Praktikum SoSe 2023

Gruppe REM | REM Il EDXS FIB EELS
1 23.05. 13.06. 04.07. 25.07.
2 25.05. 15.06. 06.07. 27.07.
Gruppe Praktikumstag Name Vorname Mail
Dortmund Mareike uwsqgf@student.kit.edu
Dienstag : . )
1 13.00 Uhr Werner Julius julius.werner@student.kit.edu
Schwartz Arne uhreg@student.kit.edu
Pogarell Nina nina.pogarell@web.de
2 D:(L)g_r(])grjﬁ,?g Krebs Alina alina.krebs24@gmx.de
Schwab Nina ninaschwab@freenet.de

Elektronenmikroskopie Il / Yolita Eggeler 16.05.2023



Praktikum SS 2023

« Unterlagen 2 Wochen vor dem Versuchstermin auf der ILIAS Plattform.

 Versuchsdauer: halber Tag (4 Stunden)

 Versuch muss vorbereitet werden, es findet eine kleine Abfrage statt.

« 1 gemeinsames Protokoll pro Versuch und Gruppe

1 Gruppenvortrag a 15-20 min vom ,,Lieblings“- Versuch (hierfir dann kein Protokoll).

« Studierende aus den Angewandten Geowissenschaften: keine gemeinsamen Protokolle
Versuche

1. Rasterelektronenmikroskopie | : Grundlegende Abbildungsmodi
Labor: 2. OG Physikflachbau (Geb. 30.22), Raum 207
Volker Zibat, volker.zibat@kit.edu , Tel. 608-48682, -45264, -46507, Biro: 2.0G Physikflachbau, Raum 212.2

2. Rasterelektronenmikroskopie Il mit energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDXS) (englisch)
Labor: 2. OG Physik Flachbau (Geb. 30.22), Raum 204
Birger Holtermann, birger.holtermann@Zkit.edu, Tel. 608-43723, Biro: 2. OG, CFN (Geb.30.25), Raum 214

3. Abbildung und Nanostrukturierung mit einem fokussierten Ga-lonenstrahl
Labor: 2. OG Physik Flachbau (Geb. 30.22), Raum 206
Erich Muller, erich.mueller@kit.edu, Tel. 608-48294, Biro: Geb.30.48 Raum 019

4. Elektronenenergieverlustspektroskopie

Labor: Keller des CFN (Geb. 30.25), Raum -111

Qing Sun, ging.sun@kit.edu, Tel. 608-43740, Buro: 20G, CFN (Geb.30.25), Raum 217

Korneychuk, Svetlana (IAM-INT) , svetlana.korneychuk@kit.edu Tel. 608-41959, Buro 2.0G Physikflachbau,
Raum 213
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Elektronenmikroskopie Il

Yolita Eggeler

Microscopy of Nanoscale Structures & Mechanisms (MNM),

Laboratorium fur Elektronenmikroskopie (LEM),

Gebaude 30.25, Raum 215; Tel: 608-43724; Email: yolita.eggeler@kit.edu

1. Rasterelektronenmikroskopie
1.1 Funktionsprinzip des Rasterelektronenmikroskops

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

PE

Endiinee SE1: Entstehung nahe Priméarelektronen-
' strahl —— SE ftr Abbildung mit
hoher Auflosung
» SE3 SE2: Entstehung an der Austrittsstelle von
- RE RE
SE1
RE SE3: Entstehung durch RE im Bereich der
. ___"' B2 Kammer und des Objektivs
Y

N

SE: Sekundarelektronen
RE: Ruckstreuelektronen (englisch BSE: backscattered electrons)
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1.4 Abbildungsmodi

Topographie Kontrast mit dem Everhardt-Thornley Detektor:
Abbildung mit Sekundarelektronen

Kontrast bestimmt durch

- raumliche Anordnung des Detektors in Relation zum Objekt

- lokale Neigung der Probenoberflache zur Richtung des Priméarelektronenstrahls
— Topographiekontrast

Priméarelektronen

— RE

Volker Zibat (LEM)
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1.4 Abbildungsmodi

Kontrast mit dem Everhardt-Thornley Detektor:
Abbildung mit Ruckstreuelektronen

Kontrast bestimmt durch
- lokale Neigung der Probenoberflache zur Richtung des Primarelektronenstrahls
- raumliche Anordnung des Detektors in Relation zum Objekt
- Ordnungszahl des Probenmaterials

—  Topographiekontrast

—  Materialkontrast

-
~

Primarelektronen

— SE
— RE

Volker Zibat (LEM)
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1.4 Abbildungsmodi

Topographie- und Materialkontrast mit dem Everhardt-Thornley Detektor

Effekte:
» Anzahl der erzeugten SE bzw. RE

Rickstreukoeffizient n = Anzahl der RE / Primarelektron

abhangig von

a) Winkel zwischen Probenoberflache und Priméarelektroneneinfallsrichtung
b) Ordnungszahl — Materialkontrast

Sekundéarelektronenausbeute 6 = Anzahl der SE / Priméarelektron

abhangig von

a) Winkel zwischen Probenoberflache und Primarelektroneneinfallsrichtung
b) Ordnungszahl/Materialkontrast schwach

* Orientierung des Detektors zum Objekt —— ,Schattenwirkung”
» Kollektionswinkelbereich des Detektors
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1.4 Abbildungsmodi

Rickstreuelektronenkoeffizient (Messdaten)

i o= Fig. 4.7. Increase of the backscattering coefficient

.—280° n of 25.2keV electrons with increasing atomic
0.8 — number Z for different tilt angles ¢ (¢ =0 :
normal incidence) [4.1]

» n abhangig vom Einfallswinkel @ der Primar-

elektronen
—— Topographiekontrast
» n abhéangig von der Ordnungszahl Z
— Materialkontrast
 optimaler Materialkontrast bei senkrechtem

Einfallwinkel
-9

ﬁ(z’¢) =(1+cosg)

Andere Fitfunktionen fir n (siehe L. Reimer, Kap. 4)

0 20 40 60 80 1(|)0

Z—

L. Reimer, ,Scanning electron microscopy*“, Abb.4.7
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1.4 Abbildungsmodi

Abbildung mit Rickstreuelektronen: Monte-Carlo Simulationen

2 um

Al 10 keV 0Q° Al 10 keV 30° Al 10 keV 60°

Au 10 keV 0° Au 10 keV 30° Au 10 keV 60°

E. Mller (LEM)
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1.4 Abbildungsmodi

Abbildung mit Rickstreuelektronen: Monte-Carlo Simulationen

BGOG I | I | I 1 I 1

an . - ns - - 60 Degl
Rickstreuelektronen fur Al in Abhangigkeit g
000 | VOM Einfallswinkel mit E,=10 keV und N,=10° .
4000 | ]
S 3000 - i
s 1 S T
2000 | |
1000 4
G | | | | | 1 | 1 |
0 1 2 3 4 5 &) 7 8 9 10
E[keV] E. Milller, LEM
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1.4 Abbildungsmodi

Abbildung mit Ruckstreuelektronen: Richtungsabhangigkeit der emittierten RE
vom Einfallswinkel ®

P Ruckstreuelektronen
ringformiger Detektor

. . Fig. 6.16. Angular characteristic 0-

PE BSE corded with a scintillation detector of small
solid angle at different take-off directions and
tilt angles ¢ of the surface indicated by straight
lines

¢=0° Probenoberflache

Streuwinkelcharakteristik fiir ® = 70°

L. Reimer, ,Scanning electron microscopy®, Abb.6.16
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1.4 Abbildungsmodi

Materialkontrast mit Riuckstreuelektronen

» Unterdrtickung von Topographiekontrast —— Politur der Oberflache
* Probenoberflache senkrecht zum Elektronenstrahl
» mdglichst grol3e Detektorflache PE

RE @

N

nSilizium—- b e

ptsilizium

Aluminium Verstirker

Bild 2.31: Halbleiterdetektor

0.5F
0.3}
&
01 Eo=30keV
T P W - 1 1 ) —
70 9
by 10 30 50 70 90

Bild 5.6: Materialkontrast
a) RE-Abbildung einer Blei-Zinn-Legierung (Helle Phasen: Blei,
dunkle Phasen: Zinn
b) Ruckstreukoeffizient n in Abhéngigkeit von der Ordnungszahl pg Schmidt, ,Praxis der Rasterelektronen-

(fur PE-Beschleunigungsspannungen > 5 kV) mikroskopie und Mikrobereichsanalyse®, Abb. 5.6
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1.4 Abbildungsmodi

Raumliche Auflosung bei der Materialkontrastabbildung mit Riickstreuelektronen

Table 5.1 Atomic number contrast

Resolution

Phase Phase Contrast  Degradation
[ Z) 2 Zy n, My % (nm)
Al I3 Mg 12 0-153 0141 7-6 19
Al 13 Cu 29 0153 0-304 49-4 5
Al 13 Pt 78 0-153 0-485 68-4 4
Cu 29 Zn 30 0:304 0-310 2-3 47
o-brass 29.4 B-brass 295 0-305 0-306 02 264

. — P.J. Goodhew, J. Humphreys, R. Beanland,
Materialkontrast C = =12 Electron Microscopy and Analysis, Tabelle 5.1

m

Kontrast — minimaler Strahlstrom — minimaler Strahldurchmesser d_ i,

Jedoch: Austrittsbereich der RE (Wechselwirkungsvolumen) oft >> Strahldurchmesser
— Auflosung bei hohen E, nicht durch d;, bestimmt
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1.4 Abbildungsmodi

Material- und Topographiekontrast mit Riuickstreuelektronen

PE

ey ez

n- Silizium

ptSilizium

Aluminium Versttirker

Bild 2.31: Halbleiterdetektor

Materialkontrast
(COMPO)

Topographiekontrast durch
Subtraktion des Signals aus den
Quadranten Q1, Q2 vom Signal
aus Q3, Q4

Topographiekontrast
(TOPO)

Handbuch ZEISS Rasterelektronenmikroskop SUPRA, S. 54 - 55

Elektronenmikroskopie Il / Yolita Eggeler 14 16.05.2023



1.4 Abbildungsmodi

Abbildung der Oberflachentopographie mit Sekundarelektronen

Wichtigster Abbildungsmodus im Rasterelektronenmikroskop
SE mit Energien < 50 eV

Effekte bei der Entstehung und Emission von SE:
1. Erzeugung von SE durch Elektron-Elektron Streuprozesse

2. Kleine Austrittstiefe

3. Diffusion von SE (elastische und inelastische Streuprozesse)
4. Austritt aus der Probe bestimmt durch materialspezifische Austrittsarbeit ®
5. Oberflachenkontamination (Kohlenstoffabscheidung aus Restgas oder Absorbaten auf der

Probe)

J Fig. 4.19. (a) Energy barrier for SE at the

?SE metal-vacuum interface  (Ey = Fermi
= 3 Evac  energy, E.; = bottom of conduction band.

- | W=Ef + b ¢ = work function).
Ecp Leitungsband Bedingung fiir SE Erzeugung
Festkorper Vakuum  “ Esg =E-W>0
(Meta”) L. Reimer, ,Scanning electron microscopy®, Abb.4.19
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1.4 Abbildungsmodi

Sekundarelektronenausbeute in Abhangigkeit vom Primarelektroneneinfallsrichtunq
und der Elektronenenerqie, Materialabhangigkeit

100 A

RN
'Q -\\Q\A 4 \
N}-o\:'\\_\a\‘\wt\
0,2 i\*\é\'\‘ . tesy —$=80°

=\§\° 2 : /70:
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1,00F

05012

Secondary electyon yield § —=

0.20

010

0.05

0.02

Ll ) 1 1 i L ] ]

.01
ae 931.0134 173 25.2 41.5 621 81.8 102 keV
Electron energy E —=

SE Ausbeute
o = Anzahl der SE
pro Primarelektron

Fig. 4.17a,b. Decrease of the
secondary electron yield ¢ with
increasing electron energy E for
{(a) Al and (b) Cu and different
tilt angles ¢ (¢ =0: normal

incidence) in a double-Togatith-

mic plot which confirms the
relation &8 oc E-%8 [4.1]

« Zunahme der SE Ausbeute
mit dem Einfallswinkel ®
— Abbildung der
Oberflachentopographie

» SE Ausbeute nur schwach
vom Material abhangig

« Abnahme der SE Ausbeute
mit zunehmender Energie
der Primarelektronen E,

Fit der experimentellen Daten
durch:

O oC EO_O'8

L. Reimer, ,Scanning electron microscopy®, Abb.4.17
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Kapitel 1.4: Abbildungsmodi

Abbildung mit Sekundarelektronen: Zunahme der SE Ausbeute mit ®

PE

PE

b)

Bild 5.18: SE-Ausbeute in Abhéngigkeit von der Flachenneigung

P.F. Schmidt, ,Praxis der Rasterelektronenmikroskopie und
Mikrobereichsanalyse*

Volker Zibat (LEM
(LEM) a) @: Einfallswinkel des Primérelektronenstrahls

b) Bei senkrechtem Einfall ® = Q°
c) Bei Schréageinfall
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Kapitel 1.4: Abbildungsmodi

Abbildung mit Sekundarelektronen: Abhanqgigkeit der SE Ausbeute von ®

6r 1/cos ¢ o1
8 o
LI i Be *
o |
5(0)
2k
— "
e e s s Ss J  T
0 | | I | ] | | i 1 J
0 30° b 60° 9Q0°

L. Reimer, ,Scanning electron microscopy*, Abb.4.18

kleine Punkte: Messungen fur E, zwischen 10 keV und 100 keV
grof3e Punkte: Monte-Carlo (MC) Simulationen
: 1/cos @

— - = . = : Beitrag der RE (SE2) zur SE Ausbeute (MC Simulationen)
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1.4 Abbildungsmodi

Abbildung mit Sekundarelektronen: Beitraqg der SE?2

PE
O = Ogg1 + OSE?

RE
SE2 * Jgp1/0sE, abhangig vom Material, vom

b, .. H Einstrahlwinkel @ (und der
Primarelektronenenergie)

* Anzahl der SE2 pro Ruckstreuelektron kann
grofRer sein (schrage Trajektorie) als die

1.01
o Anzahl der SE1 pro Priméarelektron
5
f
@ 0N
<
L
n
2 |
g 001 !
Q I
s I

II
1001 A P.F. Schmidt, ,Praxis der Rasterelektronenmikroskopie

600 400 200 0 200 400 600nm  und Mikrobereichsanalyse, Abb.5.14
Abstand vom Auftreffort der PE
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Kapitel 1.4: Abbildungsmodi

Vereinfachte Beschreibung der SE-Emission

1 % 4
O oC [exp| ——— |dz
cos ® 0 tsE
/ ~Ep 08
SE-Erzeugung proportional zu ‘ (Bethe)

S: mittlerer Energieverlust der Primarelektronen pro Strecke dz
J: mittlere lonisierungsenergie
E,: Primarelektronenenergie 1

SE-Erzeugung proportional zum Weg eines PE in Abhangigkeit von ©: ds=

dz

cos ©

Austrittswahrscheinlichkeit bei SE-Erzeugung in Abstand z von der Oberflache:

p(z)=p(z=0) exp[— tij _ poexp(_ tij

SE SE
tse: Austrittstiefe (0.5 — 1.5 nm Metalle, ~ 10 nm Kohlenstoff, 10 — 20 nm Isolatoren)
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Kapitel 1.4: Abbildungsmodi

Abbildung mit Sekundarelektronen: Kanteneffekt

SE Abbildungen mit dem Everhardt Thornley Detektor
fur unterschiedliche Primarelektronenenergien

PE -Strahl PE-Strahl

B
N

P.F. Schmidt, ,Praxis der
Rasterelektronenmikroskopie e N n, S R R T T
und Mikrobereichsanalyse®, Abb.5.20 und ] ] i '
521 Kontrast und Helllgkelt bei V. Zibat (LEM)

30 keV Bild geandert

/4 \\ //

Signal
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Kapitel 1.4: Abbildungsmodi

Auflésung Topographie Abbildung mit RE und SE an einer Bruchflache

RE Topographie Abbildung mit dem
annularen RE Detektor

Topographiekontrast

« durch Subtraktion des
Signals aus den
Quadranten Q1, Q2 vom
Signal aus Q3, Q4

Topegraphiekontrast
(TOPO)

Bessere Auflosung der 10 keV
RE Abbildung

SE Abbildung mit dem
Everhardt Thornley Detektor
(Kontrast und Helligkeit bei 10
keV und 30 keV nicht identisch)

Generell viel bessere Auflésung
der Topographie mit SE

Volker Zibat (LEM)
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