)
MFA mtaE<
o o U

Az anyag és az elektronsugarzas
kolcsonhatasain alapulé anyagvizsgalati
modszerek attekintése (Elektron
spektroszkopia (Auger, XPS) és mikroszkdpia
(SEM, TEM)

Dr. Racz Adél, tudomanyos munkatars,
EK MFA
racz.adel@energia.mta.hu



Vazlat

Elektron-anyag kdlcsonhatas: ,,termékek”

Auger elektron spektroszkopia (AES)
Rontgen-fotoelektron spektroszképia (XPS/ESCA)
Pasztazo elektron mikroszkopia (SEM)
Transzmisszios elektron mikroszkopia (TEM)
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Reimer, L. 1998. Scanning Electron Microscopy. 2nd edn. Heidelberg:
Springer Verlag. ISBN 3-540-63976-4.



* FelUletanalitika: AES, XPS, ARXPS
— Ultranagy vakuum (UHV): 10° mbar

* Mikroszképia: SEM, TEM

- Nagy vakuum: 10> mbar

1Pa=0.01 mbar



Auger elektron spektroszkopia (AES)

e Bombazas 1-10 keV-os elektron

Vakuumnive
nyalabbal \
. k k = . . - M
* B =EE "B ;

* Rugalmatlan szabad uthossz:
néhany tized nm!

Egy KL;L; Auger-itmenet sémdja




Koncentracio szamolas

13=l0 0 (E,) (141, (E0 ©)] T(E,) [ Ny (2) exp [——2—]

cos 0 Ay

|, a primer elektronaram erGssege és E  a primer elektronok energiaja, o, (E,) a
W-héjon torténd Auger atmenet hataskeresztmetszete, ry,(E,,a), az elektron
visszaszOrasi tényezd, E, az Auger energia (az adott Auger atmenetbdl szarmazo
elektronok kinetikus energiaja, T(E,) a berendezés transzmisszids

egyltthatodja, N,(z) az A atom z mélység szerinti eloszlasa, A, az i. elembdl
kilépb elektron kbzepes szabad uthossza, © az elektron palyajanak a szoge a
felilet normalisahoz képest.

=los N X . e I XY IS,
Erzékenységi tényezok Y B XY S,




Spektrumok

e Differencialis: hattér csokkentése

* Direkt: csucsfelbontas kotésallapot
meghatarozasara

Direct Spectrum

Differentiated Spectrum
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Meélységi profilirozas

 minta bombazasa argon ionokkal - > mélységi
koncentracio eloszlas

e feluleti durvulas, keveredés elkertlésére minta
forgatas, surlédo beesés, kis energia (1 keV)
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AES modszer jellemzoi

H és He kivételével minden elem kimutatasara
alkalmas.

Erzékenység: 1-5 at%
nformacios melyseg: 3 atomi reteg
_ateralis felbontas: kb. 10 nm

onporlasztassal kiegészitve meélyebb réetegek
is (mélységi profilok)

Szigetel6 mérése problémas lehet



Rontgen-fotoelektron spektroszkopia
(XPS)

* A vizsgalt mintat 150-1500 eV energiaju
fotonokkal (rontgensugarral) gerjesztjuk és a
sugarzas altal keltett elektronokat detektaljuk
energiajuk szerint szétvalasztva.

J -

* Rontgensugarzas keltése: 1zz6 wolfram szalbol
(katod) kilép6 elektronok magnézium/aluminium
anodot bombaznak

rt')ntgen= Ekin-I_Ekc'itési



Mennyiségi elemzés
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Kotésallapotok, részletes spektrum

Nagy felbontas,

CPS

kis Iépéskoz a fotoelektron csucs szlk kdrnyezetében
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Szogfliggd XPS (ARXPS)

* Ha aréteg tul vékony, a mélységi profilirozashoz
* Ha a porlasztas karositana a mintat -> nem destruktiv technika

A minta dontésével kiilonb6z6 mélységbdl kapjuk az

informaciot — kb. maximum 10 nm mélységig

To Electron
Spectrometer

Ly mh AL A

Sample

https://xpssimplified.com/angle_resolve xps.php



XPS madszer jellemz6i

H és He kivételével minden elem kimutatasara
alkalmas.

Erzékenység: 0.1 at%
Informacios melység: 5-10 atomi réteg

Lateralis felbontas: 2-5 um, szinkrotron
sugarzassal kb. 20 nm

Meélységi profilok:porlasztas + szogfliiggd XPS

Szigetel6 mérésre is alkalmas (néhany eV-os
toltédés —kompenzalas)



Pasztazo elektron mikroszkopia (SEM)

 Avizsgalathoz szukséges elektronok forrasa az elektronagyu,
mely elektronnyalabot allit el6. - 200 eV-35 keV

e AKkis atmérdjd (min. 1nm) nyalabbal pontrol-pontra
végigpasztazza minta feltletét. Az elektronok kolcsonhatasba
lépnek a vizsgalt anyaggal, detektorok az ekkor keletkez6
jeleket detektaljak.

A detektorok jele modulalja egy megjelenité képernyo
pontjainak intenzitasat. Ha a mintafellilet emisszioja
megvaltozik, ez a valtozas a képernyon is megjelenik
(szinkronban pasztazas a mintafellileten és a képernyon).

 Tehat a mintardl pontrdl pontra vett informaciot ugyanabban
a sorrendben jeleniti meg egy képernydn, igy all el6 a kéep.
Nincs klasszikus értelemben vett (optikai) képalkotas, a képet
elektronikus modon allitja elé.



Pasztazo elektron mikroszkopia (SEM)

elektron-

™ A - Elektronforras: katod, V-alakban
hajlitott volfram (W) izzdszal,
(vdkuumigénye: 10 mbar)

elektronagyd

magneses lencse - Elektronok energiaja: E=0,2-30keV
képernyd

vezsriéshez - Elektromagneses lencserendszer: jol

phsztizs fokuszalt sugarnyalab el6allitasahoz
(G ) - Detektorok: szekunder elektron
visszaszort I . detektor, visszaszdrt elektron detektor,
elektron o ‘ -
dotoktor (M) -// réntgen detektor : EDS/EDX
:.II .. 'E:::EF:?.E:-;-_ 1?‘ ‘\ 77 .
mintatarts M SEs - Elektromosan vezet6 minta kell —
detektor

szigetel6 mintak el6készitése



Szekunder (SE) — visszaszort elektron kép (BSE)

Ni wire
wrapped &/
Ti wire

. 78x 143ym 3977 85-15 12:53

* Felulet kozeli vékony rétegrol Kontraszt -> rendszam
informacio — morfoldgia 28N, 2?Ti:sotétebb

http://www.andersonmaterials.com/sem/sem-secondary-backscatter-images.html
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Gyorsito feszliltség szerepe

inum hydroxyde coated

e Feszlltség novekedésére (5 ->15 keV, behatolasi mélység nd) a
felUleti szén szennyez6k kevésbeé lathatok

https.//blog.phenom-world.com/sem-technology-electron-beam-microscopy
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Transzmisszios elektronmikroszkodpia
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(TEM)

A leképezést felgyorsitott elektronokkal
(elektronhullammal) végezzik (forras: W-
katdd, nagyfesziltség: E=100-400keV,
vakuumigénye: 10~ mbar).
Elektromagneses lencsék: képalkotas,
sugarnyaldb téritése/fékuszalasa.

A parhuzamos nyalab athalad a mintan,
innen szarmazik a transzmisszios

megnevezés (100 nm-nél vékonyabb
minta szlikséges).

Az elektronhullam intenzitas-eloszlasat
vetitjuk tovabb a fluoreszcens hordozoéra
(vilagitod ernyd).

Detektor: film/CCD kamera (charge
coupled device) .

Valodi, nagyitott képet allitunk eld.



Uzemmadok:

— Keépi: Ha az objektiv lencse képsikjat vetitjik a
képrogzitore: nagyitott kép

— Diffrakcios: objektiv lencse hatso fokuszsikjat
vetitjuk a képrogzitére: diffrakcios kép (kristalyos
fazisok)

Felbontoképesség: akar 0.5 Angstrom! — atomi

feloldas

Analitikai feltétek: EELS (elektron energia
veszteség spektroszkopia), EDS

Anyagi informacio parhuzamosan szerkezeti
informacioval (amorf, kristalyos fazisok)



Mintaelokészités

< 100 nm vastag mintara van szlikség
- Szuszpenzio készitése
- Replika készitése
- Fagyasztva tores

- lonsugaras vékonyitas

- Ultramikrotomos vagas



Keresztmetszeti TEM (XTEM) - leképezések

Bright field leképezés: az aperturan a képképzéshez csak a direkt nyalabot
hasznaljuk.

Vilagosabb: kisebb rendszam Kristalyos fazis

Sotétebb: nagyobb rendszam
Kép készit6je: Dr. Foga




Dark field leképezés: az aperturan a képképzéshez csak szort
nyalabot engediink at, a direkt nyalabot kizarjuk

Vilagosabb: nagyobb rendszam
Sotétebb: kisebb rendszam

[ 1 §0) R

Kép készit6je: Dr. Fogarassy Zsolt



Diffrakcios kép — kristalyok

https://myscope.training/legacy/tem/background/concepts/image
generation/diffractionimages.php
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Ajanlott irodalom

https://fizipedia.bme.hu/index.php/Szil%C3%A1rdtestfel%C3%B
Cletek anal%C3%ADzise Auger elektron spektroszk%C3%B3pi
%C3%A1val

https://fizipedia.bme.hu/images/2/2¢c/XPS leiras.pdf

D. Briggs, M.P. Seah: Practical Surface Analysis, Vol 1.: Auger and
X-ray Photoelectron Spectroscopy, John Wiley & Sons, New York,
1992

http://metal.elte.hu/oktatas/alkfizlab/meresleirasok/SEM3.pdf
http://metal.elte.hu/oktatas/alkfizlab/meresleirasok/TEM.pdf
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