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Kristallographisches Praktikum I

Versuch E2: Rasterelektronenmikroskopie
1. Prinzip des Rasterelektronenmikroskops (REM)

Ein fein gebiindelter Elektronenstrahl wird in einem Raster Punkt fiir Punkt {iber die Probe
gefiihrt und 16st an jedem Punkt auf der Oberfldche verschiedene Signale aus, die mit geeig-
neten Detektoren empfangen und ausgewertet werden. Die Gesamtheit der abgerasterten

Punkte erzeugt eine Abbildung des abgerasterten Feldes auf dem Bildschirm.

Abb. 1 zeigt den prinzipiellen Aufbau (Abb.1a) sowie den Strahlengang eines konventionel-
len Rasterelektronenmikroskops (Abb.1b). Mit einer Wolfram-Gliihkathode werden im Weh-

nelt-Zylinder Elektronen erzeugt und zu einer geséttigten Elektronenwolke konzentriert.
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Abb. 1: Aufbau des (a) Rasterelektronenmikroskops und (b) der Strahlengang
Elektronensaule: (1) Kathodenkopf, (2) Wehnelt-Zylinder, (3) Anode,
(4) Strahljustierspulen, (5) Kondensorlinsen, (6) Objektivlinse
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Durch Anlegen der Hochspannung zwischen Kathode und Anode (1 - 30 KeV) werden Elekt-
ronen als Strahl aus der Elektronenwolke herausgezogen und durch die "Elektronenoptik"

(=elektromagnetische Linsen) auf die Probe in der Probenkammer (Hochvakuum) fokussiert.

In Abb.2 ist der Aufbau eines Feldemissionsrasterelektronenmikroskops (FE-REM) gezeigt.
Hier werden die Elektronen in einem Hochvakuum durch den Feldeffekt aus einem sehr klei-
nen Gebiet des Schottky-Feldemmitters ("heile" Feldemission, W/ZrO) emittiert. Dies ergibt
einen sehr kleinen virtuellen Quellpunkt der die Vorraussetzung fiir die hohe Auflésung von

1,5 nm bei 20 kV ist.

Abb. 2: Feldemissionsrasterelektronen-
mikroskop LEO 1500 mit Schottky

Feldemitter:
1 (1) Aperturblenden
(2) Feld Linsen
2 (3) Inlense SE-Detektor
3 (4) Strahl-Booster (blau)
(5) Magnetische Linsen
4 (6) Ablenklinsen
(7) Elektrostatische Linsen
5
6 v = Extraktorspannung Anode 1
vo = Beschleunigungsspannung Anode 2
7

vg = Booster Spannung

E |
Probe

Im Strahlbooster (4) wird der Elektronenstrahl immer auf einem optimalen Potential von 8
kV gefiihrt. Erst in der Objektivlinse werden die Elektronen auf den gewlinschten Wert, z. B.
1 kV, gebremst. Es resultiert eine hohe Auflosung bei reduzierter Storanfalligkeit gegeniiber
externen Feldern. Eine weitere Besonderheit stellt der Sekundarelektronendetektor (3) dar,
der innerhalb des Linsensystems angebracht ist ("Inlense"). Hierdurch kdnnen auch bei Be-
schleunigungsspannungen von < 1 kV noch ausreichend SE-Elektronen fiir eine gute Abbil-
dung auf den Detektor gelangen.

Ein Scangenerator bewegt den Elektronenstrahl Punkt fiir Punkt iiber die Probe, wie in Abb.
3 dargestellt. Die Signale werden verstérkt und {iber eine digitale Videoverarbeitung auf dem
Bildschirm dargestellt.
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Abb. 3: Bildentstehung im REM
1 Praperatoberfliche wird punktweise
(2] abgerastert
2 Detektion und Verstiarkung der Signale
3 digitale Videoverarbeitung
4 Bildschirmdarstellung
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Dabei wird eine VergroBerung dadurch erreicht, dass die GroB3e des Rasterfeldes bei konstan-

ter Monitorgrof3e und Anzahl der Messpunkte verkleinert wird (Abb. 4).

Abb. 4: Prinzip der VergréBerung im REM:
Verkleinerung der Rasterfliche bei
gleichbleibender Anzahl der Messpunkte

Bei der Wechselwirkung des Primérelektronenstrahls mit Materie entstehen eine Reihe ver-
schiedener Signale (Abb. 5):
1. Sekundérelektronen (SE) aus der obersten Objektschicht
2. Riickstreuelektronen (backscattered electrons, BSE) aus groBerer Tiefe
3. Kathodolumineszenz (CL) bei lumineszierenden Proben, z. B. Verbindungshalb-
leitern
4. Rontgenstrahlen: charakteristische Strahlung wird zur qualitativen und

quantitativen Elementanalyse verwendet (energy dispersive X-ray analysis, EDX)
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5. Electron beam induced current (EBIC): bei Halbleitermaterialien erfolgt durch
den Primérelektronenstrahl eine Ladungstrennung

6. Absorption von Elektronen (SC), die als Strom nach der Geridtemasse abgeleitet
werden

7. Selected Area channeling Pattern (SACP): Elektronenbeugungsmuster konnen zur

Ermittlung der Orientierung verwendet werden

L PE

SE

BSE

(7

Abb. 5: Verschiedene Signale, die durch den Primérelektronenstrahl (PE) verursacht werden:
SE = Sekundérelektronen , BSE = Riickstreuelektronen, CL. = Kathodolumineszenz,
X = Rontgenstrahlen (energy dispersive X-ray analysis, EDX), EBIC = electron
beam induced current, SC = Absorption von Elektronen, die als Strom nach der Ge-
ratemasse abgeleitet werden, TE = transmittierte Elektronen (diinne Proben)

2. Energiedispersive Rontgenanalyse, EDX

Wie oben dargestellt, entsteht bei der Wechselwirkung von Elektronenstrahl und Materie
auch Rontgenstrahlung. Abb. 6 zeigt schematisch die Entstehung des charakteristischen Li-
nienspektrums, dessen energetische Lage fiir die qualitative Analyse und dessen Intensitit fiir
die quantitative Analyse verwendet wird. Wenn ein Elektron aus einer inneren Schale he-

rausgeschlagen wird (Tiefenionisation), wird die entstandene Liicke durch ein Elektron
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einer dufleren Schale wieder aufgefiillt. Dabei wird ein Rontgenquant mit der Differenzener-
gie der beiden Schalen emittiert. Die Benennung erfolgt nach der Schale, in die das Elektron
fallt: K, L, M. Mit griechischen Indizes wird die Herkunft aus verschiedenen héheren Scha-
len unterschieden:

- K, ist der Ubergang von der L-Schale in die K-Schale und

- Kp ist der Ubergang von der M-Schale in die K-Schale usw.

Wegen der weiteren Unterteilung der Schalen (Nebenquantenzahlen) sind mehrere Ubergin-
ge pro Schale (Hauptquantenzahl) moglich, die durch eine Nummerierung unterschieden wer-
den: Ky und K. Dabei ergeben sich die Intensititsunterschiede aus der statistischen
Wabhrscheinlichkeit, z.B. Ky : Koo ~ 2 : 1. Jedoch sind nicht alle denkbaren Ubergéinge auf-

grund der Auswahlregeln erlaubt. Fiir Details s. Briimmer 1980 oder Lehrbiicher der Atom-

physik.
v
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Die charakteristische Rontgenstrahlung kann entweder durch Beugung an einem Kristall wel-
lenldngendispersiv (WDX) oder mittels Halbleiterdetektor energiedispersiv (EDX) analysiert
werden. Ein klassischer EDX-Detektor besteht aus einer Si-Diode, die in Sperrichtung ge-
schaltet ist. Die p-n-Gebiete sind durch ein eigenleitendes Gebiet (intrinsisches oder i-Gebiet)
getrennt, das durch Eindiffusion von Li hergestellt wird ("Li-gedriftetes Si"). Hier herrscht
bei angelegter Spannung eine konstante Feldstirke. Ein Strom kann nur flieBen, wenn La-
dungstridger durch das Abbremsen eines Rontgenquants erzeugt werden. Ein Rontgenquant

erzeugt somit einen aullerordentlich niedrigen Impuls, der in einem Vorverstiarker
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elektronisch verstirkt werden muss. Im Analog-Digitalwandler wird die Hohe der Impulse in
eine digitale Grofle umgewandelt und in einem Vielkanalanalysator sortiert. Das Ergebnis ist
ein Linienspektrum wie in Abb. 7 fiir Gallium dargestellt. Die K- und K,-Linien liegen mit
9,251 und 9,234 keV so dicht zusammen, dass sie vom Detektor nicht getrennt werden kon-
nen. Ahnlich verhlt es sich fiir die beiden Kg-Linien bei 10,2 keV und den L-Serie bei 1
keV.

Skalierung = 357 Impulse/s Zeiger: 1.1075 ke¥

Abb. 7: EDX-Spektrum von Ga

Fiir eine eindeutige Bestimmung der Elemente einer Probe miissen daher alle Linien einer

Serie und im richtigen Intensitétsverhdltnis gemessen werden.

Fiir die quantitative Analyse wird nach einer Untergrundkorrektur und Peakentfaltung die
sogenannte ZAF-Korrektur berechnet:

Z = Ordnungszahl

A = Absorption

F = Fluoreszenz
Als Grundlage dienen selber aufgenommene Standardspektren oder Spektren aus der Ele-

mentbibliothek. Fir Details s. z.B. Briimmer 1980.

Eine quantitative Analyse erfordert grole Sorgfalt. Mogliche Fehlerquellen sind z.B.:
e identische Beschaffenheit und Praparation von Standards und Proben (Politur)

e identische Aufnahmebedingungen (REM-Parameter wie Beschleunigungsspannung,
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Strahlstrom, Arbeitsabstand, Zahlzeit etc.)
e inhomogene Proben

3. Betriebsanleitung

3.1 Grundbetrieb REM, DSM 960

WICHTIG: Proben und Probenhalter nie mit den Fingern beriihren. Immer staubfrei Hand-
schuhe verwenden!

Die gereinigten und staubfreien Proben werden mit mdglichst wenig Leitkohlenstoff bzw.
Leitsilber oder Leitgold auf Aluminiumprobenteller geklebt. Hierbei ist zu beachten, dass mit
moglichst wenig Kleber ein guter elektrischer Kontakt erhalten wird. Nach ca. 12 Stunden
Trockenzeit in der Reinwerkbank (staubfrei!) konnen gut leitfahige Proben direkt, schlecht
leitende Proben nach bedampfen mit Gold oder Kohlenstoff in die Probenkammer des REM
eingebaut werden.

WICHTIG:

Betriecbnahme nur nach Einweisung und Anleitung Zeiss DSM 960

N»-Ventil zum Beliiften der Probenkammer 6ffnen. Mit Schliissel (Stellung 2) Gerét ein-
schalten (Pumpe lauft sofort an). Zum Einbau der Proben wird die Probenkammer beliiftet
("vent", s. Anleitung Zeiss DSM 960). Ist Normaldruck erreicht, ldsst sich die Probenkammer
leicht Offnen. Keine Gewalt anwenden ! Probenteller fixieren und auf guten elektrischen
Kontakt achten. Probentisch absenken, damit beim Schlieen der Probenkammer der BSE-
Detektor nicht beschiadigt wird. Abpumpen "evac", nach Anleitung Zeiss DSM 960.
Ist das Betriebsvakuum erreicht, erfolgt die Freigabe der Bedienungskonsole. Beschleuni-
gungsspannung auf 1 kV einstellen, Kathodenheizung und Beschleunigungsspannung ein-
schalten. Es erscheint ein Bild (VergroBerung 100x) im TV-Modus auf dem Bildschirm.
Schrittweise gewiinschte Beschleunigungsspannung einstellen:

- <10 kV fiir empfindliche und schlecht leitende Proben

- 20 kV Standard und EDX-Messungen

- > 20 kV fiir Hochauflosung und sehr gut leitende Proben
Fiir die gewiinschte Beschleunigungsspannung kénnen im Hilfemodus "Emission Image" die

Sattigung der Heizung und die Feinzentrierung des Elektronenstrahles iiberpriift
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und eingestellt werden (s. Anleitung Zeiss DSM 960). Der Strahlstrom muss insbesondere fiir
EDX-Messungen auf 70 pA eingestellt werden. Fiir den Heizstrom ergeben sich je nach Alter

und Zustand der Kathode Werte von 3,2 - 3,5 A.

WICHTIG: Vorsicht beim Einstellen des Arbeitsabstandes! Nur in kleinen Schritten Proben-
tisch nach oben drehen und immer scharf fokussieren, da die Anzeige "Arbeitsabstand" nicht
mechanisch gemessen sondern aus der Lage des Fokus des Elektronenstrahls berechnet wird.

Ansonsten besteht die Gefahr, den BSE-Detektor zu beschadigen.

Arbeitsabstand flir EDX: 25 mm
Arbeitsabstand fiir Hochauflosung: 10 - 5 mm
Arbeitsabstand Channeling Pattern: 5 - § mm

Fiir scharfe Bilder miissen je nach Probenbeschaffenheit und Vergroerung Fokus, Durch-
messer des Elektronenstrahles, Scan-Geschwindigkeit, Aperturblende, Stigmator etc. Nach
Anleitung eingestellt werden.

Bei Proben, die starke Aufladungen zeigen, ist es oft sinnvoll im BSE- bzw. Pseudo-BSE-

Modus zu arbeiten, bzw. die SE- und BSE-Signale zu mischen.

Abschalten des Ger:iites:

Beschleunigungsspannung schrittweise auf 1 kV zuriickstellen und dann ausschalten. Heiz-
strom ausschalten. Nach Beliiften der Probenkammer Proben ausbauen, Probenkammer

schlielen und ca. 1 Min. evakuieren. Mit Schliissel Gerit ausschalten und N,-Ventil schlie-

Ben.

3.2 Qualitative und quantitative Analyse der Rontgenstrahlung

Hierzu miissen fiir Einzelheiten die Anleitungen von LINK/Oxford benutzt werden. Prinzi-

piell wird wie folgt vorgegangen:
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Grundeinstellung REM: Beschleunigungsspannung 20 kV
Strahlstrom 70 nA
Arbeitsabstand 25 mm

a) qualitative Analyse:

Spotmessungen konnen nur an gut leitenden und stabilen Proben vorgenommen werden. Die
Benutzung des reduzierten, beweglichen Fensters wird empfohlen. Es wird auf den Probenort
gelegt, an dem die Analyse erfolgen soll. Zéhlzeit starten. 100 Sek. effektive Zéhlzeit sind vor-
gegeben. Je nach Totzeit des Detektors erhoht sich jedoch die tatséchliche Zahlzeit. Die Totzeit
des Detektors muss mit Hilfe der Einstellung des Strahldurchmessers auf ca. 20 % eingestellt
werden (Coarse erzeugt durch groBeren Primérelektronenstrahl mehr Rontgenquanten und erhoht

damit die Totzeit des Detektors). Die Messung kann jederzeit abgebrochen werden.

b) quantitative Elementanalyse:

Hierzu muss sich zusétzlich zur Probe der Cu-Standard fiir die Kalibration in der Probenkammer
befinden. Er dient zur Kalibration der Energieachse, die einmal pro Stunde durchgefiihrt werden
sollte. Es folgt die Aufnahme des Probenspektrums unter gleichen Bedingungen, wie die der
Referenzspektren. Es konnen auch Spektren aus der Elementbibliothek verwendet werden, was
jedoch zu einem schlechtern Ergebnis flihrt. Wichtig ist die Auswahl geeigneter charak-
teristischer Rontgenlinien fiir die ZAF-Auswertung (dieselben fiir Standard- und Probenspekt-

rum, meist die intensivsten Linien).

3.3 DSM 969: Selected Area Channelling Pattern, SACP:

Geriteinstellung REM: Beschleunigungsspannung 20 - 30 kV
Strahlstrom 70 pA
Arbeitsabstand 5 - 8§ mm
BSE-Modus

Die Proben miissen eine sehr gut polierte Oberfldche aufweisen. Zur Bestimmung der Fehloritie-

rung steht ein Goniometer zur Verfligung.
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4. Anforderungen fiir das Kollog und Aufgabenstellung:

A. Theorie

e Erzeugung eines Elektronenstrahls (Gliihkathode/Feldemission, Wehneltzylinder, Elektro-
nenoptik)

e Wechselwirkung eines Elektronenstrahls mit Materie (Sekunddrelektronen, Riickstreue-
lektroen, Charakteristische Rontgenstrahlung, EBIC, Kathodolumineszenz, Channelling
Pattern etc.)

e Kontrastmechanismen, Vergroferung, Schirfentiefe

e Detektoren

e Probleme der Hochaufldsung

¢ Quantitative EDX-Analyse, ZAF-Korrektur

e Auf Wunsch Symmetriebestimmung mittels Selected Area Channeling-Pattern (SACP)

e Probenpréparation (Bedampfen, Spattern).

B. Praktische Arbeiten (s. Anleitung)

Teil 1: -Probenpriparation
-Morphologie einer unbehandelten Halbleiterprobe (VergroBerung ca. 3000-5000
fach)
- Morphologie einer sehr gut leitenden Probe (Gold bedampft, Vergroferung ca.
50.000 — 100.000fach)
Teil 2: - qualitative und quantitative EDX-Analyse terndrer Verbindungen ( Aufnahme der

Standards, Spot-Messung, Line-Scan, Mapping, z.B. an (Ga,Al)Sb)

C. Ablauf:

a) Antrittskollog (s. Theorie) nach Vereinbarung

b) Praktische Arbeiten ca. 2 - 3 Tage nach Vereinbarung
c) Protokoll mit Abbildungen
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