Elektronowa mikroskopia
skaningowa ze zmienng
proznia

Principles and Practice of Variable Pressure/Environmental Scanning
Electron Microscopy

Debbie Stokes, John Wiley &Sons, 2008

® 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

Ci$nienie gazu od 1 do 20 toréw
(1.33 mbara — 26.6 mbara)

® VP-SEM - Variable Pressure Scanning Electron
Microscope

Ci$nienie gazu od 0 do 26.6 mbara

Ci$nienie atmosferyczne = 760 tora
lub mmHg =101 x 10%Pa =1 bar

1tor ~133 Pa ~1.33 mbara
1 pascal ~7.5x10%tora ~0.01 mbara
1 mbar ~0.75 tora ~100 Pa




ESEM

Gun |~ 10%tora

Pressure Limiting Aperture 2(PLA)
10 tora

Komora probek
1-20tora

Pumping system of ESEM

Emission area: min. 10 Torr

Minor gas flow
(to ODP or TMP)

———> Major gas flow
PLA? ’ (to rotary pump)

PLAl

Gas flow from chamber
max. 50 Torr




Niska proznia
e +H,0— H,0"+2¢e
e+ H,0— H,O" + ¢
Molekuly H,O rozpadaja si¢ na wolne
rodniki lub jony
NP I . Anoda
H,0"+ e — H* + OH" ee - E 93
gdzie: 4+ _ proton 9 a a 9 9 a
OH - jon hydroksylowy 9 0

o ® /Dielektryk

\ Stolik

Brak przewodnictwa elektrycznego
»Skirt effect”

Wysoka préznia

Przystona
ograniczajaca
proznie

Probka - dielektryk




Brak przewodnictwa elektrycznego
»Okirt effect”

Przekrdj czynny na rozpraszanie elastyczne

~~
~N
b
N’
=
=]
=
(]
%
5]
w
wn
=]
S
©)

10
Energia (keV)




Rozpraszanie poza - 5Pd/RT
wiazka

f - liczba elektronow w wiazce:
6 - przekroj czynny na
rozpraszanie sprezyste

P — ci$nienie

d — odleglos¢: PLA -
powierzchnia probki (GPL!)

R - stala gazowa
T — temperatura

W(g. Bradleya Thiela

Liczba elektronéw w wiazce
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Cisnienie x odleglos¢ (Pa mm)

Jaki gaz?
Jaka odleglosc¢?
lle gazu?




Jaki gaz?

Rozpraszanie elektronow w réznych gazach
(He, N, O, Ar)

Wplyw liczby atomowej na Srednia droge
swobodna (A - mean free path)

€
S
< 1 £ 100 2
£ —e— Helium b —o— Hellum
= 0.1 @ —a— Nitrogen
g —a— Nitrogen 3
& | X —o— Oxygen
£ 001 | —o—Owgen £ —o— Argon
g —o— Argon 3 w0 1
2 0001
g
: i
w
0.0001 |
|
0.00001 0 5 10 15 20 25 30
0 5 10 15 20 25 30 Primary beam energy Eq/kV
Primary beam energy Eo/kV
Figure 4.3 Log-linear plot of skirt radius r, as a function of primary beam energy for
Figure 4.2 Log-lincar plot of primary electron mean free paths as a function of a range of gases having atomic numbers Z = 2 (helium), Z = 7 (nitrogen), Z = § (oxy-
atomic number for a range of primary beam energies. The data points are for helium gen) and Z = 18 (argon). Thickness of the gas layer (gas path length) = 2 mm. The
7 = 2). nitrogen (Z = 7). oxvgen (Z = 8) and argon (Z = 18). Pressure p = 100 Pa temperature is assumed to be T = 293 K (20 °C) and pressure p = 100 Pa (0.75 torr)

Zaleznos¢ Sredniej drogi swobodnej elektronow od
energii wiazki elektronowej

Wplyw liczby atomowej na promien ,,skirtu”
wiazki pierwotnej

Zalezno$¢ promienia ,,skirtu” od energii wiazki
elektronowej

Rozpraszanie elektronow wiazki w roznych gazach
(He, N, O, Ar)

Wplyw liczby atomowej na prad wiazki
elektronowej

Hel - teoretycznie
najlepszy dla
zminimalizowania
oddzialywania
wiazka-gaz.

Ale jest gazem,
ktory najtrudniej
si¢ jonizuje, a maly
rozmiar jego

% electrons in focused probe f,

—— Helium
—a— Nitrogen
| —O—Oxygen

—O0— Argon

atomow helu 10 15

20

odpompowywanie

Primary beam energy Ey/keV

Figure 4.5 Plot of the percentage of primary electrons remaining in the focused
probe to form a useful beam current, as a function of primary electron beam energy
Ej for a range of gases with atomic numbers Z = 2 (helium), Z = 7 (nitrogen), Z =
8 (oxygen) and Z = 18 (argon). Thickness of gas layer (gas path length) = 2 mm,
pressure p = 100 Pa

Procent elektronéw w zogniskowanej wiazce
jako funkcja energii wiazki elektronowej

f, — czes¢
elektronow
pozostajacych w
wigzce

wg. Debbie Stokes




Jaka odleglosc¢?

GPL - Gas Path Length

Skirt radius r,/um

Nitrogen

——GPL=15mm
—t— GPL = 10mm
—5—GPL=2mm
—a—GPL=1mm

10 15 20
Primary beam energy Eq/keV

Dla wszystkich przypadko

1. Silny wzrost promienia ,,skirtu” dla energii
wiazki ponizej 5 keV

2. Réznica dwoch rzedow wielkosci w
promieniu ,,skirtu” dla GPL =1 mm i GPL 15
mm

Wplyw GPL na rozpraszanie!!!!

—0—GPL=2mm

Skirt radius r,/um

—e—GPL=1mm

Argon

GPL - Gas Path Length
Wplyw GPL na prad wigzki elektronowej

| —e— Helium
—a— Nitrogen
—o— Oxygen

—o— Argon

% electrons in focused probe

0.2 0.4 0.6 0.8 1
Gas path length GPL/cm

Figure 4.9 Log-linear plot to show the percentage of electrons remaining in th
focused probe to form the useful primary current, as a function of atomic numbe
of the gas for a primary beam energy Eg = 20 keV. Pressure p = 100 Pa

Procent elektronow pozostajacych w wigzce elektronowej drastycznie spada wraz ze
wzrostem GPL (redukcja pradu wiazki) — wyjatek: hel

1. Dlaargonu GPL: 1-2 mm

2. Dla azotu i tlenu GPL: kilka milimetrow




lle Gazu?
Wplyw cisnienia gazu na Srednig droge
swobodna dla rozpraszania elastycznego

Elastic mean free path A ,/cm

500 1000 1500 2000 2500 3000
Pressure p/Pa

Figure 4.14 Log-linear plot to show the variation in elastic mean free path A ff
primary electrons in nitrogen gas over the wide range of pressures available in t
VP-ESEM and for several primary beam energies Eq

Zmiana A dla rozpraszania elastycznego wraz z ciSnieniem
azotu dla 4 energii wiazki elektronowej

lle Gazu?

Wplyw cisnienia gazu na promien ,,skirtu”

—e— Helium
—a— Nitrogen
—0— Oxygen
—o— Argon

Skirt radius rg/um

500 1000 1500 2000 2500 3000
Pressure p/Pa

Figure 4.16  Plot of skirt radii 7, over the pressure range extending to 2.8 kPa for
gases having atomic numbers Z = 2 (helium), Z = 7 (nitrogen), Z = 8 (oxygen)
and Z = 18 (argon). Primary beam energy Eg = 20keV and gas path length GPL =
2mm

Zalezno$¢ promienia ,,skirtu” od ci$nienia gazu
Dla 2.8 kPa (ca 21 toréw) — Srednica wiazki elektronowej 180 pm —
wiazka rozmyta




lle Gazu?

Wplyw cisnienia gazu na promien ,,skirtu”

p =100 Pa
—a—GPL=15mm r=2.4 um dla GPL =1 mm
e r=26 um dla GPL =5 mm

—&—GPL=5mm

——GPL=1mm

Skirt radius rg/um

p=2.8kPa
r=12.5 pm dla GPL = 1 mm
: r=139 pym dla GPL =5 mm

0 P e e
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Pressure p/Pa

Figure 4.17  Plot of primary beam skirt radii 7, over the pressure range extending
to 2.8kPa for several gas path lengths and in nitrogen gas, Z = 7. Primary beam
energy Eo = 20 keV

Zalezno$¢ promienia ,,skirtu” od GPL dla azotu
Dla GPL =1 mm promien ,,skirtu” praktycznie si¢ nie zmienia
Dla GPL =5 mm znaczny wzrost (o jeden rzad)

lle Gazu?

Wplyw cisnienia gazu na prad wiazki elektronowej
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—e— Helium
—a— Nitroger
—0— Oxygen

—o— Argon

% electrons in focused probe

100
Pressure p/Pa Pressure p/Pa

Procent elektronéw w zogniskowanej wiazce Procent elektronéw w zogniskowanej wiazce
(prad wiazki) w funkcji ci$nienia gazu oraz (prad wiazki) w funkcji ci$nienia gazu oraz
rodzaju gazu. energii wiazki elektronowej

GPL =2 mm, E, = 20 keV GPL =1 mm, Azot




Aby ograniczy¢ ,,skirt effect”
*Mozliwie najnizsze ciSnienie gazu
(optymalnie 0.2 — 0.3 tora)!

* Najmniejsza odleglos¢: GPL(ograniczenie
drogi elektronow w gazie)!

*Stosowanie wysokich energii elektronow

wigzki!

= Obrazowanie:

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

= Zdolnos¢ rozdzielcza okreslona jest przez
srednice wiazki elektronowej

Wzmocnienie kaskadowe

“~~_Anoda

I \ Stolik
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Detektor GSED
(gaseous secondary electron detector)
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Wzmocnienie kaskadowe

G:ead

m oraz z ,wydajno$cia wzmocnienia” a (wspolczynnik Townsenda)

= Wzmocnienie sygnalu G rosnie z
odlegloscia d od probki:

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

Wydajnos¢ wzmocnienia dla pary wodnej
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Przy niskich ci$nieniach gazu — pojedyncze jonizacje — stabe wzmocnienie sygnatu
Przy wysokich ci$nieniach gazu — lawina jonizacji — nieelastyczne rozpraszanie powoduje
wytracanie energii elektronéw co redukuje prawdopodobienstwo jonizacji
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Wzmocnienie kaskadowe

Cisnienie (torr)

Maximum sygnatu przy wyzszych ci$nieniach — dodatkowa jonizacja molekut
przez elektrony wiazki (PE)

Skladowe sygnalu w ESEM
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Calkowity sygnal kaskady

Spe— Wydajno$¢ jonizacji elektronéw pierwotnych

Sgse — Wydajnos¢ jonizacji elektrondow wstecznie rozproszonych
& — wspotezynnik emisji elektronéw wtoérnych

n - wspotezynnik emisji elektronéw wstecznie rozproszonych

1, — prad wiazki elektronowej

|, — prad zarejestrowany przez detektor

o — wydajno$¢ wzmocnienia (wspotczynnik Townsenda)

d — odlegtos¢ detektor-probka

Ktory gaz jest najlepszy?
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Wzgledne wzmocn
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Cisnienie gazu (Torr)
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Siatka Cu na C

5.32 mbara 7.96 mbara 10.64 mbara

. S |

i

e B e =
2.66 mbara 6.65 mbara 15.96 mbara

Wzmochienie kaskadowe

= Wzmocnienie kaskadowe zalezy od
Cisnienia gazu
Napie¢cia przylozonego od detektora
Working distance WD/gas path length GPL
(S{le VLY [VRe VAV Primary electron scattering - definition of WD, d and GPL

Gas path Extended pressure

length GPL limiting (differential)

. . On-axis aperture

\en:?hpgtPL etortor i i Off-axis
detector i i specimen-

distance d 7T detector

Working
distance WD

| distance d
Gas path
length GPL /
|

} /

Specimen




lepiece
- =
On-axis > Oft-axis anode
anode T or ngnqp%

Short GPL
(to minimise primary
electron scattering)

N
Long GPL
(to maximise
amplification)

Objective lens

d, GPL wo
(le. d=GPL)

Specimen

Characteristic X-ray
generated close to
beam impact point

‘ b

Spurious X-ray
generated by
skirt electron

signal

Extension
cone

Extension

/ tube

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

s to show the effect of (a) short working

) long working distance, long gas path

working distance (10.5 mm}, short gas path length

Primary beam impact point

X-ray generation range

Primary electron beam skirt
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X-ray Skirt

Wiazka
elektronow

,»okirt”

Wydzielenia

Mikroanaliza:
Analiza iloSciowa trudna ale mozliwa (stosowanie procedur korekecyjnych)
Mapping mozliwy, ale sygnal jest rejestrowany w wi¢kszych obszaréw niz
rzeczywistosci

X-ray Mapping: Cement
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Duza probka w homogenicznej matrycy

Probka: Jadeit

NaAISi,Og - krzemian soadu |
glinu, niekiedy zawiera
domieszke wapniowo-
magnezowego diopsydu.

Matryca 1: polimer
Matryca 2: blok Cu/Zn

Odlegtos¢ migdzy punktem
centralnym a blokiem Cu/Zn
AccV Spot Magn  Det WD 500 pm

> 500 micron 250kv 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

DOxide:

Na20

Mg0

Al203

5i02

Cal

Fe203

Total

Brak pikéw Cu i Zn
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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 dwéch réznych
ciSnieniach, intensywnosci pikow interpolowane
do zera (R.Gauvin)

Pressure variation method

Intensity

pressure

Wyisze ciSnienie: wiecej kwantow X z B, mniej z A




Pressure variation method

Intensity

‘ Dwa pomiary przy dwdéch réznych
ciSnieniach

/N
T—e
Charging b Ekstrapolorwame 1n.te1,1sywnosc1
poszczegolnych pikow do O
O
Zastosuj odpowiednia korecje do
ekstrapolowanych wartosci aby
otrzyma¢ ilosciowa informacje o
pressure skladzie chemicznym

Widmo jadeitu w niskiej prézni (0.3 tora) 25kV

low vacuum 0.4 14:07:15
Oxide:
Na20
Mgl
AlI203
5i02
Cal
Fe203

Wi

13.85

1.3

2504

. 53.70

3 0.68

. 46

Cul R 2.96
Zn0 2 1.98

Total 100.00

Pojawiaja si¢ niewielkie piki pochodzace od matrycy 2 Cu/Zn
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Widmo jadeitu w niskiej prézni (0.6 tora) 25kV

low vacuum 0.8 14:10:42
Oxide: Net
Naz0 61.85
MgO 463
Al203 12016
5i02  227.69
Cal 6.4
Fe203 3.03
Cul 25.02
Zn0 13.81

Total

Duze piki pochodzace od matrycy 2 Cu/Zn

Wyniki analizy

comected
Dxide:
Naz0
MgO

Niska proznia
(0.2- 0.4 Torr)

high vacuum

Ozide:

Na2D

Mgl

Al203 A

5i02 . R 3 7 o
Cab . . .93 proznia
Fe203

Wyniki analizy w niskiej prozni sa zblizone do uzyskanych w HV
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Aby zredukowa¢ zjawisko ,,sKirt effect” nalezy uzy¢:
* Minimalng GPL
° Wysokie napiecie przyspieszajace w SEM (np. 25kV)
° Niskag proznie (0.1 - 0.3 mbar)

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

’ Energy keV)

Granica Duane-Hunta — przy jakiej energii konczy si¢ widmo ciagte?
Ey= 20 keV
VS = (EL - Eo ) / e E_=20.5keV
V= +500eV
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Minimalne ciSnienie, ktore utrzymuje wode w fazie cieklej: 4.6 tora przy temp. 0°C.
Wyisze temperatury wymagaja wyzszego ciSnienia

i ‘
»
b

T
8

I
s

LB
o
Pressure (Torr)

5
Temperature (C)

Relative Humidity Isobars

Pressure (Torr)

L LV-CSEM

Temperature (C)

Platek orchidei

Zwilzanie polistyrenu

—>0=89° N 0, m
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EBSD z materialow nieprzewodzacych

Brak kompensacji tadunku —
niszczenie katastroficzne w
ceramice PLZT ulegajacej
spontanicznej polaryzacji

AccV SpotMaan Det WD ————— 50um
200kv 50 800x BSE 17.1 0.2 Tom PLZT after electrig

AccV Smﬂdal]r'DeI WD —————] 20um 3
200kV 55 BSE 17.0 OBanrPLZTaﬁere\ecI' hock =
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Wplyw warstwy napylanej na jakos$é¢ dyfrakcji ( monokrysztat NiO)
a) brak napylania, b) napylanie weglem, c) napylanie zlotem

g
°
)
N
®
=
=
o
=~

AccV  Spot Magn.Bet” WD v e
oV ~ CCD In-sight view of LV-SEM thamber

Szereg zmiennych, m.in.:

» Rodzaj gazu

» Cisnienie gazu

» Odleglosci GPL (Gas Path
Length)
Energia elektronow wigzki

C on Ni
Au/Pd on Ni
-+ Con Si
~< Au/Pd on Si

Przekroj czynny na
rozpraszanie elastyczne
I

i

Nitroger

Cross Sec®ion (

fraction in probe

2500

Nalezy stoso
a) jak najnizsze ciSnienie gazu,
b) jak najmniejsza odleglos¢ GPL
(Gas Path Length)
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Wplyw cisnienia gazu na jako$¢ dyfrakcji
a) 0.05 tora, b) 0.5 tora, c¢) 1.0 tora

Ceramika PLZT

Pby L8216 Tig5s05 dlax =0.08
(PLZT 8/65/35)

91% rozwiazanych
dyfrakcji

(Complete

36570 data paints

E qual Area projection
Upper hemisphere

: o~ I —
1o = k
e O

zorientowane

Miscnentaian [deg]
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green
dark blue
black

e — = 5L
=50 pm: Map1. Step=0.5 pm: Gnd240x

Mapy orientacji otrzymane dla
nieprzewodzacego ZrO, 0 symetrii regularnej

=N C
S, ! AN

a) C-SEM b) VP-SEM
nieskompensowany skompensowany
ladunek elektryczny ladunek elektryczny
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20 o Mol gm0

Al O, (cisnienie H,O - 1.33 mbar)

Gdy cisnienie gazu jest za niskie....

£ r

=10 pm: MapT: Step=0.2 pm; Grid150x110 =1 0 prri Mapl, Step=0.2 pm; Gridl150=110
gruboziarnisty Al,O, drobnoziarnisty Al,O,

Gdy cis$nienie jest za niskie w LV-SEM:

ladunek elektryczny nie jest calkowicie skompensowany
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