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Fig. 5

(57) Abstract: The invention relates to a phase plate, in particular for an electron microscope, disposed in an electron beam path,
said plate being made of at least a thin film (8d - ) that is at least partially permeable to electron beams, wherein the thin film (8d
- 1) is made of an electrically conducting material, is connected to a predeterminable electric voltage (12a - ¢), and comprises at
least one penetration opening (9a - ¢).

(57) Zusammenfassung:

[Fortsetzung auf der néichsten Seite]
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—  hinsichtlich der Berechtigung des Anmelders, ein Patent Verbffentlicht:
zu beantragen und zu erhalten (Regel 4.17 Ziffer ii) —  mit internationalem Recherchenbericht (Artikel 21 Absatz
—  Erfindererkldrung (Regel 4.17 Ziffer iv) 3)

—  mit gednderten Anspriichen gemdss Artikel 19 Absatz 1

Die Erfindung betrifft eine Phasenplatte, insbesondere fiir ein Elektronenmikroskop, die in einer Elektronenstrahlbahn angeordnet
ist, aus mindestens einer diinnen Folie (8d - f'), welche zumindest teilweise fiir Elektronenstrahlen durchldssig ist, wobei die diin-
ne Folie (84 - f) aus elektrisch leitfdhigem Material besteht, an eine vorbestimmbare elektrische Spannung (12a - ¢) angeschlossen
ist und mindestens eine Durchgangsdffnung (9a - ¢) aufweist.
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Phasenplatte, inshesondere fiir ein Elektronenmikroskop

Beschreibung

Die Erfindung betrifft eine Phasenplatte, insbesondere fur ein Elektronenmikroskop, die in
giner Elektronenstrahlbahn angeordnet ist und aus mindestens einer dinnen Folie, welche
zumindest teilweise fur Elektronenstrahlen durchléssig ist, besteht, gemal dem Cberbegriff
des Patentanspruches 1. Des Weiteren betrifft die Erfindung ein Elektronenmikroskop, wel-

ches mindestens eine dieser Phasenplatten enthalt.

Bei der Phasenkontrastmikroskopie handelt es sich um ein allgemein bekanntes mikroskopi-
sches Verfahren zur Abbildung von Proben, die einen gréfderen Einfluss auf die Phase als
auf die Amplitude einer Beleuchtungsstrahlung haben. Die Proben, die auch als Phasenob-
jekte bezeichnet werden, sind semitransparent. Durch Wechselwirkung des Probenmaterials

mit der Beleuchtungsstrahlung wird die Phase der Beleuchtungsstrahlung beeinflusst.

In der optischen Mikroskopie, bei der die Beleuchtungsstrahlung Licht ist, ist die Phasenkon-
trastmikroskopie ein etabliertes Abbildungsverfahren. Mit einem Phasenring, der in der hinte-
ren Brennebene des Objektivs eines Lichtmikroskops angeordnet ist, wird die von der Probe
kemmende Strahlung O-ter Beugungsordnung relativ zur ersten Beugungsordnung phasen-
verschoben. Die Interferenz der héoheren Beugungsordnungen mit dem phasenverschobenen

Hauptmaximum liefert das gewiinschte kontrastreiche Bild.

Eine derartige Phasenkontrastmikroskopie wurde auch fir die Elektronenmikroskopie, bei
der es sich bei der Beleuchtungsstrahlung um Elektronenwellen handelt, vorgeschlagen.
Insbesondere beim Transmissionselektronenmikroskop (TEM), bei dem Proben mit Elektro-
nen durchstrahlt und die Proben nach Durchgang der Elektronen durch die Probe elektro-
nenoptisch abgebildet werden, besteht ein Interesse an physikalischen Phasenkontrast-
Verfahren, da notwendigerweise diinne, ungefarbte Proben untersucht werden, die sich

durch eine geringe Phasenverschiebung auszeichnen.
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In ,Cryst. Res. Technol." von 8. Zemlin, Bd. 33, 1998, 8. 1097 - 1111 werden die Grundprin-
zipien der elektronenmikroskopischen Phasenkontrastverfahren erdutert. Zur lllustration
werden Einzelheiten der wellenoptischen Beschreibung der Phasenkontrast-
Eilektronenmikroskopie genannt, Weitere Erlauterungen der Wellenoptik und Vektordarstel-
lung des Phasenkontrastes ergeben sich insbesondere aus den hier angeflhrten Verdffentli-

chungen und Lehrbichern der Elektronenmikroskepie.

Das mit dem strahlenoptischen System eines Elektronenmikroskopes in der Bildebene er-
zeugte vergroerte Bild der Probe ergibt sich durch Interferenz von Elektronen, die einerseits
an der Probe gebeugt werden und anderseits die Probe ungebeugt durchsetzen. Die Eigen-
schaften des Interferenzbildes kénnen mit der Phasenkontrastibertragungsfunktion (phase
contrast transfer function, PCTF) beschrieben werden. Die PCTF gibt an, welche Orisfre-
quenzen der Probe aufgrund der instrumentellen Eigenschaften in welchem Male von der
Probe in das Bild Ubertragen werden. Fir ein herkdmmliches TEM mit Hellfeldabbildung ist

die PCTF in erster Naherung eine Sinus-Funktion geméaf
PCTF(k) = 2 sin(y(k)),

wobei k der Absolutbetrag des Wellenvektors (Ortsfrequenz) ist. Das Argument der Sinus-

Funktion ist die Wellenaberration, die nicht-linear von k abhangt:
v(k) = /2 (Ca2%k* — 247 2K%),

wobei C; der sphérische Aberrationskoeffizient, 1 die Elektronenwellenldnge und Az der De-

fokuswert sind.

Die Ortsfrequenzabhangigkeit zeigt, dass niedrige Ortsfrequenzen (groe Strukturen) im Bild
wenig oder gar nicht aufgezeichnet werden. Daher erscheint das abgebildete Objekt mit be-
sonders schwachem Kontrast. Die Kontrastlbertragung verschwindet vollig in einem TEM

ohne Linsenfehler (C; = 0mm) und fir eine Bildaufnahme im Gauss-Fokus (Az = Omm).

Um dennoch Kontraste zu erzeugen, werden gemaf der herkémmlichen Technik mit end!i-
chem Koeffizienten der spharischen Aberration ein kleiner Defokus eingestellt, was jedoch

zu einem Informationsverlust durch eine Kontrastdelokalisierung fuhrt.
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Ein echtes Phasenkontrastverfahren beruht auf der Einfilhrung der Phasenplatte in die hinte-
re Brennebene der Objektivlinse des Elektronenmikroskops. Die Phasenplatte ist allgemein
gine Vorrichtung, die bewirkt, dass zwischen dem gestreuten Wellenanteil und dem unge-
streuten Wellenanteil eine zusatzliche Phasenverschiebung eingefiihrt wird. Betragt diese

90°, so wird die PCTF in eine Kosinus-Funktion gem&pi

PCTFnz(k) = 2 cos(y(k))

tberfuhrt. Mit dieser PCTF kann auch unter optimalen optischen Bedingungen, ndmlich voll-
standige Aberrationskorrektur und keine Defokussierung, eine vollstandige Kontrastubertra-

gung erfolgen. Es wird die maximale Bildinformation erzieit.

Ein generelles Problem des herkémmlichen Phasenkontrastverfahrens in der TEM besteht in
der Einflhrung der Phasenplatte in den elektronenoptischen Strahlengang. Im Unterschied
zum Einsatz eines Phasenringes bei der Lichtmikroskopie sind zusétziiche Einbauten bei der
Elektronenmikroskopie in der Regel mit unerwiinschten Signalverlusten oder Bildstdrungen

verbunden.

Aus DE 101 14 949 A1 ist eine Dinnfilmphasenplatte flr ein Phasenkontrastmikroskop be-
kannt. Die Dinnfilmphasenplatte besteht aus einem Dunnfilm, der an einer Blendenhalterung
in der hinteren Brennebene des Objektives angeordnet ist. Der Dinnfiim enthalt eine Durch-
trittséffnung, durch die ungestreute Elektronenwellen ungehindert hindurchtreten. Die von
der Probe gestreuten Elektronenwellen hingegen werden durch die Elektronen-Materie-
Wechselwirkung im Dunnfilm phasenverschoben. Der Dinnfilm soli die Aufladung eines Fil-
mes, beispielsweise als Kohlefilm ausgebildet, verhindern, welcher durch sein inneres Po-
tenzial die auftretende Phase manipuliert. Somit wird gezielt eine Aufladung eines Kohlefilms
mit Hilfe des leitenden Filmes vermieden. Allerdings kénnen am Dunnfilm nach
Kontamination mit Verunreinigungen aus dem Elektronenmikroskop aufladungserscheinun-
gen auftreten, die unkontrollierte Phasenverschiebungen und Bildverzerrungen bewirken und
sich somit nachteilig bei Abbildungen auswirken. Dies ergibt eine Verminderung des Auflo-
sungsvermogens, auch da der Film seine Funktion der Verhinderung einer Aufladung nicht
mehr zuverldssig ausiiben kann. Da bei der in DE 101 14 949 A1 beschriebenen Erfindung

wird die Phasenverschiebung der Elektronenwelle durch das innere elektrostatische Poten-
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zial eines nach aufien ungeladenen Dinnfilms vonstatten geht, ist eine Dicke des Films von
20-30 nm erforderlich. Ein Film dieser Dicke fuhrt jedoch beim Durchgang der Elektronenwel-
le zu Kohdrenz- und damit zu Signalverlusten. Das Signal-zu-Rausch-Verhaltnis der Bilder

und die maximal erreichbare Auflésung werden dadurch vermindert.

Demzufolge ist es Aufgabe der Erfindung, eine Phasenplatte, insbesondere fur ein Elektro-
nenmikroskop sowie ein Elektronenmikroskop mit einer derartigen Phasenplatte zur Verfi-
gung zu stellen, mit dem ein erhdhtes Signal-zu-Rausch-Verhaltnis und somit eine erhthte

Auflésung erreicht wird.

Diese Aufgabe wird durch eine Phasenseite gemaf den Merkmalen des Patentanspruches 1

und durch ein Elektronenmikroskop gemaf den Merkmalen des Patentanspruches 13 gelost.

Ein wesentlicher Punkt der Erfindung liegt darin, dass bei einer Phasenplatte, inshesondere
fur ein Elektronenmikroskop, die in einer Elektronenstrahlbahn angeordnet ist und aus min-
destens einer diinnen Folie besteht, welche zumindest teilweise fur Elektronenstrahlen
durchlassig ist, diese diinne Folie aus elektrisch leitfahigem Material besteht, an eine vorbe-
stimmbare elektrische Spannung angeschlossen ist und mindestens eine Durchgangsoff-
nung aufweist. Durch das Anlegen einer ufieren Spannung U wird das Potenzial ®, am Ort
des leitenden Dinnflms ungleich dem Potenzial ®; am Ausgang einer Elektronenquelle ei-
nes Elektronenmikroskopes und somit wird eine optimale Phasenverschiebung von 11/2 er-
halten, welche zwischen den Elektronen, die die Durchgangséffnung passieren und den k-
lektronen, die die diinne Folie passieren, besteht. Dies flihrt dazu, dass die optimierte Pha-
senverschiebung von 11/2 aufgrund der in der dinnen Folie verlangsamten Elektronen zu
einer Abbildung mit maximalem Phasenkontrast fihrt.

Es kann durch das Anlegen einer derartigen Spannung zudem eine dinne Folie in Form ei-
nes Dinnfilms verwendet werden, deren Stérke bzw. Dicke auf beispielsweise 5 nm redu-
ziert werden kann, wohingegen zuvor dinne Folien mit einer Dicke von beispielsweise 30 nm
verwendet werden mussten, um eine derartige Phasenverschiebung anzustreben. Dies er-
moglicht eine signifikant hdhere Transmission und vermeidet Kohéarenz- und Auflésungsver-
luste. Damit wird der Informationsgehalt des Bildes héher und die erreichbare Aufldsung ver-

bessert.
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Die Phasenplatte ist vorzugsweise senkrecht zu einer optischen Achse des Elektronenmikro-
skops ausgerichtet und die Durchgangsoéffnung erstreckt sich in Verlaufsrichtung der Elekt-
ronenstrahlenbahn, so dass ein ungehindertes Durchlaufen derjenigen Elektronen, die die

Offnung passieren sollen, stattfindet.

Die Durchgangséffnung wird idealerweise im Zentrum einer Flache der Phasenplatte, vor-

zugsweise in der optischen Achse eines Elektronenmikroskopes angeordnet.

Die Durchgangséffnung kann sowohl kreisférmig in ihrem Querschnitt mit einem bestimmten
Radius aus einem Bereich von 0,1 — 20 ym, vorzugsweise von 0,3 ~ 0,8 pm als auch recht-
eckférmig ausgebildet sein. Selbstverstandlich sind auch andere Querschnittsflachen fir die

Durchgangséffnung denkbar.

Die Phasenplatte ist gemaf einer bevorzugten Ausfithrungsform in einer bezlglich eines zu
beobachtenden Objektes der hinteren Brennebene einer Objektivlinse eines Transmissions-
Elektronenmikroskopes angeordnet, so dass ein gezielter Durchtritt der Elektronen sowohl
durch die Durchgangsdffnung als auch durch die umliegende Materie der dinnen Folie erfol-

gen kann.

Vorzugsweise ist die diinne Folie zumindest teilweise auf einem Tragerfilm, der vorzugswei-
se aus amorphem Material besteht, angeordnet. Dies bewirkt nicht nur eine stabilisierte An-
bringung der diinnen Folie in der hinteren Brennebene eines Elektronenmikroskops, sondemn
auch eine optimale Ausrichtung der Folie im Verh3itnis zu der Ausrichtung der Elektronen-
strahlbahn.

Die diinne Folie selber ist aus einem amorphen Material, wie Gold, Aluminium, Silber, Platin,
Titan oder Legierungen hieraus, um die eiektrische Leitfahigkeit der Folie aufgrund der ange-

legten Spannung sicherzustellen.

Die diinne Folie weist gemaR einer bevorzugten Ausfuhrungsform eine Foliendicke aus ei-
nem Bereich von 0,1 — 50 nm, vorzugsweise von 0,3 - 1,0 nm auf, wobei der darunterliegen-
de Tragerfilm eine Filmdicke aus einem Bereich von 1 — 100 nm, vorzugsweise von

5 — 20 nm aufweisen kann,
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Die Phasenplatte kann auch in einem Verbund von entlang der Elektronenstrahlbahn Gber-
einander angeordneten Phasenplatten angeordnet sein, wobei die Phasenplatte sowohl in
diesem Verbund als auch bei einzelner Verwendung zumindest Teile, ndmlich vorzugsweise
eine Halbebene einer Beugungsbildebene innerhalb des Elektronenmikroskopes abdecken

kann.

Ein Elektronenmikroskop mit einer derartigen Phasenplatte ist derart vorteilhaft ausgebildet,
dass es zumindest eine Objektivlinse, die Phasenplatte, eine an der Phasenplatte angelegte
Spannung mit dazugehériger Spannungsquelle, ein Objekt in einer Objektebene und ein Be-

leuchtungssystem umfasst.
Weitere vorteithafte Ausfihrungen ergeben sich aus den Unteransprichen.

Vorteile und ZweckmaRigkeiten sind der nachfolgenden Beschreibung in Verbindung mit der
Zeichnung zu entnehmen. Hierbei zeigen:

Fig.1 in einer schematischen Darstellung ein Elektronenmikroskop mit einer Pha-

senplatte gemaf einer ersten Ausfihrungsform der Erfindung;

Fig. 2 in einer schematischen Darstellung ein Ausschnitt eines Elektronenmikrosko-
pes mit einer Phasenplatte gemaf einer zweiten Ausfuhrungsform der Erfin-

dung.

Fig. 3 in einer schematischen Ausschnittsdarstellung ein Elektronenmikroskop mit
einer Phasenplatte geman einer dritten Ausflhrungsform;

Fig. 4 in einer schematischen Ausschnittsdarsteliung ein Elekironenmikroskop mit

einer Phasenplatte gemal einer vierten Ausfihrungsform der Erfindung;

Fig. 5 in einer ausschnittsweisen schematischen Darstellung ein Elektronenmikro-

skop mit Phasenplatten geman einer finften Ausfithrungsform der Erfindung;

Fig. 6 in einer schematischen Darstellung ein Elektronenmikroskop mit Phasenplat-

ten gemal einer sechsten Ausfihrungsform der Erfindung;
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Fig. 7 in einem Diagramm eine Darstellung der durch die erfindungsgemafe Pha-

senplatte erreichten Phasenverschiebung;
Fig. 8 ein Ausschnitt der in Fig. 7 wiedergegebenen Darstellung;

Fig. 9 in einem Diagramm eine weitere Darstellung der mit der erfindungsgemafien

Phasenplatten erreichten Phasenverschiebung;
Fig. 10 ein Ausschniit der in Fig. 9 wiedergegebenen Darstellung; und

Fig. 11 zwei Bildaufnahmen mit und chne der in einem Transmissionselektronenmik-

roskop eingebauten erfindungsgemaflien Phasenplatte.

In Fig. 1 wird in einer schematischen Darstellung ein TrahsmissionseIektronenmikroskop |
(TEM) mit einer erfindungsgemafien Phasenplatte gemaf einer ersten Ausfuhrungsform der
Erfindung dargestellt. Von einem Beleuchtungssystem 1 aus fallen Elektronenstrahlen 2 auf
ein Objekt 3, an welchem die Elektronenstrahlen geméafh Bezugszeichen 4 gestreut werden.
Anschliefend fallen die gestreuten Elektronenstrahlen 4 auf eine Objektivlinse 5, die zu-
n&chst ein Beugungsmuster und dann ein Zwischenbild des Objektes erzeugt. Eine Phasen-
platte 8 ist in der Nahe der hinteren Brennebene der Objektiviinse 5 positioniert, genauer an
dem Ort, an dem das von der Linse gesammelte Bindel der ungestreuten Strahlen die ge-
ringste Ausdehnung senkrecht zu einer optischen Achse 7 hat (="Crossover”).

Die an der Objektiviinse 5 gesammelten Elektronenstrahlen werden anschlieRend gemaf
Bezugszeichen 6 durch die Phasenplatte 8 hindurchgeleitet, wobei bestimmte Elektronen-
strahlen eine Durchgangséffnung bzw. ein Loch 9 durchlaufen und andere Elektronenstrah-

len, die diinn ausgepragte Phasenplatte 8 und deren Materie durchlaufen.

An der Phasenplatte 8 ist eine Spannung mittels einer Spannungsquelle 12 von auflerhalb

angelegt.

Die durch die Phasenplatte 8 oder durch dessen Durchgangséffnung 9 hindurchgetretenen
Elektronenstrahlen 10 fallen anschliefend in einer Zwischenbildebene auf eine Bildebene
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11, um ein entsprechendes Phasenkontrast-Bild, welches durch den in Durchtriit der Elekt-
ronenstrahlen durch die Phasenplatte 8 erhalten wird, zu erhalten. Dies wird zu einem kon-

trastreichen Bild, wie es beispielsweise aus Fig. 11b durch einen Vergleich mit der in Fig.

| 11a wiedergegebenen Abbildung, die nicht mit der erfindungsgeméfien Phasenplatte erhal-

ten wurde, hervorgeht.

In Fig. 2 ist in einer Ausschnittsdarstellung schematisch ein Elektronenmikroskop mit einer
Phasenplatte gemaf einer zweiten Ausfihrungsform der Erfindung dargestellt. Gleiche und

gleichbedeutende Teile sind mit gleichen Bezugszeichen versehen.

Die Phasenplatte 8a ist wiederum mit einem elektrischen Potenzial gemal der Spannungs-
quelle 12, welches ungleich dem Potenzial am Ausgang der Elektronenquelle des TEM ist
und durch das Erdpotenzial 13 wiedergegeben wird, versehen. Die Phasenplatte 8a weist die
zentral angeordnete Durchgangséffnung 9 auf, wobei diese Durchgangsdffnung einen kreis-
formigen Querschnitt mit einem Durchmessér 16, der vorzugsweise 1,0 pm aufweist, zeigt.
Die Durchgangséffnung ist in der Nahe der hinteren Brennebene der Objektivlinse positio-
niert, genauer an dem Ort, an dem das ven der Linse gesammelte Bundel der ungestreuten
Strahlen die geringste Ausdehnung senkrecht zur optischen Achse hat, hier als auf der opti-

schen Achse liegend wiedergegeben.

Die Phasenplatte 8a wird beidseitig zumindest teilweise von einem Trégerfiim 14a zu Stabili-
sierungszwecken gehalten, wobei der Tragerfilm beispielsweise ringférmig ausgebiidet sein

kann.
Die diinne Folie 8a der Phasenplatte weist eine Dicke 15 von beispielsweise 5 nm auf.

Das Transmissionselektronenmikroskop ist durch eine linksseitig angedeutete Auenwand

17 wiedergegeben.

Die Phasenplatte wird in der hinteren Brennebene, genauer an dem Ort, an dem das von der
Linse gesammelte Bindel der ungestreuten Strahlen die geringste Ausdehnung senkrecht
zur optischen Achse hat, eines Transmissionselekironenmikroskopes positioniert. Der Zent-
ralstrahl der ungestreuten Elektronen wird durch das zentrale Loch gefiihrt, wohingegen ge-
streute Elektronen den dinnen Film 8a aus leitendem und elektronendurchlassigem Material
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passieren. Durch die angelegte Spannung entsteht eine Potentialverteilung, wie sie nachfol-
gend noch naher dargelegt wird, woraufhin die Elektronwelle phasenverschoben wird, was
zu starken Phasenkontrast in der fokussierten Abbildung, gemaR Fig. 11, der Probe bzw. des
Ohjektes 3 ftihrt.

In Fig. 3 ist ausschnittsweise eine schematische Darstellung eines Elektronenmikroskopes
mit einer Phasenplatte gemaR einer dritten Ausflihrungsform der Erfindung gezeigt. Die Pha-
senplatte 8b ist lediglich auf einer Halbehene beziglich der optischen Achse 7 angeordnet
und weist wiederum einen Tragerfilm 14b auf. Gleiche und gleichbedeutende Bauteile sind

mit gleichen Bezugszeichen versehen.

In Fig. 4 wird eine vierte Ausfihrungsform der Phasenplatte in einem ausschnittsweise dar-
gestellten schematisch wiedergegebenen Transmissionselektronenmikroskops gezeigt. glei-

che und gleichbedeutende Teile sind wiederum mit gleichen Bezugszeichen versehen.

Die Phasenplatte bzw. die diinne Folie 8¢ weist nahezu iiber ihre gesamte untere Flache
ginen Tragerfilm 14c¢ auf, der beispielsweise aus Kohlenstoff bestehen kann und beispiels-

weise 10 nm dick ist.
Die dunne Folie 8c selber kann beispielsweise 5 nm dick sein.

Bei der Spannung 12 werden Werte von beispielsweise 100 mV verwendet, wobei diese
Werte ebenso auf die weiteren Ausfihrungsformen der erfindungsgeméRien Phasenpiatte
angewendet werden kénnen. Vorteilhaft ist die diinne Folie 8¢ aus Silber, Aluminium, Gold,
Titan oder dergleichen Materialien, um eine leitende Struktur und zugleich gine mdglichst

geringe Beeinflussung der diesen Film durchdringenden Elektronen zu erhalten.

In Fig. 5 ist eine fiinfte Ausfiihrungsform der Phasenplatte mit angedeuteten ausschnittswei-
sen Elektronenmikroskop wiedergegeben. Hier handelt es sich um einen Verbund von zwei
oder mehreren Phasenplatten mit den dinnen Folien 8d, 8e und 8f und darin auf der opti-
schen Achse 7, genauer an dem Ort, an dem das von der Linse gesammelte Bundel der un-
gestreuten Strahlen die geringste Ausdehnung senkrecht zur optischen Achse hat,, ange-
ordneten Léchern 9a, 9b und 9c, wobei die Lécher 9a, b und 9¢ den gleichen Durchmesser

oder verschiedene Durchmesser16a, 16b und 16¢ aufweisen kénnen.
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An jeder Phasenplatte ist eine Spannungsquelle 12a, 12b und 12c angeschlossen, um ein

elektrisches Potenzial am Ort des Filmes der Phasenplatte 12 zu erhalten.

Ebenso kénnen die Phasenplatten entweder gleich stark oder unterschiedliche Dicken 15a,

15b und 15¢ aufweisen.

Das Elektronenmikroskop ist mit links- und rechtsseitigen Wanden 17, 18 andeutungsweise

dargestellt.

In Fig. € ist eine weitere sechste Ausfithrungsform der Phasenplatte mit dazugehérigem
Elektronenmikroskop bzw. Transmissionselekironenmikroskop dargestellt. Gleiche und

gleichbedeutende Bauteile sind mit gleichen Bezugszeichen versehen.

Nachdem die Elektronen die Objektivlinse 5, welche eine Sammellinse ist, durchlaufen ha-
ben, treten sie in eine halbseitig bezliglich der optischen Achse angeordnete Phasenplatte
8g ein und werden mittels dieser Phasenplatte zumindest auf dieser linken Seite des E-

lektronenmikroskopes gestreut bzw. gebeugt. An der Phasenplatte 8g liegt eine Spannung

mittels der Spannungsquelle 12d an.

Eine weitere Phasenplatte 8h ist in der anderen Halfte des Transmissionselektronen-
mikroskopes bezliglich der optischen Achse 7 angsordnet und weist eine zweite Spannung
mittels der zweiten Spannungsquelle 12e auf, wobei die Spannungen der Spannungsquellen

12d und 12e gleich grol} oder verschieden sein kénnen.

In einem ersten Zwischenbild wird wiederum das Bild der Phasenverschiebung erhalten.
Anschliefiend durchlaufen die Elektronenstrahlen eine weitere Objektiviinse 19, die in einem
Transferlinsensystem mit einer weiteren Linse 21, 22 ausgestattet sind und zudem weitere
Linsen und dergleichen Elemente, wie durch Bezugszeichen 20 angedeutet, aufweisen kén-

nen.

Die durch die Linse 21 hindurchgetretenen Elektronenstrahlen 23 durchlaufen die abbildende
Linse 22 und treten dann als Elekironenstrahlen 24 aus dieser aus, um anschliefend teilwei-

se in die Phasenplatte 8h einzutreten und somit als Elektronenstrahlen 25 teilweise eine
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Phasenverschiebung von 11/2 aufzuweisen, wenn sie in der Zwischenbildebene 26 ein Bild

erzeugen.

In Fig. 7 ist in einem Phasenverschiebungsdiagramm die Phasenverschiebung, welche durch

eine Phasenplatten-Anordnung gemal Fig. 1 — € erhalten werden kann, dargestellt.

In Fig. 8 ist eine vergrofierte Darstellung des zentralen Bereiches des Diagramms gemal

Fig. 7 wiedergegeben.

Uber die Ordinate ist die Phasenverschiebung in Einheiten von /2 und Uber die Abszisse
der Abstand von der optischen Achse angegeben, wobei die Durchgangséffnung um den 0-

Wert herum angecrdnet ist.

Gemal Bezugszeichen 20 wird ein Phasenverschiebungsverlauf bei einer Phasenplatte mit
einer Durchgangséffnung von 1 pm gezeigt. Das Bezugszeichen 21 gibt einen Phasenver-
schiebungsverlauf fiir eine Phasenplatte mit einem Durchgangséffnungsradius von 500 nm
und Bezugszeichen 22 fiir eine Phasenplatte mit einem Durchgangséffnungsradius von 300
nm. Die hierin gezeigte relative Phasenverschiebung von ungestreuten zu gestreuten Elekt-
ronenwelien aufgrund der Phasenplatte in Abhangigkeit vom Durchgangsabstand von der
optischen Achse zeigt, dass der gewlnschte Phasenverschiebungsverlauf umso schneller
eintritt, je kleiner der Radius der Durchgangséffnung ist. Die an der Phasenplatte angelegte
Spannung ist hierbei jeweils so eingestellt, dass fur die Phasenverschiebung grofte Abstan-

de von der optischen Achse immer 90° betragt.

In Fig. 9 und in einer vergréRerten Darstellung in Fig. 10 ist in einem Diagramm die Phasen-
kontrast-Ubertragung flr Phasenpiatten mit Durchgangsdaffnungen, die verschiedene Radien
aufweisen, wiedergegeben. Hierbei wird die Phasenkontrast-Transfer-Funktion {PCTF) in
Abwesenheit aller anderen Linsenaberrationen, d.h. es wird das Aufnrahmeobjekt im Gauss-
Fokus betrachtet und samtliche héheren Aberrationen vernachléssigt, bei Durchgang des
ungestreuten Zentralstrahls durch das Phasenplatten-Loch bei drei verschiedenen Lochra-
dien gezeigt. Der Phasenkontrast erreicht sehr schnell einen nahezu optimalen Wert von
mehr 80% gemaf nachfolgender Tabelle in Abhangigkeit von der Ortsfrequenz der Struktur-
faktoren des Objekts in der Beugungsebene. Im Gegensatz zu der Verwendung eines nach

aufen ungeladenen Filmes als Phasenplatte wird hier eine Erhhung des Kontrastes auch
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fur solche Ortsfrequenzen erreicht, die Achsenabstéanden r innerhalb des zentralen Loches

entsprechen.

Nachfolgend wird die physikalische Erkigrung der Funktionsweise der erfindungsgemaéfien
Phasenplatten wiedergegeben:

Das elektrische Feld E ober- und unterhalb der Phasenplatte wird als homogen angenom-

men,
(1) -E=E,=E>0

Das Potenzial ist:
2F 1
(2)  ®(rz)=Dg- —|z (arctan u + —)
7 H

mit

ta fe
ro )=

Dabei sind z die Koordinate entlang der optischen Achse des TEM (Phasenplatten-Ebene
bei z = 0) und R der Radius des Phasenplatte-Lochs.

Auf der Symmetrieachse (r = 0} gilt:
2F
4)  Ou= Og—— R[i arctan — + 1].
T R R

Die Phasenverschiebung bei ablenkungsfreiem Durchgang der Elektronen durch die Pha-
senplatte mit Abstand r von der optischen Achse ist
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+o2

J-q}(r, z)dz

=2}

e myc’ +el

5 = L. e TeY
©) 0 AU m,c* +eli/2

(e: Elementarladung, 1: DeBrogiie-Wellenlange der Elektronen, U: Beschleunigungsspan-

nung des TEM, m.C,: Ruheenergie des Elektrons) und auf der optischen Achse (r =0)

. 2 + "U +oo
6)  Xax= %ﬁ‘éﬁ j-(bﬂ_‘.(z)dz = Const.

Als relative Phasenverschiebung von gestreuten und ungestreuten Elektronen ergibt sich
(7) AX(?’)=X(?‘)—‘X(,_‘-—

AXistin Fig. 7 und 8 in Abhangigkeit vom geometrischen Abstand vom Ursprung der hinte-

ren Brennebene des Objektivs gezeigt.

Die Ortsfrequenz k (entspricht der reziproken Koordinate im Fourier-Raum der Objekt-

Strukturfaktoren) hiangt mit dem geometrischen Abstand rin folgender Weise zusammen:.

8) k= -,-{? ( £ : Brennweite der Objektiviinse).

Die durch die Potenzialverteilung hervorgerufene relative Phasenverschiebung AX (#)kann

als elektronenoptische ,Zernike“-Phasenplatte (analog“x/4-Plattchen” in der Lichtmikrosko-

pie) genutzt werden.

in Fig. 9 und 10 ist die resultierende Phasenkontrast-Transfer-Funktion (PCTF)
(9) -1/2 PCTF((AX (k)) = sin AX (k)
in Abwesenheit aller anderen Linsenaberrationen (d.h. Aufnahme mit Objekt im Gauss-

Fokus, alle hdheren Aberrationen vernachiassigt) bei Durchgang des ungestreuten Zentral-

strahls durch das Phasenplatten-Loch bei r = 0 und fiir drei verschiedene Lochradien ge-
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zeigt. Es ist dabei angenommen, dass das an der Phasenplatte angelegte Potenzial immer

so eingestellt wird, dass
AX(r — o) =7 /2 oder 90°.

Fir ein typisches TEM (U = 200kV, f = 3,0 mm) ist die durch die Phasenplatte (R = 300 nm)
erzeugte PCTF charakterisiert durch:

Tabelle
112 PCTF k [nm™] 1/k [nm]
90% 0,058 (0,012) 17 (85)
80% 0,045 (0,009) 22 (110)
53% 0,033 (0,007) 30 (150)

Die Werte in Klammern gelten fir ein 200 kV-TEM mit einer verlangerten Brennweite von

f=15 mm.

Die Brennweite zr der Anordnung lasst sich grob abschatzen:

¢
10 L= -2
(10) Zy E

Es darf angenommen werden, dass die unerwiinschte Ablenkwirkung der Phasenplatte da-
her sehr schwach ist, namlich im Bereich von mehreren Metern, wahrend die Brennweite der

Objektivlinse des TEM im Bereich von wenigen Millimetern liegt.

Fig. 11 zeigt TEM-Bilder nativer Membranvesikel mit Eiseinbettung.

a) Konventionelle Aufnahme nahe am Gauft'schen Fokus.

b) Aufnahme des gleichen Objektes mit einer Hilbert-Phasenplatte aus Kohlenstiff-Film in
der hinteren Brennebene des Objektivs, im Gault’schen Fokus. Alle Bilder wurden an ei-
nem Tecnai G2 ,Polara" mit einer Beschieunigungsspannung von 300 kV und einer
4k x 4k-Pixel CCD-Kamera aufgenommen (mit Binning auf 2k x 2k) und zero-loss einer-

giegefiltert.



20

25

30

WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

- 15 —

Samtliche in den Anmeldungsunterlagen offenbarten Merkmale werden als erfindungswe-
sentlich beansprucht, sofern sie einzeln oder in Kormbination gegeniber dem Stand der

Technik neu sind.

Bezugszeichenliste

1 Beleuchtungssystem

2 Elektronenstrahlen

3 Objekt

4 gestreute Elektronenstrahlen
5 Objektivlinse

6 Durchleitung der Elektronenstrahien durch die Phasenplatte
7 . optische Achse

8,8a Phasenplatte

8c—f dinne Folie

8g.8h Phasenplatte

9 Durchgangséffnung

Ba-c Locher

10 Elektronenstrahlen

11 Wiedergabeebene

12 Spannung

12a—-c Spannungsquelle

13 Potenzial

14a -c Tragerfilm

15 Dicke

16,16a - ¢ Durchmesser

17,18 links- und rechtsseitige Aullenwand
19 Objektiviinse

20 Phasenverschiebungsverlauf
21,22 weitere Linsen

23,2425 Elektronenstrahlen

26 Zwischenbildebene
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Phasenplatte, insbesondere fir ein Elekironenmikroskop

‘Patentanspriiche

Phasenplatte, insbesondere fiir ein Elektronenmikroskop, die in einer Elektronen-
strahlbahn {4} angeordnet ist, aus mindestens einer dinnen Folie (8, 8a — h), welche
zumindest teilweise fiir Elektronenstrahlen durchiassig ist,

dadurch gekennzeichnet dass

die diinne Folie (8, 8a — h) aus elektrisch leitfahigem Material besteht, an eine vorbe-
stimmbare elektrische Spannung (12, 12a — e) angeschlossen ist und mindestens ei-

ne Durchgangsdffnung (9, 9a — ¢) aufweist.

Phasenplatte nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Phasenplatte senkrecht zu einer optischen Achse (7) des Elektronenmikroskops
ausgerichtet ist und die Durchgangséffnung (9, 9a — c¢) sich in Verlaufsrichtung der

Elekironenstrahlbahn erstreckt.

Phasenplatte nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Durchgangsdffnung (9, 9a — ¢) im Zentrum einer Flache der Phasenplatte, vor-
zugsweise auf der optischen Achse (7) des Elektronenmikroskopes (17, 18), ange-

ordnet ist.

Phasenplatte nach einem der Anspriiche 1 — 3,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Durchgangsoffnung (9, 9a — c) im Querschnitt kreisformig ausgebildet ist und ei-
nen Radius (16, 16a - ¢) aus einem Bereich von 0,1 = 20 ym, vorzugsweise

0,3 - 0,8 pm aufweist, oder rechteckférmig ausgebildet ist.

Phasenplatte nach einen der vorangegangenen Anspruche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Phasenplatte in einer beziiglich eines zu beobachtenden Objektes (3) hinteren

PCT/EP2009/060892
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Brennebene einer Objektivlinse (5, 22),_ angeordnet ist.

6. Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Ansprliche,
dadurch gekennzeichnet, dass
5 die an der Phasenplatte angelegte Spannung (i.A. Erde) (12, 12a — e) ungleich einer
am Ausgang einer Elektronenquelle des Transmissionselektronenmikroskopes (17,

18) vorliegenden Spannung (13, 13a - ¢} ist.

7. Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriche,
1 dadurch gekennzeichnet, dass
die an der Phasenplatte angelegte Spannung (12, 12a — c) derart eingestellt ist, dass
eine relative Phasenverschiebung (20 - 25) von ungestreuten Elektronenwellen der
durch die Durchgangséffnung (9, 9a - ¢) hindurchtretenden Elektronenstrahlen zu
gestreuten Elektronenwellen der durch die das leitfahige Material hindurchtretenden

15 Elektronenstrahlen bis + 90° betragt.

8. Phasenplatte nach einem vorangegangenen Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die diinne Folie (8, 8a — h) zumindest teilweise auf einem Tragerfilm (14a - c), vor-

20 zugsweise aus amorphen Material bestehend, angeordnet ist.

9. Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspruche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die dunne Folie (8, 8a - h) aus einem, vorzugsweise amorphen, elektrisch leitfédhigem

25 Material, wie Gold, Aluminium, Silber, Platin, Titan und Legierungen hiervon besteht.

10. Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die diinne Platte (8, 8a — h) eine Foliendicke {15, 15a — c) aus einem Bereich von
an 0,1 — 50 nm, vorzugsweise von 0,3 — 1,0 nm und der Tragerfilm (14, 14a — c) eine
Filmdicke aus einem Bereich von 1 — 100 nm, vorzugsweise von 5 — 20 nm, auf-

weist.
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11.  Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriiche,
dadurch gekennzeichnet dass
die Phasenplatte in einem Verbund von entlang der Elektronenstrahibahn Ubereinan-

der angeordneten Phasenplatten (8d ~ h) angeordnet ist.

5
12. Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriche,
dadurch gekennzeichnet, dass
die Phasenplatte (8g, h), auch in einem Phasenplattenverbund (8g,h), zumindest Tei-
le, vorzugsweise eine Halbebene einer Beugungsbildebene, innerhalb des Elektro-
10 nenmikroskopes (17, 18) abdeckt.

13. Elektronenmikroskop, das mit mindestens einer Phasenplatte gemal einem der vo-

rangegangenen Anspriiche ausgestattet ist.

L5
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GEANDERTE ANSPRUCHE
beim Internationalen Biiro eingegangen am 29 Januar 2010 (29.01.2010)

Phasenplatte, insbesondere fiir ein Elektronenmikroskop, die in einer Elekironen-
strahlbahn (4) angeordnet ist, aus mindestens einer diinnen Folie (8, 8a - h), welche
zumindest teilweise fiir Elektronenstrahlen durchlissig ist,

dadurch gekennzeichnet, dass

die diinne Folie (8, 8a — h) aus elektrisch leitfihigem Material besteht, an eine Span-
nungsquelle (12) zum Anlegen einer vorbestimmbaren elektrischen Spannung (12,
12a — e) angeschlossen ist und mindestens eine Durchgangséffnung (9, 9a — ¢) auf-
weist.

Phasenplatte nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Phasenplatte senkrecht zu einer optischen Achse (7) des Elektronenmikroskops
ausgerichtet ist'und die Durchgangséffnung (9, 9a — c¢) sich in Verlaufsrichtung der
Elektronenstrahlbahn erstreckt.

Phasenplatte nach Anspruch 1 oder 2,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Durchgangséffnung (9, 9a — ¢) im Zentrum einer Flache der Phasenplatte, vor-
zugsweise auf der optischen Achse (7) des Elektronenmikroskopes (17, 18), ange-
ordnet ist.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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Phasenplatte nach einem der Anspriiche 1 -3,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Durchgangséffnung (9, 9a — ¢) im Querschnitt kreisférmig ausgebildet ist und ei-
nen Radius (16, 16a — ¢) aus einem Bereich von 0,1 — 20 ym, vorzugsweise

0,3 — 0,8 um aufweist, oder rechteckformig ausgebildet ist.

Phasenplatte nach einen der vorangegangenen Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet,dass

die Phasenplatte in einer bezliglich eines zu beobachtenden Objektes (3) hinteren
Brennebene einer Objektivlinse (5, 22) angeordnet ist.

Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspruche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die an der Phasenplatte angelegte Spannung (12, 12a — e) ungleich einer am Aus-
gang einer Elekironenquelle des Transmissionselektronenmikroskopes (17, 18) vor-
liegenden Spannung (13, 13a - ¢) ist. '

Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die an der Phasenplatte angelegte Spannung (12, 12a — c¢) derart eingestellt ist, dass
eine relative Phasenverschiebung (20 - 25) von ungestreuten Elektronenwellen der
durch die Durchgangséffnung (9, 9a — ¢) hindurchtretenden Elektronenstrahlen zu
gestreuten Elektronenwellen der durch die das leitfahige Material hindurchtretenden
Elektronenstrahlen bis + 90° betrégt.

Phasenplatte nach einem vorangegangenen Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet, dass ,

die diinne Folie (8, 8a — h) zumindest teilweise auf einem Trégerfilm (14a — c), vor-
zugsweise aus amorphen Material bestehend, angeordnet ist.

Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriiche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die diinne Folie (8, 8a — h) aus einem, vorzugsweise amorphen, elektrisch leitfahigem
Material, wie Gold, Aluminium, Silber, Platin, Titan und Legierungen hiervon besteht.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspriche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die diinne Platte (8, 8a — h) eine Foliendicke (15, 15a — ¢) aus einem Bereich von

0,1 — 50 nm, vorzugsweise von 0,3 — 1,0 nm und der Tragerfilm (14, 14a — c) eine
Filmdicke aus einem Bereich von 1 — 100 nm, vorzugsweise von 5 — 20 nm, auf-

weist.

Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Ansprliche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Phasenplatte in einem Verbund von entlang der Elektronenstrahlbahn tUbereinan-
der angeordneten Phasenplatten (8d — h) angeordnet ist.

Phasenplatte nach einem der vorangegangenen Anspruche,

dadurch gekennzeichnet, dass

die Phasenplatte (8g, h), auch in einem Phasenplattenverbund (8g,h), zumindest Tei-
le, vorzugsweise eine Halbebene einer Beugungsbildebene, innerhalb des Elektro-
nenmikroskopes (17, 18) abdeckt.

Elektronenmikroskop, das mit mindestens einer Phasenplatte gemaf einem der vo-
rangegangenen Anspriiche ausgestattet ist.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)



WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

1/8

-1
Beleuchtungs-System &~

l .
I 3 < Objektebene

| - 4

' S

| 7

I 6

| 8

:; o~ /V hintere Brennebene

! \— 10
‘ .
: Yau 11 -
! ‘ 1. Zwischenbild

12 /

-—

Fig. 1



WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

2/8

14a

—~— 13
PR f;
7 | Fig. 2
A :
// 17 f !
10 15
( :
) 4;/
U . D
-~ B
14b 8b E

Fig. 3



WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

3/8

17

12

_ z Fig. 4
17 ~ 16a
P\/\/v/ 12a 8d S ! Oa P
, le f o8
' : ': b Ao 18
T gh
-——‘-— D

Fig. 5



WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

4/8

/’1

Beleuchmungs-System

1
[ .
l 2
R Objektebens
3 D
|
, 4
1
5
{
i
! 0
i
1. Phasenplatie U, ' {_.h_gic_r_c Breuetene
I
.'
g 1
12d !

1. Zwischerhi 1d
4—__.__

IRRSERTT LN A I
1 Pt

B

8h

konjugierte
Breruebene

s e

12e

Zwischenbild

Fig. 6



WO 2010/023189 PCT/EP2009/060892

5/8

22

Phasenverschiebung . /{200 kY, 3 mm)

[ * T T L T
1 /
21 —R=10@0nm
o 0.8F —R=50m |-
= \_ |——R=30m
= -2 —_a=s0
=
oD
8 0.6F 7
£z
#
b .
3 H
a O.d T
2
o
0.2
% t ; 1 ] ‘ .
-20 -15 10 -5 0 5 10 15 20 :
rlum ' F‘g' 7

o~ 0.8
~
(=4
5
B 06
I~
;
=
& 041 \ . e
E , . —R = 1000 nm
. . —R = 500 om
0.2 : N [ F=300 rm
ol ‘ i
=2 -1.5 -1 -0.5 0 0.5 1 1.5 2

Fig. 8



WO 2010/023189

PCT/EP2009/060892

/; ~ 24
AN 23
oo A= 10008
11 — R = 500 nm
e [ = 30 TR
.?O.ﬁ i
] (K}
E R
0
0.4 o
:
% ; 3 2 3
) ) -1 }
Ko Fig. 9
T
1
0.8
gw}
#
E
[»]
0.4F
o2 -
n .J ' ] 1
L5 Y 21 e 0.2 0.8 0.4 0.5
| ) K/ et

Fig. 10



PCT/EP2009/060892

WO 2010/023189

7/8

Fig. 11a



PCT/EP2009/060892

WO 2010/023189

8/8

Fig. 11D



INTERNATIONAL SEARCH REPORT

International application No

PCT/EP2009/060892

CLASSIFICATION 0256UBJECT MATTER

N SH01037

According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC

B. FIELDS SEARCHED

Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols)

HO1J

Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched

Electronic data base consulted during the international search (name of data base and, where practical, search terms used)

EPO-Internal, WPI Data, BIOSIS, COMPENDEX, EMBASE, INSPEC, IBM-TDB

C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

Category” | Ciation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages

Relevant to claim No.

X EP 1 845 551 A (KEK HIGH ENERGY 1-13
ACCELERATOR [JP])

17 October 2007 (2007-10-17)
abstract; figures 1-3

paragraphs [0001], [0002], [0004],
[0005], [0007] - [0014]

paragraphs [0021] - [0023], [0025],

[0026], [0031], [0032]

-/

[z] Further documents are listed in the continuation of Box C.

See patent family annex.

* Special categories of cited documents :

'A" document defining the general state of the art which is not
considered to be of particular relevance

‘E* earlier document but published on or after the international
filing date

‘L* document which may throw doubts on priority claim(s) or
which is cited to establish the publication date of another
citation or other special reason (as specified)

‘0" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or
other means

“P* document published prior to the international filing date but
later than the priority date claimed

“T* later document published after the international filing date
or priority date and not in conflict with the application but
cited to understand the principle or theory underlying the
invention

"X* document of particular relevance; the claimed invention
cannot be considered novel or cannot be considered to
involve an inventive step when the document is taken alone

"Y' document of particular relevance; the claimed invention
cannot be considered to involve an inventive step when the
document is combined with one or more olher such docu—
ments, such combination being obvious to a person skilled
in the art.

*&" document member of the same patent family

Date of the actual completion of the international search

19 November 2009

Date of mailing of the intemational search repon

01/12/2009

Name and mailing address of the ISA/
European Patent Office, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk
Tel. (+31-70) 340-2040,
Fax: (+31-70) 340-3016

Authorized officer

Giovanardi, Chiara

Form PCT/ISA/210 (second sheet) (April 2005)




INTERNATIONAL SEARCH REPORT

1 International application No

PCT/EP2009/060892

C(Continuation). DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT

AL) 29 September 1998 (1998-09-29)
claim 1; figures la-b,2,5

column 1, line 1 - column 2, line 15
column 3, lines 24-44

column 3, Tine 56 — column 4, Tine 30

column 5, Tines 1-11,27-39,53-65
column 6, Tines 16-31

column 7, Tine 63 — column 8, line 32
column 8, lines 40-48

column 9, lines 36-38

Category* | Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages Relevant 1o claim No.
X KUNIAKI NAGAYAMA: "Development of phase 1-8,12,
plates for electron microscopes and their 13
biological application”
EUROPEAN BIOPHYSICS JOURNAL ; WITH
BIOPHYSICS LETTERS, SPRINGER, BERLIN, DE,
vol. 37, no. 4,
8 February 2008 (2008-02-08), pages
345-358, XP019586216
ISSN: 1432-1017
abstract; figures 5,7
page 345, column 1, 1ine 16 - column 2,
line 16
page 350, column 1, line 7 - page 352,
column 1, line 53
page 354, column 2, line 1 - page 355,
column 2, line 23
page 356, column 2, lines 5-9
A EP 1 959 475 A (ZEISS CARL NTS GMBH [DE];
MAX PLANCK GESELLSCHAFT [DE])
20 August 2008 (2008-08-20)
abstract; figure 1-
paragraphs [0001], [0006], [0007]
paragraphs [0015] - [0017], [0023],
[0024]
paragraphs [0027], [0029], [0031]
paragraphs [0046], [0047], [0049],
[0058], [0069]
A US 5 814 815 A (MATSUMOTO TAKAO [JP] ET

Form PCT/ISA/210 (continuation of second sheet) (April 2005)




INTERNATIONAL SEARCH REPORT

information on patent family members

International application No

PCT/EP2009/060892
Patent document Publication Patent family Publication
cited in search report date member(s) date

EP 1845551 A 17-10-2007 JP 2006162805 A 22-06-2006
WO 2006059803 Al 08-06-2006
US 2008202918 Al 28-08-2008
EP 1959475 A 20-08-2008 DE 102007007923 Al 21-08-2008
JP 2008198612 A 28-08-2008
US 2008296509 Al 04-12-2008
US 5814815 A 29-09-1998 EP 0782170 A2 02-07-1997

Form PCT/ISA/210 (patent family annex) (April 2005)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2009/060892

KLASSIHZERUNG 2E65 ANMELDUNGSGEGENSTANDES

A
INV. HO1J37

Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPC) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPC

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

HO1J

Recherchienter Mindestprifstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole )

Recherchiente, aber nicht zum Mindestpriifstoff gehorende Verdffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen

EPO-Internal, WPI Data, BIOSIS, COMPENDEX

Waéhrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evil. verwendete Suchbegriffe)

, EMBASE, INSPEC, IBM-TDB

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie*

Bezeichnung der Veréffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile

Betr. Anspruch Nr.

EP 1 845 551 A (KEK HIGH ENERGY
ACCELERATOR [JP])

17. Oktober 2007 (2007-10-17)
Zusammenfassung; Abbildungen 1-3

Absatze [0001], [0002], ([0004]
[0007] - [0014]
Absdtze [0021] - [0023], [0025]

{0031], [0032]

1-13

[0005],

b

[0026],

y

-/

m Weitere Verdftentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu entnehmenm Siehe Anhang Patentfamilie

.

Besondere Kategorien von angegebenen Verbffentlichungen

*A* Verbdffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert,
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist

alteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen
Anmeldedatum veréffentlicht worden ist

Veréffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritdtsanspruch zweifethaft er—
scheinen zu lassen, oder durch die das Verdffentlichungsdatum einer

'Er

"we

soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie
ausgefihrt)
‘O Verotfentlichung, die sich auf eine mindliche Offenbarung,
eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht
P* Verdffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach
dem beanspruchten Prioritdtsdatum verdffentlicht worden ist

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden

"T" Spétere Verdffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum
oder dem Prioritatsdatum verbffentlicht worden ist und mit der
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Versténdnis des der
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
Theorie angegeben ist

*X* Verdffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann allein aufgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachiet werden

"Y' Verdftentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
kann nicht als auf erfinderischer Tétigkeit beruhend betrachiet
werden, wenn die Verdffentlichung mit einer oder mehreren anderen
Verdffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
diese Verbindung fiir einen Fachmann naheliegend ist

*&* Verbffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist

Datum des Abschiusses der internationalen Recherche

19. November 2009

Absendedatum des internationalen Recherchenberichts

01/12/2009

Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehdérde
Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentiaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk
Tel. (+31-70) 340-2040,
Fax: (+31-70) 340-3016

Bevollméchligter Bediensteter

Giovanardi, Chiara

Formblatt PCTASA/210 (Blatt 2) (April 2005)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Internationales Aktenzeichen

PCT/EP2009/060892

C. (Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie*

Bezeichnung der Verdffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile

Betr. Anspruch Nr.

X

KUNIAKI NAGAYAMA: "Development of phase
ptates for electron microscopes and their
biological apptication”

EUROPEAN BIOPHYSICS JOURNAL ; WITH
BIOPHYSICS LETTERS, SPRINGER, BERLIN, DE,
Bd. 37, Nr. 4,

8. Februar 2008 (2008-02-08), Seiten
345-358, XP019586216

ISSN: 1432-1017

Zusammenfassung; Abbildungen 5,7

Seite 345, Spalte 1, Zeile 16 - Spalte 2,
Zeile 16

Seite 350, Spalte 1, Zeile 7 - Seite 352,
Spalte 1, Zeile 53

Seite 354, Spalte 2, Zeile 1 - Seite 355,
Spalte 2, Zeile 23

Seite 366, Spalte 2, Zeilen 5-9

EP 1 959 475 A (ZEISS CARL NTS GMBH [DE];
MAX PLANCK GESELLSCHAFT [DEI)

20. August 2008 (2008-08-20)
Zusammenfassung; Abbildung 1-

Absatze [0001], [0006], [0007]

Absdatze [0015] - [0017], [0023], [0024]
Absatze [0027], [0029], [0031]

Absatze [0046], [0047], [0049], [0058],
[0069]

US 5 814 815 A (MATSUMOTO TAKAO [JP] ET
AL) 29. September 1998 (1998-09-29)
Anspruch 1; Abbildungen la-b,2,5

Spalte 1, Zeile 1 - Spalte 2, Zeile 15
Spalte 3, Zeilen 24-44 :

Spalte Zeile 56 - Spalte 4, Zeile 30
Spalte Zeilen 1-11,27-39,53-65

Spalte Zeilen 16-31

Spalte Zeile 63 - Spalte 8, Zeile 32
Spalte Zeilen 40-48

Spalte Zeilen 36-38

OOooO~NOUTW

1-8,12,
13

Formblatt PCT/ISA/210 (Fortsetzung von Blatt 2) (April 2005)




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Angaben zu Verdffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehéren

Intemationales Aklenzeichen

PCT/EP2009/060892

Im Recherchenbericht

Datum der

Mitglied(er) der

Datum der

angefiihrtes Patentdokument Veréffentlichung Patentfamilie Verdffentlichung
EP 1845551 A 17-10-2007 JP 2006162805 A 22-06-2006
WO 2006059803 Al 08-06-2006
US 2008202918 Al 28-08-2008
EP 1959475 A 20-08-2008 DE 102007007923 Al 21-08-2008
JP 2008198612 A 28-08-2008
Us 2008296509 Al 04-12-2008
US 5814815 A 29-09-1998 EP 0782170 A2 02-07-1997

Formblatt PCT/ISA/210 (Anhang Patentfamilie) (April 2005)




	Page 1 - front-page
	Page 2 - front-page
	Page 3 - description
	Page 4 - description
	Page 5 - description
	Page 6 - description
	Page 7 - description
	Page 8 - description
	Page 9 - description
	Page 10 - description
	Page 11 - description
	Page 12 - description
	Page 13 - description
	Page 14 - description
	Page 15 - description
	Page 16 - description
	Page 17 - description
	Page 18 - claims
	Page 19 - claims
	Page 20 - claims
	Page 21 - amend-body
	Page 22 - amend-body
	Page 23 - amend-body
	Page 24 - drawings
	Page 25 - drawings
	Page 26 - drawings
	Page 27 - drawings
	Page 28 - drawings
	Page 29 - drawings
	Page 30 - drawings
	Page 31 - drawings
	Page 32 - wo-search-report
	Page 33 - wo-search-report
	Page 34 - wo-search-report
	Page 35 - wo-search-report
	Page 36 - wo-search-report
	Page 37 - wo-search-report

