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Kurzfassung: REM W

Was ist REM (Rasterelektronenmikroskopie)?

fokussierter Elektronen Strahl (PE) Uber Probe rastern (positionieren)

= Wechselwirkung der Elektronen mit der Probe

= Detektieren der Antwort der Probe:
- SE Sekundar Elektronen
- RE Ruckstreu Elektronen (teilweise gebeugt)
- XR Charakteristische Rontgenstrahlung
- AE Augerelektronen
- Pl Probenstrom
- KL Kathodolumineszenz

2-dimensionale Darstellung mit hoher lateraler Auflésung

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




Kurzfassung: XRD

Was ist Réntgenbeugung (X-ray diffraction; XRD)?
Beugung von Rontgenstrahlung am periodischen Kristallgitter
Analog zur Beugung von Licht am Spaltgitter
(allg.: Beugung elektromagnetischer Wellen)
=> Beugungsbild (Diffraction pattern, diffraction spectrum)
=>» charakteristisch fur Kristallstruktur

(Symmetrie, Gitterkonstante & Einheitszelle)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Teil 1: Rontgenbeugung

Rontgenbeugung
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Réntgenbeugung W

Was wird alles benétigt fur das Verstéandnis der Rontgenbeugung?
=>» Grundwissen Uber Kristallstruktur (einfache Grundlagen)

= Physikalisches Verstandnis der Rontgenstrahlung
und deren Wechselwirkung mit Materie

= Beugungsbedingung
= Aufbau und Komponenten eines Rontgen-Diffraktometers

= Messmethoden und Beispiele

Offene Themen

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Kristallstruktur W

* Kristalline Materie ist aufgebaut aus periodisch angeordneten
Atomen oder komplizierten Baugruppen.

* Gitterparameter: a, b, ¢, a, B, y und Elementarzelle (héchste Symmetrie)

7 Kristallsysteme

14 Translationsgitter (Bravais-Gitter)
32 Kristallklasse (Punktsymmetrie) 1
230 Raumgruppe Hexagonale Einheitszelle von a-Al,O4

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




Kristallstruktur W

* Richtungen und Abstande beschreiben Ebenen (Ebenenschar)

» Konzept: Millersche Indizes

Millersche Indizes sind definiert als
kleinste ganzzahlige Vielfache der reziproken Achsenabschnitte.

ho 1

m
(o 1

n

1 Gitterebenenabstand
L~ p_ fur kubische Gitter:

dpg=a/ (h2+k2+R2)12

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Rontgenstrahlung: Erzeugung W

- Richtungs- bzw. Geschwindigkeitsanderung von bewegten Elektronen
(Bremsstrahlung, Synchrotronstrahlung)

Ka
- Charakteristische Roéntgenstrahlung
Charakteristische
-A=hc/E Linienstrahlung
.'qg‘ﬁ'
s Brems-
2 strahlungs-
Ez kontinuum K i

0.2 04 0.6 0.8 1.0
Wavelength (A)
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Rontgenstrahlung: Wechselwirkung W

- Wechselwirkung mit Elektronen der Atome
- Wahrscheinlichkeit steigt mit Wellenlange: ~ A2 (sinkt mit Energie)
- Elastische und inelastische Prozesse

v Vv
- Beugung

- Erwarmung

- lonisation = Fluoreszenz (charakt. Rontgenstrahlung)
+ Augerelektronen

- Comptonstreuung (inkoharente Streuung)

- Absorption

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Rontgenstrahlung: Absorption W
| =1, exp] x] (x = Weg)
Materialkonstante: Nicke4| filter
Massen-Absorptions-Koeffizient (1/p), & S/ !
Elemente % /// II
(Lo =2 w; (1p); w; Gewichtsprozent 2 8 , : cu
i 2 g,/ |
g |
(/‘/p)EIement ~ )"SZS g E‘ IKa
=
Absorption definiert Informationstiefe ¢: % ':
|
f= sin6-1In (1/1) E ! )
2 (Pl - P I
Kp
W Cu Fe Si C ,=1% ‘ '
24 17 3, 56 64um 26 =40° 1.2 14 i 1.6 L
A A =1,542 A (Cu-K,) A [A]
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Beugung: Braggsche Gleichung W

ni=2d,,sin@

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Beugung: Braggsche Gleichung W

e\

/’. o"‘i\\\\\\)\\\\‘

B AT TEEN
| [ Mo\

ni=2d,,sin@

notwendige Bedingung
fur konstruktive Interferenz

eigentlich 3 D Problem
% nur bei ausgezeichnetem Azimut ¢
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Beugung: Braggsche Gleichung W

niA=2d,,sind

Monochromatische Réntgenstrahlung:
- Einkristall: fUr einzelne 6 und ¢ Beugungsreflexe (Symmetrie)

% Kristallorientierung (weikes Rontgenlicht: Laue-Methode)
- Ideales Pulver: fur einige 6 und unabhangig von ¢ Beugungsmaxima

& Debye-Scherrer-Verfahren

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Beugung: Braggsche Gleichung W
Winkelauflésung: monochromatisch, Strahldivergenz ?
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800 N g -
—_ 1 ¢ Von (111) \
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8 60 niA=2d,,sind
_é‘ R /]
£ 400 g 4
1S 2
2. Ordnung von (111)
(Achtung: Nomenklatur)
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Diffraktometer: Aufbau W

Primarseite Sekundarseite

X-ray tube

Measuring circle

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Diffraktometer: Komponenten W

Réntgenréhre

- flachiger Elektronenbeschuss von Anode: z.B. Cu, Mo
% z.B. 12 x 4 mm?

- flacher Abnahmewinkel; ~6° (Kompromiss: Intensitat zu Divergenz)
% Blickwinkel: Punkt oder Strichfokus

Monoenergetischer Réntgenstrahl
- Filter, Kristallmonochromatoren (channel-cut), Multilayer-Spiegel

Stahlformung
- Loch- und Schlitzblenden, Kollimatoren, Sollerblocke

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




Diffraktometer: Komponenten W

Detektor
- Halbleiterdetektor (Solid-state-detector)
- Szintillations-Detektor

- Flachenzahler

Goniometer

- 2 Proben- oder Réhrenkreis

- 20 Detektorkreis

- x Kippwinkel 7 Achsen
- ¢ Azimutdrehung

- x-y-z Translationsbewegung

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Diffraktometer: Messmethoden W

niA=2d,,sind

Phasenanalyse < Reflexposition
0/20 qualitativ: Vergleich mit Datenbank
quantitativ: gutes Pulver, Referenz fir Intensitaten

Textur * Intensitat flir mehrere Bragg-Reflexe
X9 Orientierungsverteilung der Kérner
Vorzugsrichtung
Stress * Peakverschiebung (~0.1-1°)  Makrostress
X1 @, 60/20 » Peakverbreiterung, tan ¢ Mikrostress
KristallitgroRe * Peak , 1/cos @
6/20

Streifender Einfall (GID): dinne Schichten (insbes. leichte Elemente)
Multilayer-Monochromator (unterdriickt K;-Strahlung)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




Beispiel: Phasenanalyse W

| lL WC dotierter Graphit (5 at% W)
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Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Beispiel: Texturanalyse von 200 nm Ag auf Si W

Winkel Quelle — Probe — Detektor: gegeben durch Bragg-Bedingung
6

Q
- R
(111) (311) ‘ ‘ ‘
Azimut- ‘ ‘ 00
drehungcp oo Fe00 g’\:‘
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a0 .@»
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o
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0 U

Kippwinkel % Kippwinkel

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Offene Themen W

Position der Beugungsreflex (bisher)
% Grolke und Symmetrie der Einheitszelle

Reflexintensitat
% Art und Position der Atome innerhalb der Einheitszelle

% Strukturanalyse (Kristallphasen)

Winkelauflésung (Divergenz & Energieaufldsung & Justage)
Konzept: Reziprokes Gitter
Synchrotron (sehr hohe Leuchtstarke der Quelle!)

Reflektometrie, R6ntgen-Absorptions-Spektrometrie, Laue-Methode

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Teil 2: Rasterelektronenmikroskopie W

Rasterelektronenmikroskopie

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Kurzfassung: REM W

Was ist REM (Rasterelektronenmikroskopie)?

fokussierter Elektronen Strahl (PE) Uber Probe rastern (positionieren)

= Wechselwirkung der Elektronen mit der Probe

= Detektieren der Antwort der Probe:
- SE Sekundar Elektronen
- RE Ruckstreu Elektronen (teilweise gebeugt)
- XR Charakteristische Rontgenstrahlung
- AE Augerelektronen
- Pl Probenstrom
- KL Kathodolumineszenz

2-dimensionale Darstellung mit hoher lateraler Auflésung

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Inhalt: REM W

Prinzip der Bilderzeugung

Aufbau eines REM

Wechselwirkung der PE mit der Probenmaterie
Signale und Kontraste im REM

Detektoren

Roéntgenspektroskopie (EDX, Mikrobereichsanalyse)
Parameter des REMs
Ruckstreuelektronenbeugung (EBSD)

Beispiele

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Prinzip der Bilderzeugung im REM

weil}
2
2
g
— (O]
SE
L schwarz
Intensitat
Signalhdhe in
Graustufen
Signal d umwandeln
Strahl rastern =9
pro Punkt m
detektieren \
Grauwert
der Punkte
auftragen

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Aufbau REM

- Vakuumsystem (frei Weglange)

- Erzeugung (Glih-, Feldemission),
Formung, Fokussierung &
Rastern des Elektronenstrahls

- Detektoren (Anordnung)

- Signalverarbeitung & -darstellung

(Photo/Digital, Bildspeicher,
Kontrast/Helligkeit, Signal-Rauschverhaltnis)

- Probenmanipulation

(Tisch, Kammer, Geometrie)

- Probenanforderungen
(GroRe, elektr. Leitfahigkeit,

Vakuumtauglichkeit) -

Vakuum

-1

F—o

-—

system

jy E——

Kathode
C Wehneltzylinder
Anode
Sprayblende
[—— Alignment

. Kondensorlinse

Sprayblende
=—— 2.Kondensorlinse

Sprayblende

Stigmator
Ablenkspulen

Objektiv
Bildfeinverschiebung
Aperturblende

l— =— Detektor

Probe

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe W

elastische und inelastische Streuung:

Coulombwechselwirkung mit Atomkern (quasi elastisch, <1 eV)
= Ablenkung (abh. Elektronenenergie) = Mehrfachstreuung @ RE

Abbremsung der PE im Coulombfeld der Kerne: Bremsstrahlung

Herausschlagen von Elektronen / Anregen des Elektronensystems
aullere Schale: <50 eV: SE, KL

innere Schale: Bindungsenergie + kinetische Energie:

Anregungen von Gitterschwingungen (inelastisch)
= Erwdrmung (Schadigung der Probe)

Absorption (Probenstrom / Aufladung)

Auffiillen = charakt. Rontgenstrahlung, Augerelektronen, SE, KL

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe W

Energieverteilung der aus der Probe kommenden Elektronen
(schematisch)

e et=——————— BSE ——— =
SE |
l —
| LLE
‘ |
|
w I
-~ | Plasmon
Lo - AE — - losses \ ﬂ
I |
| / \ | —_MJ]
_.M’_ﬁ)l\——'—"———
P~ f L
0 S0 eV 2keV Ezel

Electron energy —=

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe

Analyse Abbildung
Primdrelektronen PE
Kathodo- 1 Sekunddr -
lumineszenz elektronen
Charakteristische SE
Rontgen-

strahlen
Auger-
Elektronen

Rickgestreute
Elektronen RE

Absorbierte Elektronen
(Probenstrom)

Transmittierte Elektronen TE

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe

Wechselwirkungsvolumen
elastische und inelastische Streuung: Richtungsénderung

(wie Diffusion)

=> lateral gréRer als Auftreffpunkt der PE
=> Eindringtiefe (Reichweite), Austrittstiefe

=>» Parameter: Priméarenergie (E,;), Ordnungszahl Z

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe

Wechselwirkungsvolumen

[ Interaction Yolume Simulation
[ Sample Conditions

kY- 10,0 Til: 0
0.00, Mo. Trajectories: 1000

B.5. Coefficient: 0.0600
0.20~
0.40

Bulk C
0.60
0.80
1.00~
1.20~
140 [ Comments
1.60~
1s0- Kohlenstoff, 10 keV, 1000 Trajektorien
2.00 L 1 1 1 1 L 1 1 1 J
119 095 071 047 024 000 024 047 071 095 1.19
Microns

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe

WW-Volumen

Bereich der Elektronenstreuung

niedriges Z
PE
niedrige
Beschleunigungs-
spannung
PE
hohe /
Beschleunigungs- AR
spannung ¢

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Wechselwirkung zw. E-Strahl und Probe W

WW-Volumen & Signale
la 7 .
Wandung

Austrittstiete (SE): t
sE3 A [RE /A

Dezt::\tor‘ zi fL < ///&ustrittsti/ete(RE):T
B AT
RE //// Reichweite R
Probenoberfldche 2 o J/ I.:.':

Elektronen-Diffusionswolke

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Signale: Ruckstreuelektronen RE W
- RE-Ausbeute n (Riickstreukoeffizient) }
= abhéngig von Z NRE 1500
gig ol .

= quasi unabhangig von E¢
- Austrittstiefe (Ww-Volumen)

- Auflésung (WW-Volumen) Z o 00
. .. . 2 30°
- Richtung (Oberflachenneigung) N 20°
) © 0°
4 E g Winkel zur
3 0 Oberfléachen-
PE Wandung 9 4 normalen
Austrittstiefe (SE): t % E=25.2 keV
um 22— | ZAshittstiete(RE):T &z
Detektor. e 0.2
.-/ Reichweite R
Probencberfiiiche ~
e it 0 1 1 1 1 )
Elektronen-Diffusionswolke 0 20 4 60 80 100
Z —=

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Kontraste: Ruckstreuelektronen RE W

- Materialkontrast:
Z-Abhangigkeit der RE-Ausbeute

AW

75Re

RE

AZ=1
W-Re-Multilayer

Einflihrung in die Werkstc alytik, Somr 2006, Martin Balden

Kontraste: Riuckstreuelektronen RE W

- Materialkontrast:
Z-Abhangigkeit der RE-Ausbeute

- Topographiekontrast:
Geradlinige Ausbreitung der RE aulerhalb der Probe
=> Detektorposition, Abschattung

Einflihrung in die Werkstc alytik, Somr 2006, Martin Balden




Signale: Sekundarelektronen SE

- Austrittstiefe (Mean-free path)
nahe Oberflache (<50 nm)
- Auflésung
dominierte durch SE1
% Strahldurchmesser

Wandung
Austrittstiefe(SE: t

Relotive SE-Ausbeute —=

g

107 -
SE1 durch PE ausgeldst
0N

(W}

0,014 ! 'I . SE2 durch RE ausgelost
[}
1
[
I 10kV

\

600 400 200 0 200 400 600nm
Abstand vom Auttreffort der PE

PE

Probenoberfiiiche

Elektronen-Diffusionswolke

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Signale: Sekundarelektronen SE

- Austrittstiefe (Mean-free path)
nahe Oberflache (<50 nm)
- Auflésung
dominierte durch SE1
& Strahldurchmesser
- SE-Ausbeute &:
Erc-Abhangigkeit
quasi Z-Unabhangigkeit
Kippwinkel-Abhangigkeit
Kanteneffekt

%, Anschneiden des
WW-Volumens

Sekunddrelektronenausbeute (3)

20—

Semax PE| g
8 03>02>84
E1 E2 82
&
<1 §21 S«
;
1 1
1 2 keV
Energie der Primdrelektronen
0.6 |25V Seidel
13| 30k wittry Nre - *
.
22| 28kev Weinryb e e
04t PRI
N Y 8ee
*
{ a l 4 oa e
-
c 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100
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Signale: Sekundarelektronen SE

- Austrittstiefe (Mean-free path)
nahe Oberflache (<50 nm)
- Auflésung
dominierte durch SE1
%, Strahldurchmesser
- SE-Ausbeute &:
E-c-Abhangigkeit
quasi Z-Unabhangigkeit
Kippwinkel-Abhangigkeit
Kanteneffekt

% Anschneiden des
WW-Volumens

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Signale: Sekundarelektronen SE

- Austrittstiefe (Mean-free path)
nahe Oberflache
- Auflésung
dominierte durch SE1
%, Strahldurchmesser
- SE-Ausbeute &:
E-c-Abhangigkeit
quasi Z-Unabhangigkeit
Kippwinkel-Abhangigkeit |
Kanteneffekt

% Anschneiden des
WW-Volumens

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Kontraste: Sekundéarelektronen SE

- Topographiekontrast:
Kanteneffekt der SE-Ausbeute
=> Plastizitat der REM-Bilder

Materialkontrast:
indirekt Uber RE in SE2

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

weitere Kontraste W

- Kristallorientierungskontrast (Channeling)
RE-Ausbeute abhangig von Kristallorientierung

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Ma

21



weitere Kontraste W

- Kristallorientierungskontrast (Channeling)

RE-Ausbeute von Kristallorientierung
manchmal sichtbar in SE-Bildern iber SE2 (generiert durch RE)
= hohe Anforderung an Probe (Deformation / Kontamination)

- Materialkontrast in SE-Bildern

Uber SE2 (generiert durch RE)

- Elementkontrast (analytisch, EDX-map)

- Potentialkontrast & Magnetokontrast

Elektrische Felder Gber Proben andern SE-Ausbeute
Magnetfelder &ndern SE- bzw. RE-Ausbeute

- Kathodolumineszenz

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Detektoren

- SE: Abgesaugt mit 50-200 V

(nach beschleunigt auf einige keV)
hohe Signale (Bildqualitat)
Detektor zugewandte Seite heller

= ,Beleuchtung® aus Detektorrichtung
geringe Anforderung an Position des Detektors

- RE: geradlinige Ausbreitung

Detektorflache (Raumwinkel) entscheidet Gber Signalhthe
Position des RE-Detektors: Einfluss auf darstellbare Kontraste
< - seitlich: ,Beleuchtung” aus Detektorrichtung; Topographie
® " zentral: A-B: Topographie; A+B: Materialkontrast

Y &

N; Halbleiterdetektor 4
/\\R\K v

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Detektoren W

- Szintillator — Photomultiplier — Detektor
(Everhart-Thornley-Detektor, Robinson-Detektor)

- Halbleiterdetektor (segmentiert) (sensitiv bis Strahlstréme von 109 — 10-11 A)
- Mircochannel-Plate-Detektor (Verstarkung bis zu 107)

- Rontgenspektrometer (wd-Position fix)
Kristallspektrometer (Réntgenbeugung, sequenziell, kleine Zahlrate, 10 eV)
(WDX = Wavelength dispersive X-ray spectroscopy)

Halbleiterdetektor (Pulshéhenanalyse, hohe Zahirate, 130 eV)
(EDX = Engery dispersive X-ray spectroscopy)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Roéntgenspektroskopie W
- charakteristische Réntgenlinien der Atome
T T T T
| Stahl mit C-Schich Fe ‘ |
Element  Konzentration o Qualitative AnalySE‘:
— (at.%) e
oK 62,51 Peak-Identifikation
— OK 12,5
SiK 0,29
m MoL 0,26 .
8 [ sk 0,02 leichte Elemente
§ — gﬁ(( 21;? detektierbar (Be, B)
ﬁ - g:,? ?ége (Problem Absorption)
NiK 2,49 84
|  Total 100
Ni
Fe o
C L
0" o Hn g
Fe Ha T 85
Ll Si Mo Ti HNi
A ™

oo a0 200 400 500 500 200 a00 200 10.00

Energie (keV)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

23



Roéntgenspektroskopie W

Primdrelektronensirahl
- charakteristische

Roéntgenlinien der Atome

| | _1nm-Auger Elektronen
0 3 Sekundérelektronen
- WW-Volumen:
. . . Rickstreuelektronen = 1/2 R
Z-Abhangigkeit
AbSOFptIOI’] Charakieristische
Fluoreszenz Rdntgenstrahlung
Y . Rdhtgenstrahlung :
quantitative Analyse: Kontinuum
% schW|er|g Sekunddre Fluoreszenz
- (Kontinuum und
charakteristische
Vorraussetzung' RE-Auflosung Rontgenstrahlung)
flach & homern Rontgenstrahlung
Autlésung
Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
Elementverteilungsbild W

- SiC-Faser mit Ti-Beschichtung in Cu-Matrix
% 2-dimensionale Darstellung der Elementverteilung

SE-Bild EDX - Bild

Hc & cu [ si [

(Achtung: Schattenwurf abhéngig von Detektorposition)

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs: Strahlstrom W

Cross-over / virtuelle Emissionsquelle
Strahlstrom < Strahldurchmesser

v

Signal-Rausch-Verhaltnis (>10-12 A) Kondensor-

linse
(Kontrast, Rastergeschwindigkeit) %

AN\

Strahldurchmesser

- Durchmesser Emissionsquelle e
(Cross-over / virtuelle Quelle)

- Linsenfehler

0N

- Mechanische Vibrationen

groler kleiner

- Elektromagnetische Streufelder
gnett u ® Strahldurchmesser ©

hoher niedriger
© Strahlstrom ®

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs: Linsenfehler W

Linsenfehler Spharischer Fehler d = 1/2 G a®

- Spharische Abberation (Offnungsfehler)
d,="%C,a®  (aApertur) (C; ~ wd)

Gaufische
- Chromatischer Fehler Objektebene Linse Blende  Bildebene

d,=C,AE/Epz o (C,~wd)

- Axialer Astigmatismus

d,=4f,a (4f, Brennweitendifferenz)
% Korrektur (x-y-Stigmator)

- Beugungsfehler Objektabeng Linse

dg=1,22 A/ a ( Elektronen-Wellenlénge)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs: Linsenfehler W

Linsenfehler
- Spharische Abberation (Offnungsfehler)

Axialer Astigmatismus  dp=afpa

d,="% C,a®  (aApertur) (C; ~ wd) !
- Chromatischer Fehler E
d,=C,AE/Epz o (C,~wd)

Objektebene Linse ~
- Axialer Astigmatismus N
Beugungstehler dp=1,22 4

d,=4f,a (Af, Brennweitendifferenz)

% Korrektur (x-y-Stigmator)

- Beugungsfehler

dg=1,22 A/ a (1 Elektronen-Wellenlénge) opjextebene Linse

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs: Aufldsung, Scharfentiefe W

Parameter:

Aperturblende mit kieinem Durchmesser Aperturblende mit groBem Durchmesser
N

- Strahldurchmesser (d)

- Aperturblende (a) E'“"f‘.f.h‘e'*\
(Strahlstrom)
- Energie der PE (Ep) B~ |
- Arbeitsabstand (wd) . - —
(Linsenfehler, Geometrie, ’ | [ Iiefeen- ‘(
min. VergréRerung) Frobe g D — A e
- VergréfRerung (M) B |

KenngroRe:

- Auflésung: 7 (d, a, Epg, wd)

- Schéarfentiefe: D=(r/M—-d)/ «
t/D =tan a/2 < 0,1 mm Auflésungsgrenze des Auges)
tan o/2 = a/2 / wd+x

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs: Scharfentiefe

Aperturblende a
600 ym ® 100 um © Arbeitsabstand wd

15 mm 39 mm
® ©

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs: Scharfentiefe W
« Auflésung
Oum  1pm 100nm 10nm  1nm
a =100 ym, wd ~ 5 or 50 mm
1mm
o
m .
8 100pm \\ REM
< 3
=1
:‘i':.: 10pm 2=10
£ 2 N
S LM / 10 N
v 1‘Jm L \w
\ \
\ \\
100nm A )
10 102 108 10¢ 108
VergrdfNerung

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs: Auflésung

Aperturblende a: 100 ym ©

Arbeitsabstand wd

Magnesiumhydroxidkristalle

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs: Auflésung

120+

] / 5kv
100- . 10kV

- o

@
Q@

Autiosung (nm)

Arbeitsabstand (mm)

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs: Energie der PE W

Energie der PE (Epg)

- Informationstiefe
kv . |znk\f i . i
] ||
PE

PE

\/
. \/ ainewov- \ } Formvar- Formvar-

folie folie
T
Netzsteg ] Netzsteg Netzsteg
Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
Parameter des REMs: Energie der PE W
. Crossover -—- d
Energie der PE (Epg)
- Informationstiefe ____Kondensor-
- Kanteneffekt Bt e
d. _
- Aufladung des g-B“d - ey
- Strahldurchmesser (Cross-over)
- Kontrast __Objektiv
%" Sonden-
durchmesser

5 58
1m
ZN
D
mO'J
=
C
c

C
’30_” 10 -
I
72 ke si SSX\
Al 05
L~ S,
© g
. . MRre
TTET % B D Bmad 0 1 2 3
E— B En gl EpelkeV)—

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




Parameter des REMs: Elektr. Leitfahigkeit W

Elektr. Leitfahigkeit
- Aufladung (z.B. Teilchen wei8 mit schwarzen Hof, Streifen in Rasterrichtung)

Vermeiden durch:

Ose + Nre
- RE benutzen l / L Cu
- TV abrastern " 10 ey -
- niedrige Epg s’ 8se ~
- Bedampfen A Nre
- ESEM, Low-Vacuum: KR LI T I T

Bl Em gl EpglkeV)—

Vakuum: 2-50 mbar

lonenbildung durch PE = lonen neutralisieren Aufladung
SE abgesaugt / nach beschleunigt

Kaskade

Detektion

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs W

Aufnahmeartefakte
- Signalaussteuerung
- Moiré Effekt (Rasterlinienabstand — periodische Struktur in Probe)
- Praparation:
- Montage (keine Bewegung / Drift)
- Zielpraparation
- Kontakt, elektr. Leitfahigkeit (Aufladung)
- Sauberkeit (Reinigung, Kontamination z.B. Staub, Fingerabdruck)
- Bedampfungsartefakte, Schichtstruktur

- Strahlenschaden, Warmeschaden (Strahistrom, Rastergeschwindigkeit)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Parameter des REMs

Strahldurchmesser gro@  —<s==—=== Kklein
Strahlstrom (A) 109 —m=——= 10"
Aufldsung niedrig ======== hoch
SE-Signal groy === gering
Rauschen gering ————= grol}
SE-Abbildung —
RE-Abbildung =
AE-Abbildung =

XR-Analyse =
Kontamination stark ~—s=——== gering
Strahlenschaden stark ~—s=——== gering
Aperturblenden a gro  —s=——== Kklein
Scharfentiefe gering —==——=== grof}
Auflésung niedrig === hoch
Strahlstrom gro ~—==—=== gering
Rauschen gering —==——=== grof}
Betriebsart XR === SE

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Parameter des REMs

Beschleunigungsspannung 1 2 3 10 15 20 25 30kV
Kanteneffekt gering grof}
Tiefeninformation gering grol}
Aufladung gering gro3
Strahlstrom niedrig grol}
Rauschen stark gering
Strahlstromdurchmesser grof3 klein
Auflésung niedrig hoch
nichtleitender Proben leicht -
SE-Signal grof schwach
EinfluR von Stérungen grof klein
XR (EDX) B

Arbeitsabstand grol ~ —s=———==— Kklein

Scharfentiefe groR === Kklein

Auflésung niedrig === hoch

Min. VergroRerung klein ~—==—=—=== groR}

Kippwinkel gro ~—====—=== Klein

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden




EBSD: Electron backscattering diffraction W

incident Schema der Erzeugung

phosphor von Kikuchi-Linien
screen

electron beam v

(zuerst in TEM):

diffus riickgestreute
Elektronen plus
Bragg-Gleichung

Kossel-

ni=2d,,sin@

= Kossel-Kegel (6<1°)
= ,Bander* auf Schirm

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

EBSD: Electron backscattering diffraction W

Geometrie von EBSD mit den verschiedenen Koordinatensystemen

Electron beam

Tilt axis
Detector T
Cs, Cs,, ple
ﬁv Zrn -
AN
* = Ym Xn:
J\,\"' r
'Detector Orientation’ Microscope

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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EBSD: Electron backscattering diffraction W

» Erneute Wechselwirkung mit Probe zerstort

. Beugungsmuster = Informationstiefe < 50 nm =
* Diffus gestreute Elektronen  gte stérungsfreie Oberflache

erzeugen sehr schwache
Beugungsmuster

» Probe auf 60-80° gekippte
Probe, um gebeugten
Intensitat gegentber
diffusen umstrukturierten
Untergrund zu erhéhen

» Fixierter Elektronenstrahl

(lateral: Wechselwirkungsvolumen <1 pm mdglich)

Liar-

incident
electron beam

phosphor

Beispiel eines ‘sehr guten EBSD Diagramms (W

)

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

EBSD: Electron backscattering diffraction

+ Bildverarbeitung
(Untergrund, Béandererkennung)

» Berechnen der
Beugungsmuster fir alle
Orientierungen und
Vergleich mit Messung

(Bander starr mit Kristall
verbunden)

= Indizieren

Normale Bildqualitdt des EBSD Musters
zusammen mit der berechneten,
angepassten indizierten Bandern

+ Automatisierung:
» Rastern Uber Probe
» Orientierungsmikroskope

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Beispiel: Gefugestruktur W

Sekundarelektronenbild
& EBSD-Bild

(polierter und lonen-geatzter Stahl)

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Beispiel: Sprédbruch W

Topographiekontrast im Sekundérelektronenbild
(Interkristalline Sprédbruch entlang Korngrenze in Metallen)

normal SE

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

34



Beispiel: Bruchflache W

Topographiekontrast im Sekundéarelektronenbild
(Bruchflache Wolframdraht)

normal SE differenziert

T

Einflihrung in die Werkstc alytik, Somr 2006, Martin Balden

Beispiel: Aufnahmearten

Topographiekontrast im Sekundérelektronenbild
(Fe-Kugel auf Al-Unterlage mit Graphit-Klebstoff geklebt)

normal, senkrecht Kontrast: Gamma differenziert
e i
b =

308kU 254E1 2138-06 DERIVAT  lws3BikU 254E1 2131-86 DERIVAT LuadBilkV 242E1 2148-86

Mischung: Gamma / diff.  wie d + Kippung tilt correction + scan rota-tion

Einflihrung in die Werkstc alytik, Somr 2006, Martin Balden
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Beispiel: Aufnahmearten W

Topographie- und Materialkontrast mittels Riickstreuelektronen
(Fe-Kugel auf Al-Unterlage mit Graphit-Klebstoff geklebt)
RE-Detektor: links oben  differenziert _RE-Detektor: rechts unten

«J0L kU 25461 212386 WF

beide RE-Detektor wie g + Kippung + scan rot. wie k + tilt correction

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Laborbesuch: XRD & SEM (EDX, EBSD) W

Am Dienstag, den 18. Juli 2006, im Foyer WKM, 2. Stock vor
Sekretariat

Treffen 8.45 Uhr st, Losgehen zum IPP: 9.00 Uhr st fir Gruppe 1
Treffen 10.15 Uhr st, Losgehen zum IPP: 10.30 Uhr st fur Gruppe 1

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Zusatz W

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Wechselwirkungsvolumen
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Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
Diffraktometer: Modularitat W

- Punkt-, Strichfokus (Textur, Stress / Phasenanalyse)
- Multilayer-Monochromator (Parallelstrahlgeometrie, Intensitatsbiindelung, Strichfokus)
- Blenden-, Kollimator- und Sollerblendensatz

- sekundar-seitiger, planarer / gebogener Graphitmonochromator
(unterdriickt Fluoreszenzstrahlung von Fe)

- Mikrostrahl (100 um Strahl): alle Messmaoglichkeiten, aber geringe Intensitat

- Positionierung (Nachtmessung mehrerer Proben)

- Reflektometrie: Schichtdicke, Rauhigkeit, (e--)Dichte

weitere Mdglichkeiten:

- anderes Anodenmaterial

- prim. Monochromator (Si-Channel-cut)
- Orts-empfindlicher Detektor

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Diffraktometer: modularer Aufbau W

X-ray tube

Measuring circle

Linefocus

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden

Streuung / Beugung W

Kristall

INTENSITY

Flissigkeit

Streuung am Atom amorpher Festkérper

INTENSITY

monoatomares Gas

INTENSITY

Beugung am Kristall ; m T

DIFFRACTION (SCATTERING)
ANGLIS 20 (degrees)

Einfiihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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Rontgendiffratometer

Einflihrung in die Werkstoffanalytik, Sommersemester 2006, Martin Balden
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