Shrnuti pfedchozi lekce @

e Signalni e. v SEM:
* SE (E<50eV), koef. emise SE & E, (300-800 eV) a pak se snizuje se zvysujici E;
* BSE (E 50eV- E,), n zlistava pro E,; > 10 keV témé&f neménny., roste se Z vzorku
» Klasifikace signalnich e. : SE I, I, 1ll, IV; BSE I, I, III
* detektory
* E-T detektor SE: scintilacni: kolektor -> scintilator-> fotony na fotonasobic-vznikly proud detekovan
» vliv: WD, konstrukéni optimalizace, napéti na scintildtoru, napéti na kolektoru, umisténi (v komore,
in-lens), r-filtr
* BSE detektory: polovodicové, Robinson, kanalkovy, scintilacni YAG, YAP
 scintilacni materialy: plastické, sklenéné, praskové, monokrystalické



PE

BSEHJ

intepakcni
objem

Model elektronovych trajektorii na hrané vzorku

ipm
=
hrana je pri¢inou zvySeného poctu

vystupujicich elektront-hlavné BSE Il

BSE Il jsou zdrojem SE Il

SE Il jsou detekovany, ale BSE Il sméruji dolt

do vzorku

pocet detekovanych SE Il je mnohem vyssi nez

pocet detekovanych BSE (k presvétleni hran

dochazi v obraze SE)



Zobrazeni hrany

Ed
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* Dira v molybdenovém plechu a jeji zobrazeni v SE lI+Il (A) médu a BSE mdodu

e BSE detektor v poloze vysokého uhlu snimani

e presvétleni hrany v SE médu na strané privracené k SE detektoru

* presvétleni hran ma negativni vliv na spravné méreni rozliSovacich schopnosti na vzorku
tvoreného trhlinami v kovu




Profil BSE a SE signalu

PE Modelova situace profilu signdlu BSE a SE

poloha vysokeho

uhlu o ’ 7 ’ V4 v
* BSE detektory s ruznym uhlem snimani
defeKYOl’ 2 . 7 . . . ’ v
| -1 \sﬁedpiho * silna intenzita SE signalu na hrane D
g i) * pouze mirne zvysena intenzita BSE na
SE detekt \ = v , v
SIERTOT ! hrané D. Jsou generovany vpred

rozptylené BSE I.

‘ 3 nizkeho
Uhlu

detekcni
oblast

intensita signalu



Zobrazeni profilu BSE a SE signalu (BSE pri vysokém uhlu i m
snimani) jF’

Intenzita SE signdlu se zvysuje od stfedu do k obvodu kuli¢ky (A) — koeficient SE emise 6 se zvySuje s naklonem
vzorku

Intenzita BSE signalu roste naopak od obvodu ke stredu kulicky (B) — trajektorie BSE na obvodu kulic¢ky jsou
rozptylené vpred (smérem dolt) a nemohou byt zachyceny detektorem v pozici vysokého Uhllu snimani
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Kontrastni mechanismy BSE @

Byly zavedeny dva pojmy BSE kontrastu dle podminek snimani

1. Emisni kontrast: Je vytvaren celkovym poctem BSE emitovanych ze vzorku v

prostorovém uhlu 2mt sr. Je smeési topografického a materialového kontrastu
jejichz prevaha zavisi na povaze vzorku

2. Sbérny kontrast: Je vytvaren vybranym poctem BSE podle uhlového a
energiového rozlozeni BSE. Detektor detekuje BSE ve vymezeném uhlu
sbéru, ve stanoveném uhlu snimani s danym naklonem vzorku a podle
predpokladaného energiového rozlozeni BSE, pripadné jejich energiové
filtrace. Vysledkem je prevazineé topograficky kontrast.



Materialovy kontrast

NI Ne

Vznik materialového kontrastu je BSE ma pricinu v monoténné rostouci zavislosti
koeficientu zpétného odrazu n na stfednim protonovém cisle vzorku Z.
pritom plati, ze n se témeér s energii PE neméni v rozsahu 10-40 keV.

Materialovy kontrast mezi dvéma oblastmi vzorku je vyjadren jako:
C = Nmax —Nmin

. Nmax
Materialovy kontrast,

predstavujici v levé poloviné
méd (Z=29) a v pravé
poloviné slitinu Cu-10%Zn
(Z=29.1). Bilé body v pravé
poloviné jsou zrna Zn (Z=30).
BSE detektor s vysokym
uhlem snimani. Materialové
rozliseni 0,1 Z. ZvétSeni 5000*




Materialovy kontrast-vyhody

prinasi informaci o materialovém slozeni vzorku
umoznuje proveést hrubou prvkovou analyzu vzorku
4

umoznuje lokalizovat Castice, které jsou nepozorovatelné v SE modu

prinasi informace z podpovrchovych oblasti vzorku

vzorek krevni buriky na némz
jsou proteinové castice
znackovany casticemi
koloidniho zlata o rozmérech
10nm. Jejich koncentrace
nelze analyzovat z obrazku v
SE (vlevo). BSE obraz (vpravo)
umoznuje diagnostikovat
jejich hustotu (asi 1000 castic
na 10 um?)
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Topograficky kontrast BSE Owl’r——

e je komplikovan souhrnem nékolika faktoru

e zasadneé je ovlivnén dvéma slozkami (podobné jako u materialového kontrastu)

1. emisni slozka: vyjadruje rozdil v poctu elektronli emitovanych ze vzorku. ProtozZe n je rostouci
funkci naklonu vzorku @, pocet BSE vystupujicich z rizné naklonénych vzorkl se méni v zavislosti

na Uhlu dopadu PE. (u materidlového kontrastu je to zavislost po¢tu BSE jako funkce Z, u topografického kontrastu
zavislost poctu BSE na jako funkce naklonu vzorku @)

2. smeérova slozka: vyjadruje rozdil v postu elektronl emitovanych v riznych smérech k
detektorim. (U materidlového kontrastu tvori tuto slozku zavislost poc¢tu BSE jako funkce
sbérového uhlu Q, u topografického kontrastu jako zavislost poctu BSE jako funkce uhlu snimani &
e Cim nizSi bude Uhel snimani detektoru &, tim vyssi bude topograficky kontrast a naopak
* topograficky kontrast se zvySuje s naklonem vzorku @ a se schopnosti detektoru snimat BSE v

jejich maximu odrazu
 nositelem topografické informace jsou vpred odrazené BSE, které jsou emitovany u silné
naklonéného vzorku. Detektor musi byt umistén v poloze nizkého uhlu snimani



Vysledek topografického zobrazeni v BSE v nizkém uhlu
snimani

e nadklon vzorku ¢ =70° * Uhel sbéruQ =1/3msr
 Uhel snimani &=15° e vzorek s primeési médi

a) topograficky kontrast

L
=
/ oA ;
. w ©
A - i
o

b) materidlovy kontrast

s
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BSE topograficky kontrast odecitanim signalu

* nejpouzivaneéjsi metoda zisku BSE topografického kontrastu
* PE dopadaji kolmo na povrch vzorku
* BSE jsou detekovany parem detektorl oznacenych jako A a B
ve strednim uhlu snimani ¢ = +50° a -50°
* Topograficky kontrast je dan odecitanim signalu detektoru A
~ od detektoru B
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Kanalovy kontrast @

* Je-li vzorek slozen z oblasti, kde jsou atomy pravidelné usporadany v krystalové mrizi, dochazi ke
zmeénam v poctu BSE a SE emitovanych z téchto oblasti. Vysledkem téchto zmén je kanalovy kontrast
(téz zvany orientacni)

e priCina zmény poctu emitovanych BSE a SE spociva v tom, ze PE dopadajici na krystalicky vzorek
pod urcitym uhlem, pronikaji do kanalli mezi rovinami atomu, pficemz prtinikova hloubka a
rozptyl e. jsou zavislé na vzajemné orientaci atomovych krystalickych rovin a uhlu dopadu PE.
Prinikova hloubka i Uhel rozptylu souvisi s po¢tem SE a BSE emitovanych ze vzorku

* maximalni hloubka kandlového kontrastu je obecné velmi nizka (0,05)
e pro dosazeni kanalového kontrastu je proto nutné:
e vzorek s minimalnim topografickym reliefem=dokonale vylestény povrch
e dokonale Cisty povrch vzorku
* vzorek o jednotném Z, aby se neuplatnil materialovy kontrast
e konstantni ndklon vzorku. Jeho zména o 1° zptsobuje zménu kanalového kontrastu
e co nejmensi odchylky svazku PE



BSE mad

13



@
) . , . IPM
Vliv kontaminace vzorku na zobrazeni v SE a BSE mddu @

Kontaminacni zdroje:
a) uhlovodikové a silikonové materialy v mikroskopu
b) uhlovodiky a zbytkové plyny ze vzorku

* projevy: snizeny vytézek SE, ztmavnuti obrazu pri vétSim zvétseni

* Tloustka kontaminacni vrstvy zdavisla na proudové hustoté a dobé dopadu PE na vzorek

* Potlaceni kontaminace: zlepseni vakua, chlazeni vzorku, ohrev vzrku, omyvani dusikem,
ultravakuum v komore vzorku, snizeni proudu a doby dopadu PE na vzorek, vyuziti

pritomnosti plynu v okoli vzorku (EREM)

* snizeni projevu kontaminace: detekce BSE, protoze BSE o vyssi energii pronikaji snadnéji
kontaminacni vrstvou



Snizeni vlivu kontaminace pomoci BSE

Zlaté kulicky na uhliku. AUX 1 = YAG-BSE detektor (vlevo), SEl = ,,in lens” SE detektor (vpravo)
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Metoda pro vyhodnoceni, analyzu a vizualizaci mikrostruktury vzorku

V EBSD interaguje PE s naklonénym krystalickym vzorkem a difraktované
elektrony tvori vzor, ktery Ize detekovat. Difrakéni obrazec je
charakteristicky pro krystalovou strukturu a orientaci v bodé (nebo
objemu), kde elektronovy paprsek interaguje se vzorkem. Difrak¢ni
obrazec lze tedy pouzit k ureni orientace krystalu, rozliSeni mezi
krystalograficky odliSnymi fazemi, charakterizaci hranic zrn a poskytnuti
informaci o lokalni krystalické dokonalosti.

Kdyz je elektronovy paprsek skenovan v mrizce pres polykrystalicky vzorek
a orientace krystalu je mérena v kazdém bodé, vysledna mapa odhaluje
morfologii zrn, orientace a hranice. Tato data mohou byt také pouzita k
zobrazeni preferované krystalové orientace (tj. textury) ve vzorku. Tak
mUze byt pomoci EBSD snadno stanovena Uplna a kvantitativni
reprezentace mikrostruktury.

Pri svisle dopadajicim svazku primarnich elektron(i a vodorovné umisténé
trubici detektoru se voli sklon vzorku 70° pro optimalni zisk BSE

Badecatterad

electrons

Specimen tilted to 70 degrees



Vznik EBSD obrazcl je rozdélen do dvou krokU, u kterych se predpokladd, ze se vzajemné neovliviuji
1. PE proniknou do urcité hloubky pod povrchem vzorku (typicky 10-50nm), kde dochazi k jejich rozptylu.
Nepruzné rozptylené elektrony (BSE) jsou rozptyleny do vSech sméru; pro ucely EBSD jsou vhodné
elektrony, jejichz ztrata energie Cini cca 3-10% energie PE.
2. BSE se Siti vzorkem a v pripadé, ze dopadnou na krystalové roviny vyhovujici Braggove difrakcni
podmince, dojde k jejich difrakci:

nA = Zdhklsing , kde n je fad difrakce, A vinova délka e., dyy; mezirovinnd vzdalenost
difraktujicich rovin a 8 je uhel dopadu e. na danou osnovu rovin

Primami [
svazek ¢ Fosforové

\ Difraktované paprsky vystupuji z naklonéného vzorku, které tvori povrsky kuzell s

| vrcholovym uUhlem 46. Kazdé osnové rovin pfrislusi dvojice difrakénich kuzell (difrakce z
obou stran dané osnovy rovin). Pfi protnuti rovinného stinitka vznikaji dvé hyperboly se
zanedbatelnou krivosti, které mGzZzeme aproximovat dvéma difrakénimi liniemi. Mezi
zdkladni parametry part difrakcnich linii, které vytvareji difrakéni pasy, nalezi: poloha
osy difrakénich pasq, Sitka difrakénich past a uhly mezi difrakénimi pasy




Vyhodnoceni Kikuchiho obrazcti @

Houghova transformace: Slouzi k
X.Cc0s0+y.sinB=p transformaci Kikuchiho past na piky. Pas — primku
Image Hough Space Si parametrizuje v polarnich souradnicich (r,0)
- nacez secteme intenzitu ,po primce”

90 135 180
0

Kikuchiho obrazec

Nalezeni piku a
stanoveni jejich

intenzity
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Vyhodnoceni Kikuchiho obrazci ipm

vyhodnoceny obrazec definice Eulerovych uhl{

Euler Angles are a sequence of three angles which describe the rotation of a crystal with reference to crystal axes.
The first is a rotation of p1 about the crystal [001] (z), then @ about the [100] (x), and finally 2 about [001] (2).

[001]‘

Z

[010]

Three rotations @1, @, 2 about the Z, X, and Z axes are then quoted in degrees.
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Electron backscatter diffraction (EBSD)

Obrazec Kikuchiho linii je automaticky vyhodnocen v kazdém bodé v prubéhu radkovani.

Z vyhodnoceni plyne:

e |okalni orientace
e identifikace struktury

-l ==

& SEM

S »| Control =
g Unit

(s}

~— Phosphor Screen

.

Vacuum\ \

Computer

Move Beam
or Stage

Process Image

Index EBSP

-0 <4teo wi-e

Record Orientation,
1Q, Cl, Phase and x.y

Cnau‘:hex"-,.-l'ij\ \
: e Camera
Control |
Stage Unit
Control
Unit

Objemovy vzorek je v drzaku mikroskopu naklonén na
uhel cca 70°, aby bylo mozné pozorovat Kikuchiho linie
vystupujici z povrchu vzorku na fluorescencnim
fosforovém stinitku. Toto stinitko je obvykle umisténo ve
vzdalenosti cca 25-40mm od studovaného vzorku.
Difraktogramy jsou ze stinitka snimany CCD kamerou.
Drzak vzorku mikroskopu je ovladan piezoelektrickym x-y
manipulatorem. Vzorek se pohybuje v roviné rovnobéziné
s rovinou pohybu drzaku - pohyb vzorku v této roviné
zachovava zfokusovany elektronovy svazek



EBSD mapy

orientace zrn, identifikace
specialnich hranic zrn

mmm  100.0 ym = 10 steps  bounda

Figure 10.8 Orientation map revealing a crack in a superalloy. The map consists of image quality
shading, where the crack plots directly as a black region, and grain boundaries coloured red, green, yellow
and black for £3, X9, ¥27 and random boundaries respectively (Courtesy of D.P. Field).

orientace zrn a soucasne identifikace

castic jiné faze

(a) phase (b) image quality

Figure 10.7 (a) Map highlighting different phases, fcc (blue) and bee (yellow), that were automatically
detected through scanning a two-phase nickel-tungsten specimen. (b) Image quality version of the map in

(a). Darker shading corresponds to poorer image quality. Note that grain and phase boundaries were not
specially marked, but show up due to their low image quality.
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EBSD mapy ipm

detailni informace o strukture polykrystalickych materiald

b) L1, (NisAl)

B4
single crystal precipitaies
matrix
(NI3AI - yA',
L1, structure)
precipitation L
zone 1000 um = 100 stops. Phase

coating zone
(NIAI,
B2 structure)

coating
SUrfcce SEI 15.0kV  X1,400 10m WD 17.1mm

a)

c)

e Boundary
10.00 pm = 100 steps  IPF [001]

Fig. 7 Microstructure of the interface between a Ni-based superalloy single crystal (top) and an Al-rich coating formed by pack-cementation
(bottom). a) BSE image showing mainly compositional contrast. The ACOM of the area marked in a) are shown in b) and c). b) is the
phase distribution (showing fce=Ni;Al, bece=NiAl,). ¢) is the crystal direction distribution. As reference direction serves the (001)
direction of the matrix single crystal. 22



EBSD mapy

Zpusoby prezentace informace o texture materialu

barevné kédovani Eulerovych uhlud

(©

Orientation [All Euler)

[Calcite (100%]]
Euler 1 N

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

foer - SN BOSRRRA

¥

O 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Euler 3:

0

20 40 80 80 100 120

(b)

Figure 10.5 (a) Euler angle orientation map from deformed and recrystallised limestone. The map covers
an area of 1 mm? and was obtained with a grid step size of 4 um, giving 62,500 orientations altogether; (b)
Euler angle colour key; (c) {0001} pole figure, obtained from the orientations in (a) and applying the Euler
colour scheme (Courtesy of B. Neumann).

VvV eV/

nejriznéjsi typy informace, pélové obrazce

oo :6" —l..‘-', < &
() 2l
& ?5;"_( ¢ ’&""a
1"".’_ A
X SPLE
| st

i
s

dary levels: 3.0° 15.0°
210.0 ym = 70 steps Orientations

(a) (b)

Figure 10.6 (a) Orientation map of recrystallised aluminium sheet. Cube and R-oriented grains are
coloured red and blue respectively in a post processing step; high-angle and low-angle grain boundaries are
depicted by thick and thin lines respectively; (b) {111} pole figure derived from the map in (a). Cube and
R clusters on the pole figure are again colour coded red and blue respectively.
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riprava vzorku EBSD ~r—

Narocna priprava velmi hladkého povrchu bez vnitrnich pnuti apod.
Nevodivé povrchy je nutno povlakovat

NO
COATING

5 nm Ni

40 kV 10 kV Beam voltage

Figure 7.8 Illustration of the penetration depth of the electron beam in a silicon EBSD specimen. (a) No
coating, 40 kV accelerating voltage; (b) no coating, 10kV accelerating voltage; (c) coating with 5Snm of
nickel, 40kV accelerating voltage; (d) coating with 5nm nickel, 10kV accelerating voltage. There is less
beam penetration at 10kV since the underlying silicon pattern is indistinct (Courtesy of J.R. Michael).
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Charakteristické RTG zareni

e doprovodny jev pfi interakci primarnich elektronl s atomy vzorku

* Primarni elektron je schopen vyrazit silné vazany elektron ze slupky, vznikla vakance je zaplnéna
elektronem z vyssi slupky a dojde k uvolnéni RTG zareni odpovidajici rozdilu E hladin

* Tento E rozdil je charakteristicky pro kazdy prvek

* Detekci charakteristického zareni dokazeme identifikovat dany prvek => slozeni vzorku

Vyrazeny elektron

* Vzniklé spektrum obsahuje energiové piky, odpovidajici e- pfechodum ™™™ ¢ e
. o ; //‘//‘/;/ _‘\‘:\ \\\\ //l/,/’;, ‘\\\\o\\\\\ ,/:’ /::, _ jg)’)\\\R;G zareni
 Zavedeno Siegbahnovo znaceni HEBMEITA BNt W
* rtg. ¢ary se oznacuiji dle slupky, ze které byl plivodné e- vyrazen (K,L,M...) \3:‘_—},’;[ | [;;:‘:‘—_-:«f e !
 Recké pismeno (a, B, v, atd.) oznaduje pfechod pres slupky o noy
X e . /7 Vv 7 J4 v 7 _102' L3 S
e Cislo znaci intenzitu dané cary v sestupném poradi ev
(tzn. K, je intenzivn&jsi nez K ,) " 1o
103_ é“i?; L0 12
|11] 13 B
M3l
w ;;fr“l L :>}y‘; 30 VI M
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Figure 6.7. Energy level diagram for an atom. The energy of the atom increases upon ioniza-
tion of the K, L, M, or N shell (excitation). As the atom’s energy returns to normal, Ko, KS,
Lo, and Mo x-rays are emitted from the atom. Each horizontal line represents the energy of an
electron state. Zero energy represents an atom at rest with no electrons missing (normal).

Charakteristické RTG zareni

Y Mt 3&, i, —
o I
0 l..,;l".

0';, . /]

LI
XK

M, ab M,ab

Figure 6.9. Electron transitions in the atom that give rise to M-series, L-series, and K -series x-rays. By reference to a table
of atomic energy levels, the x-ray energy of each photon shown can be calculated as the difference between the associated energy
levels (Woldseth, 1973).
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Detekce RTG zareni @

» charakteristické spektrum RTG zareni je zasadni pro analyzy chemického slozeni vzorku
* je nutnarychla a presna detekce emitovaného RTG zareni
e analyzatory:
* Energy Dispersive Spectrometer — EDX, EDS: rozklad zareni dle energie
 Wavelength Dispersive Spectrometer — WDX, WDS: rozklad zareni dle vinové délky




Energiové disperzni spektrometr EDX

* schopny registrovat vice nez 10° RTG pulz( za sekundu a roztfidit v
mnohakanalovém analyzatoru do podoby charakteristického spektra

« casto maji Si(Li) detektor chlazeny kap. dusikem nebo pres Peltiertiv ¢lanek ﬁ 1 —|

* je schopny poskytnout mikroanalyzu s vysokym rozliSenim ¢ar energii RTG =~ *- w5 g, oo &8
spektra

 aktivni oblast 10-50 mm?

ing how the com-
puter controls the detector, the processing electronics, and the display.
(B) An XEDS system interfaced to the stage of an AEM. All that is visible

is the large liquid-N, dewar attached to the side of the column.




Energiové disperzni spektrometr EDX

detektor — princip obracené polarizované PIN diody

RTG zareni interaguje s polovodicem, dochazi k prechodu elektront z valenéniho
pasu do pasu vodivostniho a vytvoreni paru elektron-dira

Vysokoenergetické elektrony ztrati energii v kiremiku (Si)

Charakteristické rtg zareni s typickou energii vice nez 1 keV muze vygenerovat
tisice paru elektron-dira.

Pocet vytvorenych paru elektron-dira je pfimo Umérny energii prichazejiciho rtg
zareni

—=500V
Ex , kde Ex je energie fotonl RTG zareni a w je energie potrebna pro rtq z&Fent

n=-—
w vytvoreni 1 paru (pro Si w(Si)=3.6 eV

FET

amplituda impulsu napéti je vyjadrena vztahem:

P oblast
mrtva vrstva 0,17 mm)
Au kontakt
en eE (20 nm) Li driftovaci oblast
U=—= _x , kde e je elementarni naboj a C celkova kapacita systému

C O)C N oblast

Au kontakt

(200 nm)
e clektrony

o diry



Energiove disperzni spektrometr EDX @

* RTG zareni pronika hmotou snadnéji nez e., potrebujeme pro RTG zareni vnitrni
oblast mezi P a N polovodi¢em o tloustce asi 3 mm k tomu, aby vytvorila pary elektron-dira

RTG zareni interaguje s polovodi¢em, dochazi k prechodu elektront z valenéniho pasu do

pasu vodivostniho a vytvoreni paru elektron-dira

* Siobvykle obsahuje necistoty akceptorového druhu (P polovodic), proto je dopovan Li, které nasyti
akceptorovou primeés a kompenzuje vliv primési.

* Naboj vytvoreni e. a dirami je velmi maly (10716 C)-sbér zajistuje zaporné predpéti mezi celni (20nm Au,
Ni) a zadni stranou (200 nm)

e Aplikujeme-li zavérné napéti, zaporny naboj je dislokovan na P oblasti v predni ¢asti detektoru a kladny
naboj na zadni casti. Elektrony a diry jsou oddélené a muze tak byt méren puls elektrond v zadnim
ohmickém kontaktu. Nasledné je signal zesilen tranzistorem fizenym polem (FET). Velikost tohoto pulsu
je umérna energii rtg zareni, které vygenerovalo pary elektron-dira.

* Chlazeni detektoru - omezeni tepelné energie, ktera by aktivovala pary elektron-dira a zvySovala tak
uroven sumu.



Vliv geometrie usporadani a zdroje rusivych signalu
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Incident

beam
: X-rays
Thin wedge

specimen \

Absorption Absorption distance

distance

Incident beam

Wedge foil

Planar interface

(A) The position of the XEDS detector relative to a
wedge-shaped thin foil results in different X-ray path lengths. The short-
est path length with the detector “looking™ at the thinnest region of the
foil is best. (B) The preferred orientation of the XEDS detector when ana-
lyzing a planar defect: the interface plane is parallel to the detector axis
and the incident beam direction.

A

Incident beam

pper objective
ole piece

Be window

L— Desired X-ray
collection angle Q

D e : ___—Specimen
Collimator ' /l :
/ Yo ied Lower objective
ransmitte -
Undesired pole piece
X-ray

collection angle

electrons /

The interface between the XEDS and the AEM stage,
showing how the detector can “see” undesired X-rays from regions other
than the beam—specimen interaction volume. The desired collection angle
Q and take-off angle o are also shown.

Energiové disperzni spektrometr EDX
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Energiové disperzni spektrometr EDX

Stanoveni energetického rozliseni EDX spektrometru

500000 I
Counts / \
1[s)
-k 140 eV

250000 7~ 7

FWHM —

FWTM

I
- 250 eV
10
0,,,,\,
5.6 5:7 5.8 5.9 6.0 6.1 6.2

Energy (keV)

Measurement of the energy resolution of an XEDS detec-
tor by determining the number of channels that encompass the FWHM of
the Mn K, peak. The number of channels multiplied by the eV per chan-
nel gives the resolution, which typically should be about 130-140 eV. We
can measure the FWTM also to give an indication of the degree of the in-
complete charge collection which distorts the low-energy side of the peak.
The FWTM should be ~1.82 times the FWHM.

Stanovi se smluvné jako tzv. poloSirka
(FWHM) piku K, Mn.

Hodnoty se pohybuji kolem
130-140 eV.



Energiove disperzni spektrometr EDX @

Vyhodnoceni spekter: Nejdrive odecteni pozadi i

A4 Channel

jednoducha interpolace pozadi nebo slozitéjsi =

metody filtrovani, napr. ,,top hat filter). . N

Filtered
spectrum

eI

Channel

B 30000
1 000 Counts SiK
P Crkp )
Cou i
15000
KKa
800 MeK FeK o
10000 X\ll\(
5000 - KKp CuKo:
ul FeKB n ok B
[} = b
0 2 4 8 10
600 Energy (keV)
(& 15k
dE?
400
07
-5k 1
-10k 7
200 ~15k T T T T
0 2 4 6 8 10
Energy (keV)
(A) Digital filtering involves convolution of a top-hat fil-
ter function with the acquired spectrum. To obtain the filtered spectrum,
0 v each channel has the top-hat filter applied to it. The channels either side of
i that being filtered (#8 in this case) are multiplied by the appropriate num-
ber in the top-hat function. So channels 1-5 and 11-15 are multiplied by
6 ~1 and channels 6-10 by +2. The sum of the multiplications is divided by
. 0 7 .0 8 .0 the total number of channels (15) and allotted to channel #8 in the filtered
spectrum at the bottom. The digital filtering process in (A) applied to a
Energy (keV) spectrum from biotite (B) results in the filtered spectrum (C) in which the 3 3
background intensity is assigned to zero at all places, and the characteris-

tic peaks remain effectively unchanged.



.. vV pripadé prekryvu blizkych piku je nutna
dekonvoluce

Statisticky pristup k urceni chyby stanoveni slozeni:

Energiové disperzni spektrometr EDX

1500

Counts

1000

500 7

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Energy (keV)

The total spectrum arises from the overlap of three
Gaussian spectral peaks (the L, lines of Fe and Cr and the O K, line) from
amixed Fe-Cr oxide. Deconvolutlon is essential to determine the intensi-
ties in the three constitutent peaks, prior to any attempt at quantification.

za predpokladu, 7e pik reprezentuje Gaussovské rozdéleni, je standardni deviace ¢ = /N . Mdme pravdépodobnost

67% (resp. 95%, 99.7%), ze nase N je v intervalu £o (resp. 20, +30) kolem skutecné hodnoty.

Relativni chyba potom je £ (resp )



i Energiové disperzni spektrometr EDX @

Artefakty ve spektrech EDX

,escape” pik
(SiK, = 1.74keV)

4

,,pile-up* piky
(dvojnasobek) Pile-up peaks
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& Energiové disperzni spektrometr EDX @

Kvantifikace EDX spektra: Cliff a Lorimer: proporcionalita mezi intenzitami /. (plochy pikd) a
vahovymi zlomky C. prvka:

B B

k. I
C. =" i=A4,B,...
i Zkix]ia s ”

X ... referen¢ni prvek (Si nebo Fe) M

VVVVV

tlousték folie je nutno brat ohled na absorpci.
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& Energiové disperzni spektrometr EDX @

Efekt absorpce: C, - 1,4, A, _ (,u/,o)A,S l—exp[—(,u/p)B,S(pt)]
c, “IE8 Ay () p)ys 1=expl=(u/ p), 5 (o)
(ﬂ / IO)X,S .-+ ,,mass absorption coefficient prvku X ve vzorku (S)

(IU//O)X,S = Zci(/u/lo)x,i

(,U / p)X,i -+--,,Mass absorption coefficient prvku X v prvku i
(tabelovano)

V pripadé objemovych vzorku v SEM se provadéji komplexni
korekce na - atomové Cislo Z

- absorpci A

- fluorescenci F



Energiove disperzni spektrometr EDX @

ZAF korekce musi kompenzovat mj. vliv materialu vzorku na tvar a velikost interakéniho
objemu, ze kterého pochazi signal.

Rlzné materialy:

Figure 3.5. Monte Carlo electron trajectory simulations of the interaction volume and corresponding distribution of sites of Figure 3.5. (Continued) (e) silver, (f) silver L shell, (g) uranium, (h) uranium M shell. Note dimension changes from C to Fe
inner shell ionization leading to x-ray generation at 20 keV and 0° tilt in various targets. (a) Carbon, (b) carbon X shell, (c) iron, to Agto U.
(d) iron K shell.
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Energiove disperzni spektrometr EDX @

vliv urychlovaciho napéti: 10, 20 a 30 kV vliv sméru dopadajiciho svazku

(a)
(b)
0.5 um
.,
©)
(@ \

Figure 3.6. Monte Carlo electron trajectory simulations of the interaction volume in iron at £y = 20keV for various tilts:
Flgure 3.4. Monte Carlo electron trajectory simulations of the (:_\) 0° tilt, (b) 45° ult, (¢) 60° tilt. (d) Schematic illustration of the origin of increased a trom tilted sp
2 g TS A % i v Consider a given average elastic scattering angle ¢ which produces the scattering cone indicated. The electron may land at any
interaction volume in iron as a function of beam energy: (a) 10keV, point on the base of the cone with equal probability. At normal incidence, no matter where on the base of the cone the electron
(b) 20keV, (c) 30keV.

lands, it tends to continue propagating into the solid. When the specimen is tilted, some of the possible locations on the base of
the scattering cone actually carry the electron out of the solid immediately.

zavislost interakéniho objemu
na energii generovaného
kvanta




Energiove disperzni spektrometr EDX @

Jiny, novéjsi pristup vyuziva misto korekci ZAF popis pomoci distribuce poctu generovanych

kvant v zavislosti na hloubce v materialu - tzv. metoda ®(pz).
Metoda je uzitecna zejména v pripadé nehomogennich materialt (napr. multivrstev nebo

tenkych povlaku).

Energy (ke¥)

Tilt/TDA u

Choose one Bl

Target Material

C ’ Thick[A]m
s : DT 1000

o

N

"W

3 1 G N

£
3

Figure 6.14. (Right) Monte Carlo simulation of the generation of Al K« x-rays in pure Al at
30keV. The electron beam enters the specimen at the surface, 0, and progresses into the specimen
as a function of distance Z. (Left) A histogram of the x-ray generation function with depth, ¢(pz).
X-ray generation increases to a maximum just below the surface and then decreases as fewer

x-rays are generated deeper within the specimen.
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Obecné se doporucuje provadét analyzy na vzorku orientovaném dal od nizkoindexovych poélu,
nebot’ tam nastava jev kanalovani, ktery ovlivni vysledky analyz.
Metoda ALCHEMI (atom location by channeling enhanced microanalysis) naopak tohoto jevu
dokaze vyuzit ke stanoveni rozdilu v chemickém slozeni rtiznych atomovych rovin.

Provadi se analyza v okoli difrakéni podminky
(pro s>0 a s<0, tj. pro Blochovu vinu silné
interagujici s atomovymi rovinami, které diky
usporadani mohou mit rizné slozeni) a z
malych rozdilti v naméfeném slozeni se urcuyi
obsazovaci koeficienty v riznych mtizkovych
pozicich.

1
Normalized
intensity

400 200 200 400

0 and s < 0, the Blo
B, giving different ¢

schematically in the spectra, from which the relative amounts of in

columns of A and B can be determined.

X;‘A
jf\zfﬂ

E

[l



v porovnani s EDX ziskava mnohem presnejsi
spektra energii => presnéjsi stanoveni '

chemického sloZeni k ﬁ/ !
> d
(
)

Pri WDS se vyuziva Braggova vztahu

2d sin ¥ = n.A pro difrakcni maxima, z néhoz lze
pri znameém d urcit A a tim i energii Rtg. zareni.

Zakladem detekce je krystalovy detektor se syntetickym krystalem,
pripadné systémem krystall s velkou vzdalenosti krystalovych rovin
d, aby byla umozZnéna i analyza lehkych prvku (Be, B, C, O, N).
Energie dopadajiciho svazku elektront musi byt 2 az 2,5krat vyssi
nez je excitaCni energie (energie absorpcni hrany) pro dany prvek.
Touto metodou vsak mizeme dosahnout mnohem vyssiho rozliseni
energii az 5 eV (oproti 150 eV u EDS).

Vinoveé disperzni spektrometr WDS @




EDS vs. WDS

Vysoké spektralni rozliseni (2—6 eV) Nizké spektralni rozlisSeni (130-155 eV)
Nizsi ucinnost pri nabirani spektra Vysoka ucinnost pri nabirani spektra
(pomalejsi) (rychlejsi)
Vyssi citlivost na zménu geometrie vzorku  NiZsi citlivost na zménu geometrie vzorku §
] BalL o

Ridké artefakty ve spektru Casté artefakty ve spektru i
NevyZaduje LN, VyZaduje LN, R .

150000 o
Dochazi k pohybu mechanickych ¢asti Nedochazi k pohybu mechanickych casti } BaLB,

100000 7]
Je nutna relativné vysoka energie svazku  Nizka energie svazku neni problémem ] Ti/KB

50000 BaL.B,
Nakladné zafizeni Méné nakladné zarizeni | BaLl BaL\U BaLy,

%.7 4.'1 4.I5 4.I9 5.3 ' S
Energy (eV)

A WDS spectrum from BaTiO,, but plotted against en-
ergy rather than wavelength. WDS easily resolves the Ba L /Ti K, over-
lap, which is impossible with an EDS as shown in the overlapping spec-
trum. The improved resolution of WDS (~8 eV) is obvious.
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Focused ion beam (FIB)

* Fokusovany iontovy svazek (FIB) je specialni technika SEM, ktera vyuziva misto urychlenych

elektronl nabité ¢astice kovl (kationy Ga, Au, Ir). Ga je umisténo v kontaktu s W jehlou-po
zahrati se v elektrickém poli formuje Ga do tvaru Spicky (tzv. Taylor kuzel) (d=2nm). Napéti na hrotu
(108 V.cm™) zpUsobuje ionizaci a emisni pole atomu galia. Zdrojové ionty jsou urychleny
urychlovacim napétim 1-50 keV a zaostieny elektrostatickymi ¢o¢kami. Sitka fokusovaného svazku

dosahuje jednotek nm.

Electron Beam

FIB Column
SEM Column

CDEM Detector
TLD Detector

SE Detector (Everhart-Thornley)

CCD Camera
GIS (Gas Injection System - Rectracted)

EBSD Detector (Inserted)

Stub Holder (on 6"-Stage)

Tilt axis

(not visible: EDX detector, STEM detector, Omniprobe)

Koneklory pro pfivod proudu k civce pro ohfev rezervoaru

~ s Ga které samovolné stéka k hrotu

- Zasobnik s Ga a wolframovy hrot

T "“Supresor" pro regulaci emisniho proudu z LMIS zdroje
Extrakéni elektroda vytrhava Ga z wolframového hrotu
™~ Clonka usmérnujici svazek

. .. 1. Elektrostaticka ¢ocka (tzv. kondensorova

pro formovani svazku)

. Clonky s riiznym primé&rem

pro zménu proudu ve svazku

™ Radkovaci a vychylovaci systém svazku

2. Elektrostatické ¢ocka (tzv. objektivova

fokusuje svazek iontu na vzorek)
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Focused ion beam (FIB)

Priumeér castice
Hmotnhost Castice

Rychlost Castic pfi
urychlovacim napéti 30 kV

Rychlost Castic pfi
urychlovacim napéti 2 kV

Prdmeér svazku
Obvyklé urychlovaci napéti

Proud ve svazku

Hloubka vniku Castice do
zeleza pri urychlovacim
napéti 30 kV

0,27 nm
1,2x10%° kg
280 km/s

73 km/s

Svazek Ga iontu ve FIB
109-102 nm
5-30 kV

10° -105 pA

stfredni ~¥11 nm
maximalni ~30 nm

0,000005 nm
9,1x1073! kg
100 000 km/s

26 000 km/s

Svazek elektronli v SEM
101-10' nm

1-30 kV

10° -105 pA

stfredni ~1100 nm
maximalni ~3500 nm
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Focused ion beam (FIB)-aplikace @

e Priprava vzorkai TEM: pomoci metody FIB-SEM lIze selektivné vybrat vhodné misto pro
pripravu lamelek vzork( pro TEM o tloustce cca 100 nm. Pti vyrobé je nutné davat pozor na

zpétnou depozici
TEM sample preparation

S e s

PR,

| {
: | ¢
|

\
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Jpm

& misto pro

SEM HV: 10.0 kV WD: 60.00 mm | | | LYRA3 TESCAN

View field: 36.9 mm Det: SE
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+Spectrum grectrum 1

+Sp_ectrum 2
e e

& < ] S, 3 i 4 L
SEM HV: 10.0 kV Det: BSE | LYRA3 TESCAN SEM HV: 10.0 kV Det: BSE | LYRA3 TESCAN
View field: 64.7 pm  Print MAG: 2.75 kx 20 um View field: 744 ym  Print MAG: 2.39 kx 20 pm

¢ & : : - T ' : o i
+Spectrum )

Electron Image 1

SEM HV: 10.0 kV Det: BSE SEM HV: 10.0 kV Det: BSE : SEM HV: 10.0 kV Det: SE

View field: 78.2 yum = Print MAG: 2.28 kx 20 um View field: 1.87 mm Print MAG: 95 x 500 um View field: 252 ym Print MAG: 706 x 50 um
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+Spectrum 4

£ il L LYRA3 TESCAN
9 kx 20 pm
SEM HV: 10.0 kV Det: BSE || || ] | ]| ] | LYRA3 TESCAN
SEM HV: 10.0 kV Det: BSE | View field: 18.8 ym Print MAG: 9.45kx 5pum : SE Pl LYRA3 TESCAN

View field: 78.2 yum = Print MAG: 2.28 kx 20 um \G:706 x 50 ym AQ




Focused ion beam (FIB)-lamelka @

Material pri pripravé lamelky reaguje selektivné:
Piiklad paskti Fe—Si—Nb pfipravenych metodou melt spinning
a nasledn¢ zihanych za riznych podminek

470 °C, vac.




FIB-SEM tomografie-kombinuje metody SEM a FIB pro ziskani informace o vnitrni strukture
pevnych 3D vzorkd. Vrstva vzorku je postupné odprasena pomoci FIB, zatimco nové
exponovany povrch je sledovan pomoci SEM. Shromazdéna série obrazkl rezu je nasledné
digitalné rekonstruovana do 3D objemu. Tato metoda je destruktivni.

https://www.youtube.com/watch?v=zlgdan8f5QA

3D-Virological synapses
between infected and
uninfected T cells

51



FIB-plazmovy zdroj iontu

pomerné nova alternativa tradicnimu FIB
zdrojem iontU pro fokusovany iontovy svazek je plazma xenonu
vytvorena pomoci elektrického vyboje
vyhody:
* moznost dosazeni vysokych proudu (~uA) ve svazku
e spolu s vysokou hmotnosti Xe to vede k rychlejsSimu odemilani
materialu
e DalSi vwvhodou oproti Ga FIB je inertnost Xe iontu, které pfri
interakci s pevnou latkou chemicky nereaguiji i kdyz se mohou
do povrchu implantovat
nevyhody:
vyrazné horsi moznost fokusace oproti Ga (rozliSeni Ga FIB ~5 nm,
XE FIB ~25 nm pri 30 kV)
=> nelze obrabét s takovou presnosti jako Ga FIB
=> horsi rozliseni v rezimu zobrazovani
vhodné predevsim na hrubsi obrabéni a a provadéni velkych rezu
(>100 um)

: T 100pm
TSV cross section was milled 45 minutes, using Xe beam at 30 kV.,
2 UA. Its dimensions are 400 microns long, 100 microns wide and
50 microns deep. Deep fine polishing of 4 vias took 30 minutes.
Using ion beam would need approximately 40 hours for rough
milling and another at least 10 hours fine polishing.



UFM AVCR v.v.i.

Zizkova 22, Brno-Zabovresky (zastavka MHD Capkova nebo Kone¢ného ndmésti)
Poslanim UFM je objasfiovat vztah mezi chovanim a vlastnostmi materialG a jejich
strukturnimi a mikrostrukturnimi charakteristikami

dve védecka oddéleni: Oddéeleni mechanickych vlastnosti; Experimentalnich studii a
modelovani struktury

zaméstnava 165 pracovnikd (140 FTE)-cca polovina védeckych pracovnikd + doktorandi
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Environmentalni EREM

e Environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie umoznuje zkoumani vzorku zZivé i nezivé
prirody v podminkach vysokého tlaku plyn — az 3000 Pa. V dlsledku vysokého tlaku plyn( v
komore vzorku EREM dochazi ke zvySenému poctu interakci e. s molekulami a atomy plynu,
cozZ je provazano s rozptylem primarniho e. svazku, zvétSenim priimeéru jeho stopy pri dopadu
na vzorek a narustem Sumu v obraze. Rozptyl PE roste se zvysujicim se tlakem plynu, pracovni
vzdalenosti a s klesajicim urychlovacim napétim svazku. To je ale kompenzovano tim, ze vzorky
mohou byt pozorovany bez nutnosti jejich predchozi preparace, Ci vyskytu nezadoucich
nabijecich artefaktl na jejich povrchu

HV vac mode det mode mag [] | spot WD HFW ' 54

e s
% 200kV  Highvacuum ETD SE 5000x | 25 9.8mm 82.9pum



Vakuovy systém a vakuové médy EREM  (Jpm_

e High vacuum: vhodny pro vysusené,
elektricky vodivé vzorky

Delfusion of

Cenme et * Low vacuum: (asi do 330 Pa) vhodny pro
V. 2?,:{,' elektricky nevodivé vzorky bez nutnosti
l L—t-_-‘ e zvodivéni jejich povrchu
. -waa

e ESEM: (asi do 2500 Pa) vhodny pro vysoce
vihké nevodivé vzorky bez nutnosti zvodiveni
jejich povrchu a dynamické in-situ
experimenty jako je napt. tani, tuhnuti,
kondenzace aj. Casto za vyuziti chlazeného Ci
vyhrivaného drzaku vzorku
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3000Pa

p o s -
B B B OB N S T T e

Obr.1.: m=0.05 Obr.2: m=1

Flight simulator (metoda Monte Carlo), 10000 elektrond prim. svazku v prostredi
vodnich par komory vzorku EREM pro ruzné hodnoty m (Ep=20 keV, WD=2mm)

m — prumeérmny pocet srazek na jeden elektron (-) [9]

op— celkovy Géinny prifez molekul plynu (m?)

. GT p d p - tlak plynu (Pa)
m = d - delka drahy elektronu v plynu (m)
k T k - Boltzmannova konstanta

T - teplota (K)
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Rozptyl e. v prostiedi vysokého tlaku EREM  (JpM_

Rozptyl elektronl primarniho svazku prochazejiciho prostfedim vysokého tlaku
plynd v EREM maé za nasledek snizeni poméru signal/Sum v detekovaném signalu,
coz mUze vést az ke snizeni rozliSovaci schopnosti mikroskopu.

Tento problém muze byt reSen:

e zkracenim drahy elektronl prochazejicim prostredim vysokého tlaku plynt
* zvySenim urychlovaciho napéti elektrond primarniho svazku

e vhodnou volbou druhu plynu a minimalizace jeho tlaku

* snizenim rychlosti rastrovani



Detekce SE v EREM @

Enviromental secondary detector ESD: zjednodusene Ize pripodobnit k

deskovému kondenzatoru se vzduchovym dielektrikem, mezi jehoz deskami je

elektrostatickeé pole
Je-li kinetickd energie elektronll dostatecna k ionizaci molekul plynu,
dochazi k lavinovému nasobeni signalnich elektront , jenz jsou
pritahovany k honi elektrodé detektoru

Vyhody:

e signal ze vzorku muze byt zesilen v radu stondasobku
pUvodniho signalu

» kladné ionty vznikajici jako dusledek srazek elektronu s

= Non-condistig wsetimen molekulami plynu neutralizuji zaporny naboj na izolacnich

t‘ i vzorcich a odstranuji povrchovou kontaminaci vzorku

Nevyhody:

e ESD zaznamenadva smiseny signal SE, BSE a PE, coz zpUsobuje
vyskyt SE topografického a BSE materialového kontrastu v
obraze



EREM - aplikace

Lidska cévni nahrada — Lidsky vlas — mag (900x) idska zaludecni sténa s
bezprostiedne po vyndani z metastazami rakoviny.
lidskeho téla (mag.800x). (450x)
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EREM - aplikace

HV: 30.0 kv DET. SE Detector p—
Vega ©Tescan DATE: 12/14/00 200 um UHE LF MU v Brné Vega ®Tescan OATE: 032201 S0Dum U—{E LFMUYBme

e ¥, v \
HY 231 Y OET BSE Detector
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