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Scanning Transmission Electron Microscopy (STEM)
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1. Rasterelektronenmikroskopie
1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

1.2 Wechselwirkung zwischen Primarelektronen und Probe
1.3 Apparative Aspekte
1.4 Abbildungsmodi
Abbildung mit Rickstreuelektronen
Abbildung mit Sekundarelektronen
Channeling (Orientierungskontrast)
Elektronenrtickstreubeugung (Electron Backscatter Diffraction: EBSD)
1.5 Environmental (Niederdruck) Rasterelektronenmikroskopie
1.6 Abbildung mit elektronenstrahlinduzierten Strémen (electron-beam induced
currents: EBIC)
1.7 Kathodolumineszenz
1.8 Prufen elektronischer Bauelemente
1.9 Elektronenstrahllithographie
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Elektronenmikroskopie Il

2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen
(FIB: focused-ion beam)

3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie

4. Analytische Verfahren in der Raster- und Transmissionselektronen-
mikroskopie
4.1 Gegenuberstellung Raster- und Transmissionselektronenmikroskopie
4.2 Entstehung und Eigenschaften von Rontgenstrahlung in Festkdrpern
4.3 Energiedispersive Rontgenanalyse (EDXS: energy-dispersive X-ray spectroscopy)
4.4 Wellenlangendispersive Rontgenanalyse
(WDXS: wavelength-dispersive X-ray spectroscopy)
4.5 Elektronenenergie-Verlustspektroskopie
(EELS: electron energy loss spectroscopy)
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Relevanz als Prufungsfach

Elektronenmikroskopie Il: Rasterelektronenmikroskopie und analytische Verfahren
(2 SWS, 4 LP)
und begleitendes Praktikum 4 Versuche (4 LP)

Master Physik

Beitrag zu Schwerpunktfach/Erganzungsfach: kondensierte Materie und Nanophysik

bei Anmeldung zur Modulprifung muss Teilnahmeschein vorgelegt werden (wird vergeben
bei maximal 2 Abwesenheiten im Semester)

Master Materialwissenschaft und Werkstofftechnik (MatWerk)
EM | und EM Il (Vorlesung und Praktikum) mindliche Prifung (16 LP)

Master Angewandte Geowissenschaften
Wahlfach EM Il (Vorlesung und Praktikum mit einem Protokoll aus 4 Versuchen, 5 LP)

Wabhlfach fur Master Chemie, Mathematik ...
Gab es schon, muss ggf. geklart werden
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Voraussetzungen und Unterlagen

Voraussetzungen ) )
! 4027021 - Elektronenmikroskopie Il
Optl k Es soll die Bildentstehung in der Rasterelektronenmikroskopie und Raster
Festk(-j rperp hyS| klwerkStOfka n d e elektronische Eigenschaften) behandelt werden. Ziel ist es dass Sie diese
] ) . satzmoglichkeiten und Grenzen der Verfahren erkannt werden. Sie sollen
Wichtigste Elemente der Quantenmechanik: (sind).

Teilchen-Welle Dualismus
Info Einstellungen Mitglieder Lernfortschritt Metac

Vorlesungsunterlagen auf ILIAS: Zeigen Verwalten Sortieren
Inhalt

EM2 - Vorlesung - TEAMS

Es soll die Bildentstehung in der Rasterelektronenmikroskopie und Raste

Online Vorlesung 2>
Anmeldeformular = Praktikumsanmeldung
Folien 2> D Vorlesungsfolien

Link: ILIAS Ubung S Ubungen zu EM2
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Praktikum

ILIAS Kurs: Ubungen zu Elektronenmikroskopie Il SoSe23

« Anmeldung zum Praktikum bis zum 2.05.2023.

! Ubungen zu Elektronenmikroskopie |l

https://connect.studium.kit.edu/teams/join/pwpRZukSuz

m Info Einstellungen Mitglieder Lernfortschritt Metadaten Export Rechte Voransicht als Mitglie

Zeigen Verwalten Sortieren

Neues Objekt hinzufiigen +

Inhalt

Anmeldeformular zur Ubung Elektronenmikroskopie 2
D Versuch1: Rasterelektronenmikroskopie I: Grundlegende Abbildungsmodi - Kopie
D Versuch2: Abbildung und Nanostrukturierung mit einem fokussierten Ga-lonenstrahl - Kopie
D Versuch3: Rasterelektronenmikroskopie Il mit energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDXS) - Kopie
D Versuch4: Elektronenenergieverlustspektroskopie (EELS) - Kopie

Ubungen Elektronenmikroskopie 2

Austausch und Absprachen

—

< LINK zum Anmeldeformular
http://www.lem.kit.edu/praktikumsanmeldung.php

4 VVersuche,

Unterlagen mussen vor
dem Versuch
durchgearbeitet
werden, vor jedem
Versuch findet eine
kleine Abfrage statt.
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Praktikum

Versuche ab Mitte/Ende Mai abhangig von den dann gultigen Richtlinien des KIT
zu Lehrveranstaltungen

Praktikum als Prasenzveranstaltung:
Gruppen mit 3 (maximal 4) Teilnehmern
Versuchsdauer: Halber Tag

4 Versuche

1. Rasterelektronenmikroskopie |

2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

3. Rasterelektronenmikroskopie Il mit energiedispersiver RoOntgenanalyse

4. Energiefilternde Transmissionselektronenmikroskopie/Elektronenenergie-
Verlustspektroskopie (EELS)

Abgabe eines Protokolls pro Gruppe (Physiker*innen, MatWerker*innen)
Studierende aus den Geowissenschaften kontaktieren mich bitte.

,Minikonferenz“: Ein Gruppenvortrag zu jedem Versuch.
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

H. Stérmer (LEM) 500 nm

Bruchflache einer Heterostruktur

-ﬁ E aus Y,0;-dotiertem ZrO, auf Ni Substrat
H. Stormer (LEM)

Oberflachentopographie einer
Bruchflache eines portsen
Nb/Nb,O. Kondensators
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

Materialkontrast: Erstarrte Ni-basis Superlegierungen
Schwarz: Poren

Hellgrau: Dendriten; fcc Matrix Mischkristall

Dunkelgrau: Interdendritischer Bereich; L1, Ausscheidungen

Z.Long (MNM-LEM)

Orientierungskontrast (Elektronen-Channeling):
Kornstruktur von perlitischem Stahl nach
Oberflachen-behandlung durch einen Laser
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

V. Zibat (LEM)
Zecke

5/15/2012 HV mag O| V
2:06:08 PM [10.00 kV | 1 300 x

. Zibat, P. Brenner (LEM)

HT-29 Darmkarzinom Zelle

WD |pressure]| 1 mm
3PM|[10.00kV| 68x [17.8 mm| 31 Pa KIT / LEM
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

Herstellung von
nanostrukturierten
Au-Kontakten

mit
Elektronenstrahl-
lithographie

Spannungskontrast Vijayaraghavan et al., Nano Lett. 2007
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

WD= 19 mm
EHT = 5.00 kV

100pum
Mag= 75X

—

r' FIB Imaging = SEM
N’ XB1540 LEM:fpw

V. Zibat, P. Pfundstein, F. Perez-Willard (LEM)

Rasterelektronenmikroskopie Abbildung
eines FIB-strukturierten Ameisenauges

Stage at T= 54.0 ° Tilt Corrn. = Off

FIBImaging=SEM  10pm

XB 1540

Signal A= SE2
Noise Reduction = Pixel Ay
Date :11 Nov 2005 Time :1
File Name = Ameisenauge_

FIB Mag= 138K X
FIB Probe = 200 pA
FIB Lock Mags = No
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FIB Imaging = SEM
XB 1540 LEM :fpw

1um

H

gnal A= SE2
Noise Reduction = Line Avg
Date :11 Nov 2005  Time :10:56:34
File Name = Ameisenauge_2500x.tif DFG
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WD= 19 mm FIB Mag= 138K X
EHT = 5.00 kV FIB Probe = 200 pA
Mag= 250 KX FIB Lock M N
Stage at T= 54.0° Tilt Corrn. =




1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

Eigenschaften von Rasterelektronenmikroskopie (REM)* Abbildungen

« Hauptanwendungsgebiet: Abbildung der Oberflachentopographie massiver Proben

* hohe Scharfentiefe

* leichte Interpretierbarkeit der Bilder - dreidimensionaler Eindruck durch hohe
Schéarfentiefe

 geringer Aufwand fir Probenpraparation (im Vergleich zur Transmissions-
elektronenmikroskopie), elektrisch hinreichend leitfahige Oberflache notwendig
—> Aufdampfen eines dinnen Kohlenstoff- oder Platinfilms bei elektrisch

isolierenden Proben

* Bestmadgliche Auflésung ca. 1 nm

aul3erdem

« Hoher Verbreitungsgrad der REM in Forschungseinrichtungen und in der Industrie in
vielen Fachdisziplinen (Materialforschung, Festkdrperphysik, Nanotechnologie,
Lebenswissenschaften, Chemie, Verfahrenstechnik, Archaologie.....)

*Englisches Akronym SEM (scanning electron microscopy)
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1. Rasterelektronenmikroskopie: Einleitung

Weitere Abbildungsmodi zusatzlich zu Topographieabbildung:

Unterschiede in der chemischen Zusammensetzung: Materialkontrast

bei polykristallinen Proben: Orientierungskontrast (Channeling Kontrast)

elektrische Potentiale (Spannungskontrast: Fehleranalyse von Bauelementen)

in-situ Experimente: plastische Verformung, Veranderungen der Struktur bei Anderung der
Probentemperatur, chemische Reaktionen,.....

Abbildung von biologischen und sonstigen ,nassen” Proben mit ,environmental”
Rasterelektronenmikroskopie (ESEM) unter Niedervakuumbedingungen

Magnetkontrast: Abbildung von magnetischen Domanen

Mit zuséatzlichen Detektoren:

Chemische Analyse Uber charakteristische Rontgenstrahlung, die durch die Elektronen in
der Probe angeregt wird (energie- und wellenlangendispersive Rontgenspektroskopie,
EDXS und WDXS) — Kapitel 4

» Analyse des emittierten Lichtes, das durch die Priméarelektronen des Mikroskops in der

Probe angeregt wird
(Kathodolumineszenz)
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1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

Kosten:
100 000 bis
900 000 €
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1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

-

==

«— Llektronenquelle

]
_J

Kondensorlinse

e hkondensorblende

Objektrvlimse \\

S
-

Ablenkspulen

Vergrolierungs
kontrolle

Raster-
Generator

Objektivlinsenblende

|

Probe "dl

}

Detektor = Amp  p—

Bildschirm

Vakuumpumpen

Kein abbildendes Linsensystem

Hochvakuum in der Saule

Linsensystem zur Erzeugung eines
fokussierten Elektronenstrahls auf der
Probenoberflache

variable Elektronenenergie 1 — 30 keV
1 keV = 1000 eV

Elektronenlinsen: magnetische

Felder (Kondensor- und Objektivlinsen) zur
Fokussierung des Elektronenstrahls auf die
Probenoberflache

Probenoberflache wird zeilenweise
,2abgerastert® (Rastergenerator, Ablenkspulen)

Wechselwirkung zwischen Probe
und Primarstrahlelektronen
— Emission von Elektronen
aus der Probe

Detektion der emittierten Elektronen
(Detektor) —— Ladung

Analog/digital Konversion und Verstarkung
(Amp)

zum Abrastern der Probenoberflache
synchrone Darstellung der gemessenen
Ladung als Grauwert auf einem Bildschirm

Elektronenmikroskopie Il / Yolita Eggeler
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1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

Bildschirm Probe
Intensitat 1(i,j) Ladung n(i,j)

N T~

€ > I

[Vergr('jrserung \V _L ]
I

Elektronenstrahl rastert Pixel-fur-Pixel zellenweise Uber die Probenoberflache

Einsammeln von Elektronen (Detektor), die aus der Probe emittiert werden,
wahrend der Verweildauer des Strahls auf dem Pixel ——> Ladung n(i,))

Lokale Bildintensitat I(i,j) ist durch gemessene Ladung n(i,j) bestimmt
kleine Ladung — dunkles Pixel

grofRe Ladung ——> helles Pixel
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1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

Basis der Verbesserung des Auflésungsvermdgens: Welle-Teilchen Dualismus
(de Broglie, 1924)

2N

D (Kleine Wellenlange )

A: Wellenlange
p: Impuls

h: Planck’sche Konstante 1,05-10-3* Nms (6,5-1016 eVs) Strahl kann auf kleln.eren
e: Elektronenladung Durchmesser fokussiert

U: Beschleunigungsspannung \Vverden )

Impuls und Wellenlange eines im Vakuum mit der Spannung U beschleunigten Elektrons

2
P h
eU="— — =J2eUm  ——— A= ——
2m P ~v2eUm
Bei U = 30000 V (30 kV) hohe Elektronengeschwindigkeit — relativistische Rechnung
m,: Elektronenruhemasse 1= h
c: Lichtgeschwindigkeit eU
2meeU| 1+ 5
2mgC

M1kV)=39pm=39-1012m
AM30kV)=7pm=7-1012m
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1.2 Wechselwirkung zwischen Priméarelektronen und Probe

Nutzbare Signale im Rasterelektronenmikroskop:

Primarelektronen
Rontgenstrahlung

Ruckstreuelektronen

Sekundarelektronen

-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-
-

Elektronenstrahl-indu-
zierter Strom

(EBIC: electron-beam
induced current)

Adaptiert nach P.J. Goodhew, J. Humphreys, R. Beanland, Electron Microscopy and Analysis

Abbildung mit
« Sekundarelektronen (E,;, < 50 eV) (engl. secondary electrons, SE)
* Ruckstreuelektronen (E,;, > 50 eV) (engl. backscattered electrons, BSE)
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1.2 Wechselwirkung zwischen Priméarelektronen und Probe

Anzahl von Sekundar- und Rickstreuelektronen als Funktion der Elektronen-

energie

BSE

i |

SE

NLE) #

I

I

I

1 L
0 50 eV 2keV
Electron energy —=

L. Reimer, Scanning Electron Microscopy, Abb.1.6

Fig. 1.6. Energy spectrum of electrons
emitted consisting of secondary elec-
trons (SE) with E .. < 50eV, low-loss
electrons (LLE) with energy losses of a
few hundreds of eV, backscattered
electrons (BSE) with E . > 50eV,
Auger electrons (AE)

Die Uberwiegende Mehrheit der emittierten Elektronen hat niedrige Energien im Vergleich

zur Primarelektronenenergie

Elektronenmikroskopie Il / Yolita Eggeler
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1.2 Wechselwirkung zwischen Priméarelektronen und Probe

Trajektorie eines Primarelektrons

Primarelektron SE: Sekundérelektronen
SE2: SE, die durch Ruckstreu-
elektronen erzeugt werden
SE2 BSE i BSE: Ruckstreuelektronen

BSE
backscattered electrons)
BSE SE (
\ .,/ K% /Lrobenoberﬂache

LAbsorbierte”

v SE

s Adaptiert nach Goodhews, Humphreys, Beanland,
»Electron Microscopy and Analysis®, Abb. 5.7a

* elastische Streuprozesse: Impuls- und Energieerhaltung
klassische Mechanik: Stol3prozesse zwischen 2 sehr unterschiedlich schweren Stol3partnern

(Elektron und Atom)
— Energielbertrag AE vom Elektron an Atom ~ 0 eV
Jedoch substantieller Energieverlust bei Elektron-Elektron Streuung

* inelastische Streuprozesse: keine Impuls- und Energieerhaltung
— Primarelektronen verlieren immer Energie AE > 0 (Energieverlust hangt von der

Art des Streuprozesses ab)
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Kapitel 1.2: Wechselwirkung zwischen

Primarelektronen und Probe

Primarelektronenstrahl

* Wechselwirkungsvolumen:

Einhtllendes Volumen der
Elektronentrajektorien

Rontgen- indrinati '
strah?ung Maximale Austrittstiefe SE Eindringtiefen ZW'SChe_r_] 1(_)0 nm
~1-10 nm und mehreren um abhangig von
- Dichte, mittlerer Ordnungszahl,
Probenoberflache /'/‘ Atomgewicht des Probenmaterials

- Primarelektronenenergie E,
typische Eindringtiefe ~ 1um bei
bei 10 keV Elektronenenergie

Maximale Austrittstiefe BSE
~ 0.5 maximale Eindringtiefe

Empirische Gleichungen fur R
(L. Reimer, Scanning Electron
Microscopy, Chapter 3.4.1)

» Hochauflésende REM nur mit
Sekundarelektronen, die in der
Nahe der Oberflache nahe dem
Primérelektronenstrahl erzeugt
werden

v

Maximale Eindringtiefe R

der Primarelektronen * Chemische Analyse durch Analyse
der charakteristischen
Rontgenstrahlung, die durch
Elektronenanregung erzeugt wird
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Zusammenfassung

» Funktionsweise eines Rasterelektronenmikroskops: Elektronenoptik zur Erzeugung eines
fokussierten Elektronenstrahls; Erzeugung von Abbildungen ohne abbildendes
Linsensystem durch Detektion von aus der Probe emittierten Elektronen; kontinuierlich
variierbarer Vergrol3erungsbereich

« Erzeugung unterschiedlicher Signale (Photonen, Rontgenstrahlung und Elektronen) durch
Wechselwirkung zwischen Primarelektronen und Festkorper — Rasterelektronen-
mikroskope sind vielseitig nutzbare Analysegeréate

» Erzeugung von Abbildungen durch aus der Probe emittierte Elektronen mit niedriger
(Sekundarelektronen) und/oder hoher (Ruckstreuelektronen) kinetischer Energie

» Die Einhullende der Trajektorien der Primérelektronen in der Probe wird als
Wechselwirkungsvolumen bezeichnet, das in der Regel wesentlich gro3er als der
Elektronenstahldurchmesser ist

« Abbildungen mit Rickstreuelektronen haben eine wesentlich schlechtere raumliche
Auflésung als Abbildungen mit Sekundéarelektronen, die aufgrund Ihrer niedrigen Energie
nur in der Nahe der Oberflache aus der Probe austreten kdnnen.
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