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Eine Konsequenz des schlanken abbildenden Elektronenstrahls ist die, daf$ sich sein
Durchmesser nur geringfiigig mit der Héhe tiber der Probe dndert. Proben mit Ob-
jektdetails in unterschiedlichen Hohen werden demnach iiberall von einem Strahl
etwa konstanten Durchmessers getroffen und daher scharf abgebildet. Die Schir-
fentiefe rasterelektronenmikroskopischer Abbildungen ist um Gréflenordnungen
grofler als jene von Lichtmikroskopen, so daf§ sich im allgemeinen auch relativ stark
in der Hohe strukturierte Proben in ihrer gesamten Ausdehnung scharf abbilden
lassen. Auch dies ist ein wesentlicher Vorteil gegeniiber der Lichtmikroskopie, bei
welcher die Schirfentiefe bei hohen Vergroflerungen nur im Bereich von pm liegt.

Der auf die Probe auftreffende Elektronenstrahl lost aus dieser eine Reihe von Si-
gnalen (SE, RE, X: Erliuterung siche unten) aus, die durch geeignete Detektoren
registriert werden und verstirkt die Helligkeit einer Bildréhre steuern. Durch einen
Rastergenerator sowie elektromagnetische Ablenkspulen wird der Elektronenstrahl
in einem rechteckigen Feld zeilenférmig iiber die Probe gefiihrt und synchron dazu
der Schreibstrahl in einer Bildrshre. Damit erzielt man eine eindeutige, punktweise
Zuordnung des durch den Elektronenstrahl abgerasterten Probenbereichs zum
Bildfeld auf der Bildrshre. Probenbereiche, die starke Signale abgeben, werden im
Bild hell erscheinen, wihrend solche mit geringen Signalen in der Abbildung dun-
kel sein werden. Die Vergroflerung kann, da das Bildfeld in der Bildréhre immer
gleich grof§ bleibt, durch Verinderung der Auslenkung des Elektronenstrahls im
Mikroskop und damit des Rasterbereichs auf der Probe eingestellt werden; je kleiner
der abgerasterte Bereich, desto héher ist die Vergroflerung.

Im Rasterelektronenmikroskop gelangen hauptsichlich die Oberflichen massiver
Proben (natiirliche Oberflichen, Bruchflichen, Schliffe) zur Abbildung, die jedoch
wegen des notwendigen Vakuums keine fliichtigen Anteile (Wasser, Ole usw.) ent-
halten diirfen. Sind solche dennoch vorhanden, miissen entsprechende Vorkehrun-
gen getroffen werden, wie z.B. eine Trocknung. Auch ein Einfrieren der fliichtigen
Anteile ist méglich (Tieftemperaturuntersuchungen). Da die Proben mit geladenen
Teilchen beschossen werden, miissen sie leitfihig sein oder mit einer leitenden
Oberflichenbeschichtung versehen werden. Dazu wird durch Bedampfungs- oder
Besputterungsprozesse im allgemeinen entweder Gold in diinner Schicht, wenn
eine optimale Abbildungsqualitit erreicht werden soll, oder Kohlenstoff aufge-
bracht, wenn analytische Aufgaben zu erfiillen sind. Die Grof3e der Proben ist nor-
malerweise nur durch die Abmessungen der Probenkammer beschrinkt, im
Regelfall konnen Objekte mit Abmessungen im Bereich von einigen cm untersucht
werden. Sie werden auf einer Probenbiihne montiert, auf der sie sich in verschiede-
nen Richtungen bewegen, drehen und kippen lassen, so dafl sie von den verschie-
densten Blickpunkten aus abgebildet werden kénnen. Die Bilddokumentation
erfolgt durch Photographieren des Bildschirms bzw. durch digitale Aufzeichnung
des Videosignals.

Die hochenergetischen Elektronen des abtastenden (primiren) Strahls dringen in
die Probe ein und treten dort in Wechselwirkung mit den Probenatomen. Die Ato-
me bestehen aus einem positiv geladenen Atomkern, der von Elektronen in ver-
schiedenen Schalen umkreist wird. Nun kénnen die primiren Elektronen einerseits
unter Energieverlust Elektronen aus diesen Schalen herausschlagen, wodurch ioni-
sierte Atome zuriickbleiben, andererseits konnen sie ohne Energieverlust an den
Atomkernen auch um grofle Winkel (bis in die Gegenrichtung) abgelenkt werden.
Letzteres kann dazu fiihren, daf§ hochenergetische Riickstreuelektronen (RE) die
Probe auch wieder verlassen kénnen; die Elektronen werden quasi an der Probe re-
flektiert. Ein sehr hiufiges Ereignis stellt die Ionisation duflerer Atomschalen dar,
durch die niederenergetische Sekundirelektronen (SE) erzeugt werden. Auf Grund



ihrer geringen Energie kénnen diese Elektronen die Probe nur aus einem schmalen
Bereich (1 bis 10 nm) unter der Oberfliche verlassen. Sie stammen im wesentlichen
aus dem Auftreftbereich des primiren Elektronenstrahls (Bild 2). Durch derartige
Ionisationsprozesse verlieren die Elektronen entlang ihres Weges in der Probe kon-
tinuierlich an Energie und kommen nach Durchlaufen einer von der Primirenergie
abhingigen ,Reichweite“ zur Ruhe. Dies bedeutet, dafl die hochenergetischen
Riickstreuelektronen aus einem grofleren Volumen um den Auftreffpunkt des
Strahles austreten konnen; das Auflésungsvermogen von Abbildungen mittels
Riickstreuelektronen ist erheblich schlechter als von solchen, die mittels Sekundir-
elektronen erzeugt werden.
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Ein wesentlich selteneres Ereignis ist die Ionisation innerer Atomschalen, fiir welche
je nach Art (der Ordnungszahl) des Atoms unterschiedliche hohe Energiebetrige er-
forderlich sind. Da nur Elektronen, die diese Energie noch haben, eine Ionisation
bewirken konnen, ist der Bereich, in dem derartige Prozesse stattfinden kdonnen,
kleiner als jener, aus dem die Riickstreuelektronen stammen. Bei der Riickkehr des
Atoms in seinen urspriinglichen (Grund-)Zustand kann Rontgenstrahlung in Form
von Réntgenquanten ausgesendet werden, deren Energie ebenfalls von der Ord-
nungszahl des ionisierten Atoms und von der Elektronenschale, die ionisiert wurde,
abhiingig ist. Jedes Element liefert auf diese Weise bestimmte Rontgenlinien mit
ganz spezifischen Energien, seine ,.charakteristische Rontgenstrahlung (X)“.

Die Zahl der aus der Probe austretenden niederenergetischen Sekundirelektronen
hingt unter sonst gleichen Bedingungen vom Neigungswinkel der Probenoberfli-
che zum einfallenden Elektronenstrahl ab. Sie ist um so grofler, je grofler dieser
Winkel ist, d. h., geneigte Flichen werden gegeniiber horizontalen im Bild heller er-
scheinen. Da auflerdem der Detektor fiir die Sekundirelektronen asymmetrisch zu
Probe und Elektronenstrahl angeordnet ist, ergeben sich zusitzlich Schatteneffekte
(Bild 3). Von Flichen, die vom Detektor abgewandt liegen, treten zwar gleich viel
Elektronen aus wie von gleich geneigten, dem Detektor jedoch zugewandt liegen-
den. Sie werden allerdings mit einer wesentlich geringeren Effizienz registriert wer-
den und erscheinen im Bild daher dunkler. Dem Detektor zugewandte Flichen
wirken demnach wie aus Detektorrichtung beleuchtet, wihrend abgewandte Fli-
chen im ,Schatten® liegen.

Die Anordnung des Detektors erfolgt nun so, daff er oberhalb des Bildes zu denken
ist, was einer ,,Beleuchtung® der Probe ebenfalls von oben entspricht. Flichen, die
im Bild nach oben geneigt sind, erscheinen also heller als solche, deren Normale
nach unten gerichtet ist. Dieser Beleuchtungseffekt entspricht ganz jenem aus dem
natiirlichen Erscheinungsbild von Kérpern, die durch das Tageslicht auch von oben

Bild 2. Wechselwirkungsbereich
und ausgeldste Signale.
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Bild 3. Registrierung der
Sekundirelektronen.

SE-Detektor

Probe

beleuchtet werden und die dadurch plastisch erscheinen. Das anschauliche Erschei-
nungsbild rasterelektronenmikroskopischer Abbildungen beruht auf dieser Analo-
gie in den Schattenwirkungen. Sie wirken deshalb so unmittelbar interpretierbar,
weil sie die Eindriicke des natiirlichen Sehens aus dem tiglichen Leben vermitteln.
Abbildungen mittels Sekundirelektronen werden daher in erster Linie fiir die Dar-
stellung der Oberflichentopographie der Proben herangezogen, auflerdem erreicht
man mit ihnen das beste Auflssungsvermégen.

Da die Ablenkung der primiren Elektronen an den Atomkernen um so stirker ist,
je hoher ihre positive Ladung ist, werden mit zunehmender Ordnungszahl (bzw.
mit steigendem Atomgewicht) der Elemente in der Probe auch mehr Riickstreu-
elektronen die Probe wieder verlassen. Bei geeigneter Registrierung dieser Elektro-
nen lassen sich somit lokale Unterschiede in der Probenzusammensetzung
darstellen. Unterschiedliche Phasen zeigen im Bild unterschiedliche Grauwerte,
wobei Bereiche mit schwereren Atomen im Bild heller erscheinen. Allerdings ist we-
gen des grof8eren Probenvolumens, aus dem die Riickstreuelektronen stammen, das
in dieser Abbildungsart erreichbare Auflosungsvermégen gegeniiber einer Sekun-
direlektronenabbildung verschlechtert.

Um eine méoglichst hohe Effizienz fiir die Registrierung der Riickstreuelektronen zu
erhalten und um das Entstehen von iiberlagertem Topographiekontrast moglichst
zu unterbinden, werden die mit einer zentralen Bohrung fiir den Elektronenstrahl
versehenen Detektoren symmetrisch oberhalb der Probe angeordnet.

Elektronen mit ausreichender Energie kénnen, wie bereits ausgefiihrt, auch innere
Schalen der Probenatome ionisieren, wobei die charakteristischen Réntgenlinien
emittiert werden. Diese kénnen fiir analytische Zwecke ausgeniitzt werden, da sich
durch Messung ihrer Energie die Ordnungszahl der ionisierten Atome bestimmen
li%t. Je hoher die Konzentration eines bestimmten Elementes in der Probe ist, de-
sto hoher wird auch die Intensitit seiner charakteristischen Rontgenstrahlung sein.
Die Probe wird also entsprechend ihrer Zusammensetzung ein Spektrum von Rént-
genlinien unterschiedlicher Energie und Intensitit abgeben. Da der Bereich, aus
dem diese Strahlung ausgesendet wird, in der Gréfenordnung von um? liegt, L3t
sich die Zusammensetzung von Strukturdetails, z. B. von Ausscheidungen dieser
Grofle, bestimmen (analytisches Auflosungsvermogen). Das geschilderte Verfahren
wird daher als Elektronenstrahlmikroanalyse bezeichnet.

Zur Ermittlung der lokalen Probenzusammensetzung muf§ das von der Probe abge-
gebene Rontgenspektrum zerlegt werden, d. h., es ist der Zusammenhang zwischen
der Energie der Rontgenlinien und ihrer Intensitit zu bestimmen. Dazu werden we-
gen ihrer einfachen Anwendbarkeit in letzter Zeit in immer breiterem Umfang ,.en-
ergiedispersive Rontgenspektrometer (EDX-S)“ eingesetzt. Diese Spektrometer,
deren schematischer Aufbau in Bild 4 wiedergegeben ist, bestehen aus einem De-
tektorkristall (i. a. Silicium), der auf die Temperatur des fliissigen Stickstoffs ge-
kiihlt ist. Um die Effizienz der Registrierung der Réntgenstrahlung zu steigern, wird
dieser Kristall moglichst nahe an die Probe herangefiihrt. Da er sich auf tiefer Tem-
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peratur befindet, ist er zur Vermeidung einer Vereisung zusammen mit einem Vor-
verstirker in einem evakuierten Dewar, dem , Detektorfinger®, untergebracht.

Die Réntgenstrahlung erreicht den Kristall durch ein diinnes Detektor-Fenster, das
allerdings die Linien mit den niedrigsten Energien aus dem Réntgenspektrum ab-
sorbiert. Durch dieses Fenster wird somit der Einsatzbereich des Spektrometers be-
sonders bei leichten Elementen beschrinkt. Findet als Fenstermaterial Beryllium
Verwendung, so lassen sich alle Elemente vom Natrium (in der Ordnungszahl) auf-
wirts registrieren, besteht das Fenster hingegen aus einer sehr diinnen (und leider
auch sehr anfilligen) Polymerfolie, so konnen sogar alle Elemente ab dem Bor, also
auch Kohlenstoff, Stickstoff und Sauerstoff, erfafdt werden.

Ein Réntgenquant, das den Kristall trifft, erzeugt in ihm einen seiner Energie pro-
portionalen Ladungsimpuls. Dieser Impuls gelangt iiber einen Verstirker in einen
Analog-Digital-Wandler, in welchem ihm entsprechend seiner Gréfle eine Adresse
zugeteilt wird. Auf Grund dieser Adresse wird er sodann in dem entsprechenden
Kanal eines Vielkanalanalysators gespeichert. Ein Vielkanalanalysator besteht aus
einer Reihe von Impulszihlern, von denen jeder einer ganz bestimmten Energie zu-
geordnet ist. Ein registrierter Impuls erhoht also den Zihlerstand jenes Zihlers um
eine Einheit, welche der Energie des auslosenden Réntgenquants entspricht.

Das Spektrum, also die Abhingigkeit der Intensitit von der Energie der Réntgen-
strahlung ,wird durch das Histogramm aller Zihlerstinde gebildet und kann auf ei-
nem Bildschirm dargestellt werden. Aus den Energien der einzelnen Réntgenlinien
kann auf die Elemente in der Probe geschlossen werden, aus ihren Intensititen auf
die zugrundeliegenden Konzentrationen, die auch quantitativ ermittelt werden
konnen. In den letzten Jahren hat die energiedispersive Rontgenspektrometrie eine
sehr starke Verbreitung gefunden, weil sie das gesamte Réntgenspekerum gleichzei-
tig erfaflt und weil damit schon nach einer kurzen Mef3zeit von wenigen Sekunden
Aussagen iiber die Zusammensetzung der Probe im Analysenbereich méglich sind.
Bei lingeren Mef3zeiten (z.B. 100 s) sind Nachweisempfindlichkeiten von einigen
0,1% erreichbar, was zusammen mit dem Analysenvolumen von etwa lum3 mini-
mal nachweisbare Massen von Bruchteilen cines Pikogramms (10712 g) bedeutet.

Im allgemeinen wird bei Mikroanalysen der Elektronenstrahl auf jenes Strukturde-
tail fokussiert, dessen Zusammensetzung von Interesse ist. Der Strahl wird wihrend
der Registrierung des Spektrums fiir die Dauer der Mef3zeit festgehalten. In diesem
Fall spricht man von Punktanalysen.

Eine andere Art analytischer Charakterisierung erfolgt bei rasterndem Elektronen-
strahl, allerdings wird nun nicht mehr das gesamte Spektrum erfaf$t. Vielmehr wird
aus diesem nur jener Energiebereich ausgeblendet, der Rontgenlinien eines interes-

Bild 4. Energiedispersives
Rontgenspekerometer.
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sierenden Elementes enthilt. Immer dann, wenn ein Rontgenquant aus diesem En-
ergiebereich vom Detektor registriert wird, wird am Bildschirm ein heller Punkt
erzeugt. Bereiche der Probe, in welchen das Element in hsherer Konzentration vor-
liegt, werden hohere Intensititen der fraglichen Rontgenstrahlung emittieren, so-
mit werden in den entsprechenden Bildbereichen die hellen Punkte ebenfalls in
héherer Konzentration auftreten. Die Dichte der Punkte und damit die Bildhellig-
keit wird also ein Maf fiir die 6rtliche Konzentration des interessierenden Elemen-
tes sein — man erhilt Elementverteilungsbilder. Zeichnet man diese fiir alle in der
Probe vorliegenden Elemente auf (bei modernen Geriten ist dies gleichzeitig méog-
lich), so lassen sich Aussagen iiber die Verteilung der Elemente im dargestellten
Bildbereich, mit vorliegenden Koinzidenzen und Antikoinzidenzen gewinnen, wor-
aus dann entsprechende Schluf8folgerungen gezogen werden kénnen.

Gegeniiber der Lichtmikroskopie besitzt die Rasterelektronenmikroskopie neben
dem wesentlich besseren Auflésungsvermégen noch den Vorteil der erheblich ver-
groflerten Schirfentiefe. Durch die Abtastung der Probe mit dem ionisierenden
Elektronenstrahl eroffnet sich weiterhin die Moglichkeit der réntgenspektrometri-
schen Analytik, die die chemische Charakterisierung von Phasen mit Dimensionen
von etwa 1m aufwirts erlaubt. Die Nachteile liegen in der fehlenden Farbinfor-
mation sowie in der Beschrinkung auf Proben ohne fliichtige Anteile, die sich je-
doch durch entsprechende apparative und priparative Vorkehrungen umgehen

lif3t.

Sind die Anforderungen an das Auflssungsvermégen mit Hilfe rasterelektronenmi-
kroskopischer Methoden nicht zu erfiillen, so bietet sich noch der Einsatz der Ana-
lytischen Transmissionselektronenmikroskopie an, bei der das riumliche
Auflssungsvermdgen um mindestes eine Groflenordnung, das analytische sogar um
zwei Groflenordnungen besser ist. Erkauft wird diese Verbesserung mit dem Nach-
teil, daf nur extrem diinne Proben untersucht werden kénnen, deren Priparation
unter Umstinden erhebliche Schwierigkeiten bereitet.





