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WAZNIEJSZE OZNACZENIA

a — wspoélczynnik zwiazany z liczba atomowa Z
BMP - mapa bitowa (bitmap) — rodzaj formatu graficznego do cyfrowego zapisu
obrazu

COMPO - obraz kompozycji probki otrzymany w wyniku sumowania sygnatow
EWR, zwykle pochodzacych z dwdch detektoréw rozmieszczonych
symetrycznie wzgledem wiazki pierwotnej

D1 — detektor numer 1; sygnat z detektora nr 1

D1 -D2 —ro6znica sygnaldéw EWR z detektoréw D1 1 D2

e — ladunek elektronu

Ey — energia elektrondw wiazki pierwotnej

EW — elektrony wtérne

EWR - elektrony wstecznie rozproszone

Iy — natezenie pradu elektronéw wigzki pierwotnej

Ip — natezenie pradu detektora

Tewr — natezenie pradu elektrondw wstecznie rozproszonych
MC — skrét nazwy metody Monte Carlo

SEM - skrécona nazwa elektronowego mikroskopu skaningowego

TOPO —obraz topografii probki otrzymany w wyniku odejmowania sygnatow
EWR, zwykle pochodzacych z dwoch lub czterech detektorow
rozmieszczonych symetrycznie wzglgdem wigzki pierwotne;j

Z — liczba atomowa pierwiastka

o —kat padania wiazki pierwotnej na powierzchni¢ prébki liczony od
normalnej do powierzchni

o —kat nachylenia powierzchni prébki wzgledem osi x

& — przenikalnos$¢ dielektryczna prézni

n — wspotczynnik wstecznego rozpraszania (1 = Igwr/lo)

6 — kat migdzy normalng do powierzchni a detektorem

6o — kat migdzy wiazka pierwotng a detektorem

v — kat rozpraszania

p — gestosé materiatu

c — catkowity przekr6j czynny na rozpraszanie

[0 — kat azymutalny

Q — kat brylowy stozka wyjscia EWR



WSTEP

Jednym z wazniejszych zjawisk wystepujacych w elektronowym mikroskopie
skaningowym (SEM) podczas oddzialywania wiazki elektronéw pierwotnych z mate-
rialem jest zjawisko wstecznego rozpraszania elektronéw. Od polowy lat osiemdzie-
sigtych mozna zaobserwowa¢ wzrost liczby prac dotyczacych praktycznego zastoso-
wania sygnatu elektronéw wstecznie rozproszonych (EWR). Wiaze si¢ to z faktem, ze
sygnal EWR stanowi wazne zZrédto informacji o podstawowych wlasciwosciach prob-
ki [13, 64, 146, 148, 164, 165, 174]. Miedzy innymi jest on stosowany do okreslania
grubosci cienkich warstw, badania topografii powierzchni, identyfikacji pierwiastkow.
badania orientacji krystalograficznej oraz defektéw sieci.

Przedmiotem zainteresowania autora pracy jest zastosowanie sygnatu EWR do ba-
dania kompozycji oraz topografii powierzchni probki w SEM. Informacja o wlasciwo-
sciach probki, niesiona przez ten sygnal, pochodzi z objetosci materiatu, ktora rosnie
ze wzrostem energii Ey wiazki elektronéw pierwotnych i maleje ze wzrostem liczby
atomowej Z pierwiastka. Zwykle w SEM stosuje si¢ energi¢ E, wartosci od jednego do
kilkudziesigciu kiloelektronowoltéw, a maksymalna glebokosé, z ktorej wychodza
elektrony wstecznie rozproszone, wynosi od kilkuset nanometréw do kilku mikrome-
trow (np. dla Al przy energii wiazki okoto 30 keV, EWR wychodza z obszaru mate-
rialu o $rednicy <1 pum i z glebokosci bliskiej 2 pm). Z doniesien literaturowych [13,
72, 78, 106, 198] wynika, ze rozdzielczo$¢ materiatowa sygnatlu EWR jest lepsza niz
np. promieniowania rentgenowskiego.

Doskonalenie zarowno metod detekcji sygnalu EWR w SEM, jak i metod analizy
obrazéw powierzchni uzyskanych za pomoca tego sygnatu, stato si¢ w ostatnich latach
waznym celem badan. Badania te stymulowane sa migdzy innymi rozwojem mikro-
elektroniki, ktéra wymaga coraz precyzyjniejszych metod analizy powierzchni pét-
przewodnikéw, oraz rozwojem diagnostyki medycznej i biologicznej [105, 128, 180,
198]. Wiadomo tez, ze specjalistyczny sprzgt do kompleksowej analizy materiatu
probki jest bardzo kosztowny. Na przyktad przystawka do analizy rentgenowskiej ma
ceng zblizong do $redniej klasy mikroskopu elektronowego. Z tego wynika tak duze
zainteresowanie wielu os$rodkéw naukowych doskonaleniem metod analizy po-
wierzchni probki za pomoca sygnatéw dostepnych w typowych mikroskopach skanin-
gowych. W literaturze brak jest jednak kompleksowego ujecia zagadnien zwiazanych
z teoretycznym i praktycznym stosowaniem sygnalu EWR w SEM do badania topo-
grafii i kompozycji powierzchni prébki.



Celem pracy jest:

* przedstawienie problemow zwigzanych z tworzeniem i analiza obrazéow otrzy-
manych za pomocg sygnatu EWR,

* dokonanie klasyfikacji metod rekonstrukcji obrazu powierzchni prébki w SEM
z zastosowaniem sygnalu EWR,

* przedstawienie metod majacych na celu rozszerzenie mozliwosci badania topo-
grafii i kompozycji prébki w SEM za pomocg sygnatu EWR.

Sygnat EWR niesie rownoczesnie informacj¢ o topografii i o kompozycji probki.
Dlatego jednym z podstawowych probleméw podczas tworzenia obrazéw powierzchni
w SEM jest separacja kontrastow topograficznego i materiatlowego. Kontrast w SEM
definiuje si¢ jako stosunek maksymalnej réznicy sygnaldw osiaganych z badanego
elementu probki do sygnatu tla. Najprostszym sposobem separacji kontrastow topo-
graficznego i materialowego jest odpowiednie ustawienie detektor6w wzgledem prob-
ki: w przypadku badania topografii — nisko nad probka, badania za$ kompozycji
— wysoko nad prdobka. Jest jednak wiele innych metod pozwalajacych zwigkszy¢ kaz-
dy z tych kontrastéw i udoskonali¢ ich separacjg¢, o czym jest mowa w niniejszej pra-
cy. W tym celu najczesciej stosuje si¢ uktad dwudetektorowy w SEM. Woéwczas obraz
topografii tworzony jest przez odjgcie sygnaldow EWR z dwéch ustawionych naprze-
ciw siebie detektorow umieszczonych nisko nad probka, obraz kompozycji probki
natomiast — przez dodanie sygnatéw EWR z dwéch detektoréw umieszczonych wyso-
ko nad probka. Autor uzywa w pracy nazw: ,mod TOPO” oraz ,,mod COMPO” na
okreslenie obrobki sygnatéw EWR z réznych detektorow, w wyniku ktérej uzyskuje
si¢ obraz topografii lub kompozycji powierzchni badanej w SEM.

Praca skfada si¢ z szesciu rozdzialéw. Zagadnienia omdéwione w pierwszych
trzech rozdziatach stanowia podstawg do opracowania metod rekonstrukcji rzeczywi-
stego obrazu powierzchni probki za pomoca EWR. W nastgpnych rozdziatach autor
— na podstawie bogatej literatury przedmiotu oraz wiasnych prac — przedstawit rozne
metody optymalizacji modéw TOPO i COMPO, majace na celu trojwymiarowsa re-
konstrukcej¢ topografii z uwzglednieniem kompozycji probki.

W rozdziale 1. podano definicj¢ oraz podstawowe charakterystyki sygnatu EWR.
Omoéwiono w nim réwniez najczgsciej stosowane w SEM typy detektoréw oraz skla-
syfikowano systemy wielodetektorowe do badania sygnalu EWR. W rozdziale tym
autor przedstawit wyniki wiasnych badan nad detektorami poétprzewodnikowymi,
konwerterem oraz scyntylatorem typu YAG. Dodatkowo omoéwit wiasng konstrukcje
systemu szesciodiodowego, ktéry zastosowat do opracowania metod analizy po-
wierzchni, prezentowanych w niniejszej pracy.

W rozdziale 2. przedstawiono rdézne sposoby analizy teoretycznej zjawiska
wstecznego rozpraszania. Oprécz metody opartej na réwnaniu transportu, oméwiono
metod¢ Monte Carlo (migdzy innymi na podstawie wlasnych wynikdw autora) i poda-
no przeglad uproszczonych modeli analitycznych wstecznego rozpraszania. Giéwnym
osiggnigciem autora w tym rozdziale jest prezentacja uproszczonego modelu anali-
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tycznego, uwzgledniajacego dwa zjawiska zwigzane z oddzialywaniem wiazki elek-
tronowej z ciatem stalym: zjawisko dyfuzji i pojedynczego rozpraszania. Wyniki uzy-
skane dzigki temu modelowi stosowane byly przez innych badaczy do poréwnania
z danymi doswiadczalnymi [20, 21, 206]. Ponadto autor przedstawit metode analizy
separacji kontrastéw topograficznego i materialowego w SEM, na podstawie ktérej
zaproponowal metode tworzenia ,,czystych” modéw TOPO i COMPO.

W rozdziale 3. oméwiono metody obrébki sygnatéow EWR uzyskanych z syste-
méw wielodetektorowych. Wyniki wlasnych badan postuzyly autorowi do ukazania
sposobu realizacji uktadéw do analogowe;j i cyfrowej obrdbki sygnatéw EWR w celu
rekonstrukcji obrazéw mikroskopowych.

Czgsto bywa, ze sama znajomo$¢ podstaw fizycznych zjawiska wstecznego roz-
praszania moze nie wystarczy¢ do prawidlowej interpretacji obrazéw mikroskopo-
wych. Dlatego tez w rozdziale 4. sklasyfikowano artefakty, czyli zjawiska powstale
z przyczyn ubocznych, niezaleznych od wilasciwosci badanej probki. Korzystajac
przede wszystkim z wynikéw wiasnych badan doswiadczalnych, autor przeanalizowat
rozne rodzaje artefaktéw i zaproponowat metody ich unikania.

W rozdziale 5. przedstawiono oceng rozdzielczosci materiatlowej uzyskiwanej za
pomocg sygnatu EWR oraz metody doskonalenia modu COMPO w SEM. Autor za-
proponowat tu dwie wiasne metody: metodg linearyzacji charakterystyki 1 = f(Z) oraz
metodg cyfrowej symulacji koloréw. Na podstawie analizy obrazéw mikroskopowych
przedstawiono zalety obu metod. Na zakonczenie rozdziatu por6wnano rézne metody
badania kompozycji prébki.

W rozdziale 6. oméwiono zagadnienia zwiazane z rekonstrukcja uksztattowania
powierzchni prébki w SEM. Jest to problem znacznie bardziej skomplikowany niz
bylo to w przypadku tworzenia map kompozycji za pomoca sygnatu EWR. Autor za-
proponowal klasyfikacj¢ efektow majacych wplyw na obrazy topografii oraz metod
tworzenia tych obrazéw. Oryginalnym wkladem autora jest tez metoda tréjwymiaro-
wej rekonstrukcji obrazu topografii probki z jednoczesna prezentacja sktadu materia-
towego.



1. METODY DETEKCJI SYGNALU ELEKTRONOW
WSTECZNIE ROZPROSZONYCH (EWR)
W ELEKTRONOWYM MIKROSKOPIE
SKANINGOWYM (SEM)

Jak wynika z literatury przedmiotu, w ostatnich latach prowadzone sa intensywne
prace nad praktycznym zastosowaniem sygnatlu EWR do wiernej rekonstrukcji obrazu
powierzchni prébki w SEM. Prace te dotycza przede wszystkim doskonalenia:

* jakosci detektoréw EWR 1 ich konstrukcji [25, 62, 86, 90, 102, 142, 143, 153,
156, 160, 199, 202],

* metod separacji modéw TOPO i COMPO, miedzy innymi przez rozwdj uktadéw
wielodetektorowych [6+8, 11, 12, 25, 54, 55, 59, 60, 71, 102, 121, 142, 150, 162, 165,
166, 170, 171, 181, 186, 203],

» metod analogowej i cyfrowej obrobki sygnatéw EWR pochodzacych z wielu
detektoréw [25, 29, 48, 50, 63, 130, 142, 150, 167, 199, 203].

Sygnat EWR, jako nosnik informacji o badanym materiale, ma wiele zalet, ktére
najlepiej omowi¢ na podstawie najwazniejszych charakterystyk wstecznego rozpra-
szania elektronéw pierwotnych w prébce.

1.1. KROTKA CHARAKTERYSTYKA SYGNALU EWR

Oddziatywanie wiazki elektronow z cialem stalym wywotluje procesy fizyczne,
ktére wykorzystuje si¢ jako zZrédto informacji o badanym materiale i jego powierzch-
ni. Miedzy innymi moga powstawaé: promieniowanie $wietlne, promieniowanie rent-
genowskie, elektrony Augera, elektrony wtérne, elektrony wstecznie rozproszone (rys.
1.1). Dzigki zastosowaniu odpowiednich detektoréw z kazdego z tych sygnatow moz-
na uzyskacé rézne informacje.

W SEM do badania prébek stosuje si¢ powszechnie dwa rodzaje sygnatow: sygnat
elektrondw wtérnych (EW) oraz sygnat elektrondw wstecznie rozproszonych (EWR).
Przyjmuje si¢, ze EW sg to elektrony wychodzace z materiatu z energia mniejsza niz
50 eV. Pochodza one z bardzo cienkiej warstwy powierzchni probki (okoto kilkudzie-
sigciu nanometréw). Elektronami wstecznie rozproszonymi (EWR) sg natomiast te
elektrony, ktore wychodza ponad powierzchni¢ probki z energia wigksza niz 50 eV
[68, 146, 147, 149, 165, 166, 170].



elektrony ', elektrony
Augera | ° \téme

promieniowanie

$wietlne .
elektrony wstecznie

promieniowanie rozproszone

rentgenowskie

M 7 3 1 prad elektronow

= absorbowanych
elektrony przechodzace

Rys. 1.1. Sygnaly otrzymywane w wyniku padania wiazki elektronéw na powierzchnig ciata statego
(Iy — wiazka elektronéw pierwotnych)

Zwykle sygnat EWR w SEM pochodzi z duzo glebszych obszaréw probki niz sy-
gnat EW (rys. 1.2) [62, 65, 68, 146]. Podziat na EW i EWR ze wzgledu na energie nie
jest przypadkowy. Na rysunku 1.2 pokazano zaleznos¢ miedzy glebokoscig wnikania
wiazki pierwotnej a energia elektronéw wychodzacych z probki. Widaé tu minimum
przy energii rownej okoto 50 eV. Istnienie minimum jest, miedzy innymi, wynikiem
dwoch zachodzacych w probee procesow: gwaltownego zmniejszania sig liczby elek-
trondw rzeczywiscie wtornych (EW) wraz ze wzrostem grubo$ci materiatu oraz row-
noczesnym wzrostem udziatu elektrondw odbitych sprezyscie.

d[m]
l“
—EW—— EWR P
]0—5 Lt | .-’
10° : = = jéE-
-
£
107 lr./
10_8$
107 -
10 [ 107 10 10* E[eV]
50

Rys. 1.2. Zwiazek glgbokosci wnikania d wiazki pierwotnej z energia elektronéw E
wychodzacych z probki w przypadku wegla o gestosci 1 g/ml [65]

Zaréwno sygnat EW, jak i EWR niosg ze sobg wiele informacji o prébee [2, 31, 44,
52, 81, 141, 144, 146, 148, 149, 204]. Poniewaz przedmiotem zainteresowania autora
jest gtéwnie sygnat EWR, dlatego dalej pokazano wybrane charakterystyki decydujace



10

o mozliwosci zastosowania tego sygnatu do rekonstrukcji powierzchni probki. Definiuje
si¢ w tym celu wspdtezynnik wstecznego rozpraszania elektronéw 1) jako

1
n=-X (1.1)
Iy
gdzie:
Iewr — catkowite natgzenie pradu elektronéw wstecznie rozproszonych,
Iy —natgzenie pradu elektronéw wiazki pierwotne;.

Wazna cecha sygnalu EWR jest jego zaleznos¢ od liczby atomowej Z pierwiastka.
Na rysunku 1.3 wida¢, ze w przedziatach liczb atomowych, np. 5+40, wspdiczynnik 7
moze by¢ przyblizony funkcja liniowa. Fakt ten jest bardzo korzystny przy zastoso-
waniu sygnalu EWR do analizy sktadu materialowego prébki. Doktadniej problem ten
przedstawiono w rozdziale 5.

nA

0,5F

0,4+

03r

02r
I Rys. 1.3. Zaleznos$¢ wspoétczynnika 1 od liczby

0,1 atomowej Z pierwiastka

0 [ T T Tt przy normalnym padaniu wigzki pierwotnej

0 20 40 60 30 2 o energii 30 keV [147]

Wspdtezynnik 1 bardzo nieznacznie zalezy od energii elektronéw wiazki pierwot-
nej Ey. Z rysunku 1.4 wynika, ze przy energiach E, wigkszych niz 5 keV, o wartosci
sygnatu EWR decyduje w zasadzie tylko liczba atomowa badanego pierwiastka [166].

Au
n 4
0,4 4
Cu
0,3 7S - a
¢

0,2 1
Al

—e Rys. 1.4. Zaleznos$¢ wspoiczynnika n
0,1 . . —» od energii elektronéw pierwotnych E,
0 S 10 15 E, [keV] [166]
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Z kolei silna zalezno$¢ sygnalu EWR od 7}
uksztaltowania powierzchni materialu umozliwia
zastosowanie go do badania topografii prébki
w SEM. Na rysunku 1.5 pokazano, ze ze wzrostem
kata padania o wiazki pierwotnej na powierzchnie 06
probki nastgpuje wzrost wspdtczynnika 7, przy
czym dla matych katéw padania (a = 0+-30°) wzrost 0.4t
ten jest niewielki [146, 147, 149].

0,8

0,2

Rys. 1.5. Zaleznos¢ wspotczynnika 7 od kata padania o wiazki
elektronéw pierwotnych na prébke L
(kat aliczony jest od normalnej do powierzchni) [46] 0 20

1 L L

60 80 «al°l

40

Na rysunku 1.6 przedstawiono rozkiady katowe wspdlczynnika wstecznego roz-
praszania elektronéw dr/dQ2 (gdzie £2 oznacza kat brylowy), w przypadku uko$nego
padania wiazki elektronéw I, (o= 60°, 80°) na powierzchni¢ aluminium i zlota. Jesli
wiazka elektrondéw pada prostopadle do powierzchni prébki, to rozktad dn/dQ jest
okreslony funkcja kosinus [20, 68, 76, 149, 165, 206]. W miare wzrostu kata padania
wiazki charakterystyka staje si¢ zdecydowanie kierunkowa. Jest to duza zaleta sygnatu
EWR w poréwnaniu z sygnatem EW, gdyz rekonstrukcja obrazu powierzchni probki
w SEM powinna opiera¢ si¢ na roznowartosciowych sygnatach dla réznych katow
nachylenia powierzchni i katéw azymutalnych.

a =60° - == 93keV

02 01 0 01 02 42 15 1,0 0,5 0 dn

Rys. 1.6. Rozklady katowe dn/d<Q2 przy réznych katach padania a elektronéw pierwotnych na prébki
aluminium oraz zfota: a) = 60°, b) a=80°[146]

Na podstawie zaprezentowanych charakterystyk oraz danych zaczerpnietych z lite-
ratury [69, 147, 164, 165] mozna sformutowaé nastgpujace wnioski dotyczace elektro-
néw wstecznie rozproszonych:

1. Wartos¢ catkowitego wspétczynnika n przy normalnym padaniu wiazki na
probke (a = 0) wzrasta monotonicznie ze wzrostem liczby atomowej Z, w przypadku
natomiast stopéw

n=Y cm (1.2)
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gdzie:
c; — stgzenie wagowe,
1 — wspoOtczynnik wstecznego rozpraszania pierwiastka.

2. Wspotczynnik 1 niewiele zmienia si¢ z energia Ey elektronéw padajacych w za-
kresie Ey = 10100 keV.

3. Wspolczynnik 1 wzrasta ze wzrostem kata padania o elektronéw na probke.

4. EWR maja energi¢ E w zakresie od 0,5 do 0,95 E, i warto$¢ energii E przesuwa
sie w strone E, wraz ze wzrostem Kkata Q.

5. Rozktad katowy dn/dQ2 jest, w przypadku normalnego padania wiazki, zblizony
do rozktadu kosinusowego, przy czym dla uko$nego padania wiazki na probke wyste-
puje maksimum podobne jak przy zjawisku odbicia.

6. Glebokos¢ wyjscia EWR wynosi okoto polowy zasiggu wnikania R elektronéw
wiazki w probke, przy czym

R=6E,", (13)
gdzie:
R - zredukowany zasieg w odniesieniu do gestosci powierzchniowej materiatu, pg-cm™,
E, — energia elektrondw wiazki, keV.

7. Wspotczynnik 1 zalezy od kata padania wiazki pierwotnej w stosunku do
orientacji krystalograficznej prébki. Efekt kanalowania wplywa na zmiang¢ wartosci
catkowitego wspotczynnika 1 (np. przy energii Ey = 10 keV wspdtczynnik 77 zmienia
si¢ 0 5+10%). Wraz ze wzrostem energii Ey zmiana ta staje si¢ coraz mniejsza.

8. Tory EWR wychodzacych z prébki sa praktycznie prostoliniowe, poniewaz
wigkszos¢ tych elektrondw ma duza energig, zblizong do energii wiazki pierwotne;j,
1 poruszaja si¢ one w obszarze pozbawionym silnych p6l E-H oraz fadunku prze-
strzennego.

Wymienione w punktach 1+5 wyniki oddzialywania powoduja naktadanie sig¢
kontrastu materialowego i topograficznego w SEM oraz zaleza od sposobu detekcji.

Aby w pelni wykorzysta¢ zalety sygnalu EWR, nalezy zastosowa¢ odpowiedni
ukfad detekcyjny. W nastgpnym rozdziale krétko oméwiono rozwigzania stosowane
w praktyce.

1.2. KIERUNKI ROZWOJU SYSTEMOW DETEKCYJNYCH
W SEM

Jak juz wspomniano na wstepie, sygnal EWR niesie wiele informacji jakoscio-
wych i ilosciowych, dotyczacych wiasciwosci probki. Informacje te sg bardzo istotne
w wielu dziedzinach, migdzy innymi w mikroelektronice, mikromechanice, biologii
i medycynie [26, 61, 104, 105, 124, 128, 180, 186, 192, 198, 202], dlatego tez od po-
czatku lat szes¢dziesiatych sa prowadzone prace nad udoskonaleniem metod detekcji



13

sygnatu EWR [10, 11, 55, 60, 63, 73, 88, 161, 165, 170, 203]. Prace te dotycza zaréw-
no samych detektoréw, jak i sposobu ich rozmieszczania w komorze roboczej mikro-
skopu skaningowego. W kolejnych podrozdziatach przedstawiono krétki przeglad
gtéwnych typow detektorow EWR oraz systeméw detekcyjnych stosowanych w SEM
do badania powierzchni prébki.

1.2.1. TYPY DETEKTOROW EWR STOSOWANYCH W SEM

Jak wynika z informacji publikowanych w literaturze, do badania sygnalu EWR
w SEM najczgsciej sig stosuje nastgpujace detektory:

» detektor scyntylacyjny [6+12, 55, 56, 60, 150, 200],

* konwerter EWR/EW [55, 90, 121, 166, 175],

* detektor pétprzewodnikowy [85, 90, 102, 143, 153, 160, 199, 203].

Detektory scyntylacyjne sa powszechnie stosowane w mikroskopie skaningowym
do detekeji elektronéw wtornych (EW). Charakteryzuja si¢ one duza maksymalna
czestotliwoscia pracy (rzgdu GHz), duzym wzmocnieniem (powielanie lawinowe
w fotopowielaczu) oraz niskim poziomem szuméw (stosunek sygnatu do szumu
S/N >5).

= Detektor scyntylacyjny najczgsciej wykonuje si¢ w jednej z dwoch wersji: jako

E‘ ierunkowy detektor typu Everharta-Thornleya (E-T) oraz szerokokatowy detektor

pthpu Robinsona. Zasada pracy tych detektorow polega na zamianie w scyntylatorze

gnatu elektronéw na sygnat fotonow. Fotony poprzez $wiattowdd trafiaja do foto-

powielacza, gdzie ulegaja wzmocnieniu dzigki kaskadowym procesom zwiazanym

z emisjq wtérna. Sygnal moze zostaé wzmocniony do 10° razy przy niskim poziomie
szumow.

W przypadku detekcji sygnalu EWR nie jest konieczne wysokie napigcie przy-
spieszajace na scyntylatorze, poniewaz energia tych elektrondw jest wystarczajaca do
efektywnej generacji fotonow. Jako materialy scyntylacyjne stosuje si¢ najczesciej
tworzywa organiczne (plastikowe tworzywa polimetakrylanowe z domieszka substan-
cji scyntylujacych) lub nieorganiczne (polikrystaliczne lub monokrystaliczne), ktére
Jednak pod wplywem bombardowania do$¢ szybko ulegaja degradacji. Duzo trwalsze
sa zwiazki krystaliczne o strukturze granatu [10, 11, 84, 118]. W uktadach detekcyj-
nych SEM zastosowanie znajduje monokrysztat granatu itrowo-glinowego (Y,Als0,,
— w skrécie YAG), domieszkowany neodymem — materialem stosowanym w technice
laserowej. Z nielicznych doniesien literaturowych [10, 118, 202] wynika, ze zastoso-
wanie ceru jako aktywatora znacznie zwigksza czgstotliwos¢ pracy detektora. Dlatego
autor podjat prace zwigzane z produkcja i badaniem tego rodzaju materiatéw [84].

Na podstawie pomiaru charakterystyk widmowych wykonanych scyntylatoréw
(rys. 1.7) oraz wieloletniego ich uzytkowania w SEM stwierdzono, ze szczegdlnie
YAG domieszkowany 1% Ce™ doskonale nadaje si¢ do pracy w detektorach z foto-
powielaczem wyposazonym w fotokatode typu S20 [84].
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Nat¢zenie
wzgledne
A
1,0

0.8
0,6
0,4

0,2 Rys. 1.7. Charakterystyka emisyjna

< . _ detektora YAG: Ce* i charakterystyki
200 400 600 A [nm]  widmowe fotokatod typu S11 i S20 [84]

Innym typem detektora EWR jest konwerter [175]. Stosuje si¢ tu metod¢ wzmoc-
nienia sygnatu EWR przez jego zamiang na sygnal EW. Wysokoenergetyczne elektro-
ny wstecznie rozproszone padaja na material o duzym wspoétczynniku emisji wtornej
i wybijaja z niego niskoenergetyczne elektrony wtdrne, ktére sa nastepnie kierowane
do detektora scyntylacyjnego. Autor prowadzit prace nad tego typu detektorem [90].
Opierajac si¢ na propozycji Reimera i Volberta [175], wykonano zmodyfikowang
wersje konwertera EWR/EW. Na rysunku 1.8a przedstawiono schemat uktadu detek-
cyjnego, wyjasniajacy zasade konwersji EWR/EW. Dzigki odpowiedniej polaryzacji
plytki konwertera (3) i siatki nad prébka (9) do detektora scyntylacyjnego (11) moga
dociera¢ tylko EW wytwarzane w konwerterze za pomocag EWR. Na rysunku 1.8t
pokazano zdjecie powierzchni czotowej konwertera EWR/EW z siatka ekranujaca,
ktora stanowi filtr energetyczny dla elektronéw wtérnych. Plytka konwertera jest po-
kryta tlenkiem magnezu, ktéry ma bardzo duzy wspétczynnik emisji wtornej.

a)

Rys. 1.8. Uktad detekcyjny z konwerterem EWR/EW: a) schemat uktadu detekcyjnego:
1 — wiazka pierwotna, 2 — nabiegunnik soczewki, 3 — konwerter, (=50 V+—150 V), 4 — pierScienie,
5 —siatka, 6 — tuleja mocujaca, 7 — prébka, 8 — stolik, 9 — siatka nad prébka (50 V),
10 —siatka detektora EW (+400 V), 11 —detektor scyntylacyjny EW (+10 kV);
b) zdjgcie powierzchni czotowej konwertera z siatka ekranujaca [90]
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Zalety konwertera to duza czgstotliwos$¢ pracy, niski poziom szuméw (podobnie
jak w przypadku detektoréw scyntylacyjnych), a poza tym tatwos¢ wykonania i mon-
tazu. Zastosowanie tego typu detektora moze nieco ograniczaé fakt, ze warstwa MgO
(czesto stosowana ze wzgledu na dobra sprawno$¢ przemiany EWR/EW) jest nie-
trwata [90]. Na rysunku 1.9 poréwnano obrazy mikroskopowe otrzymane za pomoca
detektora Everharta—Thornleya ze scyntylatorem typu YAG (rys. 1.9a) oraz konwerte-
ra z warstwg MgO (rys. 1.9b). Jak wida¢, konwerter EWR/EW pozwala uzyskaé obraz
o duzo lepszym kontrascie materialowym niz detektor scyntylacyjny.

a) b)

Rys. 1.9. Obrazy mikroskopowe oszlifowanego obszaru spoiny Mo—-Ta otrzymane przy uzyciu:
a) detektora typu E-T ze scyntylatorem typu YAG: Ce**,
b) konwertera EWR/EW (E, = 25 keV, powigkszenie 200x) [90]

Innym typem detektoréw EWR, czgsto stosowanym w mikroskopach skaningo-
wych, sa detektory potprzewodnikowe [49, 90, 93, 95, 129, 160]. Zazwyczaj sa to
diody potprzewodnikowe ze ztaczem Schottky’ego, ztaczem typu p-n lub typu p-i-n.
Zasada dziatania tych detektorow polega na generacji par elektron—dziura przez EWR
padajace na powierzchnig ztacza. Ze wzgledu na budowe tych detektoréw (glebokosé
ztacza p-n, grubo$¢ warstwy kontaktowej) generacja nosnikow zachodzi dopiero przy
energiach wigkszych od kilku kiloelektronowoltow. Czestotliwo$é graniczna pracy
diod jest rzgdu kilkuset kilohercéw. Detektory potprzewodnikowe ze wzgledu na male
rozmiary (od kilku milimetréw kwadratowych do kilku centymetréw kwadratowych)
moga by¢ montowane nawet w niewielkich komorach roboczych mikroskopu. Latwo
tez rozmiesci¢ ich wigksza liczbg¢ w dowolnym miejscu nad probka, gdyz nie wyma-
gaja one dodatkowego systemu powielania sygnatu, jak np. w detektorach scyntyla-
cyjnych. Sa one trwale, tatwe w montazu i tanie. Poza tym duza zaleta detektorow
potprzewodnikowych jest to, ze ich charakterystyka wzmocnienia jest liniowa [90, 93]
i ze mozna dokonywaé nie tylko jakosciowej analizy powierzchni prébki, ale réwniez
ilodciowej. Migdzy innymi ze wzgledu na te zalety autor, pd przetestowaniu réznych
uktadéw detekcyjnych, zdecydowat si¢ na korzystanie do rekonstrukcji obrazu w SEM
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glownie z ukladéw detekcyjnych EWR z fotodiodami poétprzewodnikowymi typu
p-i-n. Z tego wzgledu w pracy dokfadniej oméwiono ten rodzaj detektoréw.

Fotodioda typu p-i-n jest to ztacze p-n, w ktorym w centralnej czgsci jest wytwo-
rzony wysokorezystywny obszar ze skompensowanymi domieszkami, stanowiacy
polprzewodnik samoistny ,,i”. Tego typu struktura pozwala na uzyskanie wigkszej
czutosci i szybkos$ci dziatania w poréwnaniu z fotodioda konwencjonalna [30, 93]. Na
rynku nie sa jednak dostgpne nieobudowane diody, ktére spetnialyby wymagania ze
wzgledu na detekcje sygnatu EWR. W zwiazku z tym autor przez kilka lat prowadzit
prace zwiazane z technologia wytwarzania oraz testowaniem tego rodzaju detektorow.
Fotodiody typu p-i-n zastosowane jako detektory EWR w SEM dziataja przy zaporo-
wej polaryzacji ztacza, w warunkach niskiego poziomu generacji nosnikéw w ztaczu,
a wigc w warunkach zblizonych do braku o$wietlenia.

Fotodioda typu p-i-n, zastosowana jako detektor EWR w SEM, powinna przede
wszystkim charakteryzowac sig:

* statq warto$cig pradu ciemnego w zakresie polaryzacji zaporowej,

* duzym wspotczynnikiem wzmocnienia pradowego,

* niewielkq wartoscig wspdtczynnika szuméw,

* czgstotliwoscia graniczng pracy wigksza od szybkosci przemiatania wiazki pier-
wotnej w odpowiednich trybach pracy mikroskopu,

» stabilnos$cia parametréw w czasie.

Najczesciej diody sa wstepnie testowane pod katem ich przydatnosci do detekc;ji
EWR przez pomiar charakterystyki pradowo-napigciowej w kierunku zaporowym oraz
charakterystyki wzmocnienia pradowego. Na rysunkach 1.10 i 1.11 dla przykfadu
pokazano takie charakterystyki diod zastosowanych przez autora w uktadzie detekcyj-
nym EWR [90, 93].

ZUR SN TS SV B S 2
0,5
~1,0
—1,5
2,0
v1,[nA]

Rys. 1.10. Charakterystyka pradowo-napigciowa krzemowych diod typu p-i-n
przy polaryzacji zaporowej: U — napigcie polaryzacji zaporowej, I, — nat¢zenie pradu diody

Charakterystyke I-U (rys. 1.10) mierzy si¢ przy braku oswietlenia, przy czym im
mniejszy jest prad ciemny diody, tym lepszy jest stosunek S/N. Diody pracujace jako
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detektory najczgsciej polaryzowane sa w kierunku zaporowym napigciem rze¢du poje-
dynczych woltéw. Na rysunku 1.11 pokazano charakterystyke wzmocnienia pradowe-
go diod wykorzystywanych przez autora. Jak wida¢é, przy typowej wartosci energii
elektronéw pierwotnych Ey (okoto 20 keV), wzmocnienie pradowe detektora K ma
wartos¢ kilku tysigcy razy, natomiast energia progowa E,, powyzej ktorej detektor
rejestruje padajacy elektron, jest rzedu pojedynczych kiloelektronowoltow. Tego
rodzaju testowanie diod jest szczegdlnie wazne, gdy przeznaczone sa one do pracy
w systemie wielodetektorowym i wymagana jest zgodnos$¢ ich parametrow.

K-10%,
ﬁ
6
5]
4_.
34
2]
Rys. 1.11. Charakterystyka wzmocnienia i i
pradowego diod typu p-i-n ] ]
(K = Igioay/lo; E,— energia progowa) 0 - 7>
90, 93] 0 E5 10 15 20 25 E [keV]

Aby w pelni wykorzysta¢ zalety sygnalu EWR podczas rekonstrukcji obrazu
prébki w SEM, nalezy zastosowa¢ odpowiedni typ detektoréw i zapewni¢ ich opty-
malne polozenie nad prébka. Dlatego tez na zakofczenie tego rozdzialu poréwnano
w tabeli 1.1 typowe wlasciwosci detektoréw EWR najczesciej stosowanych w SEM.

Tabela 1.1. Typowe wiasciwosci detektorow EWR w SEM

Typ detektora EWR Scyntylacyjny Konwerter EWR/EW Pétprzewodnikowy
Wzmocnienie 10*:10® razy jak scyntylacyjny 10°+10° razy
Czgstotliwo$¢ graniczna oe kitknsee M1z jak scyntylacyjn kilkaset kHz

e & do pojedynczych GHz ) yntylacyimy

d kilkuset eV
Eneres N 0 . . .

nergia progowa do kilku keV jak scyntylacyjny kilka keV
Stosunek sygnatu
do szumu (S/N) >3 =3 *3

. d pojedynczych cm? . od utamkéw cm?

R od pojedynczy 2

pzmiary do Kilkudziesieciu cm? | 40 Kilkunastu cm do kilku cm?

typowe scyntylatory —
» 40+50 h mata (ze wzgledu na . .

T

Fvalass YAG - bardzo trwaly warstwg MgO) takka ol dind

>>50 h

Ros ) _— montowany fabrycznie dos¢ czgsto montowany

ozpowszechnienie w kazdym SEM rzadko stosowany fabryeznie
Zastosowanie TOPO, COMPO COMPO TOPO, COMPO
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W nastgpnym podrozdziale przedstawiono przeglad systemow detektorowych
w SEM, w ktorych sa zastosowane rézne typy detektorow.

1.2.2. PRZEGLAD SYSTEMOW
WIELODETEKTOROWYCH W SEM

W praktyce stosowanych jest wiele rodzajow uktadow detekcyjnych w SEM [6,
55, 57, 58, 60, 136, 137, 142, 150, 165, 170, 203]. Podejmowane sa liczne prace,
majace na celu optymalne polozenie réznych detektor6w wzgledem probki w .celu
wizualizacji jej topografii i kompozycji [54, 59, 60, 74, 123, 150, 165, 166, 176,
203].

Zwykle nisko nad probka sa umieszczane detektory do badania topografii po-
wierzchni [55, 165]. Woéwczas bowiem uksztaltowanie powierzchni wptywa na
wzrost efektu zacienienia i rosnie kontrast topograficzny. Detektory potozone blizej
soczewki obiektywowej mikroskopu shuza natomiast do badania kompozycji po-
wierzchni (efekt zacienienia jest najmniejszy, a przy tym sygnal EWR ma najwigk-
sza wartosc¢ [12, 165].

Doskonalenie metod separacji dwéch podstawowych modéw pracy SEM — TOPO
i COMPO - wiaze si¢ z rozwojem ukladéw wielodetektorowych [S5, 88, 89, 136,
170]. Najprostszy sposéb separacji tych modoéw mozna uzyskaé dzigki zastosowaniu
dwodch symetrycznie wzglegdem wiazki pierwotnej rozmieszczonych detektor6w D1
1D2. Mod TOPO tworzony jest wowczas przez odjgcie od siebie sygnatéow z tych
detektoréw (D1 — D2), natomiast mod COMPO - przez dodanie do siebie tych sy-
gnatow (D1 + D2). Po raz pierwszy taki ukiad dwudetektorowy zostat zastosowany
w 1966 roku przez Kimoto i Hashimoto [102]. Od tego czasu w mikroskopii skanin-
gowej zaczela rozwijaé si¢ dziedzina wiedzy nazwana przez Reimera [165] ,,strategia
detekcji”. Chodzi tu o umieje¢tnos¢ jak najlepszego wykorzystania zjawisk fizycznych,
zachodzacych w probce podczas padania na nig wigzki elektronéw, do otrzymania
prawidtowej informacji o badanym materiale.

Wybér odpowiedniej strategii detekcji sygnatu EWR wymaga:

* wiedzy na temat podstawowych wiasciwosci EWR (p. 1.1),

* zrozumienia proceséw fizycznych zachodzacych podczas oddziatywania wiazki
elektronéw z ciatem statym na podstawie analizy teoretycznej (rozdz. 2) oraz wyni-
kéw doswiadczalnych (rozdz. 4+6),

* znajomosci metod detekcji i systeméw detekcyjnych EWR w SEM (p. 1.2),

* wiedzy na temat sposobow mieszania sygnatéw z réznych detektoréw w celu
otrzymania potrzebnych informacji o prébee (rozdz. 3).

Znajomos¢ tych zagadnien umozliwia prowadzenie prac nad optymalizacja metod
detekcji EWR. Aby w pelni wykorzystaé efekty oddzialywania wiazki pierwotne;j
z materialem probki, stawiane sa systemom detekcyjnym EWR nastepujace wymaga-
nia [55, 90, 136, 162, 165, 171, 200]:
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1. Odpowiednie detektory powinny by¢ ustawione pod matym katem w stosunku
do powierzchni probki, azeby otrzyma¢ wyrazny kontrast topograficzny, pod duzym
katem natomiast — w razie badania kontrastu materialowego.

2. Uniwersalny system detekcyjny powinien zapewnia¢ mozliwos¢ zmiany kata
detekcji w zaleznosci od rodzaju badanego kontrastu (ruchome ukfady detekcyjne lub
mozliwos¢ zmiany poltozenia probki).

3. Kontrast materialowy powinien by¢ niezalezny od kata nachylenia po-
wierzchni i kata azymutalnego detekcji — co zapewnia prawidlowa informacje
o liczbie atomowej materiatu prébki (problem separacji kontrastu topograficznego
i materialowego).

4. Pozadane jest polepszanie rozdzielczosci i kontrastu obrazéw w SEM, co mozna
uzyskac dzigki stosowaniu filtréw energetycznych umozliwiajacych detekcje elektro-
now o matej stracie energii (odbitych sprezyscie) [123].

5. System do detekcji sygnatu EWR nie powinien zaktécaé pracy innych urzadzen
w komorze mikroskopu.

Wsréd bogatej literatury dotyczacej konstrukcji nowych systeméw detekcyjnych
sygnatu EWR [8, 9, 25, 60, 85, 88, 95, 121, 143, 159, 167, 170, 178, 200+202] znaj-
duja si¢ prace przegladowe, pokazujace réznorodnos¢ mozliwych rozwiazan [7, 55,
136, 165].

Na podstawie informacji zawartych w literaturze przedmiotu oraz wlasnych badan
(68, 82, 85, 88, 90, 95, 136] autor proponuje klasyfikacje systeméw wielodetektoro-
wych:

a) ze wzgledu na sposob ustawienia detektorow w stosunku do wiazki pierwotne;j
(Ssymetryczne i niesymetryczne),

b) ze wzgledu na typ detektoréw zastosowanych w systemie detekcyjnym (scyn-
tylacyjne, potprzewodnikowe, mieszane),

¢) ze wzgledu na rodzaj dostarczanej informacji (np. do badania topografii, kom-
pozycji, struktury krystalicznej prébki).

Na rysunkach 1.12+1.16 przedstawiono jedynie wybrane systemy detekcyjne,
poniewaz kazda z konstrukcji ma wiele réznych wariantow. Generalnie stosowana
jest nastepujaca zasada, ze do badania topografii powierzchni w kierunku np. osi x
konieczne sa dwa detektory ustawione nisko nad prébka wzdtuz osi y (symetrycznie
po obu stronach wiazki). Badanie topografii w kierunku osi y prowadzi si¢ wow-
Czas po obrocie probki o 90° w plaszczyznie xy. Mozna zastosowac tez cztery de-
tektory umieszczone parami wzdtuz osi x i y, symetrycznie po obu stronach wiazki
elektronowe;j. Z kolei do badania kompozycji wystarczy w zasadzie jeden detektor
0 duzej powierzchni umieszczony wysoko nad prébka. Stosuje si¢ tez rozwigzanie
kompromisowe, kiedy to detektory znajduja si¢ pod katem okoto 45° w stosunku do
prébki.

Na rysunku 1.12 pokazano dla przykfadu systemy detekcyjne symetryczne. Na ry-
sunku 1.12a przedstawiono uktad dwoch detektoréw scyntylacyjnych ustawionych
W stosunku do powierzchni probki pod katem rzgdu 40° [101, 117]. Ukfad ten jest
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uniwersalny, bo stuzy zaréwno do badania kompozycji, jak i topografii probki. Stosuj
si¢ tez wariant z czterema detektorami, przy czym detektory te czgsto sa ustawian
nisko tuz przy prébce i wtedy stuza gtéwnie do badania topografii powierzchni [27
55, 150, 167, 170]. Na rysunku 1.12b pokazano ruchomy system detekcyjny opraco
wany przez Reimera i Riepenhausena [170]. Dzigki obrotowi dwoch detektoréw moz
na badac topografi¢ probki zaréwno wzdtuz osi x jak i y.

EWR EWR

Rys. 1.12. Przyklady systeméw wielodetektorowych symetrycznych:

a) scyntylacyjny dwudetektorowy, b) scyntylacyjny dwudetektorowy ruchomy,
c) mieszany, ztozony z dwoch detektoréw scyntylacyjnych i konwertera EWR/EW,
d) pétprzewodnikowy dwudetektorowy (D — detektor potprzewodnikowy,

Iy — wiazka elektronéw pierwotnych, K — konwerter EWR/EW, P — prébka;
SC — detektor scyntylacyjny, SO — soczewka obiektywowa mikroskopu)

Podobne mozliwosci daje czterodetektorowy system, w ktérym scyntylatory sa
ustawione nad probka na ksztalt piramidy (rys. 1.13) [121]. Cztery scyntylatory (S) sa
polaczone z czterema $wiattowodami (), dzigki natomiast zastosowaniu ruchomej
przestony (PR) sygnat przechodzi na zmiang do dwéch fotopowielaczy (F). Probka
znajduje si¢ blisko detektorow, dlatego katy detekcji EWR sa mate (20+30°). Mod
TOPO jest tworzony odpowiednio dla kierunku x jako réznica sygnatéw S3 — S4, a dla
kierunku y jako S1 — S2.
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W komorze roboczej mikroskopu, oprécz dwéch lub czterech detektoréw scynty-
lacyjnych, czgsto umieszcza si¢ dodatkowo pod soczewka obiektywowa detektory
przeznaczone do badania kontrastu materialowego. W przypadku ukfadéw symetrycz-
nych sa to zwykle konwertery EWR/EW (rys. 1.12¢) [101, 121, 166, 167, 170] lub
detektory potprzewodnikowe [55, 109].

Czgsto w SEM sa stosowane systemy detekcyjne EWR oparte tylko na diodach
potprzewodnikowych [90, 102, 122, 123, 141, 142, 203]. Na rysunku 1.12d pokazano
najprostszy uktad ztozony z dwoch diod umieszczonych pod soczewka obiektywowa
mikroskopu [71, 102]. Bardziej uniwersalny system jest zlozony z czterech diod

umieszczonych symetrycznie po obu stronach wiazki wzdluz osi x i y [122, 123, 129,
142].

b)
| I | 50
33 S3 ANS2 $
[—1
P
_ S— |
PR PR

Rys. 1.13. Uktad czterech detektorow scyntylacyjnych
ustawionych w formie piramidy wokot probki:
a) widok z géry; b) widok z boku
(F — fotopowielacz, P — prébka, PR — przestona ruchoma,
S — scyntylator, § — $wiatlowdd, SO — soczewka obiektywowa) [121]

Ze wzgledu na liczne zalety tego typu detektoréw (p. 1.2.1), a przede wszystkim
na mozliwos¢ prowadzenia badan ilosciowych sygnatu EWR, autor zajmowal si¢
optymalizacjg tych systeméw detekcyjnych [82, 85, 86, 88, 90, 91]. Aby zapewni¢
detekcje sygnatu EWR w zakresie roznych katéw wyjécia z probki czesto stosuje sie
ukfad pokazany na rysunku 1.14 [90, 95]. Dzigki zmianie odlegtosci probki od detek-
torow (rys. 1.14b) mozliwa jest detekcja EWR w trzech zakresach katéw wyjscia:
matym (do 30°), srednim (do 60°) i duzym (powyzej 60°).
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Rys. 1.14. Uklad czterech detektoréw potprzewodnikowych:
a) widok od strony diod typu p-i-n o powierzchni 25 mm?,
b) zakresy katéw wyjscia EWR otrzymane w wyniku zmiany polozenia
prébki [90, 95]

Na podstawie badan doswiadczalnych [82] i teoretycznych [131] opracowano
szesciodiodowy system detekcyjny pokazany na rysunku 1.15. System ten byt stoso-
wany do badan zwiazanych z rekonstrukcjg obrazu powierzchni probki w SEM. Jak
wida¢ na rys. 1.15a, diody zostaly odpowiednio pochylone w celu zwigkszenia ich
skutecznej powierzchni czynnej oraz polepszenia stosunku sygnatu do szumu [86, 95].
Jest to szczegblne wazne w przypadku detektoréw zewnetrznych (D1, D2 na rys.
1.14b), ktore praktycznie znajduja si¢ dla EWR prawie dwa razy dalej niz detektory
wewngtrzne (D3, D4 na rys. 1.14b).

Aby unikna¢ zakldcen zwiazanych z przesylaniem stabych sygnalow na zewnatrz
komory roboczej mikroskopu i uzyskaé lepszy stosunek sygnatu do szumu, umiesz-
czono mozliwie blisko detektorow szes¢ przedwzmacniaczy sygnatu EWR. Znajduja
si¢ one, jak wida¢ na rys. 1.15b, po przeciwnej stronie uchwytu mocujacego diody
ipracuja w ukladzie przetwornika pradowo-napigciowego [85]. System detekcyjny
przedstawiony na rysunku 1.15 stanowi t¢ cz¢$¢ skladowa opracowanego urzadzenia do
analogowej obrébki sygnatéw EWR, ktora jest umieszczona w prozni (p. 3.1) [87, 88].

Dotychczas oméwiono symetryczne systemy detekcji sygnatlu EWR. Na rysunku
1.16 pokazano natomiast przyklady systeméw detekcyjnych niesymetrycznych: scyn-
tylacyjnego (rys. 1.16a) i mieszanego (rys. 1.16b), ktére umozliwiaja otrzymanie lep-
szego kontrastu topograficznego i materiatowego. W sktad systemu detekcyjnego na
rysunku 1.16a wchodzi detektor pierscieniowy [6+8, 12, 25, 54], ktéry pozwala
otrzyma¢ bardzo dobry kontrast topograficzny [170]. Detektor ten otacza probke
i umozliwia detekcjg¢ EWR o katach wyjscia od 0 do 20° [54].



Rys. 1.15. Pélprzewodnikowy system detekcyjny zlozony z szesciu diod ypu p-i-n:
a) widok uchwytu mocujacego od strony detektoréw; b) widok od strony przedwzmacniaczy EWR [85]
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W celu polepszenia obrazu w modzie TOPO stosowane jest tu odejmowanie od
sygnatu z detektora SC1 (rys. 1.16a) sygnatu z detektora SC2, przy uwzglednieniu
odpowiedniego wspdtczynnika doswiadczalnego [25]. System detekcyjny pokazany
narys. 1.16b stuzy gtéwnie do badania kompozycji prébki [55]. Nalezy tu zaznaczy¢,
Ze istnieje bardzo wiele wariantow systemow niesymetrycznych, np. stosowany jest
detektor pierscieniowy blisko probki, a pod soczewka obiektywowa — diody potprze-
wodnikowe [25, 54]. Zamiast detektora pierscieniowego moze by¢ uzyty zwykly de-
tektor Everharta—Thornleya, a pod soczewka obiektywowa — szerokokatowy detektor
scyntylacyjny [7] lub konwerter EWR/EW [121, 166].

a) b)
N
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EWRI EWR2  sC
vV A EM
P

Rys. 1.16. Przyklady niesymetrycznych systemow detekcyjnych: a) scyntylacyjny dwudetektorowy,
b) mieszany, ztozony z konwertera EWR/EW wspolpracujacego z detektorem scyntylacyjnym
oraz detektoréw pélprzewodnikowych (D — detektor pélprzewodnikowy; I,— wiazka elektronow
pierwotnych; K — konwerter EWR/EW; P — prébka; SC — detektor scyntylacyjny;

SO - soczewka obiektywowa)

W ostatnich latach obserwuje si¢ tendencj¢ budowania uniwersalnych systemow
detekcyjnych, np. ruchomych detektorow lub zestawdw wielu detektoréw roznego
typu. W zasadzie jednak prawidlowa rekonstrukcje obrazu powierzchni, czyli infor-
macj¢ ilosciowa o niej (a nie tylko jako$ciowa), mozna otrzymaé po przetworzeniu
sygnaloéw z detektoréw ustawionych symetrycznie w stosunku do wiazki [27, 122].

Jak juz wspomniano na poczatku niniejszego rozdziatu, wybor prawidtowe; strate-
gii detekcji opiera si¢ na znajomosci podstaw fizycznych badanego zjawiska. R6wno-
czesnie wigc z coraz doskonalsza praktyczna realizacja roznych metod detekcji sy-
gnalu EWR w SEM rozwijane sa metody teoretycznego opisu zjawiska wstecznego
rozpraszania elektronow wigzki w probce. Chodzi o stworzenie modeli mozliwie
kompleksowo i doktadnie opisujacych to zjawisko, w celu zrozumienia wielu aspek-
tow zwiazanvch z powstawaniem kontrastu obrazu w SEM.



2. TEORETYCZNA ANALIZA ZJAWISKA )
WSTECZNEGO ROZPRASZANIA ELEKTRONOW

Problem doskonalenia sposobéw rekonstrukcji obrazu powierzchni za pomoca
sygnatlu EWR wiaze si¢ $cisle z dwoma gléwnymi kierunkami prac teoretycznych, to
jest:

* z rozwojem teorii dotyczacych opisu samego zjawiska wstecznego rozpraszania
elektronéw w prébce [3, 45, 83, 114, 120, 138+140, 147, 197],

* z rozwojem teorii majacych na celu stworzenie odpowiednich algorytméw mie-
szania sygnatéw EWR z wielu detektordw, czyli z tak zwang strategia detekcji [24, 42,
76, 97+100, 111, 112, 115, 123, 127, 151, 161, 165, 167, 170, 174, 183, 187, 189,
203].

Zjawisko wstecznego rozpraszania jest opisywane za pomoca réznych modeli,
ktére mozna podzieli¢ na trzy podstawowe grupy:

* modele oparte na réwnaniu transportu,

* modele probabilistyczne oparte na metodzie Monte Carlo,

* uproszczone modele analityczne.

2.1. MODELE OPARTE NA ROWNANIU TRANSPORTU

Réwnanie transportu Boltzmanna jest spotykane w wielu dziedzinach fizyki.
Dawniej, wobec braku efektywnych mozliwosci obliczeniowych, na podstawie tego
rownania poszukiwano rozwiazaf mniej dokfadnych, ale dajacych si¢ wyrazi¢ za po-
mocg przyblizen analitycznych [23]. Teorig oparta na réwnaniu transportu, opisujaca
zjawisko wstecznego rozpraszania elektronéw w SEM, przedstawili Fathers i Rez
[46]. Zaleta jej jest duza dokfadnosé wynikéw oraz krotszy czas obliczen, w poréwna-
niu np. z metoda Monte Carlo.

Podstawowe réwnanie transportu wiaze si¢ z okresleniem prawdopodobienstwa

f(F,¥)d’Fd*V znalezienia elektronu o predkosci V' w danym punkcie 7 i w ele-
mencie przestrzeni fazowej d’7d*V . Réwnanie Boltzmanna wyraza fakt ciagtosei
ruchu. Zmiany funkcji f(7,V,t) w czasie t sa wynikiem ruchu elektronéw pod
wplywem zewngtrznego pola oraz zderzei migdzy atomami.
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Na rysunku 2.1 pokazano schematycznie przeplyw elektrondw przez element jed-
nowymiarowej przestrzeni fazowej. Szybko$¢ zmiany gestosci prawdopodobienstwa
w przestrzeni fazowej x wyniesie

, & _viflrdd)-v, f(x)

(2.1
“dx dx
d f@x)
X+ax)v X)V,
f V. ! Rys. 2.1. Schemat przeplywu elektronow
przez element jednowymiarowe;j
——dx —> przestrzeni fazowej

Podobne zalezno$ci mozna zapisa¢ dla kierunkéw y i z. Gdy w danym elemencie
przestrzeni elektrony nie ulegna rozproszeniu, wdéwczas catkowity wspotczynnik
zmian w tym elemencie przestrzeni wyniesie zero (rdwnanie ciaglosci)

(2.2)

Jezeli zas elektrony padajac na dany element przestrzeni zderzg si¢ z atomami, to
zmianie ulegnie zaréwno ich predkos¢, jak i kierunek ruchu. Wowczas ogdlne rowna-
nie transportu b¢dzie miato nastgpujaca postac

%w vi=[[[veb7)iG7)av - [[[volr v)rEr)a’ v, @3)

przy czym pierwszy skladnik po prawej stronie dotyczy elektronéw wchodzacych do
danej przestrzeni z roznymi predkosciami v7, a po zderzeniach uzyskujacych predkosc
v, a drugi skladnik réwnania (2.3) dotyczy elektronéw o predkosci v, ktore ulegly
rozproszeniu i wychodza z danej przestrzeni z réznymi predkosciami v”. Przekroje
czynne na rozpraszanie ¢ (V ,V )i o(V,V ) okre$laja natomiast prawdopodobienstwo
rozpraszania wzdtuz jednostkowej odlegtosci.

Wyznaczenie funkcji f z réwnania (2.3) jest skomplikowane. Na potrzeby analizy
zjawiska wstecznego rozpraszania w SEM mozna, zgodnie z rysunkiem 2.2, przyja¢
nastgpujace zatozenia upraszczajace [46]:

* przypadek jest jednowymiarowy (x, y = 0),

* przypadek jest stacjonarny (df/dt = 0).

Gdy predkos¢ wyrazi si¢ w ukladzie wspotrzednych biegunowych i wprowadzone
zostanie pojecie przeptywu elektronéw zdefiniowane jako / = v f, wtedy réwnanie
transportu (2.3) przyjmie posta¢
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L] E! 4 il ‘ ! ¢ ! . ' L *
osv‘—iu:”c(v,E; 0, E)IW E)-cl;E; v,E)I(v,E)]smv dv' dE,
4
2.4)
gdzie:
v, U — Katy rozproszenia, okreslone na rysunku 2.2,
E,E —energia czastki przed i po zderzeniu,
o - przekrdj czynny na rozpraszanie.
z=0
v
X v
dz T
N
Rys. 2.2. Jednowymiarowy ukfad wspélrzednych
w przypadku probki o grubosci [ z=]

Elektron, padajac na powierzchnig probki, ulega rozproszeniu na centrach rozpra-
szajacych pod réznymi katami. Do opisu tego zjawiska wprowadza si¢ pojecie roz-
niczkowego przekroju czynnego na rozpraszanie do, przy czym

ar 43 , (2.5)
dv N
gdzie:
dn - liczba elektrondw rozpraszanych w jednostce czasu pod katami z przedziatu od v
do (v + dv),
N - liczba elektronéw przechodzacych w jednostce czasu przez jednostke prostopa-
diego przekroju strumienia.
Catka rézniczkowego przekroju po wszystkich katach rozpraszania
n
o= e (2.6)
nazywa si¢ catkowitym przekrojem czynnym na rozpraszanie.
W ukladzie sferycznym kat v i kat brylowy £ sa zwiazane zaleznoscia

Q =271 - cosv). (2.7)

Rutherford teoretycznie opisal zjawisko rozpraszania wiazki elektronéw w kulombow-
skim polu sit [185]. Na podstawie réwnan mechaniki klasycznej otrzymat on nastgpujacy
wz0r okreslajacy rézniczkowy przekréj czynny na rozpraszanie w uktadzie sferycznym

do  Z%* 1

¢ 16(ne,E)’  sin® (%]

(2.8)
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gdzie:

Z - liczba atomowa pierwiastka,

e —tadunek elektronu,

& — przenikalno$¢ dielektryczna prézni,
E — energia poczatkowa elektronu.

Przekr6j ten przedstawiono w funkc;ji
kata rozpraszania v na rysunku 2.3.

Rys. 2.3. Zalezno$¢ przekroju czynnego

na rozpraszanie % od kata rozpraszania v

w ukfadzie biegunowym wg Rutherforda
dla wegla i zlota [146]

Rozwigzanie réwnania transportu polega na rozwinigciu wyrazef okreslajacych
przeptyw elektrondéw I oraz przekroju czynnego na rozpraszanie ¢ w szereg Legen-
dre a [46]. Uzyskane na podstawie réwnania transportu rozklady katowe sa zgodne
z wynikami doswiadczalnymi. Dla przykfadu na rysunku 2.4 pokazano wykresy
dn/dQ2 w ukladzie biegunowym w przypadku cienkiej warstwy [46], ktore s3 zgodne
z wynikami do$wiadczalnymi Niedriga [148] oraz z wynikami symulacji Monte Carlo
uzyskanymi przez Shimizu oraz Murate [187].

a) b)
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dn ¢

e 3
0 10

ﬂ.lo"
4 2024 aq 4 2024

Rys. 2.4. Rozkiady katowe elektronéw wstecznie rozproszonych przy normalnym padaniu wigzki,
w przypadku: a) Al o grubosci 800 nm; b) Au o grubosci 20 nm.
Energia elektronéw wiazki Ey = 30 keV [46]
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Jak wida¢ na rysunku 2.4, w przypadku cienkiej warstwy na wykresie d1/dQ wy-
stepuja charakterystyczne wybrzuszenia (niezaleznie od rodzaju pierwiastka), ktére
zanikaja, gdy probka jest gruba (rys. 2.12).

2.2. MODELE PROBABILISTYCZNE
OPARTE NA METODZIE MONTE CARLO

Metoda Monte Carlo (MC) jest, poczawszy od roku 1963, powszechnie stosowana
do symulacji zjawisk zachodzacych wewnatrz prébki podczas oddziatywania wiazki
elektronéw z cialem stalym [37, 43, 47, 64, 65, 113, 119, 120, 138+140, 169, 172,
184]. Od 1979 roku metodg¢ MC stosuje si¢ rowniez z powodzeniem do analizy zalez-
nosci sygnalu EWR w SEM od uksztaltowania powierzchni [1, 5, 35, 36, 41, 64, 65,
101, 114116, 152, 161, 171, 173, 186, 188, 193]. Wyniki uzyskane dzigki symulacji
zjawiska wstecznego rozpraszania elektronéw pozwalaja wigc na:

* badanie podstawowych charakterystyk sygnatu EWR [47, 64, 67, 113, 139],

* badanie topografii prébki [36, 115, 161, 171],

* analiz¢ sktadu materialowego probki [5, 114, 161, 186].

W metodzie MC maksymalna droga, jaka elektron o danej energii poczatkowej E,
moze przeby¢ w prdbcee, jest przedstawiona w postaci tamanej (rys. 2.5). Diugosé
odcinka famanej A zalezy przede wszystkim od energii poczatkowej elektronu oraz
rodzaju materiatu. Zwykle przyjmuje si¢ nastepujace zatozenia [139]:

* elektron pierwotny wnika do probki bez strat energii na odlegto$é Ay,

* elektron jest rozpraszany przez obiekt punktowy,

* energia elektronu pozostaje stata w zakresie przyjetego odcinka famane;.

Istota metody MC polega na losowym wybieraniu realizacji poszczegSlnych
zmiennych sposrod wartosci mozliwych. Dotyczy to takich zmiennych, jak: typ zde-
rzenia (sprezyste, niesprezyste), katy rozpraszania v i kat azymutalny ¢, dtugosé kro-
ku migdzy kolejnymi punktami rozpraszania (rys. 2.5). Dlatego tez w metodzie MC
nalezy na wstepie okreslic:

* przekréj czynny na rozpraszanie, ktéry decyduje o zmianie kata v,

* Srednig droge swobodna A elektronu w probee jako dtugo$é kroku,

* straty energii elektronu podczas penetracji prébki.

Przekrdj czynny na rozpraszanie najczesciej okresla si¢ zgodnie z teoriq Ruther-
forda (p. 2.1), z uwzglednieniem parametru ekranowania jadra atomu przez elektrony
powlok atomowych [140]

do _ Z(Z +1)ée*
dQ 4E*(1-cosv+2B)"

(2.9)

gdzie:
0 - catkowity przekrdj czynny na rozpraszanie (wzér 2.6),
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Q — kat brytowy,

Z - liczba atomowa pierwiastka,
e —ladunek elektronu,

E —energia poczatkowa,

v —kat rozpraszania (rys. 2.2),

B — parametr ekranowania [138].

Rys. 2.5. Sposob przedstawiania drogi elektronu w prébce metoda Monte Carlo

Srednia droge swobodna A mozna wyznaczy¢ ze wzoru [1, 139]
A= L , (2.10
g0
w ktérym g — gestos¢ objetosciowa atomoéw réwna liczbie atoméw w jednostce obje¢-
tosci. .
Wielkos¢ strat energii elektronu penetrujacego probke oblicza si¢ zwykle za po
mocq przyblizenia ciagtego charakteru strat, zgodnie z teoriq Bethego [22, 67, 138],

_dE_2me’gZ  1166E

ds E J

) (2.11)

gdzie:
S — dtugos¢ drogi,
J — potencjat jonizacyjny, zalezny od Z (J = 11,52).
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Dla przykiadu w tabeli 2.1 podano, za Murata [139], wyniki obliczen dla trzech
pierwiastkow.

Tabela 2.1. Dlugos¢ kroku A, straty energii AE przy pierwszym kroku
i zasigg wnikania R, gdy Ey= 20 keV

Prébka (Z) A, pm AE, eV R, pm
Al (13) 0,033 94 3,899
Cu (29) 0,0064 64 1,485
Au (79) 0,0032 37 1,043

Dokfadno$¢ metody MC zalezy gtdéwnie od liczby przyjetych do obliczen toréw
elektronow. Zwykle liczba ta waha si¢ od 10 000 do 40 000. Ze wzgledu na staty-
styczny charakter metody, analiza wynikéw dotyczy tylko konkretnie symulowanych
przypadkéw, jakakolwiek bowiem zmiana parametru wejsciowego obliczen wymaga
powtorzenia catej procedury. Metoda MC pozwala jednak ingerowaé¢ w dowolny pa-
rametr wejsciowy, a wigc daje mozliwos¢ symulacji nawet przypadkéw trudnych do
zbadania w sposob eksperymentalny, poza tym pozwala uzyskaé bardzo duzy doktad-
nos¢ obliczen i jest chgtnie stosowana przez badaczy.

Jak podano na poczatku tego rozdziatu, jest bardzo duzo publikacji na temat sto-
sowania metody MC do symulacji zjawisk zachodzacych podczas padania wigzki
elektronéw na probke. Na przykiad Joy [64, 65] oraz Murata [138, 139] przedstawili
kompleksowa analiz¢ zaleznosci sygnalu EWR od energii wiazki pierwotnej, od kata
detekeji, glgbokosci wnikania wiazki w material, od rodzaju materiatu, grubosci cien-
kiej warstwy.

Rozw6j mocy obliczeniowej komputeréw pozwala uwzgledniaé podczas symulacji
coraz bardziej zblizone do rzeczywistosci warunki procesu rozpraszania, badaé probki
0 rozbudowanej topografii 7
1 kompozycji. Kotera i inni 0,03
w 1992 roku zaproponowali,
na podstawie metody MC,
szezegdlowy analize zjawisk
zachodzacych na granicy
réznych materiatow [114].
Shah i Durkin opublikowali
wyniki symulacji zjawiska 0.0
rozpraszania w przypadku
prébek biologicznych [186].
l?zi@ki metodzie MC okrfa: < 5 03 0 13 d"‘[”m]
slono maksymalng grubos¢ d,

Warstewki wody, kt6ra mo- Rys. 2.6. Zalezno$¢ wspolczynnika 1 od grubosci d warstewki

ze pokrywaé powierzchnie wody pokrywajacej powierzchnig celulozy (E, = 10 keV),
W SEM. Zrysunku 2.6 wy- dy, = 0,28 pm [186)

3

celuloza

celuloza
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nika, ze ,krytyczna” grubos¢ tej warstewki wynosi 0,28 um przy energii wiazki pier
wotnej Ey = 10 keV. Powyzej tej grubosci nie jest mozliwa identyfikacja podioza z
pomoca sygnalu EWR.

Z kolei w artykule z 1994 roku Radzimski za pomoca metody MC przeanalizowa
proces formowania si¢ kontrastu materialowego w SEM. Badal on miedzy innym
zalezno$¢ obrazu w modzie COMPO od rozmiaru $rednicy wiazki pierwotnej oraz
glebokosci wyjscia EWR w przypadku probek ztozonych z kilku materiatéw [161].

Metoda MC z powodzeniem jest takze stosowana do badania topografii probki. Na
przyktad Reimer i inni [41, 101, 171] oraz Kotera i inni [111, 115] zajmowali sig sy-
mulacja przebiegow sygnalu EWR w zaleznosci od uksztaltowania powierzchni.

Autor réwniez prowadzit tego typu badania, stosujac metode MC do analizy
wplywu kata detekcji na sygnat EWR [35, 36]. Symulacje przeprowadzil, zakfadajac
elastyczny charakter odbicia elektronéw pierwotnych oraz stosujac przyblizenie cia-
glego charakteru strat energii zgodnie z teoriag Bethego (wzér 2.11) [138]. Przyjal, ze
ukfad detekcyjny jest potsferyczny, podzielony na 4 czesci, a kazda ¢wiartka podzie-
lona jeszcze na 9 czgsci.

Na rysunku 2.7 pokazano dla przyktadu poréwnanie wynikow symulacji z bada-
niami do$wiadczalnymi. Wida¢ dobra zgodnos¢ obu przebiegéw zaréwno dla matych,
jak i $rednich katow detekc;ji.

[pm]
2 Moﬁl grzbietu
[ -

0 2 4 6 8  [um]
ID'IO" A 3 1 eksperyment
J 1-24°
24 2-50°
l 1 \ - Monte Carlo
2 1-20°+30°
161 1 2-50°+60"
8] ) =y 2
. 7 1
0 — - . . v v v v T >
0 2 4 6 8 [um]

Rys. 2.7. Pordwnanie przebiegéw sygnatu EWR
uzyskanych doswiadczalnie i metodqa MC
w przypadku malego (krzywa 1) i sredniego (krzywa 2)
kata detekcji, mierzonego od powierzchni préobki [36]

Zgodnie z danymi literatury przedmiotu [65, 66, 158, 161] mozna stwierdzi¢, ze
symulacja wynikéw metoda MC jest duzo bardziej zgodna z rzeczywistoscia w przy-
padku sygnatu EWR niz sygnatu EW. Na sygnal EW maja bowiem wplyw, miedzy
innymi, zanieczyszczenia powierzchni i lokalne pola magnetyczne, dlatego trudniejsza
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jest symulacja zjawisk zachodzacych w prébee. Z kolei nawet przy niskich energiach
wiazki (okoto 1 keV) obrazy powierzchni uzyskane dzigki sygnalowi EWR majgq wy-
soka rozdzielczos¢ (okoto 1 nm) [114], dlatego tez podejmowane sg proby zastosowa-

nia metody MC do tréjwymiarowej rekonstrukcji powierzchni za pomoca sygnatu
EWR [161, 205].

2.3. UPROSZCZONE MODELE ANALITYCZNE
WSTECZNEGO ROZPRASZANIA

Analityczne modele, dotyczace zjawiska rozpraszania wiazki elektronowej w ciele
statym, spetniaja wazngq rol¢ w rozwoju zaawansowanych metod analizy powierzchni
probki w SEM. Przy zastosowaniu tego typu modeli badana jest np. zaleznos¢ sygnatu
od topografii i kompozycji prébki [32+34, 69, 81] lub optymalizowane sa metody
detekcji i obrobki sygnatu EWR [76, 88]. Z tego wzgledu ponizej przedstawiono krot-
ki przeglad uproszczonych modeli wstecznego rozpraszania.

Pierwsze analityczne modele opisujace zjawisko rozpraszania elektrondéw wigzki
w prébee pochodza z lat szes¢dziesiatych. Mozna podzieli¢ je na trzy grupy:

* modele dyfuzyjne [3],

* modele pojedynczego rozpraszania [45],

* modele kombinowane, uwzgledniajace zjawisko dyfuzji oraz pojedynczego roz-
praszania [147, 82, 83, 21].

Pierwszym modelem dyfuzyjnym byt model Archarda, zwany modelem punkto-
wego zrédta dyfuzji [3]. Zaktada on, ze elektrony wiazki wnikaja w probke bez od-
chylenia na glgbokos¢ dyfuzji y, (rys.

: : . 1
2.8) i dopiero wtedy podlegaja proce- EWR ‘1 EWR
sowi dyfuzji réwnomiernie we wszyst- / T
kich kierunkach. powelzcia prop

Glebokos¢ dyfuzji odpowiada po- \\Gb\/ =%
tozeniu punktu, w ktérym zaklada sie, g 4 YR

ze promien dyfuzji wynosi (1 — y,). (- aCa——
Wz6r Archarda okreslajacy wspdtczyn- : "
nik wstecznego rozpraszania ma posta¢
(3, 149]

\ zasigg sfery

y;‘c} - rozpraszania
7z-80 0 T
= —, (2.12)
14Z - 80 Rys. 2.8. Geometria modelu Archarda punktowego
zrédla dyfuzji (R — zasi¢g wnikania elektronow
gdzie wiazki, y; — zredukowana glgbokos¢ dyfuzji,

] ) ) przy czym yy=40/7Z, x,— gl¢bokos¢ dyfuzji)
Z - liczba atomowa pierwiastka. [147]



" Jak widaé na rysunku 2.9, przebieg cha-
B3 rakterystyki n = f(Z) — uzyskany na pod-
stawie modelu Archarda - jest zgodny
0,4 z danymi doswiadczalnymi tylko dla mate-
rialow o liczbie atomowej Z > 50.
o Rozwinigciem modelu dyfuzyjnego jc?st
’ ! model Thummela [197], ktdéry zaktada cia-
i —— Archard gly rozktad glebokosci dyfuzji i wprowadza
02F o5 T Thummel  prawdopodobienstwo wyjécia elektrondw
gy s Everhart 15 zewnatrz probki. Dzieki temu Thummel
’g o eksperyment - fo s .
o1} * uzyskal dobra zgodno$é z doswiadczeniem
9 ! nawet dla matych Z (rys. 2.9).
é/' Druga grupe stanowia modele oparte na
00 a 30 40 60 80 100 :Z opisie zjawiska rozpraszania elektrondw

wiazki pierwotnej w probce.

Rys. 2.9. Zalezno$¢ wspéiczynnika wstecznego Pierwszym tego typu modelem byt mo-

rozpraszania n od ]lczby a[omowej Z, del pojedynczego l’OZpraszania EVerharta
wynikajaca z modeli Archarda, [45, 147]. Everhart zatozyl, ze elektrony
Thummela i Everharta w poréwnaniu wiazki wnikaja bez odchylenia bezposred-

z wynikami do§wiadczalnymi [147]

nio w glab probki, doznajac przy tym strat
energii zgodnie z prawem Thomsona—Whiddingtona [147]

vt —v,t = ¢, px, (2.13)
gdzie:
v — predkos¢ elektronu na glgbokoscei x,
Vo — predkosé elektronu padajacego na probke,
cr— stata Terrilla; c7 = 5,05-10° m® kg™'s ™,
p — gestos¢ materiatu probki.

Nastepnie elektrony pierwotne podlegaja pojedynczemu wielkokatowemu rozpra-
szaniu. Wzér Everharta na wspofczynnik wstecznego rozpraszania ma postac [111]

n___a—1+0,5 , 2.14)
a+1

gdzie a — wspolczynnik Everharta.

Model Everharta nie uwzglednia wielokrotnego rozpraszania elektronéw wiazki
pod matymi katami, dlatego tez, w celu uzyskania dobrej zgodnosci wzoru (2.14)
z doswiadczeniem, Everhart przyjat, ze

a=0,045Z. (2.15)
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Na rysunku 2.9 poréwnano z wynikami doswiadczalnymi przebieg charakterystyki
n = f(2), otrzymanej na podstawie modelu Everharta, przy uwzglednieniu zaleznosci
(2.14) i (2.15). Jak wida¢, model ten jest zgodny z danymi doswiadczalnymi w zakre-
sie liczb atomowych Z < 40.

Stosujac modele zaréwno Everharta, jak i Thummela, Niedrig zaproponowat udo-
skonalony analityczny model wstecznego rozpraszania, na podstawie ktorego otrzymat
wyniki zblizone do danych doswiadczalnych w szerokim zakresie liczb atomowych
(147].

Wedtug Niedriga wspétczynnik wstecznego rozpraszania dn(y, v, ¢) w warstwie
dy na glebokosci y, przy rozproszeniu w kacie brylowym d€2, wynosi

dn(y,v,9) = (1-y)™*dy| —2 +kwd9, (2.16)
(Y JZn

2cos’ =
2

gdzie:

v —kat wyjscia EWR liczony od normalnej do powierzchni,

¢ —azymutalny katy wyjscia EWR,

y - glebokos¢ wyjscia EWR,

£ —kat brytowy,

a —wspdiczynnik Everharta; a = 0,024 7*/A; A — masa atomowa pierwiastka [45],

k —wspolczynnik udziatu dyfuzji wyznaczany numerycznie; k = f (Z).
Ostateczna posta¢ wzoru Niedriga okreslajacego warto$¢ 1 jest nastgpujaca

aa+k—1+Q?“ a+k—2+ 05"
(a+k)(a+k+1) (a+k)(a+k-1)

(2.17)

Zalezno$¢ wspotczynnikdw a i k od liczby atomowej pokazano na rysunku 2.10.
Jezeli udziat procesu dyfuzji jest nieznaczny (k = 0), to wzoér (2.17) przeksztalca sie
we wzor (2.14).

Pierwszy czton wzoru (2.17) przedstawia wigc wptyw pojedynczego rozpra-
szania, drugi za$§ wptyw procesu dyfuzji na wielko$¢ wspotczynnika 7. Ze wzoru
(2.17) wynika réwniez wzajemna zalezno$¢ obu tych proceséw, poniewaz wspot-
czynniki a i k sa funkcjami liczby atomowej Z (rys. 2.10) i wystepuja w obu czto-
nach wzoru.

Na rysunku 2.11 pokazano wykres wspofczynnika 1 uzyskany wedtug modelu
Niedriga. Jak wida¢, model ten wykazuje lepsza zgodnos¢ z wynikami do$wiadczal-
nymi niz pozostale uproszczone modele wstecznego rozpraszania. Model Niedriga
zaklada jednak taki rozktad prawdopodobienstwa glebokosci dyfuzji, ze udziat proce-
su dyfuzji jest znaczny juz na samej powierzchni probki.
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A
1,5F
k
1,0F
a=0,024Z'4
0,5¢
0 o Rys. 2.10. Wykresy wspotczynnikéw Everharta a
0 50 100 Z i dyfuzji k w funkcji liczby atomowej Z [147]
3
n 1
- °o9
° o
o
(]
o©
%
0,4} o
: n=1,+ 1,
o
0,3 v
o
1,(dyfuzja)
0.2
0,1}
7 (pojed. rozprasz.)
0 —— >
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Rys. 2.11. Charakterystyka wspolczynnika wstecznego rozpraszania w funkcji Z,
otrzymana na podstawie modelu Niedriga w poréwnaniu z wynikami do$wiadczalnymi [147]
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Autor zaproponowat modyfikacj¢ modelu Niedriga w taki spos6b, aby udziat pro-
cesu dyfuzji we wstecznym rozpraszaniu mozna bylo wyrazi¢ za pomoca rozktadu
prawdopodobienstwa glebokosci dyfuzji i jednoczesnie, aby rozklad katowy wspot-
czynnika wstecznego rozpraszania dr/dS2 (gdzie 2 — kat brylowy) wykazywal dobra
zgodnos$¢ z wynikami doswiadczalnymi [82, 83]. Zmodyfikowany wzér okre$lajacy
wspotczynnik wstecznego rozpraszania warstwy dy na glebokosci y przy rozproszeniu
w kacie brylowym dQ ma postaé [83]

a

f dn(y,v,9) = j(l — y) Lk gy +ky %, (2.18)

2cos? v
2

gdzie granice catkowania wynosza odpowiednio dla kata:

* v —0+0,(y); v, —maksymalny kat wyjscia na glebokosci y (rys. 2.8),

@ —0=:2m,

* 2 — polowa sfery nad powierzchnia probki.

Mimo ze wzory (2.16) i (2.18) réznia sig, to jednak zachowano, wynikajace z mo-
delu Niedriga, proporcje udzialu we wstecznym rozpraszaniu zaréwno procesu poje-
dynczego rozpraszania, jak i procesu dyfuzji (rys. 2.11). Dzigki natomiast wprowa-
dzonej modyfikacji [83] uzyskano lepsza niz Niedrig zgodno$é rozktadu katowe-
go wspdtczynnika wstecznego rozpraszania dn/d2 z wynikami doswiadczalnymi
(rys. 2.12).

Rys. 2.12. Rozkiady katowe wspolczynnika wstecznego rozpraszania dn/dQ
przy normalnym padaniu wiazki elektronéw I, na grubg prébke,
uzyskane na podstawie réznych modeli analitycznych:

1 — model pojedynczego rozpraszania; 2 — model dyfuzyjny,

3 — model Niedriga; 4 — model autora [83];

5 —rozklad doswiadczalny (Seidel - 30 keV [147])
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Znajomo$é rozktadu katowego dn/d<Q2 jest bardzo istotna w praktyce, np. prz)
optymalizacji uktadéow do detekcji sygnalu EWR, do interpretacji kontrastu TOPC
i COMPO w SEM, czy przy doskonaleniu metod rekonstrukcji tréjwymiarowej. Jal
wazny jest problem prawidlowego opisu zjawiska wstecznego rozpraszania, moi
$wiadczyé fakt pojawiania si¢ ciagle nowych publikacji na ten temat [20, 21, 206].

W 1996 roku Berger i inni przeprowadzili doktadne badania katowego rozktadi
wspélczynnika wstecznego rozpraszania dn/dS2 dla réznych materiatéw [20, 206]
w celu znalezienia rozktadéw przestrzennych [21]. Wyniki tych pomiaréw w uktadzie
biegunowym przedstawiono na rysunku 2.13.

Ag ¢20 keV
”ﬁ-..;:;:\\\\
777

Rys. 2.13. Przestrzenny rozktad katowy
wspotczynnika wstecznego rozpraszania
przy prostopadlym padaniu wigzki
uzyskany na drodze do$wiadczalnej [21]

Dzigki bardzo precyzyjnym pomiarom rozkladu katowego EWR, Berger i inni
oszacowali [21], ze zmodyfikowany przez autora model Niedriga daje w przypaaku
normalnego kata padania wiazki na probke wartosci dn/dQ okoto 20% mniejsze o
warto$ci doswiadczalnych i wybrali oni ten model do poréwnania z wiasnymi wynikami
doswiadczalnymi (rys. 2.14) [20, 21, 206]. Mozna wigc przyja¢, ze zaproponowany
przez autora uproszczony model analityczny opisuje z dostateczng dla praktyki inzynier
skiej doktadnoscia charakterystyke katowego rozkfadu wstecznego rozpraszania.

Rys. 2.14. Do$wiadczalne rozklady dn/dS2 przedstawione w uktadzie biegunowym:
a) przy zmianie kata v, b) przy zmianie kata ¢ [21]. Linig przerywana zaznaczono rozklad
uzyskany na podstawie zmodyfikowanego przez autora modelu Niedriga [82, 83]
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2.4. ANALIZA SEPARACJI KONTRASTU
TOPOGRAFICZNEGO I MATERIALOWEGO W SEM

Podstawowym problemem podczas rekonstrukcji obrazu rzeczywistej powierzchni
probki za pomocg sygnatu EWR jest fakt, ze sygnat EWR niesie rownoczes$nie infor-
macj¢ o kompozycji, jak i topografii probki (p. 1.1). Jak juz wspomniano w p. 1.2.2,
pierwsze prace nad separacja informacji o topografii i kompozycji probki polegaly na
sumowaniu (mod COMPO) lub odejmowaniu (mod TOPO) sygnatéw pochodzacych
z dwoch, symetrycznie wzgledem wiazki ustawionych detektorow EWR. Dalsze po-
lepszenie separacji modéw TOPO i COMPO uzyskano dzigki tzw. korekcji katowe;.
Polega ona na umieszczeniu detektoréw EWR pod matym katem w stosunku do prob-
ki (< 30°) w przypadku badania kontrastu topograficznego, natomiast pod duzym ka-
tem (> 60°) — w przypadku badania kontrastu materiatowego (p. 1.2.2) [70, 90, 91].
Metoda ulepszonej separacji zostata zaproponowana przez Reimera i innych [59, 121,
151, 167] na podstawie analizy wynikéw do$wiadczalnych i uzyskanych za pomocg
metody MC. Polega ona na zastosowaniu nastg¢pujacego algorytmu mieszania sygna-
tow z trzech detektorow: (A — B)/C, gdzie A oraz B sa to sygnaly EWR z detektoréw
ustawionych nisko nad prébka, natomiast C jest sygnalem z detektora ustawionego
pod soczewka obiektywowa mikroskopu. Metoda ta pozwala na uzyskanie lepszego
obrazu topografii powierzchni w SEM [59, 183]. Problem separacji kontrastéw topo-
graficznego i materialowego jest tez analizowany teoretycznie [4, 99, 106, 129, 167].

Autor [76, 131, 134] przeprowadzit analize, z ktérej wynika mozliwo$é udosko-
nalenia separacji modéw TOPO i COMPO w SEM zaréwno dla sygnatéw EW [135],
jak 1 EWR [132, 133]. Ponizej podano przyjete zalozenia teoretyczne oraz najwazniej-
sze wyniki. Bardziej szczegotowy opis tego zagadnienia mozna znalez¢ w pracy [76].

Teoria separacji opiera si¢ na analizie ukladu: wiazka pierwotna—prébka—detektor.
Zalezno$¢ pomigdzy katami opisujacymi wzajemne potozenie elementéw tego uktadu
wynika z twierdzenia Albataniego — podstawowego twierdzenia geometrii sferycznej
(64, 167]

cos 0 = cos 6, cos ¢ +sin B, sin ¢ cos . (2.19)

Na rysunku 2.15 zdefiniowano katy wystepujace we wzorze (2.19) oraz przedsta-
wiono rozwazany uklad detekcyjny.

Podczas analizy dziatania systemu detekcyjnego w SEM nalezy przej$é od uktadu
wspotrzednych zwiazanego z normalna do powierzchni prébki do uktadu zwiazanego
z osig wigzki (rys. 2.15b), to znaczy dokonaé¢ odpowiedniego obrotu uktadu wspét-
rzgdnych o kat a. Operacja ta jest niewygodna rachunkowo i moze byé dokonana na
podstawie modeli uproszczonych. Wedtug Muraty [138], ktéry zestawit prawo rozpra-
Szania Rutherforda (p. 2.1) [139], model Everharta pojedynczego rozpraszania elek-
tronéw (p. 2.3) [149] oraz prawo strat energetycznych Thomsona-Whiddingtona
(p. 2.3) [149], gestos¢ katowa pradu EWR wynosi
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a

Jj= d—l =Acos’a|l—- N (1+cosecosa+sin95inacos(p)2 ;
daqQ cosO +cosc
(2.20
gdzie:
I —prad EWR,

Q —kat brylowy zwiazany z detektorem,

A —wspotczynnik zwigzany z rodzajem materiatu [131, 135],
o — kat bedacy nosnikiem informacji o topografii powierzchni,
a - stata zwiazana z liczba atomowa Z (a = 0,037 Z [139]).

b)

c)

Ay Rys. 2.15. Okreslenie: a), b) katow wystgpujacych w teorii;
¢) ukladu detektoréw (a — kat padania wiazki pierwotnej,
06— kat migdzy normalna do powierzchni a detektorem.
D1 D3 1 D4 D2 6, — kat migdzy wiazka pierwotna a detektorem,
—BHE> ¢ — kat azymutalny, 6 — kat nachylenia powierzchni
prébki (&= &), N — normalna do powierzchni prébki,
I, — wiazka elektrondw pierwotnych,
D1+D4 - detektory) [76]

Podczas skanowania powierzchni probki, prad mierzony przez punktowy detektor
EWR ustawiony pod katem 6, i ¢ (rys. 2.15a) wyraza si¢ nastgpujaca zaleznosci:
[167]

Jj=j(A,a)=A(cosf, +sin 6, tgacos @) . 2.21
Wprowadzajac teorie¢ matych sygnatow [167], przyjeto zalozenie, ze katy o st
mate. Po obliczeniu pochodnych czastkowych i po rozwinigciu wyrazenia (2.21

w szereg Taylora dla funkcji dwdch zmiennych otrzymujemy (z pominigciem skfado-
wej stalej)

. . . 1. . . : |
j(A,a)=jdA+ joda+ 5 [IM (dAY +2j,qdAd0t+ j,4(det) ] (2.22
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gdzie:
Ja =cos 6, +sin, tgaxcos @, (2.23)
Jan =0, (2.24)
: sin@, cos @

Jaq =088, + ————, (2.25)

cos” &
Jo =Asinf, COSZ(P , (2.26)

cos“ @

sin 6,2 sin @ cos

= AZSSINGCOSP 2.27)
cos" o

W réwnaniu (2.22) pierwszy sktadnik j, dA niesie informacje o materiale probki
przez czynnik dA. Drugi sktadnik réwnania (2.22) j,da dotyczy topografii.

W celu separacji informacji o topografii i kompozycji prébki, w przypadku modu
COMPO, sumuje si¢ sygnaly z dwoch detektorow D3 i D4 (rys. 2.15c), poniewaz sa
one ustawione pod duzym katem w stosunku do probki (patrz rysunek 1.14b). Wow-
czas sygnal ten wynosi [76]

dj =2cos8,dA + fyo” . (2.28)

W przypadku modu TOPO odejmuje si¢ sygnaty z dwéch detektoréw D1 i D2
(rys. 2.15¢), poniewaz s3 one ustawione pod matym katem w stosunku do probki
(patrz rysunek 1.14b). Sygnat ten wynosi [76]

dj =2Asin6,cospdo + f,adA, (2.29)
gdzie f3, fi — wspotezynniki bedace funkcja 64 i a [76].
Dla teorii matych sygnaléw na podstawie rownan (2.22), (2.28) i (2.29) przy
uwzglednieniu cztonéw harmonicznych drugiego rzedu otrzymuje si¢ zaleznosé [76]

dj =2cos6, dA+2Asin, cospda + f,a* + f,otdA . (2.30)

Przypadek uwzglednienia wyzszych czlonéw harmonicznych w teorii matych
sygnalow autor przedstawit w artykule [76].
Réwnanie okreslajace sygnat EWR mozna zapisa¢ jako [76, 131]

dj = fo(1+ fidA+ fa+ fia* + f,dAa) (2.31)
gdzie:
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1

= A, (1+cos8y)* [| -————] dQ, (2.32)
Jo=4Ag(1+cosby)” [ (1+cos€0)“]
fm— (2.33)
1 Ao’
fy == 1 asin@, ’ 234
(1+cosBy)* -1 1+cosf,
)
free——Lt @l 1, S8 L 10 g3
(14+cos6,)" —12| 1+cosf, (1+cos6,) 2
1
fa =A—0f2, (2.36)

gdzie:

0o —kat detekcji zdefiniowany na rysunku 2.15a,

d2 - kat brylowy zwiazany z detektorem,

o —kat padania wiazki pierwotnej zdefiniowany na rysunku 2.15a,
Ao, a — stale proporcjonalne do liczby atomowej Z [76].

We wzorze (2.31) skfadnik ze wspétczynnikiem f; odpowiada sygnatowi niosace-
mu informacj¢ o kompozycji probki, a ze wspétczynnikiem f, — o topografii prébki.
Dalsze cztony wzoru (2.31) maja charakter zakiécen i moga by¢ oznaczone jako
TOPO’ oraz TOPO-COMPO.

Z opracowane]j teorii separacji wynika, ze sumowanie sygnatéw EWR z pojedyn-
czych detektoréw powoduje znikanie we wzorze (2.31) wszystkich cztonéw, w kté-
rych wystgpuje @ o nieparzystej potedze. Jako ,,zakldcenie” tak tworzonego modu
COMPO pozostaje jednak wyrazenie TOPO?.

Odjecie sygnatéw EWR z pojedynczych detektoréw powoduje natomiast znikanie
we wzorze (2.31) cztonéw, w ktérych wystgpuje & o parzystej potedze. Jako zaktdce-
nie tak tworzonego modu TOPO pozostaje jednak wyrazenie TOPO-COMPO.

Na podstawie przedstawionej analizy teoretycznej zaproponowano kompensacje
tych sygnatow zaklocajacych [88]. Tworzenie modu COMPO z korekcja — nazwanego
,wczyste” COMPO oraz modu TOPO z korekcja — nazwanego ,,czyste” TOPO powinno
wigc odbywac¢ si¢ wedhug nastgpujacych algorytmoéw [85, 88, 110]:

.czyste” COMPO : S1 = (D3 + D4) — B(D1 - D2)?, (2.37)

wczyste” TOPO : S2 = (D1 - D2) - y(D1 - D2) (D3 + D4), (2.38)
gdzie:
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D1+D4 — sygnaly EWR z detektoréw pokazanych na rysunku 2.15¢,
B — wspoétczynnik korekcji modu COMPO dobrany doswiadczalnie,
y — wspotczynnik korekcji modu TOPO dobrany doswiadczalnie.

Wyniki przedstawionej analizy teoretycznej zostaly zweryfikowane do$wiadczal-
nie [87, 88, 92, 110]. Dla przyktadu na rysunku 2.16 pokazano wynik zastosowania,
proponowanych w teorii separacji, algorytméw mieszania sygnatow EWR [88].

Rys. 2.16. Cyfrowy obraz oszlifowanego przekroju spoiny Ta(Z = 73) - Cu(Z = 29): a) mod TOPO,
b) mod COMPO, c¢) mod ,czyste” COMPO przy zbyt duzym wspélczynniku korekeji (8= 0,08),
d) mod ,,czyste” COMPO przy prawidlowo dobranym wsp6iczynniku korekeji (8= 0,025).
Znacznik = 25 pm [88]

Na rysunkach 2.16a,b poréwnano obrazy powierzchni spoiny Ta-Cu w modzie
TOPO i COMPO po zastosowaniu typowej separacji (wzory (2.37) i (2.38) bez czlo-
néw korekcyjnych). Na obrazie w modzie COMPO (rys. 2.16b) wida¢ poprzeczne
ciemne linie, ktore moga by¢ interpretowane albo jako obecno$é innego materiatu na
jasnej powierzchni Ta, albo jako zaklécenie modu COMPO kontrastem topograficz-
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nym, zwigzanym z glebokimi rysami, ktore sq wyraznie widoczne na obrazie w mo
dzie TOPO (rys. 2.16a). Po zastosowaniu korekcji modu COMPO, zgodnie ze wzoren
(2.37), poprzeczne ciemne linie znikly (rys. 2.16d), a wigc byto to zakltécenie kontra
stem topograficznym. Gdy czton korekcyjny we wzorze (2.37) jest zbyt duzy, uzy
skuje si¢ efekt ,,przekompensowania” (biale poprzeczne linie na rys. 2.16¢). Na pod
stawie analizy wielu obrazow mikroskopowych o stabo rozwinigtej powierzchni, p
zastosowaniu réznego poziomu korekcji, ustalono nastgpujace optymalne wartosc
wspdtezynnikéw korekeyjnych: = 0,025; y= 0,03 [87, 88, 110].

Otrzymanie obrazow zaprezentowanych na rysunku 2.16 wymagato zastosowani
obrobki sygnatow EWR z wielu detektorow wedlug zadanych algorytméw ich mie
szania. Dlatego w kolejnym rozdziale oméwiono metody obrobki sygnaléow z syste
moéw wielodetektorowych.



3. METODY OBROBKI SYGNALOW EWR
Z SYSTEMOW WIELODETEKTOROWYCH W SEM

Omoéwione dotychczas metody doskonalenia sposobu detekcji sygnalu EWR
w SEM polegaly gldwnie na stosowaniu systeméw wielodetektorowych (p. 1.2.2)
itworzeniu odpowiednich algorytméw mieszania sygnatow z wielu detektorow
(p- 2.4). Mialo to na celu przede wszystkim lepsza separacje kontrastow topograficz-
nego i materialowego oraz tworzenie obrazu powierzchni probki w modach TOPO
i COMPO. Jako$¢ obrazéw otrzymanych za pomoca sygnalu EWR w SEM zalez,
w duzym stopniu od udzialu szumu w badanym sygnale.

3.1. WPLYW SZUMU NA JAKOSC SYGNALU EWR

Gléwnym rodzajem szumu jest szum Srutowy wprowadzany do systemu detekcyj-
nego przez wiazke elektronow pierwotnych. Wielkos$¢ tego szumu jest okreslona za-
leznoscia [39]

12 =2el, Af, 3.1)
gdzie:

I —érednia z kwadratu wartosci natezenia pradu szumu $rutowego zwiazanego
z wigzka elektronéw pierwotnych,

e  —ladunek elektronu,
Iy - natgzenie pradu wiazki elektronéw pierwotnych,
Af - szeroko$¢ pasma czgstotliwosci detektora.

Zrédlem szumu Srutowego jest réwniez prad EWR z powodu przypadkowych
fluktuacji ilosci EWR wychodzacych z prébki. Dlatego tez szum $rutowy I,, na wyj-
Sciu detektora EWR ma warto$¢

1,=Qel, KAf)", 3.2)
gdzie:
Ip — natgzenie pradu wyjsciowego detektora,
K — wzmocnienie detektora.
Jak widaé, szum $rutowy jest proporcjonalny do pierwiastka kwadratowego z pra-
du wyjsciowego detektora. Zalezno$¢ (3.2) zostata potwierdzona doswiadczalnie przez
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Davisa dla detektoréw potprzewodnikowych [39]. Inne szumy zwiazane z detektoren
potprzewodnikowym (np. cieplne czy wynikajace z chropowato$ci powierzchni de:
tektora) s3 pomijalnie mate [208].

Jakos¢ sygnatu okresla si¢ stosunkiem sygnatu do szumu S/N, zgodnie z prac:
[125]

1/2
sn=| o | 33
2eAf

gdzie:

S - sygnatl wyjsciowy EWR,

N - sygnat szumu,

y — stosunek liczby EWR przechwyconych przez detektor do catkowitej liczby EWR,
1 — calkowity wspotczynnik wstecznego rozpraszania materiatu probki.

W praktyce ukiady detekcyjne EWR charakteryzuje si¢ wspdtczynnikiem beda
cym stosunkiem wzglednej wartosci szumu na wyjsciu detektora (N/S).,; do wzgled
nej wartosci szumu $rutowego wiazki pierwotnej (NV/S)wej. Wedtug Baumanna i Reime
ra wspdlczynnik ten, przy energii elektrondw pierwotnych rownej 20 keV, wynos
w przypadku: detektora scyntylacyjnego typu Robinsona — 1,5, konwertera z warstw:
MgO - 1,7, detektora typu Everharta-Thornleya — 10,2 [16].

Na rysunku 3.1 autor [82, 83] pokazat dla przykfadu jakos¢ sygnatu uzyskaneg
z diod typu p-i-n (p. 1.2.1). Na zdjeciu ekranu oscyloskopu wida¢ przebieg sygnah
z pojedynczej diody ustawionej pod katem 60° w stosunku do powierzchni krzem
z wytrawionym ciagiem grzbietow o przekroju w ksztalcie trojkata. Jak wida¢, szun
w tym przypadku jest niewielki, o czym $wiadczy mata szerokos¢ linii w stosunku di
amplitudy sygnatu (S/N = 10). Prad wiazki pierwotnej wynosit 1 nA, energia wiazk
—20 keV, srednica wiazki — 0,1 pm, powierzchnia detektoréw — 25 mm”.

Rys. 3.1. Przebieg sygnatu EWR uzyskany z pojedynczej
diody typu p-i-n ustawionej pod katem 60° w stosunku
do powierzchni krzemu z wytrawionym ciagiem grzbietow
o przekroju w ksztalcie trojkata (rys. 6.5).
Detektor umieszczony byt na osi x zgodne;j z kierunkiem
przesuwu wiazki, ciag grzbietow natomiast byl ustawiony
réwnolegle do osi y (skala 5 mV/cm) [82]
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Bardzo waznym parametrem detektorow, ze wzgledu na koniecznos$¢ wspétpracy
catego systemu detekcyjnego z torem wizyjnym mikroskopu, jest czgstotliwosé gra-
niczna. W przypadku zastosowanych diod czgstotliwo$¢ graniczna wynosita 150 kHz
i byla wystarczajaca do pracy w trybie monitorowym mikroskopu (625 linii na 5 s).
System obrobki sygnatéow EWR powinien by¢ tak zaprojektowany, zeby nie pogor-
szy¢ tego parametru. Nalezy réwniez pamigtaé, ze w przypadku uktadéw wielodetek-
torowych musi by¢ zapewniona mozliwo$¢ indywidualnej korekcji rozrzutu parame-
tréw poszczegblnych diod.

Zaréwno stosowanie kilku detektoréw, jak i realizacja opracowanych na drodze
analizy teoretycznej algorytméw mieszania wielu sygnaléw, wymaga wprowadzenia
metod analogowej lub cyfrowej obrobki tych sygnatéw. Proste algorytmy mieszania
sygnatow EWR moga by¢ realizowane metoda analogowa przy zastosowaniu wzmac-
niaczy operacyjnych. Bardziej skomplikowana obrdbka sygnatow, w szczegdlnosci
zwigzana z trojwymiarowa rekonstrukcja obrazu powierzchni probki, wymaga nato-
miast stosowania metod cyfrowych.

3.2. METODA ANALOGOWA

Za pomocg analogowych metod mieszania sygnatéw EWR realizowane sa migdzy
innymi nastepujace algorytmy:
(D1 - D2) do tworzenia modu TOPO [121, 150, 167, 170, 176),
(D1 + D2) do tworzenia modu COMPO [25, 150, 176],
(D1-D2)
D1+ D2

D(EW) — k D(EWR) do lepszej separacji kontrastu topograficznego [150, 167].

Wprawdzie ten ostatni algorytm dotyczy obrazéw tworzonych za pomoca sygnatu
elektronow wtornych (EW), ale wystepuje tu sygnat EWR. Chodzi o wyeliminowanie
sygnatu EW pochodzacego z glebszych warstw probki, a niosacego ze soba informa-
¢j¢ o sktadzie materialowym. Frakcje te stanowia gtéwnie EW wzbudzone przez EWR
I szacuje sig, ze jest to 30+70% catkowitego sygnatu EW [150]. Wspétezynnik k jest
dobierany do$wiadczalnie.

W literaturze rzadko sg prezentowane schematy blokowe ukiadéw do analogowe;j
obrobki sygnatow EWR [121]. Dlatego przedstawiona tu metoda analogowa jest
oparta na pracach wiasnych autora [85, 108, 109].

Omawiany uktad do analogowej obrdbki sygnatéw EWR zostal zbudowany w celu
zrealizowania algorytméw wynikajacych z teorii separacji (wzory (2.37) i (2.38)
p. 2.4). Ukiad ztozony jest z dwoch gléwnych czescei:

* systemu detekcyjnego umieszczonego w komorze roboczej mikroskopu,

* przystawki do mikroskopu.

do tworzenia udoskonalonego modu TOPO [59, 75, 150],
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Cze$¢ umieszczona w prozni sklada sig z szesciu detektorow EWR, pokazanych
na rysunkach 1.15a i 3.2, oraz z przedwzmacniaczy (rys. 1.15b) zamontowanych pc
przeciwnej stronie uchwytu z diodami. Liczba diod
D5 zostata podyktowana kilkoma wzgledami. Cztery
diody, ustawione pod matym katem w stosunku do
powierzchni prébki (D1, D2, D5, D6 z rys. 3.2)
potrzebne byly do tworzenia modu TOPO w kierun
kach x i y, natomiast do tworzenia modu COMP(
wystarczyly dwie diody, ustawione pod duzym ka
tem w stosunku do prébki (D3, D4 z rys. 3.2). Poz:
tym, za pomoca systemu szeSciodiodowego mozn:

D6 bylo zrealizowaé algorytmy wynikajace z teorii se

paracji (p. 2.4). O liczbie detektorow zdecydowaly

Rys. 3.2. Rozmieszczenie szedciu tez wzgledy konstrukcyjne, poniewaz trudno byk
detektoréw pdlprzewodnikowych  umiesci¢ wigksza liczb¢ przedwzmacniaczy po prze

w ukladzie wspblrzednych xy ciwnej stronie zaprojektowanego uchwytu z diodam
(katy detekceji: D1, D2, D5, D6 — (patrz rys. 1.15b)
30°, D3, D4 - 60°) i

h

=

YA
Dl( D4 \D2

Sygnaly EWR na poziomie 10 mV wychodza z szesciu przedwzmacniaczy do mo
dutu zewnetrznego, ktory jest ztozonym uktadem elektronicznym w postaci przystaw
ki do mikroskopu. Uktad ten ma za zadanie wzmocnienie sygnatow EWR oraz icl
zroéwnowazenie. Nastepnie realizuje on na drodze analogowej poszczegdlne algorytm
mieszania sygnalow zgodnie z wynikami teorii separacji (p. 2.4). Wazne jest, aby p
tej obrobee amplituda sygnatu wyjsciowego byta dopasowana do wartosci wymagane
przez tor wizyjny mikroskopu. Przystawka do mikroskopu sktada si¢ z czterech blo
kéw (rys. 3.3) [89, 108]:

« filtréw dolnoprzepustowych,

» dwustopniowych wzmacniaczy regulowanych,

* bloku funkcyjnego,

* zasilacza.

Filtry dolnoprzepustowe sa to bierne filtry LC umozliwiajace wyeliminowani
znacznej czgdci widma sygnatdéw zaklocajacych, ktore majg czestotliwosci wyzsze o
sygnalow uzytecznych.

Blok wzmacniaczy regulowanych ma za zadanie wzmocnienie i zrownowazeni
sygnatow z detektorow EWR, odciecie sktadowej zwiazanej z pradem ciemnym de
tektorow potprzewodnikowych oraz regulacje skfadowej statej. Blok wzmacniacz
zapewnia uzyskanie sygnatow wyjsciowych o maksymalnej amplitudzie 5+10 V, prz
czym dla kazdego detektora przeznaczony jest osobny tor. Zastosowanie wzmacniacz
dwustopniowych pozwala na uzyskanie odpowiednio duzego wzmocnienia, nie powc
dujac jednocze$nie obnizenia czgstotliwosci granicznej przystawki. Pierwszy stopie
stanowi wzmacniacz operacyjny O zmiennej transkonduktancji, drugi natomia
— wzmacniacz operacyjny w uktadzie nieodwracajacym faze.
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Rys. 3.3. Schemat blokowy elektronicznej przystawki do analogowej obrébki
sygnalow EWR: 1) przedwzmacniacze EWR, 2) filtry dolnoprzepustowe,

3) dwustopniowe wzmacniacze regulowane,
4) blok funkcyjny, 5) zasilacz [89]
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Rys. 3.4. Schemat bloku funkcyjnego [109]
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Zadaniem bloku funkcyjnego jest wykonanie w sposéb analogowy odpowiednich
dziatan na sygnatach, takich jak: mnozenie, dodawanie, odejmowanie, podnoszenie do
kwadratu, pierwiastkowanie. Wzmocnione sygnaly EWR pochodzace z szesciu de-
tektorow kierowane sg do odpowiednich uktadow funkcyjnych za pomoca przelaczni-
kéw elektronicznych (rys. 3.4). Przetacznikami sa multipleksery analogowe. Do reali-
zacji dziatan arytmetycznych zastosowano uklady analogowe firmy Burr-Brown.
Ostatnim elementem na drodze sygnalu jest stopien wyjsciowy, ktéry dopasowuje
amplitude sygnatu wyjsciowego do wartosci wymaganej przez tor wizyjny mikrosko-
pu skaningowego.

Na rysunkach 3.5 i 3.6 pokazano zdjecie przystawki elektronicznej do analogowe;j
obrobki sygnatldéw EWR, pochodzacych z detektoréw D1+D6 [110]. Wybdr odpo-
wiednich algorytméw mieszania sygnatow S1+S6 nastepuje za pomoca pokretla, przy
czym np. algorytm S1 dany jest wzorem (2.37), a S2 wzorem (2.38).

Na rysunku 3.7 przedstawiono zdjecia mikroskopowe powierzchni spawu Mo—Cu,
otrzymane po analogowej obrdbce sygnatu za pomoca opisanego uktadu. Dla pordw-
nania na rysunku 3.7a pokazano zdj¢cie wykonane za pomoca pojedynczego detektora
scyntylacyjnego EW. Wida¢ tu wzajemne nakfadanie si¢ kontrastu topograficznego
1 materialowego oraz typowy dla modu EW efekt krawgdziowy, polegajacy na niena-
turalnym, silnym rozjasnieniu ostrych krawedzi. Na zdjeciach (rys. 3.7b,c,d) pokazano
efekt separacji informacji o topografii i kompozycji powierzchni w wyniku stosowania
odpowiedniego mieszania sygnatéw metoda analogowa.

Rys. 3.5. Zdjgcie systemu detekcyjnego (wykonanego przez autora),
wyjetego z komory roboczej mikroskopu oraz przystawki elektronicznej
do analogowej obrobki sygnatu EWR [108]
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Rys. 3.6. Zdjgcie pulpitu sterowniczego mikroskopu skaningowego typu TESLA BS 340
wyposazonego w uklady do analogowej i cyfrowej obrébki sygnatéw EWR

Rys. 3.7. Obrazy mikroskopowe powierzchni spoiny Mo (Z = 42) — Cu (Z = 29) otrzymane przy uzyciu:
a) jednego detektora scyntylacyjnego E-T (sygnal EW), b), c), d) przystawki do analogowej obrébki
sygnalow EWR, przy czym: b) mod TOPO, ¢) mod COMPO, d) mod ,,czyste” COMPO [72]
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Niewatpliwg zaleta ukladow analogowych jest mozliwos¢ obserwacji obrazu
w SEM w czasie rzeczywistym. Wada natomiast jest to, ze wprowadzenie zmian do
algorytmu mieszania sygnaléw wiaze si¢ czgsto z koniecznoscia przerobek ukfado-
wych, a takze fakt, ze dokumentacja badan mikroskopowych zazwyczaj dokonywana
jest na kliszy fotograficzne;.

3.3. METODA CYFROWA

Gléwne zalety cyfrowej obrobki sygnaléw EWR z wielu detektoréw to:

» mozliwo$¢ dokonywania szybkich zmian funkcji algebraicznych realizowanych
za pomocg programu komputerowego,

* znaczna szybko$¢ uzyskiwania wynikow,

* dysponowanie wieloma nowymi narze¢dziami, niedostgpnymi przy pracy w trybie
analogowym (np. wprowadzenie symulacji koloréw),

* fatwy dostep do wszystkich informacji zwigzanych ze sposobem obrobki sy-
gnatéw, co niezwykle upraszcza analiz¢ i dokumentacj¢ duzego materiatu ba-
dawczego,

* mozliwo$¢ wprowadzenia trzeciego wymiaru do rekonstrukcji obrazu po-
wierzchni prébki.

Obrobke cyfrowa sygnatéw EWR z wielu detektorow zaczgto stosowaé w potowie
lat osiemdziesiatych [24, 29, 40, 63, 96, 103, 104, 127, 130, 150, 155, 165, 167, 170,
190, 199, 203]. Poczatkowo metodg t¢ stosowano gidwnie do tworzenia dwuwymia-
rowych (2D) obrazéw powierzchni probki wedtug udoskonalonych algorytméw mie-
szania sygnatow [29, 40, 122, 150, 155, 165, 182]. Za pomoca komputera mozliwa
Jjest rowniez rekonstrukcja obrazu topografii probki w trzech wymiarach (3D) [24,
127, 203], a takze tworzenie barwnych map skfadu materialowego powierzchni [72,
78, 199]. W licznych publikacjach prezentowane s3 schematy blokowe zastosowanych
systemow do cyfrowej obrobki sygnatéw EWR [24, 40, 127, 130, 151, 190] oraz do-
ktadny opis metody [150, 155]. Autor prowadzit rowniez badania z zastosowaniem tej
metody (rys. 3.6) [75, 79, 80, 87, 88].

Metoda cyfrowa sklada si¢ z dwoch etapow: akwizycji danych i obrobki danych
pomiarowych. W celu przeprowadzenia cyfrowej akwizycji danych, mikroskop nalezy
sprzac z systemem komputerowym za posrednictwem przetwornikéw A/C, umiesz-
czanych na wielofunkcyjnej karcie przytaczanej bezposrednio do magistrali kompute-
ra lub za posrednictwem magistrali GPIB (General Purpose Interface Bus). Urzadze-
niem sterujacym jest zwykle komputer, za pomoca ktérego operator systemu wydaje
polecenia, przetwarza i prezentuje wyniki pomiaréw.

Poréwnujac oba systemy komputerowej akwizycji danych mozna stwierdzi¢, ze
ztacze GPIB daje wigksze mozliwosci rozbudowy ukfadéw pomiarowych i jest bar-
dziej uniwersalne. Zastosowanie natomiast wielofunkcyjnej karty jest rozwigzaniem
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znacznie tafiszym i prostszym. W obu systemach akwizycji uzytkownik ma do dyspo-
zycji bogaty wybor programéw utatwiajacych prace.

Autor, prowadzac badania nad weryfikacja teorii separacji (p. 2.4), zastosowat do
akwizycji sygnatéw EWR wielofunkcyjna karte typu AMBEX-LC011-0812 [80, 87,
88]. Na rysunku 3.8 pokazano podstawowa konfiguracj¢ systemu opartego na tego
typu karcie. Wzmocnione sygnaly EWR otrzymane za posrednictwem ukladu detek-
cyjnego, opisanego w podrozdziale 1.2.2 (rys. 1.15), sa przekazywane osobnymi to-
rami na multipleksowane wejscia analogowe karty wielofunkcyjnej. Uktad probkujacy
pobiera sygnaly EWR kolejno z poszczegdlnych toréw wzmacniacza, a przetworzone
do postaci cyfrowej wyniki pomiaréw sa umieszczone w pamigci komputera. W przy-
padku zastosowania do akwizycji kilku detektoréw konieczne jest spetnienie warunku,
aby pomiar sygnatu pochodzacego z kazdego punktu na powierzchni prébki dokony-
wany byt jednoczesnie przez wszystkie detektory. W przeciwnym razie obraz uzyska-
ny po przetworzeniu sygnaléw bylby nieostry, a korekcje modéw TOPO i COMPO
nie moglyby dziata¢ prawidtowo. Minimalny czas prébkowania przetwornikéw A/C
przy pracy wielokanatowej jest rowny n-28 us (gdzie n jest liczbg wykorzystywanych
kanatéw pomiarowych). Daje to, przy zastosowaniu sygnatéw EWR z szesciu detekto-
row, maksymalng dopuszczalng czgstotliwos¢ przemiatania wiazki, réwna w przybli-
zeniu 4,5 kHz. Uzyskanie tak niskiej czgstotliwosci nie bylo mozliwe w zadnym au-
tomatycznym trybie pracy mikroskopu wykorzystywanego przez autora. Dlatego tez
zastosowano zewngtrzne uklady do sterowania odchylaniem wiazki pierwotnej. Dzigki
cyfrowo-analogowym przetwornikom karty AMBEX mozna bylo w pehi zsynchroni-
zowac¢ przemiatanie wigzki z probkowaniem sygnatéw EWR.

Komputer
Uktad pobudzajacy ‘
(zmieniajgcy warunki pomiaru)

Prezentacja wynikéw
Wielkos¢ fizyczna -l Czujnik [P Uklady Analiza danych
dopasowania | Karta wielofunkcyjna

Rys. 3.8. Przyklad systemu akwizycji danych opartego na wielofunkcyjnej karcie
montowanej bezposrednio w komputerze

Wyniki pomiaréw sa zapisywane w formie nieskompresowanej z dokladnoscia
odpowiadajaca odréznianiu 256 odcieni szarosci pojedynczego punktu obrazu probki.
Poziom szarodci zalezy od wielkosci sygnalu EWR dochodzacego do detektora z da-
nego punktu probki. Obrazy mikroskopowe sa zapisywane w formacie danych graficz-
nych BMP. Obszar danych stanowi dwuwymiarowa tablica o wymiarach zgodnych
z wymiarami i rozdzielczoscia ekranu mikroskopu, np. 1200 punktéw - 1000 linii.
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Kazdy punkt obrazu zapisany w tej tablicy reprezentuje 1 bajt (czyli wykorzystywana
jest paleta 256 odcieni szarosci lub w przypadku palety barwnej — 256 koloréw). Na
rysunku 3.9 pokazano schemat komputerowego systemu akwizycji sygnaltdw EWR
z mikroskopu skaningowego [88].

MIKROSKOP SKANINGOWY
TESLA BS 340 /] l

[ Ukiady
odchylania
(I i
! oduc‘:;gua«J KOMPUTER
X
ol /A | 3 Programy do obrébki
2 i prezentacji obrazéw
5 x
o
AIC % Pamig¢ komputera
’ Wzmacniacze g
Przedwzmacmiacze regulowane 8 ) -
EWR G e Programy do akwizycji
S Probka X L___»  iwstepnej obrébki danych

Rys. 3.9. Schemat blokowy systemu komputerowej akwizycji sygnaléw EWR z mikroskopu
skaningowego TESLA BS340 z wykorzystaniem karty przetwornikéw A/C i C/A [88]

Cyfrowe przetwarzanie obrazu wymaga opracowania odpowiedniego algorytmu
1 jego oprogramowania. Na rysunku 2.16 (rozdz. 2) przedstawiono obrazy, ktére
otrzymano w wyniku cyfrowej obrobki sygnalow z czterech detektorow.

Dotychczas w pracy autor przedstawit zagadnienia, ktorych znajomos¢ powinna
by¢ pomocna przy wyborze odpowiedniej strategii detekcji sygnalu EWR w SEM.
W kolejnym rozdziale oméwiono problemy zwigzane z prawidlowg interpretacja ob-
razéw mikroskopowych.



4. ANALIZA ARTEFAKTOW
WYSTEPUJACYCH PODCZAS TWORZENIA
OBRAZOW POWIERZCHNI
7Z.A POMOCA SYGNALU EWR

Jak juz wspomniano, znajomos$¢ podstaw zjawiska wstecznego rozpraszania oraz
metod detekcji sygnatu EWR moze by¢ niewystarczajaca do prawidlowe;j interpretacji
obrazéw mikroskopowych probki ze wzgledu na znieksztalcenia, ktére powstaja
w procesie tworzenia obrazu za pomocg sygnatu EWR w SEM. Reimer [176] do okre
slenia efektow pseudotopograficznych, wystgpujacych na obrazach mikroskopowych
w modzie TOPO, zastosowal nazwe ,.artefakt” — termin zapozyczony z mikroskopii
swietlnej [207]. Z definicji, artefakt jest to zjawisko powstate z przyczyn ubocznych.
niezalezne od istotnych wlasciwosci badanej probki. Z literatury wynika, ze artefakty
stanowig powazne utrudnienie analizy obrazéw w SEM.

Autor na podstawie danych zawartych w literaturze przedmiotu [51, 115, 116, 129,
155, 161, 166, 176, 191, 195, 199, 202, 203] oraz badan wiasnych [74, 77, 80, 94]
proponuje nastgpujaca klasyfikacje artefaktow wystepujacych w SEM podczas wizu-
alizacji powierzchni prébki za pomoca sygnalu EWR:

« artefakty zwigzane z ukladem detekcyjnym,

» artefakty zwiazane z niedoskonalg separacja modéw TOPO i COMPO,

» artefakty zwigzane z pikami na charakterystyce katowej EWR,

« artefakty zwigzane z energia wiazki pierwotne;j.

4.1. ARTEFAKTY ZWIAZANE Z UKLADEM
DETEKCYJNYM

Najczgsciej w SEM mamy do czynienia z artefaktami zwigzanymi z ukfadem de-
tekcyjnym, poniewaz mikroskopowy obraz topografii probki silnie zalezy od liczby
zastosowanych detektorow. Bardzo czgsto mikroskopy skaningowe sa fabrycznie wy-
posazone tylko w dwa detektory EWR, ustawione naprzeciw siebie symetrycznie po
obu stronach wiazki pierwotnej (rys. 1.12d). Nalezy pamigtaé, ze wowczas w modzie
TOPO na obrazie nie beda widoczne elementy topograficzne ustawione rownolegle do
linii faczacej te detektory. Pokazano ten fakt na testowych probkach ze specjalnie
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uksztaltowana topografia [77, 80]. Na powierzchni tantalu wykonano krzyzujace sig
rysy (rys. 4.1a), a na powierzchni krzemu wytrawiono rozchodzace si¢ promieniscie

rowki (rys. 4.1b).
b) i
// NN

a)

Rys. 4.1. Schematy struktur testowych do badania
artefaktow: a) krzyzujace si¢ rysy,
b) promieniscie rozchodzace si¢ rowki [80]

Obrazy w modzie TOPO otrzymano w typowy sposob, odejmujac sygnaly EWR
z dwéch naprzeciw siebie ustawionych detektoréw.

Na rysunku 4.2 pokazano jak zafalszowany jest wowczas obraz rzeczywistej topo-
grafii powierzchni. Gdy mod jest tworzony jako réznica sygnalow (D2 — D1), prawie
nie widac rys oraz rowkow pionowych (rys. 4.2a,d), z kolei, gdy mod TOPO powstaje
jako rdéznica sygnatow (DS — D6), struktury poziome sg stabo widoczne (rys. 4.2b,e).
W przypadku krzyzujacych sig rys ustawionych prostopadle do kierunkéw wyznaczo-
nych przez dwie pary detektorow mozna uzyska¢ obraz zblizony do rzeczywistosci
w wyniku sumowania réznic sygnatéw z czterech detektoréw (D2 — D1) + (DS — D6)
(rys. 4.2c).

Przy zastosowaniu sygnatow z czterech detektorow nie mozna jednak zrekon-
struowac struktur ustawionych pod katem (90° + 45°) w stosunku do linii pozio-
mej (rys. 4.2f), przy czym zmiana kolejnosci odejmowania sygnatéw, np. wedtug
algorytmu (D2 — DI1) + (D6 — DS), powoduje znikanie struktur ustawionych pod
katem okoto 45° w stosunku do linii poziomej (rys. 4.2g). Powodem tego typu
zjawiska jest fakt, ze w przypadku detektoréw ustawionych w stosunku do siebie
pod katem prostym (np. detektory D2 i D5 na rys. 4.2f) dochodzacy do nich sygnat
EWR jest taki sam, jesli rowek jest ustawiony wzgledem tych detektorow syme-
trycznie.

Dodatkowym wynikiem zmiany kolejnosci odejmowania sygnatéw jest rowniez
zmiana rozkfadu cieni na poszczegdlnych obrazach [74, 77, 79, 80, 136]. Z poréwna-
nia np. rysunkow 4.2h oraz 4.2i wynika, ze pierwszy z nich wyglada jakby byt oswie-
tlony od dotu z prawej strony, drugi natomiast — od dotu z lewe;j strony.
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Rys. 4.2. Obrazy mikroskopowe topografii powierzchni ze strukturami testowymi otrzymane w wyniku:
a), d) odejmowania sygnalow EWR z detektoréw (D2 — D1), b), e) odejmowania sygnalow
z detektorow (D5 — D6). c), f) sumowania roznic sygnatéw (D2 — D1) + (D5 — D6),
g). h). i) zmiany kolejnosci odejmowania od siebie sygnalow z czterech detektorow,
gdzie: g) (D2 - D1) + (D6 - D5), h) (DI —D2) + (D6 - D5), i) (D1 -D2) + (D5 - D6).
Polozenie detektorow zaznaczono symbolicznie na poszczegdlnych obrazach.
Znacznik = 75 pm [77, 80]

Z przedstawionej analizy wynika, ze artefakty zwiazane z ukladem detekcyjnym
moga prowadzi¢ do blednej interpretacji obrazéw z SEM. Mozna temu zapobiec m.in.
przez zwigkszenie liczby detektorow, ale skomplikowatoby to bardzo algorytm mie-
szania sygnatow w celu uzyskania modu TOPO. Podczas badania topografii po-
wierzchni za pomocg czterech detektoréw nalezatoby dodatkowo rejestrowaé obraz
przed i po obrocie probki o kat 45°.

Jesli ukfad detekcyjny jest ztozony tylko z dwoch detektorow EWR, mozna row-
niez unikna¢ artefaktow, dzigki rejestracji obrazéw powierzchni po zastosowaniu ob-
rotu prébki wzgledem uktadu detekcyjnego, jak pokazano na rysunku 4.3.



Rys. 4.3. Zdj¢cia mikroskopowe powierzchni mosi¢znej podktadki wykonane przy réznym ustawieniu

probki wzglgdem dwaoch detektoréow: a) mod COMPO (D1 + D2), b) mod TOPO (D1 - D2), c) mod

TOPO po obrocie prébki w lewo 0 45°, d) mod TOPO po obrocie prébki w lewo o 90°. Detektory D1
i D2 sa ustawione nad probka tak, jak na rysunku 4.2

Z literatury wynika, ze Janssen i Hersener [63], Radzimski [161] oraz Wassink
iinni [203] stosowali dodatkowo obrét prébki przy tréjwymiarowej rekonstrukcji
topografii, natomiast Chiorboli i inni [29] opracowali cyfrowa metodg obrotu obrazu
w celu testowania uktadow scalonych.

4.2. ARTEFAKTY ZWIAZANE Z NIEDOSTATECZNA
SEPARACJA MODOW TOPO I COMPO

W przypadku stosowania sygnalu EWR do analizy ztozonej powierzchni prébki
pojawia sig, jak juz wspomniano, problem separacji sygnatéw niosacych informacje
na temat kompozycji i topografii. Na wzrost wspoétczynnika wstecznego rozpraszania
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ma bowiem wptyw zaréwno wzrost liczby atomowej (rys. 1.3), jak i wzrost kata
nachylenia powierzchni (rys. 1.5). Problem zilustrowano na rysunku 4.4, na ktérym
przedstawiono trzy rodzaje probek i wykresy sygnatéw (D1 + D2) oraz (D1 — D2)
[25, 69, 102, 176]. Na rysunku 4.4a pokazano uskok w jednorodnym materiale.
W miejscu uskoku wida¢ zmiang wartosci 1) zaréwno w przebiegu sygnatu (D1 + D2),
jak 1 (D1 - D2). Na obrazie w modzie COMPO wystapi wiec artefakt zwigzany
z wptywem topografii. Na rysunku 4.4b pokazano gladka powierzchnig¢ probki ztozo-
nej z dwoch materialéw. Na granicy Al-Ag réwniez wida¢ zmiane wartosci 17 zaréw-
no w przebiegu sygnatu (D1 + D2), jak i (D1 — D2). Na obrazie w modzie TOPO
wystapi wigc artefakt zwigzany z wpltywem kontrastu materiatowego. Z kolei na ry-
sunku 4.4c pokazano przypadek, gdy w miejscu spawu dwéch materiatéw dodatkowo
wystepuje uskok. Woéwczas zardwno na obrazie w modzie TOPO, jak i w modzie
COMPO pojawia si¢ artefakty spowodowane przez wzrost sygnatu 7, wskutek jedno-
czesnego silnego wplywu topografii i kompozycji prébki.

a)

x [pm]

\J_ DI1-D2 Rys. 4.4. Analiza przebiegu sygnatéw (D1 + D2)
______/ _ i (D1 - D2) w funkgji odlegtosci w przypadku:

a) uskoku w jednorodnym materiale, b) gladkiego
Y 0 05 > spawu dwdch materialéw, c) uskoku w miejscu
’ X [ilm] spawu dwéch materiatow [176]

Problem separacji modéw TOPO i COMPO zilustrowano na rysunku 4.5, przed-
stawiajacym gladka (szlifowana) granicg spawu Ta—Cu. Jako artefakt wida¢ tu rozja-
sniony grzbiet na granicy dwoch materiatow.
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Rys. 4.5. Obraz mikroskopowy gladkiej spoiny Ta—Cu
w modzie TOPO. Znacznik = 10 pm [88]

Z podanych przyktaddw wynika, ze oméwione artefakty trudno jest zidentyfiko-
wacé i uwzgledni¢ przy analizie obrazéw mikroskopowych. Reimer proponuje dla pré-
bek o ztozonej powierzchni obnizenie energii wiazki pierwotnej do okoto 5+10 keV,
przez co znacznie zmniejsza si¢ glgbokos¢ wnikania elektrondw wiazki w probke (rys.
1.2) [176]. Z kolei autor zaproponowal w p. 2.4 metodg¢ tworzenia moddéw ,,czyste”
TOPO i ,,czyste” COMPO, ktére w znacznym stopniu sa pozbawione artefaktow

zwigzanych z niedoskonatlg separacja kontrastu topograficznego i materiatowego [76,
131].

4.3. ARTEFAKTY ZWIAZANE Z PIKAMI
NA CHARAKTERYSTYCE KATOWEJ EWR

Trudne do wykrycia artefakty moga pojawié¢ si¢ na obrazach mikroskopowych
przy nieodpowiednio dobranym kacie ustawienia detektora wzgledem prébki. Do-
ktadne pomiary pradu EWR w funkcji kata nachylenia probki § wykazatly, ze dla
waskiego przedziatu katow AS wystepuja silne piki sygnatowe (rys. 4.6) [74, 77,
80, 94].

Jak wynika zrysunku 4.6, piki sygnatowe pojawiaja si¢ przy kacie nachylenia
prébki 6, rownym w przyblizeniu potowie kata detekcji 6. Przyczyne pojawienia si¢
na charakterystyce Ip=f(9) pikéw sygnatowych wyjasniono na rysunku 4.7. Jest tu
pokazany przypadek, gdy kat nachylenia powierzchni préobki & jest rowny potowie
kata detekcji 0o (8 = 0¢/2), a wigc rowniez kat f = 0/2 = & Wtedy do detektora
D1 docieraja EWR sprezyscie odbite od probki, zgodnie z prawem odbicia (kat pada-
nia réwna si¢ katowi odbicia). Pik sygnatowy wystepuje wigc tylko wowczas, gdy kat
B=48[77,94).
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Rys. 4.6. Przebiegi pradu EWR I, w zaleznosci od kata nachylenia & gladkiej powierzchni probki Au
i przy réznym kacie 6, ustawienia detektora wzglgdem wiazki pierwotnej. Wysokosci wszystkich
pikow zostaly prawie dwukrotnie zmniejszone, gdyz znacznie wykraczaly poza przyjety gorny
poziom pomiarowy w SEM [94]

=Y

Rys. 4.7. Rysunek pomocniczy dla wyjasnienia zjawiska wystepowania pikéw
(6 —kat nachylenia probki, 6, — kat detekcji zawarty miedzy detektorem
a wigzkg pierwotna, N — normalna do powierzchni prébki) [94]
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Opisane piki sygnalowe pojawiaja si¢ oczywiscie réwniez w przebiegach sumy
(mod COMPO) i réznicy (mod TOPO) sygnatéw EWR z symetrycznie wzglgdem
wiazki rozmieszczonych detektorow D1 i D2. Na rysunku 4.8 pokazano przypadek,
gdy kat ustawienia detektoréw wynosit 36°, a wigc piki wystepuja dla obu przebie-
gow przy kacie okoto 18°.

I [uA]‘f

—— D2 -DI

2oty —_— DI +D2

150+
100+

50+

—40 20 0 20 40 60 80 S5[°]

~100¢
~150¢

~200¢

Rys. 4.8. Doswiadczalne przebiegi roznicy sygnatéw EWR (D2 — D1) oraz sumy (D2 + D1)
w funkcji kata nachylenia & powierzchni prébki Au [74]

Ponizej, na przykfadzie analizy obrazow mikroskopowych w modzie TOPO i w mo-
dzie COMPO, pokazano, ze przy nieodpowiednio dobranym kacie detekcji istnienie
pikow sygnatowych powoduje wystapienie artefaktow.

Na rysunku 4.9a przedstawiono w modzie COMPO (D3 + D4) obraz powierzchni
krzemu z wytrawionymi rowkami, na ktérym w zaznaczonym miejscu wida¢ jasniej-
szy fragment powierzchni. Nalezaloby to interpretowaé jako obecno$¢ materiatu
o wyzszej liczbie atomowej Z. Jednak po zmianie kata detekcji (rys. 4.9b), gdy mod
COMPO jest utworzony jako suma sygnatow z detektorow D1 i D2 (rys. 3.2) — jas-
niejszy fragment powierzchni znika. Dowodzi to pojawienia si¢ artefaktu zwigzanego
z pikami sygnalowymi.

Z kolei na rysunku 4.10 poréwnano obrazy w modzie TOPO porysowanej po-
wierzchni tantalu, uzyskane za pomoca detektorow D2 i D1 oraz D3 i D4, ustawio-
nych jak na rysunku 3.2. Na rysunku 4.10b strzatka zaznaczono artefakt w postaci
wyraznego rozjasnienia powierzchni. Efektu tego nie ma na rysunku 4.10a.
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Rys. 4.9. Obraz mikroskopowy w modzie COMPO powierzchni krzemu z wytrawionymi rowkami:
a) (D3 + D4), b) (D1 + D2). Znacznik 25 pm

Rys. 4.10. Obraz mikroskopowy w modzie TOPO porysowanej powierzchni tantalu:
a) (D2 - D1), b) (D4 - D3). Znacznik 15 um [74, 94]

Przytoczone do$wiadczenia potwierdzaja, ze artefakty, ktorych zrédtem sa piki
sygnatowe, mozna zidentyfikowaé przez obserwacje tego samego fragmentu probki
przy dwoch réznych katach detekcji (np. zmieniajac odleglo$é probki od uktadu de-
tekcyjnego) [94]. Taka szczegétowa analiza mikroskopowa moze okazaé sie bardzo
przydatna na przyktad w dziedzinie biologii i medycyny, gdzie coraz czgsciej stosuje
si¢ sygnal EWR do badania prébek organicznych [105, 180, 198].

4.4. ARTEFAKTY ZWIAZANE Z ENERGIA,
WIAZKI PIERWOTNEJ

W podrozdziale 1.1 podano, ze sygnat EWR moze mie¢ energie od 50 eV do kil-
kudziesigciu kiloelektronowoltéw. Przy roznych energiach wiazki pierwotnej infor-
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macje niesione przez sygnal EWR pochodza z réznych glebokosci probki (rys. 1.2).
Nalezy wigec uwzgledni¢ ten fakt podczas analizy obrazu mikroskopowego, w prze-
ciwnym bowiem razie bedziemy mieli do czynienia z artefaktem zwigzanym z energia
wiazki pierwotnej. Bardzo bogaty material na ten temat zawieraja prace Radzimskiego
[161] oraz Reimera i Volberta [176].

Problem ten zilustrowano na rysunku 4.11. Pokazano na nim, z zastosowaniem
metody Monte Carlo [161], jak bedzie wyglada¢ obraz w modzie COMPO w przy-
padku probek ztozonych z dwoch materiatéw, gdy zostanie zmieniona energia wiazki
pierwotnej. Na rysunku 4.11a widoczna jest probka, w ktorej granice migdzy krzemem
i zZtotem znajduja si¢ na powierzchni. Obraz w modzie COMPO zaréwno przy energii
1 keV, jak i 3 keV bedzie bardzo podobny. Na rysunku 4.11b zloto znajduje si¢ na
glebokosci 500 A pod powierzchnig krzemu, a energia wiazki pierwotnej wynosi
1 keV. Poniewaz maksymalna gl¢bokos¢ wnikania w krzem wiazki o energii 1 keV
wynosi 300 A [161], wobec tego na obrazie w modzie COMPO bedzie widoczna tyl-
ko powierzchnia krzemu. Dopiero zwigkszenie energii do 3 keV pozwoli zaobserwo-
wa¢ na obrazie w modzie COMPO zloto znajdujace si¢ pod powierzchnia krzemu (rys.
4.11c¢).

a) b) c)

1 keV

1k 3 keV
3 keV eV

I

Rys. 4.11. Obrazy w modzie COMPO powierzchni probek ztozonych z dwéch materialéow — Si
(zakreskowane gruba linig) oraz Au (zakreskowane cienka linia) przy zastosowaniu réznych
energii wiazki: a) granice migdzy Si oraz Au znajdujq si¢ na powierzchni prébki,

a energia wiazki wynosi | keV lub 3 keV, b) Au jest zanurzone w Si na glgbokosci 500 A,

a energia wiazki wynosi 1 keV, c) Au jest zanurzone w Si na glgbokosci 500 A,

a energia wiazki wynosi 3 keV [161]

Z podanego przykladu wynika, ze prawidlowo interpretujac obraz mikroskopowy:,
mozemy wyciagnaé fatszywe wnioski o rzeczywistej strukturze badanej probki, jesli
nie uwzglednimy energii wiazki pierwotne;j.
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Warto zwréci¢ uwage na to, ze sygnat EWR doskonale nadaje si¢ do analizy we-
wngtrznej struktury prébki — warstwa po warstwie — przez kontrolowana zmiane za-
réwno energii wiazki pierwotnej, jak i glgbokosci wyjscia sygnatu EWR z prébki
(161, 178, 196]. Przy zastosowaniu techniki cyfrowej mozliwa jest wigc tréjwymia-
rowa rekonstrukcja obrazu wnetrza probki, dajaca efekty podobne jak w tomografie
[163].

Na zakonczenie tego rozdzialu autor chciatby podkreslié, ze wigkszo$é omawia-
nych tu artefaktéw mozna z tatwoscia wyeliminowa¢. Czesto jednak nie uswiadamia-
my sobie faktu ich wystgpowania.



5. METODY TWORZENIA MAP SKELADU
MATERIALOWEGO POWIERZCHNI
ZA POMOCA SYGNALU EWR

W poprzednich rozdziatach pracy przedstawiono metody tworzenia obrazu mikro-
skopowego powierzchni prébki w modzie COMPO jako sumy sygnatéow z detektorow
EWR umieszczonych wysoko nad probka (p. 1.2.2) oraz metody separacji kontrastow
topograficznego i materialowego przez stosowanie odpowiednich algorytméw mie-
szania sygnatéw z wielu detektoréw (p. 1.2.2 i 2.4), a takze przez korekcj¢ modu
COMPO zgodnie z teorig separacji (p. 2.4). Omoéwiono tez artefakty, ktore utrudniaja
prawidlowa analiz¢ skfadu materiatowego probki (rozdz. 4).

W niniejszym rozdziale pokazano sposoby identyfikacji poszczegdlnych pierwiastkéw
za pomoca sygnatu EWR oraz mozliwosci doskonalenia metod wizualizacji kompozycji
probki przy zatozeniu, ze wezesniej dokonana zostata separacja modéw COMPO i TOPO.

Metoda EWR, jak wynika z literatury [13, 48, 50, 105+107, 128, 154, 165, 178,
179], jest konkurencyjna w stosunku do innych metod badan materialowych, stosuja-
cych np. promienie X [13, 50, 105, 128] czy elektrony Augera [50]. Szczegdlnie
$wiadczy o tym szerokie zastosowanie sygnalu EWR w diagnostyce medycznej i bio-
logicznej [105, 128, 180, 198]. Glowne zalety stosowania tego sygnalu do analizy
materialowej to, migdzy innymi, doktadnos¢ i szybko$¢ uzyskiwania informacji [12,
178], a takze mozliwo$¢ analizy pierwiastkow o bardzo niskich liczbach atomowych,
trudnych do identyfikacji za pomoca promieni X [178, 186]. Podstawowa natomiast
wada metody EWR jest konieczno$¢ jak najlepszej separacji informacji o topografii
i sktadzie materialowym probki, zeby wyeliminowaé artefakty (rozdz. 4). Poza tym
pewne niedogodnosci stwarza fakt, ze charakterystyka wspotczynnika n = f(Z) nie
jest liniowa w catym zakresie. Oméwiono to w podrozdziale 5.2.

5.1. OCENA ROZDZIELCZOSCI MATERIALOWEJ
UZYSKIWANEJ ZA POMOCA SYGNALU EWR

Zastosowanie sygnalu EWR do tworzenia mapy sktadu materialowego powierzch-
ni jest mozliwe dzigki zaleznosci wspotczynnika wstecznego rozpraszania 1) od liczby
atomowej Z pierwiastka (rys. 1.3). Jak wynika z badan doswiadczalnych [13, 53, 62,
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146, 177], dla liczb atomowych w granicach 3 < Z < 40 charakterystyka 71 = f(Z) ma
przebieg prawie liniowy, natomiast dla Z >> 40 przebieg charakterystyki moze by¢
przyblizony prosta o stalym nachyleniu, ale mniejszym niz na odcinku poczatkowym
(rys. 5.1). Dodatkowo przy analizie nalezy uwzgledni¢ wplyw stochastycznego cha-
rakteru zjawiska wstecznego rozpraszania, co wigze si¢ z okreslonym poziomem
szum6w A7 (rys. 5.1) [73]. W liniowym zakresie charakterystyki matej wartosci An
zwiazanej z fluktuacjami bedzie odpowiada¢ mata wartos¢ bledu okreslenia liczby
atomowej AZ; (rys. 5.1), natomiast duzym liczbom atomowym tej samej wartosci An
odpowiada wigksza warto$¢ bledu AZ, (rys. 5.1). W praktyce, na obrazie mikrosko-
powym powierzchni nastapi usrednienie btedu, gdyz w réznych sasiednich punktach
powierzchni beda rézne wartosci fluktuacji An. Utrudnia to analize powierzchni prob-
ki w szerszym zakresie liczb atomowych [73]. Mimo to sygnat EWR jest bardzo pre-
cyzyjnym zrédtem informacji o materiale probki i okazuje si¢ konkurencyjny w po-
réwnaniu z innymi sygnatami (p. 5.4).

na
0,6

0,5¢

AN g ol
03

0,21
T

0,11 Az AZ

0 20 30 40 S0 ¢ 0 %

Rys. 5.1. Ilustracja do analizy bigdu okreslenia liczby atomowej AZ
na podstawie charakterystyki 1 = f(Z) [73]

Metodg identyfikacji pierwiastkéw za pomoca sygnalu EWR, przedstawiona przez
autora w pracy [73], tu omoéwiono na przykladzie probki wykonanej z metali o okre-
slonych liczbach atomowych. Na rysunku 5.2 pokazano jej obraz cyfrowy w modzie
COMPO. Obraz jest plikiem w formacie BMP, odpowiadajacym rozdzielczosci
1200 punktéw - 1000 linii (p. 3.2). Na rysunku 5.3 pokazano przebieg wybranej linii
obrazu cyfrowego, przechodzacej przez cala badana probke. Jest to wykres rozkladu
odcieni szaroéci, ktory zgodnie z charakterystyka 1 = f(Z) odpowiada materiatowi
probki. Przyjeto, ze odpowiednikiem wartosci bitowej od 0 do 255 jest jasnos¢ J wy-
razona w procentach i ze wartosci bitowej 255 odpowiada 100% jasnos$ci J. Na pod-
stawie wykresu (rys. 5.3) mozna odczyta¢ dla kazdego materiatu odpowiedni poziom
Jasnosci J, ktéry jest proporcjonalny do pradu detektora EWR.
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Rys. 5.2. Obraz cyfrowy w modzie COMPO
probki ztozonej z: Ta(Z =73) - Mo(Z = 42) -
- Cu(Z =29) - Ti(Z = 22) — mosiadz
(patrzac od lewej strony). Znacznik = 500 um [73]

J [%}

100

90,4, T2

mosiadz

—
0 1 2 3 4 5 6 7 d10[um)

Rys. 5.3. Wykres poziomu jasnosci J wzdluz catej szerokosci d prébki,
ktérej obraz przedstawiony jest na rys. 5.2 [73]

W celu identyfikacji pierwiastkéw wchodzacych w skiad nieznanej probki nalezy
najpierw przeprowadzi¢ kalibracj¢ poziomu jasnosci wzgledem charakterystyki
1 = f(Z), co pokazano na rysunku 5.4. Wykorzystuje si¢ tu fakt, ze zaréwno J, jak
i 17 s wielko$ciami proporcjonalnymi do natgzenia pradu elektronéw wstecznie roz-
proszonych. Na podstawie poziomu jasnosci obrazu powierzchni probki w modzie
COMPO mozna wigc wnioskowa¢ o wartosci liczby atomowej Z. Na rysunku 5.4,
w celu prezentacji metody, czarnymi kropkami zaznaczono odpowiednio poziomy J
zrysunku 5.3, dzigki czemu mozna zidentyfikowa¢ poszczegdlne pierwiastki i okre-
sli¢ miejsce ich wystgpowania na powierzchni (rys. 5.2).
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Rys. 5.4. Kalibracja rozktadu jasnosci J wzglgdem charakterystyki 1) = f(Z) [73]

W podobny sposéb dokonuje si¢ analizy dwusktadnikowych zwiazkéw chemicz-
nych lub stopéw metali [13, 28, 38]. Danguy i Quivy [38] podali wzér, ktéry pozwala
na obliczenie usrednionej liczby atomowej Z, zwiazku dwoch pierwiastkow. Jesli
zwiazek ma postac A,, B, to

A= N | S (5.1
m
Zy—+Z,
n
gdzie Z,, Zg-liczby atomowe pierwiastkéw A i B wchodzacych w sktad zwiazku.
Z kolei Castaing zaproponowat wzor na wspétczynnik wstecznego rozpraszania 1),
w przypadku stopu dwéch metali [28]

Nz =Cya+(=Cy)np, (5.2)
gdzie:
Nz, TMa, 7 — Wspdlczynniki wstecznego rozpraszania odpowiednio dla: stopu, pier-
wiastka A i pierwiastka B,
Ca — koncentracja atoméw pierwiastka A (%), przy czym C4/(1 — C,) = m/n [13].
Wyniki uzyskane na podstawie wzoréw (5.1) oraz (5.2) sg zgodne z danymi do-
Swiadczalnymi w szerokim zakresie liczb atomowych. Na przykiad Ball i McCartney
[13] badali dwuskfadnikowe zwiazki ztozone z pierwiastkéw o liczbach atomowych
Z<48 (rys. 5.5), czyli w prawie liniowym zakresie charakterystyki 11 = f(Z). Wedhug
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znormalizowanej krzywej z rysunku 5.5 mozna zidentyfikowa¢ dany zwiazek che-
miczny na obrazie mikroskopowym w modzie COMPO. Na rysunku 5.6 pokazano
obraz eutektycznego stopu Al-Cu—Ag, na ktérym dobrze jest widoczny kontrast ma-
teriatowy oraz morfologia probki. Jasno$¢ poszczegdlnych obszaréw $wiadczy o wiel-
kosci wspdtczynnika 1. Procedura identyfikacji materiatu jest podobna do podanej na
rysunku 5.4.

2/
12
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Rys. 5.5. Przebieg znormalizowanego wzglgdem Cu wspélczynnika 1 w funkcji liczby atomowej Z
pierwiastka i usrednionej liczby atomowej zwiazkéw dwoch pierwiastkow, przy energii wigzki
E, =20 keV. Liczba atomowa zwiazkéw chemicznych zostata wyznaczona wedlug wzoru (5.1) [13]

Rys. 5.6. Obraz w modzie COMPO powierzchni eutektycznego stopu Al-Cu-Ag,
gdzie: aluminium oznaczono kolorem czarnym, zwiazek miedzi i aluminium — kolorem szarym,
zwiazek srebra i aluminium — kolorem biatym [13]

Rozdzielczo$¢ materialowa sygnalu EWR w przypadku dwusktadnikowych
zwigzkow mozna oceni¢ wedlug wzorow (5.1) i (5.2) [13]. Jesli C4 jest koncentracja
atoméw w pierwiastku A, natomiast zwigzek ma wzor chemiczny A,,B,, to
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m_ _Ca

n 1-C,’

(5.3)

Po podstawieniu zaleznosci (5.3) do wzoru (5.1) i przy zatozeniu, ze C, << 1,
otrzymujemy uproszczony wzor okreslajacy zmiang liczby atomowej AZ, wraz ze
zmiang koncentracji C,

AZ, Z,(Z4—Zy)

5.4
AC, Zy S

Ball i McCartney [13] podali, ze po spetnieniu okreslonych warunkéw dotycza-
cych pradu wiazki pierwotnej, czasu skanowania, czutosci uktadu detekcyjnego, moz-
liwe jest osiagnigcie dla matych liczb atomowych rozdzielczosci materiatowej AZ
nawet okoto *0,25. Franchi i inni na podstawie badania za pomoca sygnalu EWR
struktur supersieciowych okreslili minimalng wykrywalna réznice liczb atomowych
jako AZ = £0,8 [48]. Z kolei, wedlug Reimera dokfadnos¢ okreslenia liczby atomowej
pierwiastka w przypadku niskich liczb atomowych wynosi AZ = 12, a w przypadku
duzych liczb atomowych AZ = 5 [165].

Autor dokonal oceny rozdzielczosci materiatowej uzyskiwanej za pomocg sygnalu
EWR na specjalnie spreparowanych prébkach [73, 108]. Metale dobrane parami tak,
aby roéznica ich liczb atomowych bylta jak najmniejsza, zespawano za pomocg wiazki
elektronowej. Nastgpnie powierzchnig probek oszlifowano. Na rysunku 5.7 pokazano
zdjecia mikroskopowe w modzie COMPO powierzchni probek ztozonych z Cu(Z =
=29) —Ni(Z = 28) oraz Ta(Z = 73) — W(Z = 74), gdzie rdznica liczb atomowych AZ = 1.
Jak wida¢ na rysunku 5.7a, w przypadku matych liczb atomowych, granica spawu
Cu—Ni jest bardzo wyrazna. Natomiast na rysunku 5.7b pierwiastki o duzych liczbach
atomowych, przy réznicy liczb atomowych AZ = 1, sa praktycznie nierozrdznialne.

a) b)

Rys. 5.7. Ocena rozdzielczosci materialowej w zakresie matych i duzych liczb atomowych:
a) powierzchnia spawu Cu—Ni (r6znica liczb atomowych AZ=1), b) powierzchnia spawu Ta-W
(réznica liczb atomowych AZ = 1). Poziom jasno$ci dobierany byt oddzielnie dla kazdej probki [73]
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Aby rozszerzy¢ mozliwosci analizy za pomoca sygnatu EWR materiatéw o du-
zych liczbach atomowych, autor zaproponowat opisana w kolejnym rozdziale me-
tode zwiekszenia rozdzielczosci AZ w sposéb sztuczny [73]. Metod¢ t¢ nazwano
linearyzacja charakterystyki wstecznego rozpraszania w funkcji liczby atomowe;j
pierwiastka.

5.2. METODA LINEARYZACJI CHARAKTERYSTYKI
n=£(2)

Standardowa metoda linearyzacji funkcji za pomoca metod numerycznych, zda-
niem autora [73], moze by¢ z powodzeniem stosowana w celu poprawienia roz-
dzielczo$ci materiatowej sygnatu EWR przy wyzszych liczbach atomowych pier-
wiastka.

Linearyzacja charakterystyki 1 = f(Z) polega na:

* wybraniu najbardziej reprezentatywnej doswiadczalnej charakterystyki n = f(2),

* opisaniu charakterystyki doswiadczalnej 1 = f(Z) za pomoca wielomianu,

* wyznaczeniu wielomianu linearyzujacego przebieg 1 = f(2),

» zastosowaniu linearyzacji do zapamigtanego w postaci cyfrowej obrazu probki
w modzie COMPO.

Po analizie wynikow doswiadczalnych wielu autoréw [73], w celu zaprezentowa-
nia metody wybrano charakterystyke n = f(Z) zmierzona przez Heinricha [53, 147]
w szerokim zakresie energii wiazki pierwotnej (rys. 5.8). Do aproksymacji tej charak-
terystyki z dokfadnoscig okoto 3% zastosowano nastgpujacy wielomian trzeciego
stopnia [73]

n(z)=7,91-107"-2*-0,000179- Z* +0,0158 - Z — 0,0215. (5.5)

Na rysunku 5.8 wida¢, ze wykres otrzymany na podstawie wielomianu danego
wzorem (5.5) wykazuje dobra zgodnos$¢ z wynikami doswiadczalnymi i ze w zakresie
liczb atomowych Z < 20 ma on przebieg liniowy. Mozna wigc wyznaczy¢ wspétczyn-
nik kierunkowy prostej przechodzacej przez t¢ czgs¢ charakterystyki 1 = f(Z) (rys.
5.9). Funkcja liniowa ma postac¢

n,.(2)=0,0123-Z-0,0107. (5.6)
W praktyce wygodniej jest jednak postugiwaé si¢ wspdtczynnikiem 1, ktory jest

proporcjonalny do pradu EWR z badanej probki. Wielomian linearyzujacy ma wtedy
posta¢ (rys. 5.9)

Z(n)=13,74n" - 6,38n* +183n - 0,0192.. (5.7)
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Rys. 5.8. Poréwnanie wykresu 7 = f(Z) otrzymanego za pomoca metody numerycznej
z wynikami do$wiadczalnymi [73]
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Rys. 5.9. Wykresy pokazujace sposob linearyzacji charakterystyki n = f(Z) [73]

Aby zastosowa¢ metodg linearyzacji podczas analizy skfadu chemicznego prébki,
nalezy najpierw znormalizowaé funkcj¢ 1 = f(Z) dang wzorem (5.5). Do tego celu
uzywa sig¢ probki testowej, ztozonej z dwdch pierwiastkéw o znanych liczbach ato-
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mowych. Woéwczas za pomoca programu komputerowego mozna kazdemu punktowi
obrazu cyfrowego w modzie COMPO o danym poziomie jasnosci J (czyli o danej
wartosci bitowej) przyporzadkowa¢ konkretng warto$¢ wspotczynnika 1, a wigc okre-
$li¢ liczbg atomowg pierwiastka. \

Metodg linearyzacji charakterystyki n = f(Z) zastosowano do zwigkszenia roz-
dzielczosci AZ obrazu w modzie COMPO spoiny Ta-W z rysunku 5.7b. Na rysunku
5.10 bardzo wyraznie wida¢ granicg migdzy dwoma pierwiastkami o duzych liczbach
atomowych.

Rys. 5.10. Cyfrowy obraz powierzchni spawu Ta—W
po zastosowaniu metody linearyzacji
charakterystyki 17 = f(Z). Znacznik = 36 um [73]

Zauwazmy, ze linearyzacji mozna dokona¢ dla dowolnie malego przedziatu
liczb atomowych i dzigki temu wykorzysta¢ pelna game odcieni szarosci. Na przy-
ktad, jesli wiemy, ze badana prébka sktada si¢ z pierwiastkow o liczbach atomo-
wych znajdujacych si¢ w przedziale Z, < Z < Zg, to wéwczas pierwiastkom o licz-
bach 1 < Z < Z, mozna przydzieli¢ warto$¢ bitowa 0 (pierwszy kolor palety — czar-
ny), pierwiastkom za$ o liczbach Z > Zp — warto$¢ bitowa 255 (ostatni kolor palety
— biaty). Metoda linearyzacji charakterystyki n = f(Z) znacznie wigc zwigksza roz-
dzielczos¢ wizualng AZ sygnalu EWR i moze by¢ stosowana do szczegdtowej ana-
lizy sktadu materialowego powierzchni. Inng bardzo skuteczna metoda stuzaca do
tego celu jest cyfrowa symulacja koloréw. Obie metody mozna stosowaé niezalez-
nie od siebie.

5.3. METODA CYFROWEJ SYMULACJI KOLOROW
DO ANALIZY KOMPOZYCJI PROBKI

Autor zastosowatl nazwe ,,cyfrowa symulacja koloréw” dla opracowanej przez sie-
bie metody tworzenia za pomocg komputera barwnych map skfadu materiatowego
powierzchni na podstawie sygnalu EWR z mikroskopu [72, 78]. Ogélnie dostepne sa
programy komputerowe do obrébki obrazéw cyfrowych, takie jak np. ,,Photo-Styler”,
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,Photo Shop”, ,,Picture Publisher”, ktére daja bardzo duze mozliwosci poprawiania
jakosci obrazow i ich kolorowania. Jednak to, co jest niezwykle pozyteczne z punktu
widzenia uzytkownikow tych programow (np. mozliwos¢ wyostrzania, konturowania,
redukcji szumow, kolorowania obrazow), stwarza niebezpieczenstwo niekontrolowa-
nej zmiany informacji o prébce badanej za pomoca sygnatu EWR. Do analizy obra-
zow mikroskopowych nie powinno si¢ stosowaé procedur ingerujacych w obszar da-
nych bitmapy. Wysokiej klasy mikroskopy skaningowe sa fabrycznie wyposazone
w programy do otrzymywania kolorowej dokumentacji wynikéow badan [126, 130,
196], jednak na rynku nie sg dostgpne w wersji profesjonalnej programy specjali-
styczne do obrébki np. tylko obrazéw EWR.

Opracowana metoda symulacji kolorow [72, 78] przyporzadkowuje w zadany
sposob odpowiednie kolory obszarom o réznych liczbach atomowych, ktére na
obrazie cyfrowym prébki w modzie COMPO sa widoczne jako rézne odcienie
szarosci.

W komputerze obraz kolorowy jest reprezentowany w systemie RGB [145, 157].
System ten zapewnia mozliwos$¢ uzyskania réoznych barw przez zmieszanie w odpo-
wiednich proporcjach trzech podstawowych koloréw: czerwonego (R — red), zielone-
go (G — green) i niebieskiego (B — blue). Jesli jasno$¢ kazdego koloru zmienia si¢
w skali od 0 do 255, to zmieszanie barw o rdznej intensywnosci daje do dyspozycji
ponad 16 milionéw koloréw. Czarno-bialy obraz cyfrowy powierzchni probki, gdzie
R:G:B = 1:1:1, ma 256 odcieni szarosci (p. 3.2). Nalezy wigc sposrdd tej olbrzymiej
liczby kolorow wybraé tylko 256. Wszystkie kolory sa reprezentowane za pomoca
trzech bajtow, oznaczajacych nasycenie poszczegdlnych koloréw podstawowych.
Czwarty bajt okresla doktadno$¢ ich rozréznienia.

Wprowadzajac cyfrowa symulacj¢ kolorow nalezy, migdzy innymi, zwréci¢ uwa-
g¢ na problem sasiedztwa barw o malej jasnosci czy tez na kolejno$¢ nastgpowania ich
po sobie [157]. Gdy znany jest skiad probki, wowczas poszczegdlnym liczbom ato-
mowym mozna przydzieli¢ kontrastujace ze sobg kolory. Jest to korzystne, gdy préb-
ka skfada si¢ z pierwiastkdw o zblizonych liczbach atomowych. Na rysunku 5.11a
przedstawiono zdjecie w modzie COMPO porysowanej powierzchni z granica spawu
Cu(Z =29) — Ni(Z = 28), gdzie AZ = 1. W poréwnaniu z rysunkiem 5.7a, na ktérym
zaprezentowano obraz gladkiej powierzchni Cu—-Ni, trudniej jest teraz okresli¢ prze-
bieg granicy spawu.

Na rysunku 5.11b pokazano kolorowa mape sktadu materialowego tej samej po-
wierzchni. Przyjeto, ze kolor czerwony oznacza miedz, zielony — nikiel, granatowy —
materiat o liczbie atomowej nizszej od niklu (zanieczyszczenia, tlenki). Zaréwno Ni,
jak i Cu sa materialmi migkkimi. Na skutek porysowania stalowa igla powierzchni na
obszarze Cu w miejscu rys widac przeniesiony przez ostrze igly (oznaczony zielonym
kolorem) nikiel i odwrotnie, na obszarze Ni — w miejscu rys znajduja si¢ sladowe ilo-
sci miedzi (kolor czerwony).

W celu stworzenia mapy skladu materialowego powierzchni dowolnej probki
przyjeto dwa podstawowe sposoby doboru barw:
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» wedlug kolejnosci w pudetku kredek (bialy, zo6ity, pomaranczowy, czerwony,
rozowy, seledynowy, zielony, niebieski, fioletowy, brazowy, szary, czarny); jest to
zgodne z naturalnym odczuciem, ze jasne kolory to duza liczba atomowa Z, ciemne
— mala liczba atomowa,

» wedlug kolejnosci w widmie $wietlnym (czerwony, pomaranczowy, zolty, zie-
lony, niebieski, rozowy, fioletowy) w przedziatach np. co 10 liczb atomowych; elimi-
nuje to od razu grupy pierwiastkdw nie wystepujacych w badanej probcee.

Ponizej przedstawiono przykiad zastosowania metody symulacji koloréw do ana-
lizy sktadu materialowego za pomoca sygnalu EWR w SEM.

Na rysunku 5.12 pokazano mozliwos¢ identyfikowania usrednionej liczby ato-
mowej stopu dwdch metali.

Na rysunku 5.12a wida¢ w modzie COMPO zdjgcie strefy przetopu W(74) —
Mo(42) od strony wolframu. Z rozktadu odcieni szarosci w miejscu spoiny mozna
wnioskowa¢, ze pod wplywem energetycznej wigzki elektronowej materiaty pod-
stawowe W 1 Mo ulegly wymieszaniu. Zastosowano metod¢ symulacji kolorow,
przydzielajac kolor granatowy Mo(42), natomiast zotty — W(74).

Liczbom atomowym 46 < Z < 70 przyporzadkowano kolory w sposéb pokazany
na skali barw pod rysunkiem 5.12b. Przewaga w spoinie koloru jasnozielonego
(umieszczonego na skali w poblizu koloru czerwonego) $wiadczy o duzym udziale
molibdenu w stopie. Dlatego do dalszej szczegdtowej analizy materiatowej wybra-
no obszar jasnozielony odpowiadajacy liczbom atomowym 52 <Z < 58.

Odcinek jasnozielony na skali podzielono na cztery rowne czegsci i kazdej z nich
przydzielono nowe kolory (rys. 5.12c). Wida¢, ze kolor jasnozielony zostal zasta-
piony kolorem purpurowym, ktdry odpowiada wezszemu zakresowi liczb atomo-
wych. Postgpujac podobnie jak na rysunku 5.12c, podzielono purpurowy odcinek
skali na cztery mniejsze czgsci.

Jak wida¢ na rysunku 5.12d, na duzym obszarze powierzchni pojawit si¢ kolor
bialy, ktéry odpowiada konkretnej wartosci liczby atomowej na skali barw
(Z = 54).

Podczas badania sktadu materialowego nieznanej probki nalezy najpierw wyko-
na¢ kalibracj¢ rozkladu jasnosci obrazu w modzie COMPO wzgledem charaktery-
styki n = f(Z) (patrz rys. 5.4). Do tego potrzebna jest probka testowa z dwoma
pierwiastkami o znanej liczbie atomowej. Oznacza to, ze odpowiednim odcieniom
szarosci obrazu powierzchni probki zostang przydzielone konkretne wartosci liczb
atomowych. Wéwczas mozna zastosowa¢ metodg symulacji koloréw tak, jak to
opisano powyzej.

Na zakonczenie nalezy podkresli¢, ze przedstawiona w tym rozdziale metoda
umozliwia rozréznienie bardzo duzej liczby koloréw. O doktadnosci analizy materia-
towej decyduje jednak w tym przypadku jako$¢ czarno-bialego obrazu cyfrowego
w modzie COMPO, uzyskanego po akwizycji sygnalu EWR z SEM. Nalezy wigc
pamigta¢ o dobrej separacji modéw TOPO i COMPO oraz o tym, ze szum oraz arte-
fakty, ktére moze zawiera¢ obraz, podlegaja rowniez kolorowaniu.
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Rys. 5.11. Obrazy w modzie COMPO porysowanej powierzchni spawu Cu—Ni:
a) zdjecie mikroskopowe, b) obraz cyfrowy po zastosowaniu symulacji koloréw. Znacznik = 75 um [72]

a) b)

¢ i "

Mo 54

Rys. 5.12. Obrazy w modzie COMPO fragmentu strefy przetopu W-Mo:
a) zdj¢cie mikroskopowe, b), c), d) obrazy po zastosowaniu linearyzacji charakterystyki 7 = f(Z)
i symulacji koloréw zgodnie z umieszczona pod nimi skala. Znacznik = 50 pum [78]
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5.4. INNE METODY BADANIA KOMPOZYCJI PROBKI

Do analizy sktadu materialowego powierzchni prébki powszechnie sa stoso-
wane rozne metody spektroskopowe, ktére pozwalaja na uzyskanie informacji
z warstw o grubosci od 0,5 nm do S mm [13, 50, 128, 194]. Czasem doktadna ana-
liza probki wymaga stosowania kilku specjalistycznych metod badania naraz [14,
15, 50]. Sa juz dostgpne na rynku, niestety bardzo drogie, urzadzenia — ,,kombaj-
ny”, ktore zawieraja np. skaningowy mikroskop elektronowy, mikroanalizator
rentgenowski oraz analizator elektronéw Augera. Dzigki temu mozna przeprowa-
dzi¢ kompleksowe badania powierzchni probki pod wzglegdem sktadu materiato-
wego, zanieczyszczen, glebokosci, na ktérej wystepuja poszczegdlne pierwiastki.
Na rysunku 5.13 pokazano wyniki badania skladu materialowego powierzchni
uktadu scalonego (rys. 5.13a) za pomoca urzadzenia o nazwie Link Analytical AN
10000 X-ray Microanalysis System. Jak wida¢ na rysunku 5.13b, za pomoca spek-
troskopii Augera stwierdzono na powierzchni pétprzewodnika zanieczyszczenia
w postaci: Cl, C, N oraz O. Z kolei, dzigki mikroanalizie rentgenowskiej uzyskano
informacje o pierwiastkach, z ktorych sktada si¢ uktad scalony (rys. 5.13c). Ob-
robka cyfrowa sygnatu elektrondw Augera umozliwia tworzenie obrazéw, poka-
zujacych dodatkowo rozktad niektérych z tych pierwiastkéw na powierzchni bada-
nej probki. Na przyktad na rysunku 5.13d wida¢ rozktad pierwiastkow: Au, O, Ga
oraz As.

Elektrony Augera pozwalajg analizowaé bardzo cienka warstwg przypowierzch-
niowa. W zaleznosci od energii wiazki pierwotnej E; wynosi ona od 0,5 nm (przy
Ey=70eV)do 2 nm (przy E, = 2 keV) [50]. Sygnat EWR, w zaleznosci od energii Ey,
pochodzi natomiast z warstw o grubosci od kilkudziesigciu nanometréw do kilkudzie-
sigciu mikrometrow. Dlatego tez w literaturze [13, 128] obrazy w modzie COMPO,
uzyskane za pomocg sygnatlu EWR, porownywane sa najcz¢sciej z wynikami mikro-
analizy rentgenowskiej.

Dla przyktadu na rysunku 5.14 pokazano przebieg pojedynczych linii skanowania
biegnacych w poprzek granicy spawu Cu—Al zarowno w przypadku sygnatlu EWR, jak
i promieni X [13]. Z rysunku wynika, ze sygnat EWR szybciej reaguje na zmiang¢ ma-
terialu niz promienie X. Wida¢ to szczegdlnie na powierzchni Al, gdzie poziomy
przebieg sygnalu EWR zaczyna si¢ blisko granicy spawu Cu-Al. W tabeli 5.1 [13]
poréwnano rozdzielczos¢ glgbokosciowa, mozliwg do uzyskania za pomoca promieni
X i sygnatu EWR. W przypadku Al rozdzielczo$¢ sygnatu EWR jest dziesigciokrotnie
wigksza niz promieniowania rentgenowskiego.

Tabela 5.1. Rozdzielczos¢ d sygnalu EWR i promieni X przy energii wiazki 20 keV

Rodzaj sygnalu d [um] dla Cu d [um] dla Al
EWR 0,2 0,4
Promienie X 0,8 4,0
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Rys. 5.13. Wyniki badania skladu materialowego powierzchni uktadu scalonego za pomoca:
a) SEM, b) analizatora elektronéw Augera, ¢) mikroanalizatora rentgenowskiego,
d) obrdbki cyfrowej sygnatu elektronéw Augera

W  praktyce czgsto mikroanalizator Cu | Al
rentgenowski jest stosowany do weryfika-  sygnat EwR Sh—-
¢cji wynikdéw badan materiatowych prowa-
dzonych innymi metodami.

promienie X [ .

(Cu)
Rys. 5.14. Przebieg pojedynczych linii skanowania
w poprzek probki z granica spawu Cu-Al w przy- promienie X
padku sygnalu EWR oraz promieni X. Linig (Al)

przerywang zaznaczono granicg spawu [13] 2 pm
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Rys. 5.15. Wyniki analizy skladu materialowego probki zlozonej z metali wedlug:
a) metody symulacji koloréw, b) widma promieniowania rentgenowskiego dla Cu, Mo, W,
¢) widma promieniowania rentgenowskiego dla Ti, Fe, Ta
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Autor tego typu weryfikacji dokonat w przypadku prébki ztozonej z metali o r6z-
nych liczbach atomowych. Na rysunku 5.15a pokazano w modzie COMPO obraz po-
wierzchni otrzymany za pomoca sygnalu EWR po zastosowaniu symulacji koloréw.
Na podstawie badan spektrometrem rentgenowskim potwierdzono, ze identyfikacja
pierwiastkow za pomocg sygnalu EWR byta prawidtowa. Do prezentacji widm pro-
mieniowania rentgenowskiego, charakterystycznych dla poszczegdlnych pierwiast-
kow, zastosowano te same kolory, co w metodzie symulacji koloréw (rys. 5.15b i c).

W wyniku badan do$wiadczalnych [13, 72, 78, 106, 198] mozna stwierdzié, ze
w przypadku analizy kompozycji prébki sygnat EWR wykazuje nastgpujace zalety
w stosunku do sygnatu promieni rentgenowskich:

* wigksza rozdzielczo$é, szczegdlnie w przypadku mniejszych liczb atomowych
(tab. 5.1),

* mozliwos¢ natychmiastowego uzyskania wynikéw z kazdego analizowanego
punktu powierzchni,

» mozliwo$¢ zastosowania do badania pierwiastkow i ZWIaLZkOW o bardzo matej
liczbie atomowej,

* mozliwos¢ prezentacji kompozycji rownoczes$nie z uwzglednieniem topografii
probki (zagadnienie to oméwiono w rozdziale 6).



6. METODY REKONSTRUKCJI OBRAZU
TOPOGRAFII POWIERZCHNI
ZA POMOCA SYGNALU EWR

W poprzednich rozdziatach oméwiono charakterystyki, ktére pokazuja zaleznos¢
sygnatu EWR od topografii powierzchni (rys. 1.5, 1.6, 2.12, 4.8).

W podrozdziale 1.2.2 przedstawiono metod¢ tworzenia obrazu mikroskopowego
powierzchni prébki w modzie TOPO jako rdznicy sygnatow z detektorow EWR
umieszczonych nisko nad probka.

W podrozdziale 2.4 omoéwiono metody separacji kontrastow topograficznego
i materiatlowego, natomiast w rozdziale 4 pokazano artefakty, ktore utrudniaja prawi-
dtowa analizg topografii probki.

Rekonstrukcja obrazu rzeczywistego uksztattowania powierzchni w SEM jest pro-
blemem o wiele bardziej ztozonym niz analiza materiatowa (rozdz. 5).

Jak wykazujg publikacje z lat 90. [17, 18, 63, 78, 100, 161, 168, 183, 203], sygnat
EWR jest bardzo precyzyjnym zrédtem informacji o topografii powierzchni. Nie ma
jednak opracowan, ktére ujmowatyby to zagadnienie calo$ciowo.

Niniejszy rozdziat jest poswigcony klasyfikacji sposobéw przedstawiania obrazu
uksztaltowania powierzchni oraz omowieniu metod badania rzeczywistej topografii
probki.

Za pomocg sygnalu EWR w SEM mozna otrzyma¢ nastgpujace rodzaje obrazow
topografii powierzchni:

» dwuwymiarowe (2D): [25, 29, 59, 74, 80, 94, 97, 100, 103, 115, 121, 150, 161,
167, 168, 183, 190, 195],

* dajace wrazenie trzeciego wymiaru (impression 3D): [17+19, 63, 82, 100, 122,
150, 161, 167, 183],

* tréjwymiarowe (true 3D reconstruction): [17+19, 63, 78, 97, 100, 122, 123, 161,
183, 189, 203].

Autor zaproponowat jeszcze metodg jednoczesnej prezentacji zaréwno tréjwymia-
rowej topografii, jak i kompozycji prébki [78].

Wymienione zagadnienia oméwiono w podrozdziatach 6.2+6.5, w podrozdziale
6.1 pokazano natomiast pewne analogie migdzy mikroskopia elektronowa i $wietlna,
stosowane do analizy uksztattowania powierzchni.
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6.1. PODSTAWOWE CZYNNIKI MAJACE WPLYW
NA OBRAZ TOPOGRAFII PROBKI

Jak juz wspomniano wczesniej, prawidlowa interpretacja obrazu topografii probki
otrzymanego za pomocg sygnatu EWR jest duzo trudniejsza niz w przypadku badania
sktadu materiatowego. Przede wszystkim obraz uksztattowania powierzchni zalezy nie
tylko od charakterystyk katowych wstecznego rozpraszania, ale réwniez od umiejsco-
wienia punktu obserwacji oraz od wielkosci efektu przechwytywania przez wypukle
elementy topograficzne sygnatu EWR wychodzacego w kierunku detektora.

Na rysunku 6.1 pokazano przypadek skanowania za pomoca wiazki elektronowej
Iy elementu topograficznego w ksztalcie stopnia. Jak widaé, wielko$¢ sygnatow EWR,
dochodzacych z prébki do detektorow D1 oraz D2, zalezy gltéwnie od uksztaltowania
powierzchni w poblizu punktu padania wiazki pierwotnej, gdyz kat padania wiazki na
probke jest taki sam. Autor [69] wyr6znit tu nastepujace efekty:

« efekt zacienienia (rys. 6.1a), kiedy to sygnat EWR (S1) na drodze do detektora
(D1) napotyka wypukle elementy topograficzne,

« efekt pochtaniania (rys. 6.1b), kiedy sygnal EWR (S1) ulega catkowitemu roz-
proszeniu w materiale prébki,

« efekt krawedziowy (rys. 6.1c), kiedy wzrasta sygnat (S2) dochodzacy do detekto-
ra (D2) z krawedzi obszaru wypuklego.

a) b)

c)
D2 DI

Sl

Rys. 6.1. Ilustracja efektow: a) zacienienia (S1 < S2); b) pochlaniania (S1 = 0);
c) krawedziowy (S1 < S2). Oznaczenia: S1, S2 — sygnaly EWR dochodzace
odpowiednio do detektoréw D1 i D2: I, — wigzka elektronéw pierwotnych, y — kat zacienienia [69]
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Jasnos$¢ poszczegodlnych elementéw topograficznych na obrazie w SEM (zalezna
miedzy innymi od wymienionych efektow) odpowiada wielkosci sygnatu EWR docie-
rajacego do detektora. Istnieje wigc analogia migdzy interpretacja obrazéw topografii
uzyskanych podczas badania probki wiazka elektronowa i wiazka Swietlng: zrodlo
$wiatla znajduje si¢ w miejscu detektora, natomiast wyrzutnia elektronowa stanowi
punkt obserwacyjny [77, 150, 167, 183, 203]. Jasnos¢ elementu powierzchni zalezy od
jego orientacji wzgledem kierunku o$wietlenia i obserwacji. W SEM ten efekt moze
by¢ uzyty do okreslenia nachylenia elementu powierzchni na podstawie roznicy sy-
gnatéw z dwdch detektorow (p. 6.4) [17]. Mozna zastosowaé tu prawo Lamberta, do-
tyczace rozpraszania $wiatla [19, 27, 183]. W przypadku dwéch detektorow EWR
ustawionych wzdtuz osi x mamy [18, 150, 183]

D1-D2 .
== =sinocos @, (6.1)
gdzie:
D1, D2 — sygnaty EWR dochodzace odpowiednio do detektoréw D1, D2,
o — kat migdzy normalng do powierzchni i wiazka pierwotna (rys. 2.15),
[0} — kat azymutalny miedzy normalng i osia x, wzdtuz ktérej ustawione sa de-

tektory.

Wspotczynnik (D1 — D2)/(D1 + D2) nie zalezy od kompozycji probki, tylko od
lokalnego nachylenia powierzchni. Dzigki analogii migdzy wiazka elektronowa
i $wietlng to lokalne nachylenie powierzchni jest okreslane na podstawie jej jasnosci
(p- 6.4) [19, 167].

W rozdziale 4. na rysunku 4.2d,e pokazano obrazy powierzchni krzemu z promie-
niscie rozchodzacymi sie rowkami. Na rysunku 4.2d wida¢, ze rowki sa jakby oswie-
tlone od strony detektora D2, natomiast na rysunku 4.2e — od strony detektora D5.
W podrozdziale 4.1 pokazano, ze efekt ten moze niekiedy prowadzi¢ do bigdnej anali-
zy uksztaltowania powierzchni. Autor zaproponowal metode tworzenia modu TOPO,
ktéra pozwala zaréwno na zlikwidowanie efektu cienia, jak i na uwolnienie si¢ od
artefaktow zwiazanych z ukfadem detekcyjnym [136]. Na rysunku 6.2 pokazano obraz
tej samej probki co na rysunku 4.2, ale otrzymany w wyniku dodania modutéw réznic
sygnatéw pochodzacych z dwdch par detektorow ustawionych wzdiuz osi x i y. Wida¢
tu, ze wszystkie rowki sa oswietlone tak, jakby zrodto $wiatta znajdowalo si¢ na dnie
kazdego z nich. Zdaniem autora tego typu procedura moze by¢ stosowana jako wstep-
ny test, w celu prawidtowego okreslenia struktury na powierzchni probki (np. wow-
czas, gdy efekt cienia wykorzystuje si¢ do rekonstrukcji rzeczywistej powierzchni, co
omdéwiono w p. 6.4).

Do badania topografii w SEM mozna réwniez uzy¢ efektu stereoskopowego
[17+19, 63, 97, 167, 183]. Stereoskopia jest metoda stosowang od ponad pigédziesig-
ciu lat do tworzenia przestrzennych obrazéow roznych obiektow za pomocy wigzki
$wietlnej. W odniesieniu do sygnalu EWR w SEM metoda ta zajmowali si¢ gtownie
Beil i Carlsen [17+19].
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Rys. 6.2. Obraz topografii powierzchni krzemu
z wytrawionymi rowkami, otrzymany w wyniku obrébki
sygnatéw EWR z czterech detektoréw zgodnie . - W
zalgorytmem: TOPO,=|D2-D1|+|D6-D5|.  § el e
Detektory ustawione sa jak na rysunku 4.2f. . 5 z .
Znacznik = 50 um [136] 4

Stereoskopia polega na postrzeganiu trojwymiarowosci obiektu, gdy obserwuje sig¢
go z dwoch kierunkdéw réwnoczesnie (czyli korzysta si¢ tu z cechy widzenia dwuocz-
nego). Zasade tworzenia obrazu pokazano na rysunku 6.3. Metoda stereoskopowa
wymaga jednoznacznego zidentyfikowania charakterystycznych punktéw (np. A, B)
na badanej powierzchni. Punkty te, jak wida¢ na rysunku 6.3, sa niejednakowo odda-
lone od obserwatora przed i po przesunigciu obiektu na odlegtos¢ S.

L P

Rys. 6.3. Metoda stereoskopowa oparta na przesunigciu 7,
badanego obiektu wzglgdem punktu obserwacji.
Oznaczenia: O — punkt obserwacji, S — odleglos¢,
na jaka zostala przesunigta probka; W — odlegtos¢ punktu
obserwacji od stolika z probka; yp, ¥, — katy obserwacji
odpowiednio z prawej (P) i lewej (L) strony:
d,, d, — odleglosci mi¢dzy punktami obserwacji A i B
mierzone w plaszczyZnie stolika przy jego polozeniu h
z prawej i lewej strony; /1 — wysokos$¢ obiektu badanego

(probka przesuwa si¢ w prawo wzgledem L_ ]d
punktu obserwacji O na odleglos¢ §) [183] d, - —)p

<
<

=R

B,

(W SEM wykorzystuje si¢ czgsto dwa detektory ustawione w odlegtosci ). Row-
niez katy ypi ¥, widzenia odcinka AB, odpowiednio w polozeniu prawym i lewym, sa
rézne. Prég widzenia stereoskopowego, czyli najmniejsza wartos¢ roznicy katdw
Y = % — Y., przy ktdrej dany obiekt moze by¢ widziany z réznych odlegtosci bez
znieksztalcenia, wynosi zwykle 5+10°. Gdy stosuje si¢ wigksze katy ¥, wéwczas przy
rozbudowanej topografii bardzo trudno jest dokfadnie zestawi¢ dwa obrazy tego sa-
mego fragmentu powierzchni (dokona¢ fuzji), gdyz w wyniku zacienienia pewne ob-
szary nie beda widoczne na obu obrazach jednoczesnie. Wprawdzie stosuje si¢ czasem
katy yokoto 20°, ale tylko w przypadku bardzo gtadkich powierzchni [183]. Z katami
widzenia ¥p 1 7. wWiaze si¢ pojecie paralaksy. Jest to réznica odleglosci (d, — d;) migdzy



86

punktami obserwacji AB, mierzona w pfaszczyznie stolika, gdy znajduje si¢ on w po-
zycji prawej i lewej (rys. 6.3). Paralaksa nie moze by¢ zbyt duza, gdyz trudno bytoby
woéwczas uzyskac efekt stereoskopowy. Na podstawie danych z rysunku 6.3 mozna
wyznaczy¢ wysokos¢ badanego elementu topograficznego [183]

h=W B~y ,

(6.2)
co jest niezbedne przy rekonstrukcji trojwymiarowej powierzchni.

Stereoskopowa parg obrazow mozna rowniez uzyskac, gdy zamiast przesunigcia
probki dokona sig jej obrotu o kat okoto 10° wzgledem osi z (p. 6.4).

Oméwione w tym rozdziale efekty stanowig najczgsciej podstawe opracowywania
roznych metod rekonstrukeji i analizy uksztaltowania powierzchni.

Zgodnie z zaproponowang klasyfikacja metod prezentacji topografii, najpierw
oméwiono sposoby tworzenia obrazéw dwuwymiarowych.

6.2. METODY TWORZENIA DWUWYMIAROWYCH
OBRAZOW TOPOGRAFII PROBKI

Typowy SEM stuzy gléwnie do tworzenia dwuwymiarowych (2D) obrazéw po-
wierzchni, kiedy probka lezy w plaszczyznie prostopadiej do wiazki pierwotnej. Moz-
na wyroznic tu trzy rodzaje prezentacji 2D:

1) obraz otrzymany za pomoca jednego detektora,

2) obraz w modzie TOPO, otrzymany w wyniku odejmowania sygnatlow EWR
z dwoch (lub czterech) detektorow,

3) obraz w trybie ,,modulacja Y.

Pierwszy rodzaj prezentacji to obraz mikroskopowy topografii otrzymany przy
uzyciu jednego, nisko w stosunku do prébki umieszczonego detektora. Obraz tworzo-
ny jest wowczas na podstawie efektu cienia. Dla przyktadu na rysunku 6.4 pokazano
powierzchnig¢ krzemu z ciagiem wytrawionych grzbietéw o przekroju w ksztalcie trdj-
kata [83]. Jak wida¢ z rozkiadu cieni, detektor umieszczony byt z lewej strony probki.

Rys. 6.4. Obraz mikroskopowy powierzchni krzemu z wytrawionym ciagiem grzbietow
o przekroju w ksztalcie trojkata, otrzymany za pomoca pojedynczego detektora.
Dodatkowo na rysunku pokazano przebieg sygnalu EWR przy jednokrotnym przejs$ciu wigzki
w poprzek plasko ustawionej wzgledem niej probki (tryb ,,modulacja Y) [83]
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Drugi rodzaj prezentacji 2D omdwiono w rozdziatach 2 (rys. 2.16a) oraz 4
(rys. 4.2, 4.3).

Trzeci rodzaj prezentacji 2D uzyskuje si¢ w wyniku rejestracji przebiegu sygnatu
EWR przy jednokrotnym przejsciu wigzki pierwotnej w poprzek prostopadle do niej
ustawionej powierzchni probki (rys. 6.4). W literaturze przedmiotu [100, 150, 151,
168, 183, 195] tego typu prezentacja nazywa si¢ rekonstrukcja przekroju poprzeczne-
go prébki (cross-section reconstruction) lub trybem ,,modulacja Y (Y-modulation).
Metoda ta umozliwia odtworzenie profilu powierzchni prébki bez koniecznosci jej
przecinania. Najczesciej stuzy ona do kontroli jakosciowej procesu produkcji uktadow
scalonych [29, 97, 150, 161, 168, 183]. Wymagane jest wowczas bardzo dokfadne
zorientowanie badanej struktury wzgledem kierunku skanowania. Autor stosowat tryb
,modulacja Y” do badania zaleznosci sygnalu EWR od ksztattu réznego typu ele-
mentow topograficznych (rys. 2.7) [32+34, 81+83].

6.3. METODY POZWALAJACE UZYSKAC WRAZENIE
TRZECIEGO WYMIARU

Topografia powierzchni probki moze by¢ przedstawiona za pomoca sygnatu EWR
w SEM metodami, ktore pozwalaja uzyska¢ wrazenie trzeciego wymiaru. W literatu-
rze stosuje sie okreslenie ,,impression 3D [100, 122, 161, 183] w odréznieniu od
metod rzeczywistej rekonstrukcji 3D (true 3D surface reconstruction), ktore polegaja
na doktadnym wyznaczeniu rozmiardw struktury w trzecim wymiarze [17, 18, 183].

Podstawowym sposobem uzyskania wrazenia trzeciego wymiaru w SEM jest me-
chaniczne pochylenie probki wzgledem padajacej wiazki [17, 63, 97, 100, 161, 183]
1jej obrét [63, 100, 150, 161]. Na rysunku 6.5 pokazano uzyskany w taki sposéb obraz
powierzchni krzemu z wytrawionymi grzbietami. Ta sama prébka byta prezentowana
za pomoca metody 2D na rysunku 6.4 [82].

Rys. 6.5. Obraz mikroskopowy powierzchni
krzemu z wytrawionym ciggiem grzbietow
o przekroju w ksztalcie trojkata, uzyskany po
obrocie 1 pochyleniu prébki z rys. 6.4 wzgle- g

dem wiazki pierwotnej [82] iFM  08.001
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W SEM w celu uzyskania wrazenia trzeciego wymiaru podczas badania topografii
powierzchni mozna réwniez zastosowac:

* metode ,,przestrzennej” modulacji Y [122, 150, 183],

 metode¢ oparta na efekcie cienia [167, 183],

» metodg stereoskopowa [63, 97, 167, 183].

Powszechnie stosowana metoda ,,przestrzennej” modulacji Y polega na aksono-
metrycznym przedstawieniu rozktadu sygnatu EWR dla pojedynczych linii skanowa-
nia powierzchni prébki wiazka elektronowa. W nazwie metody zastosowano cudzy-
stow, poniewaz takze rzeczywista rekonstrukcja 3D prezentowana jest w podobny
sposob. Dla przyktadu na rysunku 6.6 pokazano dajacy wrazenie trzeciego wymiaru
obraz stalowej kulki w modzie TOPO [150].

Rys. 6.6. Obraz stalowej kulki o $rednicy 1 mm pokazany
za pomoca metody. przestrzennej” modulacji Y
(jest on znacznie znieksztalcony na skutek rekonstrukcji obrazu
z efektem cienia) [150]

Metoda ta moze stuzy¢ réwniez, po zastosowaniu cyfrowej obrobki sygnatow, do
rekonstrukcji przestrzennej profilu prébki (rys. 6.7) [183].

Rys. 6.7. Przestrzenny obraz profilu
powierzchni pélprzewodnika
uzyskany w wyniku cyfrowej obrébki
pojedynczych sygnatow w trybie
modulacja Y [183]

Na uzyskanie wrazenia trzeciego wymiaru pozwala tez, jak juz podano w podroz-
dziale 6.1, metoda oparta na efekcie cienia. Na rysunku 6.8 pokazano, jak w modzie
TOPO wygladaja wypukle zanieczyszczenia na powierzchni oszlifowanego przekroju
spoiny Ta-Mo [90]. Obraz tej prébki w modzie COMPO przedstawiono na rysunku 1.9.
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Rys. 6.8. Obraz mikroskopowy w modzie TOPO
oszlifowanego przekroju spoiny Ta-Mo z wypuklymi
zanieczyszczeniami. (Powigkszenie 200x) [90]

Z praktyki wiadomo, ze niekiedy efekt cienia na obrazie w modzie TOPO moze
utrudnia¢ prawidlowe rozréznienie obszaréw wklestych i wypuktych (np. rys. 4.2a).
W przypadku stosowania tej metody do rzeczywistej rekonstrukcji 3D wymagane sa
dodatkowe procedury korekcyjne (p. 6.4).

Najsilniejsze wrazenie trzeciego wymiaru daje (specjalnie do tego celu przezna-
czona) metoda stereoskopowa. W podrozdziale 6.1 podano, ze efekt trojwymiarowosci
uzyskuje si¢ przez natozenie dwdéch dwuwymiarowych obrazéw tej samej probki,
widzianych pod nieco rézniacymi si¢ katami. Istnieje mozliwos¢ widzenia jednocze-
$nie kazdym okiem przeznaczonego dla niego obrazu. Uzyskuje si¢ to dzieki przy-
dzieleniu jednemu obrazowi np. barwy czerwonej, drugiemu za$ — niebieskiej. Do
ogladania efektu stereoskopowego stuza wowczas specjalne okulary z ré6znobarwnymi
filtrami (rys. 6.9).

Rys. 6.9. Stereoskopowy obraz embrionu kurczaka
uzyskany w SEM
wyposazonym w rastrowy stereoekran
(Zdjecie reklamowe firmy Philips Electron Optics z 1997 r.)
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6.4. METODY TROJWYMIAROWEJ REKONSTRUKCIJI
OBRAZU TOPOGRAFII POWIERZCHNI

Wraz z rozwojem uktadéw detekcyjnych EWR oraz metod cyfrowej obrébki sy-
gnatdéw z wielu detektorow zaczeto pojawiac sig¢ coraz wigcej prac dotyczacych troj-
wymiarowej (3D) rekonstrukcji obrazu rzeczywistej topografii powierzchni. Okresle-
nie ,rekonstrukcja” nalezy tu rozumie¢ dostownie, poniewaz w SEM uzyskuje si¢
tylko dwuwymiarowy obraz topografii. Trzeci wymiar odtwarzany jest dopiero na
podstawie analizy tego dwuwymiarowego obrazu.

Jak wynika z literatury, najczesciej sa stosowane nastgpujace metody rekonstrukc;ji
obrazu powierzchni prébki w trzech wymiarach:

» metody oparte na efekcie stereoskopowym (p. 6.1), ktore w literaturze wystepuja
pod nazwa ,,shape from stereo” [17+19, 63, 97, 183],

» metody oparte na efekcie cienia (p. 6.1), ktore w literaturze wystepuja pod nazwa
»shape from shading” [17, 19, 122, 123, 150, 161, 167, 183, 203],

« metody mieszane, oparte na obu powyzszych efektach [17+19].

Nalezy tu jednak zaznaczy¢, ze metody te nie sa jeszcze powszechnie stosowa-
ne np. w procesie testowania ukladow scalonych, aczkolwiek zapotrzebowanie na
tego typu analizg¢ topografii jest bardzo duze. Publikowane wyniki badan nad re-
konstrukcja typu 3D maja z reguly charakter podstawowy i dotycza struktur testo-
wych.

Czgsto stosowang struktura testowa jest ciag Scisle upakowanych grzbietow
w ksztalcie piramid. Tego typu topografi¢ badali migdzy innymi: Beil i Carlsen
[17+19], Reimer i inni [167] oraz Lebiedzik [122]. Na rysunku 6.10 pokazano ze-
staw obrazow topografii takiej struktury uzyskany za pomoca réznych metod rekon-
strukcji 3D [18]. I tak, na rysunku 6.10a przedstawiono obraz uksztaltowania po-
wierzchni stali, otrzymany dzigki zastosowaniu metody dajacej wrazenie 3D. Na
rysunku 6.10b wida¢ profil piramid zrekonstruowany za pomoca metody opartej na
efekcie cienia. Mozna tu zauwazy¢ wyrazne znieksztalcenie obrazu w stosunku do
rzeczywistej struktury, spowodowane gtéwnie zastosowaniem do rekonstrukcji tylko
dwoch detektorow. Charakterystyczne punkty na powierzchni bardzo dobrze mozna
zlokalizowa¢ za pomoca metody stereoskopowej (rys. 6.10c). Rekonstrukcja po-
wierzchni 3D wymaga jednak odtworzenia catego profilu powierzchni, co pokazano
na rysunku 6.10d. Efekt zastosowania metody mieszanej do rekonstrukcji obrazu
topografii widoczny jest na rysunku 6.10e.

Zestaw obrazéw na rysunku 6.10 jest tylko ilustracja najczesciej stosowanych
metod rekonstrukcji 3D. Metody te ponizej krotko oméwiono.

Jesli idzie o metodg stereoskopowa, to w podrozdziale 6.1 opisano juz efekt ste-
reoskopowy oraz podano jedng z metod okreslenia wysokos$ci badanej struktury (wzor
(6.2)). Do otrzymania obrazu na rysunku 6.10c zastosowano nieco inng technikg wy-
znaczania trzeciego wymiaru.
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Rys. 6.10. Obrazy powierzchni stalowej probki z wytrawiona struktura w ksztalcie piramid,
otrzymane za pomocg réznych metod: a) metoda stereoskopowa dajaca wrazenie 3D;
b) profil powierzchni uzyskany przy uzyciu metody opartej na efekcie cienia (2 detektory);

c) charakterystyczne punkty na powierzchni zrekonstruowane za pomoca metody stereoskopowej
(kat pochylenia probki §= 4°); d) rekonstrukcja 3D powierzchni za pomoca metody stereoskopowe;j;
e) rekonstrukcja powierzchni przy uzyciu metody mieszanej (4 detektory).
Powigkszenie 167 pikseli/mm [18]

W celu uzyskania pary obrazéw stereoskopowych probka nie byta przesuwana, jak
na rysunku 6.3, tylko pochylona w stosunku do prostopadtej osi, jak na rysunku 6.11.
Kat pochylenia prébki ¢ nie powinien by¢ wigkszy niz 10° (p. 6.1). Znajac kat { oraz
odlegtosci d, i d, miedzy punktami A i B (przed i po pochyleniu prébki), mozna obli-
czy¢ wysokos¢ struktury A, z rysunku 6.11 [183]

_d,cos{ —d,
sin{

Wskutek pochylenia probki o kat £ zmienia si¢ kat zawarty migdzy normalna do
powierzchni i kierunkiem padania wigzki. To powoduje, ze o$wietlenie tych samych
obiektow na obrazach stereoskopowych z rysunku 6.11 jest rézne. Lokalne nachylenia
rzeczywistej powierzchni moga wigc by¢ wyznaczane na podstawie roéznicy poziomu
szarosci obrazu. Dokfadnos¢ metody stereoskopowej zalezy glownie od doktadnosci
pomiaru kata pochylenia { oraz odlegtosci d, i d; (rys. 6.11).

h, (6.3)
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A
A —
/h h,
Y yIo vy _ yo+{
B B

Rys. 6.11. Para obrazéw stereoskopowych stosowanych
do pomiaru wysokosci badanej struktury.
Oznaczenia: d;, d, — odleglosci migdzy punktami A i B,
mierzone w plaszczyzZnie horyzontalnej przed
i po pochyleniu prébki; h,, h, — wysokosci obiektu przed
i po pochyleniu prébki;& — kat nachylenia powierzchni;
¢ — kat pochylenia probki dla uzyskania efektu stereoskopowego (do okolo 10°)

Metoda stereoskopowa moze by¢ stosowana do rekonstrukcji 3D z pewnymi ogra-
niczeniami. Badane powierzchnie powinny mie¢ fatwe do jednoznacznego zidentyfi-
kowania obiekty. Dlatego na przyktad moga pojawi¢ si¢ trudnosci przy rekonstrukcji
ciagu identycznych elementow topograficznych. Problemy réwniez stwarza zastoso-
wanie zbyt duzych katéow ¢ pochylenia probki. Wtedy bowiem moze staé si¢ niemoz-
liwe precyzyjne nalozenie na siebie dwoch obrazow w celu uzyskania efektu stereo-
skopowego. Efekt ten trudno tez jest uzyska¢ w przypadku ptaskich, mato zréznico-
wanych powierzchni. Dlatego Beil i Carlsen [17+19] opracowali metode mieszang
rekonstrukcji 3D obrazu topografii, ktdra dzigki uwzglednieniu efektu cienia likwiduje
wyzej wymienione ograniczenia.

Z literatury wynika, ze najczgsciej do rekonstrukeji trojwymiarowego obrazu po-
wierzchni w SEM stosuje si¢ metody oparte na efekcie cienia (p. 6.1), jako ze sa one
duzo tansze od metod stereoskopowych [161, 183]. Na rysunku 6.10b mozna zaob-
serwowac, ze efekt cienia prowadzi do bardzo duzego znieksztalcenia rekonstruowa-
nego obrazu wowczas, gdy stosuje si¢ tylko dwa detektory. Warunkiem koniecznym
do prawidtowego wykorzystania tego efektu jest zastosowanie dwoch par detektordw,
ustawionych wzajemnie prostopadle (detektory D1, D2, DS, D6 na rys. 3.2). Nalezy
Jednak pamigta¢, ze dokladno$¢ rekonstrukeji zalezy tu bardzo silnie od symetrii
ustawienia detektoréw, odpowiednio dobranych pod wzgledem czutosci i wzmocnie-
nia. Zestaw czterech detektoréw pozwala na wyznaczenie lokalnego nachylenia po-

: . L dz . 9z . o I .
wierzchni w dwdch kierunkach: — i b—z- i dlatego mozliwe jest okreslenie trzeciego

X oy
wymiaru badanej powierzchni. Wéwczas mamy [122, 150, 167]:
9z ~ Di=Da =sinQ@ cos @, (6.4)

ox DI+D2
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0z _D6-D5

— ~————=sinasinQ, 6.5
dy D5+D6 ® (©3)

gdzie:
D1, D2, D5,D6 - sygnaty EWR otrzymane odpowiednio z detektoréw D1, D2, D5,
D6, rozmieszczonych jak na rysunku 3.2,

a — kat migdzy normalna do powierzchni i wiazka pierwotna,
[0) — kat azymutalny mierzony od osi x, wzdtuz ktérej sa ustawione
detektory.

Wzory (6.4) i (6.5) sa stuszne dla katéw nachylenia powierzchni § < 50+60°.

Metoda 3D, oparta na efekcie cienia, byta stosowana przez niektérych autoréw
z roznymi modyfikacjami. I tak, na przykfad Reimer i inni [167] wprowadzili metode
iteracji, polegajaca na stopniowym kompensowaniu efektu cienia przy kilkakrotnym
obliczaniu profili z = f(x) i z = f(y). W kolejnych przyblizeniach tych profili zmienia-
ny byt kat zacienienia (np. kat y z rysunku 6.1a). Na podstawie dwuwymiarowego
obrazu topografii powierzchni, otrzymanego z SEM, mozna tez wprowadzi¢ trzeci
wymiar za pomocg metody Monte Carlo [161].

W 1991 r. Wassink i inni [203] zaproponowali metode tréjwymiarowej rekonstruk-
cji obrazu probki, oparta na efekcie cienia z jednoczesna prezentacja kompozycji probki.
Na rysunku 6.12 pokazano obraz 3D powierzchni prébki krzemowej z naniesiong
struktura w postaci siatki ze ztota. Obraz zrekonstruowano opierajac sie na sygnatach z
czterech detektorow potprzewodnikowych, ustawionych pod katem 45° w stosunku do
probki. Do prezentacji roznic materiatowych zastosowano rézne grubosci linii.

2um

/ -
10 f{m 10 um

Rys. 6.12. Obraz powierzchni krzemu z naniesiona zlota siatka,
otrzymany za pomocg metody 3D opartej na efekcie cienia.
Krzem jest przedstawiony za pomoca linii grubej, zfoto natomiast — cienkiej [203]
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Na rysunku 6.12 obraz powierzchni krzemu jest pokazany za pomoca grube;j linii,
natomiast zlota — za pomocg cienkiej linii. Pomimo ze krawedzie zlotej siatki byly
w rzeczywistoéci prostopadte do powierzchni krzemu, to na obrazie rekonstrukeji 3D
nie uzyskano nachylenia $cianek siatki wigkszych niz 45°. Oceniono, ze metoda jest
doktadna w ~10%.

Autor opracowal metode rekonstrukeji 3D obrazu powierzchni probki [78], wyko-
rzystujaca pomiary sygnaléw EWR dochodzacych do detektorow DI, D2, D5 i D6
w funkcji kata nachylenia § powierzchni probki (rys. 4.6 i 4.8). Pomiary wykonano,
doktfadnie pozycjonujac wiazke elektronowa w kazdym punkcie powierzchni probki.
Na rysunku 6.13 pokazano zalezno$¢ pradu Ip detektorow D5 i D6 od kata nachylenia
powierzchni 8. Detektory ustawione byly pod katem 36° w stosunku do prébki, a ruch
wigzki byt zgodny z osig x.

A
1, [uA]
200
160
120
| -\ l)-/
80— >
40~
D6
5
T I T I T —[ 1 l T [ T | =
—40 -20 0 20 40 60 80 4[]

Rys. 6.13. Zalezno$é pradu I detektoréw D5 i D6 od kata nachylenia probki 6 [78]

Na rysunku 6.14 pokazano przebieg znormalizowanego sygnatu T w funkcji kata
o, gdzie
_D6-D5
~ D5+D6’

Sygnal T jest $cisle powiazany z nachyleniem elementarnego wycinka powierzch-
ni. Charakterystyke T = f(J) przeksztalcono w charakterystyke tgd = f(7) i aproksy-
mowano za pomoca wielomianu 6smego rzedu (rys. 6.15).

(6.6)
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Rys. 6.14. Przebieg zaleznosci znormalizowanego sygnalu TOPO
od kata nachylenia powierzchni prébki 6[78]
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Rys. 6.15. Poréwnanie zaleznosci tangensa & od znormalizowanego sygnatu 7 uzyskanej na drodze
doswiadczalnej oraz po zastosowaniu aproksymacji krzywg wielomianu 6smego rzgdu [78]

Znajomo$¢ wartosci tangensa & pozwala na odtworzenie nachylenia powierzchni
w plaszczyznie x—z. Rekonstrukcje profilu prébki wykonuje sie dla kazdej pary de-
tektoréw osobno, startujac od punktu x = 0, z = 0. Na rysunku 6.16 pokazano dla przy-
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ktadu przebieg pierwszej rekonstruowanej linii, przy zalozeniu, ze krok obliczen wy-
nosi 1 piksel. Te procedurg nalezy zastosowa¢ rowniez w przypadku detektoréw D1
i D2 ustawionych wzdtuz osi x w celu rekonstrukcji nachylenia powierzchni w plasz-
czyznie y-Z.

h=tgs4

!

Y

2 3
Szerokosé probki [piksel]

Rys. 6.16. Przebieg pierwszej rekonstruowanej linii, z ktérej wynika,
ze katy nachylenia probki wynosza odpowiednio &, &, 5 [78]

Poszczegolne etapy rekonstrukcji 3D topografii pokazano na przykfadzie poryso-
wanej powierzchni tantalu. Na rysunku 6.17 wida¢ mikroskopowy obraz probki
w modzie TOPO, natomiast na rysunku 6.18 przedstawiono kolejno: obraz rekon-
strukcji topografii, przy uwzglednieniu nachylenia powierzchni tylko w kierunku x
(rys. 6.18a), tylko w kierunku y (rys. 6.18b) oraz obraz petnej rekonstrukcji 3D pory-
sowanej powierzchni tantalu (rys. 6.18c).

Rys. 6.17. Mikroskopowy obraz porysowanej powierzchni tantalu
w modzie TOPO. Znacznik = 23 um [78]

Autor zaproponowal metode rownoczesnej prezentacji trojwymiarowego obrazu
topografii i kompozycji prébki [78]. Na rysunku 6.19 pokazano mikroskopowy ob-
raz porysowanej powierzchni tantalu w modzie COMPO. Po zastosowaniu metody
symulacji koloréw do prezentacji sktadu materiatowego probki (rozdz. 5) i po nato-
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zeniu takiej kolorowej mapy na tréjwymiarowy obraz topografii powierzchni,
otrzymano wynik przedstawiony na rysunku 6.20. Na podstawie analizy stwierdzo-
no, ze na powierzchni tantalu (kolor granatowy), w miejscu rys wystepuja wtracenia
pierwiastkéw o mniejszej liczbie atomowej. Poniewaz rysy byly wykonane mecha-
nicznie stalowa igta, sa to wigc $lady zelaza (kolor czerwony) oraz rdzy (kolor zie-
lony).

I0um 10 um

Rys. 6.18. Kolejne etapy rekonstrukcji topografii porysowanej powierzchni tantalu:
a) uwzglednienie nachylenia elementow topograficznych tylko wzgledem osi x;
b) jw. tylko wzgledem osi y; c) obraz rekonstrukcji 3D [78]
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Rys. 6.19. Mikroskopowy obraz porysowanej powierzchni tantalu
w modzie COMPO. Znacznik = 23 um [78]

10 um 10 um

Rys. 6.20. Obraz tréjwymiarowej rekonstrukcji topografii porysowanej powierzchni tantalu
z jednoczesng prezentacjg skladu materialowego [78]

Autor, na podstawie badan, ktorych rezultaty zostaly przedstawione w niniejszej
pracy, proponuje zastosowanie tak zwanej ,kompleksowej metody rekonstrukcji obrazu
powierzchni probki”. Ponizej przedstawiono etapy realizacji kompleksowej metody:

1. Zapis obrazéw mikroskopowych w postaci bitmapy cyfrowej (p. 3.2).

2. Typowa separacja modéw TOPO i COMPO (p. 1.2.2).

3. Korekcja modéw TOPO i COMPO w oparciu o analizg teoretyczna (p. 2.4).

4. Linearyzacja charakterystyki wstecznego rozpraszania (p. 5.2).

5. Symulacja koloréw w celu analizy kompozycji prébki (p. 5.3).

6. Tréjwymiarowa rekonstrukcja obrazu topografii powierzchni (p. 6.4).

7. Zestawienie kolorowej bitmapy, pokazujacej sktad materialowy probki i obrazu
3D uksztattowania powierzchni (rys. 6.20).



PODSUMOWANIE

Przedstawiona praca jest adresowana przede wszystkim do uzytkownikéw elek-
tronowych mikroskopéw skaningowych (SEM) — zaréwno do os6b bezposrednio
z nimi zwiazanych, jak i do korzystajacych z ich ustug. Autor przedstawit zagadnienia,
ktorych znajomosé moze by¢ przydatna, gdy do analizy probki stosowany jest sygnat
elektronéw wstecznie rozproszonych (EWR). Szczegdlnie rozdziat 4, dotyczacy arte-
faktow, w ktérym podano réwniez sposoby ich unikania, moze by¢ pomocny podczas
ustalania programu badan mikroskopowych. Problem polega tu tylko na uswiadomie-
niu sobie pewnych faktow, dzigki czemu bez zadnych dodatkowych naktadéw tatwo
jest wykluczy¢ mozliwosé wystapienia w procesie tworzenia obrazu mikroskopowego
zjawisk ubocznych, niezaleznych od wtasciwosci badanej probki.

Zaproponowane przez autora w rozdziatach 5 i 6 metody doskonalenia analizy
powierzchni prébki w SEM moga by¢ zastosowane w typewym mikroskopie skanin-
gowym. Jest to o tyle wazne, ze wysoka cena profesjonalnych, dobrej klasy mikrosko-
pow elektronowych, wyposazonych dodatkowo w odpowiedni sprzgt diagnostyczny,
zmusza wiele osrodkéw naukowych do podejmowania prac majacych na celu rozsze-
rzenie mozliwosci badawczych typowego SEM. Tym bardziej, ze wzrasta zapotrze-
bowanie na specjalistyczna analiz¢ probek zaréwno ze strony wciaz rozwijajacej si¢
mikroelektroniki, jak i medycyny.

Wigkszos$¢ prezentowanych w tej pracy wynikéw to oryginalny dorobek autora.
Wszystkie cytowane publikacje wspdtautorskie powstaly wedlug koncepcji autora
1przy jego udziale w realizacji istotnych ich czgsci. Ponizej zestawiono wazniejsze
zagadnienia opracowane przez autora w ramach prezentowanej tematyki:

1. Przedstawienie modeli teoretycznych, dotyczacych zaréwno podstaw zjawiska
wstecznego rozpraszania elektronéw, jak i separacji modéw TOPO i COMPO w SEM,
a zwlaszcza:

* zastosowanie metody Monte Carlo do analizy wptywu kata detekcji i uksztatto-
wania powierzchni na przebieg sygnatu EWR (p. 2.2),

» zmodyfikowanie modelu Niedriga dla uzyskania lepszej zgodnosci rozktadu katowe-
go wspodlczynnika wstecznego rozpraszania dn/dS2 z wynikami do§wiadczalnymi (p. 2.3),

* opracowanie teoretycznego modelu, z ktérego wynika mozliwo$¢ udoskonalenia
separacji modéw TOPO i COMPO w SEM przez kompensacj¢ sygnatéw zakltocaja-
cych oraz zweryfikowanie tego modelu na drodze doswiadczalnej (p. 2.4).

2. Prace zwiazane z budowa, testowaniem i optymalizacja ukladow detekcyjnych,
a w szczegdlnosci:
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» wspétudzial w produkcji monokrysztatu granatu itrowo-glinowego (YAG) do-
mieszkowanego cerem i neodymem, zastosowanego jako scyntylator w detektorach
Everharta—Thornleya oraz okreslenie charakterystyk widmowych i trwatosci tych de-
tektoréw (p. 1.2.1),

* opracowanie konstrukcji konwertera EWR/EW i zbadanie jego przydatnosci do
detekcji sygnatu EWR (p. 1.2.1),

* wspotudziat w produkcji diod typu p-n oraz p-i-n, a takze przeprowadzenie ba-
dan testowych w celu okreslenia ich przydatnosci jako detektoréw sygnalu EWR
(p- 1.2.1),

* opracowanie szesciodiodowego systemu detekcyjnego wraz z przedwzmacnia-
czami sygnalu EWR zastosowanego do badan zwiazanych z rekonstrukcja obrazu
prébki w SEM (p. 1.2.2).

3. Wspdétudzial w budowie ukltadéw do obrébki sygnatéw EWR pochodzacych
z wielodetektorowego systemu detekcyjnego:

* analogowego (p. 3.2),

* cyfrowego (p. 3.3).

4. Na podstawie wlasnych badan oraz dostgpne;j literatury propozycja klasyfikacji:

* systeméw wielodetektorowych ze wzgledu na: sposéb ustawienia detektorow,
typ detektoréw (dodatkowo wiasciwosci réznego typu detektoréw podano w tabeli
1.1) oraz rodzaj dostarczanej informacji (p. 1.2.2),

« artefaktéw na zwiazane z ukfadem detekcyjnym, z niedoskonalq separacja mo-
déw TOPO i COMPO, z pikami na charakterystyce katowej EWR i z energia wiazki
pierwotnej (rozdz. 4),

« efektow majacych wplyw na obraz topografii probki (efekty: zacienienia, po-
chianiania i krawedziowy) (p. 6.1),

* rodzajow obrazow topografii powierzchni na dwuwymiarowe, dajace wrazenie
trzeciego wymiaru oraz tréjwymiarowe (oparte na efekcie shape from stereo, oparte
na efekcie shape from shading i mieszane) (rozdz. 6).

5. Opracowanie metod udoskonalonej analizy sktadu materiatowego powierzchni
za pomocg sygnatu EWR w SEM, a zwlaszcza:

 metody linearyzacji charakterystyki 1 = f(Z) w celu zwigkszenia rozdzielczosci
materialowej sygnatu EWR,

* metody cyfrowej symulacji koloréw w celu identyfikacji pierwiastkéw na po-
wierzchni prébki.

6. Opracowanie metod rekonstrukcji obrazu topografii powierzchni prébki za po-
mocg sygnatu EWR, a w szczegdlnosci:

» metody bezcieniowej, w celu uwolnienia si¢ od artefaktéw zwigzanych z ukfa-
dem detekcyjnym (p. 6.1),

*» metody tréjwymiarowe] rekonstrukcji topografii prébki w oparciu o charaktery-
styke wspotczynnika wstecznego rozpraszania w funkcji kata nachylenia powierzchni
(p- 6.4),

* kompleksowej metody rekonstrukcji obrazu powierzchni prébki (p. 6.4).
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