IVI U I\I I ThermoFisher

Vybraneé kapitoly z elektronové mikroskopie
cast 8 - Kontrast a zobrazovani v SEM

Petr Wandrol
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outline

e Zpusob, kterym je kontrast/obraz v SEM tvoren

e Typy signalu
e Typy kontrastu
o Ukazka kontrastu zivé na mikroskopu

o faktory, které kontrast/obraz ovlivnuji

e Energie svazku
 Vodivost povrchu preparatu
« Ukazka eliminace nabijeni vzorku

 kontrast v pristroji s fokusovanym iontovym svazkem

MUNTI Vybrané kapitoly z elektronové mikroskopie ThermoFisher



Basic Principle of SEM

Field Emission Gun (FEG)
Electron Source
“Gun Cap”

Electromagnetic
Optics
Column

Image Acquisition

N

Electron Beam Electron Detector
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Interakce primarnich elektronu se vzorkem

Pruzny rozptyl Nepruzny rozptyl

- rozptyl na jadrech atomu, pfi némz - dochazi k ionizaci atomu latky na
rozptylovana ¢astice prilis neméni svou nektere zvnitrnich obsazenych
energii, ale méni smér pohybu elektronovych hladin

- zpétné odrazené elektrony - sekundarni elektrony

- brzdné rtg. zaFeni - takto vznikla vakance je v kratke

dobé spontanné zaplnéna
elektronem z nékteré vyssi
elektronové hladiny

- prebytek energie je pak z atomu
emitovan bud’ zarivym jevem
(emisi charakteristického rtg.
zareni) nebo nezarivé - emisi
Augerova elektronu

primarni
elektrony

zpétné odrazené elektrony

Augerovy elektrony

rentgenové zareni

katodoluminiscence
(svétlo)

sekundarni elektrony

kladné ionty

: teplo
vzorek —
proud rl'l . . ,
vzorkem pros'e Produkty interakce elektronu s latkou.

elektrony

ThermoFisher
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Signalni elektrony

* Interakcni objem a misto vzniku sekundarnich
a zpétné odrazenych elektront a rentgenového

zareni

« Zavisi na energii primarnich el. a na hustoté

materialu vzorku

Sekundarnielektrony (SE)
« E;; < 50 eV
* Produkt nepruznych srazek

» Koeficient sekundarni emise
0=lse/Ipg

Zpétné odrazené elektrony (BSE)

*50 eV < EBSE < EPE
* Produkt pruznych srazek
« Koeficient zpétného odrazu

N=lgse/ lpe

MUNTI Vybrané kapitoly z elektronové mikroskopie

N (E) —

primarni svazek

vzorek

~ 10 nm == sekundarni

elektrony

41l -Epm _— zpétné odrazené

elektrony
~ =8 pm
- charakteristické
rtg zareni
BSE -

'50 eV 2 keV

!
I
[

I
- E=eU
Energie —

ThermoFisher
SCIENTIFIC



Signalni elektrony

) % & : q";' ,l i‘\ g . 3

N r LY - . 3 ~ 'S P - 3 ’ -
curr WD mag | det | HFW | 20 um W HV curr WD mag det HFW | 20 pm
20.00 kV|0.58 nA |10.0 mm|4 000 x| ETD |75.0 um| Quanta FEG £3%120.00 kV|0.58 nA|10.0 mm |4 000 x| BSED | 75.0 pm| Quanta FEG

sekundarni elektrony zpétné odrazené elektrony

ThermoFisher
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Sekundarni elektrony

Vybrané partie z elektronové mikroskopie



5 [%]

Sekundarni elektrony (SE)

Koeficient sekundarni emise: 0=It/lpg

100 ,/,,/
L7 %
9
o 80F %,
=t 7
=k %
= 40} %
5 7,
; %
7
20} g
Ty,
//////////////”/,
l l 2
00 " 20 30
E_ [eV]

Ere |k[“f’|

Energiove spektrum SE emitovanych

Totalni vytézek o jako funkce energie
primarnich elektronu. Z ruznych materiald.

ThermoFisher
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Surface topography SE1 ETD

SE topograficky kontrast

e primarné pomoci sekundarnich

2
,R=0.05-10pum

elektrontl a) (pure) Surface tilt contrast
N/
e Zavisi na nasledujicich faktorech: AL | |
« Lokalninaklon povrchu b) Surface tilt + shadowing contrast

« Pozice detektoru w\'_‘_M [L M
e Difuzi SE a BSE ve vzorku

c) Surface tilt + BSE diffusion contrast

?

—
d) SE diffusion contrast e) Mass~thickness contrast

SN
:‘ \
. N

B oh S S e S AN

=i-10nM
WEL;@AS,EJJ s
" .
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Hranovy jev

- DUsledek difuze elektront v objemu
vzorku shodném s elektronovym
doletem

- zavisi na energii primarniho svazku

ThermoFisher
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SE topograflcky kOI"ltI‘aSt Surface topography ser  ETD
Lokalniho naklon povrchu 7

X
Y / ; i ,,,’M;"; | L £ ’ R=0.05-10p,m A
e i e V. ‘ AW \ a) (pure) Surface tilt contrast

‘—

Al Experiment

¢ 0.5 keV

1 keV ¢
2 keV

S keV 4
10 keV

& (2)/80)
"= O » O

w
1

o
(=)
o
»
=
3-
(-]
o
&
(=]
8¢
o
- ~
4 '
"o r o e
»
®
°
B

3(8)/8(0) —
v
3
<

‘ HV curr WD ‘maé’ det | HFW

) 40
20.00 kV[0.58 nA |10.0 mm |4 000 x| ETD | 75.0 um Quanta FEG Tilt angle ¢

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie ThermoFisher



Vliv pozice detektoru

X
+R=0.05-10um
Detektor ze Strany komory vzorku b) Surface tilt + shadowing contrast

- SE emitované smérem k detektoru jsou ﬂ
detekovany s vétSi pravdépodobnosti nez SE

emitované v odvraceném smeéru

Btz
Y e

=
o

o~

/ I
vac mode HV Landing E| mag HFW curr

High vacuum [10.00 kV | 10.00 keV |2 467 x| 122 pm | 0.10 nA
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Vliv pozice detektoru

Detektor v objektivové ¢occe a) (pure) Surface tilt contrast
- SE emitované ve vSech azimutalnich t f\ 4 U n H H
Uhlech jsou detekovany JL | |

1keV primary beam
Immersion mode

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie



SE topograficky kontrast

- Difuzni kontrast

PPV IVIIIDIVA

Misto a zpUsob vzniku sekundarnich
elektrond.

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie

SE |

- generované primarnimi elektrony po
dopadu na vzorek

- emisni plocha srovnatelna se stopou
elektronového svazku

SE I

- generované zpétné odrazenymi
elektrony, kterée se vraceji zpét k
povrchu vzorku - zdroj materialové
kontrastu SE

- emise z vétsi hloubky a poloméru
nez SE |

SE I

- generované zpéetneé odrazenymi
elektrony po dopadu na stény komory
vzorku

- zavadi do obrazu BSE signal
- horsi rozliseni



SE topograficky kontrast —swiec weeresty ser ETO
Difuzni kontrast

- DUsledek difuze elektronu v objemu
vzorku shodnéms elektronovym c) Surface tilt+ BSE diffusion contrast
doletem v pfipadé BSE difuzniho ‘
kontrastu (R~0.05 — 10um)

a3
- zavisi na energii primarniho svazku -
- pro SE difuznikontrast se maximalni
hloubka pohybujeod 0.5 do 20 nm
MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie ThermoFisher



Surface topography SE1 ETD

SE topograficky kontrast
Difuzni kontrast

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Vliv energie primarniho
svazku na zobrazeni hran

250

200 +

150 ~

100 ~

50 ~

MUNI

Vybrané partie z elektronové mikroskopie

Range (um)

.001

Normalized SE yield

Energy (keV)

I .
o 20 4I0 60
Tilt Angle (degrees)

Source: Joy and Joy, Micron

27(3-4), 247-263 (19PrmoFisher
SCIENTIFIC



Zpetne odrazeneé elektrony

ThermoFisher
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Materialovy kontrast
Zpetneé odrazene elektrony (BSE)

Koeficient zpétného odrazu: n=lgse/ lpg

501

40-

104

n [%]
8
8L Lt
4—
N

0 1] L) Al \J Al 1
0 5 10 15 20 25 30
E [keV]

Zmérené zavislosti koeficientu zpétného
odrazu n na energii PE a na atomovém

Cisle Z.
ThermoFisher
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Materialovy kontrast
BSE pri nizkych energiich

E=
o 05keV

o 1keV
‘0‘ Az"

+ 3"
- 30 x 4~
g
=

Zl-]

Zmeérené zavislosti koeficientu
zpétnehoodrazu n na atomovéem cisle
vzorku Z pro energie elektront 0,5 az
5 keV.

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie
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Materialovy/topograficky kontrast
Uhlové rozdeleni BSE

®=0°
e , E =93 keV
Pri kolmém dopadu

- koeficient zpétného odrazu se
zvySuje se Z pro elektrony
emitovane v ose primarniho
svazku

- se zvysujicim se uhlem od osy
svazku zavislost na Z slabne

Pri dopadu pod velkymi uhly
- spektrum vykazuje dvé maxima
- BSE, ktere po vicenasobném oo
rozptylu opusti vzorek v ose o
primarniho svazku — plati zavislost
nnaZz
- BSE, ktere po jednom odrazu
opousti vzorek pod velkymi uhly a
n je nezavisléna Z

b

ThermoFisher
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Materialovy/topograficky kontrast
Uhlove rozdeleni BSE

Nizkouhlové BSE (opousti Vysokouhlové BSE
vzorek v ose primarniho (opousti vzorek paralelné s
svazku) povrchem vzorku)

grSirEncry electrons FB>rsirE‘ncry electrons

4t~
e .
Ve \\
/
{ :, A
f i 4 \ o s
Ayl
/ o~
/Y

//// mmmn ==

Grain orientation

Grain orientation

¢

~

( £

2/3/2011 | HV w | WD | det | mag @ | HFW 3um-
16:16:05 PM | 1.00 kV | 6.8 mm |CBS| 14 000 x |9.07 ym FEI Magellar

hermo IS EI'
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Materialovy/topograficky kontrast: Uhlové rozdéleni BSE

Primary electrons
BSE

/

A

Grain orientation

U

32.8°-40.7°

Primary electrons
BSE

&

{m[;‘mnfiul\\ “(\ \ i Pt

46.1°-54.2°  542°-60.8° T 60.4°-66.9°

- . . ThermoFisher
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Materialovy kontrast - energiove rozdeleni BSE

- Maximum na energii blizké enerqii

primarniho svazku
20

- s klesajicim Z se maximum posouva k
nizSim energiim

- nizkoztratové BSE - prosly pouze
jednim odrazem s minimalni ztratou

energie v hloubce shodné s hloubkou L
vzniku SE 8

- Zavislost n na Z v nizkoenergiové
oblasti BSE spektra klesa/zanika

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie




Topograficky kontrast pomoci BSE
8\ /A
« BSE detektor rozdéleny na dvé
poloviny AN E R “
« Soucet signalu z obou polovin = h'gh ; et
materialovy kontrast —\M\
e Rozdil signall = topograficky kontrast f
« Kazda polovina zvlast = smérovy kontrast M
—

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie ThermoFisher



S D

Polovina A [ Polovina B [

HV  |Spot| Mag | Det | Sig WD Mode| —20 um— HV Spot/r\/lag Det | Sig WD Mode
20.0 kV| 4.5 [1600x|SSD|BSE|[10.00 mm| A \ 20.0 kV| 4.5 |1600x|SSD|BSE[10.00 mm| B
s
%r’ﬂw.‘
- s -
L]
A h \ -
% \ o~ ’
. -
g . .
- y .
e\&. -~
. &
> o8 ’ﬁ" , ‘-
e
' - o
HY Mag | Det | Sig Mode|

20 0O k\/ 1A00Y I SSNDIRSF (10 00 mm| A+R |



Kanalovaci kontrast

- kontrast odrazu zavisi na dopadu
primarniho svazku vzhledem k
orientaci krystalové mrizky

- souhlasné orientovana zrna jsou
tmavéjsi
- kontrast se méni s naklonem vzorku

- maximalni kontrast na nizkych
energiich primarniho svazku (5kev a
méneg)

- povrchova metoda — zpétné
odrazené elektrony jsou v tomto

pfipadé generovany pouze v tenké
vrstvé tésné pod povrchem vzorku

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie
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ECCI - Electron Channeling Contrast Imaging

o S lble

il

channeling

=

-

%

@
L

backscattering

backscattering

o040
0@
00
® 00
® & 0 ¢

channeling

MUNI

i
 —

o T
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Beam rocking

Service Mode

Primary beam

rOCkIng around 13 ; ?gzvpm :(\)/.00 kV f;.J:nA ?;o."t: \8/\./;)130 mm g:t
selected spot on _ _ o
the sample Use stage tilt and rotation to place a grain into
] desired diffraction condition.
Sample
Lo - : ThermoFisher
Vybrané kapitoly z elektronove mikroskopie SCIENTIFIC
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ECCI under controlled diffraction
conditions

ThermoFisher
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SE and BSE imaging - Live demo

MUNTI Vybrané kapitoly z elektronové mikroskopie
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Dalsi typy kontrastu
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Kontrast proudu indukovaneho
elektronovym svazkem EBIC

« elektronovy svazek generuje v
polovodici pary elektron - dira

o takto indukovany proud muze
byt pouzit jako zobrazovaci signal

. v Zavislosti na energii primarniho @ SEimage b} BkV. - c] 15KV

svazku umoznuje prime
zobrazovani p-n prechodu pod
povrchem

d}  25kV e} 35kV f} 45kV

MUNT Vybrane partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC



Kontrast absorbovaného proudu

« nejjednodussi zobrazovaci signal, ktery vsak neni prilis vyuzivan
« proudy jsou v radech jednotek pA az nA - prilis malo pro
kvalitni obraz

« absorbovany proud primarniho svazku je potreba ucinné oddélit
od SE a BSE, které se mohou v urcitych pripadech vracet zpét na
vzorek

« muze poskytovat materialovy, kanalovaci ¢i magneticky
kontrast

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC



Katodoluminiscence (CL)

« emise svetla stimulovana dopadem urychlenych
elektronu

o princip shodny s fotoluminiscenci

 zariva rekombinace elektronu vybuzeného z
valencniho do vodivostniho pasu

« vyskytuje se u polovodic¢u a nevodicu
e Panchromaticka CL - snimani vsech A

e Monochromaticka CL - snimani vybranée A,
pripadné intervalu A

e CL spektroskopie
e Vyuziti CL: mineralogie, polovodicovy prumysl

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie




Magneticky kontrast - typ |

o trajektorie sekundarnich elektront opoustéjicich vzorek jsou ovlivnény
magnetickym polem domén feromagnetickych materiald, pripadné
magnetickych zaznamovych medii

« kontrast zavisi na energii a Uhlu detekovanych SE - nejlépe SE kolmé k
povrchu vzorku a o energii ~ 3 eV

« zavisi na poloze detektoru vici vzorku (nékolik detekcnich strategii,
napr. odcitani signalu dvou protilehlych SE detektoru)

Tape

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC



Magneticky kontrast - typ |l

 Lorenzova sila spontanni indukce BS uvnitr
feromagnetickych domén pusobi na
trajektorie zpétné odrazenych elektrond
uvnitr vzorku

« Opacny smér indukce B zpusobi
odklonéni/priklonéni trajektorie BSE od/k
povrchu vzorku - viz. obr.

« maximalni kontrast pri naklonu vzorku 50° -
60° a pri vysokych energiich primarniho
svazku, idealné 30keV a vice

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie
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Napéet'ovy kontrast

e ruzny potencial povrchu vzorku ovliviuje
trajektorie SE a tudiz signal detektoru
sekundarnich elektront

« privedenim malého napéti na casti
integrovaného obvodu ovlivnime sbér SE
tak, ze oblasti s kladnym potencialem se
budou jevit tmaveé (SE pritazeny zpét na
vzorek) a zaporné nabita mista svetle (SE
odpuzovany)

« napétovy kontrast bude v obraze spolecné
s topografickym - mozno separovat
odectenim obrazu

enejcastéji nezadouci ,,nabijeni“ nevodivych
vzorku - viz. dalsi slidy

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie Eléelrg‘b?f Ethle(!'



Kontrast pomoci proslych elektronu (STEM)

e nutnost ultratenkych vzorku (~100nm) jako pro TEM
« poskytuje nejvyssi rozliseni v SEM
o kontrast zavisi na rozptylu elektront ve vzorku - mass thickness

contrast - materialy o vyssi hustoté Ci tloust'ce rozptyluji primarni
elektrony do vétsich Ghlu

« kromé vzorku zavisi také na energii primarniho svazku

« koncentricky segmentovany detektor umistény pod vzorkem
umoznuje snimat jak nerozptylené elektrony (zobrazovani ve
svétlém poli - bright field), tak elektrony rozptylené do rizného
prostorovéeho uhlu (tmavé pole - dark field, high angle dark filed)

MUNT Vybrané partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC
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°_'.-.'_+ IF E '\] El)lore. Discover. Resolve.

Confidential

|
Retractable

Brig ht incident
Field electron probe

Annular specimen
Dark Field
transmitted
High Angle electrons
Dark Field
ThermoFisher
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00KV |

Dark field

160000x | 30

7 mm

6.7

PM

HAADF

Bright field

30 keV
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Spektroskopicke techniky

ThermoFisher
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Spektroskopicke techniky

« Charakteristické rentgenové zareni
» Augerovy elektrony

o Katodoluminiscence

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Rentgenove zareni

« Charakteristické/brzdné

4000 T I | I I | | |
* Prvkova analyza na mikroskopicke - [[Cute .
urovni I !
. v v . ’ oy = Characteristic CuK, _
* Energiove nebo vlnove disperzni : ___— Peaks ]
» Prostorové rozliseni: nm - 3 um B | ]
Continuum
T X- CuKg -
- Kvalitativni analyza => zda je pritomen J / e J P
urcity prvek na dané miste o Il et AA |
- Kvantitativni analyza => percentualni Energy (keV)
zastoupeni daného prvku v danem miste
* Prvkové mapy
ThermoFisher
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Charakteristicke rentgenove zareni

« Incoming electron ionises the sample
atom by ejecting an inner-shell
electron (inelastic scattering) Characteristic x-ray

» Gap is filled by another electron

(h]gher Sheu) Electron beam
« Excess of energy is emitted as X-ray @._,
photons @ /
» De-excitation process produces o
. g . . High-
characteristic X-ray radiation SecORERT)
electron
o
Inelastically
scattered electron
ThermoFisher
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X-ray Generation - Nomenclature

«Typically transitions observed in X-ray spectra : K - L and M multiple
lines

«Each shell comprises several energy levels

eTransitions are more numerous th

K lines

«Complex transition system

L lines

e Lal =L3-M5
e La2 =L3-M4
N
e LB1 =L2 - N4
M line
MUNT ThermoFisher



X-ray Generation - Families of Lines

«Typically transitions observed in X-ray spectra : K - L and M multiple
lines

I} T
N M L K K L M N

i u Mate: this is a simplified version of Goldstein Figure 6.9 showing only lines seen in EDS ThermoFisher



X-ray Generation

«High beam energy : Kand L - (M) lines visible of a specific element
«Low beam energy : only L - (M) lines visible

«Above Mo (Z=42) : No K -lines will be visible because of insufficient
primary beam energy (SEM max 30keV)

Fe Eisen 6404 6391 7.057 86 0705 0719 | o615 957 '
' Co Cobalt 693 6313 7549 B8 0776 0.791 0678 1057
(28 Ni Nickel 7478 7461 8265 70 0.851 0869 | 0743 1058 ]
4 Cu Kupfer 8048 8.028 8905 8.977 73 0923 0.95 . 0811 1089 ]
Zn Zink 8639 8616 9572 965875 1012 1035 . 0884 1161 ‘
(30 Ga Gallum 9252 9.225 10.263 10.366 77 1098 1125 087 1R ]
! Ge Germanium 9.886  9.885 10882  11.1 80 = 1188 1.219 ' 1036 1264 ’ 0.028
33 As Arsen 10544 10508 11724 1186482 [11882 1282 1317 | 12] 1zes 0041
i Se Selen 11222 11.184 12494 12652 84 (12688 1379 1.419 1204 1367
Br Brom 11.924) 11878 13289 1346987 (18474 148 1526 1294 1369
Kr Kiypton 12643 12598 14109 14.315 89 1586 1.837 . 1388 137 0.093 4
% Rb Rubidium 13395 13.337 14958 15.185 91 1694 1.752 1482 2051 1473 0.097 4
Sr Stontium 14165 14098 15832 1608592 (1605 1806 1872 1582 2197 1475 0114 4
B8 viium | 14958 14883 16734 17.015| | RSIR088 1922 1996 ' | 1.685 2347 1576 0133 4
002r Ziconum 15775 15691 17.663 1797  [IR888 2042 2124 2219 2304 1.792 2503 1578 0.151 5
Nb Nioh 16615 16521 18617 18953  (O1BGBB 2166 2257 2.367 2462 1.902 2664 1679 0171 5
(42 Mo Molybdan | 17.479 17.364 19.602 19.965 2293 2395 2518 2624 2016 2831 1681 0192 5 =
8\ Tc Technetium 18367 18.251 20612 21.005 2424 2537 267 279 213 31683 0214 5 0285
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X-ray Measurement - EDS

« Based on separation of energies

« Simultaneously all energy levels : MCA

 Fast, poor resolution high detector efficiency y
Computer/
® ~ 123 ev Liquid Nitrogen Dewar Analyzer
<4 —

Preamplifier

Electron Beam

)
y]
3 ”~ “FET
[ o
i X-rays Crystal
N B
Sample Power  Main Analog
Supply Amplifier to
) ) Digital
EDS = Energy dispersive spectrometer g
ThermoFisher
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X-ray Measurement - WDS

« Based on separation by a crystal (diffraction)

« Mono-chromatic : Single Channel Analyser (SCA)

 Slow, good resolution

Electron

e Resolution ~ 5eV

« poor detector efficiency
 Available on SEM only

e Not commonly used

WDS = Wavelength dispersive spectrometer

MUNI

N

Recorder or CRT Display

Rate
Meter

Computer

Scaler

and/or
CRT
Display



X-ray Measurement - Comparison EDS /WDS

Resolving power is the biggest discriminator
Example of EDS and WDS
e Overlap of Mo La (2.293 KeV) and S Ka (2.307 KeV)

o Difference =14 eV

WDS:
separation (black line)

EDS:

no separation of raw
data (yellow)

Can be separated
using deconvolution
and background
correction algorithms

MUNI



Map data Map data Map data
MAG: 1758 x HV: 25.0 KV WD: 9.2 mm MAG: 1758 x HV: 25.0 kV. WD: 9.2 mm MAG: 1758 x HV: 25.0 kV . WD: 9.2 mm

Map data p: Map data Map data
MAG: 1758 x HV: 25.0 kV. WD: 9.2 mm J MAG: 1758 x HV: 25.0 kV WD: 9.2 mm MAG: 1758 x HV: 25.0 kV . WD: 9.2 mm

Map data Map data Map data
MAG: 1758 x HV: 25.0 kV.WD: 9.2 mm MAG: 1758 x HV: 25.0 kV.WD: 9.2 mm MAG: 1758 x HV: 25.0 kV. WD: 9.2 mm




Multimodal elemental mapping

e EDS elemental mapping is much slower than electron imaging

e combining EDS mapping with electron imaging can significantly
increase its throughput

Regular segments

(superpixels) Color map
EDS
image
e © -
°e_ oo
..0. e ©
.0 °° o ®
o0 ...... L]
o o ®,
Object-based
segments Color map

Image
processing
—_—
Machine
vision

Vybrané kapitoly z elektronové mikroskopie
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EDS - Live demo
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Difrakce zpétné odrazenych elektronu - EBSD

Electrons will be diffracted when the
angle of incidence, 6 on a crystal plane
satisfies the Bragg Equation:

nNN=2dsinB

where A is the wavelength of the electrons, d is the
spacing of the crystal planes

Electron
Beam

Silicon
Unit Cell

MU 5 it s ebad.cor

Phosphor
Electrons Projection of (hkl) screen
plane onto scree
\ (hil)
Braggangle el Kikuchi
band
o Diffracted electrons
S —
Diffracting

crystal planes (hkl) Crystal direction [uvw]

[013] :
N
N i %) 11031 *
\) J "

o 520 [004]
- ot 14 -

s . ' -
4 { A\Y -
Fas

2 » « N 04315
7. 4031, 4p W
> -

N\

ThermoFisher
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Difrakce zpétné odrazenych elektronu - EBSD

Bodova analyza OrientaCni mapa

g . v M =
FEAY "

51.282; 28.700; 25.137 178.203; 25.660; 56.834

MUNTI http://wwy.ebsd.com .IS-I?:elrEn r? f ‘thleg
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Augerova spektroskopie

e Vznik Augerova elektronu (AE) je alternativou k emisi charakteristického rentgenového

zareni po ionizaci vnitrni elektronové hladiny. Elektron z vyssi energiové hladiny zaplni v kratké
dobé vakanci v ionizované vnitrni hladiné. Prebytek energie je pak z atomu emitovan bud’
vyzarenim kvanta rentgenového zareni nebo nezarivou emisi Augerova elektronu.

« Kineticka energie emitovaného elektronu je charakteristické pro dany prvek
 Rozsah prvki od Z=3, lateralni rozliseni ~50nm

« Velmi povrchoveé citliva metoda - AE emitovan z hloubky jednotek nm

« Potreba ultravakuové aparatury a in-situ cCisténi povrchu vzorku
KE.

Primary high Ejected core Augerelectron
energy electron 1 electron

Vacuum level Vacuum level
Work function Work function Workfunction @

M, etc.

i 4\*’“&\, .

1 S
. O ® k @

w

Ground state Transition excited state
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http://wiki.utep.edu/display/~ckroy/Auger+Electron+Spectroscopy+(AES)

Faktory ovlivnujici
obraz/kontrast v SEM

ThermoFisher
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Faktory ovlivnujici obraz/kontrast v SEM

 nastaveni parametrd mikroskopu

« energie primarniho svazku
 proud primarniho svazku
« rychlost rastrovani (dwell time)

e vZOrek

« vodivy/nevodivy (nabijeni)
« citlivy na ozareni elektronovym svazkem

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie
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Energle prlmarmho svazku

 Vysoka energie = vyssi rozliseni (mensi optické
vady), vétsi interakéni objem

» Nizka energie = vyssi citlivost na detaily povrchu,
redukovany hranovy jev, nizsi rozliseni (u vetsiny
SEM)

500 nm
5kV

50 nm

1 kv HV curr | mag HFW | det| WD 300 nm HV curr | mag HFW | det| WD 300 nm
FEI Magellan

500.00 V3.1 pA|200 000 x/746 nm TLD 2.0 mm

25.00 kV 3.1 pA 200 000 x 746 nm TLD 4.0 mm FEI Magellan

vzorek: Dr. Emanuel Tutuc, University of Texas, Austin

Monte Carlo simulace rozptylu electroni v kfemiku. Primdrni electrony jsou modré, zpétné odrazené cervené.
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Proud primarniho svazku a rychlost
rastrovani (dwell time)

« maly proud = mala stopa = vysokeé rozliseni

e maly proud = malo SE a BSE = malo signalu, vice sumu =>
pomalejsi dwell time

 se zvysujicim se proudem se zvétsuje i velikost stopy a tudiz
snizuje rozliseni, ale roste signal a zmensuje sum => kratsi dwell

time

e Pozorovani v SEM - najit optimalni kombinaci energie, proudu
a rychlosti rastrovani pro dany vzorek

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC



Nevodive vzorky - nabijeni

o |

« Naboj dodany izolantu po dopadu
primarnich elektrond neni z ozareného
mista dostatecné ucinné odvadén a hromadi
se na povrchu vzorku

« ovliviuje signalnii primarni elektrony a
zpusobuje tak nabojové artefakty

Slope= (el R)_1

P

o kritické energie E; a E,, pri kterych se
celkovy vytézek o rovna jedné a tudiz
zadny naboj nezlstava na povrchu vzorku

« E,>E>E, - kladny potencial radové
jednotky V

e E>E, - zaporny potencial az kV

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Nevodive vzorky - nabijeni

(

Accy SpolMaghi Dot WD | /
~ 100KV 49" 500x SE 78
e - : : Quanta FEG

5um

ThermoFisher
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Jak zabranit nabijeni - Pokoveni

« Napraseni nebo napareni tenké vodive vrstvy na povrch preparatu
+ jednoduché, rychlé, ucinné

- vzorek je nepouzitelny pro dalsi analyzu, pokoveni muze zakryt
drobné povrchové detaily

?& 5/28/2010 mag [ HFW WD +—— 100 hnm ———
2 | 4:40:57 PM 700 000 x 426 nm | 2.7 mm Nova NanoSEM

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Jak zabranit nabijeni - Prace na kriticke
energii E,

« Experimentalné lze nalézt kritickou energii
* Pro kazdy material rdzna

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie



o VVI/

Jak zabranit nabijeni - nizsi urychlovaci
napéti a proud
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nepokoveny zubni dentin
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Jak zabranit nabijeni - inteligentni rastrovani

Traditional scanning Real time DCFI

DCFI principle:
Automatic, real-time
realignment of
individual frames

Uncoated biological sample

Thermo.Fiswl
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Jak zabranit nabijeni - rezim nizkého vakua

klasicky SEM — aby se zabranilo kolizim elektront s molekulami vzduchu je
cely mikroskop ¢erpan na tlak min. 103 Pa

low vacuum (LV), variable pressure (VP) SEM — tlak v komore vzorku max.
200 Pa

pripousténi plynu do komory vzorku — dochazi ke srazkam elektronu s
molekulami plynu — vznikaji kladné ionty — kompenzuji negativni naboj na
nevodivého vzorku

NN\ N\

1

- S . = .
MUNTI Vybrané partie z elektronové mikrosF | C
3.00kV [10000 x(29.8 um|6.8 mm |LFD| 70 Pa Quanta FEG



Charging - Live demo
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Working Principle of a Focused lon Beam

e Focused beam of primary Ga* ions
is scanned over the sample surface

e Secondary electrons, secondary
jons, neutral atoms, ... leave the
sample

e Collected on detector(s)
e Main use case = sample

modification

e Cross section prep
« TEM sample prep
e Nanoprototyping

Usually not used for imaging

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie SCIENTIFIC



lon Sputtering

Primary lon

secondary electrons
Low energy sputtered

ions and neutrals
vacuum

solid

primary ion
penetration depth
(~20 nm for 25 keV Ga+t)

Implanted lon
B.1. Prenitzer, Ph.D. Dissertation, University of Central Florida, 1999

ThermoFisher
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Penetration depth - Electrons vs. Ga*ions

e The penetration depth as a function of the incident beam
energy for Al.

10000
1umL Al f,,.--"" #_,..---"' 1
.E 100} » /
2 0 /__,...-- Electrons
E 1./
s
€ o. —
I BRI "'"_:Ed"-lnnt |
0.01 r—""" — ]
0.001
10 100 1000
Energy(keV)

*J. Lindhard and M. Scharff, Phys. Rev. (1961)124, p.128,

*P. D. Townsend, J. C. Kelly,and N. E. Hartley, lon Implantation, Sputtering, and their Applications
(London, 1976), p.304.
*K. Kanayaand S. Okayama, J. Phys. (1972) D 5, p.43
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lon induced Secondary Electron Image and Secondary

lon Image

Secondary Electron Image (ISE)

Since the primaryion beam is positively
charged, insulators will charge positively, and
will show low secondary electronyield.
Therefore, the insulators will show dark on the
Images, while conducting materials will show
brightand the currentcaused by the primary
beam can flow away.

Secondary lon Image (ISI)

The ion yield is much lower than electron
yield. For this reason ISE images are often
clear thanionimages, longer scantimes or

larger beam currents are some times requires
for high quality images.

MUNTI Vybrané partie z elektronové mikroskopie
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Channeling (grain) contrast by FIB

lons channel through open columns in grains if zone axis // ion
beam trajectory

A
i
7 b1

, -
S * AN ‘

A g e '

N LY s g .

K " \ grprSe o alat OIS | ey

| gord W G N

- ;,“’ Yo ’
|-Beam et Mag | FWD| pA | 08/05/01
30.0kV|CDM-E|12.0 kX[ 18.0 | 108 | 21:39:27
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