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® LV-SEM - Low Vacuum Scanning Electron Microscope

Cisnienie gazu od 0 tora do 1 tora (0 mbara do 1.33 mbara)

* E-SEM — Environmental Scanning Electron Microscope

Cisnienie gazu od 1 do 20 torow
(1.33 mbara — 26.6 mbara)

® VP-SEM - Variable Pressure Scanning Electron
Microscope

Cisnienie gazu od 0 do 26.6 mbara

Table 5.1. Basic Gas Pressure Definitions

1 atm = 760 mm Hg = 1 bar

] torr = 1 mm Hg

1 torr = 133 pascal (Pa) = 1/760 atm

1 mbar = 1/1000 atm = 0.76 torr = 100 Pa
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Pumping system of ESEM

Emission area: min. 10> Torr

Minor gas flow
(to ODP or TMP)

Major gas tlow
L
PLA2 L (to rotary pump)

PLAL /J

Gas flow from chamber
max. S0 Torr
EDM




Detektor GSED
(gaseous secondary electron detector)
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Niska proznia
e+ H,0—- H,0"+2e¢
e+ H,0— H,O" + ¢

Molekuly H,O rozpadaja si¢ na wolne

rodniki lub jony
IR N - unoda

H,0" + e — He + OH

H,0" + e — H'+ OH-




Brak przewodnictwa elektrycznego
»SKirt effect”

4
Wysoka proznia

Przyslona
ograniczajaca
proznie¢

Probka - dielektryk




Brak przewodnictwa elektrycznego
»Skirt effect”




Przekroj czynny na rozpraszanie elastyczne
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- oPd/RT

f - liczba elektronow w wigzce:
O - przekroj czynny na
rozpraszanie

P — ciSnienie

d — odleglos¢: PLA -
powierzchnia probki (GPL)
R - stala gazowa
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T - temperatura
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Aby ograniczyc¢ ,,skirt effect”

*Mozliwie najnizsze ciSnienie gazu
(optymalnie 0.2 — (0.3 tora)!

* Najmniejsza odleglos¢: PLA — probka
(ograniczenie drogi elektronow w gazie)!

*Stosowanie wysokich energii elektronow
wigzki!

m Obrazowanie:

= Nie wplywa na obraz: ,,skirt” dodaje prawie
rownomierne tlo

m Zdolnosc rozdzielcza okreslona jest przez
srednice wiazki elektronowej




Wzmocnienie kaskadowe
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Wzmocnienie kaskadowe

= Wzmocnienie sygnalu G rosnie z
odlegloscia d od probki:

m orazz ,wydajnoscia wzmocnienia” a

gdzie: P — ciSnienie gazu, V, - przylozone napigcie do detektora,
and A & B - stale zalezne od rodzaju gazu




Wydajnos¢ wzmocnienia dla pary wodnej
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Cisnienie (tor)

Przy niskich cisnieniach gazu — pojedyncze jonizacje — stabe wzmocnienie sygnalu
Przy wysokich ciSnieniach gazu — lawina jonizacji — nieelastyczne rozpraszanie powoduje
wytracanie energii elektronow co redukuje prawdopodobienstwo jonizacji




Wzmocnienie kaskadowe

>
=
<
2
72}
<
=<
.=
o
-
==
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Maximum sygnatu przy wyzszych cisnieniach — dodatkowa jonizacja molekut
przez elektrony wiazki (PE)




Cross Section (A2)

Skladowe sygnalu w ESEM
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Calkowity sygnal kaskady

gdzie:

Spg — Wydajnos¢ jonizacji elektronow pierwotnych

Spsg — Wydajnos¢ jonizacji elektrondw wstecznie rozproszonych
0 — wspolczynnik emisji elektronéw wtornych

1N - wspotczynnik emisji elektrondw wstecznie rozproszonych

I, — prad wiazki elektronowe;

I, — prad zarejestrowany przez detektor

o — wydajno$¢ wzmocnienia

d — odleglos¢ detektor-probka




Ktory gaz jest najlepszy?
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Siatka Cu na C

— B

5.32 mbara 7.96 tora 10.64 mbara

2.66 mbara 6.65 mbara 15.96 mbara




Wzmocnienie kaskadowe

= Wzmocnienie kaskadowe zalezy od
= CiSnienia gazu
= Napiecia przylozonego od detektora
= Working distance WD/gas path length GPL

I GTi VAT VAT Primary electron scattering - definition of WD, d and GPL

Gas path Extended pressure
length GPL limiting (differential)
On-axis aperture
Gas path specimen-

Working /
distance WD length GPL LJff-_a:-u:s
specimen-

detector

distance d

detector
distance d

Gas path
length GPL
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Short GPL
(to minimise primary
electron scattering) ’_‘

&

"\ Long GPL
(to maximise signal

j amplification)

Objective lens

v polepiece v

On-axis —7" Off-axis anode B
anode T or light pipe cone
d GPL % Extension

./tube
d#GPL I ‘ IGPL

WD
(ie. d= GPL) L ”

Figure 4.12  Backscattered electron images to show the effect of (a) short working
distance, short gas path length (3 mm), (b) long working distance, long gas path
length (10.5 mm) and (c) long working distance (10.5 mm), short gas path length
(3 mm). Notice how in (c) the contrast and signal-to-noise have improved. Imaged
in nitrogen gas with primary beam energy Ey = 20 keV. Horizontal field width =
255 um. Images courtesy of Ken Robinson, Carl Zeiss SMT Ltd



Characteristic X-ray
generated close to
beam impact point

Spurious X-ray
generated by
skirt electron

Primary beam impact point

X-ray generation range

Primary electron beam skirt




X-ray Skirt

/

Wiazka
elektronow

—,,Skirt”

—Wydzielenia

Mikroanaliza:
Analiza ilosciowa trudna ale mozliwa (stosowanie procedur korekcyjnych)
Mapping mozliwy ale sygnal jest rejestrowany w wi¢kszych obszarow niz rzeczywistosci




X-ray Mapping: Cement

Suchy




Duza probka w homogenicznej matrycy

Probka: Jadeit

NaAlISi, O, - krzemian sodu 1
glinu, niekiedy zawiera
domieszk¢ wapniowo-
magnezowego diopsydu.

Matryca 1: polimer
Matryca 2: blok Cu/Zn

Odleglos¢ miedzy punktem
centralnym a blokiem Cu/Zn

. ccV Spot Magn  Det WD | 1 500 pm
> 500 micron oB0KY 42 50x BSE 10.0 Philips XL30CP - Jadeite

VP — Variable Pressure — technika kompensacji wplywu gazu
mierzymy dwa widma przy roznych cisnieniach gazu




Widmo jadeitu w HV SEM 25kV

high vacuum 13:58-42
Oxide: Het W

Maz0 7951 14 27

MgO 6. 47 1.15

AlIZ03 171.49 26.08

5102 71z LT

Cal 739 077

Fe203 2. b6 052

Total 100.00

Brak pikow Cu i Zn




Beam stop method (Bilde-Sorensen)
Zbieramy dwa widma: jedno przy LV, drugie —
przy zablokowanej wigzce np. igla nad probka

PVM pressure variation method
gas compensated technique

(2 widma EDX zmierzone przy dwoch roznych
ciSnieniach, intensywnosci pikow interpolowane
do zera (R.Gauvin)




Pressure variation method

Intensity
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pressure

Wyzsze cisSnienie: wigcej kwantow X z B, mniej z A




Pressure variation method

Intensity

‘ Dwa pomiary przy dwoch réoznych
ciSnieniach

O

8 Ekstrapolowanie intensywnosci
poszczegolnych pikow do O

Charging

O
Zastosuj odpowiednig korecj¢ do
ekstrapolowanych wartosci aby
otrzymac¢ ilosciowq informacj¢ o
skladzie chemicznym

pressure




Widmo jadeitu w niskiej prozni (0.3 tora) 25kV

14:07:15
Net wWix
f2.65 13.85
6.94 1.31
157.43 25.04
294 65 53.70
677 0.68
2.48 ]

11.30 2.96
6.49 1.98

100.00

Pojawiajg si¢ niewielkie piki pochodzace od matrycy 2 Cu/Zn




Widmo jadeitu w niskiej prozni (0.6 tora) 25kV

low vacuum 0.8 14:10:42
Oxide: Het W

Maz20 61.85 14.50

MgO 463 1.09

Al203 12016 23.28

5i02 22769 4812

Ca0 6.41 0.70

Fe203 3.03 L2EL
CuD 25.02
Zn0 13.81

Total 100.00

Duze piki pochodzace od matrycy 2 Cu/Zn




Wyniki analizy

comected
Oxide:
MaZ0
MgO

Niska proznia o
(0.2 -0.4 Torr)

high vacuum

Oxide:

NaZ0
MgO

Al203
5102 ) ) F e o
CaD _ _ proznia

Fe203

Wyniki analizy w niskiej prozni sa zblizone do uzyskanych w HV




Aby zredukowac zjawisko ,,skirt effect” nalezy uzyc:
®* Minimalna GPL
* Wysokie napigcie przyspieszajace w SEM (np. 25kV)
® Niska prozni¢ (0.1 - 0.3 mbar)

GAD - BSE




Jak sprawdzic¢ czy ladunek elektryczny
zgromadzony w probce jest skompensowany?

Granica Duane-Hunta — przy jakiej energii konczy si¢ widmo ciagte?

E,= 20 keV
Vs — (EL _EO)/e E, =20.5 keV

Vg=+500 eV




Minimalne ciSnienie, ktore utrzymuje wode w fazie cieklej: 4.6 tora przy temp. 0°C.
Wyzsze temperatury wymagaja wyzszego cisnienia

Water Phase Diagram
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Temperature (°C)

Platek orchidei




Zwilzanie polistyrenu

I ©0m

Zwilzanie SiO,




EBSD z materialow nieprzewodzacych




AccV Spot Magn
200kV 5.0 800x

Det WD |—— - b50pm
BSE 17.1 0.2 Torr PLZT after electrig

Brak kompensacji ladunku —
niszczenie katastroficzne w
ceramice PLZT ulegajacej

spontanicznej polaryzacji

C AW R

o
AccV SpotMaan  Det WD
200kV b5 X BSE 17.0 0.3 Torr PLZT.after electgagshock

ok




plyw warstwy napylanej na jakos¢ dyfrakcji ( monokrysztal NiO)
a) brak napylania, b) napylanie weglem, ¢) napylanie zlotem

C on Ni
Au/Pd on Ni
-4 C on Si
= Au/Pd on Si

Normalized 1Q

\

60
Coating Thickness (A)




Przekroj czynny na
rozpraszanie elastyczne

Nitroge
— Water
—=Helium

°

Cross Section (A 2)

10

Energy (keV)

AccV  Spot __Bet WD . T
0V CCD In-sight view of LV-SEM thamber

Szereg zmiennych, m.in.:

fraction in probe

> Rodzaj gazu

500 1000 1500 2000

> Ciénienie gale Pressure Distance (Pa-mm)

» Odleglosci GPL (Gas Path Nalezy stosowac:
Length) a) jak najnizsze ciSnienie gazu,
b) jak najmniejsza odleglos¢ GPL

> Energia elektronow wiazki (Gas Path Length)




Wplyw cisnienia gazu na jakos¢ dyfrakcji
a) 0.05 tora, b) 0.5 tora, ¢) 1.0 tora




Ceramika PLZT

(PLZT 8/65/35)

91% rozwiazanych
dyfrakcji

IPF — ziarna przypadkowo
Zorientowane




> 40° |dark blue
> 50° |black
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Mapy orientacji otrzymane dla
meprzewodzqcego /r0O, 0 symetrn regularnej
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b) VP-SEM
nieskompensowany skompensowany
ladunek elektryczny ladunek elektryczny
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Gdy cisnienie gazu jest za niskie....

=10 prm; Map1; Step=0.2 pm; Gridl 5[::1 10 =10 prn; Mapl: Step=0.2 prm; Grid150x110

gruboziarnisty Al,O, drobnoziarnisty Al,O,

Gdy cisnienie jest za niskie w LV-SEM:

ladunek elektryczny nie jest calkowicie skompensowany




