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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Herstellung von Nanostrukturen durch Sputtererosion

Test: Bestimmung der lonenstrahlscharfe Test: Stationarer Strahl (Sputterprozess)

Roéhrenbreite:
0.53 um

Rohrenlange:
5.4 um

Mag = 80.56 K X EHT = 5.00 kv
WD= 5mm

FIB Lock Mags = Yes

Aspektverhaltnis: 10“

* Minimale Strukturgréf3en bestimmt durch Ga*-Strahlprofil

 Herstellung von Strukturen mit groR3em Aspektverhéltnis von 10 moglich
(Aspektverhaltnis: Verhaltnis von Strukturtiefe/Strukturbreite)
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Grundlagen der Sputtererosion

Sputterrate (Anzahl der abgetragenen Oberflachenatome / Zeit)
dN _ Y dNg
dt dt

d%: Auftreffrate der Primarionen

Y. Proportionalitatskonstante = Sputterausbeute
(Anzahl abgetragener Oberflachenatome / lon)

Abschéatzung der Sputterausbeute (Targetmaterial aus einem Element)

=,

E,: Primarionenenergie
Y(EO oC

C(;_E . Kernabbremsung Ep
Zn

E,: Bindungsenergie eines Oberflachenatoms (naherungsweise Sublimationsenergie)
E,si=7.8¢€eV,E,,=38¢eV
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Grundlagen der Sputtererosion

5
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Abb. 2.3: Theoretische Sputterausbeute von Silicium (durchgezogene Linie) und Aluminium
(gestrichelte Linie) in Abhéngigkeit von der Energie der einfallenden Galliumionen

S. Lipp, ,Untersuchungen von Atz- und Abscheidungsprozessen im fokussierten lonenstrahl“, Abb.2.3

 Anstieg von Y bei kleinen E, durch Zunahme des Energielbertrags an
Oberflachenatome

« Abnahme von Y bei grof3eren lonenenergien durch Zunahme der Eindringtiefe
(reduzierte Streuwahrscheinlichkeit)
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

b
Grundlagen der Sputtererosion TH'? <> A

l

Fig. 2-64. ® crystalline target surface
Sputter yield Y (atoms/ion) of an Si (111) O -amorphized target surface
surface as a function of the angle of incidence
w for 30 keV Ar* ions; tilt axis (112) [2-77].
At the lower specimen temperature (200°C) the
single crystal surface is amorphized by the ion
bombardment.

<021>

T=600°C l

'

0 Grad entspricht senkrechtem Einfall

« Sputterausbeute als Funktion des Einfalls-
winkels @ bei amorphen Oberflachen

Sputterausbeute Y

1
cos O

Y oc

|

A

* bei kristallinen Objekten: 0 T‘ o ;

Channeling Effekt bei niedrig indizierten Aot W) E?Oof 3|(; 40° k50° EOL o
Kristallrichtungen Infaliswinke

Fuchs, Oppolzer, Rehme, ,Particle Beam Microanalysis®, Abb.2.64
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Sputtererosion unter Channeling Bedingungen

lonenstrahl parallel zu Cu [100]

L.A. Giannuzzi, F.A. Stevie, ,Introduction to Focused lon
Beams “, Abb.2.19

Figure 2-19. Secondary electron FIB image of milled trenches in a Cu bicrystal indicating
differences in sputtering yield with channeling effects.

Bessere Qualitat der gefrasten Strukturen bei Ausrichtung des lonenstrahls parallel
zu niedrig-indizierter Kristallrichtung, z.B. [100] oder [110]
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Erzeugung von Sekundarelektronen (SE) und Abbildung mit SE

« SE Erzeugung durch lonen in Analogie zu SE Erzeugung durch Elektronen
—> lonen-induzierte SE Abbildungen

» Auflosung begrenzt durch minimalen lonenstrahldurchmesser von ca. 3-4 nm

« v = SE Ausbeute durch lonen: Anzahl der Sekundarelektronen/Ga*-lon (auch

von Proben-

100 1 e AT Vergleich SE Ausbeute:
w0 Ni o 8 (65 keV) “ 30 keV Ga+-lonen y
AIX Fﬂ | . 5 keV Elektronen &

oy I %
2 60 e 60 =
£ s+ ?lg’ ol | £ « Ordnungszahlabhangigkeit
EA B Ag o - fiir SE Ausbeute durch Elektronen

- 20 und Ga*-lonen gegenlaufig

» SE Ausbeute flr Ga*-lonen durch
¥ 0 Konzentration der Leitungsband-
0 20 40 60 80

elektronen beeinflusst

(vergl. Al, Si, Ni)
Fig. 1 Relative SE intensities as a function of Z, for the Ga-SIM and :
SEM images. — Weitere Untersuchungen des

Verhaltens der SE Emission notwendig

Target atomic number Z2

Ishitani et al., J. Electron Microscopy 51 (4), 207 (2002)
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Vergleich Ga*-induzierte und Elektronenstrahl-induzierte SE Abbildung

. ] + Objekt: 10 nm dinner . .
Primarstrahl: Ga*, Kohlenstofffilm auf cu- Primaarstrahl; e
Eoca = 30 keV SE Abbildung Netz

Imaging = FIB 10pm WD= 5mm Mag= 250 X Lock Mags = Yes Signal A= SE2 Date :20 Apr 2004
1540XB-27-26 EHT= 500kvy  FIBMag= 250X FIB Probe =20 pA  Noise Reduction = Pixel Avg. Time :11:59:50

WD= 5mm Mag = 250 X Lock Mags = Yes Signal A= SE2 Date :20 Apr 2004
EHT = 5.00 k¢ FIBMag= 250 X FIB Probe = 20 pA Noise Reduction = Line Avg  Time :11:23:26

Objekt: ca. 10 nm dunner Kohlenstofffilm auf Cu-Netz
Frage: Warum invertiert SE Kontrast bei lonen-induzierter SE Abbildung im Vergleich zu

Elektronen-induzierter SE Abbildung? Die gefrasten Strukturen im C-Film sind nicht von
Interesse.
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2. Rasterionenmikroskopie und Strukturierung mit fokussierten

lonenstrahlen

Ga*-induzierte SE Abbildung: Channeling Kontrast

FIB Imaging = FIB 0 kv FIB e Reducti
XB 1540 LEM:fpw Mag= 3.00 KX FIB Lock Mags=Yes Date :25 Feb2005 Time :16:55:12
Stage at T= 0.0° Tilt Corrn. = Off File Name = TSRef_FIB_via_05.tif

» Ausgepragter Channelling Kontrast mit Sekundarelektronen

» geringere Auflosung als bei Elektronenstrahl-induzierter SE Abbildung
 Abbildung mit Schadigung der Oberflache und Materialabtrag verbunden!
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Erzeugung von Gitterdefekten/Schadigung

Anzahl der verlagerten Atome (Abschatzung)

vy -0
Ey

E,: Primarionenenergie
E,: Bindungsenergie der Atome

* Ein 30 keV Ga*-lonen kann bis zu 1923 Si-Atome verlagern (E, 5;=15.6 eV)!
* ein verlagertes Atom mit hinreichend hoher kinetischer Energie kann weitere
Atome verlagern —— Schadigungskaskade
« Uberlappung von Schadigungskaskaden fir ca.10** lonen/cm?
—> Amorphisierung des Probenmaterials
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Erzeugung von Gitterdefekten/Schadigung

* Primare Prozesse: Erzeugung von
Leerstellen und Zwischengitteratomen
(Frenkel Paare), Implantation

» Entstehung einer Schadigungs-
kaskade: Erzeugung von weiteren
Defekten durch Zwischengitteratome
mit hinreichend grol3er kinetischer
Energie

« Amorphisierung bei Uberlappen von
Schadigungskaskaden, (Teil)kristalli-
sation ist moglich durch Warme-
erzeugung wahrend der Schadigung

L.A. Giannuzzi, F.A. Stevie, ,Introduction to Focused lon
Beams “, Abb.2.21 “igure 2-21. MD simulation of a 10 keV Au particle on a (100) Au surface (Averbeck et al.,
, 2.

1994, used with permission, Journal of Applied Physics, © American Institute of Physics)
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

lonenstrahl (FIB)-induzierte Abscheidung von Materialien

Anwendungen:

» Reparatur von Fotolithographie- und Rontgenmasken

» Modifikation von Bauelementen

» Schutzschichten bei der TEM Probenpraparation mit FIB
» Kontaktierung von Nanostrukturen (z.B. Nanodrahten)
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

FIB-induzierte Abscheidung, FIB-induziertes Atzen

Ion Beam

) Zum Beispiel
volatile Vorlaufergas fiir W-Abscheidung: W(CO),
products Vorlaufergas fur Pt-Abscheidung (CH);(CH;CsH,)Pt
sputtqred Atzgas XeF; erstarkt die Sputtererosion, groger Sputterraten)
species
Precursor Gas

L.A. Giannuzzi, F.A. Stevie, ,Introduction to Focused lon
Beams “, Abb.3.2

Figure 3.2. Schematic drawing of deposition/controlled material removal process. The
enhanced etch process is shown. If adsorbed gas decomposes to non-volatile products, then
deposition will take place.

« Zufuhr eines Vorlaufergases (Precursors) oder eines Atzgases mit einem Gasinjektions-
system in die Nahe der Probenoberflache

« Adsorption von Gasmolekilen an der Probenoberflache

» Wechselwirkung zwischen Ga*-lonen und adsorbierten Molekilen — Zerfall der
Gasmolekule

« Abscheidung nichtfltichtiger Komponenten durch Desorption fliichtiger Anteile des
Vorlaufergases

- Verstarkter Materialabtrag (Sputtererosion) durch Atzgas
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

FIB-induzierte Abscheidung, CAD (computer-aided design) Abscheidung

. 4. Bent hollow tube. The outer diameter is 4.8 pm;
total height is 14.5 pm.

us

Figure 4-9. 3D FIB fabrication performed automatically from the CAD drawing in figure 8.

L.A. Giannuzzi, F.A. Stevie, ,Introduction to Focused lon Beams “, Fig. 4.9
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2. Abbildung und Strukturierung mit fokussierten lonenstrahlen

Zielpraparation von elektronentransparenten Proben fir die (Raster)Trans-
missionselektronenmikroskopie

E. Mller, LEM

Am Ende weitere Dinnung
(Politur) bis auf ca. 50 — 100
nm Dicke mit niederenerge-
tischen Ga*-lonen unter
streifendem Einfall
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Rasterionenmikroskopie

» Rasterionenmikroskope sind vielseitig einsetzbar und werden meistens in
Kombination mit Rasterelektronenmikroskopen betrieben (FIB/SEM-Systeme)

« Schadigung durch hochenergetische lonen: Bildung von Frenkelpaaren
(Paaren aus Leerstellen und Zwischengitteratomen), Schadigungskaskaden
durch Zwischengitteratome mit hohen kinetischen Energien, Amorphisierung
des Materials bei hohen lonendichten pro Flache

» Praparation von dunnen Lamellen fUr die (Raster)Transmissionselektronen-
mikroskopie)
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie

STEM: scanning transmission electron microscopy

Ziele dieses Kapitels:

« Vorinformation zum 4. Kapitel, in der die Elektronenenergie-Verlustspektroskopie (EELS:
electron energy loss spectroscopy) vorgestellt wird

« EELS Untersuchungen sind nur an diinnen Proben im Transmissionselektronen-
mikroskop moglich und nicht an massiven (bulk) Proben im Rasterelektronenmikroskop

« Darstellung der technische Realisierung von STEM im Transmissionselektronen-
mikroskop

* Nicht Kontrastentstehung in STEM Abbildungen — Elektronenmikroskopie |
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie

Ahnlichkeiten

Unterschiede

Elektronenquelle — erzeugt
Elektronenstrahl

Linsensystem — bildet das
Bild der Elektronenguelle
auf der Probe ab.

Elektronensonde rastert
uber die Probe—
Ablenkungsspulen fur die
Abtastung

Gestreute Elektronen
werden detektiert

Bild: Intensitat in
Abhangigkeit von der
Position der Sonde
dargestellt.

REM (1-30kV):
Untersuchung von
Bulk-Proben -
rickgestreute/seku
ndare Elektronen
werden detektiert.

STEM (30-300kV):
elektronentranspar
ente Proben
werden
durchstrahlt 2
Detektoren sind
hinter der Probe
platziert.

electron gun

condenser lens

condenser lens

scan coils

objective aperture

objective lens
EDX detector

<)

f o % G

Secondary Electron
detector

sample
annular dark-field
detector

bright-field detector

EELS detector
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

Experimentelle Parameter

« 80 keV — 300 keV Elektronenenergie

* Feldemissionskathode (~ 0.8 eV FWHM
der Elektronenenergieverteilung)

- Beste Gerate: Auflosung 0,5 A bei sehr
dinnen (!) Proben
Elektronenstrahldurchmesser < 0,5 A

Kombiniertes (Raster)Transmissionselektronenmikroskop TEM/STEM Philips CM 20
mit (abbildendem) Elektronenenergie-Verlustspektrometer (Abbildung rechts)
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

Signale durch Elektronenanregung Primar-
elektronen

Ruckstreu-

elektronen
Elektronenenergie: Sekundzr- Rontgenstrahlung
80 - 300 keV elektronen= Photonen

Elektronentransparente —
Proben dunne
Probe

A

Bragg ciprisiranl
ire r ra
Chemische Analysen \Reflex /
Elektronische Eigenschaften e|a3t|sch inelastisch
» Elektronenenergieverlust estreu e lektronen

Spektroskopie (EELS)
» Energiedispersive

Rontgenspektroskopie (EDXS) Elektronenenergieverlust-

Spektrometer
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

200 nm

massive Probe

12 nm

Strahlaufweitung in Si als Funktion der Probendicke bei 100 keV Primérelektronenenergie,
massive Probe, dinne Folie mit 200 nm bzw. 50 nm Dicke

STEM Auflésung von Durchmesser des Elektronenstrahls und Probendicke bestimmt
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

Prinzip der Bilderzeugung

Fokussierter Elektronenstrahl Monitor, digitales Bild
Raster- M ] — M M
spulen E_ j E_ j( Synchronisierung )i_ _E Fid
Vergrof3erung = L/I
?;[)rahllarasbtert I: GrolRe der gescannten Flache
uber Frobe | L: Grol3e des Monitor L
Monitor

|
(x,y)! Probe (x'y) f

. Messung der lokalen transmittierten

. Ladung bei (x,y) durch STEM Detektor
Detektor @®-> | bestimmt Helligkeit des Pixels an der
aquivalenten Stelle (x',y‘) auf dem Monitor

Keine Linsen fur
Abbildung notwendig!

Adapted from Williams, Carter, Transmission Electron Microscopy, Abb. 9.17
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

STEM-Betrieb im Transmissionselektronen-
mikroskop

Erzeugung eines fokussierten Elektronen-
strahls (,Sonde")

Konvergenzwinkel der Sonde durch Durch-
messer der C2-Blende bestimmt

Strahl muss wahrend des Scannens parallel
zur optischen Achse sein: Rasterung der
konvergenten Sonde zur Bilderzeugung im
STEM-Modus durch zwei Paare von Xx/y-
Scanspulen zwischen unterster Kondensor-
linse und Objektivlinse

Probe befindet sich im Feld der Objektivlinse
In der Brennebene der Objektivlinse entsteht
das Beugungsbild (CBED: convergent beam
electron diffraction) der Probe

abbildendes Linsensystem (Projektivlinsen)
bildet Beugungsbild in die Detektorebene ab,
Variation der Vergrof3erung des Beugungs-
bildes Uber grol3e Bereiche mdoglich

Strahlerzeugung
C1-Linse
C1-Blende

C2-Linse
C2-Blende
C3-Linse

2 Paare von x/y-
Ablenkspulen

Obere Obijektivlinse

Probe + Halter

Untere Obijektivlinse

Beugungsbild

Abbildendes
Linsensystem

Detektorebene
CCD Kamera

L X

A
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

Abhangigkeit der STEM-Abbildungsbedingungen / detektierte Streuwinkelbereiche
von der ausgewahlten Kameralange (VergrofRerung des Beugungsbildes)

0. Bragg Winkel 20 2o
a: Konvergenz(halb)-
winkel
grol3e ) kleine
Kameralange / f Kameralange
o ““":.._ Y, b
“hkl 000hklI*

Kamera
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

Elektronenstrahldurchmesser

* Annahme eines Gauss-formigen
Intensitatsprofil des Elektronenstrahls

» Elektronenstrahldurchmesser (FWHM) auf
der Probe bestimmt durch Offnungs-fehler
der fokussierenden Linse (dg), Beugung an
der Beleuchtungsblende (d,), Eigenschaften
der Elektronenquelle (d,)

« Farbfehler bei hohen E, vernachlassigbar

1/2
(A2 2 2 2
dp =(d3 +d§ +dZ +d?)
1 1 AE [0.61]2
d, = [Cc—+—-Clal+|C az +
p o 2 sp ¢ p 2

Ofp 4 0 Ofp
a,:. Strahlkonvergenz(halb)winkel L: Wellenlange Kleinstmdgliche Strahldurchmesser sind um
B: Richtstrahlwert N 0.3 A in Mikroskopen mit Aberrationskorrektor
i Strahlstromdichte c_2(1 (C, <10 um) — Limitierung des
C.. Offnungsfehlerkonstante ° z\p Strahldurchmessers duch C.
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

10

Probe
diameter
FWHM
(nm)

0.1

1 10 100
Convergence semiangle (mrad)
Williams, Carter, Transmission Electron Microscopy, Abb. 5.10

Berechnung der drei relevanten Beitrage zum Strahldurchmesser als Funktion des

Konvergenz-Halbwinkels o, fur ein 200 keV Feldemissions-Rastertransmissionselektronen-
mikroskop mit minimalem Elektronenstrahldurchmesser ~1 nm fir o < 10 mrad.

Elektronenmikroskopie Il / Yolita Eggeler 29 27.06.2023



3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

* Doppelkipphalter fur elektronentransparente Proben
» Durchmesser der praparierten Probe 3 mm

3 mm

A
v

Ca. 200 um }

Seitenansicht > <

Fotos: L. Dieterle (LEM)
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3. Rastertransmissionselektronenmikroskopie (STEM)

a) Scanning

beam

STEM-Bilderzeugung

Au islands
on C film

a) Positionierung eines Y
Hellfeld (BF)- und S
ringférmigen Dunkelfeld
(ADF)-Detektors in einer
zur hinteren Brennebene
der Objektivlinse konju-

gierten Ebene

b) ADF-STEM Bild von
Goldteilchen auf
Kohlenstofffilm

c) BF-STEM Bild

Williams, Carter, Transmission
Electron Microscopy, Abb. 9.18
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Zusammenfassung

Rasterionenmikroskopie

» Rasterionenmikroskope sind vielseitig einsetzbar und werden meistens in
Kombination mit Rasterelektronenmikroskopen betrieben (FIB/SEM-Systeme)

« Schadigung durch hochenergetische lonen: Bildung von Frenkelpaaren (Paaren aus
Leerstellen und Zwischengitteratomen), Schadigungskaskaden durch
Zwischengitteratome mit hohen kinetischen Energien, Amorphisierung des Materials
bei hohen lonendichten pro Flache

» Praparation von dinnen Lamellen flr die (Raster)Transmissionselektronen-
mikroskopie)

Rastertransmissionselektronenmikroskopie

* Prinzip der Bilderzeugung vergleichbar mit Rasterelektronenmikroskopie (Rastern
des fokussierten Elektronenstrahls, Detektoren unterhalb der Probe)

» Wichtigste Unterscheide: diinne elektronentransparente Proben, hohe
Elektronenenergie (80 — 300 keV), Beugungsbilder verfligbar

- Kleinere Strahldurchmesser erreichbar limitiert durch Offnungsfehler (ca. 1 A), mit
Offnungsfehlerkorrektur (0.3 A) und Limitierung durch den Farbfehler

» Deutlich héhere rdumliche Auflésung als in der REM durch diinne Proben und
kleineren Strahldurchmesser
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4.1 Gegenuberstellung Raster- und (Raster)Transmissionselektronen-
mikroskopie

Priméarelektronenstrahl Wechselwirkungen der

Primarelektronen mit einer massiven
Sekundar- Probe in der REM

Rontgenstrahlung elektronen Iirrlllitiert das raum_liche Auflosungsver-
maogen der chemischen Analyse

Sekundarelektronen (SE)
geringe Energie < 50 eV

Rickstreuelektronen (RE)
Energie zwischen 50 eV und E,

— primare Rontgenstrahlung

sekundéare Fluoreszenz: durch
Elektronen erzeugte Rontgen-
strahlung regt zusatzliche
Rdntgenstrahlung an

Probe

SE-BS-Generation. avi |
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4.1 Gegenuberstellung Raster- und (Raster)Transmissionselektronen-

mikroskopie

Primar-
elektronen

Ruckstreu-
elektronen

Sekundar-
elektronen=,,

307\

Bragg  Unggebeugte
\Reflexe  Elektranen

elastisch und inelastisch
gestreute Elektronen

Elektronenenergieverlust-
Spektrometer

Wechselwirkung der Priméarelektro-

nen mit einer dinnen Probe in der
(S)TEM

Rontgenstrahlung

Hohe raumliche Auflésung far
EDXS und EELS durch dinne
Proben wegen des sehr kleinen
Wechselwirkungsvolumens
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4.2 Entstehung und Eigenschaften von Rontgenstrahlung in Festkorpern

Entstehung von Rontgenstrahlung

E y
@ freies Elektron
_ EVac' —_——
Leitungs- ‘ in unbesetzten Zustand
band .~ >@&]| angeregtes Elektron
EF_ I/
Leltungs- 0y
band ! .
d Priméarelektron

(10 - 300 keV)

2ptj=32  L;H—o—eo—o—e

2p2j=1/2 L,- *—o “‘

252 1] *—o ! Charakteristische
\ Rdntgenstrahlung
\

152 K-1—@ R,

OA" inelastisch gestreutes Elektron
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4.2 Entstehung und Eigenschaften von Rontgenstrahlung in Festkorpern

Konkurrenzprozess:

Erzeugung von
Auger Elektronen

E A

) EVac'
Leitungs-
band

E--
Leitungs-
band

Auger-
Elektron

Priméarelektron
(10 - 300 keV)

Q‘ inelastisch gestreutes

Elektron
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