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DIE UNTERSUCHUNG
VON FESTKORPEROBERFLACHEN
MIT DEM PHOTOEMISSIONS-
ELEKTRONENMIKROSKOP

Ubersichtsvortrag an der
Frithjahrstagung 1969 der Schweiz. Physikalischen Gesellschaft
in Bern

LIENHARD WEGMANN



Durch die Forschungserfolge, die im Laufe der letzten Jahre mit
dem Rasteremissions-Elektronenmikroskop erzielt wurden, ist dem
Elektronenmikroskopiker klar geworden, daf3 auch ein Elektronen-
mikroskop mit einer Auflésung von «nur» einigen hundert Ang-
strom von grofler Bedeutung fiir die Forschung sein kann, sofern
damit eine Direktabbildung von Festkirper-Oberflichen moglich ist. Die
faszinierenden Ergebnisse des Raster-Elektronenmikroskops beruhen
auf der plastischen Wiedergabe der Oberflaichentopographie von
Objekten, die mit Hilfe der Replicatechnik im Durchstrahlungs-
Elektronenmikroskop nur schwierig oder gar nicht zu beherrschen
sind.

Seit ganz kurzer Zeit gesellt sich zu den Methoden der elektronen-
mikroskopischen Direktabbildung eine neue hinzu, deren Ergebnisse
aufeiner ganz anderen Ebene liegen, jedoch ebenso faszinierend sind.
Die Photoemissions-Elektronenmikroskopie ist an sich nicht neu; sie geht
auf die urspriinglichen Arbeiten von BRUCHE (1933) zuriick. Dal3 die
Photoemission wahrend der folgenden 25 Jahre in der Elektronen-
mikroskopie kaum beachtet wurde, ist wesentlich zwei Ursachen zu-
zuschreiben: Erstens gaben die von verschiedenen Forschern kon-
struierten Photoemissionsmikroskope eine sehr schwache Elektronen-

METALLMIKROSKOP EMISSIONS -
(LE CHATELIER) ELEKTRONENMIKROSKOP
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Abb. 1 Vergleich des Strahlenganges eines Metall-Lichtmikroskops und eines Emissions-
Elektronenmikroskops.
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Abb. 2 Verschiedene Arten von Objektbeleuchtung mit ultraviolettem Licht. Oben
Objekt, unten Anode (rechts als Spiegel beniitzt). Strahlengang des UV-Lichtes mit
Quarzlinsen.

ausbeute, welche nicht einmal die im Lichtmikroskop erreichbaren
Vergroflerungen zulieBen. Zweitens aber ist fiir die Photoemissions-
mikroskopie eine ausgefeilte Vakuumtechnik notwendig, welche bis
vor kurzer Zeit nicht zur Verfiigung stand.

Die gegenwartige Entwicklung bahnte sich an, als ENGEL! 1966
das Problem der Bildhelligkeit in Photoemission loste. Der schema-
tische Strahlengang eines Photoemissions-Elektronenmikroskops ist
in Abb.1 (rechte Halfte) dargestellt. Die normalerweise polierte
Festkorperoberflache des Objektes wird durch ultraviolettes Licht
angestrahlt. Durch den auB3cren Photoeflekt werden dabei Elektro-
nen freigesetzt, welche ins Vakuum austreten. Ein starkes elektrisches
Feld zwischen der Objektoberfliche und der in einigen Millimetern
Abstand folgenden Anode beschleunigt die freigesetzten Elektronen
in Richtung auf die Anode zu. Durch eine Bohrung in der Anode
gelangt das Elektronenbiindel mit der Endgeschwindigkeit von etwa
50 keV in ein normales Elektronenmikroskop mit zwei oder drei
elektromagnetischen Linsen, welche ein vergroBertes Emissionsbild
auf den Leuchtschirm oder direkt auf die im Vakuum befindliche
Photoplatte projizieren. Dieser Strahlengang gleicht demjenigen
eines Metallmikroskops (Abb. 1, links), wobei anstelle der Lichtrefle-
xion die Elektronenemission zur Abbildung der Objektoberfliche
beniitzt wird. In Abb.2 ist die Partie von Objekt und Anode in gro-
Berem MaBstab dargestellt. In fritheren Ausfithrungen von Photo-
emissionsmikroskopen wurde, wie in Abb.1 links dargestellt ist, ein
Wehnelt-Zylinder verwendet, wobei das UV-Licht durch den wenige
Millimeter breiten Spalt zwischen Objekt und Wehnelt seitlich ein-
gestrahlt wurde. ENGEL konnte wegen der Verwendung einer nach-
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folgenden elektromagnetischen Objektivlinse den Wehnelt-Zylinder
weglassen und spiegelt das UV-Licht mehrerer Quarzlampen an der
polierten Anodenoberflache. Auf diese Weise erhilt er sowohl einen
bedeutend gréBeren Offnungswinkel als auch einen steileren Einfall
des UV-Lichtes. Die damit erzielte hohere Bildintensitat 1aBt direkte
elektronenoptische VergroBerungen bis 10000 x zu, und es gelang
EnGEL nachzuweisen, dal Photoemissionsbilder von Metallober-
flachen mit Grenzauflésungen bis zu 120 A hinunter aufgenommen
werden konnen.

Damit trat die Photoemission erstmals ins Blickfeld als interessante
Methode der elektronenmikroskopischen Direktabbildung von Fest-
korperoberflichen mit einer das Lichtmikroskop weit tibertreffenden
Leistungsfahigkeit. Durch frithere Arbeiten, insbesondere von Hu-
GUENIN 2 und KocH?, war bekannt, dal3 die Photoemission auch sehr
viel kontrastreichere Bilder liefern konnte als das Lichtmikroskop;
ebenso war aber auch bekannt, daf3 diese Kontraste meist durch
Belegung der Oberfliche im Vakuum mit Fremdschichten verloren-
gingen. Ein fiir die Anwendung in der Metallkunde und Mineralogie
geeignetes Photoemissionsmikroskop mull deshalb Moglichkeiten
enthalten, das Objekt im Vakuum des Mikroskops zu praparieren,
insbesondere von Fremdschichten zu reinigen; zudem muf3 der
Druck in der Objektkammer so tief sein, daf nicht eine rasche Wie-
derbelegung stattfindet. Dieses Problem hat die Abteilung fiir Kor-
puskularstrahlgerate der Firma Balzers in Angriff genommen, und
es gelang uns, ein Gerat zu entwickeln, welches diese Probleme der
Photoemissionsmikroskopie beherrscht. Abb.3 zeigt einen Schnitt
durch das Photoemissionsmikroskop nach GRABER, GriBl, HAUSLER
und WeGmMANN®. 5. Die Besonderheit dieses Gerites ist die an die
Objektkammer angebaute Praparationskammer (8), in welche das
Objekt (3) durch Schwenken des Objekthalters (2) eingefiihrt wer-
den kann. In dieser Stellung (9) wird die Festkorperoberflache nach
dem Einschleusen des Objektes einem kurzen Bombardement von
langsamen Edelgasionen mit senkrechtem Einfall ausgesetzt. Diese
Behandlung reinigt die Oberfliche von Fremdschichten, u.a. auch
von Oxiden, da das Objekt sich wahrend der Ionenreinigung im
Innern einer Kiihlfalle (10) befindet. Das Vakuum in der Objekt-
kammer betragt 10-7 Torr, der Sauerstoffpartialdruck 5.10-8 Torr.
Diese Werte wurden kiirzlich noch verbessert durch Einbau einer
Kryopumpe mit fliisssigem Helium in den Objektraum.
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Abb. 3 Schnitt durch das Photoemissions-Elektronenmikroskop.

1 Objektkammer 9 Objektstellung bei ausgeschwenktem
2 Objekthalter mit Objektheizung und Objekthalter
Temperaturmessung 10 Anode
3 Objekt 11 Tonenreinigungsvorrichtung
4 Objektivlinse, elektromagnetisch 12 Aufdampfvorrichtung
5 Zwischenlinse 13 Abschreckvorrichtung
6 Projektivlinse 14 Objektschleuse
7 Leuchtschirm 15 Photoplattenkassette oder Film-
8 Priparationskammer kamera
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Abb. 4 Photoemissions-Elektronenmikroskop Balzers Metioskop KE 3.

Dank den ausgezeichneten Kontrasten, welche die Photoemission
erlaubt, eignet sich das Gerat speziell auch als Heiztisch-Elektronen-
mikroskop mit Objekttemperaturen bis zu 2000° C, wobei bei hohe-
ren Temperaturen die Photoemission automatisch in die thermische
Elektronenemission iibergeht. Unser Photoemissionsmikroskop ist
deshalb mit einer Reihe von Vorrichtungen ausgestattet, welche spe-
ziell der Heiztischmikroskopie und der dabei notwendigen Objekt-
praparation im Mikroskopinnern dienen. Eine ausfiihrliche Be-
schreibung dieser Einrichtungen und ihrer Funktion findet sich bei
WEGMANN®. Die fiir ein Elektronenmikroskop recht ungewoéhnliche
auBere Form des Gerites, welche durch die groBe Praparations-
kammer und die schriag angebrachten UV-Beleuchtungssysteme mit
Quarzoptik verursacht ist, kommt in Abb.4 zum Ausdruck.

Das beschriebene Geriat hat uns im Laufe des vergangenen Jahres
Gelegenheit gegeben, die Wirkungsweise und die Moglichkeiten des
Photoemissionsmikroskops sehr viel eingehender zu untersuchen, als
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Abb. 5 Photoemissionsaufnahme eines Sphirogusses. In der Mitte der Sphirolit, darum
herum die Ferritzone, auBen Perlit. VergroBerung 1800 x.
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das bis anhin der Fall sein konnte. Hier soll speziell behandelt wer-
den, was wir iiber die Kontrastentstehung in der Photoemission bis heute
wissen. Dabei haben wir zwischen verschiedenen Kontrastarten zu
unterscheiden, welche normalerweise in einem Photoemissionsbild
iberlagert erscheinen. Abb.5 zeigt die Photoemissionsaufnahme
eines Spharoliten im SpharoguB. Vorerst fallt die Materialdifferenzie-
rung auf: Der Graphitkorper des Sphiroliten erscheint grau und hebt
sich deutlich von dem ihn umgebenden Ferritring ab. Der Ferritring
selbst ist in verschiedene schwarze, weille und graue Bereiche auf-
geteilt: dies sind die verschieden orientierten Ferritkorper, die im
Orientierungskontrast unterschieden werden. Dieselbe Orientierungs-
differenzierung erkennt man im den Ferrit umgebenden perlitischen
Bereich. Diesen Kontrasten tiberlagert ist der 7opographiekontrast, der
deutlich die durch das Schleifen der Probe entstandenen Kratzer er-
kennen laB3t, aber auch die Wélbung des Sphiroliten und des Ferrit-
ringes. Es ist erstaunlich, wie das Auge diese Fiille von Kontrasten
in einem Bild durch Hinzunahme morphologischer Information
spielend ordnet und so die verschiedenen Kontrastarten unterschei-
det. Obwohl der Grauton des Sphiroliten zwischen den Helligkeiten

Abb. 6 Photoemissionsbild eines Spaltbruches durch einen Wolframkristall. VergrofB3e-
rung 1700 x.
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Abb. 7 Gleitliniensystem auf einer vorerst polierten, dann gezogenen Stahloberfliche.
VergroBerung 2000 x .

der Ferritkorner liegt, wird er dank der topographischen Feinstruktur
der Oberflache sofort als etwas anderes erkannt. Die perlitische Zone
wird trotz ahnlicher Orientierungskontraste von der ferritischen
durch die Perlitlamellen unterschieden. Und da in den Material-
und Orientierungskontrasten in einem solchen Bild keine flieBenden
Ubergiange vorkommen, werden alle kontinuierlichen Helligkeits-
wechsel sofort als topographische Unterschiede erkannt. Es hat sich
allgemein gezeigt, dafl die Interpretation photoemissionsmikrosko-
pischer Bilder in diesem Sinne keine Schwierigkeiten bereitet.

Es ist nun moglich, die verschiedenen Kontraste in speziell prapa-
rierten Objekten praktisch einzeln zu erhalten. Abb.6 zeigt einen
rein topographischen Kontrast am Spaltbruch durch einen Ein-
kristall. Diese Aufnahme bestétigt eine neuere Theorie von SEILER
und LEnz® wonach fiir die Entstehung dieser Art Kontrastes ahnlich
wie im Raster-Elektronenmikroskop nur die Neigung der verschie-
denen Oberflachenelemente zur optischen Achse des Mikroskops
malgebend ist. Die erhebliche Scharfentiefe solcher Photoemissions-
aufnahmen ist dort von groBer Bedeutung, wo das Objekt durch
willkiirliche Einwirkung von Temperatur oder Deformationskraften
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Abb. 8§ Photoemissionsaufnahme von Ausscheidungen in einem Silberlot. Vergréerung

1500 x .

-
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Abb. 9 Photoemissionsaufnahme einer Kupferoberfliche. Das Objekt wurde im Mikro-
skop bei 800° C rekristallisiert und nach Abkiithlung auf200° C aufgenommen. VergroBe-
rung 4800 x .
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Abb. 10 Austrittsarbeit A verschiedener |angs der x-Achse aufgereihter Korner und
vergleich Mit der Quantenenergie hv des eingestrahlten UV-Lichtes.

ein Relief erhalten hat. Abb. 7 zeigt beispielsweise €in Gleitiniensystem,
das auf einer polierten Stahloberflache durch zyg entstanden

ist. Solche Versuche sind im Lichtmikroskop wegen Seiner

geringen Scharfentiefe nicht mehr durchfiihrbar. Andererseits sind
Objekte Mmit sehr starkem TiefenproﬁL wie sie das Raster-Elektronenmikroskop
abbilden kann, im Photoemissionsmikroskop wegen der
Feldverzerrung in der Kathodenlinse nicht mehr zu bewaltigen
(Wegmann9). Die eigentliche Bedeutung des Photoemissionsmikroskops
liegt deshalb nicht auf diesem Gebiet, sondern aufdemjenigen

der kristallinen Kontraste. Wir nennen den Material- und

orientierungskontrast 1M Gegensatz zum Topographiekontrast kristallin,
weil die ersten beiden Kontraste durch die Kristallstruktur der overfiacne
gegeben sind. Abb. 8 zeigt einen typischen Fall von reinem
Materialkontrast: die Ausscheidungen aus einem Silberlot erscheinen
schwarz auf einer weilRen Matrix. Abb.9 zeigt dagegen einen
reinen Qrientierungskontrast; das Objekt ist ein bei 800 * C im Mikroskop
rekristallisiertes Kupfer. Die materialmafig einheitlichen Korner
zeigen eine zur Objektoberflache verschiedene kristallographi-
sche Qrientierung und erscheinen deshalb in verschiedener Heligkeit
der Photoemission. Beide Arten von kristallinem Kontrast kom-
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