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WAŻNIEJSZE OZNACZENIA

a - współczynnik związany z liczbą atomową Z
BMP - mapa bitowa (bitmap) - rodzaj formatu graficznego do cyfrowego zapisu

obrazu
COMPO-obraz kompozycji próbki otrzymany w wyniku sumowania sygnałów 

EWR, zwykle pochodzących z dwóch detektorów rozmieszczonych 
symetrycznie względem wiązki pierwotnej

D1 - detektor numer 1; sygnał z detektora nr 1
Dl - D2 - różnica sygnałów EWR z detektorów Dl i D2
e - ładunek elektronu
Eo - energia elektronów wiązki pierwotnej
EW - elektrony wtórne
EWR - elektrony wstecznie rozproszone
Zo - natężenie prądu elektronów wiązki pierwotnej

- natężenie prądu detektora
/EWr - natężenie prądu elektronów wstecznie rozproszonych
MC - skrót nazwy metody Monte Carlo
SEM - skrócona nazwa elektronowego mikroskopu skaningowego
TOPO -obraz topografii próbki otrzymany w wyniku odejmowania sygnałów 

EWR, zwykle pochodzących z dwóch lub czterech detektorów 
rozmieszczonych symetrycznie względem wiązki pierwotnej

Z - liczba atomowa pierwiastka
a - kąt padania wiązki pierwotnej na powierzchnię próbki liczony od 

normalnej do powierzchni
8 - kąt nachylenia powierzchni próbki względem osi x
£b - przenikalność dielektryczna próżni
T] - współczynnik wstecznego rozpraszania (77 = ZewrEo)
6 - kąt między normalną do powierzchni a detektorem
Oo - kąt między wiązką pierwotną a detektorem
v - kąt rozpraszania
p - gęstość materiału
cr - całkowity przekrój czynny na rozpraszanie
(p - kąt azymutalny
£2 - kąt bryłowy stożka wyjścia EWR



WSTĘP

Jednym z ważniejszych zjawisk występujących w elektronowym mikroskopie 
skaningowym (SEM) podczas oddziaływania wiązki elektronów pierwotnych z mate
riałem jest zjawisko wstecznego rozpraszania elektronów. Od połowy lat osiemdzie
siątych można zaobserwować wzrost liczby prac dotyczących praktycznego zastoso
wania sygnału elektronów wstecznie rozproszonych (EWR). Wiąże się to z faktem, że 
sygnał EWR stanowi ważne źródło informacji o podstawowych właściwościach prób
ki [13, 64, 146, 148, 164, 165, 174], Między innymi jest on stosowany do określania 
grubości cienkich warstw, badania topografii powierzchni, identyfikacji pierwiastków, 
badania orientacji krystalograficznej oraz defektów sieci.

Przedmiotem zainteresowania autora pracy jest zastosowanie sygnału EWR do ba
dania kompozycji oraz topografii powierzchni próbki w SEM. Informacja o właściwo
ściach próbki, niesiona przez ten sygnał, pochodzi z objętości materiału, która rośnie 
ze wzrostem energii Eo wiązki elektronów pierwotnych i maleje ze wzrostem liczby 
atomowej Z pierwiastka. Zwykle w SEM stosuje się energię Eo wartości od jednego do 
kilkudziesięciu kiloelektronowoltów, a maksymalna głębokość, z której wychodzą 
elektrony wstecznie rozproszone, wynosi od kilkuset nanometrów do kilku mikrome
trów (np. dla Al przy energii wiązki około 30 keV, EWR wychodzą z obszaru mate
riału o średnicy <1 pm i z głębokości bliskiej 2 pm). Z doniesień literaturowych [13, 
72, 78, 106, 198] wynika, że rozdzielczość materiałowa sygnału EWR jest lepsza niż 
np. promieniowania rentgenowskiego.

Doskonalenie zarówno metod detekcji sygnału EWR w SEM, jak i metod analizy 
obrazów powierzchni uzyskanych za pomocą tego sygnału, stało się w ostatnich latach 
ważnym celem badań. Badania te stymulowane są między innymi rozwojem mikro
elektroniki, która wymaga coraz precyzyjniejszych metod analizy powierzchni pół
przewodników, oraz rozwojem diagnostyki medycznej i biologicznej [105, 128, 180, 
198], Wiadomo też, że specjalistyczny sprzęt do kompleksowej analizy materiału 
próbki jest bardzo kosztowny. Na przykład przystawka do analizy rentgenowskiej ma 
cenę zbliżoną do średniej klasy mikroskopu elektronowego. Z tego wynika tak duże 
zainteresowanie wielu ośrodków naukowych doskonaleniem metod analizy po
wierzchni próbki za pomocą sygnałów dostępnych w typowych mikroskopach skanin
gowych. W literaturze brak jest jednak kompleksowego ujęcia zagadnień związanych 
z teoretycznym i praktycznym stosowaniem sygnału EWR w SEM do badania topo
grafii i kompozycji powierzchni próbki.
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Celem pracy jest:
• przedstawienie problemów związanych z tworzeniem i analizą obrazów otrzy

manych za pomocą sygnału EWR,
• dokonanie klasyfikacji metod rekonstrukcji obrazu powierzchni próbki w SEM 

z zastosowaniem sygnału EWR,
• przedstawienie metod mających na celu rozszerzenie możliwości badania topo

grafii i kompozycji próbki w SEM za pomocą sygnału EWR.
Sygnał EWR niesie równocześnie informację o topografii i o kompozycji próbki. 

Dlatego jednym z podstawowych problemów podczas tworzenia obrazów powierzchni 
w SEM jest separacja kontrastów topograficznego i materiałowego. Kontrast w SEM 
definiuje się jako stosunek maksymalnej różnicy sygnałów osiąganych z badanego 
elementu próbki do sygnału tła. Najprostszym sposobem separacji kontrastów topo
graficznego i materiałowego jest odpowiednie ustawienie detektorów względem prób
ki: w przypadku badania topografii - nisko nad próbką, badania zaś kompozycji 
- wysoko nad próbką. Jest jednak wiele innych metod pozwalających zwiększyć każ
dy z tych kontrastów i udoskonalić ich separację, o czym jest mowa w niniejszej pra
cy. W tym celu najczęściej stosuje się układ dwudetektorowy w SEM. Wówczas obraz 
topografii tworzony jest przez odjęcie sygnałów EWR z dwóch ustawionych naprze
ciw siebie detektorów umieszczonych nisko nad próbką, obraz kompozycji próbki 
natomiast - przez dodanie sygnałów EWR z dwóch detektorów umieszczonych wyso
ko nad próbką. Autor używa w pracy nazw: „mod TOPO” oraz „mod COMPO” na 
określenie obróbki sygnałów EWR z różnych detektorów, w wyniku której uzyskuje 
się obraz topografii lub kompozycji powierzchni badanej w SEM.

Praca składa się z sześciu rozdziałów. Zagadnienia omówione w pierwszych 
trzech rozdziałach stanowią podstawę do opracowania metod rekonstrukcji rzeczywi
stego obrazu powierzchni próbki za pomocą EWR. W następnych rozdziałach autor 
- na podstawie bogatej literatury przedmiotu oraz własnych prac - przedstawił różne 
metody optymalizacji modów TOPO i COMPO, mające na celu trójwymiarową re
konstrukcję topografii z uwzględnieniem kompozycji próbki.

W rozdziale 1. podano definicję oraz podstawowe charakterystyki sygnału EWR. 
Omówiono w nim również najczęściej stosowane w SEM typy detektorów oraz skla
syfikowano systemy wielodetektorowe do badania sygnału EWR. W rozdziale tym 
autor przedstawił wyniki własnych badań nad detektorami półprzewodnikowymi, 
konwerterem oraz scyntylatorem typu YAG. Dodatkowo omówił własną konstrukcję 
systemu sześciodiodowego, który zastosował do opracowania metod analizy po
wierzchni, prezentowanych w niniejszej pracy.

W rozdziale 2. przedstawiono różne sposoby analizy teoretycznej zjawiska 
wstecznego rozpraszania. Oprócz metody opartej na równaniu transportu, omówiono 
metodę Monte Carlo (między innymi na podstawie własnych wyników autora) i poda
no przegląd uproszczonych modeli analitycznych wstecznego rozpraszania. Głównym 
osiągnięciem autora w tym rozdziale jest prezentacja uproszczonego modelu anali
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tycznego, uwzględniającego dwa zjawiska związane z oddziaływaniem wiązki elek
tronowej z ciałem stałym: zjawisko dyfuzji i pojedynczego rozpraszania. Wyniki uzy
skane dzięki temu modelowi stosowane były przez innych badaczy do porównania 
zdanymi doświadczalnymi [20, 21, 206], Ponadto autor przedstawił metodę analizy 
separacji kontrastów topograficznego i materiałowego w SEM, na podstawie której 
zaproponował metodę tworzenia „czystych” modów TOPO i COMPO.

W rozdziale 3. omówiono metody obróbki sygnałów EWR uzyskanych z syste
mów wielodetektorowych. Wyniki własnych badań posłużyły autorowi do ukazania 
sposobu realizacji układów do analogowej i cyfrowej obróbki sygnałów EWR w celu 
rekonstrukcji obrazów mikroskopowych.

Często bywa, że sama znajomość podstaw fizycznych zjawiska wstecznego roz
praszania może nie wystarczyć do prawidłowej interpretacji obrazów mikroskopo
wych. Dlatego też w rozdziale 4. sklasyfikowano artefakty, czyli zjawiska powstałe 
z przyczyn ubocznych, niezależnych od właściwości badanej próbki. Korzystając 
przede wszystkim z wyników własnych badań doświadczalnych, autor przeanalizował 
różne rodzaje artefaktów i zaproponował metody ich unikania.

W rozdziale 5. przedstawiono ocenę rozdzielczości materiałowej uzyskiwanej za 
pomocą sygnału EWR oraz metody doskonalenia modu COMPO w SEM. Autor za
proponował tu dwie własne metody: metodę linearyzacji charakterystyki 77 =/(Z) oraz 
metodę cyfrowej symulacji kolorów. Na podstawie analizy obrazów mikroskopowych 
przedstawiono zalety obu metod. Na zakończenie rozdziału porównano różne metody 
badania kompozycji próbki.

W rozdziale 6. omówiono zagadnienia związane z rekonstrukcją ukształtowania 
powierzchni próbki w SEM. Jest to problem znacznie bardziej skomplikowany niż 
b) lo to w przypadku tworzenia map kompozycji za pomocą sygnału EWR. Autor za
proponował klasyfikację efektów mających wpływ na obrazy topografii oraz metod 
tworzenia tych obrazów. Oryginalnym wkładem autora jest też metoda trójwymiaro
wej rekonstrukcji obrazu topografii próbki z jednoczesną prezentacją składu materia
łowego.



1. METODY DETEKCJI SYGNAŁU ELEKTRONÓW 
WSTECZNIE ROZPROSZONYCH (EWR)

W ELEKTRONOWYM MIKROSKOPIE 
SKANINGOWYM (SEM)

Jak wynika z literatury przedmiotu, w ostatnich latach prowadzone są intensywne 
prace nad praktycznym zastosowaniem sygnału EWR do wiernej rekonstrukcji obrazu 
powierzchni próbki w SEM. Prace te dotyczą przede wszystkim doskonalenia:

•jakości detektorów EWR i ich konstrukcji [25, 62, 86, 90, 102, 142, 143, 153, 
156, 160, 199, 202],

• metod separacji modów TOPO i COMPO, między innymi przez rozwój układów 
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 obróbki sygnałów EWR pochodzących z wielu 
detektorów [25, 29, 48, 50, 63, 130, 142, 150, 167, 199, 203],

Sygnał EWR, jako nośnik informacji o badanym materiale, ma wiele zalet, które 
najlepiej omówić na podstawie najważniejszych charakterystyk wstecznego rozpra
szania elektronów pierwotnych w próbce.

LI. KRÓTKA CHARAKTERYSTYKA SYGNAŁU EWR

Oddziaływanie wiązki elektronów z ciałem stałym wywołuje procesy fizyczne, 
które wykorzystuje się jako źródło informacji o badanym materiale i jego powierzch
ni. Między innymi mogą powstawać: promieniowanie świetlne, promieniowanie rent
genowskie, elektrony Augera, elektrony wtórne, elektrony wstecznie rozproszone (rys. 
1.1). Dzięki zastosowaniu odpowiednich detektorów z każdego z tych sygnałów moż
na uzyskać różne informacje.

W SEM do badania próbek stosuje się powszechnie dwa rodzaje sygnałów: sygnał 
elektronów wtórnych (EW) oraz sygnał elektronów wstecznie rozproszonych (EWR). 
Przyjmuje się, że EW są to elektrony wychodzące z materiału z energią mniejszą niż 
50 eV. Pochodzą one z bardzo cienkiej warstwy powierzchni próbki (około kilkudzie
sięciu nanometrów). Elektronami wstecznie rozproszonymi (EWR) są natomiast te 
elektrony, które wychodzą ponad powierzchnię próbki z energią większą niż 50 eV 
[68, 146, 147, 149, 165, 166, 170],
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promieniowanie 
świetlne

elektrony 
Augera

elektrony 
wtórne

promieniowanie 
rentgenowskie

elektrony wstecznie 
rozproszone

1 * ~| prąd elektronów 
absorbowanych 

elektrony przechodzące
próbka

Rys. 1.1. Sygnały otrzymywane w wyniku padania wiązki elektronów na powierzchnię ciała stałego 
(Jo - wiązka elektronów pierwotnych)

Zwykle sygnał EWR w SEM pochodzi z dużo głębszych obszarów próbki niż sy
gnał EW (rys. 1.2) [62, 65, 68, 146]. Podział na EW i EWR ze względu na energię nie 
jest przypadkowy. Na rysunku 1.2 pokazano zależność między głębokością wnikania 
wiązki pierwotnej a energią elektronów wychodzących z próbki. Widać tu minimum 
przy energii równej około 50 eV. Istnienie minimum jest, między innymi, wynikiem 
dwóch zachodzących w próbce procesów: gwałtownego zmniejszania się liczby elek
tronów rzeczywiście wtórnych (EW) wraz ze wzrostem grubości materiału oraz rów
noczesnym wzrostem udziału elektronów odbitych sprężyście.

Rys. 1.2. Związek głębokości wnikania d wiązki pierwotnej z energią elektronów E
wychodzących z próbki w przypadku węgla o gęstości 1 g/ml [65]

Zarówno sygnał EW, jak i EWR niosą ze sobą wiele informacji o próbce [2, 31, 44, 
52, 81, 141, 144, 146, 148, 149, 204], Ponieważ przedmiotem zainteresowania autora 
jest głównie sygnał EWR, dlatego dalej pokazano wybrane charakterystyki decydujące 
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o możliwości zastosowania tego sygnału do rekonstrukcji powierzchni próbki. Definiuje 
się w tym celu współczynnik wstecznego rozpraszania elektronów 77 jako

^0
gdzie:
/ewr - całkowite natężenie prądu elektronów wstecznie rozproszonych, 
/o - natężenie prądu elektronów wiązki pierwotnej.

Ważną cechą sygnału EWR jest jego zależność od liczby atomowej Z pierwiastka. 
Na rysunku 1.3 widać, że w przedziałach liczb atomowych, np. 5-^40, współczynnik 77 
może być przybliżony funkcją liniową. Fakt ten jest bardzo korzystny przy zastoso
waniu sygnału EWR do analizy składu materiałowego próbki. Dokładniej problem ten 
przedstawiono w rozdziale 5.

Rys. 1.3. Zależność współczynnika 77 od liczby 
atomowej Z pierwiastka 

przy normalnym padaniu wiązki pierwotnej 
o energii 30 keV [147]

Współczynnik 77 bardzo nieznacznie zależy od energii elektronów wiązki pierwot
nej Eo. Z rysunku 1.4 wynika, że przy energiach Eo większych niż 5 keV, o wartości 
sygnału EWR decyduje w zasadzie tylko liczba atomowa badanego pierwiastka [166].

Rys. 1.4. Zależność współczynnika 77 
od energii elektronów pierwotnych Eo 

[166]
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Z kolei silna zależność sygnału EWR od 
ukształtowania powierzchni materiału umożliwia 
zastosowanie go do badania topografii próbki 
w SEM. Na rysunku 1.5 pokazano, że ze wzrostem 
kąta padania a wiązki pierwotnej na powierzchnię 
próbki następuje wzrost współczynnika 77, przy 
czym dla małych kątów padania (tz = 04-30°) wzrost 
ten jest niewielki [146, 147, 149].

Rys. 1.5. Zależność współczynnika 77 od kąta padania a wiązki 
elektronów pierwotnych na próbkę

(kąt a liczony jest od normalnej do powierzchni) [46]

Na rysunku 1.6 przedstawiono rozkłady kątowe współczynnika wstecznego roz
praszania elektronów dr/d^ (gdzie 12 oznacza kąt bryłowy), w przypadku ukośnego 
padania wiązki elektronów Io (a= 60°, 80°) na powierzchnię aluminium i złota. Jeśli 
wiązka elektronów pada prostopadle do powierzchni próbki, to rozkład dT]/dQ jest 
określony funkcją kosinus [20, 68, 76, 149, 165, 206], W miarę wzrostu kąta padania 
wiązki charakterystyka staje się zdecydowanie kierunkowa. Jest to duża zaleta sygnału 
EWR w porównaniu z sygnałem EW, gdyż rekonstrukcja obrazu powierzchni próbki 
w SEM powinna opierać się na różnowartościowych sygnałach dla różnych kątów 
nachylenia powierzchni i kątów azymutalnych.

Rys. 1.6. Rozkłady kątowe drj/dii przy różnych kątach padania a elektronów pierwotnych na próbki 
aluminium oraz złota: a) a = 60°, b) a = 80° [ 146]

Na podstawie zaprezentowanych charakterystyk oraz danych zaczerpniętych z lite
ratury [69, 147, 164, 165] można sformułować następujące wnioski dotyczące elektro
nów wstecznie rozproszonych:

1. Wartość całkowitego współczynnika 77 przy normalnym padaniu wiązki na 
próbkę (a = 0) wzrasta monotonicznie ze wzrostem liczby atomowej Z, w przypadku 
natomiast stopów

= (1.2)
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gdzie:
Ci - stężenie wagowe,
77, - współczynnik wstecznego rozpraszania pierwiastka.

2. Współczynnik T] niewiele zmienia się z energią £0 elektronów padających w za
kresie Eo = 104-100 keV.

3. Współczynnik r/ wzrasta ze wzrostem kąta padania a elektronów na próbkę.
4. EWR mają energię E w zakresie od 0,5 do 0,95 Eo i wartość energii E przesuwa 

się w stronę £0 wraz ze wzrostem kąta a.
5. Rozkład kątowy dr/dE) jest, w przypadku normalnego padania wiązki, zbliżony 

do rozkładu kosinusowego, przy czym dla ukośnego padania wiązki na próbkę wystę
puje maksimum podobne jak przy zjawisku odbicia.

6. Głębokość wyjścia EWR wynosi około połowy zasięgu wnikania R elektronów 
wiązki w próbkę, przy czym

1.66

£ = 6,7£0 , (1.3)
gdzie:
R - zredukowany zasięg w odniesieniu do gęstości powierzchniowej materiału, gg-cm-2, 
£0 - energia elektronów wiązki, keV.

7. Współczynnik 77 zależy od kąta padania wiązki pierwotnej w stosunku do 
orientacji krystalograficznej próbki. Efekt kanałowania wpływa na zmianę wartości 
całkowitego współczynnika 77 (np. przy energii £o = 10 keV współczynnik 77 zmienia 
się o 5410%). Wraz ze wzrostem energii £0 zmiana ta staje się coraz mniejsza.

8. Tory EWR wychodzących z próbki są praktycznie prostoliniowe, ponieważ 
większość tych elektronów ma dużą energię, zbliżoną do energii wiązki pierwotnej, 
i poruszają się one w obszarze pozbawionym silnych pól E-H oraz ładunku prze
strzennego.

Wymienione w punktach 14-5 wyniki oddziaływania powodują nakładanie się 
kontrastu materiałowego i topograficznego w SEM oraz zależą od sposobu detekcji.

Aby w pełni wykorzystać zalety sygnału EWR, należy zastosować odpowiedni 
układ detekcyjny. W następnym rozdziale krótko omówiono rozwiązania stosowane 
w praktyce.

1.2. KIERUNKI ROZWOJU SYSTEMÓW DETEKCYJNYCH 
W SEM

Jak już wspomniano na wstępie, sygnał EWR niesie wiele informacji jakościo
wych i ilościowych, dotyczących właściwości próbki. Informacje te są bardzo istotne 
w wielu dziedzinach, między innymi w mikroelektronice, mikromechanice, biologii 
i medycynie [26, 61, 104, 105, 124, 128, 180, 186, 192, 198, 202], dlatego też od po
czątku lat sześćdziesiątych są prowadzone prace nad udoskonaleniem metod detekcji 
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sygnału EWR [10, 11, 55, 60, 63, 73, 88, 161, 165, 170, 203]. Prace te dotyczą zarów
no samych detektorów, jak i sposobu ich rozmieszczania w komorze roboczej mikro
skopu skaningowego. W kolejnych podrozdziałach przedstawiono krótki przegląd 
głównych typów detektorów EWR oraz systemów detekcyjnych stosowanych w SEM 
do badania powierzchni próbki.

1.2.1. TYPY DETEKTORÓW EWR STOSOWANYCH W SEM

FiLB
ik

L

Jak wynika z informacji publikowanych w literaturze, do badania sygnału EWR 
w SEM najczęściej się stosuje następujące detektory:

• detektor scyntylacyjny [64-12, 55, 56, 60, 150, 200],
• konwerter EWR/EW [55, 90, 121, 166, 175],
• detektor półprzewodnikowy [85, 90, 102, 143, 153, 160, 199, 203].
Detektory scyntylacyjne są powszechnie stosowane w mikroskopie skaningowym 

do detekcji elektronów wtórnych (EW). Charakteryzują się one dużą maksymalną 
częstotliwością pracy (rzędu GHz), dużym wzmocnieniem (powielanie lawinowe 
w fotopowielaczu) oraz niskim poziomem szumów (stosunek sygnału do szumu 
S/N >5).

Detektor scyntylacyjny najczęściej wykonuje się w jednej z dwóch wersji: jako 
kierunkowy detektor typu Everharta-Thornleya (E-T) oraz szerokokątowy detektor 

itypu Robinsona. Zasada pracy tych detektorów polega na zamianie w scyntylatorze 
■sygnału elektronów na sygnał fotonów. Fotony poprzez światłowód trafiają do foto- 
powielacza, gdzie ulegają wzmocnieniu dzięki kaskadowym procesom związanym 
z emisją wtórną. Sygnał może zostać wzmocniony do 108 razy przy niskim poziomie 
szumów.

W przypadku detekcji sygnału EWR nie jest konieczne wysokie napięcie przy
spieszające na scyntylatorze, ponieważ energia tych elektronów jest wystarczająca do 
efektywnej generacji fotonów. Jako materiały scyntylacyjne stosuje się najczęściej 
tworzywa organiczne (plastikowe tworzywa polimetakrylanowe z domieszką substan
cji scyntylujących) lub nieorganiczne (polikrystaliczne lub monokrystaliczne), które 
jednak pod wpływem bombardowania dość szybko ulegają degradacji. Dużo trwalsze 
są związki krystaliczne o strukturze granatu [10, 11, 84, 118], W układach detekcyj
nych SEM zastosowanie znajduje monokryształ granatu itrowo-glinowego (Y2Al50i2 
- w skrócie YAG), domieszkowany neodymem - materiałem stosowanym w technice 
laserowej. Z nielicznych doniesień literaturowych [10, 118, 202] wynika, że zastoso
wanie ceru jako aktywatora znacznie zwiększa częstotliwość pracy detektora. Dlatego 
autor podjął prace związane z produkcją i badaniem tego rodzaju materiałów [84],

Na podstawie pomiaru charakterystyk widmowych wykonanych scyntylatorów 
(rys. 1.7) oraz wieloletniego ich użytkowania w SEM stwierdzono, że szczególnie 
YAG domieszkowany 1% Ce3+ doskonale nadaje się do pracy w detektorach z foto- 
powielaczem wyposażonym w fotokatodę typu S20 [84].
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Rys. 1.7. Charakterystyka emisyjna 
detektora YAG: Ce3+ i charakterystyki 

widmowe fotokatod typu Sili S20 [84]

Innym typem detektora EWR jest konwerter [175]. Stosuje się tu metodę wzmoc
nienia sygnału EWR przez jego zamianę na sygnał EW. Wysokoenergetyczne elektro
ny wstecznie rozproszone padają na materiał o dużym współczynniku emisji wtórnej 
i wybijają z niego niskoenergetyczne elektrony wtórne, które są następnie kierowane 
do detektora scyntylacyjnego. Autor prowadził prace nad tego typu detektorem [90] 
Opierając się na propozycji Reimera i Volberta [175], wykonano zmodyfikowaną 
wersję konwertera EWR/EW. Na rysunku 1.8a przedstawiono schemat układu detek
cyjnego, wyjaśniający zasadę konwersji EWR/EW. Dzięki odpowiedniej polaryzacji 
płytki konwertera (3) i siatki nad próbką (9) do detektora scyntylacyjnego (11) mogą 
docierać tylko EW wytwarzane w konwerterze za pomocą EWR. Na rysunku 1.8t 
pokazano zdjęcie powierzchni czołowej konwertera EWR/EW z siatką ekranującą, 
która stanowi filtr energetyczny dla elektronów wtórnych. Płytka konwertera jest po
kryta tlenkiem magnezu, który ma bardzo duży współczynnik emisji wtórnej.

Rys. 1.8. Układ detekcyjny z konwerterem EWR/EW: a) schemat układu detekcyjnego:
1 - wiązka pierwotna, 2 - nabiegunnik soczewki, 3 - konwerter, (-50 V+ -150 V), 4 - pierścienie, 

5-siatka, 6 - tuleja mocująca, 7-próbka, 8-stolik, 9 - siatka nad próbką (-50 V), 
10 - siatka detektora EW (+400 V), 11 - detektor scyntylacyjny EW (+10 kV);

b) zdjęcie powierzchni czołowej konwertera z siatką ekranującą [90]
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Zalety konwertera to duża częstotliwość pracy, niski poziom szumów (podobnie 
jak w przypadku detektorów scyntylacyjnych), a poza tym łatwość wykonania i mon
tażu. Zastosowanie tego typu detektora może nieco ograniczać fakt, że warstwa MgO 
(często stosowana ze względu na dobrą sprawność przemiany EWR/EW) jest nie
trwała [90], Na rysunku 1.9 porównano obrazy mikroskopowe otrzymane za pomocą 
detektora Everharta-Thornleya ze scyntylatorem typu YAG (rys. 1.9a) oraz konwerte
ra z warstwą MgO (rys. 1.9b). Jak widać, konwerter EWR/EW pozwala uzyskać obraz 
o dużo lepszym kontraście materiałowym niż detektor scyntylacyjny.

Rys. 1.9. Obrazy mikroskopowe oszlifowanego obszaru spoiny Mo-Ta otrzymane przy użyciu: 
a) detektora typu E-T ze scyntylatorem typu YAG: Ce3+, 

b) konwertera EWR/EW (Eo = 25 keV, powiększenie 200x) [90]

Innym typem detektorów EWR, często stosowanym w mikroskopach skaningo
wych, są detektory półprzewodnikowe [49, 90, 93, 95, 129, 160]. Zazwyczaj są to 
diody półprzewodnikowe ze złączem Schottky’ego, złączem typu p-n lub typu p-i-n. 
Zasada działania tych detektorów polega na generacji par elektron-dziura przez EWR 
padające na powierzchnię złącza. Ze względu na budowę tych detektorów (głębokość 
złącza p-n, grubość warstwy kontaktowej) generacja nośników zachodzi dopiero przy 
energiach większych od kilku kiloelektronowoltów. Częstotliwość graniczna pracy 
diod jest rzędu kilkuset kiloherców. Detektory półprzewodnikowe ze względu na małe 
rozmiary (od kilku milimetrów kwadratowych do kilku centymetrów kwadratowych) 
mogą być montowane nawet w niewielkich komorach roboczych mikroskopu. Łatwo 
też rozmieścić ich większą liczbę w dowolnym miejscu nad próbką, gdyż nie wyma
gają one dodatkowego systemu powielania sygnału, jak np. w detektorach scyntyla
cyjnych. Są one trwałe, łatwe w montażu i tanie. Poza tym dużą zaletą detektorów 
półprzewodnikowych jest to, że ich charakterystyka wzmocnienia jest liniowa [90, 93] 
i że można dokonywać nie tylko jakościowej analizy powierzchni próbki, ale również 
ilościowej. Między innymi ze względu na te zalety autor, pb przetestowaniu różnych 
układów detekcyjnych, zdecydował się na korzystanie do rekonstrukcji obrazu w SEM 
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głównie z układów detekcyjnych EWR z fotodiodami półprzewodnikowymi typu 
p-i-n. Z tego względu w pracy dokładniej omówiono ten rodzaj detektorów.

Fotodioda typu p-i-n jest to złącze p-n, w którym w centralnej części jest wytwo
rzony wysokorezystywny obszar ze skompensowanymi domieszkami, stanowiący 
półprzewodnik samoistny „i”. Tego typu struktura pozwala na uzyskanie większej 
czułości i szybkości działania w porównaniu z fotodiodą konwencjonalną [30, 93]. Na 
rynku nie są jednak dostępne nieobudowane diody, które spełniałyby wymagania ze 
względu na detekcję sygnału EWR. W związku z tym autor przez kilka lat prowadził 
prace związane z technologią wytwarzania oraz testowaniem tego rodzaju detektorów. 
Fotodiody typu p-i-n zastosowane jako detektory EWR w SEM działają przy zaporo
wej polaryzacji złącza, w warunkach niskiego poziomu generacji nośników w złączu, 
a więc w warunkach zbliżonych do braku oświetlenia.

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

• stałą wartością prądu ciemnego w zakresie polaryzacji zaporowej,
• dużym współczynnikiem wzmocnienia prądowego,
• niewielką wartością współczynnika szumów,
• częstotliwością graniczną pracy większą od szybkości przemiatania wiązki pier

wotnej w odpowiednich trybach pracy mikroskopu,
• stabilnością parametrów w czasie.
Najczęściej diody są wstępnie testowane pod kątem ich przydatności do detekcji 

EWR przez pomiar charakterystyki prądowo-napięciowej w kierunku zaporowym oraz 
charakterystyki wzmocnienia prądowego. Na rysunkach 1.10 i 1.11 dla przykładu 
pokazano takie charakterystyki diod zastosowanych przez autora w układzie detekcyj
nym EWR [90, 93].

Rys. 1.10. Charakterystyka prądowo-napięciowa krzemowych diod typu p-i-n 
przy polaryzacji zaporowej: UR - napięcie polaryzacji zaporowej, /D - natężenie prądu diody

Charakterystykę I-U (rys. 1.10) mierzy się przy braku oświetlenia, przy czym im 
mniejszy jest prąd ciemny diody, tym lepszy jest stosunek S/N. Diody pracujące jako
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detektory najczęściej polaryzowane są w kierunku zaporowym napięciem rzędu poje
dynczych woltów. Na rysunku 1.11 pokazano charakterystykę wzmocnienia prądowe
go diod wykorzystywanych przez autora. Jak widać, przy typowej wartości energii 
elektronów pierwotnych Eo (około 20 keV), wzmocnienie prądowe detektora K ma 
wartość kilku tysięcy razy, natomiast energia progowa Ep, powyżej której detektor 
rejestruje padający elektron, jest rzędu pojedynczych kiloelektronowoltów. Tego 
rodzaju testowanie diod jest szczególnie ważne, gdy przeznaczone są one do pracy 
w systemie wielodetektorowym i wymagana jest zgodność ich parametrów.

Rys. 1.11. Charakterystyka wzmocnienia 
prądowego diod typu p-i-n

(K = /diody//(>; Ep - energia progowa) 
[90, 93]

4-

3-

2-

1-

Aby w pełni wykorzystać zalety sygnału EWR podczas rekonstrukcji obrazu 
próbki w SEM, należy zastosować odpowiedni typ detektorów i zapewnić ich opty
malne położenie nad próbką. Dlatego też na zakończenie tego rozdziału porównano 
w tabeli 1.1 typowe właściwości detektorów EWR najczęściej stosowanych w SEM.

Tabela 1.1. Typowe właściwości detektorów EWR w SEM

Typ detektora EWR Scyntylacyjny Konwerter EWR/EW Półprzewodnikowy
Wzmocnienie 104-10* razy jak scyntylacyjny 103-104 razy

Częstotliwość graniczna od kilkuset MHz 
do pojedynczych GHz jak scyntylacyjny kilkaset kHz

Energia progowa od kilkuset eV 
do kilku keV jak scyntylacyjny kilka keV

Stosunek sygnału 
_do szumu (S/N) >5 >5 >5

Rozmiary od pojedynczych cm2 
do kilkudziesięciu cm2 do kilkunastu cm2 od ułamków cm2 

do kilku cm2

Trwałość

typowe scyntylatory - 
40-50h

YAG - bardzo trwały 
»50 h

mała (ze względu na 
warstwę MgO) taka jak diod

Rozpowszechnienie montowany fabrycznie 
w każdym SEM rzadko stosowany dość często montowany 

fabrycznie
Zastosowanie TOPO, COMPO COMPO TOPO, COMPO
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W następnym podrozdziale przedstawiono przegląd systemów detektorowych 
w SEM, w których są zastosowane różne typy detektorów.

1.2.2. PRZEGLĄD SYSTEMÓW 
WIELODETEKTOROWYCH W SEM

W praktyce stosowanych jest wiele rodzajów układów detekcyjnych w SEM [6, 
55, 57, 58, 60, 136, 137, 142, 150, 165, 170, 203]. Podejmowane są liczne prace, 
mające na celu optymalne położenie różnych detektorów względem próbki w celu 
wizualizacji jej topografii i kompozycji [54, 59, 60, 74, 123, 150, 165, 166, 176, 
203],

Zwykle nisko nad próbką są umieszczane detektory do badania topografii po
wierzchni [55, 165], Wówczas bowiem ukształtowanie powierzchni wpływa na 
wzrost efektu zacienienia i rośnie kontrast topograficzny. Detektory położone bliżej 
soczewki obiektywowej mikroskopu służą natomiast do badania kompozycji po
wierzchni (efekt zacienienia jest najmniejszy, a przy tym sygnał EWR ma najwięk
szą wartość [12, 165].

Doskonalenie metod separacji dwóch podstawowych modów pracy SEM - TOPO 
i COMPO - wiąże się z rozwojem układów wielodetektorowych [55, 88, 89, 136, 
170], Najprostszy sposób separacji tych modów można uzyskać dzięki zastosowaniu 
dwóch symetrycznie względem wiązki pierwotnej rozmieszczonych detektorów Dl 
i D2. Mod TOPO tworzony jest wówczas przez odjęcie od siebie sygnałów z tych 
detektorów (Dl - D2), natomiast mod COMPO - przez dodanie do siebie tych sy
gnałów (Dl + D2). Po raz pierwszy taki układ dwudetektorowy został zastosowany 
w 1966 roku przez Kimoto i Hashimoto [102], Od tego czasu w mikroskopii skanin
gowej zaczęła rozwijać się dziedzina wiedzy nazwana przez Reimera [165] „strategią 
detekcji”. Chodzi tu o umiejętność jak najlepszego wykorzystania zjawisk fizycznych, 
zachodzących w próbce podczas padania na nią wiązki elektronów, do otrzymania 
prawidłowej informacji o badanym materiale.

Wybór odpowiedniej strategii detekcji sygnału EWR wymaga:
• wiedzy na temat podstawowych właściwości EWR (p. 1.1),
• zrozumienia procesów fizycznych zachodzących podczas oddziaływania wiązki 

elektronów z ciałem stałym na podstawie analizy teoretycznej (rozdz. 2) oraz wyni
ków doświadczalnych (rozdz. 44-6),

• znajomości metod detekcji i systemów detekcyjnych EWR w SEM (p. 1.2),
• wiedzy na temat sposobów mieszania sygnałów z różnych detektorów w celu 

otrzymania potrzebnych informacji o próbce (rozdz. 3).
Znajomość tych zagadnień umożliwia prowadzenie prac nad optymalizacją metod 

detekcji EWR. Aby w pełni wykorzystać efekty oddziaływania wiązki pierwotnej 
z materiałem próbki, stawiane są systemom detekcyjnym EWR następujące wymaga
nia [55, 90,136, 162, 165,171, 200]:
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1. Odpowiednie detektory powinny być ustawione pod małym kątem w stosunku 
do powierzchni próbki, ażeby otrzymać wyraźny kontrast topograficzny, pod dużym 
kątem natomiast - w razie badania kontrastu materiałowego.

2. Uniwersalny system detekcyjny powinien zapewniać możliwość zmiany kąta 
detekcji w zależności od rodzaju badanego kontrastu (ruchome układy detekcyjne lub 
możliwość zmiany położenia próbki).

3. Kontrast materiałowy powinien być niezależny od kąta nachylenia po
wierzchni i kąta azymutalnego detekcji - co zapewnia prawidłową informację 
o liczbie atomowej materiału próbki (problem separacji kontrastu topograficznego 
i materiałowego).

4. Pożądane jest polepszanie rozdzielczości i kontrastu obrazów w SEM, co można 
uzyskać dzięki stosowaniu filtrów energetycznych umożliwiających detekcję elektro
nów o małej stracie energii (odbitych sprężyście) [123].

5. System do detekcji sygnału EWR. nie powinien zakłócać pracy innych urządzeń 
w komorze mikroskopu.

Wśród bogatej literatury dotyczącej konstrukcji nowych systemów detekcyjnych 
sygnału EWR [8, 9, 25, 60, 85, 88, 95, 121, 143, 159, 167, 170, 178, 200-202] znaj
dują się prace przeglądowe, pokazujące różnorodność możliwych rozwiązań [7, 55, 
136, 165],

Na podstawie informacji zawartych w literaturze przedmiotu oraz własnych badań 
[68, 82, 85, 88, 90, 95, 136] autor proponuje klasyfikację systemów wielodetektoro- 
wych:

a) ze względu na sposób ustawienia detektorów w stosunku do wiązki pierwotnej 
(symetryczne i niesymetryczne),

b) ze względu na typ detektorów zastosowanych w systemie detekcyjnym (scyn
tylacyjne, półprzewodnikowe, mieszane),

c) ze względu na rodzaj dostarczanej informacji (np. do badania topografii, kom
pozycji, struktury krystalicznej próbki).

Na rysunkach 1.12-1.16 przedstawiono jedynie wybrane systemy detekcyjne, 
ponieważ każda z konstrukcji ma wiele różnych wariantów. Generalnie stosowana 
jest następująca zasada, że do badania topografii powierzchni w kierunku np. osi x 
konieczne są dwa detektory ustawione nisko nad próbką wzdłuż osi y (symetrycznie 
po obu stronach wiązki). Badanie topografii w kierunku osi y prowadzi się wów
czas po obrocie próbki o 90° w płaszczyźnie xy. Można zastosować też cztery de
tektory umieszczone parami wzdłuż osi x i y, symetrycznie po obu stronach wiązki 
elektronowej. Z kolei do badania kompozycji wystarczy w zasadzie jeden detektor 
o dużej powierzchni umieszczony wysoko nad próbką. Stosuje się też rozwiązanie 
kompromisowe, kiedy to detektory znajdują się pod kątem około 45° w stosunku do 
próbki.

Na rysunku 1.12 pokazano dla przykładu systemy detekcyjne symetryczne. Na ry
sunku 1.12a przedstawiono układ dwóch detektorów scyntylacyjnych ustawionych 
w stosunku do powierzchni próbki pod kątem rzędu 40° [101, 117], Układ ten jest
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uniwersalny, bo służy zarówno do badania kompozycji, jak i topografii próbki. Stosuj, 
się też wariant z czterema detektorami, przy czym detektory te często są ustawiam 
nisko tuż przy próbce i wtedy służą głównie do badania topografii powierzchni [27 
55, 150, 167, 170], Na rysunku 1.12b pokazano ruchomy system detekcyjny opraco 
wany przez Reimera i Riepenhausena [170], Dzięki obrotowi dwóch detektorów moż 
na badać topografię próbki zarówno wzdłuż osi x jak i y.

Rys. 1.12. Przykłady systemów wielodetektorowych symetrycznych: 
a) scyntylacyjny dwudetektorowy, b) scyntylacyjny dwudetektorowy ruchomy, 

c) mieszany, złożony z dwóch detektorów scyntylacyjnych i konwertera EWR/EW, 
d) półprzewodnikowy dwudetektorowy (D - detektor półprzewodnikowy, 
/0 - wiązka elektronów pierwotnych, K - konwerter EWR/EW, P - próbka;

SC - detektor scyntylacyjny, SO - soczewka obiektywowa mikroskopu)

Podobne możliwości daje czterodetektorowy system, w którym scyntylatory są 
ustawione nad próbką na kształt piramidy (rys. 1.13) [121], Cztery scyntylatory (S) są 
połączone z czterema światłowodami (S), dzięki natomiast zastosowaniu ruchomej 
przesłony (PR) sygnał przechodzi na zmianę do dwóch fotopowielaczy (F). Próbka 
znajduje się blisko detektorów, dlatego kąty detekcji EWR są małe (204-30°). Mod 
TOPO jest tworzony odpowiednio dla kierunku .r jako różnica sygnałów S3 - S4, a dla 
kierunku y jako SI - S2.
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W komorze roboczej mikroskopu, oprócz dwóch lub czterech detektorów scynty
lacyjnych, często umieszcza się dodatkowo pod soczewką obiektywową detektory 
przeznaczone do badania kontrastu materiałowego. W przypadku układów symetrycz
nych są to zwykle konwertery EWR/EW (rys. 1.12c) [101, 121, 166, 167, 170] lub 
detektory półprzewodnikowe [55, 109],

Często w SEM są stosowane systemy detekcyjne EWR oparte tylko na diodach 
półprzewodnikowych [90, 102, 122, 123, 141, 142, 203], Na rysunku 1.12d pokazano 
najprostszy układ złożony z dwóch diod umieszczonych pod soczewką obiektywową 
mikroskopu [71, 102], Bardziej uniwersalny system jest złożony z czterech diod 
umieszczonych symetrycznie po obu stronach wiązki wzdłuż osi x i y [122, 123, 129, 
142],

Rys. 1.13. Układ czterech detektorów scyntylacyjnych 
ustawionych w formie piramidy wokół próbki: 

a) widok z góry; b) widok z boku
(F - fotopowielacz, P - próbka, PR - przesłona ruchoma, 

S - scyntylator, Ś - światłowód, SO - soczewka obiektywowa) [121]

Ze względu na liczne zalety tego typu detektorów (p. 1.2.1), a przede wszystkim 
na możliwość prowadzenia badań ilościowych sygnału EWR, autor zajmował się 
optymalizacją tych systemów detekcyjnych [82, 85, 86, 88, 90, 91], Aby zapewnić 
detekcję sygnału EWR w zakresie różnych kątów wyjścia z próbki często stosuje się 
układ pokazany na rysunku 1.14 [90, 95]. Dzięki zmianie odległości próbki od detek
torów (rys. 1.14b) możliwa jest detekcja EWR w trzech zakresach kątów wyjścia: 
małym (do 30°), średnim (do 60°) i dużym (powyżej 60°).
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Rys. 1.14. Układ czterech detektorów półprzewodnikowych: 
a) widok od strony diod typu p-i-n o powierzchni 25 mm2, 

b) zakresy kątów wyjścia EWR otrzymane w wyniku zmiany położenia 
próbki [90, 95]

Na podstawie badań doświadczalnych [82] i teoretycznych [131] opracowano 
sześciodiodowy system detekcyjny pokazany na rysunku 1.15. System ten był stoso
wany do badań związanych z rekonstrukcją obrazu powierzchni próbki w SEM. Jak 
widać na rys. 1.15a, diody zostały odpowiednio pochylone w celu zwiększenia ich 
skutecznej powierzchni czynnej oraz polepszenia stosunku sygnału do szumu [86, 95]. 
Jest to szczególne ważne w przypadku detektorów zewnętrznych (Dl, D2 na rys. 
1.14b), które praktycznie znajdują się dla EWR prawie dwa razy dalej niż detektory 
wewnętrzne (D3, D4 na rys. 1.14b).

Aby uniknąć zakłóceń związanych z przesyłaniem słabych sygnałów na zewnątrz 
komory roboczej mikroskopu i uzyskać lepszy stosunek sygnału do szumu, umiesz
czono możliwie blisko detektorów sześć przedwzmacniaczy sygnału EWR. Znajdują 
się one, jak widać na rys. 1.15b, po przeciwnej stronie uchwytu mocującego diody 
i pracują w układzie przetwornika prądowo-napięciowego [85]. System detekcyjny 
przedstawiony na rysunku 1.15 stanowi tę część składową opracowanego urządzenia do 
analogowej obróbki sygnałów EWR, która jest umieszczona w próżni (p. 3.1) [87, 88],

Dotychczas omówiono symetryczne systemy detekcji sygnału EWR. Na rysunku 
1.16 pokazano natomiast przykłady systemów detekcyjnych niesymetrycznych: scyn
tylacyjnego (rys. 1.16a) i mieszanego (rys. 1.16b), które umożliwiają otrzymanie lep
szego kontrastu topograficznego i materiałowego. W skład systemu detekcyjnego na 
rysunku 1.16a wchodzi detektor pierścieniowy [6-?8, 12, 25, 54], który pozwala 
otrzymać bardzo dobry kontrast topograficzny [170], Detektor ten otacza próbkę 
i umożliwia detekcję EWR o kątach wyjścia od 0 do 20° [54],
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Rys. 1.15. Półprzewodnikowy system detekcyjny złożony z sześciu diod typu p-i-n: 
a) widok uchwytu mocującego od strony detektorów; b) widok od strony przedwzmacniaczy EWR [85]
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W celu polepszenia obrazu w modzie TOPO stosowane jest tu odejmowanie od 
sygnału z detektora SCI (rys. 1.16a) sygnału z detektora SC2, przy uwzględnieniu 
odpowiedniego współczynnika doświadczalnego [25]. System detekcyjny pokazany 
na rys. 1.16b służy głównie do badania kompozycji próbki [55], Należy tu zaznaczyć, 
że istnieje bardzo wiele wariantów systemów niesymetrycznych, np. stosowany jest 
detektor pierścieniowy blisko próbki, a pod soczewką obiektywową - diody półprze
wodnikowe [25, 54], Zamiast detektora pierścieniowego może być użyty zwykły de
tektor Everharta-Thornleya, a pod soczewką obiektywową - szerokokątowy detektor 
scyntylacyjny [7] lub konwerter EWR/EW [121, 166],

a)

Rys. 1.16. Przykłady niesymetrycznych systemów detekcyjnych: a) scyntylacyjny dwudetektorowy, 
b) mieszany, złożony z konwertera EWR/EW współpracującego z detektorem scyntylacyjnym 

oraz detektorów półprzewodnikowych (D - detektor półprzewodnikowy; /0- wiązka elektronów 
pierwotnych; K - konwerter EWR/EW; P - próbka; SC - detektor scyntylacyjny;

SO - soczewka obiektywowa)

W ostatnich latach obserwuje się tendencję budowania uniwersalnych systemów 
detekcyjnych, np. ruchomych detektorów lub zestawów wielu detektorów różnego 
typu. W zasadzie jednak prawidłową rekonstrukcję obrazu powierzchni, czyli infor
mację ilościową o niej (a nie tylko jakościową), można otrzymać po przetworzeniu 
sygnałów z detektorów ustawionych symetrycznie w stosunku do wiązki [27, 122].

Jak już wspomniano na początku niniejszego rozdziału, wybór prawidłowej strate
gii detekcji opiera się na znajomości podstaw fizycznych badanego zjawiska. Równo
cześnie więc z coraz doskonalszą praktyczną realizacją różnych metod detekcji sy
gnału EWR w SEM rozwijane są metody teoretycznego opisu zjawiska wstecznego 
rozpraszania elektronów wiązki w próbce. Chodzi o stworzenie modeli możliwie 
kompleksowo i dokładnie opisujących to zjawisko, w celu zrozumienia wielu aspek
tów związanych z powstawaniem kontrastu obrazu w SEM.



2. TEORETYCZNA ANALIZA ZJAWISKA 
WSTECZNEGO ROZPRASZANIA ELEKTRONÓW

Problem doskonalenia sposobów rekonstrukcji obrazu powierzchni za pomocą 
sygnału EWR wiąże się ściśle z dwoma głównymi kierunkami prac teoretycznych, to 
jest:

• z rozwojem teorii dotyczących opisu samego zjawiska wstecznego rozpraszania 
elektronów w próbce [3, 45, 83, 114, 120, 1384-140, 147, 197],

• z rozwojem teorii mających na celu stworzenie odpowiednich algorytmów mie
szania sygnałów EWR z wielu detektorów, czyli z tak zwaną strategią detekcji [24, 42, 
76, 974-100, 111, 112, 115, 123, 127, 151, 161, 165, 167, 170, 174, 183, 187, 189, 
203],

Zjawisko wstecznego rozpraszania jest opisywane za pomocą różnych modeli, 
które można podzielić na trzy podstawowe grupy:

• modele oparte na równaniu transportu,
• modele probabilistyczne oparte na metodzie Monte Carlo,
• uproszczone modele analityczne.

2.1. MODELE OPARTE NA RÓWNANIU TRANSPORTU

Równanie transportu Boltzmanna jest spotykane w wielu dziedzinach fizyki. 
Dawniej, wobec braku efektywnych możliwości obliczeniowych, na podstawie tego 
równania poszukiwano rozwiązań mniej dokładnych, ale dających się wyrazić za po
mocą przybliżeń analitycznych [23]. Teorię opartą na równaniu transportu, opisującą 
zjawisko wstecznego rozpraszania elektronów w SEM, przedstawili Fathers i Rez 
[46], Zaletą jej jest duża dokładność wyników oraz krótszy czas obliczeń, w porówna
niu np. z metodą Monte Carlo.

Podstawowe równanie transportu wiąże się z określeniem prawdopodobieństwa 
f (r,v) d^rd^y znalezienia elektronu o prędkości v w danym punkcie r i w ele

mencie przestrzeni fazowej d^rd^y . Równanie Boltzmanna wyraża fakt ciągłości 
ruchu. Zmiany funkcji f{r,y,t) w czasie t są wynikiem ruchu elektronów pod 
wpływem zewnętrznego pola oraz zderzeń między atomami.
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Na rysunku 2.1 pokazano schematycznie przepływ elektronów przez element jed
nowymiarowej przestrzeni fazowej. Szybkość zmiany gęstości prawdopodobieństwa 
w przestrzeni fazowej x wyniesie

df ^J^ + dx)-vxf(x) 
dx dx

(2.1)

f(x+dx)v.
Rys. 2.1. Schemat przepływu elektronów 

przez element jednowymiarowej 
przestrzeni fazowej

Podobne zależności można zapisać dla kierunków y i z. Gdy w danym elemencie 
przestrzeni elektrony nie ulegną rozproszeniu, wówczas całkowity współczynnik 
zmian w tym elemencie przestrzeni wyniesie zero (równanie ciągłości)

0. (2.2)

Jeżeli zaś elektrony padając na dany element przestrzeni zderzą się z atomami, to 
zmianie ulegnie zarówno ich prędkość, jak i kierunek ruchu. Wówczas ogólne równa
nie transportu będzie miało następującą postać 

J- + v V/= J J fv er (v,v )/(r,v )d3v ,v)/(r,v)j3v , (2.3)

przy czym pierwszy składnik po prawej stronie dotyczy elektronów wchodzących do 
danej przestrzeni z różnymi prędkościami v', a po zderzeniach uzyskujących prędkość 
v, a drugi składnik równania (2.3) dotyczy elektronów o prędkości v, które uległy 
rozproszeniu i wychodzą z danej przestrzeni z różnymi prędkościami v'. Przekroje 
czynne na rozpraszanie cr(v ,v ) i cr(v,v ) określają natomiast prawdopodobieństwo 
rozpraszania wzdłuż jednostkowej odległości.

Wyznaczenie funkcji/z równania (2.3) jest skomplikowane. Na potrzeby analizy 
zjawiska wstecznego rozpraszania w SEM można, zgodnie z rysunkiem 2.2, przyjąć 
następujące założenia upraszczające [46]:

• przypadek jest jednowymiarowy (x, y = 0),
• przypadek jest stacjonarny (df/dt = 0).
Gdy prędkość wyrazi się w układzie współrzędnych biegunowych i wprowadzone 

zostanie pojęcie przepływu elektronów zdefiniowane jako I = v f, wtedy równanie 
transportu (2.3) przyjmie postać
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J[cr(v,E; v’,E’)7(v’,E’)-cr(v';E'; u,e)7(v,E)]:sin u dv dE ,

(2.4)
gdzie:
V, v - kąty rozproszenia, określone na rysunku 2.2, 
E,E - energia cząstki przed i po zderzeniu,

- przekrój czynny na rozpraszanie.

Rys. 2.2. Jednowymiarowy układ współrzędnych 
w przypadku próbki o grubości l z = l

Elektron, padając na powierzchnię próbki, ulega rozproszeniu na centrach rozpra
szających pod różnymi kątami. Do opisu tego zjawiska wprowadza się pojęcie róż
niczkowego przekroju czynnego na rozpraszanie do, przy czym

do _ dn 
dv N ’

(2.5)

gdzie:
dn - liczba elektronów rozpraszanych w jednostce czasu pod kątami z przedziału od u 

do (v + du),
N - liczba elektronów przechodzących w jednostce czasu przez jednostkę prostopa

dłego przekroju strumienia.
Całka różniczkowego przekroju po wszystkich kątach rozpraszania

(2.6)

nazywa się całkowitym przekrojem czynnym na rozpraszanie.
W układzie sferycznym kąt u i kąt bryłowy £2 są związane zależnością 

£2 = 27t(l - cos v). (2.7)

Rutherford teoretycznie opisał zjawisko rozpraszania wiązki elektronów w kulombow- 
skim polu sił [185], Na podstawie równań mechaniki klasycznej otrzymał on następujący 
wzór określający różniczkowy przekrój czynny na rozpraszanie w układzie sferycznym

do Z2?

16(7TEoE)2
(2.8)
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gdzie:
Z - liczba atomowa pierwiastka, 
e - ładunek elektronu, 
£0- przenikalność dielektryczna próżni, 
E - energia początkowa elektronu.

Przekrój ten przedstawiono w funkcji 
kąta rozpraszania v na rysunku 2.3.

Rys. 2.3. Zależność przekroju czynnego 

na rozpraszanie od kąta rozpraszania v 

w układzie biegunowym wg Rutherforda 
dla węgla i złota [146]

Rozwiązanie równania transportu polega na rozwinięciu wyrażeń określających 
przepływ elektronów I oraz przekroju czynnego na rozpraszanie cr w szereg Legen- 
dre a [46]. Uzyskane na podstawie równania transportu rozkłady kątowe są zgodne 
z wynikami doświadczalnymi. Dla przykładu na rysunku 2.4 pokazano wykresy 
dr/dć! w układzie biegunowym w przypadku cienkiej warstwy [46], które są zgodne 
z wynikami doświadczalnymi Niedriga [148] oraz z wynikami symulacji Monte Carlo 
uzyskanymi przez Shimizu oraz Muratę [187],

Rys. 2.4. Rozkłady kątowe elektronów wstecznie rozproszonych przy normalnym padaniu wiązki, 
w przypadku: a) Al o grubości 800 nm; b) Au o grubości 20 nm.

Energia elektronów wiązki Eo = 30 keV [46]
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Jak widać na rysunku 2.4, w przypadku cienkiej warstwy na wykresie drj/dQ wy
stępują charakterystyczne wybrzuszenia (niezależnie od rodzaju pierwiastka), które 
zanikają, gdy próbka jest gruba (rys. 2.12).

2.2. MODELE PROBABILISTYCZNE
OPARTE NA METODZIE MONTE CARLO

Metoda Monte Carlo (MC) jest, począwszy od roku 1963, powszechnie stosowana 
do symulacji zjawisk zachodzących wewnątrz próbki podczas oddziaływania wiązki 
elektronów z ciałem stałym [37, 43, 47, 64, 65, 113, 119, 120, 1384-140, 169, 172, 
184], Od 1979 roku metodę MC stosuje się również z powodzeniem do analizy zależ
ności sygnału EWR w SEM od ukształtowania powierzchni [1, 5, 35, 36, 41, 64, 65, 
101, 1144116, 152, 161, 171, 173, 186, 188, 193], Wyniki uzyskane dzięki symulacji 
zjawiska wstecznego rozpraszania elektronów pozwalają więc na:

• badanie podstawowych charakterystyk sygnału EWR [47, 64, 67, 113, 139],
• badanie topografii próbki [36, 115, 161, 171],
• analizę składu materiałowego próbki [5, 114, 161, 186].
W metodzie MC maksymalna droga, jaką elektron o danej energii początkowej Eo 

może przebyć w próbce, jest przedstawiona w postaci łamanej (rys. 2.5). Długość 
odcinka łamanej A zależy przede wszystkim od energii początkowej elektronu oraz 
rodzaju materiału. Zwykle przyjmuje się następujące założenia [139]:

• elektron pierwotny wnika do próbki bez strat energii na odległość Ao,
• elektron jest rozpraszany przez obiekt punktowy,
• energia elektronu pozostaje stała w zakresie przyjętego odcinka łamanej.
Istota metody MC polega na losowym wybieraniu realizacji poszczególnych 

zmiennych spośród wartości możliwych. Dotyczy to takich zmiennych, jak: typ zde
rzenia (sprężyste, niesprężyste), kąty rozpraszania v i kąt azymutalny (p, długość kro
ku między kolejnymi punktami rozpraszania (lys. 2.5). Dlatego też w metodzie MC 
należy na wstępie określić:

• przekrój czynny na rozpraszanie, który decyduje o zmianie kąta v,
• średnią drogę swobodną A elektronu w próbce jako długość kroku,
• straty energii elektronu podczas penetracji próbki.
Przekrój czynny na rozpraszanie najczęściej określa się zgodnie z teorią Ruther

forda (p. 2.1), z uwzględnieniem parametru ekranowania jądra atomu przez elektrony 
powłok atomowych [140]

±
d^ 4£2(1 -cos-u 4 2p)2 ’ 

gdzie:
CT - całkowity przekrój czynny na rozpraszanie (wzór 2.6),
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ii - kąt bryłowy,
Z - liczba atomowa pierwiastka, 
e - ładunek elektronu, 
E - energia początkowa, 
V - kąt rozpraszania (rys. 2.2), 
P - parametr ekranowania [138].

Średnią drogę swobodną A można wyznaczyć ze wzoru [1, 139]

A = —, (2.10)
go

w którym g - gęstość objętościowa atomów równa liczbie atomów w jednostce obję
tości.

Wielkość strat energii elektronu penetrującego próbkę oblicza się zwykle za po
mocą przybliżenia ciągłego charakteru strat, zgodnie z teorią Bethego [22, 67, 138],

_<iE = 2^|nlJ66£ 

dS E J 
gdzie:
S - długość drogi,
J - potencjał jonizacyjny, zależny od Z (7 = 11,5Z).
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Dla przykładu w tabeli 2.1 podano, za Muratą [139], wyniki obliczeń dla trzech 
pierwiastków.

Tabela 2.1. Długość kroku A, straty energii &E przy pierwszym kroku 
i zasięg wnikania R, gdy Ea= 20 keV

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

Dokładność metody MC zależy głównie od liczby przyjętych do obliczeń torów 
elektronów. Zwykle liczba ta waha się od 10 000 do 40 000. Ze względu na staty
styczny charakter metody, analiza wyników dotyczy tylko konkretnie symulowanych 
przypadków, jakakolwiek bowiem zmiana parametru wejściowego obliczeń wymaga 
powtórzenia całej procedury. Metoda MC pozwala jednak ingerować w dowolny pa
rametr wejściowy, a więc daje możliwość symulacji nawet przypadków trudnych do 
zbadania w sposób eksperymentalny, poza tym pozwala uzyskać bardzo dużą dokład
ność obliczeń i jest chętnie stosowana przez badaczy.

Jak podano na początku tego rozdziału, jest bardzo dużo publikacji na temat sto
sowania metody MC do symulacji zjawisk zachodzących podczas padania wiązki 
elektronów na próbkę. Na przykład Joy [64, 65] oraz Murata [138, 139] przedstawili 
kompleksową analizę zależności sygnału EWR od energii wiązki pierwotnej, od kąta 
detekcji, głębokości wnikania wiązki w materiał, od rodzaju materiału, grubości cien
kiej warstwy.

Rozwój mocy obliczeniowej komputerów pozwala uwzględniać podczas symulacji 
coraz bardziej zbliżone do rzeczywistości warunki procesu rozpraszania, badać próbki 
o rozbudowanej topografii 
i kompozycji. Kotera i inni 
w 1992 roku zaproponowali, 
na podstawie metody MC, 
szczegółową analizę zjawisk 
zachodzących na granicy 
różnych materiałów [114], 
Shah i Durkin opublikowali 
wyniki symulacji zjawiska 
rozpraszania w przypadku 
próbek biologicznych [186], 
Dzięki metodzie MC okre
ślono maksymalną grubość 

Rys. 2.6. Zależność współczynnika ą od grubości d warstewki 
wody pokrywającej powierzchnię celulozy (£0 = 10 keV), 

d^ = 0,28 pm [ 186]

warstewki wody, która mo
że pokrywać powierzchnię 
w SEM. Z rysunku 2.6 wy
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nika, że „krytyczna” grubość tej warstewki wynosi 0,28 |im przy energii wiązki pier 
wotnej Eo = 10 keV. Powyżej tej grubości nie jest możliwa identyfikacja podłoża zi 
pomocą sygnału EWR.

Z kolei w artykule z 1994 roku Radzimski za pomocą metody MC przeanalizowa 
proces formowania się kontrastu materiałowego w SEM. Badał on między innymi 
zależność obrazu w modzie COMPO od rozmiaru średnicy wiązki pierwotnej oraz 
głębokości wyjścia EWR w przypadku próbek złożonych z kilku materiałów [161].

Metoda MC z powodzeniem jest także stosowana do badania topografii próbki. Na 
przykład Reimer i inni [41, 101, 171] oraz Kotera i inni [111, 115] zajmowali się sy
mulacją przebiegów sygnału EWR w zależności od ukształtowania powierzchni.

Autor również prowadził tego typu badania, stosując metodę MC do analizy 
wpływu kąta detekcji na sygnał EWR [35, 36], Symulację przeprowadził, zakładając 
elastyczny charakter odbicia elektronów pierwotnych oraz stosując przybliżenie cią
głego charakteru strat energii zgodnie z teorią Bethego (wzór 2.11) [138]. Przyjął, że 
układ detekcyjny jest półsferyczny, podzielony na 4 części, a każda ćwiartka podzie
lona jeszcze na 9 części.

Na rysunku 2.7 pokazano dla przykładu porównanie wyników symulacji z bada
niami doświadczalnymi. Widać dobrą zgodność obu przebiegów zarówno dla małych, 
jak i średnich kątów detekcji.

Rys. 2.7. Porównanie przebiegów sygnału EWR 
uzyskanych doświadczalnie i metodą MC 

w przypadku małego (krzywa 1) i średniego (krzywa 2) 
kąta detekcji, mierzonego od powierzchni próbki [36]

Zgodnie z danymi literatury przedmiotu [65, 66, 158, 161] można stwierdzić, że 
symulacja wyników metodą MC jest dużo bardziej zgodna z rzeczywistością w przy
padku sygnału EWR niż sygnału EW. Na sygnał EW mają bowiem wpływ, między 
innymi, zanieczyszczenia powierzchni i lokalne pola magnetyczne, dlatego trudniejsza 
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jest symulacja zjawisk zachodzących w próbce. Z kolei nawet przy niskich energiach 
wiązki (około 1 keV) obrazy powierzchni uzyskane dzięki sygnałowi EWR mają wy
soką rozdzielczość (około 1 nm) [114], dlatego też podejmowane są próby zastosowa
nia metody MC do trójwymiarowej rekonstrukcji powierzchni za pomocą sygnału 
EWR [161,205],

2.3. UPROSZCZONE MODELE ANALITYCZNE 
WSTECZNEGO ROZPRASZANIA

Analityczne modele, dotyczące zjawiska rozpraszania wiązki elektronowej w ciele 
stałym, spełniają ważną rolę w rozwoju zaawansowanych metod analizy powierzchni 
próbki w SEM. Przy zastosowaniu tego typu modeli badana jest np. zależność sygnału 
od topografii i kompozycji próbki [324-34, 69, 81] lub optymalizowane są metody 
detekcji i obróbki sygnału EWR [76, 88], Z tego względu poniżej przedstawiono krót
ki przegląd uproszczonych modeli wstecznego rozpraszania.

Pierwsze analityczne modele opisujące zjawisko rozpraszania elektronów wiązki 
w próbce pochodzą z lat sześćdziesiątych. Można podzielić je na trzy grupy:

• modele dyfuzyjne [3],
• modele pojedynczego rozpraszania [45],
•modele kombinowane, uwzględniające zjawisko dyfuzji oraz pojedynczego roz

praszania [147, 82, 83, 21],
Pierwszym modelem dyfuzyjnym był model Archarda, zwany modelem punkto

wego źródła dyfuzji [3]. Zakłada on, że elektrony wiązki wnikają w próbkę bez od
chylenia na głębokość dyfuzji yd (rys. 
2.8) i dopiero wtedy podlegają proce
sowi dyfuzji równomiernie we wszyst
kich kierunkach.

Głębokość dyfuzji odpowiada po
łożeniu punktu, w którym zakłada się, 
że promień dyfuzji wynosi (1 - yd). 
Wzór Archarda określający współczyn
nik wstecznego rozpraszania ma postać 
[3, 149]

Rys. 2.8. Geometria modelu Archarda punktowego
źródła dyfuzji (R - zasięg wnikania elektronów

7Z-80
14Z-80’

(2.12)

gdzie
Z - liczba atomowa pierwiastka.

wiązki, yd - zredukowana głębokość dyfuzji, 
przy czym yd=40/7Z, xd-głębokość dyfuzji) 

[147]
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Rys. 2.9. Zależność współczynnika wstecznego 
rozpraszania r) od liczby atomowej Z, 

wynikająca z modeli Archarda, 
Thummela i Everharta w porównaniu 
z wynikami doświadczalnymi [147]

Jak widać na rysunku 2.9, przebieg cha
rakterystyki ri = /(Z) - uzyskany na pod
stawie modelu Archarda - jest zgodny 
z danymi doświadczalnymi tylko dla mate
riałów o liczbie atomowej Z > 50.

Rozwinięciem modelu dyfuzyjnego jest 
model Thummela [197], który zakłada cią
gły rozkład głębokości dyfuzji i wprowadza 
prawdopodobieństwo wyjścia elektronów 
na zewnątrz próbki. Dzięki temu Thummel 
uzyskał dobrą zgodność z doświadczeniem 
nawet dla małych Z (rys. 2.9).

Drugą grupę stanowią modele oparte na 
opisie zjawiska rozpraszania elektronów 
wiązki pierwotnej w próbce.

Pierwszym tego typu modelem był mo
del pojedynczego rozpraszania Everharta 
[45, 147], Everhart założył, że elektrony 
wiązki wnikają bez odchylenia bezpośred
nio w głąb próbki, doznając przy tym strat

energii zgodnie z prawem Thomsona-Whiddingtona [147]

v4 -v04 =~cTpx, (2.13]
gdzie:
V - prędkość elektronu na głębokości x, 
v0- prędkość elektronu padającego na próbkę, 
cT-stała Terrilla; cT = 5,05 1033 m6 kg-1 s 
p - gęstość materiału próbki.

Następnie elektrony pierwotne podlegają pojedynczemu wielkokątowemu rozpra
szaniu. Wzór Everharta na współczynnik wstecznego rozpraszania ma postać [111]

P =
q-l + 0,5a 

a +1
(2.14)

gdzie a - współczynnik Everharta.

Model Everharta nie uwzględnia wielokrotnego rozpraszania elektronów wiązki 
pod małymi kątami, dlatego też, w celu uzyskania dobrej zgodności wzoru (2.14) 
z doświadczeniem, Everhart przyjął, że

a = 0,045Z. (2.15)
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Na rysunku 2.9 porównano z wynikami doświadczalnymi przebieg charakterystyki 
r) =f(Z), otrzymanej na podstawie modelu Everharta, przy uwzględnieniu zależności 
(2.14) i (2.15). Jak widać, model ten jest zgodny z danymi doświadczalnymi w zakre
sie liczb atomowych Z < 40.

Stosując modele zarówno Everharta, jak i Thummela, Niedrig zaproponował udo
skonalony analityczny model wstecznego rozpraszania, na podstawie którego otrzymał 
wyniki zbliżone do danych doświadczalnych w szerokim zakresie liczb atomowych 
[147],

Według Niedriga współczynnik wstecznego rozpraszania drj(y, u, (p) w warstwie 
dy na głębokości y, przy rozproszeniu w kącie bryłowym JĄ wynosi

J77(y,V,ę>) = (l-yru-‘Jy a
+ k

2cos4 —
l 2 J

2ti ’
(2.16)

gdzie:
V - kąt wyjścia EWR liczony od normalnej do powierzchni,
(p - azymutalny kąty wyjścia EWR,
y - głębokość wyjścia EWR,

- kąt bryłowy,
a - współczynnik Everharta; a = 0,024 Z/A; A - masa atomowa pierwiastka [45], 
k - współczynnik udziału dyfuzji wyznaczany numerycznie; k = f(Z).

Ostateczna postać wzoru Niedriga określającego wartość 77 jest następująca

a + k-\ + 0,5a+k , a + k-2 + 0,5a+k~l 
ri = a-----------------------+ k-------------------------

(a + k)(a + k + Y) (a + k^a + k-i)
(2.17)

Zależność współczynników a i Z: od liczby atomowej pokazano na rysunku 2.10. 
Jeżeli udział procesu dyfuzji jest nieznaczny (k = 0), to wzór (2.17) przekształca się 
we wzór (2.14).

Pierwszy człon wzoru (2.17) przedstawia więc wpływ pojedynczego rozpra
szania, drugi zaś wpływ procesu dyfuzji na wielkość współczynnika 77. Ze wzoru 
(2.17) wynika również wzajemna zależność obu tych procesów, ponieważ współ
czynniki a i Z: są funkcjami liczby atomowej Z (rys. 2.10) i występują w obu czło
nach wzoru.

Na rysunku 2.11 pokazano wykres współczynnika 77 uzyskany według modelu 
Niedriga. Jak widać, model ten wykazuje lepszą zgodność z wynikami doświadczal
nymi niż pozostałe uproszczone modele wstecznego rozpraszania. Model Niedriga 
zakłada jednak taki rozkład prawdopodobieństwa głębokości dyfuzji, że udział proce
su dyfuzji jest znaczny już na samej powierzchni próbki.
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Rys. 2.11. Charakterystyka współczynnika wstecznego rozpraszania w funkcji Z, 
otrzymana na podstawie modelu Niedriga w porównaniu z wynikami doświadczalnymi [147]
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Autor zaproponował modyfikację modelu Niedriga w taki sposób, aby udział pro
cesu dyfuzji we wstecznym rozpraszaniu można było wyrazić za pomocą rozkładu 
prawdopodobieństwa głębokości dyfuzji i jednocześnie, aby rozkład kątowy współ
czynnika wstecznego rozpraszania dr]/dQ (gdzie 12 - kąt bryłowy) wykazywał dobrą 
zgodność z wynikami doświadczalnymi [82, 83]. Zmodyfikowany wzór określający 
współczynnik wstecznego rozpraszania warstwy dy na głębokości y przy rozproszeniu 
w kącie bryłowym dQ ma postać [83]

Jdt) (y, v, (p) = J(1 - yy+k 1 eky dy
~ 4 V
2 cos —

2

dQ
2% ’

(2.18)

gdzie granice całkowania wynoszą odpowiednio dla kąta:
• V - 0-rV,„( y); vm - maksymalny kąt wyjścia na głębokości y (rys. 2.8),
• (p - O-h27l,

• Q - połowa sfery nad powierzchnią próbki.
Mimo że wzory (2.16) i (2.18) różnią się, to jednak zachowano, wynikające z mo

delu Niedriga, proporcje udziału we wstecznym rozpraszaniu zarówno procesu poje
dynczego rozpraszania, jak i procesu dyfuzji (rys. 2.11). Dzięki natomiast wprowa
dzonej modyfikacji [83] uzyskano lepszą niż Niedrig zgodność rozkładu kątowe
go współczynnika wstecznego rozpraszania di]ldQ z wynikami doświadczalnymi 
(rys. 2.12).

Rys. 2.12. Rozkłady kątowe współczynnika wstecznego rozpraszania drpdil 
przy normalnym padaniu wiązki elektronów Iu na grubą próbkę, 

uzyskane na podstawie różnych modeli analitycznych:
1 - model pojedynczego rozpraszania; 2 - model dyfuzyjny,

3 - model Niedriga; 4 - model autora [83];
5 - rozkład doświadczalny (Seidel - 30 keV [147])
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Znajomość rozkładu kątowego dr^/dO. jest bardzo istotna w praktyce, np. przj 
optymalizacji układów do detekcji sygnału EWR, do interpretacji kontrastu TOPC 
i COMPO w SEM, czy przy doskonaleniu metod rekonstrukcji trójwymiarowej. Jal 
ważny jest problem prawidłowego opisu zjawiska wstecznego rozpraszania, możt 
świadczyć fakt pojawiania się ciągle nowych publikacji na ten temat [20, 21,206],

W 1996 roku Berger i inni przeprowadzili dokładne badania kątowego rozkładi 
współczynnika wstecznego rozpraszania dr^dCi dla różnych materiałów [20, 206] 
w celu znalezienia rozkładów przestrzennych [21], Wyniki tych pomiarów w układzk 
biegunowym przedstawiono na rysunku 2.13.

Rys. 2.13. Przestrzenny rozkład kątowy 
współczynnika wstecznego rozpraszania 

przy prostopadłym padaniu wiązki 
uzyskany na drodze doświadczalnej [21]

Dzięki bardzo precyzyjnym pomiarom rozkładu kątowego EWR, Berger i inni 
oszacowali [21], że zmodyfikowany przez autora model Niedriga daje w przypadku 
normalnego kąta padania wiązki na próbkę wartości dr[ldQ około 20% mniejsze oo 
wartości doświadczalnych i wybrali oni ten model do porównania z własnymi wynikami 
doświadczalnymi (rys. 2.14) [20, 21, 206], Można więc przyjąć, że zaproponowany 
przez autora uproszczony model analityczny opisuje z dostateczną dla praktyki inżynier
skiej dokładnością charakterystykę kątowego rozkładu wstecznego rozpraszania.

Rys. 2.14. Doświadczalne rozkłady dr]ldQ przedstawione w układzie biegunowym: 
a) przy zmianie kąta u, b) przy zmianie kąta <p [21], Linią przerywaną zaznaczono rozkład 

uzyskany na podstawie zmodyfikowanego przez autora modelu Niedriga [82, 83]
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2.4. ANALIZA SEPARACJI KONTRASTU 
TOPOGRAFICZNEGO I MATERIAŁOWEGO W SEM

Podstawowym problemem podczas rekonstrukcji obrazu rzeczywistej powierzchni 
próbki za pomocą sygnału EWR jest fakt, że sygnał EWR niesie równocześnie infor
mację o kompozycji, jak i topografii próbki (p. 1.1). Jak już wspomniano w p. 1.2.2, 
pierwsze prace nad separacją informacji o topografii i kompozycji próbki polegały na 
sumowaniu (mod COMPO) lub odejmowaniu (mod TOPO) sygnałów pochodzących 
z dwóch, symetrycznie względem wiązki ustawionych detektorów EWR. Dalsze po
lepszenie separacji modów TOPO i COMPO uzyskano dzięki tzw. korekcji kątowej. 
Polega ona na umieszczeniu detektorów EWR pod małym kątem w stosunku do prób
ki (< 30°) w przypadku badania kontrastu topograficznego, natomiast pod dużym ką
tem (> 60°) - w przypadku badania kontrastu materiałowego (p. 1.2.2) [70, 90, 91], 
Metoda ulepszonej separacji została zaproponowana przez Reimera i innych [59, 121, 
151, 167] na podstawie analizy wyników doświadczalnych i uzyskanych za pomocą 
metody MC. Polega ona na zastosowaniu następującego algorytmu mieszania sygna
łów z trzech detektorów: (A - B)/C, gdzie A oraz B są to sygnały EWR z detektorów 
ustawionych nisko nad próbką, natomiast C jest sygnałem z detektora ustawionego 
pod soczewką obiektywową mikroskopu. Metoda ta pozwala na uzyskanie lepszego 
obrazu topografii powierzchni w SEM [59, 183], Problem separacji kontrastów topo
graficznego i materiałowego jest też analizowany teoretycznie [4, 99, 106, 129, 167].

Autor [76, 131, 134] przeprowadził analizę, z której wynika możliwość udosko
nalenia separacji modów TOPO i COMPO w SEM zarówno dla sygnałów EW [135], 
jak i EWR [132, 133], Poniżej podano przyjęte założenia teoretyczne oraz najważniej
sze wyniki. Bardziej szczegółowy opis tego zagadnienia można znaleźć w pracy [76],

Teoria separacji opiera się na analizie układu: wiązka pierwotna-próbka-detektor. 
Zależność pomiędzy kątami opisującymi wzajemne położenie elementów tego układu 
wynika z twierdzenia Albataniego - podstawowego twierdzenia geometrii sferycznej 
[64, 167]

cos 0 = cos 0O cos a + sin 90 sin a cos (p. (2.19)

Na rysunku 2.15 zdefiniowano kąty występujące we wzorze (2.19) oraz przedsta
wiono rozważany układ detekcyjny.

Podczas analizy działania systemu detekcyjnego w SEM należy przejść od układu 
współrzędnych związanego z normalną do powierzchni próbki do układu związanego 
z osią wiązki (rys. 2.15b), to znaczy dokonać odpowiedniego obrotu układu współ
rzędnych o kąt a. Operacja ta jest niewygodna rachunkowo i może być dokonana na 
podstawie modeli uproszczonych. Według Muraty [138], który zestawił prawo rozpra
szania Rutherforda (p. 2.1) [139], model Everharta pojedynczego rozpraszania elek
tronów (p. 2.3) [149] oraz prawo strat energetycznych Thomsona-Whiddingtona 
(p. 2.3) [149], gęstość kątowa prądu EWR wynosi
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cos a
9 +cosa

ul . 2
7 =-------= Acos OC 1- (l + cos0cosct + sin0sinacos<p)2,

(2.20) 
gdzie:
1 - prąd EWR,
12 - kąt bryłowy związany z detektorem,
A - współczynnik związany z rodzajem materiału [131, 135], 
a - kąt będący nośnikiem informacji o topografii powierzchni, 
a - stała związana z liczbą atomową Z (a = 0,037 Z [139]).

Dl D3 4 D4 D2 
-b—e—e—□ □ >

X

Rys. 2.15. Określenie: a), b) kątów występujących w teorii; 
c) układu detektorów (a-kąt padania wiązki pierwotnej, 
9-kąt między normalną do powierzchni a detektorem.

- kąt między wiązką pierwotną a detektorem, 
q>- kąt azymutalny, 8- kąt nachylenia powierzchni 

próbki (a = 8), N-normalna do powierzchni próbki, 
/n - wiązka elektronów pierwotnych, 

D14-D4 - detektory) [76]

Podczas skanowania powierzchni próbki, prąd mierzony przez punktowy detektoi 
EWR ustawiony pod kątem 0O i V (rys. 2.15a) wyraża się następującą zależności? 
[167]

j = j(A, a) = A(cos 0O + sin 90 tg a cos (p) . (2.21

Wprowadzając teorię małych sygnałów [167], przyjęto założenie, że kąty a sa 
małe. Po obliczeniu pochodnych cząstkowych i po rozwinięciu wyrażenia (2.21) 
w szereg Taylora dla funkcji dwóch zmiennych otrzymujemy (z pominięciem składo
wej stałej)

a) = Ja^A + jada + [jAA (dA)2 + 2jAadAda + jaa (da)2 ], (2.22)
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gdzie:

jA = cos 0O + sin 90 tg a cos (p,

Jaa — 0 ’

_ sin 0n cos (p 
jAa= cos 0O+------  

cos a

. . cos<p ja = Asin60---- — 
cos a

(2.23)

(2.24)

(2.25)

(2.26)

(2.27)Jaa = A
sin0o2sinacos<p

cos4 a

W równaniu (2.22) pierwszy składnik jA dA niesie informację o materiale próbki 
przez czynnik dA. Drugi składnik równania (2.22) jada dotyczy topografii.

W celu separacji informacji o topografii i kompozycji próbki, w przypadku modu 
COMPO, sumuje się sygnały z dwóch detektorów D3 i D4 (rys. 2.15c), ponieważ są 
one ustawione pod dużym kątem w stosunku do próbki (patrz rysunek 1.14b). Wów
czas sygnał ten wynosi [76]

dj = 2cos60dA + /3a2. (2.28)

W przypadku modu TOPO odejmuje się sygnały z dwóch detektorów Dl i D2 
(rys. 2.15c), ponieważ są one ustawione pod małym kątem w stosunku do próbki 
(patrz rysunek 1.14b). Sygnał ten wynosi [76]

dj = 2AsinOo cos (p da + jjadA, (2.29)

gdzie/j,^ - współczynniki będące funkcją 0O i a [76],

Dla teorii małych sygnałów na podstawie równań (2.22), (2.28) i (2.29) przy 
uwzględnieniu członów harmonicznych drugiego rzędu otrzymuje się zależność [76]

dj = 2cos0odA + 2AsinOocos(pda + f}a2 + f^adA. (2.30)

Przypadek uwzględnienia wyższych członów harmonicznych w teorii małych 
sygnałów autor przedstawił w artykule [76].

Równanie określające sygnał EWR można zapisać jako [76, 131]

dj = fQ(\ +fxdA +f2a +f2a2 + fAdAa), (2.31)
gdzie:
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/0 = Ą, (1+ cos0o)2 [1-—----- ] dQ, (2.32]
(1 + COS0O)

1 a sin 0O
(l + cos0o)° —1 l + cos0o ’ 

-1 a r, 1 sin2 Oo 1 
-----------------------In---------------- 1----------------y---- , 
(1 + cos0o)a -1 2 L l + cos0o (l + cos0o)2 J 2

(2.34]

(2.35)

(2.36) 
71 o

gdzie:
0O - kąt detekcji zdefiniowany na rysunku 2.15a,
dQ - kąt bryłowy związany z detektorem,
a - kąt padania wiązki pierwotnej zdefiniowany na rysunku 2.15a, 
Ao, a - stałe proporcjonalne do liczby atomowej Z [76].

We wzorze (2.31) składnik ze współczynnikiem/i odpowiada sygnałowi niosące
mu informację o kompozycji próbki, a ze współczynnikiem/2 - o topografii próbki. 
Dalsze człony wzoru (2.31) mają charakter zakłóceń i mogą być oznaczone jako 
TOPO2 oraz TOPOCOMPO.

Z opracowanej teorii separacji wynika, że sumowanie sygnałów EWR z pojedyn
czych detektorów powoduje znikanie we wzorze (2.31) wszystkich członów, w któ
rych występuje a o nieparzystej potędze. Jako „zakłócenie” tak tworzonego modu 
COMPO pozostaje jednak wyrażenie TOPO2.

Odjęcie sygnałów EWR z pojedynczych detektorów powoduje natomiast znikanie 
we wzorze (2.31) członów, w których występuje a o parzystej potędze. Jako zakłóce
nie tak tworzonego modu TOPO pozostaje jednak wyrażenie TOPO COMPO.

Na podstawie przedstawionej analizy teoretycznej zaproponowano kompensację 
tych sygnałów zakłócających [88], Tworzenie modu COMPO z korekcją- nazwanego 
„czyste” COMPO oraz modu TOPO z korekcją - nazwanego „czyste” TOPO powinno 
więc odbywać się według następujących algorytmów [85, 88, 110]:

„czyste” COMPO : S1 = (D3 + D4) - £ (Dl - D2)2, (2.37)

„czyste” TOPO : S2 = (Dl - D2) - y(Dl - D2) (D3 + D4), (2.38)
gdzie:
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D1H-D4 - sygnały EWR z detektorów pokazanych na rysunku 2.15c,
P - współczynnik korekcji modu COMPO dobrany doświadczalnie, 
y - współczynnik korekcji modu TOPO dobrany doświadczalnie.

Wyniki przedstawionej analizy teoretycznej zostały zweryfikowane doświadczal
nie [87, 88, 92, 110], Dla przykładu na rysunku 2.16 pokazano wynik zastosowania, 
proponowanych w teorii separacji, algorytmów mieszania sygnałów 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 dużym współczynniku korekcji (j3 = 0,08), 

d) mod „czyste” COMPO przy prawidłowo dobranym współczynniku korekcji (/?= 0,025).
Znacznik = 25 pm [88]

Na rysunkach 2.16a,b porównano obrazy powierzchni spoiny Ta-Cu w modzie 
TOPO i COMPO po zastosowaniu typowej separacji (wzory (2.37) i (2.38) bez czło
nów korekcyjnych). Na obrazie w modzie COMPO (rys. 2.16b) widać poprzeczne 
ciemne linie, które mogą być interpretowane albo jako obecność innego materiału na 
jasnej powierzchni Ta, albo jako zakłócenie modu COMPO kontrastem topograficz
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nym, związanym z głębokimi rysami, które są wyraźnie widoczne na obrazie w mo 
dzie TOPO (rys. 2.16a). Po zastosowaniu korekcji modu COMPO, zgodnie ze wzoren 
(2.37), poprzeczne ciemne linie znikły (rys. 2.lód), a więc było to zakłócenie kontra 
stem topograficznym. Gdy człon korekcyjny we wzorze (2.37) jest zbyt duży, uzy 
skuje się efekt „przekompensowania” (białe poprzeczne linie na rys. 2.16c). Na pod 
stawie analizy wielu obrazów mikroskopowych o słabo rozwiniętej powierzchni, pi 
zastosowaniu różnego poziomu korekcji, ustalono następujące optymalne wartość 
współczynników korekcyjnych: fi ~ 0,025; y~ 0,03 [87, 88, 110],

Otrzymanie obrazów zaprezentowanych na rysunku 2.16 wymagało zastosowani: 
obróbki sygnałów EWR z wielu detektorów według zadanych algorytmów ich mie 
szania. Dlatego w kolejnym rozdziale omówiono metody obróbki sygnałów z syste 
mów wielodetektorowych.



3. METODY OBRÓBKI SYGNAŁÓW EWR 
Z SYSTEMÓW WIELODETEKTOROWYCH W SEM

Omówione dotychczas metody doskonalenia sposobu detekcji sygnału EWR 
w SEM polegały głównie na stosowaniu systemów wielodetektorowych (p. 1.2.2) 
i tworzeniu odpowiednich algorytmów mieszania sygnałów z wielu detektorów 
(p. 2.4). Miało to na celu przede wszystkim lepszą separację kontrastów topograficz
nego i materiałowego oraz tworzenie obrazu powierzchni próbki w modach TOPO 
i COMPO. Jakość obrazów otrzymanych za pomocą sygnału EWR w SEM zalez\ 
w dużym stopniu od udziału szumu w badanym sygnale.

3.1. WPŁYW SZUMU NA JAKOŚĆ SYGNAŁU EW

Głównym rodzajem szumu jest szum śrutowy wprowadzany do systemu detekcyj
nego przez wiązkę elektronów pierwotnych. Wielkość tego szumu jest określona za
leżnością [39]

I2=2elo\f, (3.1)
gdzie:
I2 ~ średnia z kwadratu wartości natężenia prądu szumu śrutowego związanego 

z wiązką elektronów pierwotnych,
e - ładunek elektronu,
/o - natężenie prądu wiązki elektronów pierwotnych,
A/ - szerokość pasma częstotliwości detektora.

Źródłem szumu śrutowego jest również prąd EWR z powodu przypadkowych 
fluktuacji ilości EWR wychodzących z próbki. Dlatego też szum śrutowy Ind na wyj
ściu detektora EWR ma wartość

Ind={2eID (3.2)
gdzie:
Id - natężenie prądu wyjściowego detektora,
K - wzmocnienie detektora.

Jak widać, szum śrutowy jest proporcjonalny do pierwiastka kwadratowego z prą
du wyjściowego detektora. Zależność (3.2) została potwierdzona doświadczalnie przez 
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Davisa dla detektorów półprzewodnikowych [39]. Inne szumy związane z detektorem 
półprzewodnikowym (np. cieplne czy wynikające z chropowatości powierzchni de
tektora) są pomijalnie małe [208].

Jakość sygnału określa się stosunkiem sygnału do szumu S/N, zgodnie z praca 
[125]

(ml V2
S/N = , (3.31W

gdzie:
S - sygnał wyjściowy EWR,
N - sygnał szumu,
y - stosunek liczby EWR przechwyconych przez detektor do całkowitej liczby EWR, 
r/ - całkowity współczynnik wstecznego rozpraszania materiału próbki.

W praktyce układy detekcyjne EWR charakteryzuje się współczynnikiem będą 
cym stosunkiem względnej wartości szumu na wyjściu detektora (A7S)wyj do względ 
nej wartości szumu śrutowego wiązki pierwotnej (A/S)Wq- Według Baumanna i Reime 
ra współczynnik ten, przy energii elektronów pierwotnych równej 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] pokazał dla przykładu jakość sygnału uzyskanegi 
z diod typu p-i-n (p. 1.2.1). Na zdjęciu ekranu oscyloskopu widać przebieg sygnałi 
z pojedynczej diody ustawionej pod kątem 60° w stosunku do powierzchni krzemi 
z wytrawionym ciągiem grzbietów o przekroju w kształcie trójkąta. Jak widać, szur 
w tym przypadku jest niewielki, o czym świadczy mała szerokość linii w stosunku di 
amplitudy sygnału (S/N = 10). Prąd wiązki pierwotnej wynosił 1 nA, energia wiązł 
- 20 keV, średnica wiązki - 0,1 gm, powierzchnia detektorów - 25 mm2.

Rys. 3.1. Przebieg sygnału EWR uzyskany z pojedynczej 
diody typu p-i-n ustawionej pod kątem 60° w stosunku 

do powierzchni krzemu z wytrawionym ciągiem grzbietów 
o przekroju w kształcie trójkąta (rys. 6.5).

Detektor umieszczony był na osi x zgodnej z kierunkiem 
przesuwu wiązki, ciąg grzbietów natomiast był ustawiony 

równolegle do osi y (skala 5 mV/cm) [82]
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Bardzo ważnym parametrem detektorów, ze względu na konieczność współpracy 
całego systemu detekcyjnego z torem wizyjnym mikroskopu, jest częstotliwość gra
niczna. W przypadku zastosowanych diod częstotliwość graniczna wynosiła 150 kHz 
i była wystarczająca do pracy w trybie monitorowym mikroskopu (625 linii na 5 s). 
System obróbki sygnałów EWR powinien być tak zaprojektowany, żeby nie pogor
szyć tego parametru. Należy również pamiętać, że w przypadku układów wielodetek- 
torowych musi być zapewniona możliwość indywidualnej korekcji rozrzutu parame
trów poszczególnych diod.

Zarówno stosowanie kilku detektorów, jak i realizacja opracowanych na drodze 
analizy teoretycznej algorytmów mieszania wielu sygnałów, wymaga wprowadzenia 
metod analogowej lub cyfrowej obróbki tych sygnałów. Proste algorytmy mieszania 
sygnałów EWR mogą być realizowane metodą analogową przy zastosowaniu wzmac
niaczy operacyjnych. Bardziej skomplikowana obróbka sygnałów, w szczególności 
związana z trójwymiarową rekonstrukcją obrazu powierzchni próbki, wymaga nato
miast stosowania metod cyfrowych.

3.2. METODA ANALOGOWA

Za pomocą analogowych metod mieszania sygnałów EWR realizowane są między 
innymi następujące algorytmy:

(D1-D2) do tworzenia modu TOPO [121, 150, 167, 170, 176),
(Dl + D2) do tworzenia modu COMPO [25, 150, 176],

do tworzenia udoskonalonego modu TOPO [59, 75, 150],

D(EW) -k D(EWR) do lepszej separacji kontrastu topograficznego [150, 167],
Wprawdzie ten ostatni algorytm dotyczy obrazów tworzonych za pomocą sygnału 

elektronów wtórnych (EW), ale występuje tu sygnał EWR. Chodzi o wyeliminowanie 
sygnału EW pochodzącego z głębszych warstw próbki, a niosącego ze sobą informa
cję o składzie materiałowym. Frakcję tę stanowią głównie EW wzbudzone przez EWR 
i szacuje się, że jest to 30^-70% całkowitego sygnału EW [150], Współczynnik k jest 
dobierany doświadczalnie.

W literaturze rzadko są prezentowane schematy blokowe układów do analogowej 
obróbki sygnałów EWR [121]. Dlatego przedstawiona tu metoda analogowa jest 
oparta na pracach własnych autora [85, 108, 109],

Omawiany układ do analogowej obróbki sygnałów EWR został zbudowany w celu 
zrealizowania algorytmów wynikających z teorii separacji (wzory (2.37) i (2.38) 
P- 2.4). Układ złożony jest z dwóch głównych części:

• systemu detekcyjnego umieszczonego w komorze roboczej mikroskopu,
• przystawki do mikroskopu.
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Część umieszczona w próżni składa się z sześciu detektorów EWR, pokazanych
na rysunkach 1.15a i 3.2, oraz

Rys. 3.2. Rozmieszczenie sześciu 
detektorów półprzewodnikowych 

w układzie współrzędnych xv 
(kąty detekcji: Dl, D2, D5. D6 - 

30°, D3, D4 - 60°)

z przedwzmacniaczy (rys. 1.15b) zamontowanych pc 
przeciwnej stronie uchwytu z diodami. Liczba diod 
została podyktowana kilkoma względami. Cztery 
diody, ustawione pod małym kątem w stosunku dc 
powierzchni próbki (Dl, D2, D5, D6 z rys. 3.2). 
potrzebne były do tworzenia modu TOPO w kierun
kach x i y, natomiast do tworzenia modu COMPO 
wystarczyły dwie diody, ustawione pod dużym ką
tem w stosunku do próbki (D3, D4 z rys. 3.2). Poza 
tym, za pomocą systemu sześciodiodowego można 
było zrealizować algorytmy wynikające z teorii se
paracji (p. 2.4). O liczbie detektorów zdecydował) 
też względy konstrukcyjne, ponieważ trudno byłe 
umieścić większą liczbę przedwzmacniaczy po prze 
ciwnej stronie zaprojektowanego uchwytu z diodam 
(patrz rys. 1.15b).

Sygnały EWR na poziomie 10 mV wychodzą z sześciu przedwzmacniaczy do mo 
dułu zewnętrznego, który jest złożonym układem elektronicznym w postaci przystaw 
ki do mikroskopu. Układ ten ma za zadanie wzmocnienie sygnałów EWR oraz icl 
zrównoważenie. Następnie realizuje on na drodze analogowej poszczególne algorytm; 
mieszania sygnałów zgodnie z wynikami teorii separacji (p. 2.4). Ważne jest, aby pi 
tej obróbce amplituda sygnału wyjściowego była dopasowana do wartości wymagane 
przez tor wizyjny mikroskopu. Przystawka do mikroskopu składa się z czterech blo 
ków (rys. 3.3) [85, 108]:

• filtrów dolnoprzepustowych,
• dwustopniowych wzmacniaczy regulowanych,
• bloku funkcyjnego,
• zasilacza.
Filtry dolnoprzepustowe są to bierne filtry LC umożliwiające wyeliminowani 

znacznej części widma sygnałów zakłócających, które mają częstotliwości wyższe o 
sygnałów użytecznych.

Blok wzmacniaczy regulowanych ma za zadanie wzmocnienie i zrównoważeni 
sygnałów z detektorów EWR, odcięcie składowej związanej z prądem ciemnym de 
tektorów półprzewodnikowych oraz regulację składowej stałej. Blok wzmacniacz 
zapewnia uzyskanie sygnałów wyjściowych o maksymalnej amplitudzie 5-?l0 V, prz 
czym dla każdego detektora przeznaczony jest osobny tor. Zastosowanie wzmacniacz 
dwustopniowych pozwala na uzyskanie odpowiednio dużego wzmocnienia, nie powc 
dując jednocześnie obniżenia częstotliwości granicznej przystawki. Pierwszy stopie 
stanowi wzmacniacz operacyjny o zmiennej transkonduktancji, drugi natomia! 
- wzmacniacz operacyjny w układzie nieod wracającym fazę.
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Rys. 3.3. Schemat blokowy elektronicznej przystawki do analogowej obróbki 
sygnałów EWR: 1) przedwzmacniacze EWR, 2) filtry dolnoprzepustowe, 

3) dwustopniowe wzmacniacze regulowane, 
4) blok funkcyjny, 5) zasilacz [89]

Rys. 3.4. Schemat bloku funkcyjnego [109]
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Zadaniem bloku funkcyjnego jest wykonanie w sposób analogowy odpowiednich 
działań na sygnałach, takich jak: mnożenie, dodawanie, odejmowanie, podnoszenie do 
kwadratu, pierwiastkowanie. Wzmocnione sygnały EWR pochodzące z sześciu de
tektorów kierowane są do odpowiednich układów funkcyjnych za pomocą przełączni
ków elektronicznych (rys. 3.4). Przełącznikami są multipleksery analogowe. Do reali
zacji działań arytmetycznych zastosowano układy analogowe firmy Burr-Brown. 
Ostatnim elementem na drodze sygnału jest stopień wyjściowy, który dopasowuje 
amplitudę sygnału wyjściowego do wartości wymaganej przez tor wizyjny mikrosko
pu skaningowego.

Na rysunkach 3.5 i 3.6 pokazano zdjęcie przystawki elektronicznej do analogowej 
obróbki sygnałów EWR, pochodzących z detektorów D14-D6 [110], Wybór odpo
wiednich algorytmów mieszania sygnałów S1 -j-S6 następuje za pomocą pokrętła, przy 
czym np. algorytm SI dany jest wzorem (2.37), a S2 wzorem (2.38).

Na rysunku 3.7 przedstawiono zdjęcia mikroskopowe powierzchni spawu Mo-Cu, 
otrzymane po analogowej obróbce sygnału za pomocą opisanego układu. Dla porów
nania na rysunku 3.7a pokazano zdjęcie wykonane za pomocą pojedynczego detektora 
scyntylacyjnego EW. Widać tu wzajemne nakładanie się kontrastu topograficznego 
i materiałowego oraz typowy dla modu EW efekt krawędziowy, polegający na niena
turalnym, silnym rozjaśnieniu ostrych krawędzi. Na zdjęciach (rys. 3.7b,c,d) pokazano 
efekt separacji informacji o topografii i kompozycji powierzchni w wyniku stosowania 
odpowiedniego mieszania sygnałów metodą analogową.

Rys. 3.5. Zdjęcie systemu detekcyjnego (wykonanego przez autora), 
wyjętego z komory roboczej mikroskopu oraz przystawki elektronicznej 

do analogowej obróbki sygnału EWR [108]
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Rys. 3.6. Zdjęcie pulpitu sterowniczego mikroskopu skaningowego typu TESLA BS 340 
wyposażonego w układy do analogowej i cyfrowej obróbki sygnałów EWR

Rys. 3.7. Obrazy mikroskopowe powierzchni spoiny Mo (Z = 42) - Cu (Z = 29) otrzymane przy użyciu: 
a) jednego detektora scyntylacyjnego E-T (sygnał EW), b), c), d) przystawki do analogowej obróbki 

sygnałów EWR, przy czym: b) mod TOPO, c) mod COMPO, d) mod „czyste” COMPO 172]
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Niewątpliwą zaletą układów analogowych jest możliwość obserwacji obrazu 
w SEM w czasie rzeczywistym. Wadą natomiast jest to, że wprowadzenie zmian do 
algorytmu mieszania sygnałów wiąże się często z koniecznością przeróbek układo
wych, a także fakt, że dokumentacja badań mikroskopowych zazwyczaj dokonywana 
jest na kliszy fotograficznej.

3.3. METODA CYFROWA

Główne zalety cyfrowej obróbki sygnałów EWR z wielu detektorów to:
• możliwość dokonywania szybkich zmian funkcji algebraicznych realizowanych 

za pomocą programu komputerowego,
• znaczna szybkość uzyskiwania wyników,
• dysponowanie wieloma nowymi narzędziami, niedostępnymi przy pracy w trybie 

analogowym (np. wprowadzenie symulacji kolorów),
• łatwy dostęp do wszystkich informacji związanych ze sposobem obróbki sy

gnałów, co niezwykle upraszcza analizę i dokumentację dużego materiału ba
dawczego,

• możliwość wprowadzenia trzeciego wymiaru do rekonstrukcji obrazu po
wierzchni próbki.

Obróbkę cyfrową sygnałów EWR z wielu detektorów zaczęto stosować w połowie 
lat osiemdziesiątych [24, 29, 40, 63, 96, 103, 104, 127, 130, 150, 155, 165, 167, 170, 
190, 199, 203], Początkowo metodę tę stosowano głównie do tworzenia dwuwymia
rowych (2D) obrazów powierzchni próbki według udoskonalonych algorytmów mie
szania sygnałów [29, 40, 122, 150, 155, 165, 182], Za pomocą komputera możliwa 
jest również rekonstrukcja obrazu topografii próbki w trzech wymiarach (3D) [24, 
127, 203], a także tworzenie barwnych map składu materiałowego powierzchni [72, 
78, 199], W licznych publikacjach prezentowane są schematy blokowe zastosowanych 
systemów do cyfrowej obróbki sygnałów EWR [24, 40, 127, 130, 151, 190] oraz do
kładny opis metody [150, 155], Autor prowadził również badania z zastosowaniem tej 
metody (rys. 3.6) [75, 79, 80, 87, 88],

Metoda cyfrowa składa się z dwóch etapów: akwizycji danych i obróbki danych 
pomiarowych. W celu przeprowadzenia cyfrowej akwizycji danych, mikroskop należy 
sprząc z systemem komputerowym za pośrednictwem przetworników A/C, umiesz
czanych na wielofunkcyjnej karcie przyłączanej bezpośrednio do magistrali kompute
ra lub za pośrednictwem magistrali GPIB (General Purpose Interface Bus). Urządze
niem sterującym jest zwykle komputer, za pomocą którego operator systemu wydaje 
polecenia, przetwarza i prezentuje wyniki pomiarów.

Porównując oba systemy komputerowej akwizycji danych można stwierdzić, że 
złącze GPIB daje większe możliwości rozbudowy układów pomiarowych i jest bar
dziej uniwersalne. Zastosowanie natomiast wielofunkcyjnej karty jest rozwiązaniem 



53

znacznie tańszym i prostszym. W obu systemach akwizycji użytkownik ma do dyspo
zycji bogaty wybór programów ułatwiających pracę.

Autor, prowadząc badania nad weryfikacją teorii separacji (p. 2.4), zastosował do 
akwizycji sygnałów EWR wielofunkcyjną kartę typu AMBEX-LC011-0812 [80, 87, 
88], Na rysunku 3.8 pokazano podstawową konfigurację systemu opartego na tego 
typu karcie. Wzmocnione sygnały EWR otrzymane za pośrednictwem układu detek
cyjnego, opisanego w podrozdziale 1.2.2 (rys. 1.15), są przekazywane osobnymi to
rami na multipleksowane wejścia analogowe karty wielofunkcyjnej. Układ próbkujący 
pobiera sygnały EWR kolejno z poszczególnych torów wzmacniacza, a przetworzone 
do postaci cyfrowej wyniki pomiarów są umieszczone w pamięci komputera. W przy
padku zastosowania do akwizycji kilku detektorów konieczne jest spełnienie warunku, 
aby pomiar sygnału pochodzącego z każdego punktu na powierzchni próbki dokony
wany był jednocześnie przez wszystkie detektory. W przeciwnym razie obraz uzyska
ny po przetworzeniu sygnałów byłby nieostry, a korekcje modów TOPO i COMPO 
nie mogłyby działać prawidłowo. Minimalny czas próbkowania przetworników A/C 
przy pracy wielokanałowej jest równy n-28 ps (gdzie n jest liczbą wykorzystywanych 
kanałów pomiarowych). Daje to, przy zastosowaniu sygnałów EWR z sześciu detekto
rów, maksymalną dopuszczalną częstotliwość przemiatania wiązki, równą w przybli
żeniu 4,5 kHz. Uzyskanie tak niskiej częstotliwości nie było możliwe w żadnym au
tomatycznym trybie pracy mikroskopu wykorzystywanego przez autora. Dlatego też 
zastosowano zewnętrzne układy do sterowania odchylaniem wiązki pierwotnej. Dzięki 
cyfrowo-analogowym przetwornikom karty AMBEX można było w pełni zsynchroni
zować przemiatanie wiązki z próbkowaniem sygnałów EWR.

Komputer
Układ pobudzający 

(zmieniający warunki pomiaru)

Wielkość fizyczna
dopasowania

Prezentacja wyników 

Analiza danych

Karta wielofunkcyjna

Rys. 3.8. Przykład systemu akwizycji danych opartego na wielofunkcyjnej karcie 
montowanej bezpośrednio w komputerze

Wyniki pomiarów są zapisywane w formie nieskompresowanej z dokładnością 
odpowiadającą odróżnianiu 256 odcieni szarości pojedynczego punktu obrazu próbki. 
Poziom szarości zależy od wielkości sygnału EWR dochodzącego do detektora z da
nego punktu próbki. Obrazy mikroskopowe są zapisywane w formacie danych graficz
nych BMP. Obszar danych stanowi dwuwymiarowa tablica o wymiarach zgodnych 
z wymiarami i rozdzielczością ekranu mikroskopu, np. 1200 punktów • 1000 linii.
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Każdy punkt obrazu zapisany w tej tablicy reprezentuje 1 bajt (czyli wykorzystywana 
jest paleta 256 odcieni szarości lub w przypadku palety barwnej - 256 kolorów). Na 
rysunku 3.9 pokazano schemat komputerowego systemu akwizycji sygnałów EWR 
z mikroskopu skaningowego [88],

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

Cyfrowe przetwarzanie obrazu wymaga opracowania odpowiedniego algorytmu 
i jego oprogramowania. Na rysunku 2.16 (rozdz. 2) przedstawiono obrazy, które 
otrzymano w wyniku cyfrowej obróbki sygnałów z czterech detektorów.

Dotychczas w pracy autor przedstawił zagadnienia, których znajomość powinna 
być pomocna przy wyborze odpowiedniej strategii detekcji sygnału EWR w SEM. 
W kolejnym rozdziale omówiono problemy związane z prawidłową interpretacją ob
razów mikroskopowych.



4. ANAUZA ARTEFAKTÓW
WYSTĘPUJĄCYCH PODCZAS TWORZENIA 

OBRAZÓW POWIERZCHNI
ZA POMOCĄ SYGNAŁU EWR

Jak już wspomniano, znajomość podstaw zjawiska wstecznego rozpraszania oraz 
metod detekcji sygnału EWR może być niewystarczająca do prawidłowej interpretacji 
obrazów mikroskopowych próbki ze względu na zniekształcenia, które powstaja 
w procesie tworzenia obrazu za pomocą sygnału EWR w SEM. Reimer [176] do okre 
ślenia efektów pseudotopograficznych, występujących na obrazach mikroskopowych 
w modzie TOPO, zastosował nazwę „artefakt” - termin zapożyczony z mikroskopii 
świetlnej [207], Z definicji, artefakt jest to zjawisko powstałe z przyczyn ubocznych, 
niezależne od istotnych właściwości badanej próbki. Z literatury wynika, że artefakty 
stanowią poważne utrudnienie analizy obrazów w SEM.

Autor na podstawie danych zawartych w literaturze przedmiotu [51, 115, 116, 129, 
155, 161, 166, 176, 191, 195, 199, 202, 203] oraz badań własnych [74, 77, 80, 94] 
proponuje następującą klasyfikację artefaktów występujących w SEM podczas wizu
alizacji powierzchni próbki za pomocą sygnału EWR:

• artefakty związane z układem detekcyjnym,
• artefakty związane z niedoskonałą separacją modów TOPO i COMPO,
• artefakty związane z pikami na charakterystyce kątowej EWR,
• artefakty związane z energią wiązki pierwotnej.

<1. ARTEFAKTY ZWIĄZANE Z UKŁADEM 
DETEKCYJNYM

Najczęściej w SEM mamy do czynienia z artefaktami związanymi z układem de
tekcyjnym, ponieważ mikroskopowy obraz topografii próbki silnie zależy od liczby 
zastosowanych detektorów. Bardzo często mikroskopy skaningowe są fabrycznie wy
posażone tylko w dwa detektory EWR, ustawione naprzeciw siebie symetrycznie po 
obu stronach wiązki pierwotnej (rys. 1.12d). Należy pamiętać, że wówczas w modzie 
TOPO na obrazie nie będą widoczne elementy topograficzne ustawione równolegle do 
linii łączącej te detektory. Pokazano ten fakt na testowych próbkach ze specjalnie
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ukształtowaną topografią [77, 80]. Na powierzchni tantalu wykonano krzyżujące się 
rysy (rys. 4.la), a na powierzchni krzemu wytrawiono rozchodzące się promieniście 
rowki (rys. 4.Ib).

Rys. 4.1. Schematy struktur testowych do badania 
artefaktów: a) krzyżujące się rysy, 

b) promieniście rozchodzące się rowki [80]

Obrazy w modzie TOPO otrzymano w typowy sposób, odejmując sygnały EWR 
z dwóch naprzeciw siebie ustawionych detektorów.

Na rysunku 4.2 pokazano jak zafałszowany jest wówczas obraz rzeczywistej topo
grafii powierzchni. Gdy mod jest tworzony jako różnica sygnałów (D2 - Dl), prawie 
nie widać rys oraz rowków pionowych (rys. 4.2a,d), z kolei, gdy mod TOPO powstaje 
jako różnica sygnałów (D5 - D6), struktury poziome są słabo widoczne (rys. 4.2b,e). 
W przypadku krzyżujących się rys ustawionych prostopadle do kierunków wyznaczo
nych przez dwie pary detektorów można uzyskać obraz zbliżony do rzeczywistości 
w wyniku sumowania różnic sygnałów z czterech detektorów (D2 - Dl) + (D5 - D6) 
(rys. 4.2c).

Przy zastosowaniu sygnałów z czterech detektorów nie można jednak zrekon
struować struktur ustawionych pod kątem (90° + 45°) w stosunku do linii pozio
mej (rys. 4.2f), przy czym zmiana kolejności odejmowania sygnałów, np. według 
algorytmu (D2 - Dl) + (D6 - D5), powoduje znikanie struktur ustawionych pod 
kątem około 45° w stosunku do linii poziomej (rys. 4.2g). Powodem tego typu 
zjawiska jest fakt, że w przypadku detektorów ustawionych w stosunku do siebie 
pod kątem prostym (np. detektory D2 i D5 na rys. 4.2f) dochodzący do nich sygnał 
EWR jest taki sam, jeśli rowek jest ustawiony względem tych detektorów syme
trycznie.

Dodatkowym wynikiem zmiany kolejności odejmowania sygnałów jest również 
zmiana rozkładu cieni na poszczególnych obrazach [74, 77, 79, 80, 136], Z porówna
nia np. rysunków 4.2h oraz 4.2i wynika, że pierwszy z nich wygląda jakby był oświe
tlony od dołu z prawej strony, drugi natomiast - od dołu z lewej strony.
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Rys. 4.2. Obrazy mikroskopowe topografii powierzchni ze strukturami testowymi otrzymane w wyniku: 
a), d) odejmowania sygnałów EWR z detektorów (D2 - Dl), b), e) odejmowania sygnałów

z detektorów (D5 - D6). c), f) sumowania różnic sygnałów (D2 - Dl) + (D5 - D6), 
g). h), i) zmiany kolejności odejmowania od siebie sygnałów z czterech detektorów, 

gdzie: g)(D2-Dl)+ (D6-D5), h) (Dl - D2) + (D6-D5), i) (Dl - D2) + (D5 - D6).
Położenie detektorów zaznaczono symbolicznie na poszczególnych obrazach.

Znacznik = 75 pm [77, 80]

Z przedstawionej analizy wynika, że artefakty związane z układem detekcyjnym 
mogą prowadzić do błędnej interpretacji obrazów z SEM. Można temu zapobiec m.in. 
przez zwiększenie liczby detektorów, ale skomplikowałoby to bardzo algorytm mie
szania sygnałów w celu uzyskania modu TOPO. Podczas badania topografii po
wierzchni za pomocą czterech detektorów należałoby dodatkowo rejestrować obraz 
przed i po obrocie próbki o kąt 45°.

Jeśli układ detekcyjny jest złożony tylko z dwóch detektorów EWR, można rów
nież uniknąć artefaktów, dzięki rejestracji obrazów powierzchni po zastosowaniu ob
rotu próbki względem układu detekcyjnego, jak pokazano na rysunku 4.3.
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Rys. 4.3. Zdjęcia mikroskopowe powierzchni mosiężnej podkładki wykonane przy różnym ustawieniu 
próbki względem dwóch detektorów: a) mod COMPO (Dl + D2), b) mod TOPO (Dl - D2), c) mod 
TOPO po obrocie próbki w lewo o 45°, d) mod TOPO po obrocie próbki w lewo o 90°. Detektory Dl 

i D2 są ustawione nad próbką tak, jak na rysunku 4.2

Z literatury wynika, że Janssen i Hersener [63], Radzimski [161] oraz Wassink 
i inni [203] stosowali dodatkowo obrót próbki przy trójwymiarowej rekonstrukcji 
topografii, natomiast Chiorboli i inni [29] opracowali cyfrową metodę obrotu obrazu 
w celu testowania układów scalonych.

4.2. ARTEFAKTY ZWIĄZANE Z NIEDOSTATECZNĄ 
SEPARACJĄ MODÓW TOPO I COMPO

W przypadku stosowania sygnału EWR do analizy złożonej powierzchni próbki 
pojawia się, jak już wspomniano, problem separacji sygnałów niosących informację 
na temat kompozycji i topografii. Na wzrost współczynnika wstecznego rozpraszania 
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ma bowiem wpływ zarówno wzrost liczby atomowej (rys. 1.3), jak i wzrost kąta 
nachylenia powierzchni (rys. 1.5). Problem zilustrowano na rysunku 4.4, na którym 
przedstawiono trzy rodzaje próbek i wykresy sygnałów (Dl + D2) oraz (Dl - D2) 
[25 , 69, 102, 176]. Na rysunku 4.4a pokazano uskok w jednorodnym materiale. 
W miejscu uskoku widać zmianę wartości r] zarówno w przebiegu sygnału (Dl + D2), 
jak i (Dl - D2). Na obrazie w modzie COMPO wystąpi więc artefakt związany 
z wpływem topografii. Na rysunku 4.4b pokazano gładką powierzchnię próbki złożo
nej z dwóch materiałów. Na granicy Al-Ag również widać zmianę wartości r] zarów
no w przebiegu sygnału (Dl + D2), jak i (Dl - D2). Na obrazie w modzie TOPO 
wystąpi więc artefakt związany z wpływem kontrastu materiałowego. Z kolei na ry
sunku 4.4c pokazano przypadek, gdy w miejscu spawu dwóch materiałów dodatkowo 
występuje uskok. Wówczas zarówno na obrazie w modzie TOPO, jak i w modzie 
COMPO pojawią się artefakty spowodowane przez wzrost sygnału 77, wskutek jedno
czesnego silnego wpływu topografii i kompozycji próbki.

Rys. 4.4. Analiza przebiegu sygnałów (Dl + D2) 
i (Dl - D2) w funkcji odległości w przypadku: 

a) uskoku w jednorodnym materiale, b) gładkiego 
spawu dwóch materiałów, c) uskoku w miejscu 

spawu dwóch materiałów [176]

Problem separacji modów TOPO i COMPO zilustrowano na rysunku 4.5, przed
stawiającym gładką (szlifowaną) granicę spawu Ta-Cu. Jako artefakt widać tu rozja
śniony grzbiet na granicy dwóch materiałów.
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Rys. 4.5. Obraz mikroskopowy gładkiej spoiny Ta-Cu 
w modzie TOPO. Znacznik = 10 pm [88]

Z podanych przykładów wynika, że omówione artefakty trudno jest zidentyfiko
wać i uwzględnić przy analizie obrazów mikroskopowych. Reimer proponuje dla pró
bek o złożonej powierzchni obniżenie energii wiązki pierwotnej do około 5-e-10 keV, 
przez co znacznie zmniejsza się głębokość wnikania elektronów wiązki w próbkę (rys. 
1.2) [176], Z kolei autor zaproponował w p. 2.4 metodę tworzenia modów „czyste” 
TOPO i „czyste” COMPO, które w znacznym stopniu są pozbawione artefaktów 
związanych z niedoskonałą separacją kontrastu topograficznego i materiałowego [76, 
131].

4.3. ARTEFAKTY ZWIĄZANE Z PIKAMI 
NA CHARAKTERYSTYCE KĄTOWEJ EWR

Trudne do wykrycia artefakty mogą pojawić się na obrazach mikroskopowych 
przy nieodpowiednio dobranym kącie ustawienia detektora względem próbki. Do
kładne pomiary prądu EWR w funkcji kąta nachylenia próbki S wykazały, że dla 
wąskiego przedziału kątów AS występują silne piki sygnałowe (rys. 4.6) [74, 77, 
80, 94],

Jak wynika z rysunku 4.6, piki sygnałowe pojawiają się przy kącie nachylenia 
próbki 8, równym w przybliżeniu połowie kąta detekcji 0O. Przyczynę pojawienia się 
na charakterystyce ID = f(8) pików sygnałowych wyjaśniono na rysunku 4.7. Jest tu 
pokazany przypadek, gdy kąt nachylenia powierzchni próbki Sjest równy połowie 
kąta detekcji 0O (8 = 0o/2), a więc również kąt /3 = 60/2 = 8. Wtedy do detektora 
Dl docierają EWR sprężyście odbite od próbki, zgodnie z prawem odbicia (kąt pada
nia równa się kątowi odbicia). Pik sygnałowy występuje więc tylko wówczas, gdy kąt 
0=S[77,94],
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Rys. 4.6. Przebiegi prądu EWR ID w zależności od kąta nachylenia 8gładkiej powierzchni próbki Au 
i przy różnym kącie ustawienia detektora względem wiązki pierwotnej. Wysokości wszystkich 

pików zostały prawie dwukrotnie zmniejszone, gdyż znacznie wykraczały poza przyjęty górny 
poziom pomiarowy w SEM [94]

Dl

Rys. 4.7. Rysunek pomocniczy dla wyjaśnienia zjawiska występowania pików 
(8 - kąt nachylenia próbki, 0O- kąt detekcji zawarty między detektorem 

a wiązką pierwotną, N - normalna do powierzchni próbki) [94]
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Opisane piki sygnałowe pojawiają się oczywiście również w przebiegach sumy 
(mod COMPO) i różnicy (mod TOPO) sygnałów EWR z symetrycznie względem 
wiązki rozmieszczonych detektorów Dl i D2. Na rysunku 4.8 pokazano przypadek, 
gdy kąt ustawienia detektorów wynosił 36°, a więc piki występują dla obu przebie
gów przy kącie około 18°.

Rys. 4.8. Doświadczalne przebiegi różnicy sygnałów EWR (D2 - Dl) oraz sumy (D2 + Dl) 
w funkcji kąta nachylenia 5powierzchni próbki Au [74]

Poniżej, na przykładzie analizy obrazów mikroskopowych w modzie TOPO i w mo
dzie COMPO, pokazano, że przy nieodpowiednio dobranym kącie detekcji istnienie 
pików sygnałowych powoduje wystąpienie artefaktów.

Na rysunku 4.9a przedstawiono w modzie COMPO (D3 + D4) obraz powierzchni 
krzemu z wytrawionymi rowkami, na którym w zaznaczonym miejscu widać jaśniej
szy fragment powierzchni. Należałoby to interpretować jako obecność materiału 
o wyższej liczbie atomowej Z. Jednak po zmianie kąta detekcji (rys. 4.9b), gdy mod 
COMPO jest utworzony jako suma sygnałów z detektorów Dl i D2 (rys. 3.2) - jaś
niejszy fragment powierzchni znika. Dowodzi to pojawienia się artefaktu związanego 
z pikami sygnałowymi.

Z kolei na rysunku 4.10 porównano obrazy w modzie TOPO porysowanej po
wierzchni tantalu, uzyskane za pomocą detektorów D2 i Dl oraz D3 i D4, ustawio
nych jak na rysunku 3.2. Na rysunku 4.1 Ob strzałką zaznaczono artefakt w postaci 
wyraźnego rozjaśnienia 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) (Dl + D2). Znacznik 25 pm

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

Przytoczone doświadczenia potwierdzają, że artefakty, których źródłem są piki 
sygnałowe, można zidentyfikować przez obserwację tego samego fragmentu próbki 
przy dwóch różnych kątach detekcji (np. zmieniając odległość próbki od układu de
tekcyjnego) [94], Taka szczegółowa analiza mikroskopowa może okazać się bardzo 
przydatna na przykład w dziedzinie biologii i medycyny, gdzie coraz częściej stosuje 
się sygnał EWR do badania próbek organicznych [105, 180, 198],

AA. ARTEFAKTY ZWIĄZANE Z ENERGIĄ 
WIĄZKI PIERWOTNEJ

W podrozdziale 1.1 podano, że sygnał EWR może mieć energię od 50 eV do kil
kudziesięciu kiloelektronowoltów. Przy różnych energiach wiązki pierwotnej infor
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macje niesione przez sygnał EWR pochodzą z różnych głębokości próbki (rys. 1.2). 
Należy więc uwzględnić ten fakt podczas analizy obrazu mikroskopowego, w prze
ciwnym bowiem razie będziemy mieli do czynienia z artefaktem związanym z energią 
wiązki pierwotnej. Bardzo bogaty materiał na ten temat zawierają 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 będzie wyglądać obraz w modzie COMPO w przy
padku próbek złożonych z dwóch materiałów, gdy zostanie zmieniona energia wiązki 
pierwotnej. Na rysunku 4.1 la widoczna jest próbka, w której granice między krzemem 
i złotem znajdują się na powierzchni. Obraz w modzie COMPO zarówno przy energii 
1 keV, jak i 3 keV będzie bardzo podobny. Na rysunku 4.1 Ib złoto znajduje się na 
głębokości 500 A pod powierzchnią krzemu, a energia wiązki pierwotnej wynosi 
1 keV. Ponieważ maksymalna głębokość wnikania w krzem wiązki o energii 1 keV 
wynosi 300 A [161], wobec tego na obrazie w modzie COMPO będzie widoczna tyl
ko powierzchnia krzemu. Dopiero zwiększenie energii do 3 keV pozwoli zaobserwo
wać na obrazie w modzie COMPO złoto znajdujące się pod powierzchnią krzemu (rys. 
4.1 Ic).

Rys. 4.11. Obrazy w modzie COMPO powierzchni próbek złożonych z dwóch materiałów - Si 
(zakreskowane grubą linią) oraz Au (zakreskowane cienką linią) przy zastosowaniu różnych 

energii wiązki: a) granice między Si oraz Au znajdują się na powierzchni próbki.
a energia wiązki wynosi 1 keV lub 3 keV, b) Au jest zanurzone w Si na głębokości 500 A, 

a energia wiązki wynosi 1 keV, c) Au jest zanurzone w Si na głębokości 500 A, 
a energia wiązki wynosi 3 keV [161]

Z podanego przykładu wynika, że prawidłowo interpretując obraz mikroskopowy, 
możemy wyciągnąć fałszywe wnioski o rzeczywistej strukturze badanej próbki, jeśli 
nie uwzględnimy energii wiązki pierwotnej.
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Warto zwrócić uwagę na to, że sygnał EWR doskonale nadaje się do analizy we
wnętrznej struktury próbki - warstwa po warstwie - przez kontrolowaną zmianę za
równo energii wiązki pierwotnej, jak i głębokości wyjścia sygnału EWR z próbki 
[161, 178, 196], Przy zastosowaniu techniki cyfrowej możliwa jest więc trójwymia
rowa rekonstrukcja obrazu wnętrza próbki, dająca efekty podobne jak w tomografie 
[163],

Na zakończenie tego rozdziału autor chciałby podkreślić, że większość omawia
nych tu artefaktów można z łatwością wyeliminować. Często jednak nie uświadamia
my sobie faktu ich występowania.



5. METODY TWORZENIA MAP SKŁADU 
MATERIAŁOWEGO POWIERZCHNI 

ZA POMOCĄ SYGNAŁU EWR

W poprzednich rozdziałach pracy przedstawiono metody tworzenia obrazu mikro
skopowego powierzchni próbki w modzie COMPO jako sumy sygnałów z detektorów 
EWR umieszczonych wysoko nad próbką (p. 1.2.2) oraz metody separacji kontrastów 
topograficznego i materiałowego przez stosowanie odpowiednich algorytmów mie
szania sygnałów z wielu detektorów (p. 1.2.2 i 2.4), a także przez korekcję modu 
COMPO zgodnie z teorią separacji (p. 2.4). Omówiono też artefakty, które utrudniają 
prawidłową analizę składu materiałowego próbki (rozdz. 4).

W niniejszym rozdziale pokazano sposoby identyfikacji poszczególnych pierwiastków 
za pomocą sygnału EWR oraz możliwości doskonalenia metod wizualizacji kompozycji 
próbki przy założeniu, że wcześniej dokonana została separacja modów COMPO i TOPO.

Metoda EWR, jak wynika z literatury [13, 48, 50, 1054-107, 128, 154, 165, 178, 
179], jest konkurencyjna w stosunku do innych metod badań materiałowych, stosują
cych np. promienie X [13, 50, 105, 128] czy elektrony Augera [50], Szczególnie 
świadczy o tym szerokie zastosowanie sygnału EWR w diagnostyce medycznej i bio
logicznej [105, 128, 180, 198], Główne zalety stosowania tego sygnału do analizy 
materiałowej to, między innymi, dokładność i szybkość uzyskiwania informacji [12, 
178], a także możliwość analizy pierwiastków o bardzo niskich liczbach atomowych, 
trudnych do identyfikacji za pomocą promieni X [178, 186], Podstawową natomiast 
wadą metody EWR jest konieczność jak najlepszej separacji informacji o topografii 
i składzie materiałowym próbki, żeby wyeliminować artefakty (rozdz. 4). Poza tym 
pewne niedogodności stwarza fakt, że charakterystyka współczynnika T] = f(Z) nie 
jest liniowa w całym zakresie. Omówiono to w podrozdziale 5.2.

5.1. OCENA ROZDZIELCZOŚCI MATERIAŁOWEJ 
UZYSKIWANEJ ZA POMOCĄ SYGNAŁU EWR

Zastosowanie sygnału EWR do tworzenia mapy składu materiałowego powierzch
ni jest możliwe dzięki zależności współczynnika wstecznego rozpraszania r/ od liczby 
atomowej Z pierwiastka (rys. 1.3). Jak wynika z badań doświadczalnych [13, 53, 62, 
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146, 177], dla liczb atomowych w granicach 3 < Z < 40 charakterystyka r] = /(Z) ma 
przebieg prawie liniowy, natomiast dla Z » 40 przebieg charakterystyki może być 
przybliżony prostą o stałym nachyleniu, ale mniejszym niż na odcinku początkowym 
(rys. 5.1). Dodatkowo przy analizie należy uwzględnić wpływ stochastycznego cha
rakteru zjawiska wstecznego rozpraszania, co wiąże się z określonym poziomem 
szumów At] (rys. 5.1) [73]. W liniowym zakresie charakterystyki małej wartości At] 
związanej z fluktuacjami będzie odpowiadać mała wartość błędu określenia liczby 
atomowej AZ! (rys. 5.1), natomiast dużym liczbom atomowym tej samej wartości At] 
odpowiada większa wartość błędu &Z2 (rys. 5.1). W praktyce, na obrazie mikrosko
powym powierzchni nastąpi uśrednienie błędu, gdyż w różnych sąsiednich punktach 
powierzchni będą różne wartości fluktuacji At], Utrudnia to analizę powierzchni prób
ki w szerszym zakresie liczb atomowych [73], Mimo to sygnał EWR jest bardzo pre
cyzyjnym źródłem informacji o materiale próbki i okazuje się konkurencyjny w po
równaniu z innymi sygnałami (p. 5.4).

Rys. 5.1. Ilustracja do analizy błędu określenia liczby atomowej AZ 
na podstawie charakterystyki ą = /(Z) [73]

Metodę identyfikacji pierwiastków za pomocą sygnału EWR, przedstawioną przez 
autora w pracy [73], tu omówiono na przykładzie próbki wykonanej z metali o okre
ślonych liczbach atomowych. Na rysunku 5.2 pokazano jej obraz cyfrowy w modzie 
COMPO. Obraz jest plikiem w formacie BMP, odpowiadającym rozdzielczości 
1200 punktów ■ 1000 linii (p. 3.2). Na rysunku 5.3 pokazano przebieg wybranej linii 
obrazu cyfrowego, przechodzącej przez całą badaną próbkę. Jest to wykres rozkładu 
odcieni szarości, który zgodnie z charakterystyką r) = f (Z) odpowiada materiałowi 
próbki. Przyjęto, że odpowiednikiem wartości bitowej od 0 do 255 jest jasność J wy
rażona w procentach i że wartości bitowej 255 odpowiada 100% jasności J. Na pod
stawie wykresu (rys. 5.3) można odczytać dla każdego materiału odpowiedni poziom 
jasności J, który jest proporcjonalny do prądu detektora EWR.
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Rys. 5.2. Obraz cyfrowy w modzie COMPO 
próbki złożonej z: Ta(Z = 73) - Mo(Z = 42) - 

- Cu(Z = 29) - Ti(Z = 22) - mosiądz 
(patrząc od lewej strony). Znacznik = 500 pm [73]

Rys. 5.3. Wykres poziomu jasności J wzdłuż całej szerokości d próbki, 
której obraz przedstawiony jest na rys. 5.2 [73]

W celu identyfikacji pierwiastków wchodzących w skład nieznanej próbki należy 
najpierw przeprowadzić kalibrację poziomu jasności względem charakterystyki 
t] = /(Z), co pokazano na rysunku 5.4. Wykorzystuje się tu fakt, że zarówno J, jak 
i ri są wielkościami proporcjonalnymi do natężenia prądu elektronów wstecznie roz
proszonych. Na podstawie poziomu jasności obrazu powierzchni próbki w modzie 
COMPO można więc wnioskować o wartości liczby atomowej Z. Na rysunku 5.4, 
w celu prezentacji metody, czarnymi kropkami zaznaczono odpowiednio poziomy J 
z rysunku 5.3, dzięki czemu można zidentyfikować poszczególne pierwiastki i okre
ślić miejsce ich występowania na powierzchni (rys. 5.2).
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Rys. 5.4. Kalibracja rozkładu jasności J względem charakterystyki r)=f(Z) [73]

W podobny sposób dokonuje się analizy dwuskładnikowych związków chemicz
nych lub stopów metali [13, 28, 38], Danguy i Quivy [38] podali wzór, który pozwala 
na obliczenie uśrednionej liczby atomowej Zz związku dwóch pierwiastków. Jeśli 
związek ma postać A,„ Bn, to 

gdzie ZA, Zs-liczby atomowe pierwiastków A i B wchodzących w skład związku.
Z kolei Castaing zaproponował wzór na współczynnik wstecznego rozpraszania r]z 

w przypadku stopu dwóch metali [28]

Hz =C^+(1-CJt7b, (5.2)
gdzie:

T7b - współczynniki wstecznego rozpraszania odpowiednio dla: stopu, pier
wiastka A i pierwiastka B,

CA - koncentracja atomów pierwiastka A (%), przy czym CA/(1 - CA) = m/n [ 13],
Wyniki uzyskane na podstawie wzorów (5.1) oraz (5.2) są zgodne z danymi do

świadczalnymi w szerokim zakresie liczb atomowych. Na przykład Bali i McCartney 
[13] badali dwuskładnikowe związki złożone z pierwiastków o liczbach atomowych 
Z< 48 (rys. 5.5), czyli w prawie liniowym zakresie charakterystyki r] = f(Z). Według 



70

znormalizowanej krzywej z rysunku 5.5 można zidentyfikować dany związek che
miczny na obrazie mikroskopowym w modzie COMPO. Na rysunku 5.6 pokazano 
obraz eutektycznego stopu Al-Cu-Ag, na którym dobrze jest widoczny kontrast ma
teriałowy oraz morfologia próbki. Jasność poszczególnych obszarów świadczy o wiel
kości współczynnika 77. Procedura identyfikacji materiału jest podobna do podanej na 
rysunku 5.4.

Rys. 5.5. Przebieg znormalizowanego względem Cu współczynnika 77 w funkcji liczby atomowej Z 
pierwiastka i uśrednionej liczby atomowej związków dwóch pierwiastków, przy energii wiązki 

Eo = 20 keV. Liczba atomowa związków chemicznych została wyznaczona według wzoru (5.1) [13]

Rys. 5.6. Obraz w modzie COMPO powierzchni eutektycznego stopu Al-Cu-Ag, 
gdzie: aluminium oznaczono kolorem czarnym, związek miedzi i aluminium - kolorem szarym, 

związek srebra i aluminium - kolorem białym [13]

Rozdzielczość materiałową sygnału EWR w przypadku dwuskładnikowych 
związków można ocenić według wzorów (5.1) i (5.2) [13]. Jeśli CA jest koncentracją 
atomów w pierwiastku A, natomiast związek ma wzór chemiczny An,B„, to
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m CA
n 1-CA'

(5.3)

Po podstawieniu zależności (5.3) do wzoru (5.1) i przy założeniu, że CA « 1, 
otrzymujemy uproszczony wzór określający zmianę liczby atomowej AZ. wraz ze 
zmianą koncentracji CA

~ZA(ZA-ZB) (54)
A ^B

Bali i McCartney [13] podali, że po spełnieniu określonych warunków dotyczą
cych prądu wiązki pierwotnej, czasu skanowania, czułości układu detekcyjnego, moż
liwe jest osiągnięcie dla małych liczb atomowych rozdzielczości materiałowej AZ 
nawet około ±0,25. Franchi i inni na podstawie badania za pomocą sygnału EWR 
struktur supersieciowych określili minimalną wykrywalną różnicę liczb atomowych 
jako AZ = ±0,8 [48]. Z kolei, według Reimera dokładność określenia liczby atomowej 
pierwiastka w przypadku niskich liczb atomowych wynosi AZ = ±2, a w przypadku 
dużych liczb atomowych AZ = ±5 [165].

Autor dokonał oceny rozdzielczości materiałowej uzyskiwanej za pomocą sygnału 
EWR na specjalnie spreparowanych próbkach [73, 108]. Metale dobrane parami tak, 
aby różnica ich liczb atomowych była jak najmniejsza, zespawano za pomocą wiązki 
elektronowej. Następnie powierzchnię próbek oszlifowano. Na rysunku 5.7 pokazano 
zdjęcia mikroskopowe w modzie COMPO powierzchni próbek złożonych z Cu(Z = 
= 29) -Ni(Z = 28) oraz Ta(Z = 73) - W(Z = 74), gdzie różnica liczb atomowych AZ = 1. 
Jak widać na rysunku 5.7a, w przypadku małych liczb atomowych, granica spawu 
Cu-Ni jest bardzo wyraźna. Natomiast na rysunku 5.7b pierwiastki o dużych liczbach 
atomowych, przy różnicy liczb atomowych AZ = 1, są praktycznie nierozróżnialne.

b)

Rys. 5.7. Ocena rozdzielczości materiałowej w zakresie małych i dużych liczb atomowych: 
a) powierzchnia spawu Cu-Ni (różnica liczb atomowych AZ=1), b) powierzchnia spawu Ta-W 
(różnica liczb atomowych AZ= 1). Poziom jasności dobierany był oddzielnie dla każdej próbki [73]



72

Aby rozszerzyć możliwości analizy za pomocą sygnału EWR materiałów o du
żych liczbach atomowych, autor zaproponował opisaną w kolejnym rozdziale me
todę zwiększenia rozdzielczości AZ w sposób sztuczny [73]. Metodę tę nazwano 
linearyzacją charakterystyki wstecznego rozpraszania w funkcji liczby atomowej 
pierwiastka.

5.2. METODA LINEARYZACJI CHARAKTERYSTYKI
ri

Standardowa metoda linearyzacji funkcji za pomocą metod numerycznych, zda
niem autora [73], może być z powodzeniem stosowana w celu poprawienia roz
dzielczości materiałowej sygnału EWR przy wyższych liczbach atomowych pier
wiastka.

Linearyzacja charakterystyki 77 = /(Z) polega na:
• wybraniu najbardziej reprezentatywnej doświadczalnej charakterystyki 77 = /(Z),
• opisaniu charakterystyki doświadczalnej 77 = /(Z) za pomocą wielomianu,
• wyznaczeniu wielomianu linearyzującego przebieg 77 = f(Z),
• zastosowaniu linearyzacji do zapamiętanego w postaci cyfrowej obrazu próbki 

w modzie COMPO.
Po analizie wyników doświadczalnych wielu autorów [73], w celu zaprezentowa

nia metody wybrano charakterystykę 77 = /(Z) zmierzoną przez Heinricha [53, 147] 
w szerokim zakresie energii wiązki pierwotnej (rys. 5.8). Do aproksymacji tej charak
terystyki z dokładnością około 3% zastosowano następujący wielomian trzeciego 
stopnia [73]

77(Z) = 7,91 • 10"7 • Z3 -0,000179- Z2 +0,0158 ■ Z -0,0215. (5.5)

Na rysunku 5.8 widać, że wykres otrzymany na podstawie wielomianu danego 
wzorem (5.5) wykazuje dobrą zgodność z wynikami doświadczalnymi i że w zakresie 
liczb atomowych Z < 20 ma on przebieg liniowy. Można więc wyznaczyć współczyn
nik kierunkowy prostej przechodzącej przez tę część charakterystyki 77 = /(Z) (rys. 
5.9). Funkcja liniowa ma postać

77Ł(Z)= 0,0123-Z-0,0107. (5.6)

W praktyce wygodniej jest jednak posługiwać się współczynnikiem 77, który jest 
proporcjonalny do prądu EWR z badanej próbki. Wielomian linearyzujący ma wtedy 
postać (rys. 5.9)

Z(?7)= 13,74t73 - 6,38t72 +1,8377-0,0192.. (5.7)
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Rys. 5.8. Porównanie wykresu r] = f(Z) otrzymanego za pomocą metody numerycznej 
z wynikami doświadczalnymi [73]

Aby zastosować metodę linearyzacji podczas analizy składu chemicznego próbki, 
należy najpierw znormalizować funkcję 77 = /(Z) daną wzorem (5.5). Do tego celu 
używa się próbki testowej, złożonej z dwóch pierwiastków o znanych liczbach ato
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mowych. Wówczas za pomocą programu komputerowego można każdemu punktowi 
obrazu cyfrowego w modzie COMPO o danym poziomie jasności J (czyli o danej 
wartości bitowej) przyporządkować konkretną wartość współczynnika 77, a więc okre
ślić liczbę atomową pierwiastka.

Metodę linearyzacji charakterystyki T) = f(Z) zastosowano do zwiększenia roz
dzielczości AZ obrazu w modzie COMPO spoiny Ta-W z rysunku 5.7b. Na rysunku 
5.10 bardzo wyraźnie widać granicę między dwoma pierwiastkami o dużych liczbach 
atomowych.

Rys. 5.10. Cyfrowy obraz powierzchni spawu Ta-W 
po zastosowaniu metody linearyzacji 

charakterystyki ą = f(Z). Znacznik = 36 ąm [73]

Zauważmy, że linearyzacji można dokonać dla dowolnie małego przedziału 
liczb atomowych i dzięki temu wykorzystać pełną gamę odcieni szarości. Na przy
kład, jeśli wiemy, że badana próbka składa się z pierwiastków o liczbach atomo
wych znajdujących się w przedziale ZA < Z < ZB, to wówczas pierwiastkom o licz
bach 1 < Z < ZA można przydzielić wartość bitową 0 (pierwszy kolor palety - czar
ny), pierwiastkom zaś o liczbach Z > ZB - wartość bitową 255 (ostatni kolor palety 
- biały). Metoda linearyzacji charakterystyki 7] = f(Z) znacznie więc zwiększa roz
dzielczość wizualną AZ sygnału EWR i może być stosowana do szczegółowej ana
lizy składu materiałowego powierzchni. Inną bardzo skuteczną metodą służącą do 
tego celu jest cyfrowa symulacja kolorów. Obie metody można stosować niezależ
nie od siebie.

5.3. METODA CYFROWEJ SYMULACJI KOLORÓW 
DO ANALIZY KOMPOZYCJI PRÓBKI

Autor zastosował nazwę „cyfrowa symulacja kolorów” dla opracowanej przez sie
bie metody tworzenia za pomocą komputera barwnych map składu materiałowego 
powierzchni na podstawie sygnału EWR z mikroskopu [72, 78], Ogólnie dostępne są 
programy komputerowe do obróbki obrazów cyfrowych, takie jak np. „Photo-Styler”, 



75

„Photo Shop”, „Picture Publisher”, które dają bardzo duże możliwości poprawiania 
jakości obrazów i ich kolorowania. Jednak to, co jest niezwykle pożyteczne z punktu 
widzenia użytkowników tych programów (np. możliwość wyostrzania, konturowania, 
redukcji szumów, kolorowania obrazów), stwarza niebezpieczeństwo niekontrolowa
nej zmiany informacji o próbce badanej za pomocą sygnału EWR. Do analizy obra
zów mikroskopowych nie powinno się stosować procedur ingerujących w obszar da
nych bitmapy. Wysokiej klasy mikroskopy skaningowe są fabrycznie wyposażone 
w programy do otrzymywania kolorowej dokumentacji wyników badań [126, 130, 
196], jednak na rynku nie są dostępne w wersji profesjonalnej programy specjali
styczne do obróbki np. tylko obrazów EWR.

Opracowana metoda symulacji kolorów [72, 78] przyporządkowuje w zadany 
sposób odpowiednie kolory obszarom o różnych liczbach atomowych, które na 
obrazie cyfrowym próbki w modzie COMPO są widoczne jako różne odcienie 
szarości.

W komputerze obraz kolorowy jest reprezentowany w systemie RGB [145, 157], 
System ten zapewnia możliwość uzyskania różnych barw przez zmieszanie w odpo
wiednich proporcjach trzech podstawowych kolorów: czerwonego (R - red), zielone
go (G - green) i niebieskiego (B - blue). Jeśli jasność każdego koloru zmienia się 
w skali od 0 do 255, to zmieszanie barw o różnej intensywności daje do dyspozycji 
ponad 16 milionów kolorów. Czarno-biały obraz cyfrowy powierzchni próbki, gdzie 
R:G:B =1:1:1, ma 256 odcieni szarości (p. 3.2). Należy więc spośród tej olbrzymiej 
liczby kolorów wybrać tylko 256. Wszystkie kolory są reprezentowane za pomocą 
trzech bajtów, oznaczających nasycenie poszczególnych kolorów podstawowych. 
Czwarty bajt określa dokładność ich rozróżnienia.

Wprowadzając cyfrową symulację kolorów należy, między innymi, zwrócić uwa
gę na problem sąsiedztwa barw o małej jasności czy też na kolejność następowania ich 
po sobie [157], Gdy znany jest skład próbki, wówczas poszczególnym liczbom ato
mowym można przydzielić kontrastujące ze sobą kolory. Jest to korzystne, gdy prób
ka składa się z pierwiastków o zbliżonych liczbach atomowych. Na rysunku 5.1 la 
przedstawiono zdjęcie w modzie COMPO porysowanej powierzchni z granicą spawu 
Cu(Z = 29) - Ni(Z = 28), gdzie AZ = 1. W porównaniu z rysunkiem 5.7a, na którym 
zaprezentowano obraz gładkiej powierzchni Cu-Ni, trudniej jest teraz określić prze
bieg granicy spawu.

Na rysunku 5.1 Ib pokazano kolorową mapę składu materiałowego tej samej po
wierzchni. Przyjęto, że kolor czerwony oznacza miedź, zielony - nikiel, granatowy - 
materiał o liczbie atomowej niższej od niklu (zanieczyszczenia, tlenki). Zarówno Ni, 
jak i Cu są materiałmi miękkimi. Na skutek porysowania stalową igłą powierzchni na 
obszarze Cu w miejscu rys widać przeniesiony przez ostrze igły (oznaczony zielonym 
kolorem) nikiel i odwrotnie, na obszarze Ni - w miejscu rys znajdują się śladowe ilo
ści miedzi (kolor czerwony).

W celu stworzenia mapy składu materiałowego powierzchni dowolnej próbki 
przyjęto dwa podstawowe sposoby doboru barw:
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• według kolejności w pudełku kredek (biały, żółty, pomarańczowy, czerwony, 
różowy, seledynowy, zielony, niebieski, fioletowy, brązowy, szary, czarny); jest to 
zgodne z naturalnym odczuciem, że jasne kolory to duża liczba atomowa Z, ciemne 
- mała liczba atomowa,

• według kolejności w widmie świetlnym (czerwony, pomarańczowy, żółty, zie
lony, niebieski, różowy, fioletowy) w przedziałach np. co 10 liczb atomowych; elimi
nuje to od razu grupy pierwiastków nie występujących w badanej próbce.

Poniżej przedstawiono przykład zastosowania metody symulacji kolorów do ana
lizy składu materiałowego za pomocą sygnału EWR w SEM.

Na rysunku 5.12 pokazano możliwość identyfikowania uśrednionej liczby ato
mowej stopu dwóch metali.

Na rysunku 5.12a widać w modzie COMPO zdjęcie strefy przetopu W(74) - 
Mo(42) od strony wolframu. Z rozkładu odcieni szarości w miejscu spoiny można 
wnioskować, że pod wpływem energetycznej wiązki elektronowej materiały pod
stawowe W i Mo uległy wymieszaniu. Zastosowano metodę symulacji kolorów, 
przydzielając kolor granatowy Mo(42), natomiast żółty - W(74).

Liczbom atomowym 46 < Z < 70 przyporządkowano kolory w sposób pokazany 
na skali barw pod rysunkiem 5.12b. Przewaga w spoinie koloru jasnozielonego 
(umieszczonego na skali w pobliżu koloru czerwonego) świadczy o dużym udziale 
molibdenu w stopie. Dlatego do dalszej szczegółowej analizy materiałowej wybra
no obszar jasnozielony odpowiadający liczbom atomowym 52 < Z < 58.

Odcinek jasnozielony na skali podzielono na cztery równe części i każdej z nich 
przydzielono nowe kolory (rys. 5.12c). Widać, że kolor jasnozielony został zastą
piony kolorem purpurowym, który odpowiada węższemu zakresowi liczb atomo
wych. Postępując podobnie jak na rysunku 5.12c, podzielono purpurowy odcinek 
skali na cztery mniejsze części.

Jak widać na rysunku 5.12d, na dużym obszarze powierzchni pojawił się kolor 
biały, który odpowiada konkretnej wartości liczby atomowej na skali barw 
(Z = 54).

Podczas badania składu materiałowego nieznanej próbki należy najpierw wyko
nać kalibrację rozkładu jasności obrazu w modzie COMPO względem charaktery
styki i] = f(Z) (patrz rys. 5.4). Do tego potrzebna jest próbka testowa z dwoma 
pierwiastkami o znanej liczbie atomowej. Oznacza to, że odpowiednim odcieniom 
szarości obrazu powierzchni próbki zostaną przydzielone konkretne wartości liczb 
atomowych. Wówczas można zastosować metodę symulacji kolorów tak. jak to 
opisano powyżej.

Na zakończenie należy podkreślić, że przedstawiona w tym rozdziale metoda 
umożliwia rozróżnienie bardzo dużej liczby kolorów. O dokładności analizy materia
łowej decyduje jednak w tym przypadku jakość czarno-białego obrazu cyfrowego 
w modzie COMPO, uzyskanego po akwizycji sygnału EWR z SEM. Należy więc 
pamiętać o dobrej separacji modów TOPO i COMPO oraz o tym, że szum oraz arte
fakty, które może zawierać obraz, podlegają również kolorowaniu.
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b)

Rys. 5.11. Obrazy w modzie COMPO porysowanej powierzchni spawu Cu-Ni:
a) zdjęcie mikroskopowe, b) obraz cyfrowy po zastosowaniu symulacji kolorów. Znacznik = 75 pm [721

a) b)

d)

Rys. 5.12. Obrazy w modzie COMPO fragmentu strefy przetopu W-Mo:
a) zdjęcie mikroskopowe, b). c), d) obrazy po zastosowaniu linearyzacji charakterystyki l] =f(Z) 

i symulacji kolorów zgodnie z umieszczoną pod nimi skalą. Znacznik = 50 pm [78]
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SA. INNE METODY BADANIA KOMPOZYCJI PRÓBKI

Do analizy składu materiałowego powierzchni próbki powszechnie są stoso
wane różne metody spektroskopowe, które pozwalają na uzyskanie informacji 
z warstw o grubości od 0,5 nm do 5 mm [13, 50, 128, 194], Czasem dokładna ana
liza próbki wyriiaga stosowania kilku specjalistycznych metod badania naraz [14, 
15, 50], Sąjuż dostępne na rynku, niestety bardzo drogie, urządzenia - „kombaj
ny”, które zawierają np. skaningowy mikroskop elektronowy, mikroanalizator 
rentgenowski oraz analizator elektronów Augera. Dzięki temu można przeprowa
dzić kompleksowe badania powierzchni próbki pod względem składu materiało
wego, zanieczyszczeń, głębokości, na której występują poszczególne pierwiastki. 
Na rysunku 5.13 pokazano wyniki badania składu materiałowego powierzchni 
układu scalonego (rys. 5.13a) za pomocą urządzenia o nazwie Link Analytical AN 
10000 X-ray Microanalysis System. Jak widać na rysunku 5.13b, za pomocą spek
troskopii Augera stwierdzono na powierzchni półprzewodnika zanieczyszczenia 
w postaci: Cl, C, N oraz O. Z kolei, dzięki mikroanalizie rentgenowskiej uzyskano 
informacje o pierwiastkach, z których składa się układ scalony (rys. 5.13c). Ob
róbka cyfrowa sygnału elektronów Augera umożliwia tworzenie obrazów, poka
zujących dodatkowo rozkład niektórych z tych pierwiastków na powierzchni bada
nej próbki. Na przykład na rysunku 5.13d widać rozkład pierwiastków: Au, O, Ga 
oraz As.

Elektrony Augera pozwalają analizować bardzo cienką warstwę przypowierzch
niową. W zależności od energii wiązki pierwotnej Eo wynosi ona od 0,5 nm (przy 
Eo = 70 eV) do 2 nm (przy Eo = 2 keV) [50], Sygnał EWR, w zależności od energii Eo, 
pochodzi natomiast z warstw o grubości od kilkudziesięciu nanometrów do kilkudzie
sięciu mikrometrów. Dlatego też w literaturze [13, 128] obrazy w modzie COMPO, 
uzyskane za pomocą sygnału EWR, porównywane są najczęściej z wynikami mikro- 
analizy rentgenowskiej.

Dla przykładu na rysunku 5.14 pokazano przebieg pojedynczych linii skanowania 
biegnących w poprzek granicy spawu Cu-AI zarówno w przypadku sygnału EWR, jak 
i promieni X [13], Z rysunku wynika, że sygnał EWR szybciej reaguje na zmianę ma
teriału niż promienie X. Widać to szczególnie na powierzchni Al, gdzie poziomy 
przebieg sygnału EWR zaczyna się blisko granicy spawu Cu-AL W tabeli 5.1 [13] 
porównano rozdzielczość głębokościową, możliwą do uzyskania za pomocą promieni 
X i sygnału EWR. W przypadku Al rozdzielczość sygnału EWR jest dziesięciokrotnie 
większa niż promieniowania rentgenowskiego.

Tabela 5.1. Rozdzielczość d sygnału EWR i promieni X przy energii wiązki 20 keV

Rodzaj sygnału d [ąm] dla Cu d [gm] dla Al
EWR 0,2 0,4
Promienie X 0,8 4,0
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Rys. 5.13. Wyniki badania składu materiałowego powierzchni układu scalonego za pomocą: 
a) SEM, b) analizatora elektronów Augera, c) mikroanalizatora rentgenowskiego.

d) obróbki cyfrowej sygnału elektronów Augera

W praktyce często mikroanalizator 
rentgenowski jest stosowany do weryfika
cji wyników badań materiałowych prowa
dzonych innymi metodami.

Rys. 5.14. Przebieg pojedynczych linii skanowania 
w poprzek próbki z granicą spawu Cu-Al w przy

padku sygnału EWR oraz promieni X. Linią 
przerywaną zaznaczono granicę spawu [13]

sygnał EWR

promienie X 
(Cu)

promienie X 
(Al)

Cu Al



so

b)
liczba

Rys. 5.15. Wyniki analizy składu materiałowego próbki złożonej z metali według: 
a) metody symulacji kolorów, b) widma promieniowania rentgenowskiego dla Cu, Mo, W, 

c) widma promieniowania rentgenowskiego dla Ti, Fe, Ta
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Autor tego typu weryfikacji dokonał w przypadku próbki złożonej z metali o róż
nych liczbach atomowych. Na rysunku 5.15a pokazano w modzie COMPO obraz po
wierzchni otrzymany za pomocą sygnału EWR po zastosowaniu symulacji kolorów. 
Na podstawie badań spektrometrem rentgenowskim potwierdzono, że identyfikacja 
pierwiastków za pomocą sygnału EWR była prawidłowa. Do prezentacji widm pro
mieniowania rentgenowskiego, charakterystycznych dla poszczególnych pierwiast
ków, zastosowano te same kolory, co w metodzie symulacji kolorów (rys. 5.15b i c).

W wyniku badań doświadczalnych [13, 72, 78, 106, 198] można stwierdzić, że 
w przypadku analizy kompozycji próbki sygnał EWR wykazuje następujące zalety 
w stosunku do sygnału promieni rentgenowskich:

• większą rozdzielczość, szczególnie w przypadku mniejszych liczb atomowych 
(tab. 5.1),

• możliwość natychmiastowego uzyskania wyników z każdego analizowanego 
punktu powierzchni,

• możliwość zastosowania do badania pierwiastków i związków o bardzo małej 
liczbie atomowej,

• możliwość prezentacji kompozycji równocześnie z uwzględnieniem topografii 
próbki (zagadnienie to omówiono w rozdziale 6).



6 . METODY REKONSTRUKCJI OBRAZU 
TOPOGRAFII POWIERZCHNI 
ZA POMOCĄ SYGNAŁU EWR

W poprzednich rozdziałach omówiono charakterystyki, które pokazują zależność 
sygnału EWR od topografii powierzchni (rys. 1.5, 1.6, 2.12, 4.8).

W podrozdziale 1.2.2 przedstawiono metodę tworzenia obrazu mikroskopowego 
powierzchni próbki w modzie TOPO jako różnicy sygnałów z detektorów EWR 
umieszczonych nisko nad próbką.

W podrozdziale 2.4 omówiono metody separacji kontrastów topograficznego 
i materiałowego, natomiast w rozdziale 4 pokazano artefakty, które utrudniają prawi
dłową analizę topografii próbki.

Rekonstrukcja obrazu rzeczywistego ukształtowania powierzchni w SEM jest pro
blemem o wiele bardziej złożonym niż analiza materiałowa (rozdz. 5).

Jak wykazują publikacje z lat 90. [17, 18, 63, 78, 100, 161, 168, 183, 203], sygnał 
EWR jest bardzo precyzyjnym źródłem informacji o topografii powierzchni. Nie ma 
jednak opracowań, które ujmowałyby to zagadnienie całościowo.

Niniejszy rozdział jest poświęcony klasyfikacji sposobów przedstawiania obrazu 
ukształtowania powierzchni oraz omówieniu metod badania rzeczywistej topografii 
próbki.

Za pomocą sygnału EWR w SEM można otrzymać następujące rodzaje obrazów 
topografii powierzchni:

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

• dające wrażenie trzeciego wymiaru (impression 3D): [174-19, 63, 82, 100, 122, 
150, 161, 167, 183],

• trójwymiarowe (true 3D reconstruction): [174-19, 63, 78, 97, 100, 122, 123, 161, 
183, 189, 203],

Autor zaproponował jeszcze metodę jednoczesnej prezentacji zarówno trójwymia
rowej topografii, jak i kompozycji próbki [78].

Wymienione zagadnienia omówiono w podrozdziałach 6.24-6.5, w podrozdziale 
6.1 pokazano natomiast pewne analogie między mikroskopią elektronową i świetlną, 
stosowane do analizy ukształtowania powierzchni.
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6.1. PODSTAWOWE CZYNNIKI MAJĄCE WPŁYW 
NA OBRAZ TOPOGRAFII PRÓBKI

Jak już wspomniano wcześniej, prawidłowa interpretacja obrazu topografii próbki 
otrzymanego za pomocą sygnału EWR jest dużo trudniejsza niż w przypadku badania 
składu materiałowego. Przede wszystkim obraz ukształtowania powierzchni zależy nie 
tylko od charakterystyk kątowych wstecznego rozpraszania, ale również od umiejsco
wienia punktu obserwacji oraz od wielkości efektu przechwytywania przez wypukłe 
elementy topograficzne sygnału EWR wychodzącego w kierunku detektora.

Na rysunku 6.1 pokazano przypadek skanowania za pomocą wiązki elektronowej 
/o elementu topograficznego w kształcie stopnia. Jak widać, wielkość sygnałów EWR, 
dochodzących z próbki do detektorów Dl oraz D2, zależy głównie od ukształtowania 
powierzchni w pobliżu punktu padania wiązki pierwotnej, gdyż kąt padania wiązki na 
próbkę jest taki sam. Autor [69] wyróżnił tu następujące efekty:

• efekt zacienienia (rys. 6.la), kiedy to sygnał EWR (SI) na drodze do detektora 
(Dl) napotyka wypukłe elementy topograficzne,

• efekt pochłaniania (rys. 6.Ib), kiedy sygnał EWR (SI) ulega całkowitemu roz
proszeniu w materiale próbki,

• efekt krawędziowy (rys. 6.1c), kiedy wzrasta sygnał (S2) dochodzący do detekto
ra (D2) z krawędzi obszaru wypukłego.

Rys. 6.1. Ilustracja efektów: a) zacienienia (SI < S2); b) pochłaniania (SI =0);
c) krawędziowy (SI < S2). Oznaczenia: SI, S2 - sygnały EWR dochodzące 

odpowiednio do detektorów Dl i D2: /0 - wiązka elektronów pierwotnych, iy- kąt zacienienia [69]
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Jasność poszczególnych elementów topograficznych na obrazie w SEM (zależna 
między innymi od wymienionych efektów) odpowiada wielkości sygnału EWR docie
rającego do detektora. Istnieje więc analogia między interpretacją obrazów topografii 
uzyskanych podczas badania próbki wiązką elektronową i wiązką świetlną: źródło 
światła znajduje się w miejscu detektora, natomiast wyrzutnia elektronowa stanowi 
punkt obserwacyjny [77, 150, 167, 183, 203], Jasność elementu powierzchni zależy od 
jego orientacji względem kierunku oświetlenia i obserwacji. W SEM ten efekt może 
być użyty do określenia nachylenia elementu powierzchni na podstawie różnicy sy
gnałów z dwóch detektorów (p. 6.4) [17], Można zastosować tu prawo Lamberta, do
tyczące rozpraszania światła [19, 27, 183]. W przypadku dwóch detektorów EWR 
ustawionych wzdłuż osi x mamy [18, 150, 183]

D1-D2 ,, ..
-----------= sin a cos®, (6.1) 
Dl + D2

gdzie:
Dl, D2 - sygnały EWR dochodzące odpowiednio do detektorów Dl, D2, 
a - kąt między normalną do powierzchni i wiązką pierwotną (rys. 2.15), 
cp - kąt azymutalny między normalną i osią x, wzdłuż której ustawione są de

tektory.
Współczynnik (Dl - D2)/(D1 + D2) nie zależy od kompozycji próbki, tylko od 

lokalnego nachylenia powierzchni. Dzięki analogii między wiązką elektronową 
i świetlną to lokalne nachylenie powierzchni jest określane na podstawie jej jasności 
(p. 6.4) [19, 167],

W rozdziale 4. na rysunku 4.2d,e pokazano obrazy powierzchni krzemu z promie
niście rozchodzącymi się rowkami. Na rysunku 4.2d widać, że rowki sąjakby oświe
tlone od strony detektora D2, natomiast na rysunku 4.2e - od strony detektora D5. 
W podrozdziale 4.1 pokazano, że efekt ten może niekiedy prowadzić do błędnej anali
zy ukształtowania powierzchni. Autor zaproponował metodę tworzenia modu TOPO, 
która pozwala zarówno na zlikwidowanie efektu cienia, jak i na uwolnienie się od 
artefaktów związanych z układem detekcyjnym [136], Na rysunku 6.2 pokazano obraz 
tej samej próbki co na rysunku 4.2, ale otrzymany w wyniku dodania modułów różnic 
sygnałów pochodzących z dwóch par detektorów ustawionych wzdłuż osi x i y. Widać 
tu, że wszystkie rowki są oświetlone tak, jakby źródło światła znajdowało się na dnie 
każdego z nich. Zdaniem autora tego typu procedura może być stosowana jako wstęp
ny test, w celu prawidłowego określenia struktury na powierzchni próbki (np. wów
czas, gdy efekt cienia wykorzystuje się do rekonstrukcji rzeczywistej powierzchni, co 
omówiono w p. 6.4).

Do badania topografii w SEM można również użyć efektu stereoskopowego 
[174-19, 63, 97, 167, 183]. Stereoskopia jest metodą stosowaną od ponad pięćdziesię
ciu lat do tworzenia przestrzennych obrazów różnych obiektów za pomocą wiązki 
świetlnej. W odniesieniu do sygnału EWR w SEM metodą tą zajmowali się głównie 
Beil i Carlsen [174-19].



85

Rys. 6.2. Obraz topografii powierzchni krzemu 
z wytrawionymi rowkami, otrzymany w wyniku obróbki 

sygnałów EWR z czterech detektorów zgodnie 
z algorytmem: TOPOnl= | D2 - Dl | +1 D6 - D5 |.

Detektory ustawione są jak na rysunku 4.2f.
Znacznik = 50 pm [ 136]

Stereoskopia polega na postrzeganiu trójwymiarowości obiektu, gdy obserwuje się 
go z dwóch kierunków równocześnie (czyli korzysta się tu z cechy widzenia dwuocz- 
nego). Zasadę tworzenia obrazu pokazano na rysunku 6.3. Metoda stereoskopowa 
wymaga jednoznacznego zidentyfikowania charakterystycznych punktów (np. A, 13' 
na badanej powierzchni. Punkty te, jak widać na rysunku 6.3, są niejednakowo odda
lone od obserwatora przed i po przesunięciu obiektu na odległość S.

Rys. 6.3. Metoda stereoskopowa oparta na przesunięciu 
badanego obiektu względem punktu obserwacji.

Oznaczenia: O - punkt obserwacji, S - odległość, 
na jaką została przesunięta próbka; IV- odległość punktu 
obserwacji od stolika z próbką; yP, yL- kąty obserwacji 

odpowiednio z prawej (P) i lewej (L) strony:
di, di - odległości między punktami obserwacji A i B 
mierzone w płaszczyźnie stolika przy jego położeniu 

z prawej i lewej strony; h - wysokość obiektu badanego 
(próbka przesuwa się w prawo względem 

punktu obserwacji O na odległość 5) [183]

(W SEM wykorzystuje się często dwa detektory ustawione w odległości S). Rów
nież kąty yPi yL widzenia odcinka AB, odpowiednio w położeniu prawym i lewym, są 
różne. Próg widzenia stereoskopowego, czyli najmniejsza wartość różnicy kątów 
y = yP - yL, przy której dany obiekt może być widziany z różnych odległości bez 
zniekształcenia, wynosi zwykle 5-?10°. Gdy stosuje się większe kąty y, wówczas przy 
rozbudowanej topografii bardzo trudno jest dokładnie zestawić dwa obrazy tego sa
mego fragmentu powierzchni (dokonać fuzji), gdyż w wyniku zacienienia pewne ob
szary nie będą widoczne na obu obrazach jednocześnie. Wprawdzie stosuje się czasem 
kąty yokoło 20°, ale tylko w przypadku bardzo gładkich powierzchni [183], Z kątami 
widzenia yP i yL wiąże się pojęcie paralaksy. Jest to różnica odległości (J| - d2) między 



86

punktami obserwacji AB, mierzona w płaszczyźnie stolika, gdy znajduje się on w po
zycji prawej i lewej (rys. 6.3). Paralaksa nie może być zbyt duża, gdyż trudno byłoby 
wówczas uzyskać efekt stereoskopowy. Na podstawie danych z rysunku 6.3 można 
wyznaczyć wysokość badanego elementu topograficznego [183]

h = W
S

(6.2)

co jest niezbędne przy rekonstrukcji trójwymiarowej powierzchni.
Stereoskopową parę obrazów można również uzyskać, gdy zamiast przesunięcia 

próbki dokona się jej obrotu o kąt około 10° względem osi z (p. 6.4).
Omówione w tym rozdziale efekty stanowią najczęściej podstawę opracowywania 

różnych metod rekonstrukcji i analizy ukształtowania powierzchni.
Zgodnie z zaproponowaną klasyfikacją metod prezentacji topografii, najpierw 

omówiono sposoby tworzenia obrazów dwuwymiarowych.

6.2. METODY TWORZENIA DWUWYMIAROWYCH 
OBRAZÓW TOPOGRAFII PRÓBKI

Typowy SEM służy głównie do tworzenia dwuwymiarowych (2D) obrazów po
wierzchni, kiedy próbka leży w płaszczyźnie prostopadłej do wiązki pierwotnej. Moż
na wyróżnić tu trzy rodzaje prezentacji 2D:

1) obraz otrzymany za pomocą jednego detektora,
2) obraz w modzie TOPO, otrzymany w wyniku odejmowania sygnałów EWR 

z dwóch (lub czterech) detektorów,
3) obraz w trybie „modulacja Y”.
Pierwszy rodzaj prezentacji to obraz mikroskopowy topografii otrzymany przy 

użyciu jednego, nisko w stosunku do próbki umieszczonego detektora. Obraz tworzo
ny jest wówczas na podstawie efektu cienia. Dla przykładu na rysunku 6.4 pokazano 
powierzchnię krzemu z ciągiem wytrawionych grzbietów o przekroju w kształcie trój
kąta [83], Jak widać z rozkładu cieni, detektor umieszczony był z lewej strony próbki.

Rys. 6.4. Obraz mikroskopowy powierzchni krzemu z wytrawionym ciągiem grzbietów 
o przekroju w kształcie trójkąta, otrzymany za pomocą pojedynczego detektora. 

Dodatkowo na rysunku pokazano przebieg sygnału EWR przy jednokrotnym przejściu wiązki 
w poprzek płasko ustawionej względem niej próbki (tryb „modulacja Y”) [83]
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Drugi rodzaj prezentacji 2D omówiono w rozdziałach 2 (rys. 2.16a) oraz 4 
(rys. 4.2, 4.3).

Trzeci rodzaj prezentacji 2D uzyskuje się w wyniku rejestracji przebiegu sygnału 
EWR przy jednokrotnym przejściu wiązki pierwotnej w poprzek prostopadle do niej 
ustawionej powierzchni próbki (rys. 6.4). W literaturze przedmiotu [100, 150, 151, 
168, 183, 195] tego typu prezentacja nazywa się rekonstrukcją przekroju poprzeczne
go próbki (cross-section reconstructioń) lub trybem „modulacja Y” (Y-modulation). 
Metoda ta umożliwia odtworzenie profilu powierzchni próbki bez konieczności jej 
przecinania. Najczęściej służy ona do kontroli jakościowej procesu produkcji układów 
scalonych [29, 97, 150, 161, 168, 183], Wymagane jest wówczas bardzo dokładne 
zorientowanie badanej struktury względem kierunku skanowania. Autor stosował tryb 
„modulacja Y” do badania zależności sygnału EWR od kształtu różnego typu ele
mentów topograficznych (rys. 2.7) [32-^34, 814-83].

6.3. METODY POZWALAJĄCE UZYSKAĆ WRAŻENIE 
TRZECIEGO WYMIARU

Topografia powierzchni próbki może być przedstawiona za pomocą sygnału EWR 
w SEM metodami, które pozwalają uzyskać wrażenie trzeciego wymiaru. W literatu
rze stosuje się określenie „impression 3D” [100, 122, 161, 183] w odróżnieniu od 
metod rzeczywistej rekonstrukcji 3D (true 3D surface reconstruction), które polegają 
na dokładnym wyznaczeniu rozmiarów struktury w trzecim wymiarze [17, 18, 183].

Podstawowym sposobem uzyskania wrażenia trzeciego wymiaru w SEM jest me
chaniczne pochylenie próbki względem padającej wiązki [17, 63, 97, 100, 161, 183] 
i jej obrót [63, 100, 150, 161], Na rysunku 6.5 pokazano uzyskany w taki sposób obraz 
powierzchni krzemu z wytrawionymi grzbietami. Ta sama próbka była prezentowana 
za pomocą metody 2D na rysunku 6.4 [82],

Rys. 6.5. Obraz mikroskopowy powierzchni 
krzemu z wytrawionym ciągiem grzbietów 

o przekroju w kształcie trójkąta, uzyskany po 
obrocie i pochyleniu próbki z rys. 6.4 wzglę

dem wiązki pierwotnej [82]
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W SEM w celu uzyskania wrażenia trzeciego wymiaru podczas badania topografii 
powierzchni można również zastosować:

• metodę „przestrzennej” modulacji Y [122, 150, 183],
• metodę opartą na efekcie cienia [167, 183],
• metodę stereoskopową [63, 97, 167, 183],
Powszechnie stosowana metoda „przestrzennej” modulacji Y polega na aksono- 

metrycznym przedstawieniu rozkładu sygnału EWR dla pojedynczych linii skanowa
nia powierzchni próbki wiązką elektronową. W nazwie metody zastosowano cudzy
słów, ponieważ także rzeczywista rekonstrukcja 3D prezentowana jest w podobny 
sposób. Dla przykładu na rysunku 6.6 pokazano dający wrażenie trzeciego wymiaru 
obraz stalowej kulki w modzie TOPO [150].

Rys. 6.6. Obraz stalowej kulki o średnicy 1 mm pokazany 
za pomocą metody.,przestrzennej” modulacji Y 

(jest on znacznie zniekształcony na skutek rekonstrukcji obrazu 
z efektem cienia) [150]

Metoda ta może służyć również, po zastosowaniu cyfrowej obróbki sygnałów, do 
rekonstrukcji przestrzennej profilu próbki (rys. 6.7) [183].

Rys. 6.7. Przestrzenny obraz profilu 
powierzchni półprzewodnika 

uzyskany w wyniku cyfrowej obróbki 
pojedynczych sygnałów w trybie 

modulacja Y [183]

Na uzyskanie wrażenia trzeciego wymiaru pozwala też, jak już podano w podroz
dziale 6.1, metoda oparta na efekcie cienia. Na rysunku 6.8 pokazano, jak w modzie 
TOPO wyglądają wypukłe zanieczyszczenia na powierzchni oszlifowanego przekroju 
spoiny Ta-Mo [90], Obraz tej próbki 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 wypukłymi 

zanieczyszczeniami. (Powiększenie 200*) [90]

Z praktyki wiadomo, że niekiedy efekt cienia na obrazie w modzie TOPO może 
utrudniać prawidłowe rozróżnienie obszarów wklęsłych i wypukłych (np. rys. 4.2a). 
W przypadku stosowania tej metody do rzeczywistej rekonstrukcji 3D wymagane są 
dodatkowe procedury korekcyjne (p. 6.4).

Najsilniejsze wrażenie trzeciego wymiaru daje (specjalnie do tego celu przezna
czona) metoda stereoskopowa. W podrozdziale 6.1 podano, że efekt trójwymiarowości 
uzyskuje się przez nałożenie dwóch dwuwymiarowych obrazów tej samej próbki, 
widzianych pod nieco różniącymi się kątami. Istnieje możliwość widzenia jednocze
śnie każdym okiem przeznaczonego dla niego obrazu. Uzyskuje się to dzięki przy
dzieleniu jednemu obrazowi np. barwy czerwonej, drugiemu zaś - niebieskiej. Do 
oglądania efektu stereoskopowego służą wówczas specjalne okulary z różnobarwnymi 
filtrami (rys. 6.9).

Rys. 6.9. Stereoskopowy obraz embrionu kurczaka 
uzyskany w SEM 

wyposażonym w rastrowy stereoekran 
(Zdjęcie reklamowe firmy Philips Electron Optics z 1997 r.)
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6A METODY TRÓJWYMIAROWEJ REKONSTRUKCJI 
OBRAZU TOPOGRAFII POWIERZCHNI

Wraz z rozwojem układów detekcyjnych EWR oraz metod cyfrowej obróbki sy
gnałów z wielu detektorów zaczęło pojawiać się coraz więcej prac dotyczących trój
wymiarowej (3D) rekonstrukcji obrazu rzeczywistej topografii powierzchni. Określe
nie „rekonstrukcja” należy tu rozumieć dosłownie, ponieważ w SEM uzyskuje się 
tylko dwuwymiarowy obraz topografii. Trzeci wymiar odtwarzany jest dopiero na 
podstawie analizy tego dwuwymiarowego obrazu.

Jak wynika z literatury, najczęściej są stosowane następujące metody rekonstrukcji 
obrazu powierzchni próbki w trzech wymiarach:

• metody oparte na efekcie stereoskopowym (p. 6.1), które w literaturze występują 
pod nazwą „shape from stereo” [17-5-19, 63, 97, 183],

• metody oparte na efekcie cienia (p. 6.1), które w literaturze występują pod nazwą 
„shape from shading” [17, 19, 122, 123, 150, 161, 167, 183, 203],

• metody mieszane, oparte na obu powyższych efektach [ 17-5- 19].
Należy tu jednak zaznaczyć, że metody te nie są jeszcze powszechnie stosowa

ne np. w procesie testowania układów scalonych, aczkolwiek zapotrzebowanie na 
tego typu analizę topografii jest bardzo duże. Publikowane wyniki badań nad re
konstrukcją typu 3D mają z reguły charakter podstawowy i dotyczą struktur testo
wych.

Często stosowaną strukturą testową jest ciąg ściśle upakowanych grzbietów 
w kształcie piramid. Tego typu topografię badali między innymi: Beil i Carlsen 
[17-5-19], Reimer i inni [167] oraz Lebiedzik [122], Na rysunku 6.10 pokazano ze
staw obrazów topografii takiej struktury uzyskany za pomocą różnych metod rekon
strukcji 3D [18], I tak, na rysunku 6.10a przedstawiono obraz ukształtowania po
wierzchni stali, otrzymany dzięki zastosowaniu metody dającej wrażenie 3D. Na 
rysunku 6.1 Ob widać profil piramid zrekonstruowany za pomocą metody opartej na 
efekcie cienia. Można tu zauważyć wyraźne zniekształcenie obrazu w stosunku do 
rzeczywistej struktury, spowodowane głównie zastosowaniem do rekonstrukcji tylko 
dwóch detektorów. Charakterystyczne punkty na powierzchni bardzo dobrze można 
zlokalizować za pomocą metody stereoskopowej (rys. 6.10c). Rekonstrukcja po
wierzchni 3D wymaga jednak odtworzenia całego profilu powierzchni, co pokazano 
na rysunku 6.1 Od. Efekt zastosowania metody mieszanej do rekonstrukcji obrazu 
topografii widoczny jest na rysunku 6. lOe.

Zestaw obrazów na rysunku 6.10 jest tylko ilustracją najczęściej stosowanych 
metod rekonstrukcji 3D. Metody te poniżej krótko omówiono.

Jeśli idzie o metodę stereoskopową, to w podrozdziale 6.1 opisano już efekt ste
reoskopowy oraz podano jedną z metod określenia wysokości badanej struktury (wzór 
(6.2)). Do otrzymania obrazu na rysunku 6.10c zastosowano nieco inną technikę wy
znaczania trzeciego wymiaru.
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Rys. 6.10. Obrazy powierzchni stalowej próbki z wytrawioną strukturą w kształcie piramid, 
otrzymane za pomocą różnych metod: a) metoda stereoskopowa dająca wrażenie 3D; 

b) profil powierzchni uzyskany przy użyciu metody opartej na efekcie cienia (2 detektory); 
c) charakterystyczne punkty na powierzchni zrekonstruowane za pomocą metody stereoskopowej 

(kąt pochylenia próbki £= 4°); d) rekonstrukcja 3D powierzchni za pomocą metody stereoskopowej; 
e) rekonstrukcja powierzchni przy użyciu metody mieszanej (4 detektory).

Powiększenie 167 pikseli/mm [18]

W celu uzyskania pary obrazów stereoskopowych próbka nie była przesuwana, jak 
na rysunku 6.3, tylko pochylona w stosunku do prostopadłej osi, jak na rysunku 6.11. 
Kąt pochylenia próbki £ nie powinien być większy niż 10° (p. 6.1). Znając kąt £ oraz 
odległości di i d2 między punktami A i B (przed i po pochyleniu próbki), można obli
czyć wysokość struktury hi z rysunku 6.11 [183]

di cos -d2 
sin£

(6.3)

Wskutek pochylenia próbki o kąt £ zmienia się kąt zawarty między normalną do 
powierzchni i kierunkiem padania wiązki. To powoduje, że oświetlenie tych samych 
obiektów na obrazach stereoskopowych z rysunku 6.11 jest różne. Lokalne nachylenia 
rzeczywistej powierzchni mogą więc być wyznaczane na podstawie różnicy poziomu 
szarości obrazu. Dokładność metody stereoskopowej zależy głównie od dokładności 
pomiaru kąta pochylenia f oraz odległości d{ i d2 (rys. 6.11).
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Rys. 6.11. Para obrazów stereoskopowych stosowanych 
do pomiaru wysokości badanej struktury.

Oznaczenia: d}, d2- odległości między punktami A i B, 
mierzone w płaszczyźnie horyzontalnej przed

i po pochyleniu próbki; hh /i2 - wysokości obiektu przed
i po pochyleniu próbki,5 - kąt nachylenia powierzchni;

kąt pochylenia próbki dla uzyskania efektu stereoskopowego (do około 10°)

Metoda stereoskopowa może być stosowana do rekonstrukcji 3D z pewnymi ogra
niczeniami. Badane powierzchnie powinny mieć łatwe do jednoznacznego zidentyfi
kowania obiekty. Dlatego na przykład mogą pojawić się trudności przy rekonstrukcji 
ciągu identycznych elementów topograficznych. Problemy również stwarza zastoso
wanie zbyt dużych kątów £ pochylenia próbki. Wtedy bowiem może stać się niemoż
liwe precyzyjne nałożenie na siebie dwóch obrazów w celu uzyskania efektu stereo
skopowego. Efekt ten trudno też jest uzyskać w przypadku płaskich, mało zróżnico
wanych powierzchni. Dlatego Beil i Carlsen [174-19] opracowali metodę mieszaną 
rekonstrukcji 3D obrazu topografii, która dzięki uwzględnieniu efektu cienia likwiduje 
wyżej wymienione ograniczenia.

Z literatury wynika, że najczęściej do rekonstrukcji trójwymiarowego obrazu po
wierzchni w SEM stosuje się metody oparte na efekcie cienia (p. 6.1), jako że są one 
dużo tańsze od metod stereoskopowych [161, 183], Na rysunku 6.1 Ob można zaob
serwować, że efekt cienia prowadzi do bardzo dużego zniekształcenia rekonstruowa
nego obrazu wówczas, gdy stosuje się tylko dwa detektory. Warunkiem koniecznym 
do prawidłowego wykorzystania tego efektu jest zastosowanie dwóch par detektorów, 
ustawionych wzajemnie prostopadle (detektory Dl, D2, D5, D6 na rys. 3.2). Należy 
jednak pamiętać, że dokładność rekonstrukcji zależy tu bardzo silnie od symetrii 
ustawienia detektorów, odpowiednio dobranych pod względem czułości i wzmocnie
nia. Zestaw czterech detektorów pozwala na wyznaczenie lokalnego nachylenia po

wierzchni w dwóch kierunkach: — i — i dlatego możliwe jest określenie trzeciego 
ax dy

wymiaru badanej powierzchni. Wówczas mamy [122, 150, 167]:

dz 
dx

D1-D2
D1 + D2

= sin a cosę>, (6.4)
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D6 - D5
-------n^r^=sinQ:sin,P’ (6.5)Uj + Do

gdzie:
Dl, D2, D5, D6 - sygnały EWR otrzymane odpowiednio z detektorów Dl, D2, D5, 

D6, rozmieszczonych jak na rysunku 3.2,
a - kąt między normalną do powierzchni i wiązką pierwotną,
V - kąt azymutalny mierzony od osi x, wzdłuż której są ustawione

detektory.
Wzory (6.4) i (6.5) są słuszne dla kątów nachylenia powierzchni S< 504-60°.

Metoda 3D, oparta na efekcie cienia, była stosowana przez niektórych autorów 
z różnymi modyfikacjami. I tak, na przykład Reimer i inni [167] wprowadzili metodę 
iteracji, polegającą na stopniowym kompensowaniu efektu cienia przy kilkakrotnym 
obliczaniu profili z =f(x) i z = f(y). W kolejnych przybliżeniach tych profili zmienia
ny był kąt zacienienia (np. kąt iy z rysunku 6.la). Na podstawie dwuwymiarowego 
obrazu topografii powierzchni, otrzymanego z SEM, można też wprowadzić trzeci 
wymiar za pomocą metody Monte Carlo [161],

W 1991 r. Wassink i inni [203] zaproponowali metodę trójwymiarowej rekonstruk
cji obrazu próbki, opartą na efekcie cienia z jednoczesną prezentacją kompozycji próbki. 
Na rysunku 6.12 pokazano obraz 3D powierzchni próbki krzemowej z naniesioną 
strukturą w postaci siatki ze złota. Obraz zrekonstruowano opierając się na sygnałach z 
czterech detektorów półprzewodnikowych, ustawionych pod kątem 45° w stosunku do 
próbki. Do prezentacji różnic materiałowych zastosowano różne grubości linii.

2 pm
1

lOjfm 10 ^lm

Rys. 6.12. Obraz powierzchni krzemu z naniesioną złotą siatką, 
otrzymany za pomocą metody 3D opartej na efekcie cienia. 

Krzem jest przedstawiony za pomocą linii grubej, złoto natomiast - cienkiej [203]
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Na rysunku 6.12 obraz powierzchni krzemu jest pokazany za pomocą grubej linii, 
natomiast złota - za pomocą cienkiej linii. Pomimo że krawędzie złotej siatki były 
w rzeczywistości prostopadłe do powierzchni krzemu, to na obrazie rekonstrukcji 3D 
nie uzyskano nachylenia ścianek siatki większych niż 45°. Oceniono, że metoda jest 
dokładna w -10%.

Autor opracował metodę rekonstrukcji 3D obrazu powierzchni próbki [78], wyko
rzystującą pomiary sygnałów EWR dochodzących do detektorów Dl, D2, D5 i D6 
w funkcji kąta nachylenia 8 powierzchni próbki (rys. 4.6 i 4.8). Pomiary wykonano, 
dokładnie pozycjonując wiązkę elektronową w każdym punkcie powierzchni próbki. 
Na rysunku 6.13 pokazano zależność prądu ID detektorów D5 i D6 od kąta nachylenia 
powierzchni 8. Detektory ustawione były pod kątem 36° w stosunku do próbki, a ruch 
wiązki był zgodny z osią x

Rys. 6.13. Zależność prądu ID detektorów D5 i D6 od kąta nachylenia próbki 8[78]

Na rysunku 6.14 pokazano przebieg znormalizowanego sygnału T w funkcji kąta 
8, gdzie

7,= D6-D5
D5 + D6

(6.6)

Sygnał Tjest ściśle powiązany z nachyleniem elementarnego wycinka powierzch
ni. Charakterystykę T = f(8) przekształcono w charakterystykę tg5 = f(T) i aproksy- 
mowano za pomocą wielomianu ósmego rzędu (rys. 6.15).
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Rys. 6.14. Przebieg zależności znormalizowanego sygnału TOPO 
od kąta nachylenia powierzchni próbki 8 [78]

Rys. 6.15. Porównanie zależności tangensa 5od znormalizowanego sygnału T uzyskanej na drodze 
doświadczalnej oraz po zastosowaniu aproksymacji krzywą wielomianu ósmego rzędu [78]

Znajomość wartości tangensa 8 pozwala na odtworzenie nachylenia powierzchni 
w płaszczyźnie x-z. Rekonstrukcję profilu próbki wykonuje się dla każdej pary de
tektorów osobno, startując od punktu x = 0, z = 0. Na rysunku 6.16 pokazano dla przy
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kładu przebieg pierwszej rekonstruowanej linii, przy założeniu, że krok obliczeń wy
nosi 1 piksel. Tę procedurę należy zastosować również w przypadku detektorów Dl 
i D2 ustawionych wzdłuż osi x w celu rekonstrukcji nachylenia powierzchni w płasz
czyźnie y-z.

Szerokość próbki [piksel]

Rys. 6.16. Przebieg pierwszej rekonstruowanej linii, z której wynika, 
że kąty nachylenia próbki wynoszą odpowiednio 5b [78]

Poszczególne etapy rekonstrukcji 3D topografii pokazano na przykładzie poryso
wanej powierzchni tantalu. Na rysunku 6.17 widać mikroskopowy obraz próbki 
w modzie TOPO, natomiast na rysunku 6.18 przedstawiono kolejno: obraz rekon
strukcji topografii, przy uwzględnieniu nachylenia powierzchni tylko w kierunku x 
(rys. 6.18a), tylko w kierunku y (rys. 6.18b) oraz obraz pełnej rekonstrukcji 3D pory
sowanej powierzchni tantalu (rys. 6.18c).

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

Autor zaproponował metodę równoczesnej prezentacji trójwymiarowego obrazu 
topografii i kompozycji próbki [78]. Na rysunku 6.19 pokazano mikroskopowy ob
raz porysowanej powierzchni tantalu w modzie COMPO. Po zastosowaniu metody 
symulacji kolorów do prezentacji składu materiałowego próbki (rozdz. 5) i po nało
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żeniu takiej kolorowej mapy na trójwymiarowy obraz topografii powierzchni, 
otrzymano wynik przedstawiony na rysunku 6.20. Na podstawie analizy stwierdzo
no, że na powierzchni tantalu (kolor granatowy), w miejscu rys występują wtrącenia 
pierwiastków o mniejszej liczbie atomowej. Ponieważ rysy były wykonane mecha
nicznie stalową igłą, są to więc ślady żelaza (kolor czerwony) oraz rdzy (kolor zie
lony).

Rys. 6.18. Kolejne etapy rekonstrukcji topografii porysowanej powierzchni tantalu: 
a) uwzględnienie nachylenia elementów topograficznych tylko względem osi x;

b) jw. tylko względem osi y; c) obraz rekonstrukcji 3D [78]
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Rys. 6.19. Mikroskopowy obraz porysowanej powierzchni tantalu 
w modzie COMPO. Znacznik = 23 pm [78]

Rys. 6.20. Obraz trójwymiarowej rekonstrukcji topografii porysowanej powierzchni tantalu 
z jednoczesną prezentacją składu materiałowego [78]

Autor, na podstawie badań, których rezultaty zostały przedstawione w niniejszej 
pracy, proponuje zastosowanie tak zwanej „kompleksowej metody rekonstrukcji obrazu 
powierzchni próbki”. Poniżej przedstawiono etapy realizacji kompleksowej metody:

1. Zapis obrazów mikroskopowych w postaci bitmapy cyfrowej (p. 3.2).
2. Typowa separacja modów TOPO i COMPO (p. 1.2.2).
3. Korekcja modów TOPO i COMPO w oparciu o analizę teoretyczną (p. 2.4).
4. Linearyzacja charakterystyki wstecznego rozpraszania (p. 5.2).
5. Symulacja kolorów w celu analizy kompozycji próbki (p. 5.3).
6. Trójwymiarowa rekonstrukcja obrazu topografii powierzchni (p. 6.4).
7. Zestawienie kolorowej bitmapy, pokazującej skład materiałowy próbki i obrazu 

3D ukształtowania powierzchni (rys. 6.20).



PODSUMOWANIE

Przedstawiona praca jest adresowana przede wszystkim do użytkowników elek
tronowych mikroskopów skaningowych (SEM) - zarówno do osób bezpośrednio 
z nimi związanych, jak i do korzystających z ich usług. Autor przedstawił zagadnienia, 
których znajomość może być przydatna, gdy do analizy próbki stosowany jest sygnał 
elektronów wstecznie rozproszonych (EWR). Szczególnie rozdział 4, dotyczący arte
faktów, w którym podano również sposoby ich unikania, może być pomocny podczas 
ustalania programu badań mikroskopowych. Problem polega tu tylko na uświadomie
niu sobie pewnych faktów, dzięki czemu bez żadnych dodatkowych nakładów łatwo 
jest wykluczyć możliwość wystąpienia w procesie tworzenia obrazu mikroskopowego 
zjawisk ubocznych, niezależnych od właściwości badanej próbki.

Zaproponowane przez autora w rozdziałach 5 i 6 metody doskonalenia analizy 
powierzchni próbki w SEM mogą być zastosowane w typowym mikroskopie skanin
gowym. Jest to o tyle ważne, że wysoka cena profesjonalnych, dobrej klasy mikrosko
pów elektronowych, wyposażonych dodatkowo w odpowiedni sprzęt diagnostyczny, 
zmusza wiele ośrodków naukowych do podejmowania prac mających na celu rozsze
rzenie możliwości badawczych typowego SEM. Tym bardziej, że wzrasta zapotrze
bowanie na specjalistyczną analizę próbek zarówno ze strony wciąż rozwijającej się 
mikroelektroniki, jak i medycyny.

Większość prezentowanych w tej pracy wyników to oryginalny dorobek autora. 
Wszystkie cytowane publikacje współautorskie powstały według koncepcji autora 
i przy jego udziale w realizacji istotnych ich części. Poniżej zestawiono ważniejsze 
zagadnienia opracowane przez autora w ramach prezentowanej tematyki:

1. Przedstawienie modeli teoretycznych, dotyczących zarówno podstaw zjawiska 
wstecznego rozpraszania elektronów, jak i separacji modów TOPO i COMPO w SEM, 
a zwłaszcza:

• zastosowanie metody Monte Carlo do analizy wpływu kąta detekcji i ukształto
wania powierzchni na przebieg sygnału EWR (p. 2.2),

• zmodyfikowanie modelu Niedriga dla uzyskania lepszej zgodności rozkładu kątowe
go współczynnika wstecznego rozpraszania drildQ z wynikami doświadczalnymi (p. 2.3),

• opracowanie teoretycznego modelu, z którego wynika możliwość udoskonalenia 
separacji modów TOPO i COMPO w SEM przez kompensację sygnałów zakłócają
cych oraz zweryfikowanie tego modelu na drodze doświadczalnej (p. 2.4).

2. Prace związane z budową, testowaniem i optymalizacją układów detekcyjnych, 
a w szczególności:
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• współudział w produkcji monokryształu granatu itrowo-glinowego (YAG) do
mieszkowanego cerem i neodymem, zastosowanego jako scyntylator w detektorach 
Everharta-Thornleya oraz określenie charakterystyk widmowych i trwałości tych de
tektorów (p. 1.2.1),

• opracowanie konstrukcji konwertera EWR/EW i zbadanie jego przydatności do 
detekcji sygnału EWR (p. 1.2.1),

• współudział w produkcji diod typu p-n oraz p-i-n, a także przeprowadzenie ba
dań testowych w celu określenia ich przydatności jako detektorów sygnału EWR 
(p. 1.2.1),

• opracowanie sześciodiodowego systemu detekcyjnego wraz z przedwzmacnia- 
czami sygnału EWR zastosowanego do badań związanych z rekonstrukcją obrazu 
próbki w SEM (p. 1.2.2).

3. Współudział w budowie układów do obróbki sygnałów EWR pochodzących 
z wielodetektorowego systemu detekcyjnego:

• analogowego (p. 3.2),
• cyfrowego (p. 3.3).
4. Na podstawie własnych badań oraz dostępnej literatuiy propozycja klasyfikacji:
• systemów wielodetektorowych ze względu na: sposób ustawienia detektorów, 

typ detektorów (dodatkowo właściwości różnego typu detektorów podano w tabeli 
1.1) oraz rodzaj dostarczanej informacji (p. 1.2.2),

• artefaktów na związane z układem detekcyjnym, z niedoskonałą separacją mo- 
dów TOPO i COMPO, z pikami na charakterystyce kątowej EWR i z energią wiązki 
pierwotnej (rozdz. 4),

• efektów mających wpływ na obraz topografii próbki (efekty: zacienienia, po
chłaniania i krawędziowy) (p. 6.1),

• rodzajów obrazów topografii powierzchni na dwuwymiarowe, dające wrażenie 
trzeciego wymiaru oraz trójwymiarowe (oparte na efekcie shape from stereo, oparte 
na efekcie shape from shading i mieszane) (rozdz. 6).

5. Opracowanie metod udoskonalonej analizy składu materiałowego powierzchni 
za pomocą sygnału EWR w SEM, a zwłaszcza:

• metody linearyzacji charakterystyki t) =/(Z) w celu zwiększenia rozdzielczości 
materiałowej sygnału EWR,

• metody cyfrowej symulacji kolorów w celu identyfikacji pierwiastków na po
wierzchni próbki.

6. Opracowanie metod rekonstrukcji obrazu topografii powierzchni próbki za po
mocą sygnału EWR, a w szczególności:

• metody bezcieniowej, w celu uwolnienia się od artefaktów związanych z ukła
dem detekcyjnym (p. 6.1),

• metody trójwymiarowej rekonstrukcji topografii próbki w oparciu o charaktery
stykę współczynnika wstecznego rozpraszania w funkcji kąta nachylenia powierzchni 
(p. 6.4),

• kompleksowej metody rekonstrukcji obrazu powierzchni próbki (p. 6.4).
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