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1. EinfUhrung
— Vergleich TEM - LM
— Wechselwirkung Materie — Elektronen

2. Probenpraparation

3. Spektroskopie (Chemische Analyse)

— EDS
— EELS
— Gegenulberstellung
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4. Elektronenbeugung
— Typen von Beugungsmustern: SAD, Kikuchi, CBED, NBED
— Wiederholung reziprokes Gitter
— SAD: Strahlengang, Indizierung
— Kikuchi-Muster: Entstehung, Orientierung von Proben
— CBED: Entstehung, Informationsgehalt

5. Kontrasttheorie
— Masse-Dicken-Kontrast
— Beugungskontrast
— Hellfeld/Dunkelfeld
— Phasenkontrast (HRTEM)
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(Durch-)Lichtmikroskop Transmissionselektronenmikroskop

Licht-/Elektronenquelle

Kondensor

Probe I

Objektiv

Zwischenbild

Projektiv
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med 1.1 Vergleich LM - TEM

Werkstoffe

(Durch-)Lichtmikroskop

A = 400...700 nm
d. ., =300 nm
d. .. <A

Ernst Abbe

dnin = 0,61 n-sina

Friedrich-Schiller-Universitit Jena

Transmissionselektronenmikroskop

A=2103 nm
d.,=10'nm
d. =50

spharische Aberration C;
der magn. Linsen
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me 1.2 TEM Aufbau und Funktion
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=
G un: Electron gun

Erzeugung & Beschleunigung Acceleration tube

o0
p oo

von Elektronen g
— ~ 1
. 1 d I RS
Kondensor: et st Lo =Nzl
Strahlformung Ca‘;;‘;’,?,'.},?ye' TR '
Goniometer ——— f o
Ob]ekt|v Specimen holder—-[:)‘_ Objective aperture

VergrofRerung Objective lens
- . Selected-field-aperture—=
Zwischenlinse:
Beugung =
PI’Oj ektor: B =) = Projector lens

Intermediate lens

Binocular PR
NachvergréR3erung

L Small fluorescent

Viewing port——— screen
/ Large fluorescent

d : screen

Camera chamber
)
I I [Fultz 2008]
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1.3 Wechselwirkungen e-Strahl — Probe

koharente Primarelektronen (~ 200kV)

EDS
Atomart

Rdntgenstrahlung

| | diinne Probe (10..200nm)

koharent, elastisch,

unelastisch gestreute
gestreute Elektronen

Elektronen

TEM, HRTEM, ED || EELS, EFTEM,
Geflige, Atomart

Kristallstruktur,
Defekte

Materialcharakterisierung - TEM 8



Friedrich-Schiller-Universitit Jena

Mmulzhj 1.4 Analytische Moglichkeiten
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e Mikroskopie e Beugung (ED) e Spektroskopie
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incident

e fokussierter Strahl

rastert Probe ab N . |EDS
- Raster-Bilder mit ZI5:Z:oziziiiiy
sub-nm-Auflésung
. annular g
—> Auskartieren von: dotector G L
a Z-contrast
- Elementverteilungen I mace
- Kristallorientierungen \ network
- Phasenverteilungen spectrometer N —
- Spannungszustanden —
BF image
[Fultz 2008]
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Werkstoffe

e hohere Auflésung als REM
- Abbildung von Defekten
mit ,atomarer” Auflésung

- keine atomar glatte Oberflache
fir atomare Auflosung notwendig
(wie bei AFM)

—

[FEI 2010] [Allen et al. MRS Bull 2012]
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e sehr lokale Beugungsanalyse = wenige nm

XRD =

\‘.\ 3 ]
TEMSAD = L ® —:

—J\JUUU\ A [G ammer 2011]
1 T 5 To 12
g [nm?]

Intensity [aU]

Intensity [aU]

e Einkristallbeugung in polykristallinen Material (einzelne Kérner)
HRTEM:::i A B NG S \GED

e iiterae i - [Seyring 2012]
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Werkstoffe

BF (HF) ... Hellfeld (Bright Field)

DF ... Dunkelfeld (Dark Field)

CBED ... Konvergente Elektronenbeugung (Convergent Beam Electron Diffraction)

EDS (EDX) ... Energiedispersive Rontgen Spektroskopie (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy)
EELS ... Elektronen Energieverlust Spektroskopie (Electron Energy Loss Spectroscopy)
ED ... Elektronenbeugung (Electron Diffraction)

FIB ... Fokussierter lonenstrahl (Focussed lon Beam)

FOLZ ... 1. Laue Zone (First Order Laue Zone)

HOLZ ... Laue Zonen hoherer Ordnung (n>2) (High Order Laue Zones)

HRTEM (HREM) ... Hochauflésende Transmissionselektronenmikroskopie (High Resolution ...)

NBED (NBD) ... Nanostrahl Elektronenbeugung (Nano Beam Electron Diffraction)
SAED (SAD) ... Feinbereichsbeugung (Selected Area Electron Diffraction)

STEM ... Rastertransmissionselektronenmikroskopie (Scanning Transmission ...)
Z0LZ ... 0. Laue Zone (Zero Order Laue Zone)

Materialcharakterisierung - TEM 13
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2. Probenpraparation

e Elektronentransparenz =2 t <100 nm

e QOberflachen- << Volumen-Eigenschaften

e Nur begrenzter Bereich fur Untersuchung

e Praparationseffekte

Materialcharakterisierung - TEM

Energie-/Warmeeintrag

Einbringen von Defekten (Versetzungen, Implantieren)
Phasenselektiver Abtrag (mehrphasige Proben)
Amorphisierung der Oberflache

Ruckabscheidung von Material

Relaxieren von Eigenspannungen

14
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Sagen/ Ausstanzen mech. lonendiinnen /
Schleifen / US-Bohren Polieren " Elektropolieren

)Lili)“/m <10 nm
100 pm YV _

| S—
o I ]
- - -
N — \@ \&Q
t=1mm @ =3 mm t = 100 pm = |
(.\* _— Schleifrad
./ __—Probe
[Hornbogen 2009]
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Physikalisch: Chemisch:
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e |onenstrahlpolitur e Elektrolytstrahlatzen
ugmé Probenhalter
—] |- )(CV?- Specimen | | ]
_A_&del !1 ‘1’\.';-.‘. ik il +—._ Probe
Ag:u I i N
I | [Williams 1996] e o Elektrolyt
e Focused lon Beam (FIB) _ %’.
FIB Milling / 2
Pumpe [Hornbogen 2009]
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md 2.3 FIB Zielpraparation

Werkstoffe
—

Herausheben Fixieren
per Mikro- am TEM-
manipulator Netz

Pt-Maske
abscheiden
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Werkstoffe

e Partikel =2 Dlspergleren auf Tragerfilm (Kohle-Loch)

Ve

-

e Kryoschnitte (Ultramikrotom) => Polymere, Biologie

\\ampl K Sample

Direction of moti

[Williams 1996]
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Werkstoffe

e unelastische Streuung der Eo
Elektronen an Atomhtillen

.| EDS
- lonisierung V> hy

charakteristischer Energieverlust
gestreuter Elektronen \
Energie-Verlust-Spektroskopie (EELS)

Ekin

- Auffiillen

charakteristische Rontgenstrahlung Fo-AE
energiedispersive Rontgenspektroskopie EELS
( EDS)

[Zeiss SMT]
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konvergenter
Elektronenstrahl
e 10x hdhere Anregungsspannung
e Probe muss zu Detektor gekippt )l ~10nm
N q 1 Prob
werden (gréRerer Abstand) (08500 o | oo

e dinne Proben
massive 1-2 um

Probe ) g
-2 nur Hals der Anregungsbirne v
' [Hornbogen 2009]
W L,
W L,

= hohere Ortsauflosung
- keine ZAF-Korrektur notig
— geringere Zahlraten

W L,

3 4 5 6 7 8 9 10 n 12 13 14 15
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Electron transitions of major

X-Ray lines
e Rontgenemissionslinien N 1
. o M
= charakteristische K family s
7 .e o _ .e v **
Uberginge in e Hiille R w17 '
.g 8000 N | ‘r L pg—
= [ a a6 6T,
S ow| | D Y
™ 2000 [\ RE . L
%5 8 8.5 9 95 K, Vv
X-Ray Energy (keV) =Kk
e Quantifizierung der 200000
Zusammensetzung durch 50000
Anpassung des gesamten
. . 100000
Spektrums Uber serial-fit
50000
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Eg+AE
e unelastisch gestreute e ; i
- AE, AL, Av
I h
[ Eg+AE
. . { 4 \ 0 0
e Energiefilter (S
= magnetisches Prisma ‘\\
- Lorentz Kraft | jemahw Eo+AE
,// ’ unscattered
0 S electrons
e Y | W st
fur Atomsorte s
SpEZiﬁSChe ;;* ;r;zltfiztrgc{?lly
Verlustkanten i electrons

700 710 720 730 740
b Energy (eV)

[Colliex et al. JOM 2010] [Zeiss SMT]
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e e-Strahl verliert Energie durch (( \
unelastische Wechselwirkung mit
der Probe ‘L\ |
e Spektrum = Haufigkeitsverteilung \/'/ \f‘
uber Energieverlust der e /,/’ \\
e Zero-loss peak AZe{o/..;ss
- keine Wechselwirkung “ Aalhanng
e Maxima = Absorptionskanten z i e e
e |ntensitat sinkt stark mit Energie : EXELF%
- Nachverstarkung ab ~100eV
- empfindlich fir niedrige Z —J.Sa{.m?n. J - —
0 500 1000
Energie\E//grlust [Fultz 2008]
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. ot o : Hohe Empfindlichkeit fir hohe Z
Hohe Empfindlichkeit fir kleine Z

Energie-Auflosung = 0,3-2 eV Energie-Auflésung >100 eV
—> Feinstruktur der Orbitale - Signal-Uberlappung

Chemische Zusammensetzung Nur elementare Zusammensetzung

Quantifizierung <+ 10 at% Quantifizierung <+ 1 at%

hohe Ausbeute und geringere Ausbeute und
hohes Signal-Rausch-Verhaltnis geringes Signal-Rausch-Verhaltnis
- effizientes Mapping - ineffizientes Mapping

Schneller, komplexere Auswertung Langsamer, einfache Auswertung
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