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Ein Mikroskop, bei dem fiir die Erzeugung
der vergrofierten Abbildung des zu untersu-
chenden Objekts ein Elektronenstrahl verwen-
det wird — wobei der Elektronenstrahl das
Objekt abrastert — wird als Rasterelektronen-
mikroskop (REM) bezeichnet (engl.: Scanning
Electron Microscope, SEM). Durch die Verwen-
dung von Elektronen hoher Energie anstelle
von sichtbarem Licht sind wesentlich hohe-
re Vergroflerungen bis tiblicherweise in den
Nanometerbereich moglich. Das erste Elek-
tronenmikroskop wurde als Transmissions-
Elektronenmikroskop 1931 von ErnsT Ruska
und Max Knovrr entwickelt, nachdem 1925 von
Hans Busch die Moglichkeit entdeckt wurde,
Magnetfelder als Elektronenlinsen zu verwen-
den (Wikipedia, 2009).

Im heutigen analytischen Umfeld stellt die Ra-
sterelektronenmikroskopie eine Standardme-
thode fiir die Oberflachenstrukturanalyse von
massiven Proben sowie fiir die quantitative, lo-
kale Analytik der Elementzusammensetzung
dar. Diese Standardmethode soll im Rahmen
des Praktikumversuchs kennen gelernt wer-
den — sowohl die Oberflichenstrukturanaly-
se als auch die Elementanalyse — und durch
die Untersuchung von verschiedenen Proben
unterschiedliche Wechselwirkungen zwischen
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Elektronenstrahl und Probe sowie Bildeffekte
— insbesondere die verschiedenen Kontrastme-
chanismen — diskutiert werden.

2 Grundlagen

2.1 Aufbau eines REM

Der Aufbau eines REM entspricht zu einem
grofien Teil demjenigen einer Braun’schen Roh-
re (siehe Abbildung 1). An einer Kathode (Fi-
lament) werden mittels Glithemission Elektro-
nen freigesetzt und zur Anode hin beschleu-
nigt. Durch einen zusétzlichen Wehneltzylin-
der um die Kathode, dessen elektrisches Po-
tential gegeniiber der Kathode negativer ist,
entsteht um die Kathode eine negative Raum-
ladungswolke, wodurch ein stabiler Emissi-
onsstrom sichergestellt wird. Die emittierten
Elektronen bilden einen Elektronenstrahl, der
durch Kondensorspulen verkleinert und mit-
tels elektromagnetische Objektivlinsen auf die
Probenoberfliche fokussiert wird. Zusatzli-
che Rasterspulen lenken den Elektronenstrahl
derart periodisch in zwei Dimensionen ab,
dass dieser einen Bereich der Probenober-
flache abrastert — dies kann tiber das Anle-
gen von zwei Sdgezahnspannungen fiir die
beiden Ablenkungsrichtungen erreicht wer-
den. Elektronenstrahl-Erzeugungssystem, Pro-
be als auch die Detektoren fiir Sekundéarelek-
tronen und Rontgenstrahlung (siehe Abschnitt
2.3) sind dabei in einem Vakuumgefafd un-
tergebracht. Das hier verwendete Gerit ver-
wendet ein zweistufiges Pumpsystem, wobei
die Vorvakuumpumpe das Vakuumgefafs zu-
néchst auf einen Druck von ~ 10 Pa evakuiert,
anschlieflend eine Hochvakuumpumpe den
Druck auf ~ 10* Pa erniedrigt.

Fiir die Oberflachenstrukturanalyse werden
die Riickstreu- und Sekundéarelektronen tiber
einen Everhart-Thornley-Detektor detektiert.

Kathode

Wehnelt-
Zylinder

Anode

Kondensor

Projektions-
linsen

(4
o
Mobenﬂsch

Abbildung 1: Schematischer Aufbau eines
Rasterelektronenmikroskops

— —

Diese Detektoreinheit besteht aus einem Szin-
tillator und einem Photomultiplier. Elektro-
nen, die auf den Szintillator auftreffen, er-
zeugen aufgrund von Kathodolumineszenz
Photonen, die iiber einen Lichtwellenleiter
zum Photomultiplier gelenkt werden und dort
tiber Photoeffekt Elektronen erzeugen, diese
tiber Elektronenvervielfachung verstarkt wer-
den und anschlieffend als Spannungsimpuls
messtechnisch erfasst werden konnen. Um den
Everhart-Thornley-Detektor ist noch ein Git-
ter angebracht — durch Einstellung des elektri-
sche Potentials dieses Gitter kann eingestellt
werden, ob nur die energiereichen Riickstreu-
elektronen oder Riickstreu- und Sekundérelek-
tronen den Szintillator erreichen sollen (siehe
auch Abschnitt 2.3).

Zur Charakterisierung der Elementzusam-
mensetzung wird die charakteristische Ront-
genstrahlung herangezogen (Energy Dispersi-
ve X-Ray Analysis, EDX), die tiber eine Halblei-
terdiode detektiert wird. Dieser energiedisper-

vl.1 -26.11.2009



507 — Rasterelektronenmikroskopie

Paul Katolla
Tobias Krahling

(a) chromatische (b) spharische

Abbildung 2: Chromatische und sphérische
Aberration

sive Halbleiterdetektor ist eine Siliziumdiode,
in dessen Sperrschicht Lithium eindiffundiert
wurde und in Sperrrichtung betrieben wird.
Um eine Diffusion der Lithiumatome zu ver-
hindern ist eine Kiihlung des Detektors mit
fliissigem Stickstoff notwendig — zusétzlich
vermindert diese Kiihlung das elektronische
Rauschen.

2.2 Linsenfehler

Unabhidngig, ob Linsen fiir sichtbares Licht
oder elektromagnetische Linsen fiir Elektro-
nen verwendet werden, treten verschiedene
Linsenfehler durch Dispersion, achsennahe
und achsenferne Strahlen sowie Effekte durch
eine gestdrte Symmetrie auf. Die wichtigsten
Linsenfehler werden nachfolgend aufgefiihrt,
wobei die Betrachtung zunéchst an sichtbaren
Licht durchgefiihrt wird:

Chromatische Aberration (Farbfehler):
Hierunter versteht man die Abbil-
dungsfehler, die durch die Dispersion
hervorgerufen werden. Da kiirzerwel-
liges Licht starker gebrochen wird als
langerwelliges, liegt der Brennpunkt
fiir blaues Licht ndher an der Linse als
fiir rotes (siehe Abbildung 2a) — beein-
trachtigt wird hierdurch die Bildschiirfe.
Vermindert werden kann dieser Effekt
durch entsprechende Linsensysteme,

Abbildung 3: Astigmatismus

wobei unterschiedliche Materialien mit
unterschiedlichem  Dispersionsverhal-
ten verwendet werden - sogenannte
Achromate oder Apochromate. Bei der
REM kann die chromatische Aberration
vernachlassigt werden, da die Elektronen
sehr monoenergetisch sind (d. h. AE/E ist
klein).

Sphérische Aberration: Treffen achsenpa-
rallele Lichtstrahlen auf das Linsensy-
stem, so haben die achsenfernen Strahlen
eine kiirzere Brennweite als achsennahe
und fiihren zu einer Unschérfe. Die Diffe-
renz der Brennweiten zwischen Zentral-
und Randstrahlen wird als sphirische Abe-
ration (Kugelfehler) bezeichnet (siehe Ab-
bildung 2b). Vermindert wird dies durch
Abblenden der Randstrahlen —jedoch auf
Kosten der Intensitdt — oder durch geeig-
nete Linsensysteme. Systeme, die sowohl
den chromatischen als auch die sphéri-
sche Aberration minimieren, werden Apla-
nate genannt. Fiir die REM spielt die spha-
rische Aberration ebenfalls eine unterge-
ordnete Rolle und kann vernachldssigt,
da der Elektronenstrahl nur eine geringe
Divergenz aufweifst.

Astigmatismus: Besitzt ein Linsensystem fiir
horizontale und vertikale Strahlenbiindel
unterschiedliche Kriimmungen, so liegen
die Brennpunkte an unterschiedlichen Or-
ten (siehe Abbildung 3). Am Brennpunkt
der Strahlen der Sagittalebene (horizonta-
le Ebene) erhélt man eine vertikale Bildli-
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nie, am Brennpunkt der Strahlen der Me-
ridionalebene (vertikale Ebene) eine hori-
zontale Bildlinie. Dieser Effekt tritt auch
bei Linsensystemen mit gleicher Kriim-
mung auf, wenn sie von einem schief zur
Achse einfallenden Lichtbiindel getrof-
fen wird (Astigmatismus schiefer Biindel).
Asymmetrien in der Elektronenoptik (Pol-
schuhe, Aperturblende, Verformungen
von Blenden durch Aufladungen) kon-
nen zu einem astigmatischen Bild beim
REM fiihren — dies kann durch einen Stig-
mator (elektrostatisches Quadrupolfeld)
korrigiert werden.

Alle Linsenfehler beeinflussen das Auflosungs-
vermogen des Mikroskops. Mit neuen elek-
tronenoptischen Komponenten (Kombination
von Multipolelementen zu einem Aplanat)
lasst sich das Auflosungsvermogen steigern —
bei der Transmissions-Elektronenmikroskopie
ist hierdurch atomare Ortsauflosung erreicht
worden (Rose, 2009).

2.3 Wechselwirkung zwischen Elek-
tronenstrahl und Probe

Trifft der Elektronenstrahl (Primarelektronen)
auf die Probe, so findet eine elastische und in-
elastische Streuung der Priméarelektronen mit
dem Probenmaterial statt. Dabei wird der Pro-
benbereich, indem die Wechselwirkung statt-
findet, als Streubirne bezeichnet. Die Eindring-
tiefe der Primérelektronen hiangt dabei von
deren Energie und dem Probenmaterial ab —
sie liegt iiblicherweise im Bereich (0,1 —10) um
(Remhof, 2005).

Durch inelastische Wechselwirkung der Pri-
marelektronen mit dem Atomgitter der Probe
konnen diese ionisiert werden — diese Elektro-
nen, die aus dem Atomgitter "herausgeschla-
gen’ werden, haben nur eine geringe Energie
(hédufig zwischen (2 — 5)eV) und werden als

Sekundiirelektronen bezeichnet!. Aufgrund ih-
rer geringen Energie und somit einer geringen
Reichweite kommen diese aus den hdchsten
Schichten der Probenoberfliche. Fiir die Se-
kundérelektronen lassen sich noch die folgen-
den Eigenschaften festhalten:

» Mit steigender Ordnungszahl Z des Pro-
benmaterials steigt die relative Anzahl der
Sekundarelektronen 6 (Ausbeute) leicht
an.

» Sekundairelektronen sind nach dem Lam-
bert’schen Gesetz

do o

qQ - 79

2.1)

mit dem Winkel zur Oberflichennor-
malen & richtungsverteilt (zur Cosinus-
Distribution siehe auch Feres und Ya-
blonsky (2004); Greenwood (2002)).

» Bei steigendem Einfallswinkel a des Pri-
maérelektronenstrahls zur Oberflachen-
normalen steigt die Wechselwirkungs-
strecke und somit , ndherungsweise gilt:
0 = 0p/ cos(a).

» Die Ausbeute steigt zundchst mit zuneh-
mender Energie der Primarelektronen,
tallt dann jedoch aufgrund der grofieren
Eindringtiefe der Primarelektronen wie-
der ab.

Primérelektronen, die durch Vielfachstreuung
unterschiedlich viel Energie verloren haben,
werden ab Energien E > 50eV als Riickstreu-
elektronen bezeichnet. Hierfiir lassen sich fol-
gende Eigenschaften anmerken:

» Das Energiespektrum erstreckt sich bei
diesen Riickstreuelektronen bis zur maxi-
malen Energie E = ellp mit der Beschleu-
nigungsspannung Up.

' Alle Elektronen, die eine Energie < 50eV besitzen,
werden als Sekundéarelektronen bezeichnet
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» Bei senkrechten Einfall ist die Riickstreu-
richtung cosinusverteilt, bei anderen Ein-
fallswinkeln in der zur Einfallsrichtung
entgegengesetzen Richtung ausgepragt

(Spiegelung).

» Die Ausbeute steigt, ebenso wie bei Se-
kundirelektronen, bei zunehmenden Ein-
fallswinkel.

» Nach einem Anstieg der Ausbeute bleibt
die Ausbeute ab Priméarelektronenenergi-
en Epg > 10keV bei Variation von Epg
anndhernd konstant.

» Die Abhidngigkeit der Ausbeute von
der Ordnungszahl ist bei Riickstreuelek-
tronen wesentlich stirker ausgepragt —
Riickstreuelektronen eignen sich daher
besonders gut zur Abbildung des Materi-
alkontrasts.

Findet die Anregung und Ionisation der Pro-
benatome in einer inneren Atomschale statt,
so kann beim Ubergang des ionisierten Atoms
in den Grundzustand charakteristische Ront-
genstrahlung entstehen. Dieses elementspezifi-
sche Strahlungspektrum kann fiir die Analyse
des Probenmaterials verwendet werden (EDX-
Analytik). Ein konkurrierender Prozess zur
Rontgenstrahlung ist die Emission von soge-
nannten Auger-Elektronen, wobei die emittier-
te Rontgenstrahlung durch ein anderes Hiillen-
elektronen reabsorbiert wird und dieses das
Atom verldsst. Kerne mit kleiner Kernladungs-
zahl (Z < 20) emittieren dabei vorwiegend
Auger-Elektronen, bei hoherer Kernladungs-
zahl dominiert die Rontgenstrahlung.

Weitere Wechselwirkungen sind die Plasmon-
Loss-Elektronen (Energieverlust der Primér-
elektronen durch Dichteschwingungsanre-
gung des Elektronenplasmas), Kathodolumi-
neszenz (Anregung und Relaxation mit Emit-
tierung von Photonen im sichtbaren Bereich)
sowie Phononenanregung bzw. Warme.

Haufig werden fiir die Bildgebung nur die
Riuckstreu- und Sekundérelektronen verwen-
det sowie Rontgenstrahlung und Auger-
Elektronen bei der Materialanalyse (EDX
bzw. Auger-Spektroskopie).

2.4 Vor- und Nachteile eines Raster-
elektronenmikroskops

Wie oben genannt, ist die Vergrofierung und
somit das Auflosungsvermogen bei einem
Rasterelektronenmikroskop wesentlich hher
als bei einem herkommlichen Lichtmikroskop.
Das Auflosungsvermogen wird bei Lichtmi-
kroskopen durch die Beugung an den Blenden
begrenzt — zwei einzelne Punkte sind noch
getrennt aufzuldsen, wenn das 1. Beugungs-
maximum des ersten Punkts mit dem 1. Beu-
gungsminimum des anderen Punkts zusam-
menfillt (Rayleigh-Kriterium) und man erhalt
hierdurch als maximales Auflosungsvermo-

gen
A
4= nsina 22)

mit der Wellenldnge des verwendeten Lichts,
der numerischen Apertur nsina, dem Bre-
chungsindex n und dem Aperturwinkel a. Fiir
optische Mikroskope ist die numerische Aper-
tur in der Grofienordnung 1 und mit einer Wel-
lenldnge im Bereich um 500 nm — damit erhalt
man eine maximale Auflosung von ~ 1um
(Gross und Marx, 2004, S. 37f).

Werden statt optischer Photonen Elektronen
verwendet, so kann man den Elektronen nach
dem Welle-Teilchen-Dualismus ebenfalls eine
(de Broglie-)Wellenldnge geméfs

_h h h

Ag=—= = 2.3
‘ P N2mE  \2meU @3)

zuordnen. Bei einer Elektronenenergie von
20keV hatten die Elektronen demnach eine
Wellenldnge von =~ 9 pm. Linsenfehler von ma-
gnetischen Linsen sind jedoch schwierig zu
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korrigieren, wodurch das Auflosungsvermo-
gen reduziert wird; ebenfalls ist die numeri-
sche Apertur von magnetischen Linsen we-
sentlich kleiner als eins. Dies fiihrt zu einer
praktischen Auflésung im Bereich um 1nm
(Gross und Marx, 2004; Rose, 2009). Weiterer
Vorteile des REM sind die stufenlose Vergrofie-
rung sowie die hohere Tiefenschirfe. Nachteil
des REM ist die Notwendigkeit eines Vakuums
—damit schrankt sich der Einsatzbereich dieser
Analysetechnik ein und Untersuchungen an
lebenden Proben kénnen nicht durchgefiihrt
werden. Zusitzlich miissen Proben, die nicht
elektrisch leitend sind, vor der Untersuchung
mit einer Metallschicht beschichtet werden,
um Aufladungen zu verhindern.

3 Versuchsdurchfiihrung und
-auswertung

Bei dem verwendeten REM handelt es sich um
eine kompakte und abgekapselte Einheit. An-
ders als in der Versuchsbeschreibung (Remhof,
2005) beschrieben erfolgt die Steuerung, Bild-
anzeige und Messaufnahme komplett tiber ein
Computersystem. Um den Elektronenstrahl
auf die zu untersuchende Probe ausrichten zu
konnen, befinden sich zwei Video-Kameras in-
nerhalb der evakuierten Probenkammer. Auf
dem beweglichen Probentisch finden, neben
den beiden fest eingebauten Pldttchen mit
Schachbrettmuster und Siliziumkristallen so-
wie dem Faraday-Cup, mehrere Proben Platz.
Die zu untersuchenden Proben werden nach
vorheriger Abschaltung der Beschleunigungs-
spannung Up und anschlieSender Beliiftung
der Probenkammer auf dem Probentisch de-
poniert, wobei kleinere Proben mithilfe einer
leitenden Paste gegen das Abpumpen durch
die Vakuumpunkten gesichert werden miissen
— zusétzlich werden die Proben durch diese lei-
tende Paste besser mit dem Probentisch elek-
trisch verbunden und somit geerdet. Sind die

Proben auf dem Probentisch positioniert, wird
die Probenkammer geschlossen — dabei sollte
tiber die Kameras auf den Abstand zwischen
Probe und Elektronenerzeugungssystem ge-
achtet und ggf. der Probentisch heruntergefah-
ren werden — und die Vakuumpumpen {iber
die Computer-Steuerung angeschaltet. Sobald
der Arbeitsdruck erreicht ist (Anzeige bei der
Computer-Steuerung) kann der Elektronen-
strahl angeschaltet und die Messung durchge-
fiihrt werden.

3.1 Untersuchung der Abhangigkeit

der Strahlparameter voneinander

Die zwei charakteristischen Parameter des
Elektronenstrahls sind die Beschleunigungs-
spannung U und die Strahlgrofse (Spot-Size).
Bedingt durch das Funktionsprinzip des REM
wird elektrische Ladung in den untersuchten
Proben deponiert. Diese Ladung kann iiber
den Probentisch zur Masse abfliefSen, wobei
die Starke des Stromes mit einem addquaten
Messgerit bei Bedarf erfasst werden kann. Um
diesen sogenannten Probenstrom Ip in Ab-
héngigkeit der Strahlparameter bestimmen zu
konnen wurde der Elektronenstrahl auf ein
Schraubenloch auf dem Probenhalter ausge-
richtet (siehe Abbildung 4).

Abbildung 4: verwendetes Schraubenloch
als Faraday-Cup fir die Bestimmung des Pro-
benstroms
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Abbildung 5: Probenstrom in Abhangigkeit
der Beschleunigungsspannung

Bei dem Loch handelt es sich in diesem Fall um
einen Detektor zur Erfassung des Stroms, ein
sogenannten Faraday-Cup. Die Vergrofierung
am REM wurde derart eingestellt, dass das
Schraubenloch den Bildausschnitts ganz aus-
fillte. Dartiber hinaus ist die Funktion Scan-
Spot aktiviert worden, wodurch gewéahrleistet
wird, dass bei der Messung der Elektronen-
strahl auf einen fixen Punkt fokussiert wird.
Zur Kontrolle des Null-Punktes des Strom-
messgerdts wurde vor und wihrend der Mes-
sung der Elektronenstrahl temporér unterbro-
chen (Funktion Beam-Blanker), wobei der Pro-
benstrom aufgrund der Strahlunterbrechung
auf Null absinken miisste — ist dies nicht der
Fall, miissen die aufgenommenen Werte ent-
sprechend um den Reststrom korrigiert wer-
den.

Zu Beginn wurde der Probenstrom als Funk-
tion der Beschleunigungsspannung bestimmt,
wobei der Strahldurchmesser (Spot-Size) kon-
stant bei Eins gehalten wurde?. Als nach-
stes wurde der Probenstrom in Abhéngigkeit
von dem Strahldurchmesser ermittelt — bei
einer konstanten Beschleunigungsspannung

2 Die Strahldurchmesser lassen sich in der Computer-
Steuerung nur als einfacher numerische Werte ein-
stellen, wobei nicht bekannt ist, welcher numerische
Wert welchen genauen Durchmesser entspricht und
ob die Skalierung linear erfolgt).

00 FT T T T T T ]

U, =20 kV
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-0,2

-0,3

I [nA]
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o7l vy
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Abbildung 6: Probenstrom in Abhangigkeit

vom Strahldurchmesser (Spot-Size)
(Anmerkung: Der rot dargestellte Ausrei3er wurde beim
exponentiellen Fit nicht bericksichtigt.)

von 20kV. Die Messwerte sind in den Tabellen
1und 2 im Anhang aufgefiihrt. Um die Abhén-
gigkeit des Probenstromes von den jeweiligen
variablen Parametern Beschleunigungsspan-
nung und Spot-Size darzustellen, wurden die-
se graphisch gegeneinander aufgetragen (sie-
he Abbildung 5 und 6). Erkennbar ist die expo-
nentielle Abhédngigkeit des Probenstroms von
den variablen Parametern —was auch durch ex-
ponentielle Fit-Modelle bestédtigt werden kann
(Tabelle 3 und 4 im Anhang) —, wobei die expo-
nentielle Abhédngigkeit vom Strahldurchmes-
ser wesentlich ausgeprégter ist.

Der rot dargestellte Ausreifier in Abbildung 6
wurde beim exponentiellen Fit nicht bertick-
sichtigt. Die sprunghafte Anderung des Pro-
benstroms bei einer Spot-Size von 4 konnte
reproduzierbar beobachtet werden — eine mog-
liche Ursache hierfiir wére ein Strahldurchmes-
ser, der nicht mehr komplett in den Faraday-
Cup fokussiert ist. Hierdurch wiirden nicht
mehr alle Elektronen des Strahls {iber das
Strommessgerat nach Masse abfliefsen, wor-
aus ein geringerer Probenstrom resultiert.
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Abbildung 7: Veranschaulichung der Astigmatismus-Korrektur.
a) Unterfokus ohne Korrektur des Astigmatismus (Abbildung verzerrt). b) Fokus ohne Korrektur des Astigmatismus
(unscharf) ¢) Uberfokus ohne Korrektur des Astigmatismus (verzerrt) d) Unterfokus mit Korrektur des Astigmatismus
(unscharf) e) Fokus mit Korrektur des Astigmatismus (scharf) f) Uberfokus mit Korrektur des Astigmatismus
(unscharf)

3.2 Astigmatismuskorrektur

Der Astigmatismus der Objektivlinse bei Elek-
tronenmikroskopen fiihrt zu Bildern geringe-
rer Qualitédt (vgl. Abschnitt 2.2). Um die Not-
wendigkeit dessen Korrektur mit Hilfe eines
Stigmators zu verdeutlichen, wurde der Elek-
tronenstrahl auf die Probe mit einem fraktalen
Schachbrettmuster ausgerichtet. Dabei ist die
Vergrofserung derart eingestellt worden, dass
das kleinste Schachbrett mit einer Seitenldnge
von 10 yum den Bildschirm vollstandig ausfiill-
te. Bei der weiteren Durchfithrung wurde nur
der Fokus variiert. Andere Parameter blieben
unverandert. Durch die Variation des Fokus
lasst sich der Einfluss des Fehlers leichter er-
kennen, da auf diese Weise die verzerrende
Wirkung des Astigmatismus betont wird. Ent-
sprechend Abbildung 7 wird deutlich, dass
eine Astigmatismuskorrektur die Qualitdt der
Bilder deutlich verbessert. Bei dem verwende-

ten REM wurde die Korrektur unmittelbar am
PC-Bildschirm (trial and error) durchgefiihrt,
derart, dass bei Fokusdnderung zwar eine An-
derung der Bildschirfe zu beobachten ist, je-
doch Verzerrungen auflerhalb des Fokus nicht
mehr auftreten. Dartiber hinaus lédsst sich in
Abbildung 7 der Materialkontrast augenfallig
erkennen. In einem REM werden Materialien
unterschiedlicher Ordnungszahlen verschie-
den hell dargestellt, da die Ordnungszahl den
Riickstreukoeffizienten der Objektatome ver-
dndert. Als Folge davon erscheinen schwere
Elemente heller als leichte (vgl. Abschnitt 2.3).

3.3 Einfluss der Beschleunigungs-
spannung auf die Bildqualitat

Die Beschleunigungsspannung in einem REM
wirkt sich immens auf die Qualitit des Bil-
des aus. Gehen wir bei dieser Betrachtung
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< E D 0 20.0y 2 WD | Det |Spot| 20 Oum
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9.5 mm REM Experimentalphysik IV

Abbildung 8: Einfluss der Beschleunigungsspannung auf die Bildqualitat, beobachtet an
einem Salzkristall bei einer Spot-Size von 3.5 und einer VergréBerung von 1667
a) Oberflachenstrukturen gut sichtbar, bestes Bild a) Bild leicht verschwommen, Oberflachenstruktur noch erkenn-

bar a) Kantendurchstrahlung, Oberflachenstruktur kaum sichtbar a) starke Kantendurchstrahlung, Oberflachen-
struktur ist nicht sichtbar
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von der de-Broglie-Wellenldnge der Elektro-
nen aus, so hat eine hohere Beschleunigungs-
spannung eine kleinere Wellenldnge zur Fol-
ge (Gleichung (2.3)). Eine kleinere Wellen-
lange sollte eigentlich auch einen kleineren
Strahldurchmesser (Spot-Size) ermoglichen,
da durch die hohere Elektronenenergie die
Wechselwirkung der Elektronen untereinan-
der geringer ist und der Strahl nicht so stark
aufweitet. Als Folge davon miisste die Auf-
16sung des REM im Prinzip steigen (Glei-
chung (2.2)). Neben der Auflosungsbegren-
zung durch Linsenfehler steigt andererseits
mit einer hoheren Beschleunigungsspannung
auch die Eindringtiefe der Elektronen in der
Probe und somit auch deren Wechselwirkungs-
volumen (Streubirne) mit dem untersuchten
Material. Die Vergrofierung der Streubirne
fithrt dazu, dass die Auflésung sich abhidngig
von der Dichte der jeweiligen Substanz ver-
ringert. Die Wahl der Beschleunigungsspan-
nung hdngt von der zu untersuchenden Probe
ab. Proben geringer Dichte liefern in der Re-
gel qualitativ gute Bilder bei kleineren Span-
nungen, wohingegen Proben groflerer Dichten
auch tendenziell eine hohere Spannung beno-
tigen. Eine hohe Beschleunigungsspannung
kann zu Durchstrahlung von Kanten fiithren,
so dass der Kontrast sich verringert. Fiir die
Durchstrahlung von Kanten ist der sogenannte
Kanteneffekt verantwortlich. Dabei erscheinen
herausspringende Kanten heller, da aus beiden
Flanken Sekundar- und Riickstreuelektronen
austreten — analog erscheinen einspringende
Kanten dunkler. Dagegen kann eine niedri-
ge Beschleunigungsspannung den Elektronen-
strahl zu stark ausweiten, wodurch das Signal-
Rausch-Verhiltnis steigt und die Auflosung
sinkt. Die Wirkung der Beschleunigungsspan-
nung auf einen Salzkristall wurde in Abbil-
dung 8 dargestellt.

3.4 Kontrastarten bei Abbildung von
Oberflachen

Bei der Abbildung von Proben mit dem REM
wird ein rdumlicher Eindruck dieser vermit-
telt. Hierzu tragen verschiedene Effekte bei,
auf die im Folgenden kurz eingegangen wird,
falls diese bis zum jetzigen Zeitpunkt nicht
erldutert wurden.

3.4.1 Potentialkontrast

Kann in einem begrenzten Areal der Probe
die durch den Elektronenstrahl deponierte La-
dung nicht abflieflen, so kommt es zur Aufla-
dung dieses Bereichs. Positiv geladene Berei-
che erscheinen dunkler, da weniger Sekundar-
elektronen den Bereich verlassen konnen. Ne-
gativ geladene Bereiche erscheinen dagegen
heller. Dieser Effekt ist von besonderem Inter-
esse fiir die Entwicklung von elektronischen
Bauteilen auf Halbleiterbasis, da hier die Bau-
teile im Betrieb beobachtet werden konnen. In
Abbildung 9 ist der Potentialkontrast an einem
Staubkorn, welches sich auf einer Probenober-
flache befindet, dargestellt. Zu erkennen ist,
das sich das Staubkorn negativ aufladt, we-
sentlich heller erscheint und sich hierdurch
deutlich vom Probenuntergrund abhebt.

3.4.2 Rauigkeitskontrast

Mikroraue Oberfliachen erscheinen im REM
aufgrund des Kanteneffekts heller gegeniiber
einer glatten polierten Flache gleichen Mate-
rials (siehe Abbildung 10). Dieser Effekt tritt
auch bei rauen Oberflichen, die aus unter-
schiedlichen Materialien bestehen, auf.

3.4.3 Abschattungskontrast

Ist der Detektor seitwirts der Probe montiert,
so werden die vom Detektor abgewandten

— 10—
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Abbildung 9: Potentialkontrast und Abschat-
tungskontrast, beobachtet an einem Staub-
korn auf einer Probenoberflache

WD Det | Spot
1.2 mm ETD| 3.5

e—2 8111111 —)

REM Experimentalphysik IV

Abbildung 10: Rauigkeits- und Materialkon-
trast, beobachtet an einem Salzkristall und
Leitpaste

Abbildung 11: Abschattungskontrast, beob-
achtet an einer Erdungsklammer

Abbildung 12: Flachenneigungskontrast, be-
obachtet an einem rosa-farbigen Mineral, des-
sen Zusammensetzung nicht bekannt ist.

Bereiche dunkler im Vergleich zu dem Detek-
tor zugewandten Bereichen dargestellt (Abbil-
dung 9 und 11). Verantwortlich hierfiir ist der
Umstand, dass die aus den abgewandten Berei-
chen emittierten Elektronen zum Teil wieder
absorbiert werden, demgegeniiber werden die
Elektronen aus den dem Detektor zugewand-
ten Bereichen von diesem leichter erfasst. Bei
dem verwendeten REM befindet sich der De-
tektor in der linken oberen Ecke.

3.4.4 Flachenneigungskontrast

Trifft ein Elektronenstrahl die Probenoberfla-
che, so hingt die Wechselwirkungsstrecke
u.a. von dem Winkel zwischen ihnen ab.
Bei kleinen Winkeln ist die Wechselwirkungs-
strecke der Priméarelektronen in Oberfldchen-
ndhe grofier, wodurch die Sekundér- und
Riickstreuelektronen diesen Bereich einfacher
verlasse konnen. Die Fliache erscheint heller
(Abbildung 12).

3.4.5 Materialkontrast

Wie bereits in Abschnitt 2.3 diskutiert, hangt
die Ausbeute von den Riickstreuelektronen —

— 11—
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und im geringeren Mafse der Sekundérelektro-
nen — von der Ordnungszahl des betrachteten
Materials ab. Daher sollten Bereiche mit hohe-
rer Ordnungszahl heller als solche mit niedri-
gerer erscheinen. In Abbildung 10 und 12 sind
jeweils ein Kristall auf der Leitpaste abgebildet
— deutlich ist zu erkennen, das die Leitpaste
wesentlich dunkler erscheint als der Kristall
(an den Réandern zwischen Kristall und Paste)
und somit aus unterschiedlichen Materialien
bestehen miissen (siehe auch Abbildung 14).

3.5 Untersuchung einer CD- und DVD-
Probe

Bei der Untersuchung von Proben optischer
Datentrdger (Compact Disc und Digital Versa-
tile Disc) mit Hilfe eines REM wird deren cha-
rakteristische Oberflachenstruktur deutlich er-
kennbar. Durch Vergleich der angefertigten
Aufnahmen mit einem bekannten REM-Bild
einer CD (siehe Abbildung 13) ldsst sich zuord-
nen, welche der angefertigten Aufnahmen von
einer CD und welche von einer DVD abstam-
men. Fiir die Belegung der Abstammung wird
aufierdem die Tatsache ausgenutzt, dass eine
DVD eine hohere Speicherkapazitét — also ei-
ne hohere Informationsmenge pro Flachenein-
heit (Aufzeichnungsdichte) — als eine CD mit
gleichem Durchmesser aufweist. Anhand die-
ser Uberlegung und dem bekannten CD-REM-
Bild kann die Zuordnung bei den CD- und
DVD-Aufnahmen in Abbildung 14 durchge-
fihrt werden — zu erkennen ist, dass die Spur-
breite bei CDs ~ 1,6 um, bei DVDs ~ 0,75 ym
betragt. Zusétzlich sind bei der DVD nur die
Spuren zu erkennen und keine sogenannten
Pits und Lands, so dass der hier untersuchte
Teil der DVD nicht beschrieben ist (anders zu
der CD). Durch die deutliche Abzeichnung der
DVD-Spuren, die durch den Materialkontrast
von Spur- und Zwischenspurmaterial (Poly-
carbonat) hervorgerufen werden, handelt es
sich hier auch um eine DVD-R oder DVD-RW,

.
\

\ N

N

%

¢
A

" 5
AccV  Spot Magn  Det WD Exp F—— 2um

500kv 40 7586x SE 1741

Abbildung 13: Oberflachenstrukturen einer
CD ohne Schutzlack (Wikimedia Commons,
2007)

da bei industrieller Fertigung von DVDs die
Pits und Lands in das Polycarbonat gedriickt
werden und keine unterschiedlichen Materia-
lien fiir Spur- und Zwischenspur benétigt wer-
den.

Neben dem Materialkontrast bei DVD’s und
CD’s lassen sich noch zusétzliche Effekte be-
obachten. Trotz des relativ hohen Vakuums
befinden sich in der Probenkammer Kohlen-
stoffverbindungen, die mit dem Elektronen-
strahl wechselwirken. Die zu untersuchenden
Proben werden typischerweise bei Raumluft
aufbewahrt. Luft enthilt jedoch Kohlenwasser-
stoffe (sowie Kohlendioxid), die mit der Zeit
auf die Probenoberfldche abgeschieden wer-
den. Auch beim Wechseln der Proben gelan-
gen Kohlenstoffverbindungen in die Proben-
kammer. Ein intensiver Elektronenbeschuss
bewirkt, dass sich dieser zunichst in amor-
phen Kohlenstoff, spater sogar in Graphit um-
wandelt konnen und auf der Probenoberflache
abgelagert wird. Dieser Effekt ist hier deutlich
an dem dunklem Bereich im Zentrum der Ab-
bildung 14a) erkennbar. Bei den Vergrofierun-
gen in Abbildung 14b-c) wurde in diesen Be-
reich hereingezoomt — vor der Vergrofierung
war dieser Bereich noch nicht dunkler. Auf-
fallig ist aufSerdem die mechanische Wirkung
des Elektronenstrahls auf die Schicht der DVD,
der dunkle Bereich scheint tiefer zu liegen und

— 12—
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Abbildung 14: Oberflachenstrukturen einer DVD bzw. CD bei variablen VergréBerungen

a) — ¢) DVD (unbeschrieben)

durch die Vergrofierung und Konzentrierung
des Elektronenstrahls auf einen kleinen Be-
reich eine Mulde geformt zu haben — dieser
Effekt konnte reproduziert werden und die
Starke der Verformung hiangt von der Einwirk-
zeit des Elektronenstrahls auf einen kleinen
Bereich ab. Die Elektronen miissen demnach
die schiitzende Oberflichenschicht der DVD
durchgeschlagen und diese verformt sowie
verdndert haben. Bei den hellen Objekten die
in Abbildung 14c) deutlich erkennbar sind,
handelt es sich demnach wahrscheinlich nicht
um Verschmutzung der DVD-Oberflédche, son-
dern eher um Einschliisse in dieser schiitzen-
den Schicht (Veranderung der DVD-Schicht
wie sie auch bei einem DVD-Brenner durch
den Schreib-Laser hervorgerufen wird). Diese
Annahme basiert darauf, dass die industri-
ell beschriebene CD (siehe Abbildung 14d-
f) dieses Merkmal nicht aufweist. Bei die-
sen Aufnahmen wurde die Datenschicht oh-
ne den Schutzlack untersucht. Man erkennt
noch deutlich die hellen, unférmigen Struk-

d) — f) CD (beschrieben)

turen, bei denen es sich um die Abrissspu-
ren bei der Probenpréparation handelt. Dar-
tiber hinaus ldsst sich bei diesen Aufnahmen
(siehe Abbildung 14) abermals die Wirkung
der Beschleunigungsspannung verdeutlichen.
Bei der , dickeren” DVD-Probe lag diese Span-
nung bei 20 bis 30kV, hingegen bei der , diin-
nen” CD-Probe bei 5 bis 10kV. Niedrige Be-
schleunigungsspannungen liefien keinerlei re-
gelmiflige Strukturen auf der DVD-Probe er-
kennen. Hohe Beschleunigungsspannungen
ergaben bei der untersuchten CD-Probe kei-
nerlei Kontrast, die Probe wurde praktisch
durchgestrahlt.

3.6 Elementanalyse (EDX)

Bei der Wechselwirkung des Elektronenstrahls
mit den Probeatomen wird charakteristische
Rontgenstrahlung emittiert, die bei der EDX-
Spektroskopie fiir die Elementanalyse verwen-
det wird. Vor Beginn der EDX-Analyse wurde

— 13—
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Abbildung 15: Spektrum der 1-Pfennig Mln-
ze (Bundesrepublik Deutschland)

der Detektor fiir die Rontgenstrahlung tiber
die Anwendung Inca kalibriert. Dazu wur-
de die Beschleunigungsspannung auf 20 kV
eingestellt und der Elektronenstrahl auf ei-
ne Silizium-Probe ausgerichtet, wobei die Ar-
beitsentfernung (WD, working distance) auf
10 mm eingestellt wurde. Die Einstellung des
Fokus ist tiber die z-Richtung des Probenti-
sches durchgefiihrt worden. Angesichts der
Abscheidung von Kohlenstoff auf der Probeno-
berfldche (siehe oben) wird in der Anwendung
angegeben, dass die Probe eine Kohlenstoffbe-
schichtung besitzt und diese fiir bei der Aus-
wertung anwendungsseitig bereits nicht be-
riicksichtigt. Zusatzlich wurde die [ife time auf
150 s sowie die dead time auf ca. 30% eingestellt
um eine acquisition rate von ca. 3kcps zu er-
halten. Die Einstellung der dead time erfolgte
dabei {iber die Anderung der Spot-Size auf
3.2. Die Zuordnung der einzelnen Elemente
tibernimmt die Anwendung Inca, wobei es vor-
teilhaft ist, diese schon im Vorfeld ansatzweise
gut zu kennen. Fiir die von uns untersuch-
ten Objekte, eine 1-Pfennig (Kupfer-plattiertes
Eisen) sowie eine 10-Pfennig Miinze (Tombak-
plattiertes Eisen) sind die erhaltenen Spektren
in Abbildung 15 und 16 wiedergegeben.

Zunichst ist es etwas verwunderlich, dass Ei-
sen nicht als eines der Bestandteile bei den un-
tersuchten Miinzen aufgefiihrt wird, obwohl

Abbildung 16: Spektrum der 10-Pfennig Min-
ze (Bundesrepublik Deutschland)

dies der Fall sein sollte. Dieser Umstand lasst
sich darauf zurtickfithren, dass die hochener-
getischen Elektronen nur oberfldchlich in die
Miinzen eindringen kénnen und somit den
Eisenkern gar nicht erreichen. Erstaunlicher-
weise werden in beiden Féllen Spektallinien
nachgewiesen die zunédchst nicht zu den un-
tersuchten Metallen passen wollen. Den Sau-
erstoff (bei 0,5keV in Abbildung 15 und 16)
konnen wir relativ schnell im Kupferoxid, wel-
ches die Miinzen bedeckt, identifizieren. Be-
denken wir, dass bei der Wechselwirkung von
Kupfer bzw. Kupferlegierungen mit der Luft,
Erde, Wasser, Salzen und Sauren Kupferpati-
na entsteht, so konnen wir auch die Herkunft
der Chlorlinie (bei 2,6 keV in Abbildung 15
und 16) im Spektrum der Miinzen erklédren.
Kupferpatina besteht u. a. aus Kupfer-Chlorid-
Hydroxid-Gemischen, wobei Chlorid verschie-
dene chemische Verbindungen von Chlor dar-
stellt. Ungliicklicherweise wurde Chlor von
der Darstellung ausgenommen, da zunachst
dessen Auftauchen im Linienspektrum nicht
verifizieren werden konnte. Die im Vergleich
zu den anderen Linien eher geringere Inten-
sitdt von Chlor beeinflusste das Endergebnis
der EDX-Analyse jedoch nur unwesentlich.
Fiir die 1-Pfennig-Miinze konnte, neben den
Oxiden und Chloriden, eine Plattierung durch
Kupfer nachgewiesen werden —dies entspricht
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auch der erwarteten Zusammensetzung. Bei
der 10-Pfennig-Miinze konnte eine Oberfla-
chenzusammensetzung von ~ 72 % Kupfer
und ~ 18 % Zink ermittelt werden, was der
Zusammensetzung von Tombak (einer Mes-
singlegierung) entspricht (Mikolajczyk, 2009).

4 Fazit

Im Verlauf des Versuchs konnten anhand der
untersuchten Proben die physikalischen Pro-
zesse, die zur Erstellung hochwertigen Bilder
mit Hilfe des REM bedacht werden miissen,
verifiziert werden. Allem voran konnten die
Funktionsweise des REM, die Bildentstehung
sowie die Analysemoglichkeiten praktisch er-
schlossen werden, so dass bereits nach einer
kurzen Einweisungsphase gute Bilder aufge-
nommen und die Analysen durchgefiihrt wer-
den konnte.

— 15—
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A Anhang

A.2 Fit-Modelle

A.1 Messwerte

Tabelle 1: Messung des Probenstroms in Ab-

Tabelle 3: Fit-Modell fir die Abh&ngigkeit des
Probenstroms von der Beschleunigungsspan-

nung

hangigkeit von der Beschleunigungsspannung Ip = Ipg + A exp {Us/Uso}
bei einer Spot-Size von 1,0 Ieo /(0,023 £0,011)nax
A (=0,025+0,011)nA
Uz [V] | Ip [nA] Upo | 37 £11)kV
5 | 0,005 x| 47107
75 0,007 R% | 99,5%
10 —0,009
125 | -0,012 Tabelle 4: Fit-Modell fir die Abhangigkeit des
15 —-0,014 Probenstroms vom Strahldurchmesser D
20 —0,018
25 —0,026 Ip = IP,O +Aexp {D/Do}
5 0,032 Ipo | (~0,012 +0,006) nA
A | (-0,0017 +0,0003) nA
Dy | (0,668 +0,023)
Tabelle 2: Messung des Probenstroms in Ab- x> |93-107°
héngigkeit von der Spot-Size bei einer Be- R% | 99,7%

schleunigungsspannung von Up = 20kV

Spot-Size [a.u.] | Ip[nA]
1,0 —-0,019
1,3 —-0,022
1,5 —0,026
1,8 —0,036
2,0 —0,049
2,3 —0,065
2,5 —0,081
2,8 —-0,128
3,0 —0,184
3,1 -0,207
3,3 —-0,257
34 —-0,290
35 —-0,327
3,6 —-0,379
3,7 —-0,440
3,8 —-0,519
39 —0,622
4,0 —-0,467

—16 —

vl.1 —-26.11.2009



507 — Rasterelektronenmikroskopie

Paul Katolla
Tobias Krahling

Literatur

R. Feres und G. Yablonsky. Knudsen’s cosine law and
random billiards. Chemical Engineering Science, 59:
1541 - 1556, 2004.

John Greenwood. The correct and incorrect generati-
on of a cosine distribution of scattered particles for
Monte-Carlo modelling of vacuum systems. Vacuum,
67:217 — 222, 2002.

Rudolf Gross und Achim Marx. Festkorperphysik. Vorle-
sungsskript zur Vorlesung im WS 2004/2005, Walther-
Meissner-Institut. Lehrstuhl fiir Technische Physik.
Garching., 2004.

Frank Mikolajczyk.  Kursmiinzen der Bundesre-
publik Deutschland. 1 Pfennig bis 5 D-Mark,
2009. URL http://www.germanycash.de/mark/
muenzen-bundesrepublik-deutschland.html. [On-
line; Stand 31.10.2009].

Liste der Versionen

Remhof.  Versuch 507 — Rasterelektronenmikroskopie.
Ruhr Universitdt Bochum, 2005. Versuchsanleitung
zum Praktikum fiir Fortgeschrittene an der Ruhr-
Universitat Bochum, Version vom 14.01.2005.

Harald Rose. Eine Brille fiir Elektronen. Physik Journal,
8(8/9):1617-9437/09/0909-61, 2009.

Wikimedia Commons. SEM micrograph of compact disc,
2007. URL http://commons.wikimedia.org/wiki/
File:REM_CD_GEPRESST. jpg. [Online; Stand 24. Ok-
tober 2009].

Wikipedia. Rasterelektronenmikroskop — Wi-

kipedia, Die freie Enzyklopadie, 2009. @ URL

http://de.wikipedia.org/w/index.php?title=

Rasterelektronenmikroskop&oldid=65255397.

[Online; Stand 24. Oktober 2009].

Version Datum Bearbeiter Bemerkung
0.9 21.10.2009 Kat/Kra Versuchsdurchfihrung
1.0 31.10.2009 Kat/Kra Versuchsauswertung
1.1 26.11.2009 Kra kleinere Korrekturen

—17 =

vl.1 —-26.11.2009


http://www.germanycash.de/mark/muenzen-bundesrepublik-deutschland.html
http://www.germanycash.de/mark/muenzen-bundesrepublik-deutschland.html
http://commons.wikimedia.org/wiki/File:REM_CD_GEPRESST.jpg
http://commons.wikimedia.org/wiki/File:REM_CD_GEPRESST.jpg
http://de.wikipedia.org/w/index.php?title=Rasterelektronenmikroskop&oldid=65255397
http://de.wikipedia.org/w/index.php?title=Rasterelektronenmikroskop&oldid=65255397

	1 Einführung
	2 Grundlagen
	2.1 Aufbau eines REM
	2.2 Linsenfehler
	2.3 Wechselwirkung zwischen Elektronenstrahl und Probe
	2.4 Vor- und Nachteile eines Rasterelektronenmikroskops

	3 Versuchsdurchführung und -auswertung
	3.1 Untersuchung der Abhängigkeit der Strahlparameter voneinander
	3.2 Astigmatismuskorrektur
	3.3 Einfluss der Beschleunigungsspannung auf die Bildqualität
	3.4 Kontrastarten bei Abbildung von Oberflächen
	3.4.1 Potentialkontrast
	3.4.2 Rauigkeitskontrast
	3.4.3 Abschattungskontrast
	3.4.4 Flächenneigungskontrast
	3.4.5 Materialkontrast

	3.5 Untersuchung einer CD- und DVD-Probe
	3.6 Elementanalyse (EDX)

	4 Fazit
	A Anhang
	A.1 Messwerte
	A.2 Fit-Modelle

	Literatur

