedingungen

rdumliche Kohédrenz und die Elektronenanzahl zu variieren. In den Hologrammen
wurde die Phase rekonstruiert und die Standardabweichung bestimmt. Da der Holo-
grammstreifenkontrast und die Elektronenanzahl einen wesentlichen Einfluss auf die
Qualitat der rekonstruierten Phase haben wurden beide Wert bestimmt. Der Holo-
grammstreifenkontrast wurde dabei um die Dadmpfung durch die Kamera korrigiert.
Aufgrund der verwendeten geringen Biprismaspannung von Uy = 100 V sollte es
nicht zu einer spiirbaren Dampfung durch Biprismavibration kommen, sodass der
verbleibende Kontrast direkt die Dampfung ps. durch partielle rdumliche Kohérenz
darstellt.

In Abbildung sind fiir die beiden Hologrammserien der Dampfungsfaktor p.
als auch die Counts in Abhéngigkeit zur Anregung der zweiten Kondensorlinse dar-

gestellt.

Werden die in beiden Hologrammserien bestimmten Standardabweichungen der
rekonstruierten Phase in Abhangigkeit zur Kontrastddmpfung durch partielle rium-
liche Kohédrenz gebracht, zeigt sich, dass in beiden Féllen die gleichen minimalen
Werte erreicht werden, aber das Minima bei Beleuchtung mit drei Kondensorlinsen
etwas schmaler ist (Abb. . Die Minima liegen bei ug,. ~ 0,61, was den opti-
malen Wert fiir die Kontrastdampfung durch partielle rdumliche Kohérenz in der
Elektronenholographie darstellt [I13]. Die unterschiedliche Breite der Minima liegt
in erster Linie in der unterschiedlichen Strahlfiihrung in den beiden Beleuchtungs-
modi begriindet. Im Fall von drei Kondensorlinsen fiihrt sie schneller zu grokeren

Abweichungen der partiellen raumlichen Kohérenz und der Elektronenanzahl von
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Abb. 4.2: Links: Counts und Dampfung durch partielle rdumliche Kohérenz in
der Hologrammserie mit zwei Kondensorlinsen. Rechts: Counts und
Déampfung durch partielle raumliche Kohérenz in der Hologrammserie
mit drei Kondensorlinsen.
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4.2 Beleuchtungssystem

den optimalen Werten.

Prinzipiell fiihren also beide Betriebsmodi des Kondensorsystems zu Elektronen-

hologrammen mit gleicher Qualitit. Allerdings ist das Minima bei Beleuchtung mit

drei Kondensorlinsen schmaler und auch der eigentlich gewiinschte Vorteil, ndmlich

die parallele Beleuchtung des Objektes, ist nicht gegeben. Eine Verwendung des

Kondensorsystems mit drei Linsen scheint also zumindest im Fall von hochauflo-

senden Hologrammen keinen Vorteil zu bieten. Bei mittlerer Auflésung, wenn das

Objekt tatsdchlich parallel beleuchtet werden kann, ist das Kondensorsystem mit

drei Linsen je nach Anwendung aber sicherlich eine interessante Alternative.
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Abb. 4.3: Experimentell bestimmte Standardabweichung der Phase bei der Ver-
wendung von zwei und drei Kondensorlinsen.
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4 Experimentelle Rahmenbedingungen

4.3 Rauschtransferfunktion von Leerhologrammen

Zusatzlich zur Modulationstransferfunktion, welche den Streifenkontrast der Holo-
gramme dampft, hat auch die Rauschtransferfunktion der Kamera einen wesentli-
chen Einfluss auf die Qualitidt der rekonstruierten Bildwelle. Fiir Leerhologramme,
also Interferogramme, wird der Einfluss nachfolgend abgeschéitzt. Dafiir wurde eine
Serie von Interferogrammen mit zunehmender Anregung der zweiten Kondensorlinse
aufgenommen (sie entspricht der Serie mit zwei Kondensorlinsen aus Abbildung|4.3)).
Es erhoht sich dabei die partielle rdumliche Kohirenz zunehmend, wobei gleichzei-
tig die Elektronenzahl abnimmt. Es wurden aus dem Streifenkontrast V' und den
Counts N sowohl die geméfs Gleichung theoretisch erwarteten Werte der Stan-
dardabweichung der rekonstruierten Phase als auch die experimentellen Werte direkt
in der rekonstruierten Phase bestimmt. Die Abweichung zwischen Gleichung
und den experimentellen Daten ist in Abbildung[4.4]veranschaulicht. Es zeigt sich ei-
ne Abweichung sowohl in der Héhe der Standardabweichung als auch in der Position
des Minimums. Dies kann zum einen darin begriindet sein, dass die berechnete Stan-
dardabweichung um einen konstanten Faktor korrigiert werden muss [I11] oder dass
es zu besagtem mit dem Signal korreliert auftretendem Rauschen kommt. Im vor-
liegenden Beispiel fiihrt die Korrektur der berechneten Standardabweichungen um

etwa den Faktor 2’ zu einer ndherungsweisen Angleichung der theoretischen und
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Abb. 4.4: Verleich von experimentell bestimmten Standardabweichungen der
Phase mit den zugehorigen Wert gemif Gleichung (3.16). Ein Kor-
rekturfaktor von ndherungsweise ’2’ fiithrt in diesem Beispiel zu einer
Angleichung von experimentellen und theoretischen Werten.
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4.4 Lorentz-Modus

experimentellen Werte. Dieser Faktor kann daher fiir dieses spezielle Experiment in
einfacher Naherung als Korrekturfaktor fiir mit dem Signal korreliert auftretendem
Rauschen angesehen werden. Auch unter Beriicksichtigung einer, wenn auch nihe-
rungsweisen, Rausch-Transferfunktion bleibt hier also der Grundsatz erhalten, dass
eine Verbesserung des Kontrasts — beziehungsweise eine Steigerung der Elektronen-
anzahl im Hologramm — eine Senkung der Standardabweichung der rekonstruierten
Phase nach sich zieht. Da eine Verminderung der Elektronenanzahl normalerweise
durch eine lingere Belichtungszeit oder die Mittelung mehrerer Hologramme aus-
geglichen werden kann, was im Gegensatz dazu beim Kontrast nicht moglich ist,
werden in den folgenden Abschnitten stets die Moglichkeiten der Kontrastverbes-
serung betrachtet. Dass korreliertes Rauschen — zumindest in Leerhologrammen —
einen nidherungsweisen Zusammenhang mit dem Kontrast zeigt, ermdglicht diese

Vorgehensweise.

4.4 Lorentz-Modus

Da die Vergroferung der Objektivlinse in Bezug zur Bildebene nach dem Bipris-
ma immer die gleiche Grofenordnung hat, lassen sich sehr grofse Gesichtsfelder im
Mikrometerbereich in der normalen Elektronenholographie nicht bewerkstelligen.
Durch eine Reduktion der Vergréferung wiirden nur die Anregung der nachfolgen-
den Projektivlinsen abeschwicht, sodass zwar das Objekt weniger stark vergrofert
ist, allerdings wiirden in gleichem Mafse die Hologrammstreifen verkleinert und auf
der Kamera nicht mehr ausreichend abgetastet werden. Fiir Untersuchungen bei
mittlerer Auflésung mittels Elektronenholographie wird daher die Objektivlinse aus-
geschaltet und eine weiter vom Objekt entfernte Linse verwendet, die sogenannte
Lorentz-Linse, bekannt aus der Lorentz-Mikroskopie [114, [1T5].

Im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM wird die erste Linse des

Cs-Korrektors als Lorentz-Linse verwendet.

Lorentz-Holographie mit zwei Biprismen

Wihrend fiir Elektronenhologramme atomarer Auflésung stets vergleichbare Anfor-
derungen an Hologrammbreite und Streifenabstand stellen, da die Atomabstande
immer die gleiche Grofkenordnung besitzen, ist das Anwendungsgebiet von Elektro-
nenhologrammen mittlerer Auflésung deutlich weitergefasst. Beginnend bei Holo-

grammbreiten von einigen hundert Nanometern und Streifenabstinden von bis zu
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4 Experimentelle Rahmenbedingungen

0,5 nm, erstreckt sich das Anforderungsspektrum bis hin zu Hologrammbreiten von
wenigen Mikrometern und entsprechenden Hologrammstreifen von mehreren Nano-
metern. Durch Variation der Linsenanregungen von Extralinse und Beugungslinse
lassen sich verschiedene Vergroferungen in der Ebene des zweiten Biprismas und
damit verschiedene Hologrammbreiten und Streifen beziiglich des Objektes erstel-
len [116]. Die moglichen Kombinationen fiir das FEI Titan 80-300 Berlin Holography
Special TEM, bei denen eine Verwendung von zwei Biprismen mdoglich ist, sind in
Abbildung dargestellt. Da die genauen Brennweiten nicht bekannt sind, sind
die gemessenen Kurven in Abh#dngigkeit des sogenannten "Presets-der Extralinse
angegeben, mit dem sich in der Mikroskopsoftware die Brennweite der FExtralinse
beeinflussen lasst. Dabei ist die Standardeinstellung ein Preset von 0.505. Die weite-
ren Presets sind kleiner, was einer geringeren Linsenanregung entspricht, und stellen
damit eine Vergroferung der Brennweite dar. Nachdem ein entsprechender Preset
eingestellt ist, wird die Beugungslinsenanregung dann entsprechend angepasst, da-

mit die Probe in der Objektebene wieder scharf abgebildet werden kann.

Durch die Vergroferung der Brennweite verschiebt sich das Beugungsbild immer
weiter in Richtung des zweiten Biprismas und erreicht es bei einem Preset von 0.320.
Hier ist die entsprechende Gerade in Abbildung[d.5|senkrecht und verdeutlicht damit

3000
] XL -Preset
2500+ % 0505
_ ® 0.465
- ] ¢ 0400
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= 13004 0.320
= ‘ 0.295
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Abb. 4.5: Mogliche Kombinationen von Hologrammbreite und Streifenabstand
im Lorentz-Modus bei Verwendung zweier Biprismen. Der schraffierte
Bereich skizziert ndherungsweise den Bereich, in dem die Abtastrate
der Hologrammstreifen durch die Kamerapixel einen Wert von vier
unterschreiten wiirde.
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den Sonderfall, bei dem Hologrammbreite und Streifenabstand mit dem zweiten
beziehungsweise ersten Biprisma unabhéngig voneinander eingestellt werden kénnen.
Bei der weiteren Vergroferung der Brennweite ist es erforderlich, die Spannung an
den Biprismen umzupolen, da sich die Beugungsebene der Extralinse nun unterhalb
des zweiten Biprismas befindet und die vormals achsnahen Strahlen nun achsfern
sind und umgekehrt.

Mit den verschiedenen Einstellungen wird ein weiter Bereich von verschiedenen
Kombinationen aus Hologrammbreite und Streifenabstand durch das Setup mit zwei
Biprismen abgedeckt. Ein limitierender Faktor ist dabei die Abtastrate der Holo-
grammstreifen durch die Kamerapixel. Der schraffierte Bereich in Abbildung
zeigt ndherungsweise den Bereich, bei dem eine Abtastrate von vier Pixeln pro Ho-
logrammstreifen unterschritten wire. Hologrammbreiten von rund 2,0 nm bei einem
Hologrammstreifenabstand von 5 nm oder Hologrammbreiten von 300 nm bei einem
Hologrammstreifenabstand bis zu 0,5 nm sind moglich. Die Messwerte fiir Letzteres
sind in Abbildung W4.5|fiir die bessere Ubersichtlichkeit nicht enthalten.

Wird anstatt der beiden Biprismen nur eines fiir die Elektronenholographie ge-
nutzt, ergeben sich durch Wahl zwischen den beiden Biprismen und der zusdtzlichen
Linse, die sich wahlweise auch ausschalten ldsst, entsprechend mehrere neue Beleuch-
tungsmoglichkeiten mit anderen Hologrammbreiten und Streifenabstdnden. Sie sol-
len an dieser Stelle jedoch, aufgrund der in den néchsten Kapiteln beschriebenen

Vorteile des Setups mit zwei Biprismen, nicht betrachtet werden.

61



4 Experimentelle Rahmenbedingungen

4.5 Zusammenfassung

Die Untersuchung der diversen Beleuchtungsoptionen hat nur geringfiigiges Opti-

mierungspotenzial aufgedeckt:

e Sowohl mit dem Gun- als auch dem Kondensorstigmator konnten vollig gleich-

wertige Elektronenhologramme hinsichtlich des Hologrammstreifenkontrasts

und der Elektronenanzahl aufgenommen werden.

Auch der Vergleich der Beleuchtung mit zwei oder drei Kondensorlinsen er-
brachte keine wesentlichen Unterschiede. In beiden Setups sind vergleichbare
Elektronenhologramme moglich. Da das Kondensorsystem mit drei Linsen fiir
Hochauflésung keine parallele Beleuchtung gewéhrleisten kann, fillt der grof-
te Pluspunkt dieses Setups zumindest bei der Untersuchung von atomaren
Strukturen allerdings weg. Auferdem ist der Bereich um das Minimum der
Standardabweichung der Phase, welches durch das optimale Verhéltnis von
Hologrammstreifenkontrast und Elektronenanzahl gegeben ist, bei drei Kon-
densorlinsen etwas schmaler. Fiir Hochauflésung ergibt sich somit kein Vorteil

des Kondensorsystems mit drei Linsen gegeniiber jenem mit zwei Linsen.

Die Rauschtransferfunktion der Kamera liefs sich in einer Beispielhologrammse-
rie ndherungsweise auf einen konstanten Faktor bestimmen. Eine Kontrastver-
besserung der Hologrammstreifen bewirkt also stets einen Fortschritt hinsicht-
lich der Standardabweichung der rekonstruierten Phase, sofern eine etwaige bei
der Kontrastverbesserung auftretende Reduzierung der Counts durch liangere
Belichtungszeiten oder die Mittelung von mehreren Hologrammen ausgeglichen

werden kann.
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Fiir den Einbau von Biprismen in Transmissionselektronenmikroskope werden fiir
gewohnlich bereits vorhandene Blendenhalter genutzt, da ein radikalerer Umbau in
der Regel nicht praktikabel ist. Eine Moglichkeit stellt hierbei die Feinbereichsblen-
de dar, je nach Mikroskopbauart kann es aber weitere Optionen durch zuséitzli-
che Blendenhalter geben. Damit definiert sich die Biprismaposition in Relation zu
den Linsen des Mikroskops und es bleibt nur noch geringfiigiges Variationspotential
durch eine Verinderung der Linsenbrennweiten. Grundsitzliche Uberlegungen ha-
ben jedoch gezeigt, dass die Biprismaposition hinsichtlich des Einflusses von Fresnel-
Beugungssdumen, Vignettierung und Instabilitdten bei hohen Biprismaspannungen

optimiert werden kann [24].

5.1 Einfluss der VergroRRerung

Wihrend der Einbau eines Biprismas in der Praxis durch die Halterposition fest-
gelegt ist, besteht theoretisch eine Vielzahl von Moglichkeiten. Unabhéngig davon,
ob man das Biprisma z. B. vor der ersten oder der zweiten Bildebene platziert, der
Elektronenstrahl wird in beiden Fillen um den gleichen Winkel abgelenkt, sofern die
gleiche Biprismaspannung anliegt. Allein durch die unterschiedliche Zwischenbild-
vergrokerung zwischen den beiden Positionen und den genauen Abstand zur jeweili-
gen Bildebene ergeben sich, zuriickgerechnet auf die Objektebene, unterschiedliche
Streifenabstdnde und Hologrammbreiten. Dieser Einfluss der Vergréferung wird bei

der Optimierung der Biprismapositon ausgenutzt.
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5 Optimierte Biprismaposition

5.1.1 Theorie

Unter der Annahme, dass das Setup fiir feste Werte von Streifenabstand s und
Hologrammbreite w optimiert werden soll, lassen sich die Gleichungen (3.6]) und (3.5)

nach den Abstanden ¢ und b umstellen mit

AL
— A
¢ 2M~ys (5:1)
und v 511
W TS
b= 5.2

wobei L der Abstand von der Beugungsebene zur Bildebene mit L = a+b ist und M
die Gesamtvergrofserung in der Zwischenbildebene nach dem Biprisma, die sich durch
Beriicksichtigung aller vergréfsernder Elemente (Objektivlinse, Cs-Korrektor, zusétz-
liche Linsen) ergibt [24]. Durch Einsetzen in L = a + b und Umformen findet sich
nun ein Ausdruck fiir den Ablenkwinkel ~y [24]:

O AMLA+ MPsw)
77 9Ms(LA — 2Mrys)

(5.3)

Fiir einen gegebenen Abstand L, Hologrammbreite und Streifenabstand lasst sich ~
somit direkt in Abhéngigkeit der Vergréferung darstellen und das Minimum die-
ser Funktion berechnen, welches das Setup mit dem kleinstmoglichen Ablenkwinkel
beschreibt. Es ergibt sich fiir das Minimum a = b und folglich L = 2a [24].

Durch die Minimierung des benotigten Ablenkwinkels ist auch die erforderliche Bi-
prismaspannung minimiert. Aufgrund der Biprismaspannungsabhingigkeit der Kon-
trastddmpfung durch Biprismavibration ist die Biprismaposition somit auch hin-
sichtlich dieses Effekts optimiert. Ahnliches ldsst sich zeigen fiir die Schattenbreite
des Biprismas in der Bildebene sowie fiir das Ausmaf von Vignettierung und Fresnel-
Beugungssdumen. So lisst sich beispielsweise die Schattenbreite durch Ersetzen von
a und b in Abhéngigkeit des Ablenkwinkels schreiben [24]:

2rp(a+0b)  4rysy
Ma D

(5.4)

Fiir eine Minimierung von v wird der Biprismaschatten demnach reduziert, was
sich gleichzeitig positiv auf die Vignettierung auswirkt, die nichts anderes als einen

Schatten im Strahlengang einzelner Beugungsreflexe darstellt.
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5.1 Einfluss der Vergréfherung

5.1.2 Anwendung auf das Mikroskop

Fiir einen Streifenabstand s = 30 pm und eine Hologrammbreite w = 30 nm so-
wie einen Biprismaradius ry = 150 nm und einen Abstand L ~ 68 mm ergibt sich
nach Gleichung der Graph in Abbildung Das Minimum, welches die bes-
ten Holographiebedingungen liefert, liegt bei etwa M = 400 und ist recht breit.
Bei den iiblichen Objektivlinsenvergroferungen von M = 50 bis 60 wird es aber
weit verfehlt. Durch den Einbau einer weiteren Linse lisst sich dieses Problem 16-
sen. Im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM ist eine zusatzliche Linse
zwischen Objektiv- und Beugungslinse — genauer: zwischen Ci-Korrektor und Beu-
gungslinse — eingebaut. Dadurch wird die Vergréferung in der Bildebene nach dem
Biprisma auf ca. 200 erhoht und der Bereich des minimalen Ablenkwinkels erreicht,
wie es in Abbildung markiert ist. Wegen des breiten Minimums muss auch die

Bedingung a = b nicht streng eingehalten werden.

1,0~
0,8
. konventionelle Biprismaposition
T 0,6
s i
E
= 04 o . ..
o optimierte Biprismaposition
0,2-
0 T 1 T I T T | l T 1 T I 1 T 1 I T Ll T
0 200 400 600 800 1000

M

Abb. 5.1: Abhingigkeit des Ablenkwinkels v von der Vergroferung M fiir Pa-
rameter des FEI Titan 80-300 Berlin Holograpy Special TEMs. Der
schwarze Punkt markiert die Vergroferung, welche von Objektiv- und
Extralinse gemeinsam erreicht wird. Das rote Késtchen ist die entspre-
chende Vergrofkerung eines konventionellen Setups.
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5 Optimierte Biprismaposition

5.2 Auswirkung der Optimierung

Die praktische Auswirkung der Optimierung der Biprismaposition im FEI Titan
80-300 Berlin Holography Special TEM kann durch den Vergleich mit einem kon-

ventionellen Setup abgeschétzt werden.

Fiir die Messungen des konventionellen Setups wurde die Extralinse ausgeschaltet
und das erste Biprisma zur Hologrammerzeugung genutzt. Die Anregung der Adap-
terlinse des Cs-Korrektors und jene der Beugungslinse wurden entsprechend ange-
passt, um einen Strahlengang geméf Abbildung zu erstellen. Fiir das optimierte
Setup ist die Extralinse angeregt und das zweite Biprisma wird zur Hologrammer-
zeugung genutzt. Auf diese Weise ist die unterschiedliche Vergroferung zwischen

konventionellem Setup (M ~ 60) und optimiertem Setup (M ~ 200) erreicht.

Problematischer verhélt es sich mit den Abstédnden a und b. Wiirden im konven-
tionellen Setup beispielsweise die gleichen Werte fiir b verwendet wie im optimier-
ten Setup, wiirden daraus bei einer Biprismaspannung, die zum gleichen Streifen-
abstand wie im optimierten Setup fiihrt, sehr grofe Hologrammbreiten resultieren
(w > 100 nm). Dies wére fiir atomar aufgeloste Elektronenhologramme untypisch
und wiirde zu unverhaltnisméfig schlechter partieller rdumlicher Kohérenz fiithren.
Fiir den Vergleich wurden daher angepasste Werte fiir a und b im konventionellen Se-
tup gewahlt. Es ergaben sich folgende effektive Werte geméifs den Gleichungen
und : a ~ 24 mm und b ~ 12 mm im optimierten Setup und a ~ 13 mm
und b ~ 3 mm im konventionellen Setup. Diese Werte stellen nur einen groben
Richtwert dar, da die Vergroferungen (M = 60) bzw. (M = 200) ebenfalls nur un-
gefdhre Werte darstellen. Die zu Grunde liegenden Daten fiir die Berechnung sind
in Tabelle zusammengefasst. Genau wie die Vergroferungen M unterscheiden
sich die Langen b um rund einen Faktor 3, womit sich die Hologrammbreite pro Volt
Biprismaspannung in beiden Setups um vergleichbare Werte dndert. Die Bedingun-
gen hinsichtlich der partiellen rdumlichen Kohérenz sind einander demnach dhnlich,

weshalb diese Werte fiir den Vergleich gewahlt wurden.
In Abbildung sind die sich im Experiment ergebenden Streifenabstinde in

Setup M |\Ui)/V|w/nm|s/pm|X/pm |5 /rad/V
optimiert 200 | 300 22,5 38 2 6,7-10~7
konventionell | 60 | 300 18,0 104 2 6,7-1077

Tabelle 5.1: Berechnungsgrundlage fiir die Effektivwerte von a und b.
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Abb. 5.2: Der Streifenabstand in Abhéngigkeit der Biprismaspannung Uy fiir die
konventionelle und die optimierte Biprismaposition. Die graue gestri-
chelte Linie markiert den angestrebten Streifenabstand von 30 pm fiir
atomaraufgeldste Elektronenholographie.

Abhéngigkeit der Biprismaspannung zu sehen. Die Messpunkte wurden geméf der
Beziehung 1/s o« Uy (Gleichung (3.6))) mit einem linearen Fit extrapoliert. Demnach
waren im konventionellen Setup Biprismaspannungen von Uy ~ 1100 V notwendig,
um den angestrebten Streifenabstand von 30 pm zu erreichen. Experimentell liefs sich
dies nicht nachweisen, aufgrund der dafiir erforderlichen hohen Biprismaspannung.
Im optimierten Setup wird ein Streifenabstand von 30 pm bereits mit Uy ~ 370 V
moglich.

Um die einhergehende Verbesserung der Hologrammgqualitit abzuschitzen, wur-
den die Datenpunkte zunédchst um die Dampfung der Modulationstransferfunkti-
on der Kamera korrigiert, welche unabhéngig von den beschrieben Messreihen mit
der Kantenmethode bestimmt wurde [82]. Es verbleiben somit die Ddmpfungsfakto-
ren fig. und fi;ns. Da in beiden Messreihen das Biprisma auf der stabilen Position,
senkrecht zur Halterachse, ausgerichtet war, gilt p;, ~ 1. Das Ergebnis flir .
ist in Abbildung zu sehen, wobei die Datenpunkte dieses Mal in Abhéngig-
keit zur Uberlappungsbreite der beiden Strahlhilften dargestellt sind. Die Punkte
lassen sich mit der Lorentz-Funktion aus Gleichung anfitten, um . zu be-
stimmen, und es ergibt sich ein effektiver Koharenzwinkel der Elektronenquelle von
0, = 1,5-107° rad. Dieser Wert ist etwa um einen Faktor zehn kleiner als bei kon-
ventioneller Elektronenmikroskopie, weil eine elliptische Beleuchtung gewéhlt wurde.

Da sich die Datenpunkte beider Messreihen mit der gleichen Funktion beschreiben
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5 Optimierte Biprismaposition

lassen, ist zum einen gezeigt, dass der Einfluss der Biprismavibration tatsachlich
vernachldssigbar ist, und des Weiteren, dass die Beleuchtungsbedingungen in beiden
Messreihen identisch waren, was zu erwarten war, da die Beleuchtungsparameter
nicht wesentlich gedndert wurden.

Werden die Messpunkte jedoch in ihrer Abhéngigkeit zum Streifenabstand dar-
gestellt (Abb. , zeigen sich deutliche Unterschiede. Da im Falle der optimierten
Biprismaposition bereits kleine Uberlappungsbreiten zu kleinen Hologramstreifen
fithren, ist die partielle rdaumliche Kohédrenz hier deutlich besser als im konventio-
nellen Setup. Fiir einen Streifenabstand von 100 pm ergibt sich, basierend auf den
Messdaten, eine Kontrastverbesserung um einen Faktor von rund 1,5. Fiir den ange-
strebten Streifenabstand von 30 pm ist, wegen der hohen erforderlichen Biprismas-
pannung im konventionellen Setup, kein direkter Vergleich méglich. Betrachtet man
die Extrapolation der Werte ergibt sich eine Kontrastverbesserung um einen Fak-
tor von rund drei. Geméfs Gleichung stellt dies eine erhebliche Verbesserung
der Standardabweichung der rekonstruierten Phase dar und zeigt den erheblichen
Vorteil, welchen die Optimierung der Biprismaposition bietet, insbesondere fiir die

atomar auflosende Elektronenholographie.

100

Kontrast / %

20— e optimierte Biprismaposition
10d] = konventionelle Biprismaposition
41 ILtSC
0 T T T T I T T T T I T T T T I T T T T
0 10 20 30 40
w,, / nm

Abb. 5.3: Streifenkontrast in Abhingigkeit der Uberlappungsbreite wo;. Die
Messpunkte sind um die Dampfung durch die MTF der Kamera kor-
rigiert. Die blaue Linie stellt die Ddmpfung durch partielle rdumliche
Kohérenz fiir einen effektiven Kohédrenzwinkel der Elektronenquelle
von 6, = 1.5-107° rad dar.
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Abb. 5.4: Hologrammstreifenkontrast in Abhingigkeit des Streifenabstands. Die
Messpunkte sind um die Dampfung durch die MTF der Kamera kor-
rigiert. Die graue gestrichelte Linie markiert den angestrebten Strei-
fenabstand von 30 pm fiir atomar aufgeldste Elektronenholographie.
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6 Elektronenholographie mit zwei

Biprismen

Elektronenholographie mit einem Biprisma ist mit einigen Einschriankungen verse-
hen, wie z. B. das Auftreten von Fresnel-Beugungssidumen und Vignettierung sowie
der Biprismaspannung als einzigem frei wihlbaren Parameter (s. Kap. . Die Aus-
wirkungen dieser Einschrinkungen lassen sich, wie bereits in Kapitel [5| beschrieben,
zwar durch die Optimierung der Biprismaposition minimieren, aber nicht véllig ver-
meiden. Eine Moglichkeit, diese Einschrankungen weitestgehend aufzuheben, bietet
die Elektronenholographie mit zwei Biprismen. Die zu Grunde liegende Idee dabei
ist, das Biprisma im Schatten eines dariiberliegenden Gegenstands, wie etwa eines
Metallplattchens oder eines Drahts, zu verbergen, sodass am Biprisma nur sehr stark
reduzierte Fresnel-Beugung stattfindet [25]. Ist dieser abschattende Gegenstand wie-
derum ebenfalls ein Biprisma, eroffnen sich insbesondere fiir die atomar auflésende

Elektronenholographie neue Moglichkeiten, die in diesem Kapitel erldutert werden.

6.1 Aufbau

Bei der Elektronenholographie mit zwei Biprismen befindet sich das erste Biprisma
in der ersten Bildebene, wo es von den folgenden Linsen scharf abgebildet wird und
damit keine im Bild sichtbaren Fresnel-Effekte produziert [26]. Das zweite Biprisma
soll nun im Schatten des ersten platziert werden. Um dies zu erreichen befindet
sich zwischen den Biprismen eine Linse (hier die bereits vorgestelle Extralinse),
welche fiir eine Vergroferung des Schattens sorgt. In Abbildung ist rechts das
erste Biprisma als scharf begrenzter Schatten und links das zweite Biprisma mit

Fresnel-Beugungssdumen zu sehen, da es sich in dieser Aufnahme nicht im Schatten

71



6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

des ersten Biprismas befindet. Durch die Vergrofserung der Extralinse, von der das
zweite Biprisma nicht betroffen ist, sind die Schattenbreiten unterschiedlich, obwohl

die Biprismaradien einander dhneln.

Die Position des zweiten Biprisma sollte im Idealfall gemaf den Vorgaben fiir die
optimale Biprismaposition festgelegt sein, also as = b, fiir eine Vergdferung M, die
einen minimalen Ablenkwinkel - besitzt [24]. Sie ist jedoch weniger streng definiert
als jene des ersten Biprismas, weil das eher flache Minimum in der Abhéangigkeit des
Ablenkwinkels von der Vergroferung einigen Spielraum gewéhrt. Das erste Biprisma
muss sich dagegen in einer Bildebene befinden, damit es in der Aufnahme als scharf
fokussierter Schatten sichtbar ist und keine Fresnel-Beugungssaume die Bildwelle
modulieren. Im genutzten Mikroskop ist das zweite Biprisma das gleiche Biprisma,
das in Kapitel [p] als optimiertes Biprisma vorgestellt wurde. Die beiden Setups — das
Setup des optimierten Biprismas und jenes mit zwei Biprismen — unterscheiden sich
nur durch das Einfligen des zusétzlichen Biprismas (erstes Biprisma im Folgenden

genannt) in der ersten Bildebene.

Abb. 6.1: Schattenwurf der beiden Biprismen. Bei der Probe im oberen und
linken Bildbereich handelt es sich um eine kristalline Goldfolie.
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6.2 Hologrammeigenschaften

Die wichtigsten Hologrammeigenschaften, also Hologrammbreite wy; und Streifenab-
stand ss, ergeben sich, analog zur Elektronenholographie mit einem Biprisma, aus
der Geometrie des Aufbaus und den Strahlensétzen. Je nach dem, ob sich das zweite
Biprisma im Strahlengang ober- oder unterhalb der Beugungsebene der Extralinse
befindet, sind unterschiedliche Einfliisse von positiven beziehungsweise negativen Bi-
prismaspannungen auf die Hologrammparameter moglich [117, [118]. Befindet sich
die Beugungsebene oberhalb des zweiten Biprismas, bewegt eine positive Biprisma-
spannung die Strahlhélften in der Bildebene aufeinander zu. Ist die Beugungsebene
unterhalb des zweiten Biprismas, verhielte es sich umgekehrt. Da das zweite Bipris-
ma selbst nicht vertikal verschoben werden kann, lassen sich diese Modi lediglich
iiber eine Variation der Extralinsenanregung, also der Brennweite, erreichen. Dies
erfordert eine Anpassung der nachfolgenden Beugungslinse und hat eine verénderte
Gesamtvergroferung zur Folge, die unter Umstdnden nicht mehr den gewiinschten
Anforderungen entspricht. Im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM
befindet sich im Modus der héchsten Vergroferung das zweite Biprisma unterhalb
der Beugungsebene der Extralinse, wie es in Abbildung skizziert ist.

6.2.1 Hologrammbreite und Streifenabstand

Die Hologrammbreite in der zweiten Bildebene ergibt sich aus der Uberlappungs-
breite wpo der beiden Strahlhélften, von welcher der Biprismaschatten w,, abgezogen

wird:

W2p,q = Wo2 — Ws2 = 27207 — Mxl2rfl . (61)

Zuriickgerechnet auf die Objektebene ergibt sich entsprechend

1
Mal

Wa . 2’}/2b2 — . 2T'f1 (62)

B Molel

mit dem Ablenkwinkel des zweiten Biprismas 75, der Entfernung des zweiten Bipris-
mas zur zweiten Bildebene by, der Objektivlinsenvergroferung M,,;, der Extralinsen-

vergrokerung M,; und dem Radius des ersten Biprismas rg; [26].

Fiir den Streifenabstand s, in Bezug auf die Objektebene gilt
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Abb. 6.2: Schematischer Strahlengang bei Elektronenholographie mit zwei Bi-
prismen.
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wobei ay, by, as, by und d Abstande gemif Abbildung und v; der Ablenkwinkel
des ersten Biprismas ist [20].

(6.3)

SS9 —

Die Hologrammbreite ldsst sich demnach mit der Spannung Uy, am zweiten Bipris-
ma variieren, der Streifenabstand hingegen wird von beiden Biprismen beeinflusst,
wobei eine positive Spannung Uy die Hologrammstreifen zusétzlich verschmélert
und eine negative Spannung sie breiter macht. Auf diese Weise kénnen Hologramme
verschiedener Breite mit gleichem Streifenabstand sowie Hologramme mit gleicher

Breite und unterschiedlichem Streifenabstand erzeugt werden, was die Mdoglichkeit
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bietet, die rdumliche Kohérenz als auch die Modulationtransferfunktion der Kame-
ra zu bestimmen [26]. Als einzige unbekannte Grofe bleibt dabei die Vibration der
Biprismen, welche eine Dampfung des Streifenkontrasts bewirkt.

Ein bekannter Spezialfall der Elektronenholographie mit zwei Biprismen, bei dem
sich das Biprisma exakt auf Hohe der Beugungsebene der Extralinse befindet (ay =
0) und der Streifenabstand nur noch von Uy abhéngt, ist hier fiir Hochauflgsungs-
hologramme mit dem gewiinschten Streifenabstand s, = 30 pm bei gleichzeitiger
Nutzung der optimierten Biprismaposition aus praktikablen Griinden nicht moglich.
Durch die fiir das spezielle Setup erforderliche Brennweitenanpassung von Extra-
und Beugungslinse wire die gewiinschte Zwischenbildvergroferung nicht mehr gege-

ben.

6.2.2 Veranschaulichung des Strahlgangs

Zum besseren Verstindnis wurde der Strahlengang zwischen dem ersten Biprisma
und der zweiten Bildebene mittels Fresnel-Propagation berechnet (s. Abschn. [3.6).
Abbildung zeigt den Intensititsverlauf der berechneten Elektronenwellenvertei-
lung bei einer Beschleunigungsspannung Uy = 300 kV. Dabei wurde die Intensitit
jeder Ebene senkrecht zur Ausbreitungsrichtung z auf den Wert eins normiert, was
die Kontrastvariationen erklirt, zu denen es bei Uberlagerung der beiden Strahlhlf-
ten kommt. Am ersten Biprisma liegt eine kleine negative Spannung (Up; = —20 V)
an, wodurch sich die Elektronenwellen samt Fresnel-Beugungssdumen verschieben,
wie durch die gestrichelte Linie angedeutet ist. Am zweiten Biprisma liegt keine
Spannung an (Up = 0 V), sodass es nicht zur Entstehung eines Hologramms kom-
men kann. Schén zu sehen ist, dass es am ersten Biprisma zwar zur Ausbildung
von Fresnel-Beugungssdumen kommt, diese in der zweiten Bildebene jedoch erwar-
tungsgeméf wieder verschwinden. Das zweite Biprisma befindet sich im Schatten
des ersten und produziert dadurch keine Fresnel-Beugungssdume.

Analog zu Abbildung sind in Abbildung die Intensitatsverteilungen fiir
verschiedene Kombinationen von Biprismaspannungen berechnet. Die unterschied-
lichen Spannungen am ersten Biprisma sorgen fiir unterschiedliche Schattenbreiten
und -formen, was im Abschnitt fiir die Berechnung der Schattenbreite auf Hohe

des zweiten Biprismas erneut aufgegriffen wird.
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1. Bildebene mit |
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S
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Abb. 6.3: Intensitdtsverteilung der Elektronenwellen zwischen dem ersten Bi-
prisma und der 2. Bildebene.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

6.3 Einfluss der Durchstrahlbarkeit des Biprismas

Obwohl bei Biprismendurchmessern typischerweise Werte von rund 500 nm ange-
geben werden, ist es mdoglich, Biprismen mit einem Durchmesser von lediglich 250-
300 nm Durchmesser herzustellen. Die beiden verwendeten Biprismen besitzen diese
Mafe und sind damit fiir 300-kV-Elektronen durchstrahlbar, was zu der Frage fiihrt,

inwieweit die transmittierten Elektronen den Holographieprozess beeintrichtigen.

In Abbildungl6.5)ist das Intensititsprofil der beiden Biprismaschatten gezeigt. Die
Intensitdtsmodulation des unfokussierten Biprismas unterscheidet sich durch das
Auftreten von Fresnel-Beugungssdumen deutlich von jenem in der Bildebene, wie
beschrieben. Aufterdem ldsst sich erkennen, dass die Intensitét im Biprismaschatten
tatsdchlich nicht auf Null abfillt, sondern rund 25 % der urspriinglichen Intensitét
betrigt. Diese Restintensitit konnte am zweiten Biprisma, sofern die entsprechen-
de Kohirenz gegeben ist, entgegen der eigentlichen Absicht zur Ausbildung von
Fresnel-Beugungssidumen mit negativem Einfluss auf die letztendliche Hologramm-
aufnahme fithren. Da die Elektronen jedoch teilweise inelastisch gestreut werden

und inelastisch gestreute Elektronen ihre Kohérenz zu elastisch gestreuten Elektro-

10000
~ 8000
:53 4
E 6000
= i
2 4000]
E ]

2000

0 I — T T T T T T | A T — T T T T T — T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Position / nm

Abb. 6.5: Detailbild des Schattenwurfs der beiden Biprismen mit zugehorigem
Intensitédtsprofil.
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nen verlieren [119], bewirken diese Elektronen im Biprismaschatten hauptséchlich
einen geringen Offset. Auch die am ersten Biprisma elastisch gestreuten Elektronen
bewirken teilweise einen Offset, da diese Elektronen das Biprisma an unterschiedli-
chen Stellen durchdringen und dabei in unterschiedlichem Ausmaf das ablenkende
elektrische Feld durchqueren. Der erwartete resultierende Offset soll anhand des

Intensitatsprofils eines Elektronenhologramms iiberpriift werden.

In Abbildung [6.6|ist oben das Intensitétsprofil eines Elektronenhologramms ohne
Objekt, angefertigt mit zwei Biprismen, bei einer Beschleunigungsspannung Uy =
300 kV zu sehen. Unten in Abbildung|6.6]befindet sich das Héhenprofil eines Elektro-
nenhologramms bei einer Beschleunigungsspannung U4 = 80 kV. Das erste Bipris-
ma wurde dabei lediglich als Strahlteiler verwendet (Us = 0 V in beiden Féllen).
In den duferen Randbereichen (Entfernung vom Zentrum grofer als 10 nm) des
oberen Diagramms kommt es zu keiner Uberlagerung mit der gegeniiberliegenden
Strahlhilfte und zu keinem Offset. Im Hologrammbereich kommt es zu einem ge-
ringen Offset durch die vom ersten Biprisma transmittierten Elektronen. Ein Teil
der elastisch gestreuten beziehungsweise ungestreuten Elektronen formt neben dem

eigentlichen Hologramm weitere Hologrammstreifen. Falls es zur Ausbildung von
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Abb. 6.6: Intensititsprofile von zwei Elektroneninterferogrammen, angefertigt
mit zwei Biprismen. Oben: U4 = 300 kV. Unten: U4 = 80 kV.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

Fresnel-Beugungssdumen kommt, ist ihre Intensitdt zu gering, um einen spiirbaren
Einfluss auszuiiben. Das Hologramm ist somit durch vom ersten Biprisma transmit-
tierte Elektronen unbeeintrachtigt.

Im unteren Diagramm in Abbildung sind die gleichen Effekt zu beobachten.
Allerdings treten sie in deutlich schwicherer Form auf, da bei einer Beschleunigungs-
spannung von U4 = 80 kV erheblich weniger Elektronen vom ersten Biprisma trans-
mittiert werden, weshalb das Nullniveau rund um das Hologramm kaum veréndert

wird.

6.4 Besonderheiten

Durch das Setup mit zwei Biprismen lassen sich biprismainduzierte Artefakte deut-
lich reduzieren. Dies ldsst sich bereits beobachten, wenn das erste Biprisma lediglich
als Strahlteiler (U, = 0 V) in den Strahlengang gebracht wird. Abbildung (a)
zeigt ein Elektroneninterferogramm ohne und Abbildung 6.7] (b) ein Elektronen-
interferogramm mit dem ersten Biprisma als Strahlteiler. In beiden Fillen ist die
Biprismaspannung am zweiten Biprima Uy, = 140 V. Durch die verénderten Schat-
tenwiirfe weichen lediglich die Hologrammbreiten (w = 11,5 nm und wy = 8,5 nm),
nicht aber die Bedingungen beziiglich der partiellen rdumlichen Kohdrenz vonein-
ander ab. Auch der Streifenabstand ist damit in beiden Fillen mit s = so ~ 80 pm
der gleiche. Durch die Einfiihrung des ersten Biprismas als Strahlteiler werden die

Fresnel-Beugungssdume jedoch stark reduziert. Dies ist in der rekonstruierten Am-

B 11
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R
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dulation durch Fresnel-Beugungssdume bei der Verwendung des ersten
Biprismas.
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plitude besonders deutlich zu sehen: Abbildung (c) zeigt die Rekonstruktion des
Interferogramms, das ohne Strahlteiler aufgenommen wurde, und Abbildung[6.7] (d)
jene des Interferogramm mit dem ersten Biprisma als Strahlteiler. Obwohl es einige
schwache Fresnel-Beugungssdume gibt, ist die Standardabweichung der rekonstru-
ierten Amplitude um rund 50 % verbessert. Dadurch wird das ganze Hologramm
fiir die Interpretation von Daten eines etwaigen Objektes nutzbar, weil die Phasen-
und Amplitudenmodulation durch die Fresnel-Beugungssdume deutlich schwécher
ausfallt. Da die Fresnel-Beugungssdume von den Réndern der Interferogramme aus-
gehen, ist es bei einer Reduzierung der Fresnelstreifen moglich, kleinere Hologramme
aufzunehmen. Dies bietet den Vorteil einer verbesserten partiellen rdumlichen Ko-
héarenz. Bei konventioneller Elektronenholographie bedeutet die Nutzung schmalerer

Hologramme gleichzeitig eine Verbreiterung der Hologrammstreifen.

Dies kann im Doppelbiprismasetup vermieden werden, wenn eine Spannung an
das erste Biprisma angelegt wird, was beispielhaft fiir einen Streifenabstand von
30 pm in Abbildung [6.8] dargestellt ist.

Ein Streifenabstand von 30 pm wird durch Biprismaspannungen von Uy = 0V am
ersten Biprisma und Uy, = 370 V am zweiten Biprisma erreicht. Wird dagegen eine
Spannung von Uy, = 400 V am ersten Biprisma angelegt, geniigt eine Spannung von
Use = 220 V, um den gleichen Streifenabstand zu erzielen, was die oben beschriebene
Verbesserung der Dampfung durch partielle rdumliche Kohéirenz nach sich zieht,

weil sie die Uberlappungsbreite entsprechend reduziert. Da sich mit einer Anderung

0,05
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=
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Abb. 6.8: Streifenabstand in Abhéngigkeit der Biprismaspannung Uy, fiir ver-
schiedene Werte von Uy bei Uq = 300 kV.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

der Spannung am ersten Biprisma auch die Schattenbreite dndert und nicht jeder
Schatten zur vélligen Vermeidung von biprismainduzierten Artefakten ausreicht, wie
Abbildung[6.7] gezeigt hat, ist die Kenntnis der tatsichlichen Schattenbreite hilfreich.

6.5 Biprismaschatten

Damit Fresnel-Beugungssdume im Hologramm tatsdchlich vermieden oder zumin-
dest stark reduziert werden kénnen, muss der Schatten des ersten Biprismas in der
Ebene des zweiten Biprismas grofer als das zweite Biprisma sein. Die Schattenbrei-
te w, andert sich jedoch mit der Biprismaspannung Uy am ersten Biprisma. Um
die Grenzspannung zu berechnen, bis zu der ein Betrieb mit reduzierten Fresnel-
Beugungssdumen moglich ist, ist es hilfreich, die Schattenbreite ws basierend auf

den Grundlagen der geometrischen Optik zu berechnen.

Die Schattenbreite w, verandert sich zusammen mit der Biprismaspannung Uy;.
Im vorliegenden Setup wird der Schatten bei negativen Spannungen Uy, schmaler
und bei positiven breiter. Dies ist in Abbildung[6.9] zu sehen, welche mittels Fresnel-

Propagation berechnet wurde.

Fiir die Berechnung der Schattenbreite in der Ebene des zweiten Biprismas wird
angenommen, dass die achsnahen Strahlen am ersten Biprisma einer ebenen Welle
entsprechen. Es gilt nun, den Verlauf des dufsersten Strahlteils, der den Schatten

begrenzt, zu berechnen. Die Steigung o dieses Strahls ergibt sich zu

o= —tan(y) =~ —v . (6.4)

Damit folgt fiir die horizontale Position = in der Ebene der Extralinse:

.flf:bl'O'—f—?"fl. (65)

Mittels geometrischer Optik erhélt man die Steigung o9 nach der Extralinse

x
Oy =0 — —, 6.6
? facl ( )

wobei f,; die Brennweite der Extralinse ist. Die Schattenbreite in der Ebene des

zweiten Biprismas berechnet sich damit zu
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6.5 Biprismaschatten

ws = —205(d+ag) —2x = 27 (bl —l—d—l—ag—%) +2rp (M%fl) , (6.7)

wobei d und ay die in den Abbildungen [6.9] und [6.2] aufgefiihrten Abstinde sind.

Fiir die Beriicksichtigung Vignettierung miissen zusétzlich die abgebeugten Strah-
len des Objektes, welche die verfiighare Schattenbreite reduzieren, beachtet werden.
Mit Gleichung kann der grofste Ablenkwinkel 3, der sich aus der erzielbaren
Ortsauflosung d,..s ergibt [120], erfasst werden:

A

=1 (6.8)

Mit diesem Winkel ldsst sich nun der Winkel 5;, in der Ebene des ersten Biprisma

bestimmen (Abb. [6.9):
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Abb. 6.9: Geometrische Grofen zur Schattenberechnung. Die Position des zwei-
ten Biprismas ist angepasst um den durch das Objekt abgebeugten
Strahlen den nétigen Raum zu geben.
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s
Mol '

Wird der Winkel 3, vom Ablenkwinkel subtrahiert, ist die Vignettierung der

Bbip =

(6.9)
entsprechenden Auflosung in die Berechnung der Schattenbreite einbezogen:

bl(df:rl az)) Lo (d + c?xl— focl) |

Mit Gleichung lasst sich die erforderliche geometrische Schattenbreite fiir Ho-

logramme mit und ohne Objekt berechnen. Umgekehrt ist z. B. fiir eine gegebene mi-

ws = (271 — /Bbip) (b1 +d+as — (6.10)

nimale Schattenbreite der Zugriff auf die dafiir erforderliche Biprismaspannung Uy,
moglich. Die Ergebnisse fiir das FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM
sind in den folgenden Abschnitten zusammengefasst.

Um die verfiighare Schattenbreite vollstindig auszunutzen, ist bei der Hologramm-
aufnahme zu beachten, dass sich das zweite Biprisma mdglichst nah an der Refe-
renzwelle befindet, ohne dabei im Hologramm sichtbare Fresnel-Beugungssdume zu
erzeugen (Abb. . Es befindet sich also nicht, wie hiufig beschrieben, direkt auf
der optischen Achse. Auf diese Weise steht den abgebeugten Strahlen das Maximum

an freiem Raum zur Verfiigung.
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6.6 Vermeidbarkeit der Biprisma-Artefakte

In diesem Abschnitt soll die Vermeidbarkeit beziehungsweise die Reduzierbarkeit der
biprismainduzierten Artefakte demonstriert sowie die Beispiele fiir die Berechnung

der Schattenbreite vorgestellt werden.

6.6.1 Fresnel-Beugungssaume

Befindet sich das zweite Biprisma im Schatten des ersten, wird die Stirke der Fresnel-
Beugungssiume deutlich reduziert. Dies geschieht in Abhéngigkeit der Schatten-
breite w, in der Ebene des zweiten Biprismas Wird an das erste Biprisma eine
negative Spannung Uy angelegt, reduziert sich die Schattenbreite und die Stérke
der Fresnel-Beugungssdume nimmt zu. Gleichzeitig erhoht sich die Breite der Holo-
grammstreifen, aber die Hologrammbreite bleibt erhalten. Eine Serie von Interfero-
grammen mit zunehmender negativer Spannung Uy demonstriert dies (Abb. .

In Abbildung 6.10 (a) ist eine Spannung von Uy = -50 V am ersten Biprisma
angelegt. Die zugehorige berechnete Schattenbreite betrigt ws, ~ 550 nm in der
Ebene des zweiten Biprismas. Da dieses einen Durchmesser von rund 300 nm hat,
kann es im Schatten platziert werden und Fresnelbeugung nahezu vollstindig ver-
mieden werden. In Abbildung|6.10[(b) liegt Uy = -75 V am ersten Biprisma an, was
zu einer berechneten Schattenbreite von wy ~ 420 nm fiithrt. Dies ist rein rechne-
risch grof genug, das zweite Biprisma darin zu platzieren, durch die wellenoptische
Intensitatsverteilung findet jedoch leichte Fresnelbeugung statt. Dieser Effekt wird
stirker in Abbildung [6.10] (¢), wo Uy = -100 V in einer berechneten Schattenbreite

Experiment Simulation
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Abb. 6.10: Interferogrammserie mit verschiedenen Schattenbreiten ws und
Upy = 100 V fiir alle Bilder. (a) Uy = —50 V und wy ~ 550 nm.
(b) Upp = =75 V und ws =~ 420 nm. (c) Upy = —100 V und
ws ~ 300 nm. (d) Uy = —125 V und w, ~ 170 nm.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

von ws ~ 300 nm resultieren. In Abbildung (d) dagegen, unter Nutzung von
Upi = -125 V, ergibt sich wy ~ 170 nm. Dies ist zu klein, um das zweite Biprisma
darin zu platzieren, weshalb starke Fresnelbeugung auftritt und das Interferogramm
entsprechend eine starke ortliche Variation des Hologrammstreifenkontrasts zeigt.
Fiir die gleichen Spannungswerte und mit den vom Mikroskophersteller genannten
Abstinden zwischen den elektronenoptischen Bauteilen sind entsprechende Leerho-
logramme simuliert worden (Abb. rechts). Die Vorgehensweise dabei ist die
gleiche wie bei den Berechnungen der Strahlverlaufe mit Fresnel-Propagation. Der
einzige Unterschied besteht darin, dass als Ergebnis nur die Werte fiir eine einzige
Ebene im Mikroskop, ndmlich die zweite Bildebene, ausgegeben wird. Diese Pixel-
zeile wird anschliefend mehrfach untereinander kopiert, um ein 2D-Bild zu erhalten.
Berechnungen, Simulationen und Experimente stimmen gut iiberein und sind da-
mit ein Beleg fiir die Giiltigkeit der vorgestellten Gleichungen. Die geringfiigigen
Unterschiede beispielsweise der Hologramme in Abbildung ist darauf zuriickzu-
fiihren, dass zum Beispiel die Abstinde zwischen den einzelnen optischen Elementen
nicht exakt vorliegen, sondern eine Ungenauigkeit im Millimeterbereich haben.
Auflerdem sind in den experimentellen Aufnahmen seitlich der Hologramme wei-
tere schwache Interferenzstreifen zu sehen, wie sie durch vom ersten Biprisma trans-
mittierte Elektronen entstehen kénnen (Vgl. [6.3)). In der Simulation wurde ein kom-
plett undurchldssiges Biprisma angenommen, sodass die entsprechenden Bereiche

hier keinen Kontrast zeigen.

6.6.2 Vignettierung

Wird die Vignettierung durch das zweite Biprisma beriicksichtigt, ist der nutzbare
Bereich des Biprismaschattens gemaft Gleichung noch starker eingeschrankt.
Im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special TEM betriagt das Informationsli-
mit rund 80 pm, woraus sich, zusammen mit den entsprechenden Abstinden der
elektronenoptischen Elemente, eine berechnete Schattenbreite von w, ~ 60 nm fiir
Usi = 0V ergibt. Dies ist zu wenig, um das zweite Biprisma mit Radius r¢ ~ 150 nm
darin zu platzieren. Erst durch eine Spannung Uy, > 50 V ergeben sich Schatten-
breiten w, > 300 nm.

Die Vermeidbarkeit von Vignettierung wird anhand einer diinnen kristallinen
Goldfolie gezeigt, welche in [110]-Orientierung vorliegt. In Abbildung (a) wur-
den die Biprismaspannungen Uy = 0 V und Uyy = 250 V genutzt, woraus sich ein

Streifenabstand von s =~ 42 pm ergibt. Die Abtastrate ist 6,5 Pixel pro Hologramm-
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streifen und im zugehorigen Leerhologramm wurde ein Hologrammstreifenkontrast
von 14,5 % bei durchschnittlich etwa 3600 Counts pro Pixel und einer Belichtungs-
zeit von 8 s gemessen. Der Rand des Hologramms ist am Ubergang zum Schatten des
ersten Biprismas ersichtlich. Vom Hologrammrand ausgehend ist der am starksten
vignettierte Bereich deutlich am Verlust des atomaren Kontrasts erkenntlich. Aufser-
dem kommt es zur Ausbildung leichter Fresnel-Beugungssdume. Durch die beiden

Effekte sind grofe Teile des Hologramms nicht vollwertig nutzbar.

In Abbildung (b) wurde die gleiche Stelle der Goldfolie in einem Hologramm
mit den Biprismaspannungen Uy = 150 V und Uy, = 190 V festgehalten. Es er-
gibt sich der gleiche Streifenabstand s &~ 42 pm, allerdings besitzt das zugehorige
Leerhologramm einen Streifenkontrast von 17,5 % aufgrund der verringerten Holo-

grammbreite.

Der Vignettierungseffekt ist nicht fiir alle Beugungsreflexe gleich stark, wie Ab-
bildung zeigt. Niedrig indizierte Reflexe, wie sie in der Fouriertransformierten
in Abbildung kenntlich gemacht sind, wurden einzeln ausgeschnitten und die
entsprechenden Amplituden rekonstruiert. Dies ist in Abbildung (a) fiir das vi-
gnettierte Hologramm aus Abbildung geschehen und in Abbildung (b) fiir
das nicht vignettierte Hologramm. Die Vignettierung ist deutlich in den rekonstruier-
ten Amplituden der (002)- und (111)-Reflexe als fehlende Amplitudeninformationen

zu sehen.

In einem Bereich von rund 3 nm wurde der Elektronenstrahl abgeblockt. Fiir
doppelt so weit vom Zentrum entfernte Reflexe ist entsprechend ein doppelt so
grofer Bereich blockiert, auch wenn dies hier wegen den entsprechenden schwachen
Reflex-Intensititen nicht direkt gezeigt werden kann. Dennoch lésst sich die bendtig-
te Vergroferung des Biprismaschattens anhand des abgeschatteten Bereichs in den
rekonstruierten Reflexen abschétzen. Die maximale Auflésung im Hologramm ist
um rund einen Faktor 2,5 hoher als bei den gewihlten Reflexen, die Vergroferung
zwischen Objektebene und zweiter Bildebene betrdgt rund 200 und die Verklei-
nerung von zweiter Bildebene zuriick in die Ebene des zweiten Biprismas betragt
einen Faktor von rund 0,8. Es ergibt sich damit der Bedarf eines etwa um den Fak-
tor (2,5-200-0,8 =) 400 grokeren Schattens pro Nanometer, also bei den erwéhnten
3 nm in der Ebene des zweiten Biprismas ein Schatten von 1200 nm Breite.

Dies ist in Abbildung (b) gegeben; mit einer Biprismaspannung Uy = 150 V
ergibt sich ein berechneter Biprismaschatten von ca. 1700 nm. Jegliche verbleibenden

Intensitdtsabweichung, zum Beispiel auch gegeniiberliegender Reflexe, sind durch

87



6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

leichte Verkippung aus der Zonenachse heraus bedingt.
Die Vermeidbarkeit bzw. Reduktion von Fresnel-Beugungssidumen und Vignettie-

rung sowie die Richtigkeit der Formel fiir Schattenberechnung sind damit belegt.
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Anm

Abb. 6.11: (a) Elektronenhologramm eines diinnen Goldkristalls in [110]-
Orientierung mit als Kontrastverlust deutlich sichtbarer Vignet-
tierung sowie einigen Fresnel-Beugungssaumen bei Uy = 0 V
und Uyy = 250 V. Rechts ein Ausschnitt der zugehorigen Fourier-
transformierten. (b) Durch die Verwendung der Biprismaspannungen
Upp = 150 V und Uy = 190 V ist der Biprismaschatten vergrofert,
was zu einer deutlichen Reduzierung der biprismainduzierten Arte-
fakte fiihrt.
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(b) -

Abb. 6.12: Rekonsturierte Amplituden der in Abbildung |6.11| vorgestellten Ho-
logramme und Reflexe. (a) Die dem Biprisma zugewandten Reflexe
zeigen deutliche Einschrankungen im vignettierten Hologramm (mar-
kiert mit einem schwarzen Pfeil). (b) Das unvignettierte Hologramm
weist diese Informationsverluste nicht auf. Die schwarzen Linien mar-
kieren das Ende des Hologramms.
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6.7 Optimales Setup fiir atomar aufgeloste

Holographie

Da verschiedene Kombinationen der Biprismaspannungen Uy, und Uy, zu dem selben
Streifenabstand fiihren, ist es moglich die Ddmpfung des Hologrammstreifenkontras-
tes zu minimieren, sofern die Hologrammbreite in gewissen Grenzen beliebig gewéhlt
werden kann. Dafiir ist das Maximum des Produktes der Dampfungsfaktoren figeo

SOWie [Linsi1 Und fiins0 zu bestimmen, was Gegenstand dieses Abschnittes ist.

6.7.1 Streifenkontrastdampfung bei zwei Biprismen

Die Dampfung des Hologrammstreifenkontrasts bei der Verwendung von zwei Bipris-

men ergibt sich analog zur konventionellen Holographie mit nur einem Biprisma.

Die ortsfrequenzabhingige Dampfung durch die Kamera pyrr bleibt selbstver-
standlich unverdndert und auch die Dampfung pu.o durch die partielle rdumliche
Kohirenz ergibt sich genau wie zuvor aus der Uberlappungsbreite wgy der beiden
Strahlhalften. Dabei wird erneut eine exponentiell abfallende Verteilung der Be-
leuchtungsintensitit angenommen, was zu der bereits vorgestellten lorentzférmigen

Kontrastddmpfung fiihrt:

! (6.11)

fse = W@CU}OQ

gy

Der Kohérenzwinkel 6, entspricht dabei dem gleichen Kohérenzwinkel wie im Fall
des biprismaoptimierten Setups, da sich das Setup mit zwei Biprismen von diesem

nur durch das Einfiigen des zusétzlichen Biprismas unterscheidet.

Bei der Biprismavibration ist allerdings zu beriicksichtigen, dass es nun zwei vi-
brierende Korper gibt, die je nach anliegender Spannung einen unterschiedlichen

Einfluss auf die Kontrastddmpfung nehmen.

Es sei dp; eine Bewegung des ersten Biprismas und dg, eine des zweiten Biprismas.
Auferdem wird angenommen, dass die Instabilitdten unabhéngig voneinander sind.
Es ergibt sich dann, in Bezug zur Objektebene, eine Verschiebung der Hologramm-

streifen

_ b

A
! Mol

(6.12)
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fiir das erste Biprisma und
A, — (CLQ —+ bg)
g =

LA 6.13
MolMxlCLQ 02 ( )

fiir das zweite Biprisma.

Wie zuvor bei der Betrachtung fiir ein Biprisma (Kap. [3) soll der Hologramm-
streifenversatz in Bezug zur Biprismaspannung, hier also in Bezug zu Uy, and Uy,
angegeben werden. Wegen der grofen Ahnlichkeit der beiden Biprismen lisst sich
dabei annehmen, dass die Biprismakonstanten gleich sind und sich durch 7, be-

schreiben lassen. Es folgt fiir den Hologrammstreifenversatz

2s
Al - i\’yo Uf1(501 (614)
und 5
S
AQ - ;\70 Uf2602 . (615)

Werden diese Versitze der Hologrammstreifen in die allgemeine Gleichung fiir
die Kontrastddmpfung der Hologrammstreifen eingesetzt und die Verschiebungen der
Biprismen nun durch die Standardabweichungen §; und 05 der Biprismapositionen

charakterisiert, ergeben sich

7T%Uf151

Linst1 = exp(—2(T)2) (6.16)
und U
T
Hinstz = exp(=2(=L2)%). (6.17)

Wegen der angenommenen Unabhéngigkeit der beiden Biprismavibrationen folgt

fiir die Gesamtdampfung i, nun schlicht durch Multiplikation:

Minst = MHinstl * Hinst2 - (618)

Die frei wahlbaren Parameter fiir die Dadmpfung durch Biprismavibration sind
demnach in erster Linie die Biprismaspannungen Uy und Uy,. Fiir einen gegebenen
Streifenabstand, der sich durch verschiedene Kombinationen aus Uy und Uy, reali-
sieren lasst, kann also prinzipiell ein optimales Verhéltnis gefunden werden. Wie sich
dabei die Dampfung durch partielle rdumliche Kohérenz und die Instabilitdten o,

und 5 einbeziehen lassen ist Gegenstand der folgenden Abschnitte.
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6.7.2 Biprismaausrichtung

Bei Elektronenholographie mit einem Biprisma ist es iiblich, das Biprisma senkrecht
zur Halterachse auszurichten, da es sich in dieser Position vornehmlich entlang von
sich selbst bewegt, was keinen sichtbaren Effekt hat, oder auf und ab, was zu ei-
ner vernachléssigharen Ddmpfung des Interferenzstreifenkontrasts fithrt (Vgl. [3.3.4).
Entlang der Halterachse lisst der Halter als starr annehmen, sodass hier keine zusétz-
liche Instabilitidt induziert werden kann. Bei zwei Biprismen kann durch die Rotation
der elektromagnetischen Extralinsen meist nur eines der Biprismen auf seine stabi-
lere Position senkrecht zur Halterachse platziert werden. Wenn im genutzten Mi-
kroskop eines der Biprismen auf seiner stabileren Position senkrecht zur Halterachse
platziert ist und das hinsichtlich der Biprismaposition optimierte Setup mit den ent-
sprechenden Linsenanregungen verwendet wird, muss das andere Biprisma bei dem
in dieser Arbeit verwendeten Instrument um rund 30° aus seiner stabilen Position
heraus bewegt werden, damit die Biprismen in der Ebene des zweiten Biprismas par-
allel zueinander sind. Hierauf basierend ist eine grofere Instabilitdt und damit auch
eine grofere Streifenkontrastddmpfung fiir das um 30° aus der Position senkrecht
zur Halterachse herausrotierte Biprisma zu erwarten. Die Frage, welches Biprisma
das stabilere sein sollte, lasst sich mit dem im vorigen Abschnitt hergeleiteten For-
melsatz zur Kontrastdimpfung beantworten (Gleichungen und [6.17)). Das erste
Biprisma bzw. die angelegte Spannung Uy, bewirkt eine Dampfung durch fu;,41 und
die Spannung des zweiten Biprismas Uy, dagegen eine Ddmpfung durch sowohl 4,62
als auch pse0. Um moglichst grofe Hologrammbreiten zu ermoglichen folgt daraus,
dass das zweite Biprisma auf der stabilen Position senkrecht zur Halterachse plat-
ziert werden sollte, um die Gesamtddmpfung durch Uy, zu minimieren. Anschliefend
kann die optimale Kombination aus allen Kontrastdimpfungen fiir den gewiinschten

Streifenabstand bestimmt werden.

6.7.3 Bestimmung der partiellen raumlichen Koharenz

Um die Ddmpfung durch die partielle rdumliche Kohérenz zu bestimmen, geniigt
eine Hologrammserie mit zunehmender Biprismaspannung, wenn das zweite Bipris-
ma senkrecht zur Halterachse positioniert ist, also so stabil wie mdglich. Es ist
dann naherungsweise fins2 ~ 1, wenn keine grofe Biprismaspannung Uy, verwen-
det wird. Wenn der Kontrast der Hologramme um die Modulationstransferfunktion

der Kamera korrigiert ist, ldsst sich die Dampfungsfunktion p. fiir die partielle
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

rdumliche Kohérenz direkt anfitten. Erst wenn sich die Datenpunkte nicht mehr mit
[tsco beschreiben lassen, muss p,s20 < 1 in Betracht gezogen werden. Dies ist im
vorliegenden Fall nicht erforderlich.

Da das zweite Biprisma das optimierte Biprisma ist, ist die gesuchte Funktion pise
die entsprechende Kurve in Abbildung und damit bereits bestimmt. Sie ist hier
der Ubersichtlichkeit halber in Abbildung erneut aufgefiihrt.

6.7.4 Bestimmung der Biprismavibration

Weil das erste Biprisma im genutzen Hochauflosungsmodus einen Versatz von 30°
zu seiner stabilen Position hat, dampft es den Hologrammstreifenkontrast spiirbar,
wenn eine Spannung Uy angelegt wird. Um die Dampfungsfunktion fi;,s:1 zu be-
stimmen, wird die Biprismavibration abgeschétzt. Dies ist durch eine Hologramm-
serie mit variierender Spannung Uy, des ersten Biprismas und konstanter Spannung
am zweiten Biprisma moglich (hier: Uy, = 200 V). Die resultierenden Hologramm-
streifenkontraste sind um die Dampfung pyrp durch die Modulationstransferfunk-
tion der Kamera korrigiert und in Abbildung in Abhéngigkeit zu Uy dar-
gestellt. Mit dem Dampfungswert von pise fiir U = 200 V, der hier rund 0,67
betragt, lasst sich p;ns1 mit Gleichung direkt anfitten. Demnach betrigt die
Biprismainstabilitéit, beschrieben durch die Standardabweichung der Biprismaposi-

tion, 0; ~ 0,94 nm, bezogen auf die Ebene des ersten Biprismas. Zuriickgerechnet

100
90
80
70-
60
50
40
30-
20| e optimierte Biprismaposition
104 K l;onventionelle Biprismaposition

0 T

Kontrast/ %
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Abb. 6.13: Streifenkontrast in Abhiingigkeit der Uberlappungsbreite wos. Die
Messpunkte sind um die Dadmpfung durch die MTF der Kamera kor-
rigiert. Die blaue Linie stellt die Ddmpfung durch partielle raumliche
Kohérenz fiir einen effektiven Kohirenzwinkel der Elektronenquelle
von 0, = 1.5-107° rad dar.
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Abb. 6.14: Die Dadmpfungsfunktion p;,s1 einzeln sowie in Kombination mit der
Déampfungsfunktion pg.o angefittet an experimentelle Messwerte.

auf die Objektebene ergibt sich eine Standardabweichung der Biprismaposition von
91 (Objektebene) ~ 16 pm.

Unter der Annahme, dass das Ausmafs der Instabilitdten sich nicht mit der Bi-
prismaspannung dndert und dass die Instabilititen immer in der gleichen Gréien-
ordnung vorliegen, lasst sich nun das optimale Verhaltnis zwischen den Biprisma-

spannungen berechnen.

6.7.5 Optimales Spannungsverhiltnis

Das optimale Spannungsverhiltnis ist beispielhaft fiir einen Streifenabstand von
30 pm berechnet worden. Sind die méglichen Spannungsverhéltnisse bekannt, lésst
sich durch Multiplikation aller Dampfungsfaktoren das Maximum des Produktes mit
der geringsten Gesamtddmpfung bestimmen (Abb.[6.15). Fiir 30 pm liegt es demnach
bei einer Biprismaspannungskombination von etwa Uy, = 320 V und Uy = 250 V.
Im Gegensatz zum Standardverhéltnis, welches bei konventioneller Elektronenholo-
graphie vorliegen wiirde, von Us; = 0 V und Uy, = 370 V, stellt es eine Verbesserung

des Hologrammstreifenkontrastes um einen Faktor von rund 1,25 dar.
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Abb. 6.15: Die einzelnen Dampfungsfunktionen und ihre Kombination fiir einen
Streifenabstand von 30 pm.

6.8 Gekreuzte Biprismen

Die Verfiigbarkeit von zwei Biprismen in einem Transmissionselektronenmikroskop
bietet mehr Moglichkeiten als die beschriebene Methode der Elektronenholographie
mit verminderten Artefakten. Werden die Biprismen derartig gedreht, dass sie sich
in der Ebene des zweiten Biprismas senkrecht zueinander befinden, und an beiden
Biprismen eine Spannung angelegt, lisst sich anstatt von Interferenzstreifen ein In-
terferenzpunktemuster erzeugen (Abb. [121]. Voraussetzung dafiir ist, dass die
Linsenanregungen der Adapterlinse und der Extralinse entsprechend angepasst wer-
den, damit beide Biprismen auferhalb von ausgezeichneten Ebenen liegen. Auf diese
Weise lassen sich zum einen Vortex-Strahlen und zum anderen Multiinterferenzho-
logramme zu erzeugen. Letzte werden in diesem Abschnitt vorgestellt. Hinsichtlich

der Moglichkeiten von Vortex-Strahlen sei auf [122H126] verwiesen.

6.8.1 Multiinterferenzhologramme

Erste Versuche fiir Multiinterferenzhologramme haben gezeigt, dass Aquipotential-
linien des elektrostatischen Feldes eines geladenen Korpers direkt sichtbar gemacht
werden konnen, ohne dass eine Rekonstruktion notwendig wire [127, [128]. Hierfiir
wurden zwei Biprismen in leichtem Abstand parallel zueinander ausgerichtet, sodass
drei Elektronenenwellen zur Interferenz gebracht werden konnten. Dieses Prinzip

wurde spéter auf die Interferenz von vier Elektronenwellen {ibertragen, die man z. B.
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Abb. 6.16: Interferenzmuster mit gekreuzten Biprismen.

erhélt, wenn zwei Biprismen ann&hernd senkrecht zueinander ausgerichtet sind [121].
Der Versuch einer Rekonstruktion der Bildwelle wurde hier nicht unternommen.
Die grundlegende Idee, mehrere Interferenzen in einer Aufnahme festzuhalten,
wird jedoch beispielsweise auch in der Rontgenholographie angewendet, wo zur
Steigerung des Signal-Rausch-Verhiltnisses die Objektwelle mit mehreren Referenz-
wellen interferiert wird, die sich zu einem Multiinterferenzhologramm aufaddie-
ren [129, [130]. In der Rekonstruktion ergeben sich entsprechend mehrere Bildwellen,
die anschliefsend miteinander gemittelt werden, um das Signal-Rausch-Verhéltnis zu
verbessern. Ob sich dieses Prinzip auf ein Elektronenhologramm anwenden lisst, soll

im Folgenden iiberpriift werden.

Entstehung der Multiinterferenz

Die mathematische Beschreibung der Hologrammintensitit in der Elektronenholo-
graphie ergibt sich analog zu der Beschreibung fiir ein einfaches Biprisma, wobei
diese zweimal hintereinander durchgefithrt wird [121], [126]. Es ergibt sich fiir die
Summe aus Bild- und Referenzwelle bei Nutzung eines einzelnen Biprismas die Su-

perposition
Whotor (7) = Wpa(F) + W (7) = expliggy(7) + iip1 (7)] + expl—ispy (7)] (6.19)

mit () = 7q17 (Vgl. Abschn. 3.1.2]).
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

Die Superposition aus Bild- und Referenzwellen Wj,4,0(7) bei gekreuzten Bipris-
men ergibt sich durch Einfiihrung eines weiteren Phasenkeils ¢o(7) = w37 und
erneute Uberlagerung der neuen Teilwellen. Diese Superposition besteht aus den
vier Sektoren, die sich durch die gekreuzten Biprismen ergeben und von denen einer
das Objekt beinhaltet. Es ist daher

Whotoa(7) = Ay - explipy(F) + i1 () + ipa (7))
+ Ag - exp[—ipy (T) + wg( )] (6.20)
+ A - expl+ips () — igpa (7))
+ Ao - exp[—ip1(F) — wm] :
Die Intensitit ergibt sich mit I(7) = Wp102(7) + Whooo(7)* zu [1211 [126]:
I(7) = A¥(F) + 3A45(7) Terme ohne qi, ¢s
+ 2411 Ap(7) Ao (T) cos(pp(T) + 201 (F) + 1 (7)) 1. Term mit ¢
+ 2411 A3 (7) cos (21 (F) + pua (7)) 2. Term mit ¢
+ 202 Ay (1) Ao (7) cos(pp(T) + 202(7) + o3 (7)) L. Term mit g3
+ 2415 A3(7) cos (202 () + Pua(7)) 2. Term mit ¢
+ 243 A4 (7) Ao () cos(pp(T) + 201(T) + 2¢02(7) + pus(7))  Term mit ¢i + ¢3
+ 204 AZ(T) cos (21 (F) — 202(7) + pus(T)) . Term mit ¢1 — ¢
(6.21)

Bei der Aufnahme wirken die iiblichen dimpfenden Effekte auf den Kontrast des
Interferenzmusters. Durch die verschiedenen Bedingungen in unterschiedlichen Rich-
tungen, wie etwa Abstdnde der Interferenzen, Biprismaspannungen usw., ergeben
sich vier verschiedene Dampfungsfaktoren pi, uo, u3 und py. Wie bei der normalen
Elektronenholographie kann es aufserdem zu einer Phasenmodulation durch Ver-
zeichnungen kommen. Diese sind im Extremfall in allen Komponenten unterschied-
lich und hier durch ¢,1(7), u2(7), u3(7), Qua(T ) %5( ) und @.6(7) gekennzeichnet.

Bereits an diesem Punkt ist in Gleichung (6.21)) ersichtlich, dass es beispielsweise
im speziellen Fall von @, (7) & puo(r), Ap(F) ~ AO(F) und @p(7) = 7 zu einer Aus-
16schung der beiden Terme kommt, die ¢; enthalten. Ahnliches gilt fiir die Terme
mit ¢, die Mischterme mit ¢; und ¢ sind dagegen unbetroffen. Wie sich im Folgen-

den zeigen wird, erschwert diese Ausloschung im Zusammenspiel mit Verzeichungen
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der Phase eine Interpretation teilweise betréachtlich.

Gemiif Gleichung wurde die Intensitiitsverteilung eines Multiinterferenzho-
logramms von einem kugelformigen Phasenobjekt berechnet (Abb. . Der Anteil
der Terme, in denen ¢; und ¢ einzeln auftreten, ist in Abbildung[6.17 auf der linken
Seite zu sehen. Es wurde fiir die Berechnung |g3| = 1,5|¢1| und ¢3 L ¢7 verwendet, da
sich dies mit den spéter gezeigten experimentellen Daten deckt. Die Biprismen sind
in der Simulation entsprechend parallel zu den Kanten der Abbildung ausgerichtet.
Ebenfalls in die Abbildung aufgenommen ist ein Ausschnitt eines kugelférmigen Pha-
senobjekts, das an seinem dicksten Punkt, also ganz unten links in der Abbildung,
einen maximalen Phasenschub von ¢, = 10 rad besitzt. Sobald ein Phasenschub von
wp = m(2n+1) (mit n = 0, 1, 2...) erreicht ist, kommt es zur beschriebenen vollstén-

digen Ausléschung der senkrechten bzw. waagerechten Intensitdtskomponenten.

Die Intensitdtskomponenten, in denen ¢; und ¢35 gemeinsam auftauchen, entspre-
chen einer Uberlagerung von ¢i und ¢, was zu einer Richtungsinderung der Ko-
sinusfunktionen fiihrt. Die Berechnung fiir das gleiche kugelférmige Phasenobjekt
wird in Abbildung [6.17)in der Mitte gezeigt. Hier kommt es zu keiner Ausloschung,
sodass dieser Wellenanteil fiir eine vollstdndige Rekonstruktion prinzipiell geeignet
ist, obwohl ein Phasenschub von ¢, =  iiberschritten wurde. Allerdings steht hier-

fiir in der Fouriertransformierten nur ein Seitenband zur Verfiigung. Die Addition

der Teilkomkomponenten ergibt schlieflich die endgiiltige Simulation auf der rechten
Seite in Abbildung [6.17]
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Abb. 6.17: Simulation eines Elektronenhologramms mit gekreuzten Biprismen.
Die waage- und senkrechten Komponenten (in Bezug zu den Bipris-
men) addieren sich mit denen der diagonalen.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

6.8.2 Rekonstruktion

Fiir die Rekonstruktion eine Multiinterferenzhologramms wird zunéchst wie gehabt

die Fouriertransformation ausgefiihrt. Man erhélt:

PTIA) = FTIAA + 343(7) 7z
+ FT[2p1 Ay (1) Ao (F) - exp(+ispp(F) + ipp1 (7)) 1.5B
+ 2 AY(F) - exp(+ipu2 ()] * 8(7 — i)
+ FT[2p0Ap(T) Ao (7) - exp(+ipy(7) + ipu3(T)) 2. SB

+ 22 AG (7) exp(+ipua (7))] * 6(7 — ¢3)
+ FT[2u3A5(7) Ao (7) - exp(+ipp(7) + s (7)) * 6(¢— 1 — q2) 3. SB

+ FT 204 AG(F) - exp(+ipus (7)) * 6(7 — i + G3) - 4.8B
+ FT[2p1 Ay(7) Ao (7) - exp(—ipy(r) — 1o (7)) 1. 5B”
+ 2p AG(7) - exp(—ipua ()] * 6(q+ d1)

+ FT 202 Ay (1) Ao (F) - exp(—ispy(1) — 1pu3(7)) 2. 5B°

+ 200 AY(F) exp(—ipua ()] % 6(7 + ¢3)

+ FT[2u3A5(7) Ag(T) - exp(—ipp(T) — ipus(7))] * 0(T+ @1 + ¢2) 3. SB*

+ FT2p4 A% (7) - exp(—igus (7)) * 0(7+ ¢1 — ¢3) - 4. SB*
(6.22)

Es ergeben sich das Zentralband ZB sowie acht Seitenbdnder. Die Seitenbander
sind das 1. SB, das 2. SB, das 3. SB und das 4. SB und zusétzlich die konjugiert-
komplexen Seitenbiander 1. SB*, 2. SB*, 3. SB* und 4. SB*, so wie sie in Glei-
chung definiert sind.

Das weitere Vorgehen sei beispielhaft am 1. SB demonstriert. Der Reflex wird
zunéchst mit einer Blende ausgeschnitten, zentriert und invers fouriertransformiert.

Es ergibt sich:

YrsB () = 201 Ap(F) Ao(7) - exp(igs() + ipur (7)) + 201 AG () - exp(ipua (7)) - (6.23)

Der erste Term mit der Bildwelle wird demnach von einer der Referenzwellen
iiberlagert. Auch ein zugehdoriges Multiinterferenzhologramm ohne Objekt besteht

aus zwei Komponenten:
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V1.580(7) = 2M1A(2)(F) - exp(ipy1 (7)) + 2#114(2)(7?) - exp(ipya(T)) - (6.24)

Die Extraktion der rekonstruierten Bildwelle ist daher bei Auftreten von starken
Verzeichnung (.1 () und ¢,2(7)) nicht moglich, weil die einzelnen Komponenten
sich nicht voneinander trennen lassen.

Eindeutig wird es, wenn keine Verzeichnungen vorliegen. Man erhalt die verein-

fachte rekonstruierte Bildwelle:

U1.58(F) = 201 Ap(F) Ao (F) - exp(iy(F)) + 2 AG(F) . (6.25)

Auch das Leerhologramm vereinfacht sich entsprechend zu:

V1.spo(F) = 4 A5 (7). (6.26)

Durch Division folgt

e = S e+ 020

In diesem Ausdruck ist die rekonstruierte, normierte Bildwelle enthalten, die le-
diglich um den Wert 1/2 berichtigt und anschliekend verdoppelt werden muss. Auf
diese Weise lisst sich die Phaseninformation wieder herstellen, auch wenn es zu einer
teilweisen Ausloschung der Teilkomponenten im Multiinterferenzhologramm gekom-
men ist. Dies gilt allerdings nur, wenn keine Verzeichungen der Phase die Aufnahme
beeintrachtigen.

Bei der Rekonstruktion des 3. und 4. Seitenbandes ist dieses Vorgehen nicht er-

forderlich, hier liegen die Bild- bzw. eine Referenzwelle ungestort vor, wie Glei-

chung belegt.

6.8.3 Demonstration an einer Latexkugel

Die angefiihrten Berechnungen sollen mit einem Experiment {iberpriift werden. Hier-
fiir ist eine Latexkugel mit rund 220 nm Durchmesser in den Strahlengang gebracht
worden (Abb. [6.18)). Es wurde der Lorentz-Modus und eine runde Beleuchtung ver-
wendet. Letztere ist erforderlich, da die Kohdrenz, im Gegensatz zur konventionellen
Elektronenholographie, in allen Raumrichtung hoch sein muss, um eine kontrast-
reiche Uberlagerung fiir beide der senkrecht zueinander befindlichen Biprismen zu

ermoglichen. Die Beleuchtung kann daher nicht auf die Grofse des Beleuchtungs-
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

schirms bzw. der Kamera angepasst werden, sondern muss aufgeweitet werden, was
die notige partielle rdumliche Kohérenz schafft. Dies wirkt sich entsprechend ne-
gativ auf die Elektronenanzahl aus. Die verwendeten Biprismaspannungen waren
mit Uy = 180 V und Uy, = 150 V eher gering und verursachen damit nur méafige
Kontrastddmpfung durch Vibration.

Die Groke des Interferenzmusters weist Abmessungen von rund 300 x 500 nm?
und damit typische Mafse fiir Elektronenhologramme bei mittlerer Auflésung auf.
Oben rechts in Abbildung|6.18|ist die Fouriertransformierte der Aufnahme zu sehen.
Entsprechend der einzelnen Komponenten des Multiinterferenzhologramms stehen
mehrere Seitenbénder fiir die Rekonstruktion zur Verfiigung, wobei geméaf der Me-
thodik der Rontgenholographie die Seitenbénder einzeln rekonstruiert und anschlie-

flend gemittelt werden miissen, um das Signal-Rausch-Verhéltnis zu verbessern. Im

Abb. 6.18: Elektronenhologramm einer Latexkugel mit gekreuzten Biprismen.
Oben rechts ist ein Ausschnitt der Fouriertransformierten des Holo-
gramms zu sehen
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korrespondierenden Leerhologramm wird ein Kontrast V' = 25% und eine Anzahl
an N = 400 Counts erreicht. Die Absténde p; und py der Interferenzen, vergleichbar
dem Streifenabstand s bei konventioneller Holographie, sind p; = 1,6 nm bei einer
Abtastrate von 11 Pixeln pro Periode und p, = 2,4 nm bei einer Abtastrate von
16,5 Pixeln pro Periode.

Ein Teilausschnitt der Aufnahme aus Abbildung [6.18]ist in Abbildung [6.19] einer
Simulation mit den gleichen Hologrammeigenschaften hinsichtlich der Punktabstéin-
de und der Objektgrofe gegeniibergestellt. Die experimentelle Aufnahme ist durch
partielle rdumliche Kohérenz, Fresnel-Beugungssdume und Linsenfehler beeintréich-
tigt, stimmt aber ansonsten gut mit der Simulation iiberein. Der maximale Phasen-
schub der Latexkugel ist somit bereits anhand der Simulation auf rund ¢, = 10 rad
bestimmt.

Es soll nun gepriift werden, ob sich die Seitenbénder einzeln rekonstruieren lassen.
Dabei soll zunéchst Gleichung [6.27] und die dafiir gemachten Annahmen gelten. Die
Seitenbiander in der Fouriertransformierten mit positivem Phasenschub in diesem
Beispiel sind in Abbildung [6.18| entsprechend als 1. bis 4. SB markiert. Die rekon-
struierten und normierten Amplituden und Phasen der einzelnen Seitenbénder sind
in Abbildung [6.20] zu finden.

Bei der Rekonstruktion des 1. SB und 2. SB gemif Gleichung entspricht
die rekonstruierte Phase naherungsweise dem erwarteten Ergebnis von einem ma-

ximalen Phasenschub um ¢, ~ 11 rad, allerdings zeigen sich leichte Unterschiede

Simulation Experiment

Abb. 6.19: Gegeniiberstellung von einem simulierten Elektronenhologramm ei-
ner Latexkugel bei gekreuzten Biprismen und einem vergleichbaren
Ausschnitt einer experimentellen Aufnahme.
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zwischen dem 1. SB und 2. SB. Das Problem wird bei einem Bick auf die rekonstru-
ierten Amplituden deutlich. Sie weisen eine Modulation auf, die trotz der Korrektur
um den Wert 1/2, wie es in Gleichung beschrieben ist, auftritt. Dass die Kor-
rektur um den reellen Wert 1/2 fiir eine fehlerfreie Rekonstruktion nicht geniigt, ist
ein Indiz dafiir, dass die Verzeichnungen der Phase entgegen der Annahme nicht
so gering bzw. so gleichférmig sind, wie es fiir die Herleitung von Gleichung
angenommen wurde. Dies lasst sich belegen, wenn zusétzlich zum Realteil auch
der Imaginarteil der Bildwelle durch einen Offset verdndert wird. Dies ist in Ab-
bildung zu sehen. Hier wurde der Imaginérteil der rekonstruierten Bildwellen
zusatzlich zur Realteilverdnderung um den Wert 0,351 korrigiert. Dieser Wert lasst
sich allerdings nicht direkt bestimmen, sondern wurde durch Austesten gefunden.
Die Amplitudenmodulation wird dadurch merklich abgeschwicht, was ein Hinweis
daraufist, dass tatsdchlich unterschiedliche Phasenverzeichnungen innerhalb der ver-
schiedenen Komponenten des Multiinterferenzhologramms aufgetreten sind, sodass
sich die Bildwelle nicht sauber davon trennen lsst.

Bei der Rekonstruktion des 3. SB kommt es erwartungsgemif zu keinen Schwie-
rigkeiten (Abb. . Amplitude und Phase konnen vollstindig rekonstruiert werden
und die Entfaltung der Phase gelingt im Hologrammbereich vollstindig. Allerdings
treten beim 3. SB — und auch beim 4. SB — eine stirkere Kontrastdimpfung der
Interferenzen auf als bei den anderen beiden Seitenbindern. Die stirkere Kontrast-
dampfung folgt beispielsweise aus der grokeren Tragerfrequenz in dieser Richtung,
aber auch daraus, dass weiter voneinander entfernte Bereich zur Uberlagerung ge-
bracht werden, was eine schlechtere partielle rdumliche Kohdrenz nach sich zieht.
Daher ist das Signal-Rausch-Verhiltnis im 3. SB und 4. SB etwas geringer. Die
Rekonstruktion des 4. SB beinhaltet erwartungsgeméf keine Objektinformationen.

Die einzeln rekonstruierten Seitenbénder (1. bis 3. SB) wurden trotz der beob-
acheten Amplitudenmodulation, die auch eine Ungenauigkeit der Phase bewirken,
entsprechend der Eingangsiiberlegungen miteinander gemittelt. Eine exakte Pha-
senbestimmung ist aufgrund der erwidhnten Verzeichungen und deren Auswirkung
auf Real- und Imaginérteil der rekonstruierten Bildwelle zwar nicht mdéglich, aber
da die Phasen einander dhneln und den erwarteten Werten nahe kommen, kommt
es dennoch zu der leichten, erwarteten Glattung der Phase. Damit ist gezeigt, dass
ein Multiinterferenzhologramm auch in der Elektronenholographie zu einer Verbes-
serung der Signal-Rausch-Verhéltnisses beitragen kann, sofern es bei der Aufnahme

nicht zu Verzeichungen der Phase kommt.
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entfaltete Phase

Mittelung 1. bis 3. SB

4.SB

Abb. 6.20: Die rekonstruierten Amplituden und Phasen der einzelnen Seiten-
bénder.
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unverindert Bildwelle +0,35i

1. SB

2.SB

Abb. 6.21: Links: Die bereits vorgestellten modulierten Amplituden. Rechts: Die
Amplituden wie sich sich ergeben, wenn die Bildwelle zusétzlich um
einen Offset von 0.351 ergdnzt wurde.

Dass es bei der Mittelung der einzeln rekonstruierten Bildwellen tatséichlich zu
einer Verbesserung des Signal-Rausch-Verhéltnisses kommt, zeigt ein Blick auf die
rekonstruierten Phasen von Leerhologrammen. Dafiir wurden zwei Multiinterferenz-
hologramme ohne Objekt aufgenommen und auf die beschriebene Weise geméaf Glei-
chung die vier Seitenbénder rekonstruiert. Es ergaben sich die folgenden Stan-
dardabweichungen der rekonstruierten Phasen: 1. SB: 0,03 rad, 2. SB: 0,04 rad,
3. SB: 0,10 rad und 4. SB: 0,11 rad. Der Unterschied zwischen 1. und 2. SB auf
der einen Seite und dem 3. und 4. SB auf der anderen Seite liegt in der erwidhnten
unterschiedlichen Kontrastddmpfung in den verschiedenen Seitenbidndern. Fiir die
Mittelung des 1. und 2. SB ergab sich beispielsweise eine Verbesserung der Stan-
dardabweichung der Phase auf 0,02 rad. Fiir die Mittelung des 3. und 4. SB ergab

sich ebenfalls eine Verbesserung auf eine Standardabweichung von 0,07 rad.

6.8.4 Fazit

Abschliefsend lasst sich festhalten, dass die Aufnahme von Multiinterferenzhologram-
men und eine Rekonstruktion der Bildwelle in der Elektronenholographie prinzipiell
moglich sind. Um interpretierbare Rekonstruktionen der Amplitude und der Phase
zu ermoglichen, ist jedoch eine ndherungsweise verzeichnungsfreie Aufnahme not-

wendig.
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6.9 Weitere Optimierungsansatze

Verschiedene Anderungen am Setup mit zwei Biprismen sind denkbar, von denen
hier einige angefiihrt werden sollen. Zum einen wire es moglich die Vergroferung
der Extralinse zu verstiarken, sodass die Schattenbreite auf Hohe des zweiten Bipris-
mas zunimmt. Dies wiirde die Vermeidbarkeit von biprismainduzierten Artefakten
erhohen und gleichzeitig feinere Hologrammstreifen ermoglichen.

Auferdem liefse sich die Position der Biprismahalter zueinander derartig anpassen,
dass beide Biprismen auf ihren jeweils stabileren Position senkrecht zur Halterachse
genutzt werden konnen, was die Streifenkontrastdimpfung durch Biprismavibration
weiter reduzieren wiirden.

Die hinter diesen beiden Optimierungsansitzen stehenden Herausforderungen sind
jedoch verhaltnisméfig kleiner Natur, wenn man sie mit den Einschrankungen durch
die Kamera vergleicht. Die Modulationstransferfunktion und die Rauschtransfer-
funktion der Kamera, aber auch ihre limitierte Groéfse bleiben Hauptprobleme der
Elektronenholographie.

Ebenfalls eine Herausforderung stellt die Probenpréparation dar. Da die zu un-
tersuchende Probenstelle mit einer Referenzwelle liberlagert werden muss, ist es
erforderlich, dass sich die besagte Probenstelle dicht an der Objektkante befindet.
Bei hochauflésender Elektronenholographie mit Hologrammbreiten von nur wenigen
Dutzend Nanometern ist dies besonders schwierig, da es bei einigen Materialsyste-
men, wie z. B. bei siliziumbasierten Objekten, hiufig die Probenkante ist, welche
die meisten Artefakte durch die Probenpriaparation aufweist. Ein vielversprechender
Ansatz, diese Herausforderung zu meistern, steckt in der geteilten Beleuchtung, bei
der mithilfe von einem oder mehreren Biprismen im Beleuchtungsystem der Elek-
tronenstrahl aufgeteilt wird und dadurch auch weit entfernte Bereiche kohdrent be-
leuchtet werden kénnen [I31) [I32]. Diese Bereiche kénnen anschliefsend miteinander

iiberlagert werden und ein gewohnliches Hologramm formen.
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6 Elektronenholographie mit zwei Biprismen

6.10 Zusammenfassung

Das Elektronenholographie-Setup mit zwei Biprismen bietet eine Vielzahl an neuen

Moglichkeiten, fiir deren effektive Nutzung einige Dinge zu beriicksichtigen sind:

e Bei der Verwendung von sehr diinnen Biprismen (r; < 150 nm) wird ein nicht

zu vernachléssigender Elektronenanteil von den Biprismen transmittiert. Da-
durch ergibt sich im Falle des 2-Biprismen-Setups kein absoluter Schatten. Weil
die transmittierten Elektronen teilweise inelastisch gestreut wurden, bewirken
sie jedoch groftenteils einen geringen Offset zusdtzlich zur Hologramminten-
sitdt. Dieser Offset bewirkte in keinem der untersuchten Hologramme einen

nachweisbar negativen Einfluss.

Der Weg zur Berechnung der geometrischen Schattenbreite wurde vorgestellt.
Bei dem Vergleich von simulierten und experimentell aufgenommenen Elektro-
nenhologrammen zeigte sich eine gute Ubereinstimmung mit den berechneten
Schattenbreiten hinsichtlich der Vermeidbarkeit von Fresnel-Beugungssdaumen.
Auch fiir Vignettierung konnte anhand von experimentellen Werten ein Nach-
weis der Vermeidbarkeit dieses Artefakts bei entsprechender Schattenbreite

erbracht werden.

Die Biprismavibration des ersten Biprismas konnte gemessen und formelméfig
erfasst werden. Es ergab sich eine Standardabweichung der Biprismavibration
von rund 16 pm in Bezug zur Objektebene. Mit diesem Wert und den gemesse-
nen Daten fiir die partielle rdumliche Kohérenz liefs sich die spannungsabhingi-
ge Dampfung der beiden Biprismen beschreiben und die optimale Kombination
aus den beiden Biprismaspannungen fiir einen gegebenen Hologrammstreifen-
abstand berechnen. Fiir einen Hologrammstreifenabstand s = 30 pm ergab
sich fir Upy = 320 V und Uy, = 250 V eine Kontrastverbesserung um etwa
den Faktor 1,25 gegeniiber Uy; = 0 V und Uy, = 370 V.

Fiir den Fall senkrecht zueinander befindlicher Biprismen konnte gezeigt wer-
den, dass sich prinzipiell Multiinterferenzhologramme aufnehmen und rekon-
struieren lassen. Fiir die fehlerfreie Rekonstruktion der Bildwelle ist allerdings

eine niherungsweise verzeichnungsfreie Aufnahme notwendig.
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7 Vergleich 80 kV- und
300 kV-Holographie

Die Energie von Elektronen, die mit 300 kV beschleunigt wurden, ist vor allem fiir
organische Materialien zu hoch, um diese zerstérungsfrei zu untersuchen. Nahezu
alle Transmissionselektronenmikroskope bieten daher die Moglichkeit, die Beschleu-
nigungsspannung zu reduzieren. Das FEI Titan 80-300 Berlin Holography Special
TEM erméglicht eine durchgéngige Variation von 80 bis 300 kV, wobei jedoch der C-
Korrektor fiir jede einzelne Beschleunigungsspannung kalibriert werden muss. Diese
Kalibrierung wurde fiir 80 und 300 kV werkseitig durchgefiihrt. Die wesentlichen
Unterschiede, die sich aus einer Variation der Beschleunigungsspannung hinsichtlich

des Setups mit zwei Biprismen ergeben, sind Gegenstand dieses Kapitels.

7.1 Ausgangslage

Durch die Reduktion der Beschleunigungsspannung wird nicht nur die kinetische
Energie der Elektronen verringert, auch das Verhalten verschiedener Komponenten
des Transmissionselektronenmikroskops ist betroffen. So nimmt beispielsweise das
Vergroferungsvermogen durch die elektromagnetischen Linsen zu, was eine erhdhte
Gesamtvergrofserung erlaubt. Aber auch der Einfluss des Biprismas éndert sich bei
konstanter Biprismaspannung. Dies liegt zum einen an der Wellenldngendnderung
von A = 1,97 pm bei Uy = 300 kV auf A = 4,18 pm bei Uy = 80 kV gemél
Gleichung . Zusammen mit der Anderung der Beschleunigungsspannung und
der Wellenlénge ergibt sich eine neue Biprismakonstante vy. Gleichung sei
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daher an dieser Stelle erneut aufgefiihrt:

- 1+ s
Yo = TN . T 2 T (7.1)
n( ,ﬂf) eUa- (1 + 57:45)

Die Biprismakonstante reduziert sich von g = 6,7 - 1077 auf 79 = 2,2 - 107%. Die
Verstarkung des Ablenkwinkels wirkt also der Vergroferung der Wellenldnge entge-
gen. Da die Verstirkung des Ablenkwinkels der stirkere Prozess ist, sind bei 80 kV
Beschleunigungsspannung geringere Streifenabsténde mit kleineren Biprismaspan-
nungen moglich als bei 300 kV. Dies ergibt sich aus Gleichung (3.6)), die hier der
Ubersichtlichkeit halber ebenfalls erneut aufgefiihrt ist:

1 Xa+0)

2
My 2va (72)

5 =

Fiir gleiche Streifenabstinde wird im FEI Titan 80-300 Berlin Holography Spe-
cial TEM eine um etwa den Faktor 4/9 reduzierte Biprismaspannung erforder-
lich (Abb. . Da eine Erniedrigung der Biprismaspannung in der Regel mit einem
Gewinn an Stabilitdt einhergeht, ist grundsitzlich eine Verbesserung der Hologra-
phiebedingungen zu erwarten. Auferdem werden bei 80 kV in der Regel geringere
Streifenabsténde als bei 300 kV verwendet, da das Informationslimit um rund einen
Faktor 2 kleiner ist und somit grofere Hologrammstreifen geniigen, die Seitenbédnder

vom Zentralband zu separieren.

0,04
0,03]
g 0,02
e E
0,01] = 80KV
1 e 300 kV
0 1 T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T
0 100 200 300 400

Uiv

Abb. 7.1: Streifenabstidnde bei einer Beschleunigungsspannung U = 80 kV und
Ua = 300 kV.
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Inwieweit die Reduzierung der Biprismaspannung bei 80 kV daher Vorteile er-
Offnet, so wie es die Optimierung der Biprismaposition bei 300 kV getan hat, ist

Gegenstand dieses Kapitels.

7.2 Kontrast

Der Kontrast der Hologrammstreifen wird bei einer Beschleunigungsspannung Uy =
80 kV durch die gleichen Effekte gedampft wie auch bei Uy = 300 kV, allerdings in

abweichendem Ausmal.

7.2.1 Modulationstransferfunktion

Durch die geringere Elektronenenergie bei einer Beschleunigungsspannung von 80 kV
ist unter anderem der Wechselwirkungsbereich der Elektronen mit dem Szintillator
der CCD-Kamera kleiner, analog zu der verkleinerten Streubirne bei einem Raster-
elektronenmikroskop. Dies fiihrt dazu, dass die Dampfung durch die Modulations-
transferfunktion der Kamera deutlich vermindert ist (Abb.[7.2). Beide Kurven wur-
den unabhiingig mit der Kantenmethode bestimmt [85]. Im Bereich von ¢ = 0,1 px~*
beispielsweise ist die Modulationstransferfunktion im 80 kV-Modus gegeniiber dem
300 kV-Modus um einen Faktor von 1,9 verbessert. Die verdnderte Modulations-

transferfunktion stellt demnach eine enorme Verbesserung dar.

7.2.2 Partielle raumliche Koharenz

Die optimalen Beleuchtungseinstellungen im Transmissionselektronenmikroskop un-
terscheiden sich je nach Beschleunigungsspannung. Dies liegt vor allem an den ver-
dnderten Linsenvergrofferungen und hat zur Folge, dass fiir einen Vergleich der Be-
schleunigungsspannungen nicht die gleichen Einstellungen verwendet werden kon-
nen. Es ist aber anzunehmen, dass die wesentlichen Parameter, wie etwa Quellgro-
ke oder Quellstrom, erhalten bleiben und somit partielle rdumliche Kohédrenz und
Elektronenanzahl vergleichbar sind. Allerdings flieft in Gleichung (3.37)), welche die
Dampfung des Streifenkontrasts durch raumliche partielle Koharenz beschreibt, auch

die Wellenlinge ein. Die Gleichung sei hier erneut angefiihrt:

1
m0wo1

)\)2

Hse = (73)

14 4(
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7 Vergleich 80 kV- und 300 kV-Holographie

Das bedeutet, dass bei gleichem Kohérenzwinkel 6. bei U4 = 80 kV eine Verrin-
gerung der Streifenkontrastddmpfung zu erwarten ist. Andersherum gilt, dass fiir
die gleiche Streifenkontrastddmpfung ein groferer Kohdrenzwinkel geniigt, was eine
grokere Elektronenanzahl zur Folge hat.

Um dies belegen zu kénnen, wurden Hologrammserien mit dem zweiten Bipris-
ma mit zunehmender Uberlappungsbreite wgy; aufgenommen. Diese wurden um die
Modulationstransferfunktion der Kamera korrigiert und sind in Abbildung zZu
sehen. Wihrend der Konvergenzwinkel bei 300 kV rund 1,5 - 107> rad betrigt, ist
er bei Uy = 80 kV mit rund 4,5 - 1075 rad etwa dreimal grofer, wie der Fit mit
Gleichung zeigt. Dennoch liegen die Kurven nur geringfiigig auseinander, was

auf die besagte Wellenldngenanderung zuriickzufiihren ist.

7.2.3 Hologrammbreite und Streifenabstand

Durch die Verdnderung der Biprismakonstante bei unterschiedlichen Beschleuni-
gungsspannungen resultieren, wie bereits eingangs beschrieben, auch verdnderte
Hologrammbreiten und Streifenabstiande. Dabei wirkt nicht nur die verdnderte Bi-
prismakonstante, sondern auch die erhohte Vergroferung M und eventuell kleine
Verdnderungen der Abstdnde a und b rund um das Biprisma. Durch die Verédnde-

rungen werden bei 80 kV Beschleunigungsspannung gréftere Hologrammbreiten be-

1,0
- —300KkV
0,3- — 30KV
0,64
e
s
X ]
0,41
0,2-
0-""I""I""I""I""
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

q/px’

Abb. 7.2: Modulationstranferfunktion der Kamera fiir Beschleunigungsspannun-
gen von 80 kV und 300 kV [85].
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Abb. 7.3: Dampfung des Hologrammstreifenkontrastes durch die partielle Kohé-
renz in Abhéngigkeit der Hologrammbreite fiir Beschleunigungsspan-
nungen von Uy = 80 kV und U4 = 300 kV.

reits bei kleineren Biprismaspannungen erreicht. Auflerdem resultieren bei gleichen
Streifenabstéanden grofere Hologrammbreiten (Abb. . Die Vergrokerung der Ho-
logrammbreite bei Uy = 80 kV im Vergleich zu U, = 300 kV entspricht etwa 20 %
bei gleichem Streifenabstand und stellt somit an sich grundsétzlich einen Vorteil dar,
weil dadurch bei gleicher Abtastrate des Objektes durch die Hologrammstreifen ein

grofkerer Objektausschnitt erfasst werden kann.
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Abb. 7.4: Darstellung der Hologrammbreiten zu den zugehorigen Streifenab-
stdnden fiir Beschleunigungsspannungen von Uy = 80 kV und Uy =
300 kV.
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7 Vergleich 80 kV- und 300 kV-Holographie

7.2.4 Biprismavibration

Da die erforderlichen Biprismaspannungen bei U4 = 80 kV geringer ausfallen, kénn-
te man geméf Gleichung (3.40) eine geringere Anfilligkeit fiir Hologrammstreifen-
démpfung durch Biprismavibration vermuten. Da sich jedoch auch die Biprismakon-

stante 7 und die Wellenldnge A verdndern, gilt diese Annahme nicht zwangslaufig.
Die Streifenkontrastddmpfung lasst sich mit Gleichung beschreiben, die hier

erneut angegeben ist:
U f5o

pinst = exp(—2( L) (7.4

Die Elektronenwellenlédnge ist bei einer Beschleunigungsspannung von 80 kV rund
2,1 mal grofer als bei Uy = 300 kV. Gleichzeitig vergrofert sich die Biprismakon-
stante 79 um den Faktor 3,0. Somit vergrofiern sich die Vorfaktoren von Bipris-
maspannung Uy und Biprismavibration &g effektiv um 3,0/2,1 ~ 1,4. Auferdem
fithrt bei einer Beschleunigungsspannung von 80 kV eine um etwa den Faktor 2,3
reduzierte Spannung zu den gleichen Streifenabstéinden wie bei 300 kV (Abb. [7.1).
Fiir einen Streifenabstand s = 60 pm beispielsweise geniigen rund Uy = 85 V an-
statt Uy = 195 V. Es ergibt sich eine Reduzierung des Exponenten in der Damp-
fungsfunktion fi,s; um einen Faktor (1,4/2,3)? =~ 0, 4.

Wenn die Biprismavibration J, als ungefihr gleichbleibend angenommen wird,
fithrt dies insgesamt zu einer deutlich niedrigeren Démpfung durch Instabilitéten.
Weil dariiber hinaus bei Beschleunigungsspannungen U4 = 80 kV in der Regel gro-
fsere Streifenabstande und damit kleinere Biprismaspannungen verwendet werden,
ist die Dampfung durch Biprismavibration deutlich kleiner als bei U4 = 300 kV.

Analog zum Vorgehen bei 300 kV Beschleunigungsspannung lésst sich auch fiir
80 kV das optimale Verhéltnis der Biprismaspannungen Us; und Upy mit der ge-
ringsten Dampfung des Hologrammstreifenkontrastes abschétzen. In Abbildung
ist dies fiir einen Hologrammstreifenabstand s = 60 pm beispielhaft dargestellt. Der
Hologrammstreifenkontrast wurde fiir verschiedene Kombinationen der Biprisma-
spannungen nach Korrektur der Modulationstransferfunktion der Kamera bestimmt.
Mit den angepassten Dampfungsfunktionen p,. und ;s kann der Verlauf der Mess-
werte erklirt werden und es ergibt sich fiir die gewdhlten Beleuchtungseinstellungen
ein optimales Dampfungsverhalten fiir Uy =~ 90 V und Uy = 45 V.

Da sich fiir Up, =~ 45 V eine eher schmale Hologrammbreite von rund 6 nm
ergibt, scheint es hinsichtlich der optimalen Kontrastdampfung erstrebenswert, die

Dampfung durch partielle rdumliche Kohirenz so gering wie moglich zu halten,

114



7.3 Qualitéit der rekonstruierten Phase
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Abb. 7.5: Optimales Biprismaspannungsverhéltnis fiir die aufgefithrten Daten-
satze.

beispielsweise durch die maximale Elliptizitdt der Beleuchtung oder eine stirkere

Anregung der ersten Kondensorlinse.

7.3 Qualitat der rekonstruierten Phase

Bei den Betrachtungen der einzelnen Kontrastdampfungsfunktionen ergibt sich durch
die verbesserte Modulationstransferfunktion der Kamera ein gesteigerter Hologramm-
streifenkontrast, besonders bei groffen Hologrammstreifenabstdnden. Die Verdnde-
rung der Beschleunigungsspannung schlégt sich jedoch unter anderem auch in einem
verdnderten Signal-Rausch-Verhiltnis und Wechselwirkungskoeffizienten der Kame-
ra nieder. So steigt bei 80 kV beispielsweise die Konversionsrate von Elektronen zu
Counts auf (9,5+0,5) Counts pro Elektron, im Gegensatz zu (3,5+0,5) Counts bei
U = 300 kV. Auferdem ist bei geringeren Beschleunigungsspannungen aufserdem
die detection quantum efficiency (DQE) von CCD-Kameras iiblicherweise grofer.
Die DQE eines Bauteils ist durch das Quadrat des Quotienten von eingehendem und
ausgehendem Signal-Rausch-Verhiltnis gegeben, wird also bei einer CCD-Kamera
direkt von der Elektronenanzahl beeinflusst.

Um den kombinierten Einfluss von Hologrammstreifenkontrast und Elektronen-
anzahl zu priifen, werden zwei Hologrammserien verglichen. Durch Variation der

Vergroferung und entsprechende Anpassung der Biprismaspannung wurde erreicht,
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Abb. 7.6: Standardabweichung der Phase in Abhéngigkeit des Streifenabstandes.

dass in jedem Hologramm eine Abtastrate von zehn Pixeln pro Hologrammstreifen
gewahrleistet ist. Auf diese Weise betrigt der Unterschied durch die Modulations-
transferfunktion fiir alle Hologramme den oben erwihnten maximalen Faktor von
1,9. Die Phasen der Hologramme wurden rekonstruiert und die Standardabweichung
der Phasen bestimmt (Abb. [7.6). Da die Ergebnisse im Messbereich in grober Né-
herung einer linearen Gesetzméifigkeit gehorchen, wurden die Messwerte fiir einen
vereinfachten Vergleich mit einer Geraden angefittet. Das Verhéltnis der Geraden-
steigungen betrigt 1,9 und folgt damit in der Grokenordnung der Verbesserung

durch die Modulationstransferfunktion.

7.4 Zusammenfassung

Die Standardabweichung der rekonstruierten Phase wird im FEI Titan 80-300 Berlin
Holography Special TEM bei unterschiedlichen Beschleunigungsspannungen maf-
geblich durch die verinderten Kameraeigenschaften bestimmt. Eine Verbesserung
der Standardabweichung der rekonstruierten Phase in der Gréfenordung der Verbes-
serung der Kamera-Modulationstransferfunktion ist moglich. Aufgrund der vermin-
derten Streifenkontrastdampfung durch Biprismavibration und Kamera verbleibt
die partielle rdumliche Kohédrenz als grofter Dampfungsfaktor des Hologrammstrei-
fenkontrastes und sollte entsprechend durch Anpassung der Beleuchtungsoptionen
optimiert werden. Bei Ausnutzung aller Parameter erlaubt die erh6hte Stabilitéit 14n-

gere Belichtungszeiten, was einen Ausgleich zur verminderten Elektronenanzahl bei
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einer Steigerung der partiellen rdumlichen Kohérenz erlaubt. So war beispielsweise
eine Belichtung von 20 Sekunden ohne grofie Einschrankungen des Streifenkontras-
tes moglich, was zu einer gemessenen minimalen Standardabweichung von 2 /740

gefiihrt hat.
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8 Anwendungen

In diesem Kapitel sollen einige praktische Auswirkungen demonstriert werden, die
sich aus dem optimierten Setup mit zwei Biprismen ergeben. Auferdem werden
einige Anwendungsmoglichkeiten und die dabei erzielbaren Ergebnisse prisentiert.
Hierfiir wurden diinne kristalline GGold- und Galliumnitridfolie verwendet, die am
Randbereich nahezu Keilform besitzen. Anhand der Goldfolie wird der Unterschied
zwischen Elektronenhologrammen deutlich, die mit nur einem elektrostatischen Bi-
prisma bzw. mit zwei Biprismen angefertigt wurden. Die Elektronenhologramme des
Galliumnitrid-Kristalls veranschaulichen anschlieftend die Detektionsmoglichkeiten

auch leichterer Elemente wie in diesem Fall Stickstoff.

8.1 Phasenschiebung durch einzelne Atome

Bei der Betrachtung weniger oder einzelner Atomlagen, wie es bei der hochauflo-
senden Elektronenholographie der Fall ist, stellt sich die Frage, welches Ausmaf der
Phasenschiebung eines einzelnen Atoms besitzt. Fiir die Berechnung wird zunéchst
das Potential eines einzelnen Atoms mit Simulationen bestimmt [I33HI35] und dieses
anschliefsend entlang der z-Achse integriert, was der Projektion des Potentials auf
eine Ebene entspricht, weshalb man es auch projeziertes Potential nennt [136]. Je
nach Beschleunigungsspannung ergibt sich ein Wechselwirkungsparameter des Elek-
tronenstrahls mit dem projezierten Potential, was in Verbindung mit der Mikroskop-
Ortauflosung eine Abschitzung der Phasenschiebung erméglicht. Die Phasenschie-

bung ¢ zeigt dabei eine gewisse Proportionalitéit zur Kernladungszahl K [136]:
o ox K%, (8.1)

In Abbildung sind die Phasenschiebungen der verschiedenen Elemente bis zur
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Kernladungszahl 100 fiir Auflésungen von 0,05 nm, 0,1 nm und 0,2 nm sichtbar, wie
sie sich fiir eine Beschleunigungsspannung von 300 kV ergeben [6]. Sie stellen einen
ungefihren Richtwert dafiir dar, was fiir einzelne Kombinationen aus Auflésung,
Beschleunigungsspannung und chemischem Element experimentell erwartbar ist.
Fiir eine Auflésung von 0,1 nm ergibt sich eine Phasenschiebung von rund 0,1 rad
bis etwa 0,5 rad je nach chemischem Element. Dies kommt in der etwas {ibliche-
ren Schreibweise als Bruchteile von 27 einem Bereich von 27/63 bis 27/12 gleich.
Dies ist die erforderliche Grofenordnung der Prizision, mit der die Phase einzel-
ner Atome gemessen werden muss. Da die zu untersuchenden Objekte in der Regel
Keilform besitzen, bilden allerdings hochstens die dufsersten Atome eine Monolage.
Im Grofteil der Probe befinden sich mehrere Atome hintereinander, sodass sich die

Phasenschiebungen erhéhen.
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Abb. 8.1: Phasenschiebung einzelner Atome bei einer Beschleunigungsspannung
von 300 kV, wobei die gestrichelten Linien einem Fit geméf Glei-

chung (8.1]) entsprechen, aus [6].
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8.2 Goldkristall

8.2 Goldkristall

Gold eignet sich gut als Demonstrationsobjekt, da es sich als eine diinne kristalline
Folie herstellen ldsst, die auch an den Réndern keine Amorphisation oder Kon-
tamination aufweist, wie sie bei Préparation mit Ionenbeschuss bei den meisten
Materialien oftmals auftritt. Diinne Randbereich um Loécher im Goldfilm und der
angrenzende freie Bereich konnen fiir die Aufnahme von Hologrammen genutzt wer-
den.

Gold kristallisiert in einer kubisch-flichenzentrierten Gittermatrix (Abb. mit
einer Gitterkonstante von ayu, = 0,40782 nm [I37, [138]. Die Phasenschiebung ei-
nes einzelnen Goldatoms liegt dabei bei einer Beschleunigungsspannung von 300 kV
und einer lateralen Auflsung von 100 pm bei etwa 4, = 27/12 [22]. Ein ein-
zelnes Goldatom stellt damit streng genommen kein schwaches Phasenobjekt mehr
dar und die Phasenschiebung ist, im Vergleich zu leichteren Elementen mit geringe-
rer Phasenschiebung, gut messbar. In der verwendeten Probe liegt der Goldkristall
in [110]-Orientierung vor; die Durchstrahlungsrichtung liegt also entlang einer der
Diagonalen auf der Grundfléiche der Einheitszelle (Abb. [8.3).

e e
e e
—

0,40782 nm

0,40782 nm

Abb. 8.2: Kubisch flichenzentrierte Einheitszelle eines Goldkristalls.

[001]

‘ ‘ ‘ [110] [110]

0,40782 nm

Abb. 8.3: Goldkristall in [110]-Blickrichtung. Zum besseren Versténdnis ist die
Position einer Einheitszelle skizziert.
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8.2.1 Vergleich konventionelles und 2-Biprisma-Setup

In Abbildung [8.4] sind elektronenholographische Aufnahmen der Goldfolie zu se-
hen. Fiir das mit einem Biprisma entstandene Hologramm auf der linken Seite ist
eine Biprismaspannung Uy = 250 V genutzt worden. Es ergibt sich ein Streifen-
abstand s = 42 pm und eine Hologrammbreite von rund w = 19,5 nm. Bei einer
Abtastrate von 10,5 Pixeln pro Hologrammstreifen lag ein Kontrast von V' =8 % im
objektfreien Bereich vor (ohne Korrektur durch die Modulationstransferfunktion der
Kamera). Bei einer Belichtungszeit von 2 s ergab sich eine durchschnittliche Anzahl
von N = 350 Counts pro Pixel. Die Ausldufer einiger Fresnel-Beugungssdume sind
direkt in der Aufnahme erkenntlich, werden aber auch in der zugehorigen Fourier-

transformierten als linienférmige Artefakte deutlich. Da sie teilweise die Reflexe der

ein Biprisma zwei Biprismen
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Abb. 8.4: Vergleich von Elektronenhologrammen aufgenommen mit einem und
mit zwei Biprismen und ihren Fouriertransformierten. Die Artefakte
durch die Fresnel-Beugungssdume sind in der Fouriertransformierten
mit Pfeilen kenntlich gemacht.
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8.2 Goldkristall

Goldfolie als Faltung iiberlagern, ist es in diesem Beispiel nicht mé&glich, den Ein-
fluss der Fresnel-Beugungssiume komplett durch eine geschickte Blendenwahl bei
der Rekonstruktion zu beseitigen.

Fiir das mit zwei Biprismen aufgenommene Hologramm auf der rechten Seite von
Abbildung [8.4]sind Biprismaspannungen von Uy, = 260 V und Uy, = 150 V genutzt
worden. Es ergibt sich ebenfalls ein Streifenabstand sy = 42 pm bei einer verklei-
nerten Hologrammbreite von rund ws = 10 nm. Bei der gleichen Abtastrate von
10,5 Pixeln pro Hologrammstreifen lag ein Kontrast von V' = 22% im objektfreien
Bereich vor. Bei einer Belichtungszeit von 2 s ergab sich auch fiir diese Aufnah-
me eine durchschnittliche Anzahl von N = 350 Counts pro Pixel. Artefakte durch
Fresnel-Beugungssdumen sind hier weder direkt in der Aufnahme noch in der korre-
spondierenden Fouriertransformierten ersichtlich.

Die erzielte Auflosung von mindestens 83 pm wird anhand der Sichtbarkeit des
(224)-Reflexes im Seitenband belegt (Abb. [8.4).

8.2.2 Hologrammrekonstruktionen

Die beiden im vorigen Abschnitt vorgestellten Hologramme lassen sich rekonstru-
ieren und verdeutlichen dabei den Qualitdtsunterschied der zwei Aufnahmemodi.
Es sei dabei vorweggenommen, dass eine Anzahl von N = 350 Counts pro Pixel,
wie sie bei einer kurzen Belichtungszeit von nur 2 s auftritt, einen eher geringen
Wert darstellt und ein verhdltnisméafig schlechtes Signal-Rausch-Verhaltnis erwar-
ten lasst. Gerade hieran lassen sich die Vorteile der Elektronenholographie mit zwei
Biprismen zeigen.

In Abbildung sei zunachst die Simulation eines gleichméfig diinnen Gold-
kristalls in [110]-Orientierung préisentiert. Es wurde eine Kristalldicke von 1,2 nm,
eine chromatische Aberration C. = 1,2 mm und eine Energiebreite AE = 1,1 eV
verwendet. In der Amplitude sind die Atompositionen durch einen Intensitatsabfall
rund um das Atomzentrum ersichtlich. Die Phase weist an den Atompositionen einen
positiven Phasenschub auf.

Das Ergebnis der Rekonstruktionen zeigt Abbildung [8.6] Auf der linken Seite
befinden sich die ungefilterte Rekonstruktion von Amplitude und Phase des Holo-
gramms, welches mit einem Biprisma angefertigt wurde. Wie bereits angedeutet ist
das Signal-Rausch-Verhiltnis ungeniigend, was eine Beseitigung der verbleibenden
Linsenfehler erschwert. Die Fresnel-Beugungssdaume zeichnen sich als deutliche Lini-

en ab und storen Amplitude und Phase teilweise erheblich. Fiir eine ndherungsweise
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Amplitude Phase

Abb. 8.5: Simulation von Amplitude und Phase eines Goldkristalls mit einer
Kristalldicke von 1,2 nm. Es wurde eine chromatische Aberration C. =
1,2 mm und eine Energiebreite AE = 1,1 eV verwendet.

Bildfehlerkorrektur wurde mit den folgenden Korrekturwerten gearbeitet: Defokus
C7 = —6,0 nm, sphérische Aberration Cy = —40 pm, zweizdhliger Astigmatismus
A; = 16 nm mit dem Winkel oy = 5°, und axiales Koma By = 0,2 pm mit dem
Winkel agy = —65°. Obwohl prinzipiell das gesuchte Kontrastmuster erkennbar ist,
lassen sich diese Rekonstruktionen fiir eine qualitativ hochwertige Aussage nicht
heranziehen.

Deutlich besser ist das erzielbare Ergebnis mit dem Setup bestehend aus zwei
Biprismen. Durch die Vermeidbarkeit der Fresnel-Beugungssdume und durch den
verbesserten Kontrast ist das Rauschen der Phase vermindert. Fiir die Fehlerkorrek-
tur wurden hier die gleichen Werte wie zuvor genutzt, lediglich der Defokus wurde
angepasst: Defokus C7 = 2,0 nm, sphérische Aberration C; = —40 pm, zweizdhliger
Astigmatismus A; = 16 nm mit dem Winkel oy = 5°, und axiales Koma By = 0,2 pm
mit dem Winkel agy = —65°. Die charakteristische Kontrastgebung, wie sie anhand
der Simulation zu erwarten war, stellt sich bei dieser Rekonstruktion eindeutig dar.
Aussagen iiber das zu untersuchende Objekt sind in diesem Fall moglich.

Wie das Signal-Rausch-Verhéltnis auch leichterer Elemente wie Stickstoff durch
lingere Belichtungszeiten beziehungsweise durch die Mittelung von Hologrammse-
rien verbessert werden kann, was aufgrund der verbesserten Stabilitdt des Setups

moglich ist, ist Gegenstand des folgenden Abschnitts.
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Abb. 8.6: Rekonstruktionen der Hologramme des Goldkristalls. Links: Die Re-
konstruktion der Aufnahme mit nur einem Biprisma nach Korrektur
der verblicbenen Linsenfehler. Rechts: Die Rekonstruktion der Auf-
nahme mit zwei Biprismen nach der Korrektur der verbliebenen Lin-
senfehler.
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8.3 Galliumnitnd

Das optimierte Setup mit zwei Biprismen soll an einem GaN-Kristall demonstriert
und dabei Beschleunigungsspannungen von Uy = 80 kV und Uy = 300 kV vergli-
chen werden. GaN ist eine Halbleiterverbindung, die in der Laserdiodenforschung
verstarkt als Material genutzt wird, insbesondere bei der Herstellung blauer Laser-
dioden [139, 140]

Die Halbleiterverbindung GaN liegt in ihrer hexagonalen Wurtzit-Kristallstruktur
vor. Die Gitterkonstanten betragen ag,y = 0.3189 nm und cg,n = 0.5178 nm [141].
Fiir die folgenden Aufnahmen ist eine diinne Stelle des Kristalls in [1120]-Zonenachse
orientiert worden. Der geringste Abstand in der projezierten Kristallstruktur liegt
zwischen den Ga- und N-Atompaaren. Es handelt sich um die {223}-Ebenenschar

mit einem Netzebenenabstand von ds,; = 0.108 nm.

[0001]

[1120] [1100]

Abb. 8.7: Schematische Darstellung eines GaN-Kristalls in [1120]-Orientierung.

8.3.1 300 kV

Ein typisches Hologramm von GaN, aufgenommen bei einer Beschleunigungsspan-
nung von Uy = 300 kV, ist in Abbildung zu sehen. Der GaN-Kristall ragt von
unten rechts her in das Hologramm, oben links ist ein Vakuumbereich zu sehen. Das
Hologramm ist so zur Kamera ausgerichtet, dass die untere Kante des Hologramms
unten rechts in der Aufnahme als schwarzer Schatten sichtbar ist. Obwohl die Ho-
logrammkante direkt im Gesichtsfeld der Kamera liegt, sind keinerlei Vignettierung
oder Fresnelstreifen sichtbar (Vgl. Abschn. [6.6)).
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8.3 Galliumnitrid

Aufgenommen wurde das Hologramm mit einer Belichtungszeit von zwei Sekun-
den. Um die Dampfungsfaktoren zu minimieren, wurden Biprismaspannungen von
Upi = 150 V und Uyy = 250 V gewihlt, was zu einem Streifenabstand s, = 36 pm
fithrt. Fiir die Korrektur von verzeichungsinduzierten Phasenschiebungen und die
Normierung der Amplitude wurden entsprechende Leerhologramme ohne Objekt
aufgenommen. Auferdem liegt eine Abtastrate von 5,5 Pixel pro Hologrammstreifen
und ein Hologrammstreifenkontrast von 12,5 % vor, wihrend die durchschnittliche
Anzahl an Counts pro Pixel 285 betragt. Da dies ein eher kleiner Wert ist, wurde au-
tomatisiert eine Serie von 30 Hologrammen aufgenommen. Diese wurden gemeinsam

rekonstruiert, wobei die Rekonstruktionsroutine u.a. Prozeduren zur Kompensation

> o

Abb. 8.8: Elektronenhologramm eine diinnen GaN-Keils. Der schwarze Pfeil
markiert das untere Ende des Hologrammbereichs.
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von Proben- und Biprismadrift, als auch zur Korrektur von Fokusinderungen bein-
haltet [142]. Durch die Mittelung von 30 Hologrammen ergibt sich eine Verbesserung
des Signal-Rausch-Verhéltnisses um den Faktor V30 ~ 5, 5.

In Abbildung ist der Hologrammstreifenkontrast der gesamten Serie zu sehen.
Der Hologrammstreifenkontrast wurde jeweils in der oberen linke Ecke im Vakuum-
bereich gemessen. Die Hologrammstreifen zeigen einen gleichbleibenden Kontrast
von (12,44 1,7) %, sodass alle Hologramme fiir die Rekonstruktion genutzt werden
konnten. Dies ist der verbesserten Stabilitdt des optimierten Setups zu verdanken.

Fiir die Rekonstruktion wurde die MTF der Kamera numerisch korrigiert und an-
schliekend das Seitenband mit einem Butterworth-Filter mit Radius 13 nm™! aus-
geschnitten. In Abbildung (a) ist der innere Bereich der Fouriertransformation
eines GaN-Hologramms zu sehen, bevor die MTF-Korrektur durchgefiihrt wurde. Die
Seitenbdnder sind deutlich vom Zentralband getrennt und nur sehr schwach verblei-
bende Fresnelstreifen-Artefakte sind zwischen Seiten- und Zentralbdnder sichtbar.
Die Fouriertransformierte der gemittelten rekonstruierten Bildwelle ist in Abbil-
dung (a) abgebildet. Die (0006)- und (3302)-Reflexe sind markiert; sie stehen
fiir eine erzielte Auflésung von rund 87 pm in der rekonstruierten Bildwelle.

Fiir die Korrektur der restlichen Linsenfehler wurde eine Phasenplatte mit den fol-
genden Werten genutzt: Defokus C, = 1,8 nm, sphéarische Aberration Cy = 7,5 pm,

zweizdhliger Astigmatismus A; = 2,3 nm mit dem Winkel a; = 15°, dreizéhliger

20
18 1
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Kontrast/ %
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Abb. 8.9: Streifenkontraste von 30 nacheinander aufgenommenen Elektronenho-
logrammen.

128
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Astigmatismus As = 30 nm mit dem Winkel oy = 30° und axiale Koma By = 0,4 pm
mit dem Winkel agy = 60°.

Die mit der Korrekur der Linsenfehler erhaltene Objektaustrittswelle zeigt gu-
te Ubereinstimmung zu entsprechenden Simulationen eines GaN-Keils (Abb. .
Sowohl in Amplitude als auch in Phase sind Gallium- und Stickstoffatome gut von-
einander getrennt zu erkennen.

Dies wird besonders im Detailvergleich deutlich (Abb. [8.12)). Fiir die Simulationen
wurde das JEMS-Programmpaket genutzt [143]. Es wurde eine chromatische Aber-
ration von Cc = 1,4 mm, eine Energiebreite von AE = 1,1 eV und eine Probendicke
von 3,2 nm angenommen. Sowohl die beiden Amplituden- als auch die beiden Pha-
senbilder haben jeweils die gleiche Grauwertskalierung und zeigen die sogar gute

quantitative Ubereinstimmung.

Abb. 8.10: (a) Fouriertransformierte eines der GaN-Hologramme. (b) Fourier-
transformierte der gemittelten aus 30 Hologrammen rekonstruierten
Bildwellen. Die markierten Reflexe stehen fiir eine Auflésung von
rund 87 pm.
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Experiment Simulation

Dicke / nm
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Abb. 8.11: Rekonstruierte Amplitude und Phagse nach Korrektur verbliebener
Linsenfehler in Gegeniiberstellung einer Simulation mit zunehmender
Dicke.
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Amplitude

Abb. 8.12: Detailansicht der rekonstruierten Amplitude und Phase in Gegen-
iiberstellung zu einer Simulation. Fiir die Simulation wurde eine
chromatische Aberration von Co = 1,4 mm, eine Energiebreite von
AFE =1,1 eV und eine Probendicke von 3,2 nm verwendet.
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8.3.2 80 kv

Auch fiir eine Beschleunigungsspannung von 80 kV wurden Hologrammserien er-
stellt. Da die Anzahl der zur Verfiigung stehenden Elektronen grofer ist, wurden
Serien von nur 12 Hologrammen gemacht. In Abbildung [8.13] ist ein typisches Ho-
logramm zu sehen, das bei Biprismaspannungen Uy = 40 V und Up = 70 V
aufgenommen wurde. Die zwolf korrespondierenden Leerhologramme haben einen
durchschnittlichen Kontrast von 31,1 40,8 %. Die Abtastrate betrug 14,5 Pixel pro

Hologrammstreifen, welche einen Abstand von 57 pm hatten.

= e
=

Abb. 8.13: 80 kV Elektronenhologramm von GaN, aufgenommen bei den Bipris-
maspannungen Us; = 40 V und Uy = 70 V.
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Die Hologramme wurden rekonstruiert und gemittelt. Anschliefsend wurden die
verbliebenen Linsenfehler korrigiert. Fiir die Korrektur der restlichen Linsenfehler
wurde eine Phasenplatte mit den folgenden Werten genutzt: Defokus C; = —3, 0 nm,
sphérische Aberration Cs = 0,0 pm, zweizihliger Astigmatismus A; = 4,0 nm mit
dem Winkel a; = —30°. Die rekonstruierte Amplitude und Phase des gemittelten
und korrigierten Hologramms aus der oben beschrieben Serie ist in Abbildung
zu sehen. Der Rekonstruktion sind Simulationen eines GaN-Keiles gegeniibergestellt,
dessen Dicke bei 0,6 nm beginnt und bis 3,8 nm zunimmt. Es ist eine gute Uberein-

stimmung von Experiment und Simulation in der Objektstruktur zu erkennen.

Bei einer weiteren Messung wurde die Extraktionsspannung der Schottky-Feld-
emissionsquelle von 4400 V auf 3800 V reduziert, um die bestmégliche Ortauflosung
durch die Reduktion der Energiebreite erzielen zu kénnen. Die rekonstruierte Ampli-
tude des gemittelten, fehlerkorrigierten Hologramms ist in Abbildung [8.15| zu sehen.
Fiir die Korrektur der restlichen Linsenfehler wurde eine Phasenplatte mit den fol-
genden Werten genutzt: Defokus C', = 3,0 nm, sphérische Aberration C; = 0,0 pm,
zweizdhliger Astigmatismus A; = 10,0 nm mit dem Winkel o; = 55°, dreizéhliger
Astigmatismus A; = 0,2 pm mit dem Winkel as = 15°. Auferdem ist die Fou-
riertransformierte der rekonstruierten Bildwelle abgebildet. Es ist der (112)-Reflex,
welcher fiir eine Auflésung von rund 190 pm steht, mit einem Kreis markiert. Au-
ferdem ist der schwach sichtbare (113)-Reflex markiert, welcher eine Auflésung von

rund 150 pm symbolisiert.
Ein Ausschnitt aus Abbildung ist in Abbildung als Detailbild zu sehen.

Den rekonstruierten Amplituden- und Phasenbildern ist eine Simulation von GaN
mit 1,9 nm Dicke gegeniibergestellt. Es wurde fiir die chromatische Aberration ein
Wert von C, = 1,4 mm und fiir die Energiebreite ein Wert von AE = 0,8 eV
angenommen. Die Position der Gallium- und der Stickstoffatome ist in Teilen der
Simulation kenntlich gemacht, doch durch die verringerte Ortsauflésung bei 80 kV
Bechleunigungsspannung lassen sich die Atome von Gallium und Stickstoff nicht

getrennt auflosen.

Die Amplituden- und die Phasenbilder haben jeweils die gleichen Grauwerte und
zeigen gute Ubereinstimmung. Besonders im unteren rechten Bereich der experimen-
tellen Aufnahmen ist der Bildkontrast in guter Ubereinstimmung zur Simulation. Da
der Kristall nach oben hin leicht an Dicke zunimmt, weicht der Kontrast hier stirker
von jenem der Simulation ab. Es zeigt sich allerdings nicht das fiir den Stobbs-Faktor

typische Verhalten eines schwécheren Kontrastes im Experiment, sondern gerade der
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umgekehrte Fall tritt ein. Die Kontrastabweichung konnte an einer lokalen Aufla-
dung der Probe durch den Elektronenstrahl gelegen haben, auch wenn hierfiir keins

der typischen Anzeichen, wie etwa sprunghaftes Wandern der Probenabbildung auf

der Kamera, beobachtet wurden.

Simulation

Experiment

Y
=
=
X
B
=
<
3,8 nm
3,2 nm
2,6 nm
2
S
o 1,9 nm
1,3 nm
.(.'d 0,6 nm
Abb. 8.14: Rekonstruierte und um Linsenfehler bereinigte Amplitude und Phase

des gemittelten Hologramms. Den experimentellen Werten ist die
Simulation eines GaN-Keiles gegeniibergestellt.
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Abb. 8.15: Rekonstruierte und um Linsenfehler bereinigte Amplitude eines ge-
mittelten Hologramms, das bei reduzierter Extraktionsspannung der
Feldemissionsquelle aufgenommen wurde. Rechterhand ist Fourier-
transformierte der zugehorigen Bildwelle abgebildet. Zwei Reflexe,
welche rund 190 pm bzw. 150 pm Auflésung symbolisieren, sind mit
Kreisen markiert.

Experiment Simulation

Amplitude

Abb. 8.16: Detailbild aus Abb. mit entsprechenden GaN-Simulationen. Die
Amplituden- und die Phasenbilder haben jeweils die gleichen Grau-
werte.
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O Zusammenfassung und Ausblick

Die off-axis-Elektronenholographie zdhlt zu den am Weitesten verbreiteten holo-
graphischen Untersuchungsmethoden im Transmissionselektronenmikroskop. Durch
den umfassenden Zugriff auf Amplitude und Phase der Bildwelle hat die off-axis-
Elektronenholographie ihren Nutzen mehrfach bewiesen und ist aus dem Instru-
mentarium der vielfaltigen Untersuchungsmoglichkeiten im modernen Transmissi-
onselektronenmikroskop nicht mehr wegzudenken. In dieser Arbeit wurden entschei-
dende Neuerungen dieser Analysemethode, wie beispielsweise die Optimierung der
Biprismaposition, die Vermeidbarkeit von biprismainduzierten Artefakten im Setup
mit zwei Biprismen in Abh#ngigkeit des Biprismaschattens sowie die Moglichkeit,
Multiinterferenzhologramme zu erzeugen und zu rekonstruieren, betrachtet und die
sich neu ergebenden Potentiale und Optimierungsmoglichkeiten insbesondere fiir
atomare Auflésung abgeschitzt.

So hat sich beim bekanntesten Effekt des 2-Biprismen-Setups, die Moglichkeit zur
Reduzierung von Fresnel-Beugungssidumen, die starke Abhéangigkeit von der Schat-
tenbreite auf Hohe des zweiten Biprismas gezeigt. Unter Ausnutzung der geome-
trischen Optik und der Zusammenhéange zwischen den Biprismen und der erforder-
lichen Elektronenlinse im 2-Biprismen-Setup konnte gezeigt werden, dass fiir die
Vermeidung von Vignettierung durch das zweite Biprisma noch gréfere Anforde-
rungen an die Schattenbreite gestellt werden miissen. Im vorliegenden Setup muss
beispielsweise eine Biprismaspannung von wenigstens 50 V am ersten Biprisma an-
liegen, um geniigend breite Schatten und damit vignettierungsfreie Hologramme zu
ermoglichen. Dabei ist es erforderlich, das zweite Biprisma aus der optischen Achse
heraus und nédher in Richtung der Referenzwelle zu platzieren, um Raum fiir die
abgebeugten Strahlen des Objekts zu schaffen. Damit wird die starke Reduzierung
der genannten Artefakte erreicht und die gesamte Hologrammbreite ist nutzbar fiir

die Interpretation der Messdaten. Diese Uberlegungen und Kalkulationen konnten
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9 Zusammenfassung und Ausblick

durch Aufnahmen von entsprechenden Interferogrammen, aber auch durch vignet-
tierte beziehungsweise vignettierungsfreie Hologramme eines diinnen Goldkristalls
belegt werden.

Da der Hologrammstreifenkontrast ein wesentlicher Parameter fiir das Signal-
Rausch-Verhiltnis der rekonstruierten Phase von Elektronenhologrammen ist, wur-
den die verschiedenen Neuerungen hinsichtlich ihrer Verbesserung des Hologramm-
streifenkontrasts untersucht. Obwohl die Elektronenanzahl ebenfalls entscheidend
fiir die Qualitat der rekonstruierten Phase ist, ldsst sich diese insofern aus der Be-
trachtung nehmen, da eine geringfiigig ungeniigende Elektronenanzahl durch langere
Belichtungszeiten oder die Mittelung von mehreren Hologrammen ausgeglichen wer-
den kann. Dies ist beim Hologrammstreifenkontrast nicht moglich.

Nachfolgend werden die Kontrastverbesserungen der untersuchten Neuerungen
vorgestellt, wie sie sich im verwendeten Mikroskop bei einer Bescheunigungsspan-

nung von 300 kV ergeben haben:

e Bei der Optimierung der Position eines Biprismas fiir atomar auflésende Elek-
tronenholographie wird der Ablenkwinkel des Elektronenstrahls am Biprisma
minimiert. Damit kann eine Reduzierung der Uberlappungsbreite des Holo-
gramms einhergehen, was zu einer Verbesserung der partiellen rdumlichen Ko-
hirenz im Hologramm fiihrt. Auflerdem wird bei kleinen Ablenkwinkeln eine
geringere Biprismaspannung benotigt, was zu verminderter Hologrammstrei-
fenkontrastdampfung durch Biprismavibration aufgrund von Mikroentladun-
gen fiithrt. So waren anstatt von 1100 V im konventionellen Biprismasetup nur
noch 370 V Biprismaspannung aufzubringen, um den angestrebten Streifenab-
stand von 30 pm zu erreichen. Es ergab sich im Vergleich zum konventionellen
Biprismasetup fiir einen Hologrammstreifenabstand von 100 pm eine direkt ge-
messene Konrastverbesserung um den Faktor 1,5. Fiir 30 pm Streifenabstand
konnte kein direkter Vergleich vorgenommen werden, da die erforderliche Bi-
prismaspannung im konventionellen Setup zu hoch war. Anhand der extrapo-

lierten Werte ldsst sich eine Verbesserung um etwa den Faktor 3 abschitzen.

e Der Vergleich der verschiedenen Beleuchtungsoptionen durch Kondensor- und
Gun-Stigmator sowie 2- und 3-Kondensorsystem ergab keine wesentlichen Un-
terschiede. Hologramme mit gleicher Qualitidt konnten in allen Kombinatio-
nen aufgenommen werden. Allerdings hat sich herausgestellt, dass beim 2-

Kondensorsystem der Bereich rund um das Optimum aus partieller rdumlicher
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Kohérenz und Elektronenzahl geringfiigig breiter ist.

e Fiir das 2-Biprismen-Setup konnte ein formaler Zusammenhang zur Beschrei-
bung der Kontrastdampfung durch die Modulationstranferfunktion der Kame-
ra, der partiellen rdumlichen Kohéirenz und der Biprismavibration analytisch
abgeleitet werden. Aufgrund der unterschiedlichen Kontrastddmpfung der bei-
den Biprismen ermdoglicht dies, die optimale Kombination der beiden Bipris-
maspannungen fiir einen gewiinschten Streifenabstand zu finden. Damit konn-
te die Standardabweichung der Position des ersten Biprismas auf etwa 16 pm,
bezogen auf die Objektebene, bestimmt werden, wenn man eine gaukartige Vi-
bration des Biprismas annimmt. Fiir einen Streifenabstand von 30 pm ergibt
sich eine um den Faktor 1,25 verbesserte Kontrastdampfung fiir die optimale
Kombination der Biprismaspannungen im Vergleich zu einem Setup mit nur

einem Biprisma.

e Durch die Verwendung von sehr diinnen Biprismen mit einem Radius von
knapp 300 nm gewinnen von den Biprismen transmittierte Elektronen gering-
fiigig an Bedeutung. Ein Offset durch inelastisch gestreute Elektronen konnte
ausgemacht werden, welcher den Hologrammstreifenkontrast bei Hochauflo-

sung nicht messbar negativ beeinflusst hat.

e Insgesamt ergibt sich im genutzten Transmissionselektronenmikroskop durch
die genannten Kontrastverdnderungen fiir einen Streifenabstand von 30 pm ei-
ne Verbesserung um einen Faktor von etwa 3,7 gegeniiber dem konventionellen

Setup.

Bei der Betrachtung der Kontrastverbesserungen fiir eine Beschleunigungsspan-
nung von 80 kV hat sich gezeigt, dass die positiven Effekte noch stirker ausfallen.
Die Gesamtvergroferung nimmt weiter zu, die Kontrastddmpfung durch Biprisma-
vibration verringert sich und die Dampfung durch die Modulationstransferfunktion
der Kamera ist kleiner. Fiir Hologrammserien bei 300 kV und 80 kV ergab sich eine
um den Faktor zwei besseres Signal-Rausch-Verhéltnis der rekonstruierten Phase fiir
80 kV, womit die Verbesserung in der Grofsenordnung der Verbesserung der Modu-
lationstransferfunktion der Kamera folgt. Es ergibt sich fiir die Beispielhologramme
also gerade der Fall, dass die Reduzierung der Ortsauflosung bei 80 kV einem Anstieg
der Phasenauflosung gegeniibersteht.

Mit der Implementierung von mehreren Biprismen in einem Transmissionselektro-

nenmikroskop werden mehr Anwendungsmoglichkeiten geboten als das normale 2-
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9 Zusammenfassung und Ausblick

Biprismen-Setup. Werden die Biprismen nicht parallel, sondern senkrecht zueinander
angeordnet, lassen sich Mulitiinterferenzhologramme eines Objekts anfertigen. Dies
bietet den Vorteil, dass diese Hologramme einzeln rekonstruiert und anschliefiend
miteinander gemittelt werden kénnen, was das Signal-Rausch-Verhéltnis verbessert,
wie es beispielsweise aus der Rontgenholographie bekannt ist. Es konnte anhand von
Simulation und Experiment gezeigt werden, dass dieses Vorgehen prinzipiell auch in
der Elektronenholographie moglich ist, allerdings ist fiir die fehlerfreie Rekonstruk-
tion der Bildwellen eine anndhernd verzeichungsfreie Aufnahme erforderlich.

Das optimierte Setup mit zwei Biprismen ist von Instabilitdten insgesamt geringer
betroffen, was anhand von Hologrammen von Gold und Galliumnitrid gezeigt wurde.
Durch den stabileren Aufbau konnte beispielsweise eine Serie von 30 Hologrammen
aufgenommen und gemittelt werden, wobei der Hologrammkontrast nur einer mé-
figen Schwankung ausgesetzt war und daher alle Hologramme fiir die Mittelung
genutzt werden konnten. Die rekonstruierte und um Abbildungsfehler bereinigten
Amplitude und Phase zeigen hervorragende quantitative Ubereinstimmung zur Si-
mulationen eines Galliumnitridkristalls.

Fiir eine zusétzliche Optimierung der off-axis-Elektronenholographie gibt es weite-
re Moglichkeiten. So ldsst sich die Ausrichtung der Biprismen im Transmissionselek-
tronenmikroskop senkrecht zur Halterachse anpassen, was nicht standardmébig gege-
ben ist. Auf diese Weise wire der Einfluss von Biprismavibration im Setup mit zwei
Biprismen weiter minimiert. Jiingste Entwicklungen sehen dariiberhinaus den Ein-
bau von einem oder mehreren Biprismen im Beleuchtungssystem vor, um auch vom
Objektrand weit entfernte Bereiche kohérent beleuchten zu kénnen. Zusammen mit
dem optimierten Setup mit zwei Biprismen steht der off-axis-Flektronenholographie
damit eine interessante Zukunft der Multibiprismen bevor, die neue spannende An-

wendungsmoglichkeiten erwarten lésst.
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A Liste der wichtigsten Symbole

und Formelzeichen

Symbol

Beschreibung

Amplitude

Abstand Beugungsebene zum Biprisma
Abstand Biprisma zur Bildebene
Ablenkwinkel des Biprismas
Biprismakonstante
Lichtgeschwindigkeit

chromatische Aberration

sphérische Aberration
Standardabweichung der Biprismaposition
Verschiebung der Hologrammstreifen
Energiebreite

Elektronenladung

Planck’sches Wirkungsquantum
Wellenzahl

Wellenlénge

Kameralénge

Kontrastddmpfung allgemein
Kontrastddmpfung der Vibrationen
Kontrastdampfung der Kamera
Kontrastdampfung durch part. rduml. Kohérenz
Vergroferung allgemein

Vergroferung der Objektivlinse

Vergroferung der Extralinse
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A Liste der wichtigsten Symbole und Formelzeichen

Symbol Beschreibung

Me Elektronenmasse
N Anzahl der Zahlereignisse/Elektronen
P Impuls
© Phase
q Ortsfrequenzvektor
i Ortsvektor
Ty Biprismaradius
s Hologrammstreifenabstand (1 Biprisma)
2 Hologrammstreifenabstand (2 Biprismen)
U, Beschleunigungsspannung
Ur Biprismaspannung
Un Biprismaspannung am 1. Biprisma
Upa Biprismaspannung am 2. Biprisma
\% Kontrast
w Hologrammbreite (1 Biprisma)
wo1 Uberlagerungsbreite (1 Biprisma)
Ws1 Biprismaschatten (1 Biprisma)
wo Hologrammbreite (2 Biprismen)
wo2 Uberlagerungsbreite (2 Biprismen)
We2 Biprismaschatten (2 Biprismen)
Ws Schattenbreite auf Hohe des 2. Biprismas
x(9) Aberrationsfunktion
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