DICKENMESSUNG VON KOHLESCHICHTEN

rie entnehmen, daf} namlich Partikel von 0,3 © Ra-
dius und groflere hauptsiachlich durch ihre Tragheit
abgeschieden werden.

Aus y=121072vy/d; (Abschn. I d) rechnet man
mit vy, =0,04 und den Versuchsdaten einen Faser-
durchmesser von 0,47 u aus. vy, geht aus der Kurve
zu ungenau hervor, so dal} keine sinnvolle Rech-
nung anzuschlieBen ist. Trotz der in sehr weiten
Grenzen innerhalb des Filters variierenden Faser-
dicke ist die Ubereinstimmung beider di-Werte recht
gut, da ja im wesentlichen die diinnsten Fasern die
Nebeltropfchen auffangen (gemiB ~1/d;). Der
linke, in Abb. 6 noch einmal linear herausgezeich-
nete Teil der Abb.4 pafit in das Schema von
Ramskill

Der Anstieg nach hoheren Geschwindigkeiten ist
sehr schwach; er wurde bisher in der Literatur
nicht erwéhnt. Es ist moglich, daf} in diesem Bereich
der Schlupf an den diinnen Fasern eine grollere Be-
deutung gewinnt, oder daf} einfach das Maximum
fiir die dicken Fasern kommt. Im zweiten Fall wiirde
man allerdings kein Ansteigen iiber das erste Maxi-
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Abb. 6. Durchlafirate-Geschwindigkeits-Kurve, Ausschnitt
aus Abb. 4 mit linearer Abszisse.

mum hinaus erwarten, da ja die meisten Teilchen
an den diinnen Fasern haften sollten (s.o.). Beide
Erklarungen erfordern ein Wiederabfallen der
Kurve zu noch hoheren Geschwindigkeiten hin.
Schlielich wird darauf hingewiesen, dafl wohl das
Experiment eine Realitét zeigt, die fiir beschrankte
Bereiche sicherlich brauchbare Theorie aber hier
vielleicht tiberfordert wird.

Der Deutschen Forschungsgemeinschaft
und dem Herrn Bundesminister fiir Atom-
kernenergie danken wir fiir die gewihrten Mittel.

Bemerkungen zur elektronenmikroskopischen Dickenmessung
von Kohleschichten®

Von W. LippErT

Aus dem Max-Planck-Institut fiir Biophysik, Frankfurt/Main
(Direktor: Professor Dr. Dr. Dr. B. Rasewsky)
(Z. Naturforschg. 17 b, 335—339 [1962] ; eingegangen am 23. September 1961)

Die von verschiedenen Autoren 28 experimentell bestimmten Kontrastdicken fiir Kohle stim-
men nicht mit den heute of benutzten numerischen Werten aus der L e n z schen Theorie iiberein.
Die Diskrepanz 1d8t sich beheben, wenn man zur Auswertung der Theorie einen anderen, schon
von Lenz zur Diskussion gestellten ©-Wert benutzt. Durch Experimente wird gezeigt, da3 auch der
Bereich, in dem das Exponentialgesetz nicht mehr gilt, gut durch eine aus der L e n z schen Theorie
hergeleitete Formel dargestellt werden kann. Der Bereich, in dem das Exponentialgesetz verwandt

werden darf, wird ndher diskutiert.

Die Methode der elektronenmikroskopischen Dik-
kenmessung wird bekanntlich schon seit ldngerer
Zeit diskutiert. Trotzdem besitzen wir heute noch
keine allgemein anerkannten Werte fiir die zu ver-
wendende Eichkonstante (den Wirkungsquerschnitt
bzw. das Reziproke davon, die Kontrastdicke). Die

* Gewidmet Herrn Prof. Dr. Dr. h. c. Dr. h. c. B. Rasewsky
zum 25-jahrigen Bestehen des ,,Max-Planck-Instituts fiir
Biophysik®“.

F. Le~z, Z. Naturforschg. 9 a, 185 [1954].

J. H. Courraxp, Proc. physic. Soc. Sect. B 69, 642 [1956].
R. A. Haerer, Optik 17, 213 [1960].
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NI TR

Ursache ist einmal darin zu suchen, daf} die Eich-
konstante von der Objektivapertur und der Strahl-
spannung abhingt, und also die von verschiedenen
Autoren bei verschiedener Strahlspannung und
Apertur ermittelten Werte nicht ohne weiteres mit-
einander vergleichbar sind. Zum anderen ist es bei

5 T. Komopa, nach einer Zusammenstellung von J. Kawmrya,
in: J. physic. Soc. Japan 13, 1144 [1958].
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den experimentellen Arbeiten heute oft tiblich, die
Resultate mit den von Lexz auf Grund theoretischer
Uberlegungen angegebenen Werten zu vergleichen.
Je nach dem bei der Anwendung der Lenzschen
Theorie benutzten Grad der Naherung und den ex-
perimentellen Resultaten gibt es Autoren, die eine
mehr oder weniger gute Ubereinstimmung mit den
Lenzschen Werten feststellen und solche, die auf
eine grofere Diskrepanz hinweisen.

Es ist das Ziel dieser Untersuchung, mit Hilfe
eines aus der Lenzschen Theorie abgeleiteten Re-
duktionsverfahrens die gute Ubereinstimmung der
Resultate verschiedener Autoren bei Kohleschichten
zu zeigen und den Unterschied zwischen den experi-
mentell gewonnenen Zahlen und den Lenzschen
Werten durch eine nahe liegende Abwandlung der
L e n z schen Werte zu beseitigen.

Die elektronenmikroskopische Dickenmessung be-
ruht bekanntlich auf einer Beziehung zwischen dem
Kontrast und der Massendicke. Fiir nicht zu grofle
Massendicken gilt ein auch experimentell bestitigtes
Gesetz der Art

K=—-InD="1

Tk

x
I/Iy=D=e~ 2 oder

(1
Dabei bedeutet x die Massendicke der Schicht, )
die Kontrastdicke, I/, das Verhiltnis der im Bild
der Schicht gemessenen Stromdichte zu derjenigen
ohne Schicht und K den Kontrast. 2, hangt von der
Strahlspannung und der Objektivapertur ab. Die
Theorie von Lenz ergibt:
Ik_Z(4(1+<P2) Ty ) =
Fir groflere Massendicken fiihrt die Theorie zu der
Beziehung:

De [y o e oo (25 s mt2yt o + =iy i) + 2 12)
0
Liyg)pdy. 3)

x, ist die Aufhellungsdicke, ¢ =/, das Verhiltnis
der Objektivapertur ¥ zu einem charakteristischen
Winkel #,. Weiter bedeuten: Z die Ordnungszahl
der untersuchten Substanz, H;! und H,' die Han-
kelschen Funktionen, I/, die Bessel-Funktion
und y die Eulersche Konstante. Die Spannungs-
abhidngigkeit von ay ist durch die Spannungsabhén-
gigkeit von x, und ¥, gegeben.

Fiir z, und ¥, liefert die L e nzsche Theorie die
in Tab. 1, Spalte 2 und 3 angegebenen Werte.
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Strahl- berechnet mit @ | berechnet mit Og
spannung U —— - - — ~
[keV] B0 [mglem2]z, Gy [pug/em]ay
40 10,0266 9,1 0,0392 19,75
54 0,0238 111 0,0351 24,1
60 ‘ 0,0216 12,9 0,0318 27,8
80 0,0185 16,3 0,0272 35,4
100 0.0164 19,6 0,0242 42,5
150 0,0131 26,0 0,0193 56,4

Tab. 1. Aufhellungsdicke und charakteristischer Winkel als
Funktion der Strahlspannung berechnet mit @g und Og
(s. Text).

Setzt man die Giiltigkeit der L e n z schen Theorie
voraus, so lafit sich x; mit Hilfe von Formel (2)
und den Zahlen aus Tab.1 fir jede gewiinschte
Strahlspannung und Apertur ermitteln. Kennt man
umgekehrt aus Messungen zj fiir eine bestimmte
Spannung und Apertur, so lassen sich mit Hilfe
der Tab.1 Wertepaare (x,/z, 9/9,) bilden, die
nach den Vorstellungen der Theorie nicht von der
Spannung abhéngen. Sie sollen aullerdem die Be-
ziehung (2) erfillen.

Wir haben die experimentellen Werte aus sieben
Arbeiten 278 auf diese Art ausgewertet, und die
Wertepaare in Abb. 1 (nicht umrandete Punkte)
dargestellt und auch die aus Gl. (2) folgende Kurve
eingetragen. Bei den Arbeiten wurden Mikroskope
verschiedener Bauart verwandt. Die Strahlspannun-
gen lagen zwischen 40 und 150 kVolt. Auch die
untersuchten Folien waren auf verschiedene Art her-
gestellt. Neben Formvarfolien wurden z.B. solche,
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Abb. 1. Vergleich der experimentellen Werte von za/7k mit

der Theorie (ausgezogene Kurve). O Werte nach Courranp 2,

® Haerer 3, + Harw und Inoue 4, X Kowmopa 3, /\ Leisecanc 8,

A Lirrerr 7, [] RemerS8, nicht umrandet: berechnet mit
Oy , umrandet: berechnet mit Gg .
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die durch Graphitverdampfung hergestellt waren,
benutzt. In einem Falle* wurden Polystyrol-Latex-
Kiigelchen zur Kontrastmessung verwandt. Es fallt
auf, daB die experimentellen Werte trotz der ver-
schiedenen Versuchsbedingungen bis auf den Wert
nach Haerer 2 sehr gut untereinander iibereinstim-
men. Die vorhandene Streuung diirfte von der Gro-
Benordnung der experimentellen Fehler sein. Da-
gegen zeigen die experimentellen Werte eine deut-
liche Abweichung zu der von der Theorie geforder-
ten Kurve.

Der Unterschied zwischen Theorie und Experi-
ment konnte einmal von einem systematischen Feh-
ler bei den Experimenten herrithren Es ist zwar
wohl sehr unwahrscheinlich, dal} ein solcher syste-
matischer Fehler bei allen Arbeiten auch noch an-
nihernd in gleicher Grofle auftritt. Trotzdem ist
dieser Fall zunéchst nicht ganz von der Hand zu
weisen. Die Differenz zwischen experimentellen
Werten und theoretischer Kurve kann in diesem
Sinne in erster Naherung so beschrieben werden,
daf} die experimentell ermittelten x,-Werte ungefdhr
um den Faktor 2 zu grof} sind. z; wird sich dann
zu grof} ergeben, wenn die Massendicken der Eich-
folien zu grof} angesetzt wurden. Nun sind in dieser
Richtung zwei Einflisse denkbar: Die Dicken oder
Massendicken werden fast ausschlieBllich in Luft be-
stimmt. Kohleschichten neigen zur Anlagerung von
Gasen und es ist wahrscheinlich, daf} sich diese Gase
bei der Dickenbestimmung bemerkbar machen. Im
Elektronenmikroskop diirften diese Gasschichten bei
Elektronenbestrahlung aber in kurzer Zeit entfernt
sein. Bei Kunststoffschichten, z.B. aus Formvar,
weill man andererseits, daf} sie im Elektronenmikro-
skop einen Massendickenverlust erleiden. Im un-
giinstigsten Falle diirften diese Massendickenverluste
aber nicht grofler als 30% sein. Diese Effekte rei-
chen also nicht aus, um den Unterschied zwischen
Theorie und Experiment zu erkldren.

Die fiir die Elektronenmikroskopie interessanten
kleinen Ablenkwinkel der Elektronen kommen be-
kanntlich dann zustande, wenn — klassisch ge-
sehen — die Elektronen mit relativ groflen Ziel-
abstdnden an den streuenden Teilchen vorbeifliegen.
Die dort vorhandenen Felder konnen nun stirkere
Storungen, z. B. durch Hiillelektronen und Nachbar-
atome, erleiden als die Felder in unmittelbarer Nihe
des streuenden Teilchens. In der L enzschen Theo-
rie machen sich diese Felder z. B. in einer GroBe ©

bemerkbar. Die Aufhellungsdicke und der charak-
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teristische Winkel sind Funktionen von ©. Lenz
zeigt, daB sich @ je nach der Annahme iiber den
Feldverlauf in grolem Abstand vom Kern um un-
gefihr eine Groflenordnung dndern kann. Er stellt
an sich ein @y, das aus dem Hartree-Feld und
ein Oy, das mit Hilfe der diamagnetischen Suszep-
tibilitat ermittelt wurde, zur Diskussion, verwendet
aber fiir seine numerischen Auswertungen nur Oy .
Nur diese Werte werden heute in der Literatur,
wenn die Lenzsche Theorie z.B. zu Vergleichen
herangezogen wird, benutzt. Wir haben nun die
Aufhellungsdicke und den charakteristischen Win-
kel auch unter Benutzung von Oy berechnet (Tab. 1,
Spalte 4 und 5). Verwendet man diese Zahlen zur
Auswertung der schon oben zitierten Arbeiten, so
zeigt sich, daB jetzt bis auf den Wert nach Haerer 3
eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen Experi-
ment (Abb. 2, umrandete Punkte) und Theorie vor-
handen ist.
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Abb. 2. Abhingigkeit der elektronenmikroskopischen Durch-

lassigkeit von der relativen Massendicke z/z, fiir verschiedene

relative Aperturwinkel 9/9,. Ausgezogen nach Gl (1)

(Naherung), gestrichelt nach (3) (exakte Werte), strichpunk-

tiert: Differenz zwischen der Niaherung und den exakten
Werten, bezogen auf die Ndaherung.

Es schien uns nun noch von Interesse, auch den
Bereich groflerer Massendicken bzw. geringerer
Durchlassigkeiten auf seine Vereinbarkeit mit theo-
retischen Berechnungen zu priifen.

Die allgemeine Formel (3) laft sich relativ leicht
auswerten, wenn man den Faktor der Bessel-
Funktion im Integranden durch geeignete Funktio-
nen, fiir die die Integrale auswertbar sind, approxi-
miert. Das Resultat zeigt Abb. 2. Hier ist (gestri-
chelt) D als Funktion von z/z, fiir verschiedene ¢
als Parameter aufgetragen. Auflerdem sind (ausge-
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zogen) die fiir kleine Massendicken geltenden Be-
ziehungen zwischen ¢ und D dargestellt [For-
mel (1)]. SchlieBlich sind noch die Kurven gleicher
Abweichung zwischen den Werten aus den For-
meln (1) und (3) fiir 5, 10 und 20% eingezeichnet,
und zwar sind das Korrekturen, die an den nach
Formel (1) berechneten z/x, anzubringen sind, da-
mit der wahre Wert erhalten wird. Am Verlauf der
gestrichelten Kurven ist zu erkennen, daf sie bei
kleinem ¢ bei relativ geringen Durchlissigkeiten
sich nach oben krimmen, bei groflem ¢ sich aber
schon bei relativ groflen Durchldssigkeiten nach
unten neigen, um schlielich aber dann doch eine
Krimmung nach oben zu erfahren. Die Grenze
zwischen beiden Verhaltensweisen liegt bei ¢ =1.
Die Kurvenform ist verstidndlich: Bei kleinen Aper-
turen wird gewissermaflen jedes Elektron bereits
beim ersten Streuakt aus dem von der Apertur-
blende durchgelassenen Bereich herausgestreut.
Mehrfachstreuung kann sich also nur so bemerkbar
machen, daf} bereits gestreute Elektronen wieder
in den Winkelbereich der Apertur zuriickgebracht
werden. Das kann im merklichen Ausmafle nur ge-
schehen, wenn bereits relativ viele Elektronen sich
auflerhalb des Aperturkegels befinden. Bei groflem
@ ist es umgekehrt: Mehrfachstreuung bewirkt zu-
nédchst, daf} bereits einmal gestreute, noch im Aper-
turkegel sich befindende Elektronen zusétzlich den
Aperturkegel verlassen. Erst wenn die Anzahl der
Elektronen auflerhalb des Aperturkegels grofler ge-
worden ist, kann auch bei groferen Aperturen eine
»Riickstreuung® auftreten. Bei den Kurven bis
¢ =1 wird man die Exponentialfunktion ohne wei-
teres als eine echte Nidherung des genauen Ver-
laufs anerkennen, anders ist es bei grofleren ¢-Wer-
ten: Die Tangente im Nullpunkt gibt nur bei sehr
kleinen x/x, eine brauchbare Annédherung. Eine in
einem groferen Bereich verwendbare Niaherung er-
hélt man, wenn man vom Anfangspunkt die mit gré-
ferer Steigung verlaufende 2. mogliche Tangente
an die Kurve zieht. Die Annédherung durch diese
e-Funktion ist dann zwar in der Nédhe des Null-
punktes schlecht, gilt aber bei groferem z/z, in
einem weiteren Bereich. Wenn man sich die Mog-
lichkeit iiberlegt, aus experimentellen Daten die als
Niherung dienenden e-Funktionen festzulegen, so
darf man erwarten, dal man fiir » <1 zu eindeuti-
gen Resultaten kommt. Bei ¢ >1 wird man aber,
wenn man nur eine endliche Zahl von mit Fehlern
behafteten Messungen hat. die Exponentialfunktion

W.LIPPERT

individuell nach dem Bereich von z/x, festlegen, in
dem die Melwerte liegen. Ein einwandfreier Ver-
gleich zwischen Theorie und Experiment ist also,
solange es sich um die Anndherung durch e-Funk-
tionen handelt, im Bereich ¢ >1 wohl im allgemei-
nen nicht ohne weiteres méglich.

Nun wird aber der Bereich @ >1 auch im allge-
meinen wenig Verwendung finden, da solche Aper-
turen fir die praktische Elektronenmikroskopie mei-
stens ohne Bedeutung sind. Die iibliche 50-x-Kon-
trastblende, die eine Apertur von ungefdhr 1-1072
liefern moge, fithrt bei 50kV auf ¢ =0,30, bei
100kV auf ¢ =0,435. Bei 50kV kommt man also
mit einer 200-u-Blende ungefdhr gerade an die
Grenze des Bereiches, in dem man bei kleineren
Massendicken (bis etwa x/x, =2,5) mit der e-Funk-
tion rechnen darf. Den Werten liegt das oben vor-
geschlagene Og zugrunde.

Mifit man in einer Schaltung, bei der man Elek-
tronenstrome mit einer Genauigkeit von 0,5% des
Maximalwertes ablesen kann (normaler Elektro-
meter-Verstirker ohne Umschaltung des Melberei-
ches), so zeigt sich, dall der Bereich grofiter relati-
ver MelBgenauigkeit bei einer Durchlassigkeit von
20 —40% liegt. Man wird also, wenn es auf hochste
Mefgenauigkeit ankommt, diese Durchlissigkeiten
wihlen und kann, bei Verwendung geeigneter Aper-
turwinkel, mit der Mefgenauigkeit von 2% unge-
fahr von z/x,=0,7 bis 2,4 messen. Reicht dieser
Bereich nicht aus, so kann man sich an Hand der
Kurvenscharen andere Auswertmethoden iiberlegen.

Um die Grenzen des Exponentialgesetzes zu prii-
fen, kann man entweder Folien bekannter, groferer
Dicke untersuchen, oder z.B. zwei Folien gleicher
Dicke iibereinanderlegen und die Durchlissigkeit
der Doppelfolie mit der einer Einfachfolie verglei-
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Abb. 3. Zur Priifung der exakten Theorie: Durchlissigkeit
einer Doppelfolie bezogen auf die einer Einfachfolie als
Funktion der Durchldssigkeit der Einfachfolie. Messungen
mit 60 kV und ¢=0,21 (O), =042 (+), =0,84 (A).
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chen. Die letztgenannte Methode schien uns, nach
dem Prinzip mit moglichst einfachen Voraussetzun-
gen zu arbeiten, am geeignetsten. Die hier ein-
gehende Voraussetzung ist die, dal} die Folien tber
groflere Fliachen eine geniigend einheitliche Massen-
dicke aufweisen. Im allgemeinen lafit sich diese
Forderung erfiillen. In Abb. 3 ist auf der Abszisse
die Durchlassigkeit der Einfachfolie, auf der Or-

dinate das Verhaltnis der Durchlassigkeit von Dop-
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pel- zu Einfachfolie aufgetragen. Die Kurven sind
mit Hilfe der Abb.2 gewonnen. Man erhilt also
fir jede Apertur eine charakteristische Kurve. Eben-
falls angegeben sind MeBpunkte, die bei 60kV mit
den Aperturen #=0.67-10"2, 1,33-1072 und
2,67-1072 gewonnen wurden. Die entsprechenden
@-Werte sind (mit @g) 0,21; 0,42 und 0,84. Man
erkennt im Rahmen der Meligenauigkeit eine gute
Ubereinstimmung mit den berechneten Kurven.

Zur Frage der Beteiligung intrazellulirer Hemmfaktoren
bei der Proteinsynthese von Acetabularia™

Von H. Crauss

Aus dem Max-Planck-Institut fiir Meeresbiologie Wilhelmshaven (Abt. HimMERLING)
(Z. Naturforschg. 17 b, 339—341 [1962] ; eingegangen am 15. November 1961)

Nach Stica und Kirivakara soll durch Unterteilung kernloser Zellen von Acetabularia crenulata
die Proteinsynthese gegeniiber unbehandelten ganzen Zellen stimuliert werden. Auf Grund dieser
Befunde wurde auf einen die Proteinsynthese kontrollierenden ,,inhibitory mechanism® geschlossen.

Bei Wiederholungen dieser Versuche konnten die Ergebnisse dieser Autoren nicht bestdtigt wer-
den. Die Zunahme der Zellproteine ist weitgehend unabhingig davon, ob die kernlose Zelle als
ganze, halbiert, geviertelt oder geachtelt untersucht wird. Diese Befunde sprechen dafiir, dal bei
der Entfernung des Zellkernes das weitere Schicksal der Zelle, auch hinsichtlich der Protein-

synthese, festgelegt ist.

Kernlose Zellen und Zellteile von Acetabularia
sind, wie zahlreiche Untersuchungen gezeigt haben,
zur Proteinsynthese befdhigt!~7. Abschnitte aus
verschiedenen Regionen der Zelle zeigen jedoch im
isolierten Zustand eine von ihrer Herkunft abhin-
gige Proteinzunahme: Teile aus der Spitzenregion,
die auch die Fahigkeit haben zu wachsen, bilden
mehr Protein als aus der Basalregion stammende
Teilstiicke gleicher Ausgangslinge, die nicht wach-
sen3 45,

Einen Beitrag zur Frage der Regulierung der Pro-
teinsynthese kernloser Zellen von Acetabularia lie-
ferten Stica und Kitivakara 8. Sie untersuchten ver-
gleichend die Proteinsynthese von noch hutlosen ca.
20 mm langen, durch Abschneiden des Rhizoides
kernlos gemachten Zellen von Acetabularia crenu-
lata, die wie folgt behandelt wurden: eine Gruppe
wurde transversal in zwei Teile (,,halbe“), eine

* Mit Unterstziitzung durch die Deutsche For-
schungsgemeinschaft.
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andere in vier Teile (,viertel“) und eine weitere in
acht Teile (,,achtel*) zerschnitten. Als Kontrollen
dienten ganze kernlose Zellen (,,ganze“). 15 Tage
nach dem Zerschneiden wurden die von einer Zelle
stammenden Teilstiicke zusammen auf ihren Gehalt
an Proteinstickstoff untersucht und seine Zunahme
gegeniiber dem Versuchsbeginn berechnet. Dabei
ergab sich folgendes Bild: ,,Ganze“ Zellen sollen
am wenigsten Protein, die in acht Teile geschnitte-
tenen am meisten synthetisiert haben. (Protein-
Stickstoff-Zunahme pro Zelle in ug: ,ganze“ ca.
0.3; ,halbe“ ca. 3.0; ,,viertel ca. 4,0; ,,achtel* ca.
4,5.)

In einem zweiten Experiment wurde die Synthese-
leistung von verschieden langen kernlosen Teilen
von Acetabularia crenulata untersucht. Hergestellt
wurden die Zellteile durch Schneiden der Zellen in
verschiedenen Abstinden vom Vorderende (,,Vor-
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