Die Praxis der Rasterelektronen-
mikroskopie (Teil 1)

Erkhard Freawdire, Lanenau

Trégt man im Rahmen der Pro-
benpriparation den Eigenheiten
der zu untersuchenden Probe
Rechnung, so erweist sich das
Rasterelektronenmikroskop als
vialsaitig einsetzbares Labor-
melgerit flr die chemische
Technik.

|'J”| | #Hiufig wirken chemische
r.yREnMiunun im Alllag Ober

© lange Zeit hinweg — wie aus
einem Rostfleck an der Autokarosse-
rie leicht zu ersehen ist - im Yerbor-
genen, Recht Uberraschend zeigen
danm kleine Ursachen mitunter grobe
Wirkungen. 5o fUhre die zundchst im
Mikrommalistab  aufiretende  Span-
nungsribkorrosion zum Einsturz der
Berliner KongreBihalle im Mai 1980,
Die Mikroskopic als Weg  zur
Betrachtung kleiner Strukturen stelli
u. a. ein Verfahren zur Untersuchung
solcher Vorfille dar, Eme Sonderstel-
lung mimmi dabet die Rasterelektro-
nenmikroskopie £in, denn sie kombi-
niert einen hreiten Vergroberungsbe-
reich it sehr guter Schirfentiele.
Diga ercfiner die Moglichkeil der
mebBtechnischen Erfassung von Ober-
flachen.

Die Mikroskopie stellt Verfahren
mur praktischen Nutzung des Welle-
Teilchen-Duahismus zur Verfigung.
Das Ziel liegt dabei primar in der
Untersuchung von kleinen und sich
dem  Auflésungsvermbgen  des
menschlichen  Auges  entzichenden
Strukturen. Je nachdem, ob hierzu
Photonen, Elektronen oder Kernbau-
sleine eingesetzt werden, lassen sich
eimeelne Gebiete der Mikroskopie
unterscheiden [1].

In der meBtechnischen Praxis hin-
pepen 151 es Gbhich, diese Untersches-
dung aul der Grundlage der maximal
erreichbaren VergroBerung  vorzu-
nehmen - obgleich die sinnvoll ein-
sefzbare VergriBerung normalerwet-
semur etwia die Hilfte dieses Betrages
ausmacht. Tabelle | zeigl eine en-

Bareich Mikroskop ‘I"gll_naﬂba- =
Maximalvergridening
Lichtmikroskopie Slereormikroshon = 1 E+2
Lazhimikraskap *r 15E+3
Intarfarenzmikroskop * 25E+3
Lagar-Scan-Mikroskop = ZEE+3
Ehakiranenmisnns kopes: Razarekskironenmikroskop + 2 E+5
Rastestransmissions-EM = 1 E+&
Trasmissionselektronanmikroskop | = 2 E +6
Rastefunmelmikroskopa | Rastersoncdanmikroskop « 2 E48
Rasterkrafimiloroskop = 2 E+8
Teillchenbaschiaunigar | Lingc wi = =] E+10

Tab. 1: Mikroskapiearten im Vergleich,

sprechende  Ubersicht, wobei jedes
der angefilhrten Mikroskope seine
individuellen Yor- und Machteile bei
der Untersuchung von Proben hat.
Deswegen 151 es nicht maglich, mit
nur einem emnzigen Instrument alle 1n
Frage kommenden Untersuchungen
auch durchzulithren. Da als Favsire-
gel gilt, daf sich (mit Awsnahme von
Interferenzen) nur abbilden LB, was
griber als die henutzte Wellenbinge

ist, stolft  die  Lichimikroskopie
schnell an ihre Grenzen.

In der Rasterelektroncnmikio-
skopic (REM, wobei die Abklirzung
auch fiir das Mikroskop selbst steht)
ersctzen Elektronen das Licht, so dali
sich hier eine wesentlich héhere Ver-
grijBerung bei pglewchzeing deatlich
hesserer Schiirfentiefe ergibt [2], Die
Elektronen werden im Hochvakuum
beschleunigt, mit Hilfe von Magnet-

| & Coles Abb 1: Schematischer
: Aulbay eines Rasier-
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insen gehtindelt und treffen aul die
Probe, welche zeilenweise abpelastet
{pescannt” ) wird. Mach der Wechsel-
witkung mit dem  Probenmaterial
selangen die Elektronen ber Detek-
toren ur Abbildungseinhein (AMoni-
tor) und #u Dokumentationseinrich-
tungen {Kamera, Yideo). Da lediglich
die An- oder Ahwesenheit der Elek-
troncn  ausgewertel  wird, erfolgen
REM-Abbildungen grundsiteich in
Schware-Weill, Eine spiitere Bildein-
Firbung mit Hilfe cines Computers ist
natdrlich moglich,

VergroBerung und

Aufiosung

Basierend suf den in der Fachlite-
ratur gusfihelich dargestellien elek-
tronenoptischen Grundlagen |3, 4]
lassen sich Elekironen durch Be-
schleunigung anregen und  durch
Magnetfelder zum Strahl  bilndeln
Abb, | skizgien, wie daraof aufbao-
end ein REM konstrusert i1, Dhie sich
cinstellende Wellenlinge der Elck-
tromen beschreibt Gleichung (1) [3]:

| 1

A= (1)
U,

mit A Wellenliings (nm) und L1
Beschleunigungsspannung (V).

IDie  Elektromenoptik  gestatiet
dem HEM einen Bercich von etwa
1acher bis hin zu 200 Hacher Ver-
grélerung bei sehr gurer Schirfentie-
[, Letziere 1aidt allerdings proportio-
nal zur Vergriberung und umgekehn
proporiondl zur benutzien Beschieu-
migungsspannung  nach, SchlieBlich
werden bel maximaler YVergrofierung
hereits Makromolekiile sichtbar, wel-
che sich =chon allein aufgrund der
Hemsenbergschen  Unscharferslation
nicht mehr scharf abbilden lassen [1].

Weilere  Einschrinkungen der
Bildscharfe und der Aufldsung resul-
tieren meisl schon lange vor diesem
Punkt aus dem Baw des EEM. Beson-
ders zu bericksichrigen ist dabei der
Astipmatismus: Der Elektronenstrahl
soll idealerwelse einen villig Kreis(ir-
migen Cherschnift  aufweisen, um
Abbildungsunschirfen zu vermeiden
Proktisch =t dees nur niherungsweise
wi realizieren, der Strahl weist einen
peringfilgip elliptischen Cuerschnitt
aud, Diese Abweichung vom ldeakou-

siand fihrt zur Unscharfe, dem Astig-
matismus

Goniometertisch

[a im REM Elektronen anstelle
von Licht aul e Probe treffen, mils-
sei diese von der Probe notirlich
auch wicder entfernt werden. Ein
ivpisches Merkmal der Elekironen-
mikroskopie {,EM"} ist daher die
leiifihige  Probe. Darsus  folgt
ewangsliiufig, dab sich nur totc Ob-
jekte untersuchen lassen. rumal der
Einsatz von Elektronen zu Abbil-
dung=zwecken ein Vakuum voraus
selxt.

Mur diz wenigsten der im REM zu
mikroskopizrenden Proben sind von
sich ous hinreichend leitfihig {z. B
Metalle oder Graphit), so daf dic
Probenvorbereiiung  runichst dann
besteht, das Priparat ouf einem Pro-
benhalter zu befestigen wnd mit einer
leatliibagen  Metall- oder Graphit
schicht zu dbersichen. Man w2121 2u
dicsem Zweck Jdie Bedampfung und
die Besputterung ein [4, 5] Im
Anschlul ward die nun  leitfdhige
Probe in das Mikroskop eingebrachi
[.cimgeschlenst” ) umd von auBen mit-
tels emes  Manipulators aul dem
Goniometertisch  (meist  nur als
Tisch™ bezeichnet) befestigl,

Kippwinkel

Unter dem Gomometertisch ist cin
mechamsches  Priizisionsinstrument
#u verstehen, welches die definierte
Drebung  und  Verschiebung  der
Probe in allen drei Raumdimensio-
nen (M-, Y- und F-Rotationsachsen)
pestuttel, Der Tisch selbst befindet
gich dabei tm Hochvakowm der
Mikroskopsiiule und 1588t sich von
anben hedienen, Fusitzhich kann er
das zu untersuchends Objekt kippen,
s dall die Probe umier
bestimmizn  Kippwinkel betrachtet
werden kann. Erst bel geeigneter
Kippwinkelwahl entsteht  der  filir
REM-Aufnahmen typische rhumli-
che Eindruck bet  ausreichemndem
Kontrast. Sofern es fir die Auswer-
tung einer REM-Untersuchung von-
niten ist, abgebildete Mikrostrukio-
ren 20 vermessen oder thr ciumliches
Erscheinungsbild  zu  beurteilen,
kommi dem Kippwinkel noch eine
besondere Bedeutung @u, do & 2ur

“lnem
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perspektivischen  Verzeichnung der
Abbildung i Kipprichiung  Fihri.
Grundsiitzlich setzt sich der Kippwin-
kel mach Gl 2 nus der Abschragung
des Probenhalters und aus der am
Goniomelertizch justierten Kippung
FUSAMIMETN:

Kwe=WH+WG (2]

mil KW als Kippwinkel ("), WH als
Abschragung des Probenhalters ()
und Wi als Kippung des Tisches (7)
Letzierer LiBt meist die Justierung
von 07 bas bim 2o eteca 0° zu, wihrend
handelsiibliche Probeohalter  vpi-

scherweise mit Kippwinkeln von 07

Abl 2: Bchpraparst (Hormal-SEI
x-Mode urber KW 337 mit 100dacher Wer-
griderung bei 35 KV,

und won 457 gefertigl werden. Die
durch den Kippwinkel hervorgerufe-
ne Abhildungsverzerrung st enorm —
w0 werden beispielsweise. Wikrfel als
Ouader und Kalotten als Noppen
ahocbildet. Es st daher unerlibich,
die Verreichnung zu berticksichtigen,
[ies  geschieht mit  hochprizisen
Standards auf der Basis elekironen-
mikroskopischer Tragemnetae: (.Cirids®)
sowie mil Siliciem-Einkrisialischeib-
chen |3, 6. Abbildung 2 zeigl ein sol-
ches Eichpriiparat in 10facher Ver-
griflerung unter einem KW von 38°
Swar 5t es immer von Vortel, wenn
Probe und Ewhstandard susammen
puf einem Halter montiert werden
kénnen, doch verhindern dies der zar
Verfligung stehende Plate sowie die
durch den Standurd  entstehenden
Kosten nur allzu hiufig.



Praris der BEM

Eichung statt Standard

In derartigen Fillen crweist es sich
aly giinatig, die Ahbildungsverzerrung
vior der cigentlichen mikroskopischen
Lintersuchung festzustellen, d. b, dos
EEM ist zu . eichen”, Dabei wird 2in
Standard bei kopstanter Vergriibe-
rung unter verschicdenen Kippwin
keln aufgenommen. Teil man die real
vorbegende Strecke des Standards
durch die  perspekiviseh  verkiieet
semesscne Strecke, so oerhillh man
einen Korrekturfakior fiir die Ver-
seichnung, welcher gemdil {3) mm
dem Kippwinkel im Berech von 19
bis 9 korrelicnt:

ES = Y5 plt KW 40 KW} i3

mil RS = reale Strecke (mmb. V8 =
pemessenc perspekiivisch verkilirzie
Strecke (mm), KW » Kippwinkel {7).
A und B = Korrelationskoeflizienien.
welche das  mdividuelle Spiel des
Cioniometertisches  berickzchtigen:
Hichtwerte sind A = | 868E~ und B
= =8, MTE-4, Die Anwendung dicser
Methode empfichlt sich imimer dann,
wenn ein einfaches Drehen der Probe
um M7 gegentiber der Aufnahmepo-
sition nicht mbglhich st

Auch aul die Abbildungsunschiir-
len wirki sich der Kippwinkel aus. So
bewirkt ein geringer Kippwinkel, dafs
sich der Topographickontrast und die
Randunschiirfe vermindern, wihrend
der Materislkontrast onsteigh, Ein
hivher Kippwinkel hingegen redusien
den Materialkontrast bei gleicheeitig
ansteipendem  Topographickontrase
und ebenfalls ansteigenden Randun-
schirfen, Dne Unterschicde swischen
den Beiden Kontrastarten werden m

folpenden  Abschnitt  detaillierter
erliiutert,
REM-Beiriebsarten

Durch  die  Beschlewmpung  der
Elektronen im REM werden Ge-
achwindigheiten in der Grifenord-
nung von ca. J0 bis 0% der Lichige-
schwindigkeil erreicht [3]. was eni-
sprechend der speriellen Relativilats-
theorie [L, 7] immerhin schon 2u
cinem Massenzuwachs bew, zu cinem
Luwachs der kinetischen Encrgie von
gul 9% pepeniber dem Buberustand
der Elektranen fuhr. Treffen dicse s
angeregien Elekironen auf die Probe,

il

w0 freten sie in Wechselwirkung mit
der Materie des Objekies. Hierbes
entstchen sundchst einmal Bontgen-
atrablen, welche =ch mit speriellen
Dretekiorsysiemen  aufnehmen  und
auswerlen lapssen

Abb 3; Kontaminationsschichl saf Lack
{Mormal-SEl im X-Mode urter KW B85 * mit
A mchear VergriBarang bei 25 KV,

Lusitzhich wird die Probe durch
ungecignete  Mikroskopierbedingun-
gen sersirahll. Objekie mit organisch-
chemischem Charnkter sind hiervon
bevorzugt  betroffen.  Ablldung 3
eeigl emne derartige Kontaminations-
sehicht sul einer Lackoberfifche in
HHltacher Vergrolierung unier eincm
KW vim 35°, Dhese entstand, mdem
dic Probe drei Minuien lang i
HMIGcher MergriBerung mikrosko-
piert wurde. Es ist daher festrustel-
len, dall  Komammationsschichien
nicht vorhandene Strukturen voriau-
schen wod somit zu falschen Schiis-
sen fuhren kidnnen.

Streuung

Werden gesignete Mikroskopier-
bedingungen pewithll, so lassen sich
sclche Probleme swar vermeiden, zu
giner Wechselwirkung der Elckiro-
nen mit der Materic kommt es abe
dennoch, Dhese fidthrl zur Streoung
der Elckironen, und erst die gestreu-
ten Llektromen werden fir Abbal-
dungszwecke penutzt, Man  unter
scheadet dabei zwischen der inclasti-
schen Strevung und der elastischen
Sireuung.

Bei der inelastischen Strevung re-
Mektiert das Probenmatenal die ange-
regten  Elektronen. Dhicse werden
daher als Riickstreuelekironen (RE)
bezeichnel. Sie lassen sich mit cinem
entsprechenden  Detekior  (BED
Buackscattercd-Electron-Dietector )
aufmehmen und fbhren sum Rick-
streselekironentald (BEL, Backsear

tered-Electron-Image |,

e elastische Strewung hingegen
bewirkt, dal die angeregien Primdire
fekironen Sekundirelekironen (5E)
aus dem Probenmaterial herausschia:
gen, wihrend sie selbst von der Probe
absarbiert werden. Dhe Sekundibre
lektronen unterscheiden sich in ithrem
Energiegehall von den Ricksirewe-
lektronen und lassen sich chenfalls
mit  eimem pedgnelen Detekior
ISED, Sccondary-Electron-Detector)
aufnehmen. Sie Ghren zur Abbildong
des Aekundirelekironenbildes (SEIL
secondary-Electron-Image §

In der Praxis wird die Unterschei-
dung zwischen BED und SED hiiufig
durch eine Yerinderung der Detek-
IOrstCuSrspannung vorgenommen. 5o
dabi sich man emem eindigen Delekior
beide Betrichsarten problemlos reali-
steren lassen.

Kontrast

Je nachdem, ob Ricksirens osder
sekundirelekironen filr die Abhil-
ding der Probi benubed werden, erpe-
ben sich awch unterschicdliche Hell-
Dunkel-Kontraste aul dem Bild. Da-
bei it die Unferscheidung awischen
der Oberflichentopographie und den
Probeninhomagenitiiten  vonndien.
Lur Darstellung der cechten® Ohber-
Machenstrukiur dient der Topogra-
phiekontrast. HBer den Probeninho-
mogenititen  (welche durch  ober-
flachennahe Dhuchiegradienien verur-
sacht werden) hingegen spricht man
vom Materslkontrast., der cine Pscu-
dotopographie. vortduschl, In desem
Falle treten schwerere Materialein-
schliisse  aufgrund  der  elostizchen
Streuung scheinbar hervor, d. b, der
Preudokontrast il bevorzugl mm
SEI-Modus auf, Warum dies w00 s,
kann lewcht aus den Oleichungen 4
unsl 5 abpelesen werden:

Ey = 16021592 13, 4

mii i, = Kinectssche Energie der ange-
regien Pnmdrelekironen (KeV) umd
L. = Beschleunigungsspannung % ).
somal bt (4} an, imwiefern sich die
Encrgie der Primérelekironen durch
the  Beschleumpungsspannung  im
REM erhitht [3]. Dic Eindringtiefe
(und damit die Sekundirelekironen-
ausbeure)  dieser  energereichen
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Elektronen hiingt daraufhin im Be-
reich von |obis 100D KeV pemal (3)
von der Probendichie ah:
I = 1433 - In Ey 422307
R=¢ b 15)

wobel B = Eindringtiefe der angereg-
ten Primirelektronen (mo) und r =
Probendichie (g'mL} sind. Ein Son-
derfall bei der Mikroskopie pesiaiiel
nun auch de Umkehrung  dieser
Funktion gemil (8]

p=g 259936 : In K= EAZ - In Ko — LIKW (&l

Dieser Sonderfall crmidglicht die
halbguantitative  Dichreabachdizung
giner  Orberflachenstruktur  mmmer
dann, wenn im BEI-Modus durch
“ariation der Beschleunigungsspan-
nung cin transparenter Probenbe-
standied] festgestellt wird, Abhildung
4 zeigt hicrzu als Beispiel ein verharz-
tes Fettpartikel aufl einer Metallober-
fliiche n 200Macher YVergrolierung.
Zur Abschiitrung der Dichie emei
solchen Strukivr geht man zweck-
miBigerwese wie folgl vor;

Ak 4: Durchsirshlbares Fallpartiked aul
Matall (Normai-5El im X-Mode nter KW
107 mit 2000Hacher VergrdBarung bai 25 KV

Dichteabschéitzung

Zunichst wird 1  BEl-Maodus
unter  Seigerung  der  Beschlewni-
pUNgEspAnnuUNg {micmals mo gmges
kehrter Beihenfolge arbeiten, da die
Prohe zerstrahlt werden kann!) und
unter einem KW von 457 die Probe
nach einer durchstrahibaren Struktor
abgesucht (.durchmustert™), st die
betreflends  Strukiur gefunden, so
mult ikre Hdhe unter cinem gesigne-
ten Kippwinkel vermessen werden,
wobei w UL die perspektivische Ver-
zeichnung gemiEk (1) zu berilcksichii-
gen isl, Sodann wird dic Probe wieder
auf exakt 457 justierl. Da der Ein-
trittswinkel  der  Primdrelektronen

hier gleich dem Austrittswinkel ist,
lassen sich die geometrischen Gesetz-
miiliigkeiten fir rechiwinklige und
pleichschenklige Dreiccke anwenden
Bekannierweise betriipt die Winkel-
summe om Direieck gemdli (7):

o+ b+ y=18F {7

Aufgrund  des  rechtwinkligen
Dreiecks unter dem KW von 43°
pummt ¥ den Betrag von W° an. Da
der Emtrittswinkel der Primdirelck-
tromen gleich dem Austrittswinkel ist,
sind auch dic Winkel o und i sowie
die von den Elekironen zurickaeleg-
ten Wege gleich. d. b, o und foneh-
men den Betrag von {180°-00° )2 =
45" an. Bei bekannter Hiohe b oder
Struktur {und diese wurde ja zuvor
vermessen) kann der vom Elekiron
rurlickpelegte Weg 5 pun gemdil (5]
errechnel werden (Angaben in mmp:

h

CE I

= ()

¥ sowahl der Eintrint des Elekirons
in die Probe wie nuch der Austrint 2u
berficksichiigen sind, ergibt sich fir
die Eindringticfe B dic Besichung

R=2:5§

Wit den nun vorliegenden Daten
e sich die Partkeldichie enispre-
chend {A) leicht errechnen.

In der X-Mode-Betriebsarn cincs
REM liefert das Verfahven swar gul
reproduzicrbare Daten im  Bereich
der ersten  MNachkommaderimalen:
diese licgen im Vergleich zur makro-
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skopischen Untersuchung jedoch um
bis zu % #w hoch, Mehen der Pro-
benbesputterung  dirfle der Grund
hierfiir wohl darn zu sehen scin, dalbi
fitr den Austritt der Elekironen die
gleiche Energie wie fir den Eintritt
der Primdirelektronen angenommen
wird, was cine schr starke Vereinfa-
chung darstelll. Immerthin gestatiel
dic Methode es problemlos, heispicls-
weise Verunreinigungen durch Ol
trispfchen (wie sie in Betrieben hiinfig
von Drrucklulisysiemen emittiert wer-
dent von Verunreimigungen  dirch
Metallstaub (wie sie v Produktions-
bereichen hitufig bei Wartungs- und
Reparaturarbeiten  entstehen)  #u
unizrscheiden

Aufgrund von Dichiegradienten in
der Probe dringen die Primérelckiro-
men nun verschieden weit in das
Obhjekt ein und bewirken die Bildung
von Sekundarelekironen. welche zur
Abbildung des  Matenalkontrasics
fihren.  Der  Materialkontrast st
jedoch nicht immer erwiinschi, so dald
— wie bereits angefuhrt — zur Abhil-
dung alternativ such Rikckstreuelck-
tromen fir den Topographickontrist
verwendet werden kinnen

Tabelle 2 gibi an, welche Vor- und
Machteile dicse beiden Abbldungsar-
ten aufweisen. Die Unierschiede zwi-
sehen den zwei Betrichsarten werden
aus den Abbibdungen 5 und & ersichi-

Pararmater BEI SEI _
Knnirast aher fir Topographsrhaniras) ehes flr batanalkaniras
b hoham Kippeskel bet garngem Fippwinkel
Probenhomogenill kaurn erfaibar Inharmaganititan retem
deutiich Tutage
Riiumliche gut geaignat efardest mets! ain Staraofot
Carsteliung durch Abschatiung
Bufbsung schlesies alg SEI besser als BEI
Beschiaursgungs- hénar ale Bal SEl geringer als bei BE|
Spannung
Zarstrahlungsgefahr hidhar als bel SE| gannger als el BE|
Abschitzung woa ghar geaignat wersger gealgnst
Partikaldichien

Tab, 2 Yergleich von Riickstreustektronentiid (BE) md Sekunddsslaktrananbsd (SE().
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Pravie der REM

Abb 5 Fehler auf einer Offscidruckplatie
[Nermal-5E1 im X-Maode urtar KW 28° mf
idfacher Vergralerung bed 25 KV

bt & Gloche Fehlersieflung wic Abb. 5
(Harmal-BEL im X-Made urler KW 28° mit
2M¥acher Wergriflerung bei 25 KA.

heh. e Fotos zeigen den gleichen
Auschmit eines Beschichtungsieh-
lers auf ciner Offsetdruckplatic unter
einem  Kippwinkel wvon 28 m
Hacher Vergrilicrung, Der 5EIl-
Modus (Abbildong 5} 1681 durch das
scheinbar  auflicgende  Ercisftrmipe
Partikel in Bildmitte vermuten, dall
der Fehler ersd nach der Schichitrock-
nung enistend. Der BEL-Modus hin-
gegen [Abbildung &) belegt, dali es
sich hierbel um gine Pseudotopogra-
rll|iu aulgrund von Materrdkontrsy
handelt und der Fehler somit durch-
anes bereats wdibirend des Trocknungs-
prozesses cnistanden scin kann., Als
dritle hoontrastart neben dem  Lopo-
graphiekontrast und dem Material
kontrast sl noch der Hildkonirass
{photcgraphischer Kontrast) 20 nen
nen. Dheser il probesunabhangiy
und beseht sich ledighch aul die
dokumentarische BREM-Abkildung.

Bildinversion und
Modulation

Unabhiingne davon, ob mt SEI
oder mit BED gearbeitet ward, il
sich die Bildinformation der Proben-
abhildung  mitunier
erhéihen, doli das Bild invertiert wird.

Verfshren werden alle

noch  dadureh

Ry diesem

I 3

Modulation | Modus Bild Sputterung
X BEI Momal Ja
X BEI Mormad hein *)
X BEI lrvars Ja
b BEI Irvars Mair *)
X ZEl Mormal Ja
X =ZEl Marmal Bafm =)
I X SEl Irvvars Ja
| X SEl Invars Main *)
[ BEI Maormal Ja
Iy BEI Marrnal Mein =
[¥ BEI Irwars Ja
b BEI Invers Main *}
G SEl Maormal Ja
¥ SEl Marmal Main *j
b i SEI Inwers Jda
b SEl Inwers Mein *)
Ry BEI Mormal Ja
X BEI| Mormal Pogin *|
= BEI Inwers Ja
= BE1 Inwers Mein *)
= SEI Mormal J&
| HA 5El Normal hein *)
=y SEl Inwers Ja
P | 5EI Irmviars Mimr *)

*| Mur bei leitenden Proben {z. B. Graphi, Metalle usw.)

maglich

hellen Bildicile dunkel und alle dun-
klen Hildieile hell dargesteflt,. Dhese
Eontrastumkehr bilded beispielsweise
Menisken als Kuolotien ab. Spenell
bei der indirekien Mikroskope ver-
miilels der spiter  beschrchbenen
Abdruckiechmik = die Inversdarsiel-
fung von besonderem Interesse
Daneben 151 es hesonders e
Proben mit-schr planer C¥berflache -
noch mighch, das zur Helhgkeismo
dulation der Bildrbhre verwendete
Videosignal der Ablenkung des Elek-
trnensirahls m der Mamiiorrdhne 7o

Abb T: Abdruck siner poliertan Edalstahl-
oharfache (lnvers-SEl im Y-Mode unles KW
A45° mat 20000acher VergriBorung bed 25 KV,

Tab. 3: Emige wichtige
+  REM-Batrishsartan

tbherlagern. so dall man ein oszillogra-
phisches, guast rehelariges Bild er
hilt, Ein solches Bild verdewtlicht
Hihen- und Tiefenumerschieds, wel-
che andernfalls Eaum anschautich
sehen sind, Dieser Modus tcipl die
Bereichnung Y-Moduolation, wihrend
die herkSmmlbiche Abhildangsart als
HN-Mode bereichnet wird. Abbildung
T reiot am Bespiel einer polierien
Edelstahloberfiche in NN acher
VergridBerung unter emem BEW wvon
457 e Kombimation svon Y-Mode
und Inverienmg. Die Modulations-
arien X-Mode und Y-Mode lassen
sich zusitzlich chenfalls anf dem
Wepe der Mehrfachbelichiung mat
cinander Kombinieren. Unter He-
ribck=sichtigung dicser Moghchkeiten
gibd Tabelle 3 emne Lbarsichl 2u eini
2on wichtigen REM-Betrichsarien

{ il frerfiresned il

Messer+Klingen
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Die Praxis der Rasterelektronenmikro-

skopie (Teil 2)

Eckhard Freuwdr, Lawena

Tragt man im Rahmen der Pro-
benpriparation den Eigenheiten
der zu untersuchenden Probe
Rechnung, so erweist sich das
Rasterelektronenmikroskop als
vielseitig einsetzbares Laborma-
gerat fiir die chemische Technik.

Betriebsarten kombinieren

Dee Kombination weitcrer  Be-
irighsarten  gestattet  mitunter  die
Crewinnung von Fusitzlichen Bildin-
formationen. So bewirkt ¢ B, dig
Mehrfachbelichtung emes Mormalil-
des mil einem Invershild dic Bildis-
schung. Aufgrund des Kanteneffekies
{leicht durchstrahlbare Materinlkan-
ten werden weil oder schware abge-
bildet) und der Abschatiung bleiben
Konturen  jedoch  meist erhalten,
Besonders aul dem Gebiet der Parti-
kelmeBiechnik erleichiert dies die
Ausweriung.

e Doppelbelichiung cines Bil-
des mit den Mod: BEI und SET kann
in bestimmian Fallen sowohl die
Informationen Ober den Matenal-
kontrast wie auch iiber den Topogra-
phickontrast verbessern. Hmmgegen
sollie von  mechiprakiikablen  Be-
tnebsantenkombinationen (2. B, X
ungesputtert mit Y gesputtert) Ab-
stand genommen werden, da sie cines
Prohenaustausches  bediirfen  und
somit kaum reproduzierbar sind.

Beschleunigungsspannung
In allen Betriebsarten st der
Beschleunigungsspannung der

Promiirelekironen  besonders Aul-
merksamkeit zu widmen, Diese Span-
nung likt sich im allgemeinen zwi-
schen 1 KY und 50 KV wariieren.
Aufgrund dieses grofen Variations-
bereiches Kommit es swangstinhg zu
bestimmien  Einflissen  bei  der
Mikroskopie, Tabelle 4 zeigl eimige
Folgen der Beschleunigungsspan-
nung aul, welche bei der Durch-
fuhrung einer Untersuchung unbe-

a2

dingt zu beriicksichigen sind. Dabet
lassen sich auch Graustufensummaii-
onseffekie nutzen, Wird namlich zum
Schutz der Probe mit sehr kleiner
Beschlounigungsspannung  gearbei-
tet, s kann es vorkommen. dals sich
#war kein Bild auf dem Monitor, wohl
aber aul der Dokumentationseinhert
reipl. In solchen Fillem mub dic
Scharfstellung awangsliofig mit der
klemnstmidglichen  Beschleunigungs-
spannung geschehen, welche gerade
ehen noch ein Bild aul dem Momitor
liefert. Erst danach ist die Spannungs-
redurzerung und die Aufnnhme cines
summationsbildes  moghch,  Dhie
geschickie Vanation der Beschleuni-
pUngsspannung gestattet ¢s somil in
Abhiingigket von der Probendichte,
ausgehend vom Topographiekoniras
{iber den Matenalkontrast eing Probe
abeubilden und diese w U, noch ver-
mittels des Elektronenstrahls gezielt
#u beemflussen (Zerstrahlung b

(Teil 1: CLB-Heft 1/96)

Betnebsaren ist jedoch nur dann miog
lich, wenn avor ¢ine geeignete und
der Berriebsant angepalite  Proben
priparation erfolgt i1, Diese wieder-
um kann kedighch ein Bestandtel des
gesamten, optimierien Untersuchungs-
ablaufes sein, denn Sic resultert aws
der urspringlichen Problemstellung.

Durch die vielfiltigen Variations-
miglichkeiten der REM-Betriehsar-
ten ist es vor der eigentlichen Unter-
suchung beinahe rwingend notwen-
dig. cinc méglichst exakie Auftrags-
sperifizierung {auch im Hinblick aul
die spitter einzusetzende Auswerte-
methodik] vorsunehmen. Auber for
den routineméibigen Wergleich von
Proben erweist sich daher die Sollvor-
gabe von Mikroskopicrbedingungen
als unsinnig, und eine Fehleruniersu-
chung nach dem Schema . Bendtigl
wird ¢in Foto von ...~ kinn hesien-
falls 2u satiriech nutebaren Resultaten
fishren [8].

Tab. 4: Einflul der

| Parameter Beschleunigungsspannung | ool e
klein grob ——

Rauschsignal i Qering

Astigmatismus hech gering

Bildschairfs gering hoch

Aufieung gering hoch

Mikroakoplestbrungen

durch Aufladungseffekte | gering hoch

Invertiarung durch

aptische Tauschung haoh garing

Zersetrungagefans

der Probe Qering hizch

Bildkonirast aering heeh

Peeudotopoagraphie gearing hoch

Topographiekoniras! hoch oering

Materialkontrast qering hach

Probenpréaparation Das REM LBt sich benutzen, um

Bereits ohne besonderes Zubehor
gestattet ein  REM sehr vicke Be-
irebsarten wid somit recht vieliGhige
Untersuchungsméghchkeiten. Ein
Vermessen der Proben wird dabei iihli-
cherwese durch (in das Fota) mit ein-
hetichiete MikromaBstibe ereichiert,
Die sinnvolle Mutzung aller digser

Fehler fritheeing zu erkennen und zu
vermeiden, Dazo gehdnt selbsiver-
stiindlich auch die Aufklarung von
Mechanizmen, welche zur Fehlerhbil-
dung Fihren, [oese Einsatzewecke
decken den groBiten Tedl der an die
Rasterclektronenmikroskopie  her-
angetragenen Probleme ab. Im Wer-

CE R A Lot oond Frondeckeande 7 Salisgang, Frery 2014



lauf einer Vorbesprechung ist die
Problemsiellung daraufhin detaillier-
ter zu betrachten, Pa der Mikrosko-
piker meist auch fiir dic Proben-
priparation zustandig st sollle er zu
dieserm  Vorgesprach  moglichst
immer hinzugezogen werden. An-
dernfolls kann es z.B. passieren, dal
eine aufl Fett- oder Odriickstande zu
untersuchende Probe (routinemiiBig )
entfettet wird - die Untersuchung
#eigt dann im giinstigsten Falle gar
kein und in ungilnstigeren Fillen ein
falsches Resultat!

Ein optimaler BEM-Emmsate ist
nur mit einer gut durchdachten Aul-
gabenstellung  miglich.  Es  niitzs
wenig, aufgrund unzureichender Vor-
abinformationen bespielsweise cing
Rontgenspektralanalyse hinsichilich
Au aufl einer Au-gesputierten Prohe
vorzunchmen. Auch kanm e aof
Briiche zu untersuchendes Priipara
wohl kaum wnter Verwendung von
Bruchtechniken hergestelll werden,
Dvie Worbesprechung dient daher in
erster Linie der Vermeidung von Feh-
lerquellen. indem ein Problem misg-
lichst genau  durchleuchiel  wird,
Bereits hierbei erhiilt der Mikroskao-
piker wertvolle Hinwese auf die wm
hesten gecigneten REM-Betrichsar-
ten und kann das Mikroskop entspre-
chend vorjustieren.

Aul die Besprechung sollte die
Maukroprobennahme  folgen,  Auch
hieran ist der Mikroskopiker zu beiei-
ligen, damit die sttrende Probenkon-
tamination ausgeschlossen und cine
gecignete  Mikroprobe  auspewiihl
wird. Letetere bildet mit den unge-
fahren Abmessungen 1 = 1 = 2 om
einen Bestandteil der Makroprobe
und ist dieser mif ginem gecipneten
Verfahren zu entnehmen.

Erst diese Mikroprobe gelang
letzthch zur Priparation und 2ur
Untersuchung. Abbildung & zeigt ein
FlicBhild fur den idealen Ablauf einer
REM-Analyse inklusive der auf die
Probennahme  folgenden  Schritte.
Die Probenpriparation izi daber von
eminenter Wichtigheit,

Praparation

e Praparation dient der Proben-
vorbereilung  fiir die EM. Digser
Arheitsgang stellt sicher, dafi sich die
Probe unter den extremen Mikrosko-

prerbedingungen nicht oder nur
erwhnschier Weise veranderl. Dazu
stechen  verschiedene  Praparations-
techmken zur Wahl. Welche davon
anuwenden ist, hiingl zuniEchst ein-
mial davon ab, ob zine direkie oder ob
cine indirekte Mikroskopie dirchge-
fishrl werden muB. Die direkte Unter-
suchung ist nur bei Proben maglich,
wilche nach der Mikroprobennahme
den oben genannten Abmessungen
entzprechen. Derartige Objekic miis-
sen ferner stabil sein, o.h., eine Defor-
migrung durch thermische Einflisse,
Trocknung oder Yakuum mub ausge-
schiossen sein. Vergleichende Yorun-

AUFSATZE

tersuchungen mittels Lachimikrosko-
pic und REM geben Auskunft Uber
die Stabdlit

Crezielie Bearbeinmg

Lusatzlich ist es bei direkt mikro-
skopierbaren Proben je nach Pro-
blemstellung noch maglich, diese vor
der BEEM-Untersuchung gezielt zu

|
|
. | Audgaba
______________ b i R R
F-la.h:mrtbbnrﬂnnl II
: Vorarbaiten
Makroumsuching
| Makroumiassuchiung :
————————————————————————————— —
T
|
[Grose i | |
|
Bledar! Gofigaaniwicdung | Fusiti Abddrck-| |
| il gossgnoien: Moioden | | w% i
| ] [
| |
IWWM| : h-ﬂ,p.m
R Ve
Lh--hrﬂl '
|
|
lhummmle i
mnit |
[ Mg wd Protckater [
I 1
Michi letisrige Proben mt mmﬂqj -
i d) - |
______________ _.|.________'_"_'_____I__________.
||.-:m-|p-rulmj i
|
— REM-
Probe unier verschisdanen REM-Beirishsariee durchmustism | : Untersuchung
Dosumentation :
M .
| Opticeal Mikrobwnichsanatysen |
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bearbeiten, Spexiell im Bereich der
Metallographie dienen dann Verinh-
ren wie chemische Atsung, elekiroly-
tische Atzung, lonenditzung, Schlei-
fen, Polieren oder Lippen daeu,
Celuge rur optimierien Matenialkon-
trastdarstellung zu entwickeln oder
unterzchiedhiche technische Bearber-
tungsverfahren anbamnd vergleichen-
der REM-Unlersuchungen au verhes-
sern [4, 9], Bestimmig Lnlersuchun-
gen der inneren” Strukiur  eines
Objektes erfordern beispiclsweise die
Enbeiiung i Kunststoffblicke mit
ginem sich anschlicBenden Dinn-
schnitt. Hierzu verwended man Ullira-
mikrotome [10]. Bei Obpekten biolo-
gischer Herkunft oder be der Unter-
suchung von  Trbpfcherabscheiduin-
gen  aul  Oberflichen  hingegen
schalten  Krvolechmken, speziells
Methoden des Schockgefrierens, Pro-
benverdnderungen sus [3], Die fol
rende REM-Analyse erlordert dann
allerdings einen tiefgekihlien Gonio-
mctertisch oder die Kombination mil
der indirekten EM,

fredivekie Elekironermikroskopie

e indirckic EM wird iminer
dunn ancewandt, wenn cine Probe zu
grol oder eing ersttrende Prifung
nicht mcsglich st Dartber hinaws gig-
niet sich dus Priparationsverfahren
for instabile Proben sowie Fiir die aus-
schlicBliche  Topographiekentrastun-
tersuchung. Bei der indirekien EM
erfolpl keme Priparation der Probe

Extreen
r"__.‘-'-""ﬂ Emn:ms R —a  Troskoun — e Abvehmen dos
anglEEn | ooty 5 mmin Dol wlclorm-Filos
Foaba 'Irr:. Iﬁ: o g 38 mi'luhg:lﬁlilﬂ
Trarreritial Finlolorm: BS 16-Lisung:
o
ES 16 in MEX
Praboform-Abadnaik, Fohiaklan mil Pl kvl [iTrwierE),
. m..wmﬂu by - Lﬁﬂlmrwld o ﬁ AL i
Tt
gLar nﬂﬁt:'m_au:w
e wnad 140
4,5 min larg

Abb. & Abdrecktechniken fir die indrekte EM (Moddiziertes Bioden-Veriahren {Positivab-
druckiochnk| aben; modelizieries Pislelorm-Verlahren (Negalivabdrechiechnik) untenj

schbsd, sondern o wird ein mdiglichs1 chung his #u ctwa 6 (0facher Yer-

exakter, detatlberter Abdruck der
FProbenoberflichs angeferiizt,

Eimge dieser Abdruckiechniken
witrden bereils in der Literatur be-
schirighen |4, %) Daben 0 swischen
der Positiv- und der Negativabdrck-
technik 2o unterscheiden, Abbildung
9 reigl hierzu 2ovel vom Autor modifi-
zierte Verfahren, welche die Untersu-

| PSE-Master
Chemie und Randgebiete programmiert wiederholen

Der PSE-Master ist dia erste Software in der Chemie zum Wiederholen von Wissen, die
unter Windows arbeitet, Tum Lieferumfong pahdren mehrere Dotenbanken verschiedenar
Gebiete mit je 50 Fragen. Dorin kommen offene sowie progrommiarte Frogen mit giner
oder mehseron richtigen Antworten vor, Folls eine Froge mal nicht beantwartet wesden
kann, so erscheinen per Mowsklick Informationen, die oft mit Zeichaungen oder Bildern
ousgestattet sind. Es kiinnen vier Spieles” mitmochen: bei Abbroch oder om Ende
ethalren sie eine koekte Seafistk. Mit dem mrhueiﬂfarrm Editor konn jader nwendes
eigene Frapen- und Info-Binke oufbouen, Preis- DM 110,— + MwSt, und Versandkesten,

UMSCHAL oo e omatorene
SOFTWARE £tisn eriomor;

grofierung zulassen, Die Positivab-
drocktechmk st dabel  wesentlich
arbeitzpufwendiger, denn sie erfor-
dert emen Arbeitsgang um Umko-
peren  der  OberfiEchensirukiuren,
Der Voreil Fept spliter darin, dab
sich eine solche Abdruwckprobe in
Mormalbilddarstellung  mikroskopie-
e LB,

Negativabdrick

Megativabdruckiechniken  lassen
sich swar deutlich einfacher setren,
bendtigen jedoch beir der splileren
Untersuchung die Invershilddarsiel-
lung und Ligfern immer DUr eine spg-
gelbildiiche Oberflachenstruktor. Der
Werglewch der Abbildungen 10 und 11
belept dies, Es handelr sich dabsst um
ginen Kratzer aul einer geliteten
Aluminiumoberfliche i Xifacher
Vergrodierung. wober Abbildung 10
the direkt mikroskopierie Probe wie-
dergibt und Abbiddung 11 den Pislo-
form-B5 16 Abdruck zeig

Im ibrigen lossen =ich beide
Abbildungen auch als Beispiele fiir
dic optische Tauschung des Bildum-
springens”  (wobel Hihen falschlii-
cherwerse albs Tiefen und umgekehrt

il CLA Clwirine 1 Eaiber it Bieveddmiilil 7 Sfafingenig, Wi 201508
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Abb, 100 Kratzar sl ainer gabizten Alumini-
umosheriiche Mormal-BEl m X-Mode under
KW M it 200fachor Vergrallenung bed 25 KV

erkannl werden) verwenden, Dicse
Prohlematik Kann man mit Hilfe des
spiiter  erliuterten  Stercophotogra-
e vermeiden

Sowohl Tir Positiv- wic auch Tir
Megativdruckiechniken wurde empi-
risch festgestellt, dab sich anstelle von
Bioden oder Pioloform rechi gut auch
virflibssigies Polvstyrol oder — sofern
die Probe tempersturbestindig ist -
Wiodsches Metall einsetren lassen.
I letzteren Falle handell es sich um
cine Legierung aus 530 % Bi, 25 % Ph,
125% Cd, 125% »n mit emnem
Schmelkzpunkt vom ca, 60"

Drie geschmolzene Substanz ward
dabed auf die o untersuchende Ober-
fldche getropft und fhre wu dem
mikroskoprerbaren Abdruck,

Dicser ist aufgrund seines metalli-
schen Charakters. put Jefibig  und
bedard daher keiner nachfolgenden
Besputterung oder Bedampfung. Im
Cregenteil: D eine solehe mest mit
ciner  Eradirmung  verbumden st
kann sie¢ den Abdruck aus Wood-
schem Metall unbrauchbar machen.

Mikroprobennahme

Machdem die Probe nun vorberc-
ted wirde, folgt die Mikroprobennah-
me. Die Arbeit mit Handschuhen und
Pineette vermeidet stérende Konta-
minationen. Mitunter st ¢s von Yor-
tell, wenn das zu  untersuchende
Areal aufl der Mikroprobe markier
wird [ Einkreisen durch Kratrer, Blei-
st usw, ),

Abb. 11: Wie Abb. 10 jedoch Picloform
B516-Abdruck [vees-BED im X-Madas
KW 307 200 Eche Vergrofenang bed 26 KV)

Auch filr diese Probennahme es-
sen =ch wieder verschiedene Techm
Een benutzen, Am emlchsten ist das
Schneiden  der  Mikroprobe, doch
kann auch je nach Problemsiellung
cin Brechen oder ein Gefrierbruch
vonniten sein |2, 3] Zur Reinigung
fester Proben 1664 sich zudem je nach
Problemstellung noch Ultraschall gin
setzen. Flussipe Proben wic Suspen-
smen  werden  sweckmiBigerweise
dirckt auf den Probenhalier pipetticrt.
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