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Kapitel 1

Kurzfassung

Im Rahmen dieser Arb eit sollte gekl

•

art w erden, ob die Gr

•

unde f

•

ur die b eobac h te-

te Diskrepanz zwisc hen sim ulierten und exp erimen tellen Bildk on trasten der ho c h-

au


•

osenden Elektronenmikrosk opie in einer ung

•

ultigen mathematisc hen Besc hrei-

bung, der (ungen

•

ugenden) Prob enqualit

•

at o der im exp erimen teller Aufbau bzw. im

v erw endeten Ger

•

at zu suc hen sind. Diese Arb eit gibt einen detaillierten

•

Ub erblic k

•

ub er die Auswirkungen der wic h tigsten Abbildungsparameter und Artefakte der

h

•

oc hstau


•

osenden Elektronenmikrosk opie auf die

•

Ub ereinstimm ung v on exp erimen-

tellen Aufnahmen mit Bildsim ulationen. H • y tc h und Stobbs [7] und v on Ho c hmeister

[11] f

•

uhrten grundlegende Arb eiten auf diesem Gebiet durc h, es blieb en jedo c h no c h

viele F ragen o�en.

Die quan titativ en Un tersuc h ungen wurden zu folgenden Themen durc hgef

•

uhrt:

Bildin tensit

•

at Die quan titativ e Messung der Bildin tensit

•

at der Aufnahmen erfolg-

te an energiege�lterten und unge�lterten Bildern in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e der

Prob e.

Bild

•

ub ereinstimm ung Zur Bestimm ung der Bild

•

ub ereinstimm ung v on sim ulier-

ten und exp erimen tellen Aufnahmen wurde ein Bildv ergleic hsma� eingef

•

uhrt. Dieses

wurde ansc hlie�end in den durc hgef

•

uhrten Un tersuc h ungen ausgew ertet.

Bildk on trast Der Bildk on trast, der in einen direkten Zusammenhang mit dem

Histogramm der Graustufen der elektronenmikrosk opisc hen Aufnahme steh t, wurde

b ez

•

uglic h folgender Ein
ussgr

•

o�en ausf

•

uhrlic h un tersuc h t:

Prob endic k e, Defokussierung, Strahl- und Prob en v erkippung, Bestrahlungsdauer,

Energie�lterung, Deb y e-W aller F aktor, Prob en vibration und -drift, Bindungsp oten-

zial, amorphe Dec ksc hic h ten, v ersc hiedene Detektoren.

Die Un tersuc h ungen in der v orliegenden Arb eit wurden an Ho c hau


•

osungsaufnah-

men v on k eilf

•

ormigen Silizium < 110 > -Spaltprob en durc hgef

•

uhrt, die mit dem Elek-

4



KAPITEL 1. KURZF ASSUNG 5

tronenmikrosk op JEM AEM 1250 gemac h t wurden. V on geeigneten Prob enstellen

wurden Defokusserien ab dem Gau�fokus (ca 10 nm Un terfokussierung) bis deut-

lic h

•

ub er den Sc herzerfokus hinaus (Defokus ca. 70 nm ) gemac h t. Diese Aufnah-

menserien bildeten die Basis f

•

ur mehrere Datens

•

atze, die die Si-Elemen tarzellen

in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e und der Defokussierung repr

•

asen tieren. Energie�l-

terung, Ho c h- und Tieftemp eratur Un tersuc h ungen erg

•

anzten die Un tersuc h ungen.

Zur quan titativ en Analyse der Exp erimen te wurden en tsprec hende Dic k en/Defokus-

T ableaus sim uliert. Jeder exp erimen tellen Elemen tarzelle, die durc h eine eindeutige

Defokus/Dic k e-Ko ordinate innerhalb des T ableaus b estimm t w ar, lie� sic h eine si-

m ulierte Elemen tarzelle zuordnen. Die grunds

•

atzlic he Strategie dab ei w ar, das Ex-

p erimen t un ter optimalen Bedingungen durc hzuf

•

uhren, und dann in der Sim ulati-

on den Ein
uss v ersc hiedener P arameter zu b er

•

uc ksic h tigen. Die sim ulierten Da-

tens

•

atze wurden durc h V ariation der Abbildungsparameter un ter Beib ehaltung der

exp erimen tellen Rahmen b edingungen erzeugt. Daneb en wurde auc h ein V erfahren

eingesetzt, das die Abbildungsparameter des Exp erimen ts nac h einem Ev olutionsal-

gorithm us b estimm t.

Beim Bildstrukturv ergleic h der exp erimen tellen Aufnahmen mit Sim ulationen wur-

de gute

•

Ub ereinstimm ung erzielt. Es k onn te gezeigt w erden, dass auc h b ei niedriger

•

Ub ereinstimm ung des Kon trastes die exp erimen tellen Bildstrukturen durc h die Si-

m ulation gut repro duziert wurden. F

•

ur rein strukturelle Problemstellungen ist die

Kon trastdiskrepanz v on un tergeordneter Bedeutung.

Der Kon trast der Sim ulation k onn te gut an das Exp erimen t angepasst w erden. Die-

ses gelang durc h die Ein b ezieh ung der P arameter aller Abbildungssc hritte des HR-

TEM in die Sim ulation. Der Ein
uss dieser P arameter wurde quan titativ erfasst und

analysiert. Die in v orangehende Arb eiten aufgestellte V erm utung, dass ein

•

ub eraus

k ompliziertes Zusammenspiel der Abbildungsparameter f

•

ur die Kon trastdiskrepanz

v eran t w ortlic h ist, k onn te b est

•

atigt w erden. Dab ei wurde festgestellt, dass nic h t der

Abbildungsv organg im Mikrosk op alleine f

•

ur diese Diskrepanz v eran t w ortlic h ist,

sondern im hohen Ma�e auc h die nac hgelagerten Detektorsysteme.

Die Diskrepanz zwisc hen Sim ulation und Exp erimen t k onn te bis auf einen Betrag

reduziert w erden, der durc h St

•

orungen, die in der Sim ulation nic h t b er

•

uc ksic h tigt

wurden, erkl

•

arte w erden k ann. Das Ziel dieser Arb eit, die Diskrepanz des Bildk on-

trastes zwisc hen Exp erimen t und Sim ulation zu erkl

•

aren, ist damit erreic h t w orden.



Kapitel 2

Einleitung

Die T ransmissionselektronenmikrosk opie hat sic h zum un v erzic h tbaren W erkzeug

der ak ademisc hen und industriellen F orsc h ung en t wic k elt, insb esondere im Bereic h

der Materialwissensc haft. Dab ei k omm t der Halbleiterforsc h ung eine b esonders wic h-

tige Rolle zu. Die Aufkl

•

arung der atomistisc hen Struktur und der Materialk omp osi-

tion sind wic h tige Asp ekte. Dieses V erst

•

andnis erm

•

oglic h t die gezielte En t wic klung

neuer W erksto�e und Halbleiterbauelemen te mit sp ezi�sc hen Eigensc haften. Makro-

sk opisc he Materialeigensc haften w erden durc h das atomare Gef

•

uge b estimm t. V er-

setzungen, Kristallbaufehler, V erspann ungen an Grenz


•

ac hen und Korngrenze und

V erunreinigungen sind n ur einige Beispiele v on E�ekten, die zu Ab w eic h ungen v om

idealen, ungest

•

orten Kristallgef

•

uge b eitragen. Daher sind es v or allem diese E�ekte,

die die Sc h w erpunkte des Einsatzes der ho c hau


•

osenden T ransmissionselektronen-

mikrosk opie (HR TEM, engl. H igh R esolution T ransmission E lektron M ikroscop y)

bilden.

Die fortsc hreitende Miniaturisierung elektronisc her Bauelemen te erfordert ein im-

mer h

•

oheres Au


•

osungsv erm

•

ogen der Mikrosk op e. Leiterbahnen aus Nano-R

•

ohr-

c hen, Einelektronen-T ransistoren, Quan tendr

•

ah te, Quan tenpunkte w erden in Zu-

kunft ma�geblic h die En t wic klung der Ho c h tec hnologie b estimmen. Deren Erfor-

sc h ung wird durc h Mikrosk op e mit atomarer Au


•

osung erheblic h erleic h tert. Die

In b etriebnahme des JEM ARM 1250 am Max-Planc k-Institut f

•

ur Metallforsc h ung

durc h R

•

uhle und Seeger [8] [32] stellte in dieser En t wic klung einen Meilenstein dar.

Mit einem Au


•

osungsv erm

•

ogen v on ca. 1.2

�

A ist es zum ersten Mal m

•

oglic h ge-

w orden, die Netzeb enen b ei I I I/V-Halbleitern in der < 110 > -Ric h tung mit einem

Gitterabstand v on ca. 1.4

�

A im Routineb etrieb abzubilden.

Die Abbildung durc h ein HR TEM k ann jedo c h nic h t als simpler Sc hatten wurf der

Prob enstruktur gedeutet w erden. Sie m uss vielmehr als Vielstrahlin terferenz v on

Elektronen w ellen b etrac h tet w erden, die durc h die W ec hselwirkungen mit der Pro-

b e, durc h die Ab errationen der Ob jektivlinse und durc h die Aufzeic hn ung mit einem

Detektor stark b eein
usst w erden. Dadurc h k omm t es oft zu sc h w er in terpretierbaren

6



KAPITEL 2. EINLEITUNG 7

Bildstrukturen, die sic h nic h t direkt den Gittereb enen der Prob e zuordnen lassen.

Bildsim ulationsrec hn ungen nac h Stadelmann [1] und Self [2] leisten zum V erst

•

andnis

der Bildstrukturen der exp erimen tellen Abbildungen einen gro�en Beitrag. Um den

v ollen Informationsgehalt der HR TEM-Aufnahmen auszusc h

•

opfen, ist die Durc hf

•

uhrung

v on Bildsim ulationen unab dingbar. Durc h geeignete W ahl der Abbildungs- und Pro-

b enparameter w erden dab ei Bilder erzeugt, die den exp erimen tellen Aufnahmen en t-

sprec hen. Ein V ergleic h der sim ulierten und exp erimen tellen Aufnahmen erleic h tert

die Deutung der Bildstrukturen. Ein wic h tiges V ergleic hskriterium ist dab ei neb en

der

•

Ub ereinstimm ung der Bildstrukturen auc h der Bildk on trast, der aus der V ertei-

lung der Grau w erte des Bildes b estimm t wird.

Das urspr

•

unglic he V erfahren zur Ausw ertung der Bildsim ulation w ar der visuel-

le V ergleic h der Bildstukturen mit exp erimen tellen Aufnahmen nac h Self [2] und

Saxton [5]. Dab ei stand jedo c h nic h t der Bildk on trast als en tsc heidendes Ma� im

V ordergrund, sondern die Bild

•

ahnlic hk eit und die P ositionen der Maxima und Mi-

nima der Bildin tensit

•

atsv erteilung. Ein gro�er F ortsc hritt b ei der Bilddeutung ist

die computerun terst

•

utzte Ausw ertung v on digitalisierten exp erimen tellen HR TEM-

Aufnahmen nac h Saxton [5] und Ha wk es [6]. Durc h die T ransformation der exp eri-

men tellen Bilder in digitale Datenfelder gewinn t man Zugang zu den Informationen,

die in den Graustufen der exp erimen tellen Aufnahmen en thalten sind. Die ric h ti-

ge In terpretation l

•

asst die Bestimm ung der geometrisc he Prob enstruktur und der

Komp osition des Prob enmaterials zu. Dieses Wissen erleic h tert die Besc hreibung

der W ec hselwirkung der Elektronen mit dem Prob enmaterial.

H • y tc h und Stobbs [7] f

•

uhrten als erste systematisc he Un tersuc h ungen zur quan titati-

v en

•

Ub ereinstimm ung v on sim ulierten und exp erimen tellen Aufnahmen der HR TEM

v on I I I/V-Halbleitern durc h. Dab ei ergab sic h insb esondere im Kon trastma� eine so

signi�k an te Diskrepanz, dass die G

•

ultigk eit der Mo delle, die in die Sim ulationsrec h-

n ungen eingehen, v on H • y tc h [7] in F rage gestellt wurde "[...] ther e must b e something

r e al ly wr ong with image simulation[...]" .

W eitere Un tersuc h ungen f

•

uhrten F. Phillipp und K. v on Ho c hmeister [11][9] durc h.

Ein wic h tiges Ergebnis dieser Arb eit w ar die grunds

•

atzlic he Best

•

atigung der Ergeb-

nisse der Arb eit v on H • y tc h [7], allerdings wurde eine deutlic h geringere Diskrepanz

der sim ulierten und exp erimen tellen Bildk on traste b eobac h tet. Bo othro yd [41] disku-

tierte in einem

•

Ub ersic h tsartik el mehrere Ein
ussfaktoren auf den Bildk on trast. Die

ungef

•

ahre Ab w eic h ung des exp erimen tellen Kon trastes v om sim ulierten gab er mit

einem F aktor v on ca. 3 an, "R ingb er gfaktor"

1

. Die Ergebnisse v on Ho c hmeister [11]

zeigten jedo c h, dass dieser F aktor nic h t grunds

•

atzlic her Natur ist, sondern dass viel-

1

Anl

•

asslic h der Pr

•

asen tation der Arb eit auf Sc hloss Ringb erg
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mehr w eitere Un tersuc h ungen zum "Kontr astpr oblem" durc hgef

•

uhrt w erden m

•

ussen.

Im Gegensatz zu

•

alteren Arb eiten erfolgt im Rahmen dieser Un tersuc h ungen k eine

F okussierung auf einen einzelnen Asp ekt der Abbildung durc h ein HR TEM. Viel-

mehr w erden alle Sc hritte, die zu einer elektronenmikrosk opisc hen Aufnahme f

•

uhren,

auf ihren Ein
uss auf den Bildk on trast analysiert. Grunds

•

atzlic h wird darauf geac h-

tet, dass die Abbildungsparameter, die der Sim ulation zu Grunde liegen, unmittelbar

durc h das Exp erimen t b estimm t w erden. Der Ein
uss der wic h tigsten Abbildungspa-

rameter (z.B. Dic k e, Defokus, u.a.) ab er auc h der v on St

•

orungen (z.B. Prob endrift,

Prob en vibration, u.a.) und Ab errationen (z.B. Strahl- und Prob en v erkippung, Bild-

v erw asc h ung durc h den Detektor, u.a.), auf den Abbildungsprozess soll quan titativ

erfasst w erden, um das exp erimen telle Bild un ter realistisc hen Rahmen b edingungen

repro duzieren zu k

•

onnen.

Der Ausw ertungsprozess b einhaltet in steigender Komplexit

•

at Un tersuc h ungen der

Bildin tensit

•

at (Kap. 6), der Bild

•

ub ereinstimm ung (Kap. 7) und zum Bildk on trast

(Kap. 8). Un tersuc h ungen der In tensit

•

aten v on Di�raktogrammen im F ourierraum

wurden un terst

•

utzend durc hgef

•

uhrt. Die Bildin tensit

•

at gibt Aufsc hluss

•

ub er die Ab-

sorption der Elektronen in der Prob e. Aus der Bild

•

ub ereinstimm ung lassen sic h

die A tomp ositionen der Prob e b estimmen, dab ei w erden jedo c h der statistisc hen

V erteilung der Graustufen k eine Bedeutung b eigemessen. Dieses gesc hieh t in der

Un tersuc h ung zum Bildk on trast, zu dessen De�nition die statistisc he V erteilung der

Graustufen ein
ie�t. Die

•

Ub ereinstimm ung der Anzahl v ersc hiedener Graustufen b ei

Exp erimen t und Sim ulation ist ein sic herer Hin w eis auf die V alidit

•

at der Bildsim u-

lation. Um den eigenst

•

andigen Charakter aller Un tersuc h ungen zu b etonen, erfolgt

am Ende des jew eiligen Kapitels eine Zusammenstellung der Ergebnisse. In einer

absc hlie�enden Diskussion w erden die Ergebnisse zu einem Gesam tbild zusammen-

gef

•

ugt.

F

•

ur die Un tersuc h ungen wurden mehrere Defokusserien v on Ho c hau


•

osungsaufnah-

men einer Siliziumprob e un ter HR TEM Bedingungen gemac h t. Die Geometrie der

Prob e (also der Dic k en v erlauf ) w ar, b edingt durc h die Pr

•

aparationsmetho de nac h

Cerv a [37], immer b ek ann t. Der Defokus wurde durc h ein quan titativ es V erfahren

b estimm t. Die auf diese W eise de�nierten Aufnahmeb edingungen, ho c h w ertige Pro-

b en, ein au�erorden tlic h leistungsf

•

ahiges Mikrosk op (JEM ARM 1250) und mo derne,

rec hnergest

•

utzte Bildausw ertung bildeten die Rahmen b edingungen zu den Un tersu-

c h ungen, die f

•

ur die v orliegende Arb eit durc hgef

•

uhrt wurden.

Durc h die gezielte Un tersuc h ung dieser Punkte erw artet man einen wic h tigen Bei-

trag zur L

•

osung des Kon trastproblems. Sp ence [13] ( "Ther e is an ur gent ne e d for

mor e work on this pr oblem [imaging pr o c ess]." ) v erm utete, dass die in dieser Arb eit

durc hgef

•

uhrten Un tersuc h ungen einen Beitrag zur Kl

•

arung dieses Problems leisten
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k

•

onnen. Auc h wird v on Smith [14] gefordert, dass w eitere Un tersuc h ungen un ter ge-

nau de�nierten Bedingungen durc hgef

•

uhrt w erden sollen "[...] it c ould b e a r eve aling

exer cuse to r ep e at the ab ove exp eriment with an imaging ener gy �lter [...]" .



Kapitel 3

Grundlagen der HR TEM

Zum V erst

•

andnis der Kon trast-Problematik ist eine detaillierte Besc hreibung des

Abbildungsprozesses im HR TEM erforderlic h. Diese orien tiert sic h neb en den w e-

sen tlic hen Asp ekten der klassisc hen Lehrb

•

uc hern v on Sp ence [12], Saxton [5], Busec k

[3], Reimer [15] und Williams [16] insb esondere an den Arb eiten v on Ishizuk a [17][21].

3.1 Bilden tsteh ung

Die Grundlage der Besc hreibung der Bilden tsteh ung ist die W ellen theorie der Elek-

tronen. F reie Elektronen lassen sic h im Rahmen der Quan tenmec hanik un ter b e-

stimm ten Bedingungen als eb ene, zeitunabh

•

angige W elle

	

e

( ~ r ) = e

i

~

k~ r

(3.1)

darstellen, mit ~ r dem Ortsraum v ektor (Komp onen ten x; y ) und

~

k als V ektor des re-

ziprok en Raumes (Komp onen ten g ; h ). Die Annahme einer eb enen Elektronen w elle

erlaubt die Reduzierung auf lediglic h 2 Dimensionen. Beim Durc hgang durc h die

Prob e wird diese W elle in Amplitude und Phase mo duliert und wird zur Ob jekt w el-

lenfunktion

	

O

( ~ r ) = A ( ~ r ) e

i� ( ~ r )

; (3.2)

mit �( ~ r ) der Phasensc hiebung durc h das innere P otenzial der Prob e. In 	

O

( ~ r ) ist

alle Information

•

ub er die Prob e en thalten. Diese W elle wird durc h das Linsensy-

stem des Mikrosk ops abgebildet. Die Betrac h tung des Linsensystems k ann dab ei

auf die Betrac h tung der Ob jektivlinse b esc hr

•

ankt w erden. Der Ein
uss der Linsen-

fehler wird durc h eine F altung (dargestellt durc h den F altungsop erator � ) der Ob-

jekt w ellenfunktion mit der Punktv erw asc h ungsfunktion b er

•

uc ksic h tigt. Dies k ann

durc h eine Multiplik ation des Ob jekt w ellensp ektrums mit der Phasenk on trasttrans-

ferfunktion (PKTF) erreic h t w erden. Ansc hlie�end erfolgt die Aufzeic hn ung der In-

tensit

•

atsv erteilung auf Photoplatte o der CCD-Kamera. Die PKTF b esc hreibt den

Ein
uss der Ob jektiv ab errationen auf die einzelnen F ourierk omp onen ten (o der auc h

10
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Raumfrequenzen) der Ob jekt w elle. Da v ersc hiedene Raumfrequenzen v ersc hiedenen

Ap erturwink eln en tsprec hen, k omm t es zu defokusabh

•

angiger k onstruktiv er o der

destruktiv er In terferenz einzelner F ourierk omp onen ten. Damit ist der Bildk on trast

stark defokusabh

•

angig. Da n ur die In tensit

•

at einer W ellenfunktion 	( ~ r )

I ( ~ r ) = 	

�

( ~ r )	( ~ r ) (3.3)

eine messbare Gr

•

o�e ist, k ann die Ob jekt w ellenfunktion 	

O

( ~ r

O

) selbst b ei genauer

Kenn tnis der PKTF nic h t genau b estimm t w erden, w eil sic h b eim Quadrieren der

Phasen teil aufhebt, und somit ein T eil der Ob jektinformation v erloren geh t:

	

e

( ~ r )

| {z }

eb eneW elle

� ! 	

O

( ~ r )

| {z }

Ob jekt w elle

F

� ! 	

O

(

~

k )

PKTF

� ! 	

A

(

~

k )

| {z }

O bj ek tiv

F

� 1

� ! 	

B

( ~ r ) = ) I

B

( ~ r )

| {z }

Bildeb ene

(3.4)

Eine alternativ e Darstellung, die auf dem Konzept der F ourieroptik basiert, ist die

der In tegraltransformation. Die Bildw ellenfunktion 	

B

( ~ r ) k ann als zw eidimensiona-

les In tegral der Ob jekt w ellenfunktion 	

O

( ~ r ) und eines In tegralk erns G aufgefasst

w erden:

	

B

( ~r

B

) =

Z Z

O

G ( ~r

B

; ~r

O

)	

O

( ~r

O

) d ~r

O

: (3.5)

In tegriert wird

•

ub er das ganze Ob jekt. Prinzipiell k

•

onn te das In tegral b ei Kenn t-

nis v on G ( ~r

B

; ~r

O

) gel

•

ost w erden, jedo c h ist hierzu der Rec henaufw and zu gro�.

Bei Annahme der Isoplanasien

•

aherung (d.h. zw eidimensionale Betrac h tung und Be-

sc hr

•

ankung auf axiale F ehler) k ann man (3.5) als F altungsin tegral sc hreib en (siehe

auc h Kap. 10.1), da der In tegralk ern G n ur no c h v on Di�erenzen der Ob jekt bzw.

der Bildk o ordinaten abh

•

angt

G ( ~r

B

; ~r

O

) = ) G ( ~r

B

� ~r

O

) : (3.6)

Diese N

•

aherung stellt eine gro�e V ereinfac h ung dar, da f

•

ur F altungs- bzw. F ourierin-

tegrale leistungsf

•

ahige In tegrationsalgorithmen (Co oley-T uc k ey) gibt (F ast F ourier

T ransformation, FFT).

Die Abbildung durc h eine Linse ist als dopp elte F ouriertransformation b etrac h tbar.

Bei idealen Linsen ist die W ellen

•

ub ertragungsfunktion T ( ~ r ) = 1, d.h. Ob jekt- und

Bildsp ektrum sind gleic h. Eine ev en tuelle V ergr

•

o�erung durc h die Linse

•

au�ert sic h

n ur durc h einen k onstan ten W ert und k ann, ohne die Allgemeing

•

ultigk eit zu v er-

letzen, auc h w eggelassen w erden. Ob w ohl die F ouriertransformation eine bijektiv e,

umk ehrbare Abbildung ist, k ann dieser F ormalism us nic h t zur Rek onstruktion der
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Ob jekt w ellenfunktion v erw endet w erden, da normalerw eise die Ob jekt w ellenfunkti-

on O ( ~ r ) nic h t v orliegt, sondern n ur das Quadrat der Bildw ellenfunktion 	

�

B

( ~ r )	

B

( ~ r ).

Durc h die Aufzeic hn ung, d.h. das Quadrieren der Bildw elle, wird der bijektiv e Cha-

rakter der Abbildung zerst

•

ort, und es ist nic h t ohne w eiteres m

•

oglic h, v om Bild auf

die Ob jekt w ellenfunktion zu sc hlie�en. F

•

ur Rek onstruktionen brauc h t man auc h In-

formationen

•

ub er die Phase der Bildw elle und nic h t n ur

•

ub er die Amplitude. Diesen

W eg geh t die Elektronenholographie, b ei der die Phase

•

ub er ein In terferenzm uster

detektiert wird (Gab or [23], Leith [60], M

•

ollenstedt [61], Lic h te [24])

	

O

( ~ r )

| {z }

O bj ek tw el l e

F

� ! S

O

(

~

k )

T

� ! S

B

(

~

k )

| {z }

O bj ek tiv ebene

F

� 1

� ! 	

B

( ~ r )

| {z }

B il dw el l e

: (3.7)

Das Ob jektsp ektrum k ann in der hin teren Brenneb ene des Ob jektivs b eobac h tet

w erden. Dazu m uss die Brenn w eite der Zwisc henlinse so justiert w erden, dass sie

die hin tere Brenneb ene v ergr

•

o�ert abbildet (Beugungsmo dus). Wird hingegen die

hin tere Bildeb ene v on der Zwisc henlinse abgebildet, so erfolgt eine V ergr

•

o�erung

des Zwisc hen bildes.

3.2 Besc hreibung des Abbildungsv organgs im

T ransmissionselektronenmikrosk op

3.2.1 Phasensc hiebung durc h die P otenziale der A tome in

der Prob e

Um den Ein
uss der A tomp otenziale auf die eb ene einfallende Elektronen w elle zu

b erec hnen, m uss die station

•

are L

•

osung des Streuproblems gefunden w erden. Analy-

tisc h ist es n ur dann l

•

osbar, w enn das Streup otenzial streng p erio disc h ist, d.h. f

•

ur

den p erfekten Kristall. Dies tri�t jedo c h in aller Regel nic h t zu, so dass man auf

n umerisc he Metho den und N

•

aherungen angewiesen ist.

Das mittlere Prob enp otenzial und die Besc hleunigungsspann ung liegen im F alle der

H

•

oc hstspann ungselektronenmikrosk opie um bis zu 5 Gr

•

o�enordn ungen auseinander.

Daher k ann man da v on ausgehen, dass n ur V orw

•

artsstreuung un ter kleinen Streu-

wink eln statt�ndet (Ho c henergien

•

aherung). F

•

ur d

•

unne Prob en bleibt die Amplitude

damit nahezu k onstan t, d.h. es wird n ur w enig Absorbtion geb en.

Mit Einf

•

uhrung einer ortsabh

•

angigen W ellenzahl

� ( ~ r ) =

2 �

�

=

1

�h

q

2 m

0

e ( V

0

( ~ r ) + V

P

( ~ r )) ; (3.8)

mit W ellenl

•

ange der Elektronen � , Planc k'sc hem Wirkungsquan tum �h ( h geteilt

durc h 2 � ), Ruhemasse des Elektrons m

0

und Summe aus relativistisc h k orrigierter
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Besc hleunigungsspann ung und Prob enp otenzial ( V

0

( ~ r )+ V

P

( ~ r )), geh t die Sc hr

•

odinger-

Gleic h ung in die Helmholtz-Gleic h ung

•

ub er

�	( ~ r ) + �

2

( ~ r )	( ~ r ) = 0 : (3.9)

Diese Gleic h ung wird mit folgendem Ansatz gel

•

ost:

	( ~ r ) = A ( ~ r ) e

i� ( ~ r )

: (3.10)

Un ter der Annahme ob en gemac h ter N

•

aherungen folgt f

•

ur � ( ~ r ):

� ( ~ r ) =

� z

Z

0

� ( ~ r ; z ) dz ; (3.11)

dab ei wurde n ur en tlang der z-Ric h tung der Elektronen bahn

•

ub er die Prob endic k e

z

0

in tegriert. Durc h En t wic klung v on k ( ~ r ) und Abbruc h nac h dem linearen Glied

erh

•

alt man

� ( ~ r ) = �

0

+

me

�h

2

�

0

V ( ~ r ) : (3.12)

Un ter V ernac hl

•

assigung der k onstan ten Phase �

0

ergibt sic h f

•

ur die Phasensc hiebung

durc h das Prob enp otenzial

�

0

( ~ r ) =

me

�h

2

�

0

� z

Z

0

V ( ~ r ; z ) dz ; (3.13)

und f

•

ur eine Sc hic h t der Dic k e � z

� �

0

( ~ r ) =

me

�h

2

�

0

V

P

( ~ r )� z ; (3.14)

w ob ei V

P

( ~ r ) das pro jizierte P otenzial ist.

3.2.2 Phasensc hiebung durc h freie Ausbreitung der W elle

im Raum

Bei freier Ausbreitung geh t die W elle 	

1

in 	

2

•

ub er. Dieser V organg l

•

asst sic h mit

Hilfe des Huygens'sc hen Prinzip darstellen. Jeder Punkt der Ausgangsw elle wird als

Ursprung einer Kugelw elle angesehen. Die Einh

•

ullende aller Kugelw ellen ergibt die

neue W elle 	

2

	

2

( ~r

2

) =

1

i�

+ 1

Z

�1

+ 1

Z

�1

	

1

( ~r

1

)

1

r

1 ; 2

e

� 2 � ir

1 ; 2

�

d ~ r ; (3.15)

mit

r

1 ; 2

= j ~r

1

� ~r

2

j =

q

( x

1

� x

2

)

2

+ ( y

1

� y

2

)

2

+ ( z

1

� z

2

)

2

� � z +

( x

1

� x

2

)

2

+ ( y

1

� y

2

)

2

2� z

:

(3.16)
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F

•

ur kleine Streu wink el und � z = z

1

� z

2

ergibt sic h

	

2

( ~r

2

) =

1

i� � z

e

� 2 � i � z

�

+ 1

Z

�1

+ 1

Z

�1

	

1

( ~r

1

) e

� i� ( x

1

� x

2

)

2

+( y

1

� y

2

)

2

� � z

d ~ r

1

: (3.17)

Gl. 3.17 k ann als F altungsin tegral dargestellt w erden, da die Exp onen tialfunktion

un ter dem Dopp elin tegral n ur v on Di�erenz v on x

1

und x

2

bzw. y

1

und y

2

abh

•

angt:

	

2

( ~r

2

) = 	

1

( ~r

1

) � P

� z

( ~r

1

) ; (3.18)

mit

P

� z

( ~r

1

) =

1

i� � z

e

� 2 � i � z

�

e

� i� ( x

2

1

+ y

2

1

)

� � z

: (3.19)

P

� z

( ~r

2

) wird F resnel-Propagator genann t und b esc hreibt die Phasensc hiebung einer

W elle durc h freie Ausbreitung v on einer Eb ene b ei z=0 und den Ko ordinaten x

1

und

y

1

zu einer um � z en tfern ten Eb ene mit den Ko ordinaten x

2

und y

2

.

3.2.3 Berec hn ung der Ob jekt w ellenfunktion

Eine Metho de zur Berec hn ung der Ob jekt w ellenfunktion eines Kristalls direkt hin ter

der Prob e stellt der Multislice-Algorithm us [29] dar. Das dem Kristall zu Grunde lie-

gende Strukturmo dell wird senkrec h t zur optisc hen Ac hse durc h hinreic hend d

•

unne

Sc heib en b esc hrieb en. Diese Sc heib en w erden sukzessiv v on der einlaufenden W elle

durc hdrungen. Dab ei wird der Ein
uss der Prob enatomp otenziale und der Dic k e der

einzelnen Sc heib en jew eils auf die W elle b erec hnet, die durc h die v orher durc hlaufe-

nen Sc heib en mo duliert wurde.

Die Phasensc hiebung durc h die pro jizierten A tomp otenziale der n-ten Sc hic h t wird

durc h einen zus

•

atzlic hen T erm, die Phasengitterfunktion q

n

( ~ r ), mit dem die einfal-

lende W elle m ultipliziert wird, b er

•

uc ksic h tigt. F

•

ur eine Sc heib e der Dic k e � z lautet

diese mit (3.14):

q

n

( ~ r ) = e

i � �

= e

ime

�h

2

�

0

V

P

( ~ r )� z

: (3.20)

Die Phasensc hiebung durc h freie Propagation, d.h. der Ausbreitung in eine Ric h tung,

•

au�ert sic h durc h F altung der W ellenfunktion mit dem F resnel-Propagator (2.41) der

n-ten Sc hic h t P

n � ! n +1

. Der Multislice-Algorithm us ist also eine Aneinanderreih ung

v on Multiplik ationen und F altungen. Das Bild 3.1 (nac h Stadelmann [35]) v erdeut-

lic h t diesen V organg. Der Multislice-Algorithm us wird durc h eine Rekursionsformel

de�niert:

	

n +1

= (	

n

� q

n

) � P

n � ! n +1

(3.21)

	

n

max

:= O ( ~ r ) : (3.22)

Eine detaillierte Begr

•

undung der G

•

ultigk eit des Multislice-Algorithm us auf der Ba-

sis der quan tenmec hanisc hen Streuung wurde v on Ishizuk a [19] durc hgef

•

uhrt. Der
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Bild 3.1: Der Multisclic e-A lgorithmus als A bfolge von T r ansmission und Pr o-

p agation

� := � q

n

( ~ r )

� := � P

n � ! n +1

Multislice-Algorithm us wurde dab ei f

•

ur hinreic hend d

•

unne Sc hic h tdic k en in die Blo c h-

w ellenl

•

osung

•

ub erf

•

uhrt.

Ishizuk a sc h

•

atzte auc h die G

•

ultigk eitsgrenzen dieser N

•

aherung f

•

ur Prob en- und

Sc heib endic k e. Die maximale Sc heib endic k e m uss demnac h f

•

ur 1250 kV Besc hleu-

nigungsspann ung deutlic h un terhalb 3 nm liegen, und die maximale Prob endic k e

k ann auf d � 20 nm abgesc h

•

atzt w erden. Da in der ho c hau


•

osenden T ransmissions-

elektronenmikrosk opie die Prob endic k e v on 20 nm normalerw eise nic h t

•

ub ersc hritten

wird und die Sc heib endic k e dank sc hneller Computer ausreic hend d

•

unn gew

•

ahlt w er-

den k ann, stellen diese Grenzen k ein Hindernis f

•

ur die An w endung des Multisclice-

Algorithm us als Basis f

•

ur Computersim ulationen dar.

3.2.4 Abbildung durc h die Ob jektivlinse

Im v orherigen Absc hnitt wurde ein Konzept zur Berec hn ung der Ob jekt w ellenfunk-

tion 	

O

( ~ r ) := O ( ~ r ) v orgestellt. Die Abbildung v on O ( ~ r ) durc h eine Ob jektivlinse

wird im folgenden mit Hilfe v on Propagatoren dargestellt. Aus Bild 3.2 k ann man

die Notation der folgenden Rec hn ung en tnehmen.

Die Ob jektivlinse sei um � f defokusiert. Die eigen tlic he Gegenstandsw eite b etr

•

agt

dann nic h t g, sondern g + � f . Der Propagator v on der Austrittseb ene der Pro-

b e bis zur Ob jektivlinse ist dann P

g

( ~ r ) � P

� f

( ~ r ). Somit lautet die Gleic h ung der
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Bild 3.2: Pr op agation der Elektr onenwel le dur ch die Objektivlinse

W ellenfunktion in der Linseneb ene

	

L

( ~ r ) = O ( ~ r ) � P

� f

( ~ r ) � P

g

( ~ r ) : (3.23)

Der Durc hgang durc h eine ideale Linse k ann durc h eine Multiplik ation mit der Lin-

senfunktion

L ( ~ r ) = e

� i

�f

( x

2

L

+ y

2

L

)

(3.24)

b er

•

uc ksic h tigt w erden. Diese b esc hreibt die Wirkung des Linsenp otenzial auf die

Phase der Elektronen w elle und k ann durc h einen einfac hen Zusammenhang als F resnel-

Propagator gedeutet w erden (z.B. Bierw olf [30], Hohenstein [31]):

L ( ~ r ) =

� �f

i

P

� f

( ~ r ) : (3.25)

Ber

•

uc ksic h tigt man, dass eine Linse ein punktf

•

ormiges Ob jekt idealerw eise wieder

auf ein punktf

•

ormiges Bild abbildet, so gilt f

•

ur die Elektronen w elle in der Ap ertur-

Eb ene 	

A

( ~ r ):

	

A

( ~ r ) = (	

L

( ~ r ) � L ( ~ r ) � P

f

( ~ r ) : (3.26)

Somit lautet die W ellenfunktion in der hin teren Brenneb ene (Ap ertureb ene) 	

A

( ~ r )

in ausf

•

uhrlic her F orm:

	

A

( ~ r ) = (( O ( ~ r ) � P

� f

( ~ r ) � P

g

( ~ r )) � i�f P

� f

( ~ r )) � P

f

( ~ r ) : (3.27)

Bei aussc hlie�lic her Ber

•

uc ksic h tigung der axialen Ab errationen (Isoplanasie- N

•

ahe-

rung) sind die Linsenfehler n ur F unktionen des Beugungswink els �, en tsprec hend

der Braggb edingung

sin � =

�

2 d

hk l

; (3.28)
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w ob ei d

hk l

der Abstand der Netzeb enen (un ter Ber

•

uc ksic h tigung der Millersc hen No-

tation) ist. Die Linsenfehler k

•

onnen auc h in Abh

•

angigk eit v on den Ko ordinaten der

Ap ertureb ene x

A

, y

A

(als V ektor ~ r ) o der v on der Raumfrequenz

~

k mit den Ko or-

dinaten g

A

, h

A

gesc hrieb en w erden. Diese ist mit den Raumk o ordinaten

•

ub er eine

einfac he geometrisc he Relation v erbunden:

g

A

=

x

A

�f

bz w : h

A

=

y

A

�f

: (3.29)

Bild 3.3 v erdeutlic h t den Zusammenhang.

Bild 3.3: Impulsdiagr amm und Str ahlenkonstruktion der Beugung

Gleic h ung (3.27) k ann man mit

u ( ~ r ) P

� f

( ~ r ) � P

f

( ~ r ) = P

f

( ~ r ) F ( u ( ~ r )) (3.30)

umsc hreib en in

	

A

( ~ r ) = F ( O ( ~ r ) � P

� f

( ~ r ) � P

g

( ~ r )) � P

f

( ~ r ) ; (3.31)

w ob ei P

f

( ~ r ) aus P

� f

( ~ r ) und P

f

( ~ r ) mit (3.30) herv orgeh t.

In Raumfrequenzk o ordinaten lautet (3.31):

	

A

(

~

k ) = O (

~

k ) � P

� f

(

~

k ) � P

g

(

~

k ) � P

� f

(

~

k ) : (3.32)

Dab ei wurde P

f

( ~ r ) durc h die F ouriertransformierte P

f

(

~

k ) dargestellt.

W eiterhin k ann man, un ter Ber

•

uc ksic h tigung der Linsengleic h ung

1

f

=

1

g

+

1

b

, und der

Regel f

•

ur F ouriertransformationen v on Propagatoren (siehe z.B. Hohenstein [31]),

f

•

ur die W ellenfunktion in der hin teren Brenneb ene sc hreib en:

	

A

(

~

k ) = O (

~

k ) � P

� f

(

~

k ) � P

� ( b � f )

(

~

k ) : (3.33)

Der Ein
uss der axialen Linsenfehler, insb esondere der sph

•

arisc hen Ab erration C

S

,

wird durc h eine Multiplik ation der W ellenfunktion 	

A

(

~

k ) mit dem Linsenfehlerterm

e

i� ( C

S

;� )

b er

•

uc ksic h tigt. � ( C

S

; � ) � � � 2 � =� wird W ellenab erration genann t und ist

ein Ma� f

•

ur die Ab w eic h ung der realen v on der idealen W ellenfron t. Dab ei stellt �
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Bild 3.4: Wel lenab err ation

die optisc he W egdi�renz dar, siehe Bild 3.4.

Die Begrenzung des Ap erturwink els durc h die ringf

•

ormige Ap erturblende

•

au�ert sic h

durc h Multiplik ation v on 	

A

(

~

k ) mit der Blendenfunktion:

A (

~

k ) =

(

1 f

•

ur

q

g

2

a

+ h

2

A

< max.

•

ub ertragene Raumfrequenz

0 sonst

(3.34)

Die W ellenfunktion in der hin teren Brenneb ene f

•

ur reale Linsen lautet somit:

	

A

(

~

k ) = O (

~

k ) � P

� f

(

~

k ) � e

2 � i� ( C

S

;� )

� A (

~

k ) � P

� ( b � f )

(

~

k ) : (3.35)

Den T erm der Linsenfehler und den Defokus-Propagator k ann man in einem T erm

zusammenfassen, der W ellen

•

ub ertragungsfunktion:

e

i� ( C

S

;�; � f ; )

= e

i ( � ( C

S

;� )+ � (� f ;� ))

= e

2 � i ( � � f

k

2

2

+ �

3

C

S

k

4

4

)

: (3.36)

Damit ergibt sic h f

•

ur die W ellenfunktion in der hin teren Brenneb ene

	

A

(

~

k ) = O (

~

k ) e

2 � i� ( C

S

;� ) ; � f

� A (

~

k ) � P

� ( b � f )

(

~

k ) : (3.37)

Um die Bildw ellenfunktion 	

B

( ~ r ) zu erhalten m uss 	

A

(

~

k ) mit dem zu der Strec k e

Brenneb ene bis Bildeb ene (b-f ) geh

•

orenden Propagator gefaltet w erden:

	

B

( ~ r ) =

�

O (

~

k ) � e

2 � i� ( C

S

;�; � f )

� A (

~

k )

�

� P

� ( b � f )

(

~

k ) � P

( b � f )

(

~

k )

= F

�

O (

~

k ) � e

2 � i� ( C

S

;�; � f )

� A (

~

k )

�

� P

( b � f )

( ~ r ) :

(3.38)

bzw.

	

B

( ~ r ) = O ( ~ r ) � F

� 1

( e

2 � i� ( C

S

;�; � f

) � F

� 1

( A (

~

k )) � P

( b � f )

( ~ r ) : (3.39)

Exp erimen tell ist jedo c h n ur die In tensit

•

at in der Bildeb ene

I

B

( ~ r ) = 	

�

B

( ~ r )	

B

( ~ r ) ; (3.40)
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bzw.

I

B

(

~

k ) = 	

�

B

(

~

k )	

B

(

~

k ) (3.41)

zug

•

anglic h. Der Propagator P

( b � f )

, der lediglic h eine Phase b esc hreibt, hat auf

die Bildin tensit

•

atsv erteilung k einen Ein
uss, da dieser T erm durc h das Quadrie-

ren w egf

•

allt. Somit k ann die W ellenfunktion in der Bildeb ene (b ei V ernac hl

•

assigung

der Blendenfunktion) auc h ohne Propagator P

( b � f )

angegeb en w erden,

	

B

( ~ r ) = F

� 1

( O (

~

k ) � e

2 � i� ( C

S

;�; � f )

) ; (3.42)

bzw. in der hin teren Brenneb ene

	

A

(

~

k ) = O (

~

k ) � e

2 � i� ( C

S

;�; � f )

(3.43)

Damit ist die Grundlage f

•

ur die Bildsim ulation gelegt. Basierend auf diesen Glei-

c h ungen erfolgt die Bildb erec hn ung.

3.2.5 Kon trasttransferfunktion b ei idealer Quelle

Die PKTF sin ( � ( C

S

; � f ; � )) b esc hreibt die

•

Ub ertragungseigensc haften der Ob jek-

tivlinse. Sie gibt Aufsc hluss dar

•

ub er, in w elc hem Ma�e Raumfrequenzen ged

•

ampft

w erden. Un ter Ho c hau


•

osungsb edingungen en tstehen die Bildk on traste durc h In ter-

ferenz phasen v ersc hob ener Re
exe der Beugungseb ene und nic h t durc h Absorption.

Somit wird n ur Phasenk on trast b eobac h tet. Der T erm sin ( � ( C

S

; � f ; � )) wird da-

her auc h kurz als Kon trasttransferfunktion (CTF, engl. Con trast T ransfer F uncti-

on) b ezeic hnet. F

•

ur die En tsteh ung und Deutung der Bildk on trastes ist somit n ur

der Imagin

•

arteil der W ellen

•

ub ertragungsfunktion en tsc heidend. Bild 3.5 zeigt die

CTF eines TEM in der N

•

aherung einer punktf

•

ormigen, mono c hromatisc hen Elek-

tronenquelle. Die P arameter sind hier f

•

ur das JEM ARM 1250 b ei U

0

= 1250 kV

Besc hleunigungsspann ung gew

•

ahlt, d.h � = 0,736 pm, C

S

= 2,75 mm Konstan te der

sph

•

arisc he Ab erration und 55 nm Defokus. Charakterisierend f

•

ur die CTF ist die

mit w ac hsender Raumfrequenz k k

•

urzere W ellenl

•

ange der Oszillation. Dies b edeu-

tet, dass Kon traste, insb esondere in Abh

•

angigk eit v on der Defokusierung, nic h t n ur

un tersc hiedlic h stark

•

ub ertragen, sondern zum T eil auc h in v ertiert w erden. Diese

T atsac he ersc h w ert die Bilddeutung erheblic h, da der Beitrag der einzelnen Raum-

frequenzen nic h t mehr absc h

•

atzbar ist.
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0.0 5.0 10.0 15.0
Raumfrequenz [1/nm]

-1.0

-0.5

0.0

0.5

1.0

Bild 3.5: CTF im Scherzerfokus

Der V erlauf der CTF l

•

asst sic h durc h eine V ariation des F okusw ertes b eein
us-

sen. Man v ersuc h t dab ei, den ersten Nulldurc hgang zu h

•

oheren F requenzw erten zu

v ersc hieb en und somit das Maxim um zu v erbreitern. Der F okusw ert b ei dem der

Maximalw ert erreic h t wird, b etr

•

agt

� f =

q

�C

S

; (3.44)

w ob ei dieser als Sc herzerfokus b ezeic hnet wird (Bild 3.5).

Bild 3.6 zeigt die den Ein
uss V ariation des Defokus v on -200 bis 200 nm auf die

PKF. Die

•

ubrigen P arameter sind Besc hleunigungsspann ung U

0

= 1250 k eV, d.h. �

= 0,736 pm, sph

•

arisc he Ab erration C

S

= 2,75 mm.

Man erk enn t in Abbildung 3.6, dass im Bereic h des Sc herzerfokus v on ca. 55 nm das

breiteste Band ist, in dem die Bildk on traste p ositiv

•

ub ertragen w erden. Dar

•

ub er hin-

aus gibt es auc h no c h w eitere relativ breite Bereic he, b ei denen dieses auc h zutri�t.

Diese breiten B

•

ander liegen teilw eise b ei sehr hohen Raumfrequenzen, und Abbil-

dungen mit diesen Defokusierungen sollten Aufsc hluss

•

ub er sehr feine Details der

Prob e liefern. Dass dies nic h t ohne w eiteres m

•

oglic h ist, liegt an der Kon trast

•

ub ert-

ragung des Mikrosk ops, die durc h P olyc hromasie und Strahlk on v ergenz aufgrund

nic h t-idealer Quellen b ei h

•

oheren F requenzen ged

•

ampft wird, Lichte-F okus (siehe

auc h Lic h te [24]).

3.2.6 Kon trasttransferfunktion f

•

ur eine reale Quelle

Bei der im v origen Kapitel v orgestellten Phasenk on trast

•

ub ertragungsfunktion (CTF)

ging man v on einer punktf

•

ormigen mono c hromatisc hen Quelle aus. Diese N

•

aherung
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Bild 3.6: CTF b ei V ariation des Defokus

ist f

•

ur die Berec hn ung nic h t haltbar, da so w ohl der F arbfehlers (� E 6= 0) und

die endlic hen Strahlk on v ergenz die

•

Ub ertragung hoher Raumfrequenzen en tsc hei-

dend b eein
ussen. Durc h die Ab w eic h ung v on der idealen Quelle durc hdringen die

Elektronen b

•

undel die Ob jektivlinse un ter v ersc hiedenen Wink eln und w erden in der

hin teren Brenneb ene nic h t nac h

~

k

0

, sondern nac h

~

k

0

+

~

k

0

abgebildet. Die Re
exe in

der Beugungseb ene sind somit nic h t mehr punktf

•

ormig, sondern kleine Sc heib c hen,

und in der Bildeb ene k omm t es zu einer V ersc hmierung der Bildin tensit

•

aten.

Instabilit

•

aten der Linsenstr

•

ome und der Besc hleunigungsspann ung b edingen Sc h w an-

kungen der eingestellten Defokusierung. Da die Belic h tungszeit b ei der Aufnahme

endlic h ist, gibt es eine Mittelung

•

ub er alle Bildw ellenfunktionen 	

B

( ~ r ), die w

•

ahrend

der Aufnahme detektiert w erden. Auswirkungen v on Linsenfehlern k ann man so w ohl

in der Bildeb ene f

•

ur die In tensit

•

atsv erteilung I

B

( ~ r ), als auc h f

•

ur das Di�raktogramm

I

B

(

~

k ), b erec hnen:

I

B

(

~

k ) = F ( I

B

( ~ r )) = F (	

�

B

( ~ r )	

B

( ~ r )) : (3.45)

Die Analyse der F ehlerauswirkung im Ortsfrequenzraum ist im V ergleic h zur Analyse

im Bildraum einfac her, w eil die gesam te Bildinformation, zumindest f

•

ur defektfreie

Prob en, in w enigen In tensit

•

atsmaxima en thalten ist. Aus diesem Grund un tersuc h-

ten Bonevic h [22] und Ishizuk a [17][20] die Auswirkung der Defokusierung auf die
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In tensit

•

aten v on Di�raktogrammen. Ishizuk a gelang die v ollst

•

andige Zusammenfas-

sung dieses k omplexen Bereic hs der Abbildungstheorie der Elektronenmikrosk opie,

nac hdem sc hon andere Autoren T eile da v on v er

•

o�en tlic h t hatten, z.B. F rank [26][27]

und W ade [28].

Ishizuk as Ausgangspunkt ist die fouriertransformierte Ob jekt w ellenfunktion O (

~

k

0

),

die ein einzelnes Elektron mit dem W ellen v ektor

~

k

0

b esc hreibt. Diese W ellenfunktion

erf

•

ahrt durc h die Multiplik ation mit der CTF eine Phasensc hiebung und wird damit

zur fouriertransformierten Bildw ellenfunktion

	

B

(

~

k

0

) = A (

~

k ) O (

~

k

0

) e

� 2 � i

�

� � f

~

k

0

2

2

+ �

3

C

S

~

k

0

4

4

�

(3.46)

in der Bildeb ene. Die Ap erturblende, b esc hrieb en durc h A (

~

k ), �ltert Raumfrequen-

zen mit k > k

A

heraus. Wird die Ap ertur so gro� gew

•

ahlt, dass die gr

•

o�te W ellenzahl

der ersten Nullstelle der CTF en tspric h t, v erhindert man, dass die nic h t phasenric h-

tig

•

ub ertragen Raumfrequenzen die Bildin terpretation ersc h w eren. Die CTF k ann

f

•

ur den durc hgelassenen F requenzb ereic h en tsprec hend Gl. 3.34 gleic h Eins gesetzt

w erden.

Durc h die nic h t-ideale Quelle und die Defokussierung � f k ann jedem einzelnen

Elektron eine individuelle Bildw ellenfunktion zugeordnet w erden

	

B

i

(

~

k

i

) = A (

~

k ) O (

~

k

0

) e

� 2 � i

�

� � f

i

(

~

k

0

+

~

k

0

i

)

2

2

+ �

3

C

S

(

~

k

0

+

~

k

0

i

)

4

4

�

; (3.47)

w ob ei k

0

i

der V ersc hiebungsv ektor in der Brenneb ene und � f

i

der momen tane De-

fokusw ert der Ob jektivlinse ist. Bei der Aufnahme mit einer CCD-Kamera tragen

einige 10

10

Elektronen zum Bild b ei. Die Gesam tin tensit

•

at im Bild

I

B

( ~ r ) =

X

al l e e

�

	

�

B

i

(

~

( r

i

)) � 	

B

i

(

~

( r

i

)) (3.48)

und im Di�raktogramm

I

B

(

~

k ) =

X

al l e e

�

	

�

B

i

(

~

( k

i

)) � 	

B

i

(

~

( k

i

)) (3.49)

ist also die Summe aus allen In tensit

•

atsv erteilungen der registrierten Elektronen.

Diese

•

Ub erlagerung gesc hieh t mit einer Unsic herheit, w eil so w ohl die W ellen v ekto-

ren

~

k wie auc h der Defokus � f n

•

aherungsw eise gau�f

•

ormig v erteilt sind.

F

•

ur die Ric h tungsv erteilung der Elektronen nimm t man eine zw eidimensionale Gau�-

funktion an:

s (

~

k ) =

1

� �

2

0

e

�

~

k

2

�

2

0

; (3.50)

w ob ei �

0

als halb er Strahlk on v ergenzwink el b ezeic hnet wird.



KAPITEL 3. GR UNDLA GEN DER HR TEM 23

Die Unsic herheiten hinsic h tlic h der Energiebreite der Elektronen und der Instabi-

lit

•

aten des Linsenstromes und der Ho c hspann ung fasst man in der F okusv erteilungs-

funktion zusammen.

Diese lautet:

f ( � ) =

1

p

� � f

0

e

�

�

2

�

2

0

; (3.51)

mit �

0

als mittlere Defokussc h w ankung und � f

0

als mittlerer Defokus. Der Ansatz

der gau�f

•

ormigen V erteilungsfunktion v ereinfac h t die analytisc he L

•

osung des Pro-

blems en tsc heidend und fand exp erimen telle Best

•

atigung durc h die V ermessungen

das Elektronenstrahlpro�l durc h Hosak a w a [59]. Die G

•

ultigk eit der gau�f

•

ormigen

N

•

aherung wurde auc h f

•

ur das JEM ARM 1250 v orausgesetzt. Mit den V erteilungs-

funktionen ergibt sic h f

•

ur die In tensit

•

atsv erteilung des Di�raktogramms

I

B

(

~

k ) = f ( � ) � s (

~

k ) � 	

�

B

(

~

k )	

B

(

~

k ) ; (3.52)

w as ausf

•

uhrlic h lautet:

I

B

(

~

k ; f ) =

Z

~

k

00

Z

~

k

0

Z

�

0

s (

~

k

0

) f ( � )	

�

B

(

~

k +

~

k

0

+

~

k

00

; � + �

0

) � 	

�

B

(

~

k

00

+

~

k

0

; � + �

0

) d

~

k

0

d

~

k

00

d�

0

; (3.53)

hierb ei ist

•

ub er alle V ektoren

~

k

0

und Defokussc h w ankungen �

0

zu in tegrieren. Da in

die F ouriertransformierte der Bildw ellenfunktion 	

B

(

~

k ) auc h die Ob jekt w ellenfunk-

tion O ( ~ r ) eingeh t, b edeutet das, dass man zur L

•

osung des In tegrals (3.53) alle Elek-

tronen w ellenfunktionen b er

•

uc ksic h tigen m uss, die zum Bild b eitragen. Zur L

•

osung

des In tegral sc hlug Ishizuk a [17] folgende N

•

aherung v or:

O (

~

k +

~

k

0

) = O (

~

k ) ; (3.54)

w as b edeutet, dass die F ouriertransformierte der Ob jekt w ellenfunktion nic h t v om

V ersc hiebungsv ektor

~

k

0

abh

•

angt. Dies ist eine stark e V ereinfac h ung, die es erm

•

oglic h t,

O

�

(

~

k ) O (

~

k +

~

k

0

) v or das In tegral

•

ub er � und

~

k

0

zu ziehen. Die G

•

ultigk eit dieser N

•

ahe-

rung wurde v on Ho c hmeister [11] b est

•

atigt. Mit dieser N

•

aherung erh

•

alt man somit

I

B

(

~

k ; f ) =

Z

~

k

00

O

�

(

~

k

00

) O (

~

k +

~

k

00

)

Z

~

k

0

s (

~

k

0

)

Z

�

0

f ( � ) e

2 � i

(

� (� f + �

0

;

~

k +

~

k

00

+

~

k

0

) � � (� f + �

0

;

~

k

00

+

~

k

0

)

)

) d

~

k

00

d

~

k

0

d�

0

:

(3.55)

Nac h der In tegration

•

ub er d

~

k

0

d�

0

bleibt

I

B

(

~

k ; f ) =

Z

~

k

00

O

�

(

~

k

00

) O (

~

k +

~

k

00

) e

2 � i

(

� (

~

k +

~

k

00

) � � (

~

k

00

)

)

d

~

k

00

� F (

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) d

~

k

00

; (3.56)

w ob ei F (

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) die E�ekte der Strahlk on v ergenz und der F okusunsc h

•

arfe auf

die Bildin tensit

•

atsv erteilung b einhaltet. F

•

ur F (

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) gilt
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F (

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) = E

F

(

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) � E

S

(

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) (3.57)

T ats

•

ac hlic h m

•

ussten in F (

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) no c h w eitere T erme b er

•

uc ksic h tigt w erden,

deren Auswirkungen auf den Abildungsprozess nac h Ishizuk a [17] jedo c h als sehr

klein angesehen w erden und v ernac hl

•

assigt w erden k

•

onnen. In Gl. 3.57 wird der

Ein
uss der Strahlk on v ergenz durc h

E

S

(

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) = e

�

1

2

( � ��

0

C

k

)

2

; (3.58)

b esc hrieb en, mit C

k

= �

2

C

S

((

~

k +

~

k

00

)

2

~

k

00

�

~

k

00

2

~

k

00

+ � f (

~

k +

~

k

00

) �

~

k

00

) und �

0

dem

halb en Strahlk on v ergenzwink el. En tsprec hend gilt f

•

ur die F okussc h w ankung

E

F

(

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

) = e

�

1

2

�

� ��

�

(

~

k +

~

k

00

)

2

�

~

k

00

2

� �

2

: (3.59)

Beide F unktionen hab en reelle Exp onen ten und b ewirk en somit eine D

•

ampfung In

Abh

•

angigk eit v on der Raumfrequenzen. Durc h die Abh

•

angigk eit v on E

S

(

~

k +

~

k

00

;

~

k

00

)

v on der Defokussierung w erden b estimm te Raumfrequenzen jedo c h genau dann un-

ged

•

ampft

•

ub ertragen, w enn sic h die Phasensc hiebung durc h den

•

O�n ungsfehler und

die Defokussierung aufheb en. Die D

•

ampfung dieser Raumfrequenzen erfolgt dann

lediglic h durc h Defokussc h w ankungen.

Gleic h ung 3.56 k ann man auc h als

I

B

(

~

k ; f ) =

Z

~

k

00

O

�

(

~

k

00

) O (

~

k +

~

k

00

) � T (

~

k

00

;

~

k +

~

k

00

; � f ) d

~

k

00

(3.60)

sc hreib en, w ob ei T (

~

k

00

;

~

k +

~

k

00

; � f ) als T ransmissionskreuzk o e�zien t (TCC) b ezeic h-

net wird. Eine detaillierte Herleitung der Kon trastd

•

ampfung k ann man der Arb eit

v on Ishizuk a [17] en tnehmen.

Nur im F all der linearen Bildb erec hn ung lassen sic h die D

•

ampfungsterme leic h t

dargestellen. Sie geb en einen ersten Anhaltspunkt

•

ub er Raumfrequenzen, die zum

Abbildungsprozess b eitragen, und somit eine Absc h

•

atzung des m

•

oglic hen Informa-

tionsgehaltes der Bilder.

Bild 3.7 zeigt die CTF f

•

ur eine nic h t-ideale Quelle. Die P arameter en tsprec hen denen

des JEM ARM 1250 mit Side-En try-Linse im Sc herzerfokus. In Bild 3.8 ist die

en tsprec hende CTF wiederum als F unktion der Raumfrequenz und des Defokus un ter

Ber

•

uc ksic h tigung der D

•

ampfungsterme dargestellt.

3.2.7 Lineare und nic h tlineare Bildb eitr

•

age

Ausgangspunkt der n un folgenden

•

Ub erlegungen ist Gleic h ung (3.60). Dab ei ist es

hilfreic h, die Ob jekt w ellenfunktion als Summe diskreter F ourierk omp onen ten zu b e-
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0.0 5.0 10.0 15.0
Raumfrequenz [1/nm]

-1.0

-0.5

0.0

0.5

1.0

Bild 3.7: Ge d

•

ampfte CTF im Scherzerfokus

Bild 3.8: Ge d

•

ampfte CTF im Scherzerfokus b ei V ariation des Defokus

sc hreib en.

O (

~

k ) =

X

n




~

k

n

e

i �

n

(3.61)

Auf diese W eise wird die Ob jekt w ellenfunktion als Summe ihrer F ourierk omp onen ten

dargestellt. Bei p erio disc hen Ob jekten en th

•

alt diese Summe n ur diskrete Komp o-

nen ten. Diese en tsprec hen den In tensit

•

aten des Di�raktogramms. Damit l

•

asst sic h

Gl.(3.60) umformen in:
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I

B

(

~

k ) =

X

n;m

I

B

(

~

k ;

~

k +

~

k

00

; � f ) =

Z

k

00

X

n;m




~

k

n

e

i �

n




~

k

00

m

e

i �

m

� T C C (

~

k ;

~

k +

~

k

00

; � f ) d

~

k

00

:

(3.62)

Durc h die V ertausc h ung v on In tegration und Summation ist es m

•

oglic h, Gl. (3.60)

als Summe einzelner In tegralen zu deuten, also n*m In tegrale. Jedes In tegral en t-

spric h t dab ei der In terferenz v on zw ei Beugungsre
exen. Die In tensit

•

atsv erteilung

setzt sic h somit aus den Beitr

•

agen einzelner In terferenzterme zusammen. Bedingt

durc h die Vielzahl v on In terferenztermen k omm t es in der Bildeb ene zu k omple-

xen In tensit

•

atsv erteilungen, die nic h t durc h eine naiv e In terpretation den A tom-

p ositionen des Kristalls zugeordnet w erden k

•

onnen. Die Betrac h tung der Beitr

•

age

v ersc hiedener In terferenzterme l

•

asst folgende F

•

alle zu:

�

~

k = 0 und

~

k

00

= 0, Nullstrahl:

I

B

(

~

k ) = O

�

(0) O (0 + 0) T C C (0 ; 0 + 0 ; � f ) = 


2

0

(3.63)




2

0

stellt lediglic h die Gesam tin tensit

•

at des ungeb eugten Nullstrahles dar, da

so w ohl O

�

(

~

k

n

) als auc h O (

~

k

m

+

~

k

00

m

) den Nullstrahl b esc hreib en. In ihm ist

k eine Information

•

ub er die Gitterp erio dizit

•

at der Prob e en thalten. In Bild

(3.9) ist ein Aussc hnitt aus einem angenommenen Beugungsbild dargestellt.

Der zen trale Re
ex en tspric h t dab ei dem Nullstrahl.

Bild 3.9: Die Intensit

•

aten

~

k = 0 und

~

k

00

= 0 b eschr eib en b eide den Nul lstr ahl.

�

~

k = 0 und

~

k

00

6= 0, abgeb eugter Strahl:

I

B

(

~

k ) = O

�

(

~

k

00

n

) O (0 +

~

k

00

m

) T C C (0 ;

~

k

m

+ 0 ; � f ) =

X

n




2

~

k

n

(3.64)




2

~

k

n

stellt einen T eil der Gesam tin tensit

•

at des Re
exes

~

k

n

dar, da so w ohl O

�

(

~

k

00

n

)

als auc h O (

~

k

m

+

~

k

00

m

) den selb en Re
ex b esc hreib en, Bild (3.10).

�

~

k 6= 0 und

~

k

00

= 0 o der

~

k 6= 0 und

~

k

00

= �

~

k , einfac he Beugung:

F

•

ur un v erkippte Beleuc h tung ist der TCC in

~

k

00

und

~

k symmetrisc h.

I

B

(

~

k ) = O

�

(0) O (

~

k

m

+ 0) T C C (0 ;

~

k

m

+ 0 ; � f ) + O

�

( �

~

k ) O (0) T C C ( �

~

k

n

; 0 ; � f )

(3.65)



KAPITEL 3. GR UNDLA GEN DER HR TEM 27

Bild 3.10: Die Intensit

•

aten

~

k = 0 und

~

k

00

6= 0 b eschr eib en b eide den selb en

b eliebigen Beugungsr e
ex.

Dieser F all b esc hreibt die In terferenz der Re
exe der Raumfrequenzen

~

k und

�

~

k mit dem Nullstrahl. Da b eide symmetrisc h zum Nullstrahl liegen, liefern

b eide

•

aquiv alen te Beitr

•

age zum Bild. Bild (3.11) v erdeutlic h t diese Symme-

trie. Man b ezeic hnet alle durc h In terferenz mit dem Nullstrahl en tstandenen

Beitr

•

age als lineare Re
exe. Ber

•

uc ksic h tigt man in Sim ulationsrec hn ungen n ur

diese Beitr

•

age, so erh

•

alt man rasc h einen grob en

•

Ub erblic k

•

ub er die Struktur

der Prob e. Diese lineare N

•

aherung ist f

•

ur sehr d

•

unne Prob en und sc h w ac he

Phasenob jekte g

•

ultig. Diese Beugungsre
exe en tsprec hen denen v on Einfac h-

b eugung. Ist der An teil der Einfac h b eugung im V ergleic h zu Mehrfac h b eugung

hinreic hend gro� en tspric h t die Dunk elbildbild-In tensit

•

atsv erteilung (also ohne

Ber

•

uc ksic h tigung des Nullstrahles) den In terferenzm ustern dieser Beugungsre-


exe. Mit ihr lassen sic h manc he zum T eil sehr ausgepr

•

agte Bildstrukturen

nic h t erkl

•

aren, die man k einer Raumfrequenz direkt zuordnen k ann.

Bild 3.11: Die Intensit

•

aten

~

k 6= 0 und

~

k

00

= 0 o der

~

k 6= 0 und

~

k

00

= �

~

k

b eschr eib en die Interfer enz der zum Nul lstr ahl symmetrischen Beu-

gungsr e
exe.

�

~

k 6= 0 und

~

k

00

6= 0, Mehrfac h b eugung:

Dieses ist der allgemeine F all. Hier m

•

ussen die Raumfrequenzen k eine Bedin-

gung erf

•

ullen. In terferenz ist zwisc hen allen Re
exen m

•

oglic h. Dadurc h k omm t

es zu vielen neuen Bildstrukturen, die die Bildin terpretation ersc h w eren. Je

dic k er eine Prob e ist, desto h

•

oher ist der An teil der geb eugten Strahlen und

somit auc h der Beitrag der In terferenzen zwisc hen ihnen. Diese nic h tlinearen

Re
exe k

•

onnen zu Bildk on trasten f

•

uhren, die w esen tlic h st

•

ark er als die linearen

sind und nic h t direkt einem Gitterabstand zugeordnet w erden k

•

onnen. Diese
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Bild 3.12: Die Intensit

•

aten

~

k 6= 0 und

~

k

00

6= 0 b eschr eib en die Interfer enz

b eliebiger Beugungsr e
exe.

In terferenzterme k

•

onnen als Mehrfac h b eugung der Elektronen w elle im Kristall

gedeutet w erden. Abbildung (3.12) zeigt ein Beispiel einer Kom bination b elie-

biger Re
exe.

Grunds

•

atzlic h k

•

onnen alle abgeb eugten Strahlen miteinander in terferieren, jedo c h

tragen n ur die In terferenzen zum Bild b ei, die eine kleine D

•

ampfung durc h den TCC

erfahren. In terferenzen v on Beugungsre
exen mit dem gleic hen Betrag der Raumfre-

quenz w erden durc h F okussc h w ankungen n ur sc h w ac h o der b ei geeigneter Defokus-

sierung unged

•

ampft

•

ub ertragen. Somit k

•

onnen die nic h tlinearen Beitr

•

age wiederum

in zw ei Klassen eingeteilt w erden, in stark und sc h w ac h ged

•

ampfte In terferenzen,

w ob ei die letzteren v ernac hl

•

assigt w erden. Bild 3.13 und die darauf folgende T ab elle

3.2.7 v erdeutlic hen das Zustandek ommen der [200]-Raumfrequenz durc h lineare und

nic h tlineare In terferenz. Dab ei stellt Bild 3.13 das Beugungsbild einer b eliebigen

Zinkblendestruktur dar. T ab elle 3.2.7 en th

•

alt einige Kom binationen v on Re
exen

des Beugungsbildes, die einen Beitrag zur [200]-Raumfrequenz b eitragen.

Die Komplexit

•

at der Bilden tsteh ung spiegelt sic h im V erlust der direkten Korre-

lation v on A tomp osition der Prob e zu den In tensit

•

atsmaxima der Bildstrukturen

wieder.

Bild 3.13: Beugungsbild eines Kristal ls der Zinkblendestruktur in [011] R ich-

tung
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•
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•
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~
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T ab el le 3.1: Line ar e und nichtline ar e Beitr

•

age zur R aumfr e quenz [200] der Zink-

blendestruktur



Kapitel 4

Eigensc haften v ersc hiedener

Detektort yp en

Die Qualit

•

at elektronenmikrosk opisc her Aufnahmen wird letztendlic h auc h durc h

das Detektionssystem b estimm t. Akkurate exp erimen telle Bedingungen und herv or-

ragende Prob enqualit

•

at w erden durc h die W ahl eines ungeeigneten Detektors bzw.

eines Detektors geringerer G

•

ute zunic h te gemac h t. Eb enso k

•

onnen der Detektion

nac hfolgende Prozesssc hritte, die aus einer registrierten Elektronen v erteilung digital

v erf

•

ugbare Daten mac hen, die Datenqualit

•

at b eein
ussen, z.B. Filmen t wic klung b ei

Negativ en, Digitalisieren, Auslesev organg b ei Bildplatten (engl: Image Plates, IP).

Die W ahl des ric h tigen Detektors ric h tet sic h dab ei nac h den exp erimen tellen M

•

oglic h-

k eiten, den F ragestellungen des Exp erimen ts und nat

•

urlic h auc h nac h dem Preis.

4.1 Eigensc haften v on Detektoren der HR TEM

F

•

ur die Registrierung exp erimen teller Daten der Elektronenmikrosk opie stehen v er-

sc hiedene k ommerzielle Systeme zur V erf

•

ugung. In erster Linie sind das der fotogra-

phisc he Film, CCD-Kamera (Kriv anek [68], Zuo [72]), TV-Kamera, und Bildplatten.

Diese Detektoren un tersc heiden sic h in folgenden Eigensc haften:

� Pixelgr

•

o�e

Un ter Pixel v ersteh t man das kleinste Elemen t eines digitalisierten Bildes, b ei

fotographisc hen Filmen die mittlere Korngr

•

o�e.

� n utzbare Fl

•

ac he

Diese en tspric h t der Detektor


•

ac he, die f

•

ur eine Aufnahme zur V erf

•

ugung

steh t. Die Kan tenl

•

ange b erec hnet sic h aus Anzahl der Pixel x Pixelgr

•

o�e.

�

•

Ub ersprec h v erhalten

Bestrahlt man einen einzelnen Bildpunkt eines Detektors mit einer b estimm ten

30
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In tensit

•

at, so k omm t es durc h ein detektorsp ezi�sc hes

•

Ub ersprec h v erhalten zu

einer Beein
ussung der In tensit

•

atsv erteilung auf b enac h barte Pixel.

� Linearit

•

at

F

•

ur zuv erl

•

assige quan titativ e Aussagen m uss man aus dem W ert (Z

•

ahlrate)

eines Pixels des Detektors eindeutig auf die Elektronendosis sc hlie�en k

•

onnen.

Dieses setzt einen linearen Zusammenhang zwisc hen Elektronendosis und Z

•

ahl-

rate v oraus.

� Signal/Rausc h-V erh

•

altnis

Das Rausc hen elektronenmikrosk opisc her Aufnahmen wird durc h v ersc hiedene

Beitr

•

age erzeugt.

(I): Die In tensit

•

atsv erteilung I (

~

k ) der Elektronen mit der V arianz � =

q

I (

~

k )

gehorc h t der P oisson-Statistik, d.h. der W ert eines Pixels ist mit einer Unsi-

c herheit � b ehaftet. Die Reduktion dieses Rausc hens erfolgt durc h Erh

•

oh ung

der Belic h tungszeit.

(I I): Das Signal wird durc h das Eigenrausc hen des Detektors

•

ub erlagert. Ein

Ma� f

•

ur die G

•

ute eines Detektors ist die Detektions-Quan ten-E�zienz (DQE)

(Rose [54], Hermann [52]),

D QE =

I

2

aus

�

2

aus

S

2

ein

�

2

ein

(4.1)

mit I

aus

der registrierten In tensit

•

at, �

aus

deren V arianz, S

ein

dem einfallenden

Signal und �

ein

dessen V arianz. Die DQE v ergleic h t somit das Rausc hen v or

und nac h der Detektion. Ein idealer Detektor hat die DQE = 1.

� Dynamik

Diese en tspric h t der Anzahl v on Graustufen, die der Detektor un tersc heiden

k ann, meistens als Bit-W ert angegeb en. z.B. v erf

•

ugt die im Rahmen dieser

Arb eit v erw endete CCD Kamera

•

ub er eine 14 Bit Dynamik, d.h. es k

•

onnen

ca 16000 Z

•

ahlimpulse registriert w erden, b ev or der S

•

attigungsb ereic h erreic h t

ist.

� Quan tene�zienz

Darun ter v ersteh t man die W ahrsc heinlic hk eit, mit der ein registriertes Elek-

tron einen Z

•

ahlw ert im Detektor liefert.

� Belic h tungszeit

Diese ist v om Strahlstrom, V ergr

•

o�erung und Emp�ndlic hk eit des Detektors

abh

•

angig. Die k

•

urzeste, sinn v olle Belic h tungszeit wird durc h das Signal zu

Rausc hen-V erh

•

altnis b estimm t.
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� Eign ung f

•

ur elektronisc hen Daten v erarb eitung, praktisc he Handhabung

Ein
ussnahme auf die Abbildungsparameter, auc h no c h w

•

ahrend des Bilden t-

steh ungsprozesses, und instan tane digitale V erf

•

ugbark eit f

•

ur w eitere Bildv er-

arb eitung sind hierb ei aussc hlaggeb end.

Im F olgenden w erden die Eigensc haften der v ersc hiedenen Detektoren b esc hrieb en

und ansc hlie�end v erglic hen.

Detektoreigensc haften des fotogra�sc hen Films

Der fotographisc he Film b esteh t aus einer lic h t- und elektronensensitiv en Sc hic h t,

die auf einer transparen ten, 
exiblen T r

•

agerplatte aufgebrac h t ist (Zeitler [53]). Der

n utzbare Bereic h liegt b ei ca 8 cm x 10 cm. Die Bildpunktgr

•

o�e liegt in Abh

•

angigk eit

v om En t wic klungsprozess b ei einem Mittelw ert v on ca 10 � m . Die Belic h tungszeit

liegt b ei H

•

oc hstau


•

osung b ei ca 1s. Dab ei ist gew

•

ahrleistet, dass man sic h no c h

im linearen Bereic h der Sc h w

•

arzung in Abh

•

angigk eit v on der Bestrahlungsdosis des

Filmes b e�ndet. Dab ei k ann un ter HR TEM-Bedingungen 8-Bit-Dynamik (256 Grau-

stufen) erreic h t w erden.

Zu w eiteren quan titativ en Ausw ertung dieser Aufnahmen ist eine ansc hlie�ende

Digitalisierung not w endig. Dieses gesc hieh t mit einer CCD-Kamera, die die Lic h t-

durc hl

•

assigk eit des Negativ es in n umerisc he Grau w erte

•

ub ersetzt. Bei der nac h tr

•

agli-

c hen Digitalisierung des Filmes k ann n ur ein kleiner Aussc hnitt erfasst w erden. Es

steh t n ur ein Bereic h v on 1024x1024 Pixel zu V erf

•

ugung. Um eine ausreic hende

Au


•

osung zu erreic hen, m uss mit einer hohen V ergr

•

o�erung das Bild digitalisiert

w erden. Das digitale Einlesen des gesam ten b elic h teten Bereic hs wird dar

•

ub er hin-

aus auc h durc h den Arb eitssp eic her der Ausw ertungscomputer v erhindert. Damit

wird der e�ektiv e, quan titativ e ausw ertbare Bereic h sehr stark reduziert.

Detektoreigensc haften der CCD-Kamera

Elektronen, die mit einer CCD-Kamera registriert w erden sollen, tre�en zuerst auf

einen Szin tillator. Hier erzeugen sie Photonen, die

•

ub er optisc he Elemen te wie Lin-

sen, Spiegel und Fib erleiter auf den eigen tlic hen CCD-Chip gelangen. Hier k omm t

es zu einer Ladungstrenn ung, die v erst

•

arkt wird und im Ausleseprozess dann als

Spann ung durc h einen Analog/Digitalw andler ermittelt wird. Diese Spann ung steh t

in einem direkten, linearen Zusammenhang mit der Elektronendosis. Der v erw ende-

te CCD-Chip b esteh t aus 1024x1024, 25 � m gro�en Pixeln und erreic h t damit eine

Kan tenl

•

ange v on ca 2,5 cm. Das Auslesen des CCD-Chips gesc hieh t mittels eines ex-

ternen Rec hners, mit dem die Bilder sofort b etrac h tet w erden k

•

onnen. Korrekturen
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des Aussc hnittes und der Belic h tungszeit sind zeitnah m

•

oglic h, w as eine Kon trol-

le der Bildqualit

•

at erheblic h v ereinfac h t. Die Bilddaten liegen danac h digital v or

und stehen ohne w eitere Prozesssc hritte der quan titativ en Bildv erarb eitung und -

analyse zur V erf

•

ugung. Der CCD-Chip hat eine 14-Bit-Dynamik, w as un ter HR TEM-

Bedingungen jedo c h nic h t erreic h t wird. Vielmehr erreic h t man hier Z

•

ahlw erte v on

n ur ca 500 Elektronen b ei einer Belic h tungszeit v on 1s. Die Aufnahmequalit

•

at ist

jedo c h v om

•

Ub ersprec h v erhalten der CCD-Chip b eein tr

•

ac h tigt.

Detektoreigensc haften der Bildplatten (IP , engl. Image Plates)

Die Bildplatte hat einen

•

ahnlic hen Aufbau wie die F otoplatte (Zuo [71], N

•

uc h ter [75],

W eic k enmeier [76]). Auc h hier ist auf einer 
exiblen T r

•

agerplatte eine elektronen-

emp�ndlic he Sc hic h t aufgebrac h t. Der v erw ertbare Bildb ereic h en tspric h t dem der

F otoplatte und k ann in die gleic hen Halterungen eingebaut w erden. Die IP zeic hnet

sic h durc h eine sehr hohe Emp�ndlic hk eit aus und v erf

•

ugt wie die CCD-Kamera

•

ub er eine lineare In tensit

•

atsc harakteristik. Der Auslesev organg wird mit Hilfe ei-

nes Lasers in einem sp eziellen Auslesegr

•

at durc hgef

•

uhrt. Man erreic h t damit eine

Au


•

osung v on 3700x3000 Pixel, w ob ei die Pixelgr

•

o�e ca 25 � m b etr

•

agt. Die Dyna-

mik ist h

•

oher als 16 Bit und er

•

o�net damit neue An w endungsfelder wie z.B. die

quan titativ e digitale Ausw ertung v on Beugungsbildern. Bemerk ensw ert ist die V er-

sc hlec h terung der Rausc hc harakteristik b ez

•

uglic h der P oisson-Statistik (Gemming

[74]). Dieses zeigt sic h b esonders b ei Aufnahmen mit geringem Kon trast. Hier sind

die Bilder deutlic h st

•

ark er v errausc h t als Aufnahmen mit der CCD-Kamera. Bemer-

k ensw ert ist die Wiederv erw endbark eit der IP's. Durc h Bestrahlen mit UV-Lic h t

lassen sic h Bildplatten l

•

osc hen und damit nahezu b eliebig oft wiederv erw enden.

Detektoreigensc haften der TV-Kamera

Den bisher v orgestellten Detektoren ist eins gemein, die Aufnahmen sind b estenfalls

zeitnah, jedo c h nie unmittelbar zug

•

anglic h. Selbst im F all der Multi-Scan-CCD Ka-

mera v ergehen zwisc hen Ereignis und dessen Darstellung mindestens zw ei Sekunden,

die f

•

ur das Auslesen und f

•

ur die Berec hn ung bzw. der Darstellen des Bildes b en

•

otigt

w erden. Bei der TV-Kamera wird lediglic h das Bild des Szin tillator auf einen Mo-

nitor abgebildet. Die Au


•

osung en tspric h t dab ei dem V GA-Standart 400x640 b ei

ca 6-Bit Bilddynamik. Durc h die M

•

oglic hk eit einer Videoaufzeic hn ung lassen sic h

b eliebig hohe Datenmengen sp eic hern.
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4.2 Mo dulationstransferfunktion (MTF) und En t-

faltung

4.2.1 Ein
uss des Detektors auf die MTF

Detektoren registrieren die In tensit

•

atsv erteilung und erzeugen Bilder dieser V ertei-

lung. Sie b eein
ussen jedo c h auc h im erheblic hen Ma�e die Bildqualit

•

at.

Die Wirkung der Detektoren liegt in einer V erw asc h ung des einfallenden Signals.

Dieses gesc hieh t b ei den v erw endeten Detektoren auf un tersc hiedlic he W eise. Im

F olgenden wird die Ursac he dieser V erw asc h ung der einzelnen Detektoren b esc hrie-

b en.

MTF der CCD-Kamera

Die wic h tigste Ursac he f

•

ur die V erw asc h ung liegt b ei der CCD-Kamera im Um w and-

lungsprozess der Elektronenenergie in Lic h tquan ten im Szin tillatorsc hirm. Dieser

Prozess ist zw ar streng lok alisiert, die emittierten Photonen w erden jedo c h durc h

den Kristall teilw eise gestreut. Der Austrittsort der Photonen en tspric h t nic h t mehr

genau dem Registrierungsort der Elektronen. Es k omm t somit zu einer Aufstreuung

des Signals, die v on der Dic k e des Sc hirmes abh

•

angt. Dieser Prozess f

•

uhrt zu einer

V erbreiterung des Signals auf b enac h barte Pixel. Die V erw endung b eliebig d

•

unner

Szin tillatorkristalle ist aus Gr

•

unden der Quan tene�zienz nic h t m

•

oglic h. Hier m uss

ein Kompromiss eingegangen w erden zwisc hen einem guten Signal/Rausc h-V erh

•

alt-

nis einerseits und andererseits geringer V erw asc h ung. Ein w eiterer E�ekt, der die

Bildqualit

•

at b eein tr

•

ac h tigen k ann, ist die Re
exion der Quan ten an der Szin tilla-

torun terseite. Dadurc h k ann es zu einer sehr w eitreic henden Delok alisierung des

Elektronensignals k ommen. Abhilfe k ann hier durc h V erw endung v on Szin tillatoren

mit en tspiegelter Un terseite gesc ha�en w erden. Diese Art v on Szin tillator ist in der

CCD-Kamera des JEM ARM 1250 in tegriert. Die Wirksamk eit der En tspiegelung

wurde v on W eic k enmeier [77] durc h eine radiale In tegration der Punktv erw asc h ungs-

funktion (engl. P oin t Spread F unction, PSF)

•

ub erpr

•

uft. Dab ei erreic h te man sc hon

durc h die In tegration

•

ub er w enige Nac h barpixel nahezu die gesam te In tensit

•

at, w as

f

•

ur die hohe G

•

ute des Detektors spric h t.

MTF der Image Plates

Die Elektronen, die durc h die Bildplatte erfasst w erden, regen in der sensitiv en

Sc hic h t die als F arbzen tren eingebrac h te Europium A tome in einen metastabilen

Zustand an. Hierb ei k omm t es w

•

ahrend des Absorptionsv organg durc h Streuung

zur V erw asc h ung des Signals. Das Auslesen der b elic h teten Bildplatten v ergr

•

o�ert
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diese Unsc h

•

arfe. Durc h das rote Laserlic h t w erden die Europium A tome aus ihrem

metastabilen Zustand in einen sehr kurzlebigen Zustand angeregt, der en tsprec hend

der mittleren Leb enszeit in den Grundzustand zerf

•

allt. Das dab ei emittierte Lic h t

wird als Signal ausgew ertet. Durc h das Abrastern der Bildplattenob er


•

ac he mit einer

nic h t punktf

•

ormigen Lasersonde wird das Signal

•

ub er einen b estimm ten Bereic h

gemittelt. Die eigen tlic he Pixelgr

•

o�e wird durc h die Gr

•

o�e der Lasersonde b estimm t.

MTF der Photoplatte

Die Beurteilung der Filmeigensc haften in Bezug auf die V erw asc h ung des Bildsi-

gnals ist nic h t eindeutig. Es erfolgt durc h die Belic h tung der Filmplatte eine leic h-

te V erw asc h ung durc h Streuung der Elektronen in der sensitiv en Sc hic h t. Bei der

En t wic klung k ann die Korngr

•

o�e durc h die En t wic klereigensc haften mo di�ziert w er-

den. Den b ei w eitem gr

•

o�eren Ein
uss hat jedo c h die nac hfolgende Digitalisierung.

Durc h leic h tes Defokusieren der Optik, die v or dem eigen tlic hen CCD-Chip liegt,

k ann das Rausc hen im digitalisierten Bild nahezu b eliebig v er

•

andert w erden. Wird

die Abtastrate so gew

•

ahlt, dass mehrere Pixel Informationen des selb en Silb erk orns

en thalten, so wird dadurc h eine sehr hohe Korrelation der Pixel angezeigt. Dies b e-

deutet, dass b enac h barte Pixel iden tisc he Informationen en thalten. Somit l

•

asst sic h

b ei Filmplatten jede gew

•

unsc h te

•

Ub ertragungsfunktion "einstellen". Bedingt durc h

diese Beliebigk eit ist daher gro�e V orsic h t geb oten, w enn Ergebnisse un tersc hiedli-

c her Bilderserien miteinander v erglic hen w erden. Dieses gilt insb esondere auc h b eim

V ergleic h mit Aufnahmen, die mit anderen Detektort yp en gemac h t wurden.

4.2.2 Bestimm ung der MTF mit der Rausc hmetho de

Im F olgenden wird ein V erfahren zur Bestimm ung der

•

Ub ertragungseigensc haft v on

CCD-Kamera und IP v orgestellt, das auf der so genann ten Rausc hmetho de nac h

W eic k enmeier [77] basiert. W ei�es Rausc hen wird als Eingangssignal auf den De-

tektor gegeb en. In der HR TEM leuc h tet man dazu den Detektor gleic hm

•

a�ig mit

Elektronen aus. Die In tensit

•

aten aller Pixel sind P oisson-v erteilt und damit un-

abh

•

angig v on einander. Die

•

Ub ertragungseigensc haften des Detektors mo di�ziert

die Eingangsrausc hstatistik. Das Ausgangssignal eines idealen Detektors en tspric h t

n un eb enfalls dem w ei�en, k orrelationsfreien Rausc hen. Das Rausc hsp ektrum ist in

diesem F all bis auf den Nullstrahl, der den In tensit

•

atsmittelw ert des ganzen Bildes

repr

•

asen tiert, k onstan t, d.h. alle F requenzen sind gleic hm

•

a�ig v ertreten. Das F re-

quenzsp ektrum erh

•

alt man durc h eine F ouriertransformation des Ausganssignals.

Ab w eic h ungen v on einem k onstan ten W ert hab en ihren Ursprung in der

•

Ub ertra-

gungseigensc haft des Detektors, der MTF.

Mathematisc h wird dieser Zusammenhang durc h eine F altung b esc hrieb en:
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B il dr auschen = P oissonr auschen � P S F (4.2)

Das Eingangsrausc h bild wird mit der PSF gefaltet. Ansc hlie�ende F ouriertransfor-

mation liefert:

F ( B il dr auschen ) = F ( P oissonr auschen ) � F ( P S F )

= ( K onstante + R auschen ) � M T F (4.3)

MTF und PSF sind somit

•

ub er eine F ouriertransformation gek opp elt. Gl. 4.3 en th

•

alt

die Messv orsc hrift f

•

ur die Detektorg

•

ute. Die Auswirkung der MTF auf das elektro-

nenoptisc he Bild, also die registrierte In tensit

•

at I

r

( ~ r ) k ann man in Gleic h ung 4.4

erk ennen.

F ( I

r

( ~ r )) = F (	

B

( ~ r )

�

	

B

( ~ r )) � M T F = 	

A

(

~

k )

�

	

A

(

~

k ) � M T F (4.4)

Das Di�raktogramm, also die F ouriertransformierte der registrierten Bildin tensit

•

at

en tspric h t somit dem Pro dukt der MTF mit der Bildin tensit

•

at v or der eigen tlic hen

Registrierung. Auf einzelne Raumfrequenzen b ezogen b edeutet dieses, dass durc h

den Detektor jede Raumfrequenz im Di�raktogramm um einen b estimm ten, v on

dieser abh

•

angigen F aktor ged

•

ampft wird. Die Wirkung des Detektors k ann durc h

eine F unktion b esc hrieb en w erden. Durc h Kenn tnis der Umk ehrfunktion k ann im

Prinzip der Informationsv erlust v ermieden w erden. Das en tsprec hende V erfahren ist

die En tfaltung der Aufnahme mit der PSF [75]. Dazu wird nac h Gl. 4.4 das Di�rak-

togramm durc h die MTF dividiert. Die ansc hlie�ende in v erse F ouriertransformation

liefert das k orrigierte Bild. Der Nac h teil dieses V erfahrens ist jedo c h, dass durc h die

En tfaltung des Bildes zus

•

atzlic hes Rausc hen erzeugt wird. S

•

am tlic he hohen Raum-

frequenzen, also nic h t n ur die Raumfrequenzen, die ihren Ursprung in der Beugung

im Kristall hab en, sondern auc h die Rausc han teile w erden in ihrer In tensit

•

at erh

•

oh t.

Bei einem quan titativ en V ergleic h mit sim ulierten Bildern k ann man auc h einen al-

ternativ en W eg gehen. Hier k ann es v orteilhaft sein, die sim ulierten Bilder mit der

PSF des Detektors zu falten. Dadurc h wird die Sim ulation an das Exp erimen t an-

gepasst und man erh

•

alt Bilder, die der Realit

•

at en tsprec hen.

Die Messung der MTF wurde im Rahmen dieser Arb eit im Rotationsmittelungs-

v erfahren nac h W eic k enmeier [77] durc hgef

•

uhrt. Dab ei wird das registrierte Bild

F ourier-transformiert und um den Nullstrahl rotationsgemittelt. Die erhaltene F unk-

tion en tspric h t der MTF. Dab ei tritt allerdings ein Normierungsfehler auf. Bei V er-

w endung der FFT k omm t es durc h die damit b edingte p erio disc he F ortsetzung des

Bildes zur Korrelationen v on Pixeln, die sic h an den en tgegengesetzten Seiten des
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Detektors b e�nden. Dadurc h tritt b ei Berec hn ung der MTF nac h Gleic h ung 4.4 f

•

ur

niedrige F requenzen ein viel zu hoher W ert auf. Daher ist eine Korrektur dieser

W erte der MTF auf 1 n

•

otig. Annahme dab ei ist, dass diese niedrigen F requenzen

nahezu unged

•

ampft

•

ub ertragen w erden, und dass es innerhalb des Detektors zu k ei-

nem w eitreic henden

•

Ub ersprec h v erhalten k omm t, sondern n ur zur Beein
ussung v on

w enigen Nac h barpixeln.

Die erhaltenen Ergebnisse (dargestellt in Bild 4.1), die f

•

ur die CCD-Kamera am

JEM ARM 1250 b ei 1250 KV und f

•

ur Image Plates durc hgef

•

uhrt wurden, wurden

mit en tsprec henden Arb eiten anderer Autoren, (Gemming [74], N

•

uc h ter [75]), v ergli-

c hen und prinzipiell repro duziert. Ab w eic h ungen ergeb en sic h durc h die un tersc hied-

lic hen Messv erfahren. Alternativ zum hier v erw endeten V erfahren wurde durc h Gem-

ming [74] k eine Rotationsmittelung, sondern eine Mittelung en tlang der Bildk an ten

durc hgef

•

uhrt (Nufer [73]). Dab ei wird das Rausc h bild zuerst zeilen- und spalten w eise

F ourier-transformiert und danac h gemittelt. N

•

uc h ter [75] w endete zus

•

atzlic h auc h

die Kan tenmetho de nac h F ang [78] an. Hierb ei wird das Linienpro�l der Absc hat-

tung un terhalb einer sc harfen Kan te als PSF gemessen. Diese Metho de ist jedo c h

exp erimen tell sehr sc h w er zu realisieren, da die Justierung der Kan te in Bezug auf

den Detektor bis auf auf 25 � m (en tsprec hend der Gr

•

o�e der Pixel) genau erfolgen

m uss. Allerdings ist mit dieser Metho de das Problem der Normierung gel

•

ost, da hier

zur Messung der PSF k eine F ouriertransformation not w endig ist.

1/512 0.1 0.2 0.3 0.4 1/2
Ortsfrequenz (1/Pixel)

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

M
T

F

Slow-Scan-CCD

Bildplatte

Bild 4.1: MTF von IP FUJI, (A uslese ger

•

at FDL5000) und der Slow-Sc an-

CCD Kamer a (GA T AN) b ei 1250 KV am JEM ARM 1250. Die

MTF der Photoplatte ist b e dingt dur ch die unterschie d liche Pixel-

gr

•

o�e und dur ch individuel le Entwicklung/Digitalisierung nicht ein-

deutig darstel lb ar
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4.2.3 W ahl eines geeigneten Detektors f

•

ur die HR TEM

O�ensic h tlic h gibt es den idealen Detektor nic h t. Die W ahl eines Detektors ist stets

mit einem Kompromiss v erbunden. F

•

ur die digitale, quan titativ e Kon trastanaly-

se stehen die Linearit

•

at und die Eign ung f

•

ur elektronisc he Daten v erarb eitung im

V ordergrund. Aus diesen Anforderungen resultierte die W ahl der Slo w-Scan CCD-

Kamera als Detektor im Rahmen dieser Arb eit. Es sind die hohe Dynamik, die

unmittelbare Daten v erf

•

ugbark eit, die Linearit

•

at und die unmittelbare Kon trolle der

Aufnahmequalit

•

at die die Slo w-Scan-Kamera auszeic hnen. Gleic hzeitig m uss jedo c h

die sehr kleine n utzbare Fl

•

ac he und das

•

Ub ersprec h v erhalten als Nac h teile in Kauf

genommen w erden. Die V orteile gegen

•

ub er der F otoplatte und IP sind jedo c h so

herausragend, dass das

•

Ub ersprec h v erhalten und der kleine Bildaussc hnitt toleriert

w erden k

•

onnen. Ersteres k ann durc h eine En tfaltung mit der en tsprec henden PSF

heraus gerec hnet w erden, und somit in seiner Bedeutung f

•

ur die ho c hau


•

osende

Elektronenmikrosk opie relativiert w erden. Da im Rahmen dieser Arb eit v or allem

Un tersuc h ungen v on einzelnen Elemen tarzellen durc hgef

•

uhrt w erden sollen, ist der

kleine v erw ertbare Bildb ereic h auc h k ein gra vierender Nac h teil.



Kapitel 5

Exp erimen telles V orgehen und

Bildsim ulation

In diesem Kapitel wird das V orgehen und die Durc hf

•

uhrung des digitalen, quan-

titativ en V ergleic hs v on exp erimen tellen Ho c hau


•

osungsbildern mit Bildsim ulation

erl

•

autert.

Die Analyse erfordert mehrere Bilderserien mit un tersc hiedlic hen Defokussierun-

gen des Mikrosk ops, jew eils mit und ohne Energie�lterung. Dab ei k amen neb en

der haupts

•

ac hlic h v erw endeten Slo w-Scan-CCD Kamera auc h Negativ e und Image-

Plates zum Einsatz. Dar

•

ub er hinaus wird auf w eitere P arameter eingegangen, die

auf den V ergleic h Ein
uss hab en k

•

onnen, so z.B. auf Deb y e-W aller F aktor, mo di�-

zierte Streufaktoren und Strahl- und Prob en v erkippung, Belic h tungszeit und Dauer

der Bestrahlung.

5.1 JEM ARM 1250, exp erimen telle Bedingun-

gen

Alle Un tersuc h ungen im Rahmen dieser Arb eit erfolgten am JEM ARM 1250. Die-

ses Mikrosk op liefert im Routineb etrieb in der v erw endeten Kon�guration (side-

en try-Linse, auc h in-situ-Linse) b ei einer Besc hleunigungsspann ung v on 1250 kV ein

Punktau


•

osungsv erm

•

ogen v on 1.2

�

A . Bild 5.1 zeigt das zw ei Sto c kw erk e

•

ub erragende

Ger

•

at.

Dieses Mikrosk op hat neb en seinem herv orragenden Au


•

osungsv erm

•

ogen w eitere

Ausstattungsmerkmale, die einzigartige M

•

oglic hk eiten zur quan titativ en Bildanaly-

se erlaub en.

Das JEM ARM 1250 ist mit einem selektiv en Energie�lter ausgestattet. Damit lassen

sic h Aufnahmen mac hen, b ei denen n ur Elektronen eines b estimm ten Energiev erlu-

stes zur Belic h tung b eitragen. Um den Ein
uss inelastisc h gestreuter Elektronen auf

39
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Bild 5.1: S

•

aule und Ho chsp annungstank des JEM ARM 1250

den Bildk on trast und auf den In tensit

•

atsv erlauf zu un tersuc hen, wurden Defokus-

serien so w ohl mit als auc h ohne Energie�lterung durc hgef

•

uhrt. Bei dem ma�geblic h

angew endeten V erfahren k onn ten n ur die elastisc h gestreuten Elektronen den Ener-

gie�lter passieren (zero-loss-Filterung, Energiefenster ca. 5 eV).

Das JEM ARM 1250 k ann mit un tersc hiedlic hen Linsensystemen b etrieb en w er-

den, side-en try Linse und top-en try Linse. Der gro�e V orteil der side-en try-Linse

gegen

•

ub er der durc h ein b esseres Au


•

osungsv erm

•

ogen ( 1 : 05

�

A ) herausragenden top-

en try-Linse ist die M

•

oglic hk eit zur V erw endung v ersc hiedener Prob enhalter, die

den Betrieb b ei un tersc hiedlic hen T emp eraturen erm

•

oglic hen. Es steh t ein Tief-

, ein Normal- und ein Ho c h temp eraturprob enhalter zur V erf

•

ugung. Damit lassen

sic h Prob en temp eraturen v on 110 K bis ca 1300 K realisieren. Zur Ermittelung

der Abh

•

angigk eit des Bildk on trastes v on der T emp eratur erfolgten Un tersuc h ungen

b ei un tersc hiedlic hen T emp eraturen (77K, 300K und 550K). Mit Hilfe der dab ei

gew onnenen Daten k ann der Ein
uss des Deb y e-W aller-F aktors auf die In tensit

•

ats-

v erteilung b ei HR TEM-Aufnahmen abgesc h

•

atzt w erden.

Die Registrierung der Bildin tensit

•

aten am JEM ARM 1250 wurde haupts

•

ac hlic h mit

der GA T AN Slo w-Scan-CCD Kamera durc hgef

•

uhrt. Alternativ e Detektoren (pho-

tographisc he Negativ e und Image-Plates, siehe auc h Kap. 4) wurden lediglic h zu

V ergleic hszw ec k en v erw endet. Im F alle der CCD-Kamera wurden alle Aufnahmen

b ei einer 60000-fac hen Mikrosk op v ergr

•

o�erung und einer ansc hlie�enden 18-fac he

V ergr

•

o�erung durc h die Linsensysteme des Energie�lters, also 1080000-fac her Ge-

sam tv ergr

•

o�erung, durc hgef

•

uhrt. Diese hohe V ergr

•

o�erung ist erforderlic h, um die

Details der Struktur der Elemen tarzellen erk ennen zu k

•

onnen. Beispielsw eise wird
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die Si- < 110 > Elemen tarzelle b ei der Registrierung mit einem 1024x1024 CCD-Chip

mit 25 �m Pixelgr

•

o�e auf ca. 18 x 26 Pixel abgebildet. W

•

ahlt man eine kleinere V er-

gr

•

o�erung, so reduziert sic h die Anzahl der Pixel pro Elemen tarzelle en tsprec hend

und feine Details lassen sic h nic h t mehr au


•

osen. W egen der hohen V ergr

•

o�erung ist

der b eobac h tete Ob jektb ereic h jedo c h relativ klein. Die b este Belic h tungszeit wurde

ermittelt. Dab ei m usste ein Kompromiss zwisc hen Signal/Rausc hen-V erh

•

altnis und

der maximalen Prob endrift gefunden w erden. Die Belic h tungszeit v on einer Sekunde

stellte sic h dab ei als optimal heraus. Bei dieser Belic h tungszeit wurden Z

•

ahlraten

mit der CCD-Kamera v on durc hsc hnittlic h ca. 400 erreic h t.

Herausragende Stabilit

•

aten sind k ennzeic hnend f

•

ur dieses Mikrosk op. Dab ei sind

mec hanisc he Stabilit

•

aten durc h baulic he Ma�nahmen (luftgefedertes, sc h w eres F un-

damen t) erreic h t w orden.

Die durc h H

•

osc hen [8] erreic h te elektrisc he Stabilit

•

at der Besc hleunigungsspann ung

und des Linsenstromes

•

ub er das v om Hersteller sp ezi�zierte Ma� hinaus erlaub en

das Arb eiten b ei einer sehr g

•

unstigen Kon trasttransferfunktion.

Auftretender Prob endrift k ann durc h eine v on R. H

•

osc hen [10] en t wic k elte elektro-

nisc he Driftk omp ensation Einhalt geb oten w erden.

5.2 Prob e und Prob enpr

•

aparation

Eine sehr hohe Prob enqualit

•

at ist eine grundlegende V oraussetzung f

•

ur ho c h w erti-

ge Aufnahmen. Als Prob enmaterial k amen Si-Spaltprob en in < 110 > Orien tierung

nac h Cerv a [37] Einsatz. Dieser Prob en t yp ist auf Grund seiner Eigensc haften f

•

ur

quan titativ e Un tersuc h ungen b esonders geeignet.

Durc h den de�nierten Dic k en v erlauf, der sic h aus dem Sc hnitt wink el der Si (111) Net-

zeb enen v on 70,53

�

ergibt, l

•

asst sic h die Prob endic k e an jeder Stelle einer Spaltprob e

theoretisc h eindeutig als F unktion der En tfern ung v om Prob enrand b estimmen. Das

setzt jedo c h einen ideal gespaltenen Kristall v oraus, b ei dem die Prob endic k e eine

lineare F unktion des Abstandes v om Prob enrand ist. Die sc hematisc he Darstellung

der Prob engeometrie ist in Bild 5.2 zu sehen, eine detaillierte REM-Aufnahme der

Prob enspitze in Bild 5.3.

Durc h Oxydation mit Luftsauersto� bildet sic h unmittelbar nac h dem Spaltv organg

eine amorphe Siliziumdio xid Dec ksc hic h t auf der Prob enob er


•

ac he. Bedingt durc h

diese Sc hic h t k ann der Beginn des kristallinen Bereic hs nic h t eindeutig b estimm t

w erden, siehe Bild 5.4. Die Unsic herheit U w

•

ac hst dab ei mit der Dic k e der amor-

phen Sc hic h t. Bei der geometrisc hen Bestimm ung der Prob endic k e m uss somit eine

Unsic herheit v on der Dic k e der amorphen Sc hic h t mit b er

•

uc ksic h tigt w erden. Die Un-

sic herheit U (Bild 5.4) k ann als grob e Absc h

•

atzung der Sc hic h tdic k e angenommen
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Bild 5.2: schematsche Darstel lung der Ge ometrie der Si-Sp altpr ob en

Bild 5.3: R aster elektr onenmikr oskopische A ufnahme der Pr ob enspitze

w erden. Diese Sc hic h tdic k e b etr

•

agt somit w enige Angstr

•

om. Die amorphe Sc hic h t

bleibt

•

ub er den exp erimen tellen Zeitraum nahezu k onstan t, da die Prob e au�er der

Bestrahlung im Mikrosk op, k einen w eiteren Ein


•

ussen ausgesetzt ist.

Die einfallende Elektronen w elle wird nic h t n ur durc h den Kristall, sondern auc h

durc h die amorphe Sc hic h t b eein
usst. Dieses resultiert in einer allgemeinen V er-

sc hlec h terung der Bildqualit

•

at, die sic h jedo c h, b edingt durc h die geringe Sc hic h t-

dic k e, n ur an d

•

unnen Prob enstellen b emerkbar mac h t.

Die

•

Ub erpr

•

ufung der Ergebnisse der quan titativ en Ausw ertung der Bildk on traste

setzt iden tisc he exp erimen telle Bedingungen v oraus. Dazu geh

•

ort, dass die un ter-

suc h ten Prob en un ter iden tisc hen Bedingungen hergestellt w erden, und dass somit

v ergleic h bare Prob eneigensc haften resultieren.

Die Prob enpr

•

aparation b ei Spaltprob en ist denkbar einfac h und repro duzierbar.

Die in < 110 > orien tierten einkristallienen Sc heib c hen (eng. w afer) w erden mec ha-
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Bild 5.4: Schematischer Schnitt dur ch die Pr ob e

nisc h auf ca. 60 � ged

•

unn t. Ansc hlie�end wird der W afer durc h das Aus

•

ub en eines

kleinen Druc k es durc h ein Holzst

•

ab c hen gespalten. Dieser bric h t en tsprec hend dem

Bild 5.2 k eilf

•

ormig en tlang der (111) Haupteb enen. Ansc hlie�end wird ein geeigne-

tes Bruc hst

•

uc k mit einem Ep o xyd-Harzkleb er v ororien tiert auf einen Prob enhalter

geklebt, Bild 5.5. Zur V ermeidung v on statisc hen Au
adungen emp�ehlt sic h die

V erw endung v on Leitsilb er.

5.3 Digitale Bildv erarb eitung

Die Bildin tensit

•

at der CCD Kamera steh t n ur dann im linearen Zusammenhang

mit der Elektronendosis, w enn alle Pixel b ei gleic her Bestrahlungsdosis die gleic he

Ladung registrieren. Bedingt durc h Herstellungstoleranzen b ei der Chipherstellung,

m uss die Charakteristik aller Pixel des Detektorc hips b estimm t w erden. Dies ge-

sc hieh t in zw ei Sc hritten.

Der erste Sc hritt ist die Messung des Dunk elstrom bildes, das die in den Pixeln v or-

handene Ladung b estimm t, ohne dass der Chip b elic h tet wurde. In einem solc hen

Bild lassen sic h so genann te

"

hot sp ots \ erk ennen. Diese Pixel hab en immer einen,

v on der Belic h tungsdosis unabh

•

angigen, gleic h bleib end hohen W ert.

Durc h Aufnahme eines Bildes b ei gleic hm

•

a�iger Beleuc h tung k ann die Emp�ndlic h-

k eit der Pixel und die Lage der

"

cold sp ots \ b estimm t w erden. Diese Pixel hab en



KAPITEL 5. EXPERIMENTELLES V OR GEHEN UND BILDSIMULA TION 44

Bild 5.5: Si-Sp altpr ob e auf Pr ob enhalter

einen v on der Belic h tungsdosis unabh

•

angigen, gleic h bleib end niedrigen W ert. Mit

Hilfe dieser Aufnahmen setzt sic h die Korrektur zusammen, mit der die Auswir-

kungen dieser Kamera-Artefakte k omp ensiert w erden (b ei Digital Micr o gr aph Gain:

Normalize d Mo de ). Un ter diesem Aufnahmemo dus wurden die exp erimen tellen Bil-

der mit der CCD-Kamera gemac h t.

Der Szin tillationssc hirm der CCD Kamera detektiert nic h t n ur Elektronen, sondern

auc h R

•

on tgenquan ten, die durc h die W ec hselwirkung der Elektronen mit dem Szin ti-

latormaterial en tstehen. Die Registrierung eines R

•

on tgenquan tes durc h ein einzelnes

Pixel f

•

uhrt durc h die hohe Energie zu einem extremen Signal, das deutlic h

•

ub er den

Signalen anderer Pixel liegt. Damit die w enigen R

•

on tgen-Pixel k einen gro�en Ein-


uss auf den Bildk on trast hab en, w erden sie durc h eine einfac he Programmroutine

erk ann t und auf den Mittelw ert der Umgebungspixel gesetzt.

Die ansc hlie�ende digitale Bildv erarb eitung wurde mit dem Bildv erarb eitungspro-

gramm PV-W a v e (Visual Numerics) [25] auf Digital W orkstations durc hgef

•

uhrt. Die-

ses Programmpak et stellt sehr viele W erkzeuge zur Bildv erarb eitung zur V erf

•

ugung,

um mit de�nierten mathematisc hen Prozeduren Datens

•

atze aus dem Bildmaterial zu

generieren, o der um die Bilddaten in gew

•

unsc h ter W eise aufzub ereiten. F

•

ur F ourier-

transformationen, F altungen und F requenz�lterungen o der simple Beein
ussung der

graphisc hen Ausgab e wie De�nierung v on Bildaussc hnitten, Anpassung der Bilddy-

namik, Rotation und Sk alierung sind v orde�nierte Prozeduren v orhanden, die ein

sc hnelles und e�ektiv es Programmieren erlaub en. Mit Hilfe dieser Programme ist

es m

•

oglic h, k omplexe Bildv erarb eitungsprozesse sequenziell auszuf

•

uhren und die ge-

sam te Bildv erarb eitung in einem so hohen Ma�e zu automatisieren, dass sehr gro�e
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Datenmengen v erarb eitet w erden k

•

onnen. Einen Anhaltspunkt f

•

ur die Not w endig-

k eit dieser Automatisierung gibt der Rec henaufw and f

•

ur eine Bilderserie. Da der

Bildv ergleic h elemen tarzellen w eise gesc hehen sollte, m usste f

•

ur einen Datensatz 338

(= 13 v ersc hiedene Defokussierungen x 26 Dic k en) mal der gesam te Bildv erarb ei-

tungsprozess durc hlaufen w erden.

5.4 Bildsim ulation

Die den Exp erimen ten en tsprec henden Sim ulationen wurden mit dem v on Stadel-

mann [1] en t wic k eltem Computerprogramm P ak et EMS (engl.: E lectron- M icroscop y-

S im ulation) durc hgef

•

uhrt. Dieses Programm b esc hreibt den Abbildungsprozess en t-

sprec hend Kapitel 3 mathematisc h. EMS ist mo dular aufgebaut. Dab ei repr

•

asen tiert

jedes Mo dul einen b estimm ten Prozess des Abbildungsv organgs. Bild 5.6 gibt einen

•

Ub erblic k

•

ub er die im Rahmen dieser Arb eit v erw endeten Mo dule. Diese Mo dule

w erden hin tereinander durc hlaufen, die Ausgab edatei des einen ist dab ei die Einga-

b edatei des folgenden Mo duls.

BU 
1
 PG 
1
 MS 
1
 IM 
1
 TV 
3
 PR 
3


DI 
3
 DS 3


Bild 5.6: Schematischer A blauf der Bildsimulation mit EMS

� BU1

Durc h die W ahl der Raumgrupp e, der A tomsorte und der Gitterk onstan ten

wird die Kristallstruktur b estimm t. Die hier gebildete Datei en th

•

alt die Struk-

turfaktoren der Kristallatome.

� PG1

Hier w erden die P arameter festgelegt, die f

•

ur die Berec hn ung des F resnel-

Propagators und des Phasengitters erforderlic h sind.

� MS1

Die Berec hn ung der Austrittsw ellenfunktion, d.h. die Propagation der Ein tritt-

w ellenfunktion durc h den Kristall ist das Ergebnis der Multislice-Berec hn ung

dieses Mo duls. Die Anzahl der Iterationen b estimm t dab ei die Dic k e des Kri-

stalls. Die Keilform der Prob e wurde en tsprec hend Bild 5.4) durc h Anein-

anderreih ung einzelner S

•

aulen v on Elemen tarzellen appro ximiert. Die dab ei
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getro�ene N

•

aherung b er

•

uc ksic h tigt nic h t, dass die eb ene W elle sc hr

•

ag auf den

Kristall tri�t. Grunds

•

atzlic h hat eine sc hr

•

ag auftre�ende Blo c h w elle eine an-

dere L

•

osung als eine eb ene. Zw ei Annahmen b est

•

atigen jedo c h die G

•

ultigk eit

dieser N

•

aherung.

(I) Hirsc h et al [33] zeigten, dass b ei Einfallswink eln < 30

�

f

•

ur Elektronen um

100 KV diese N

•

aherung g

•

ultig ist. Im Rahmen dieser Arb eit wurde mit 1250

KV Besc hleunigungsspann ung gearb eitet. Bei dieser hohen Elektronenenergie

gilt die N

•

aherung bis ca. 45

�

.

(I I) Die G

•

ultigk eit der S

•

aulenappro ximation mit der Sim ulation einer Sup er-

zelle k onn te b est

•

atigt w erden. Eine Sup erzelle b einhaltet alle A tomp ositionen

innerhalb des Abbildungsb ereic hs und nic h t n ur einzelne Elemen tarzellen. Die

b eobac h teten Un tersc hiede der sim ulierten Bilder der Sup erzelle des Prob en-

k eils und der durc h S

•

aulen appro ximierten Keilstruktur w aren sehr niedrig und

hatten f

•

ur die Aussagen im Rahmen dieser Un tersuc h ungen k eine Relev anz.

� IM1

IM1 b erec hnet den Durc hgang der Austrittsw ellenfunktion durc h die Ob jek-

tivlinse, w ob ei auc h Linsenfehler b er

•

uc ksic h tigt w erden. Damit ist die Bildw el-

lenfunktion b estimm t. Die dazu b en

•

otigten Abbildungsparameter k

•

onnen hier

v ariiert w erden. Bei der Berec hn ung der Austrittsw ellenfunktion m uss b eac h-

tet w erden, dass in EMS der Defokus ab der W ellenaustrittseb ene der Prob e

de�niert ist. Aufgrund der Symetrieb edingungen der Prob enanordn ung (siehe

Bild 5.4) m uss der Defokus b ei jeder Berec hn ung um die halb e Prob endic k e

erh

•

oh t w erden. Man erh

•

alt somit einen Keil der symmetrisc h zur Ob jektivmit-

te liegt.

� DI3

Hier w erden Beugungsbilder b erec hnet, deren Basis die Daten des Mo duls BU1

sind.

� TV, PR3, DS3

Diese Mo dule w erden lediglic h zur Darstellung der b erec hneten Bilder auf

Druc k er o der Bildsc hirm b en

•

otigt

F

•

ur den digitalen Bildv ergleic h stehen am Ende des Prozesses Bilder zur V erf

•

ugung,

die durc h optimale Anpassung der Abbildungsparameter das Exp erimen t b estm

•

oglic hst

sim ulieren.
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5.5 Sim ulation eines Dic k en/Defokus-T ableaus

Durc h Sim ulation v on Elemen tarzellen v ersc hiedener Dic k en und Defokussierungen

erh

•

alt man Datens

•

atze, die den P arameterb ereic h repr

•

asen tieren, der im Rahmen

dieser Dissertation un tersuc h t wurde. Ordnet man diese Aufnahmen in einer zw ei-

dimen tionalen Matrix an, so erh

•

alt man ein Dic k en/Defokus T ableau v on Bildern

v on Elemen tarzellen. Bild 5.8 zeigt dieses T ableau f

•

ur den Defokusb ereic h v on 0 -

100 nm und den Dic k en b ereic h v on 0,8 nm - 22,8 nm.

In diesem T ableau ist jede Elemen tarzelle durc h einen Dic k en- und einen Defokus-

w ert c harakterisiert.

5.6 Generierung exp erimen teller und sim ulierter

T ableau-Datens

•

atze

Aus einer Defokusserie exp erimen teller Aufnahmen wurden Dic k en-Defokus-T ableaus

erzeugt. Dieses V erfahren ist in Bild 5.5 dargestellt. Dazu wurden geeignete Aus-

sc hnitt (en tsprec hend dem Dic k en v erlauf auc h als Keil b ezeic hen bar) aus den exp e-

rimen tellen Aufnahmen de�niert (a, in Bild 5.5). Diese Keile w erden nac h der Be-

stimm ung des Defokus (siehe dazu Kap. 7) zu einem Bild zusammengesetzt. Dieses

Bild repr

•

asen tiert das exp erimen telle Dic k en-Defokus-T ableau, da allen Elemen tar-

zellen eine eindeutige Dic k e/Defokus-Ko ordinate zugeordnet wird (b, in Bild 5.5).

Somit existieren n un sim ulierte und exp erimen telle T ableaus. Ordnet man n un jeder

einzelnen Elemen tarzelle eines T ableaus einen W ert zu, z.B. Kon trast, Gesam tin ten-

sit

•

at o der Bild

•

ub ereinstimm ung, so erh

•

alt man ein en tsprec hendes Datenfeld.

F

•

ur jede Defokussierung w erden im n

•

ac hsten Sc hritt die W erte in Abh

•

angigk eit v on

der Dic k e aufgetragen (c, in Bild 5.5). Man erh

•

alt somit eine Sc har Kurv en, deren

Anzahl der Anzahl der Keile der jew eiligen Defokussierungen en tspric h t. Diese Kur-

v en w erden im letzten Sc hritt k omprimiert dargestellt (d, in Bild 5.5). Somit erh

•

alt

man eine Auftragung, die eigen tlic h aus mehreren v ersc hiedenen Kurv en b esteh t. Ein

V orteil dieser Auftragung ist, dass man einen guten Eindruc k v on der Abh

•

angigk eit

v on der Defokussierung b ek omm t.
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Bild 5.7: Schematische Darstel lung der Generierung von T able au-Daten aus

einer Defokusserie exp erimentel ler A ufnahme, Erl

•

auterung im T ext
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Bild 5.8: Dicken-Defokus-T able au von Si < 110 > f

•

ur den Defokusb er eich 0 bis

100 nm, Dickenb er eich 0.76 bis 22.8 nm. Dieses T able au entspricht

einem Kristal l mit einem Keilwinkel von 70.5

�

.



Kapitel 6

Quan titativ e Analyse der

Bildin tensit

•

at

In diesem Kapitel wird der V erlauf der mittleren In tensit

•

at v on Elemen tarzel-

len in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e v on exp erimen tellen und sim ulierten Bildern

mit einander v erglic hen. Es soll gekl

•

art w erden, ob durc h die Angab e eines Ab-

sorptionsk o e�zien ten b ei der Sim ulation des In tensit

•

atsv erlaufs die exp erimen tellen

Daten repro duzierbar sind, o der ob es zu gra vierenden Ab w eic h ungen k omm t. Er-

ste Un tersuc h ungen des In tensit

•

atsv erlaufs v on I I I/IV-Halbleiter Elemen tarzellen

in Abh

•

angigk eit v on der Prob endic k e erfolgten durc h H • y tc h [7] mit einem Ho c h-

au


•

osungsmikrosk op b ei ca. 400 kV Besc hleunigungsspann ung. Dab ei wurde ein

Abfall der In tensit

•

at in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e b eobac h tet. Der Abfall b etrug

maximal 10 % b ei einer Prob endic k e v on ca 20 nm .

6.1 Bildin tensit

•

at in Abh

•

angigk eit v on der Pro-

b endic k e

Der Abfall des In tensit

•

at in Abh

•

angigk eit v on der Prob endic k e b ei V erw endung des

JEM-ARM 1250 ist im V ergleic h zu der Arb eit v on H • y tc h [7] geringer, da der Wir-

kungsquersc hnitt so w ohl f

•

ur elastisc he als auc h f

•

ur inelastisc he Streuung umgek ehrt

prop ortional zur Besc hleunigungsspann ung ist.

F

•

ur die Un tersuc h ung der In tensit

•

atspro�le wurde jew eils ein exp erimen telles Dic k en-

Defokus-T ableau v on zero-loss ge�lterten (Energiefenster ca. 5 eV, d.h. � E = +/-

2.5 eV) und unge�lterten Aufnahmen als Datensatz v erw endet. Bei b eiden Aufnah-

menserien wurden k eine Ap erturblenden v erw endet. Auf diese W eise ergab sic h k ein

Ein
uss der Defokusierung, da alle geb eugten Elektronen die Bildeb ene erreic hen

k onn ten, ohne durc h die Ap ertur ausgeblendet w orden zu sein.

Die mittlere In tensit

•

at (Durc hsc hnitt der Z

•

ahlrate aller Pixel) jeder Elemen tarzel-

50
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•

AT 51

le der T ableaus wurde b estimm t. Diese wurde auf die In tensit

•

at der ersten Ele-

men tarzelle normiert. Zur Reduzierung des Rausc hens wurde die In tensit

•

at einer

Elemen tarzelle f

•

ur jede Dic k e

•

ub er alle Defokusierungen gemittelt.

Um den Ein
uss v on Inhomogenit

•

aten der Beleuc h tung zu minimieren wurden die

Bilder der Serie auf eine Aufnahme ohne Prob e normiert, die am Ende der Serie

gemac h t wurde. Die Ergebnisse dieser Un tersuc h ungen sind in Bild 6.1, Kurv en Nr.

1 bzw. Nr. 2 dargestellt.

0.8 10.4 20.84.8 13.6
Dicke

0.840

0.860

0.880

0.900

0.920

0.940

0.960

0.980

1.000

In
te

ns
ita

t

:

1

2

Bild 6.1: Kurve Nr.1 (x) mittler e Intensit

•

at von unge�lterten A ufnahmen,

Kurve Nr.2 (+) mittler e Intensit

•

at von Zer o-loss A ufnahmen, die

Normierung ist zu eins gew

•

ahlt

6.1.1 Diskussion des In tensit

•

atsv erlaufs

Der Abfall der In tensit

•

at f

•

ur unge�lterte Aufnahmen (x) in Bild 6.1 b etr

•

agt ledig-

lic h ca. 3%. Dieses liegt im Rahmen der Erw artungen (Abfall der In tensit

•

at b ei einer

Besc hleunigungsspann ung v on 1250 k eV ist kleiner als b ei 400 k eV), w enn man die

Messungen v on H • y tc h [7] als Referenz nimm t. Der V erbleib der Elektronen im F alle

der Kurv e Nr. 1 (b ei fehlender Energie�lterung) ist eine o�ene F rage, die v on H • y tc h

nic h t b ean t w ortet w erden k onn te.

Eine m

•

oglic he Erkl

•

arung w

•

are die Absorption v on Elektronen in der Prob e. Dies

w

•

urde jedo c h zu einer so gro�en Au
adung f

•

uhren, dass die Abbildung dadurc h

v ereitelt w erden w

•

urde. Dies wurde durc h einen Dopp elprob enhalter

•

ub erpr

•

uft. Auf

diesen Halter wurden zw ei iden tisc he Prob en geklebt, w ob ei n ur eine Prob e mit Leit-

silb er k on taktiert wurde. Bei b eiden Prob en w ar Ho c hau


•

osung m

•

oglic h, w ob ei b ei

der unk on taktierten Prob e kurze St

•

orungen des Bildes b eobac h tet wurden. Somit
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sc heidet diese Annahme als Begr

•

undung f

•

ur den In tensit

•

atsabfall aus. aus.

Kurv e Nr.2 (+) in Bild 6.1 zeigt den In tensit

•

atsv erlauf v on energie-ge�lterten Auf-

nahmen. Die In tensit

•

at sinkt dab ei bis auf ca. 85% b ei einer Dic k e v on ca. 20 nm.

Die Ab w eic h ung zu Kurv e Nr. 1 wird durc h die nic h telastisc h gestreuten Elektronen

gebildet.

Der dominierende Prozess der inelastisc hen Streuung ist dab ei Plasmonenanregung.

Dieses wird b ei der Betrac h tung des Energiev erlustsp ektrums deutlic h, das b ei ei-

nem Energiev erlust v on ca. 20 eV einen deutlic hen P eak hat. Dieser Energiev er-

lust en tspric h t einer Plasmonenanregung. Plasmonenanregung erfolgt durc h einen

k ollektiv en Streuprozess. Der V erlust an Phaseninformation b ei diesem Streupro-

zess ist un ter der V oraussetzung kleiner Streu wink el und geringer Energiev erluste

( � E < 20 eV ) nac h Williams [16] relativ klein. Damit bleibt die Koh

•

arenz zum T eil

erhalten und die inelastisc h gestreuten Elektronen erreic hen die Bildeb ene (siehe

auc h Anhang 10.2).

Ein w eiterer Streuprozess ist die Phononenstreuung. Bei diesem quasielastisc hen

Streuv organg k omm t es n ur zu einem sehr kleinen Energiev erlust der Elektronen

(� E < 1 eV), jedo c h ist der Streu wink el sehr gro�. V erlassen die so gestreuten

Elektronen die Prob e, dann k ann der Austrittswink el so gro� sein, dass sie die

Mikrosk ops

•

aule erreic hen und damit ausgeblendet w erden. Ist der Wink el jedo c h

ausreic hend klein, so w erden diese Elektronen in die Bildeb ene fokussiert. W ang

[56][57][58] zeigte, dass Phononen-gestreute Elektronen en t w eder durc h die Linsen-

b erandung ausgeblendet w erden, o der lok alisiert (siehe auc h Anhang 10.3) die Bil-

deb ene erreic hen. Die Koher

•

anz dieser inelastisc h gestreuten Elektronen k ann mit

dem Elektronenmikrosk op nic h t exp erimen tell

•

ub erpr

•

uft w erden, da die Phononen-

gestreuten Elektronen, mit der Energiebreite � E

p

, nic h t durc h einen Energie�lter

separiert w erden k

•

onnen ( � E

p

< � U

0

) und v om Nullstrahl

•

ub erdec kt w erden.

6.2 In tensit

•

atsun tersuc h un g b ei Bildsim ulation

Die Besc hreibung des exp erimen tellen In tensit

•

atsv erlaufs in herk

•

ommlic hen Sim ula-

tionsmetho den ist ein empirisc her Ansatz. Dab ei wird ein auf Erfahrung b eruhender

Absorptionsparameter gew

•

ahlt, der das Exp erimen t hinreic hend gut b esc hreibt. Die

Angab e eines Absorptionsparameters in EMS erlaubt es zw ar, den exp erimen tellen

In tensit

•

atsv erlauf zu repro duzieren, dab ei w erden jedo c h alle gestreuten Elektro-

nen aus dem Strahlengang en tfern t. Dab ei wird die Absorption der quasielastisc h-

und Plasmonen- gestreute Elektronen gleic h b esc hrieb en: durc h die Einf

•

uhrung ei-

nes k omplexen P oten tials. Dieses ist f

•

ur den unge�lterten F all ein falsc her Ansatz.

In der Sim ulation wird durc h dieses V erfahren der di�use Un tergrund, der durc h die
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Plasmonen-gestreuten Elektronen erzeugt wird, v ernac hl

•

assigt.

Im zero-loss F all ist das Ergebnis b efriedigender, w enn man den Absorptionsparame-

ters als W ahrsc heinlic hk eit au�asst, dass die W ec hselwirkung dieser Elektronen mit

der Prob e inelastisc h ist. Damit erreic hen diese Elektronen die Bildeb ene tats

•

ac hlic h

nic h t. Die Angab e eines k omplexen P oten tials als Bruc h teil des reellen b esc hreibt

dann den Streuv organg hinreic hend gut. Somit erh

•

alt man f

•

ur zero-loss und unge-

�lterte Aufnahmen v

•

ollig v ersc hiedene Absorptionsparameter. Aufgrund der Kom-

plexit

•

at des Streuv organgs ist dieser allerdings nic h t genau b ek ann t. Daher wird der

Absorptionsparameter in der Bildsim ulation durc h "b est �t" b estimm t, also durc h

dessen V ariation, bis Exp erimen t v on der Sim ulation ausreic hend

•

ub ereinstimmen.



Kapitel 7

Quan titativ er

Bildstrukturv ergleic h

Der quan titativ e digitale V ergleic h der Bildstrukturen v on exp erimen tellen HR TEM-

Aufnahmen mit sim ulierten Bildern wird in diesem Kapitel b esc hrieb en und ausge-

w ertet. Das dab ei ermittelte Bildv ergleic hsma� (BVM) repr

•

asen tiert die

•

Ub erein-

stimm ung zwisc hen exp erimen tellen und sim ulierten Aufnahmen. Mit Hilfe des BVM

sollen die Abbildungsparameter Dic k e und Defokus b estimm t w erden. Dar

•

ub er hin-

aus lassen sic h aus dem Grad der

•

Ub ereinstimm ung Sc hl

•

usse

•

ub er die G

•

ultigk eit der

Abbildungstheorie der HR TEM ziehen.

7.1 De�nition des Bildv ergleic hsma�es

F

•

ur die Bestimm ung der Bild

•

ahnlic hk eit m

•

ussen die sim ulierten und exp erimen tellen

Bilder aufeinander abgestimm t w erden. Dazu wurden b eide Bilder auf die gleic he

Dynamik v on 8 bit sk aliert, d.h. b ei b eiden Bildern wurde der dunk elste Pixelw ert

auf 0 und der hellste auf 255 gesetzt. Dazu wird der niedrigste Pixelw ert subtrahiert,

die Maximalin tensit

•

at auf eins normiert und mit 255 m ultipliziert.

Die Bilder der Si < 110 > -Elemen tarzellen w erden als V ektoren

~

E (exp erimen tell) und

~

S (sim uliert) b etrac h tet. Die Dimension dieser V ektoren ist das Pro dukt der Pixel-

zahl in die < 110 > und < 001 > Ric h tung. Die Z

•

ahlraten in den Pixeln sind die

Betr

•

age der V ektork omp onen ten. Als Bildv ergleic hsma� (BVM) wurde ein Korrela-

tionsma� v erw endet. Der Korrelationsk o e�zien t wird nac h F rank [38] als normiertes

Sk alarpro dukt de�niert

B V M ( E ; S ) =

~

E �

~

S =

P

( E

ij

� S

ij

)

q

P

( E

2

ij

� S

2

ij

)

: (7.1)

Korrelationsma�e messen nic h t die Bilddi�erenz, sondern die mittlere

•

Ub ereinstim-

m ung. Dieser Ko e�zien t ist p er De�nition k on trastunabh

•

angig und b er

•

uc ksic h tigt

54
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n ur die

•

Ub ereinstimm ung v on Bildstrukturen. V

•

ollige Gleic hheit der Bilder en t-

spric h t dem Korrelationsk o e�zien t BVM = 1.

Erw artungsgem

•

a� ergeb en sic h im Exp erimen t Ab w eic h ungen v on diesem Idealma�.

In wie w eit diese Ab w eic h ungen signi�k an t sind, d.h. die G

•

ute der Sim ulation nic h t

ausreic hend ist, m uss f

•

ur das jew eilige Exp erimen t ermittelt w erden.

7.2 Bestimm ung der Defokussierung und der Pro-

b endic k e der exp erimen tellen Aufnahmen

Die Einstellung des Mikrosk ops auf geringsten Bildk on trast (Gau�-F okus) eic h t den

Defokus auf n ull ( � f = 0). Danac h k ann durc h Z

•

ahlen der V erstellsc hritte (b eim

JEM ARM 1250 b etr

•

agt die Sc hritt w eite ca. 3,6 nm) der gew

•

unsc h te Defokus einge-

stellt w erden. Dieses V erfahren ist jedo c h sehr ungenau. Die Unsic herheit hinsic h tlic h

der Justierung auf den Defokus des geringsten Kon trastes b etr

•

agt ca. 20 nm. Des

w eiteren wird durc h die Hysterese der Ob jektivlinse auc h die Sc hritt w eite ungenau.

Eine Ausw ertung der Di�raktogramme der Defokusserie nac h Kriv anek [69] brac h te

k eine brauc h baren Ergebnisse, da der amorphe Bereic h, der zur Bestimm ung des

Defokus durc h Ausw ertung des Di�raktogramms not w endig w ar, hier zu d

•

unn w ar.

Der visuelle V ergleic h v on exp erimen tellen Aufnahmen mit Bildern eines sim ulierten

Dic k en-Defokus-T ableau ist zur Ermittlung des Defokus n ur in Ausnahmef

•

allen mit

sehr kleiner Unsic herheit m

•

oglic h. Es existieren sehr

•

ahnlic he Bildstrukturen b ei

v

•

ollig v ersc hiedenen Dic k en-Defokus-Kom binationen (siehe auc h Kap. 7.5). Somit

ist eine Bestimm ung des Defokus b ei n ur unzureic hend b ek ann ter Dic k e mit einer

gro�en Unsic herheit v erbunden.

Durc h V erw endung v on Spaltprob en k ann die Prob endic k e und der Defokus durc h

Einordn ung eines Aussc hnittes der exp erimen tellen Aufnahme in ein sim ulierte Dic k en-

Defokus-T ableau sehr genau b estimm t w erden. Das ist m

•

oglic h, da zur F eststellung

des Defokus nic h t n ur die

•

Ub ereinstimm ung der Bildstrukturen einer, sondern meh-

rerer Dic k en-Defokus-Kom binationen als Kriterium dienen. Dar

•

ub er hinaus k ann die

Unsic herheit hinsic h tlic h des Beginns des kristallinen Bereic hs b eseitigt w erden. Bild

7.1 zeigt die sc hematisc he Einpassung eines exp erimen tellen Keils in ein sim uliertes

Dic k e-Defokus-T ableau.

Zur Bestimm ung der Dic k e und des Defokus wurde mit dem EMS Programmpak et

ein Dic k en-Defokus-T ableau b erec hnet, dessen Dic k en v erlauf dem Keilwink el v on

70,53

�

der v erw endeten Si-Prob e en tspric h t. Dazu wurden f

•

ur Dic k en v on 0.76 -

22.8 nm (Sc hritt w eite 0.76 nm) und Defokusw erte v on 0 - 100 nm (Sc hritt w eite
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Bild 7.1: Schematische Einp assung eines exp erimentel len Keils in ein simu-

liertes Dicke-Defokus-T able au

5 nm) Bilder b erec hnet.

In Bild 7.2, links, ist die Einpassung v on drei Aussc hnitten exp erimen teller Aufnah-

men in ein sim ulierte T ableau dargestellt. Die Defokusw erte der Aufnahmen k onn ten

zu 20, 35 und 55 nm b estimm t w erden, der F ehler k ann mit 5 nm angegeb en w erden.

Mit diesem V erfahren wurden aus geeigneten Defokusserien exp erimen telle Dic k en-

Defokus-T ableaus erstellt, Bild 7.2, rec h ts). Dieses T ableau bildet den Ausgangsda-

tensatz, auf dem alle w eiteren Un tersuc h ungen basieren. Das T ableau b esteh t aus

Aussc hnitten v on exp erimen tellen Aufnahmen der Prob e f

•

ur 13 v ersc hiedene Defo-

kusierungen mit einer Defokussc hritt w eite v on 5 nm. Jeder Keil b esteh t

•

ub erdies

aus 26 Elemen tarzellen, d.h. 26 v ersc hiedene Dic k en.

7.3 Durc hf

•

uhrung des Bildv ergleic hs

Im F olgenden wird der digitale Bildv ergleic h f

•

ur ausgew

•

ahlte Elemen tarzellen en t-

lang der Dic k enk on tur der Prob e erl

•

autert und diskutiert. Dazu w erden die Ele-

men tarzellen des sim ulierten Keile mit den Elemen tarzellen des exp erimen tellen Kei-

len v erglic hen. Das Kriterium f

•

ur die

•

Ub ereinstimm ung ist dab ei das nac h Gl. 7.1

de�nierte BVM.

Die Bilddimension des T ableaus m uss ein Vielfac hes der Anzahl v on Elemen tarzellen

sein, damit b ei der regelm

•

a�igen Un terteilung des Keils alle Bereic he genau gleic h

gro� w erden. Dieses wird durc h Sk alierung der Bilddimension erreic h t. Die Bilddi-

mension der Aussc hnitte, die genau eine Elemen tarzelle en thalten, wird n un exakt

auf die Bilddimension der sim ulierten Elemen tarzellen angepasst.
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Bild 7.2: links: Dicken-Defokus-T able au von Si < 110 > mit eingep assten ex-

p erimentel len Keilen, die Defokusierungen sind 20, 35 und 55 nm

r e chts: exp erimentel le Dicken-Defokus-T able au von Si < 110 > f

•

ur

den Defokusb er eich 10 bis 70 nm, Dickenb er eich 0.76 bis 19.8 nm
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Die relativ e In tensit

•

at der einzelnen Elemen tarzellen ist n ur ungenau zu b estim-

men, da die Strahlhelligk eit nic h t f

•

ur jede Aufnahme gemessen w erden k ann. Da-

mit dieses k einen Ein
uss auf die Bestimm ung der Bild

•

ahnlic hk eit hat, wurde die

Normierung der Bildin tensit

•

at en tsprec hend Kap. 7.1 durc hgef

•

uhrt. Die Sim ulation

erfolgte im ersten Sc hritt f

•

ur eine ideal orien tierte Prob e und f

•

ur einen un v erkipp-

tem Strahl durc hgef

•

uhrt. Im zw eiten Sc hritt wurde die m

•

oglic he Strahlv erkippung

aus der Bildasymmetrie abgesc h

•

atzt und in der Sim ulation b er

•

uc ksic h tigt. Durc h

dieses V erfahren wird erho�t, dass die Strahlv erkippung b esser abgesc h

•

atzt w erden

k

•

onnen.

7.4 Ergebnisse des digitalen Bildv ergleic hs

Bild 7.3 zeigt die V erl

•

aufe des BVM in Abh

•

angigk eit v on Dic k e und Defokus.

O�ensic h tlic h gibt es signi�k an te Ab w eic h ungen v on der idealen

•

Ub ereinstimm ung.

Der durc hsc hnittlic he W ert der Bild

•

ub ereinstimm ung liegt deutlic h un ter 1.

In Bild 7.4, rec h ts, ist das BVM als F unktion der Dic k e, nac hdem es

•

ub er alle De-

fokusierungen gemittelt wurde. Dab ei k ann man eine Abh

•

angigk eit des BVM v on

der Dic k e feststellen. Das BVM steigt innerhalb w eniger Elemen tarzellen auf den

Maximalw ert an und wird dann b ei steigender Dic k e niedriger.

Die analoge Mittelung

•

ub er die Dic k en erfolgte um eine Aussage

•

ub er die Defo-

kusabh

•

angigk eit des BVM zu erhalten. Bild 7.4, links, l

•

asst den Sc hluss zu, dass

die Defokusierungen k einen Ein
uss auf das BVM hat. Wird die BVM-Analyse mit

Bragg-ge�lterten exp erimen tellen Aufnahmen durc hgef

•

uhrt, dann erh

•

oh t sic h das

mittlere BVM v on ca. 0.85 auf ca. 0.87. Somit spielt der durc h die Filterung un ter-

dr

•

uc kte Un tergrund k eine gro�e Rolle b ei der Bild

•

ub ereinstimm ung.

Die Strahlv erkippung wurde un ter Ber

•

uc ksic h tigung der Bildasymmetrien abgesc h

•

atzt

und in die Sim ulation eingebunden. Dab ei wurde en tsprec hend der V orzugsric h tung

der Bildstrukturen auf eine m

•

oglic he Strahlv erkippung gesc hlossen. Die Ausw ahl der

V erkippung gesc hah nac h visuellen Gesic h tspunkten. Bedingt durc h die Asymme-

trie en tlang der (001)-Netzeb enen, also "l

•

angs" der Einheitszelle, wurde eine leic h te

Strahlv erkippung um < 0,0,0.5 > angenommen.

Bild 7.5 stellt eine Gegen

•

ub erstellung v on sim ulierten und exp erimen tellen Ele-

men tarzellen f

•

ur v ersc hiedene Defokussierungen und Dic k en dar. F

•

ur drei Defokusie-

rungen wurden f

•

ur jew eils drei Dic k en en tsprec hende Bildsim ulationen durc hgef

•

uhrt.

Diese Bilder sind jew eils rec h ts v on den exp erimen tell ermittelten angeordnet. Mit

Hilfe der zu Bild 7.5 geh

•

orenden T ab elle 7.1 soll eine Korrelation zwisc hen dem

quan titativ b estimm ten BVM und der visuellen

•

Ub ereinstimm ung erm

•

oglic h t w er-

den.
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Bild 7.3: Bildver gleichsma� in A bh

•

angigkeit von Dicke und Defokus

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
Defokus [nm]

0.50

0.60

0.70

0.80

0.90

1.00

B
V

M

0.76 19.87.63.8 11.4 15.2
Dicke [nm]

0.70

0.75

0.80

0.85

0.90

0.95

1.00

B
V

M

Bild 7.4: links: A bh

•

angigkeit der mittler en Bild

•

ub er einstimmung von der De-

fokusierung, gemittelt wur de

•

ub er al le Dicken r e chts: A bh

•

angigkeit

der mittler en Bild

•

ub er einstimmung von der Dicke, gemittelt wur de

•

ub er al le Defokusierungen

Die Absc h

•

atzung der Strahlv erkippung (en tsprec hend 3.28) durc h visuellen V ergleic h

hat k eine V erb esserung gebrac h t. Die W erte des BVM ohne V erkippung liegen

•

ub er

denen mit V erkippung. Damit m uss zur V erb esserung des BVM eine ob jektiv e Me-

tho de angew endet w erden, b ei der die exp erimen tellen Bedingungen durc h die Sim u-

lationsparameter repro duziert w erden k

•

onnen. Dieses wurde f

•

ur einige Elemen tar-

zellen durc hgef

•

uhrt. Das V erfahren und die dessen Ergebnisse w erden im n

•

ac hsten

Kapitel b esc hrieb en.
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Bild 7.5: Ge gen

•

ub erstel lung von simulierten und exp erimentel len Elementar-

zel le f

•

ur dr ei verschie dene Defokussierungen (df = 20, 50, 65 nm)

und dr ei verschie dene Dicken (t = 2.3, 6.2, 10.9 nm). Die jeweils

r e chte Sp alte wur de f

•

ur eine Str ahlverkippung von < 0,0,0.5 > b e-

r e chnet

Dic k e � f 20 nm � f 50 nm � f 65 nm

2.3 nm 0.941411 0.925358 0.845575 0.797207 0.880654 0.825423

6.1 nm 0.927772 0.908500 0.860576 0.796687 0.892793 0.836392

10.6 nm 0.865137 0.811852 0.843315 0.786213 0.884175 0.832288

T ab el le 7.1: Bildver gleichswerte f

•

ur Bild 7.5, Exp eriment mit Simulation (links

innerhalb einer Sp alte) und Exp eriment mit verkippter Simulation

(r e chts innerhalb einer Sp alte)

7.5 Bestimm ung der Abbildungsparameter mit IDIM

Die signi�k an te Ab w eic h ung des BVM um durc hsc hnittlic h 0.15 v om Idealw ert er-

fordert eine Kl

•

arung der Ursac hen. Als sehr guter V ergleic hsw ert gilt ein BVM >>

0.99

1

. T ats

•

ac hlic h wurden in v ersc hiedenen Arb eiten sehr gute

•

Ub ereinstimm ungen

der Bildstrukturen v on sim ulierten und exp erimen tellen Aufnahmen gefunden, siehe

z.B. Gemming [74], Mo ebus [64], King [46]. Die

•

Ub ereinstimm ungen w ar zum T eil so

gut, dass n ur no c h strukturloses Rausc hen die sim ulierten v on den exp erimen tellen

Bildern un tersc hied. Dab ei handelte es sic h jedo c h um relativ einfac he Strukturen,

bzw. die Abbildungsparameter wurden durc h iterativ e V erfahren b estimm t, w ob ei

die optimale

•

Ub ereinstimm ung den Abbildungsparametersatz b estimm t.

Im F olgenden wurde das v on M

•

obus und Dehm en t wic k elte Programm IDIM (Itera-

tiv e Digital Image Matc hing) [65][66] auf exp erimen telle Aufnahmen v on energiege-

1

Laut A. Th ust [67] wird eine

•

Ub ereinstimm ung "... mit zw ei Neunern hin ter dem Komma..."

erw artet
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�lterten Si-Elemen tarzellen angew endet. Die exp erimen tellen Aufnahme un tersc hie-

den sic h dab ei in Dic k e und Defokus. Das Programmpak et IDIM basiert auf EMS

[1] und PV-W a v e/IDL [25]. Damit ist es m

•

oglic h, die atomistisc he Struktur der Pro-

b e durc h einen quan titativ en Bildv ergleic h mit Bildsim ulation zu b estimmen. Dazu

w erden in einen Optimierungsprozess die optimalen Abbildungsparameter ermittelt.

Der Optimierungsprozess basiert auf einem Ev olutionsalgorithm us. Im Mittelpunkt

dieses Prozesses steh t ein V ektor, dessen Elemen te die Abbildungsparameter sind.

Die Elemen te dieses V ektors k

•

onnen en t w eder fest v orgegeb en o der durc h das IDIM

Programm iterativ b estimm t w erden. Daf

•

ur m uss f

•

ur jeden v ariablen P arameter

ein Start w ert v orgegeb en w erden. Das Ziel des V erfahrens ist es, einen P arame-

terv ektor zu �nden, b ei dessen V erw endung das BVM optimiert wird. F

•

ur diese

Un tersuc h ung wurden die b ek ann ten und im Rahmen anderer Arb eiten (z.B. durc h

Phillipp und R

•

uhle et al. [8] b estimm ten Ger

•

ateparameter des JEM ARM 1250 als

fest angenommen (z.B. sph

•

arisc he Ab erration, Besc hleunigungsspann ung), w

•

ahrend

Prob endic k e, Defokus, Strahlv erkippung, Prob en v erkippung, Deb y e-W aller-F aktor

und Absorbtion frei optimiert w erden sollten. Die Start w erte f

•

ur Dic k e und Defokus

wurden durc h die P osition der Elemen tarzelle innerhalb des exp erimen tellen Dic k en-

Defokus-T ableau genommen, die

•

ubrigen P arameter wurden zu Null angenommen.

Als Sim ulationsgrundlage dien te eine Si < 110 > -Sup erzelle.

Zur Durc hf

•

uhrung des IDIM-V erfahren wurden Elemen tarzellen aus dem exp erimen-

tellen Dic k e-Defokus-T ableau ausgew

•

ahlt. F

•

ur vier v ersc hiedene Defokusierungen

v on 10 nm, 30 nm, 50 nm und 70 nm wurden jew eils vier Dic k en, 2.3 nm, 6.9 nm,

11.5 nm und 16.2 nm gew

•

ahlt. In den Bild 7.6, 7.7 sind jew eils den exp erimen tellen

Elemen tarzellen die sim ulierten v or und nac h der P arameteranpassung mittels IDIM

gegen

•

ub ergestellt.

V ergleic h t man die BVM mit und ohne P arameteroptimierung durc h IDIM (T ab el-

le 7.2 und 7.3), so zeigt sic h, dass durc h die An w endung v on IDIM und die damit

v erbundene Optimierung der P arameter eine erheblic he V erb esserung des BVM zwi-

sc hen exp erimen tellen und sim ulierten Elemen tarzellen erfolgt.

Der individuelle P arameterv ektor erlaubt die Optimierung jeder Elemen tarzelle, je-

do c h wird diese dann auc h als einzelne Abbildung b etrac h tet. Dab ei v erlieren die

exp erimen tellen Rahmen b edingungen, die f

•

ur die Prob endic k e

•

ub er die geometrisc he

Bezieh ung der Keilform der Prob e und die f

•

ur den Defokus

•

ub er das Bestimm ungs-

v erfahren v on Kap. 7.2 gegeb en sind, jedo c h ihre Relev anz f

•

ur dieses V erfahren.

IDIM m uss jedo c h diese P arameter repro duzieren, o der zumindest sic h im Bereic h

der Unsc h

•

arfe b ew egen, die durc h das Bestimm ungsv erfahren en tsprec hen Kap. 7.2

gegeb en sind.

•

Ahnlic h v erh

•

alt es sic h mit anderen P arametern. So w ohl der Deb y e-

W aller-F aktor als auc h die Absorbtion sind n ur Eigensc haften des Materials, und es

wird ein iden tisc her W ert b ei allen IDIM-Optimierungen erw artet. F

•

ur die Strahl-
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v erkippung (T ab elle 7.7) wird zumindest f

•

ur jede Defokusierung, unabh

•

angig v on

der Dic k e, ein iden tisc her BVM-W ert erw artet. Die Strahlv erkippung ist ein P ara-

metereiner einzelnen Aufnahme. Sie k ann sic h im Laufe einer Defokusserie durc h

mec hanisc he und elektrisc he Instabilit

•

aten leic h t

•

andern.

Der Kristall wird w

•

ahrend einer Mikrosk opsitzung durc h die b estrahlenden Elektro-

nen nic h t homogen ausgeleuc h tet. Dadurc h k omm t es zu einer lok alen Erw

•

arm ung

des Kristalls, die zu thermisc hen V erspann ungen f

•

uhre k ann. Dieses v erursac h t leic h-

te lok ale wie auc h zeitlic he Sc h w ankungen der Prob en v erkippung. Diese ist daher

nic h t eindeutig b estimm bar (T ab elle 7.7). Die k onsisten te Erf

•

ullung dieser Rahmen-

b edingungen durc h IDIM ist V oraussetzung um dieses V erfahren zur Optimierung

des P arameterv ektors einsetzen zu k

•

onnen.

Bild 7.6: V er gleich der Bildstruktur en von Simulation, Exp eriment und

IDIM-optimierter Simulation b ei 10 nm und 30 nm Defokus, f

•

ur

Dicken von 2.3 nm, 6.9 nm, 11.5 nm, 16.2 nm
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10 nm Defokus 30 nm Defokus

Dic k e EXP-SIM EXP-SIM

I D I M

EXP-SIM EXP-SIM

I D I M

2.3 nm 0.616283 0.821394 0.913613 0.929132

6.9 nm 0.884300 0.915949 0.928127 0.955333

11.5 nm 0.876416 0.931750 0.898685 0.953818

16.2 nm 0.889620 0.943483 0.823808 0.902656

T ab el le 7.2: Bildver gleichsma� zwischen Exp eriment mit Simulation, und Ex-

p eriment mit IDIM-optimierter Simulation b ei 10 nm und 30 nm

Defokus, jeweils f

•

ur Dicken von 2.3 nm, 6.9 nm, 11.5 nm, 16.2 nm,

vgl. entspr e chendes Bild 7.6

50 nm Defokus 70 nm Defokus

Dic k e EXP-SIM EXP-SIM

I D I M

EXP-SIM EXP-SIM

I D I M

2.3 nm 0.882039 0.940030 0.941741 0.965677

6.9 nm 0.930109 0.942162 0.927440 0.952449

11.5 nm 0.904770 0.953167 0.876796 0.944968

16.2 nm 0.767020 0.902409 0.828000 0.942932

T ab el le 7.3: Bildver gleichsma� zwischen Exp eriment mit Simulation, und Ex-

p eriment mit IDIM-optimierter Simulation b ei 50 nm und 70 nm

Defokus, jeweils f

•

ur Dicken von 2.3 nm, 6.9 nm, 11.5 nm, 16.2 nm,

vgl. entspr e chendes Bild 7.7
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Bild 7.7: V er gleich der Bildstruktur en von Simulation, Exp eriment und

IDIM-optimierter Simulation b ei 50 nm und 70 nm Defokus, f

•

ur

Dicken von 2.3 nm, 6.9 nm, 11.5 nm, 16.2 nm

T ab elle 7.4 zeigt die Ab w eic h ungen der durc h IDIM festgelegten Dic k en und Defoku-

sierungen der einzelnen Bilder im V ergleic h zu den gemessenen Start w erten. So w ohl

b ei der Defokusierung als auc h b ei der Dic k e treten signi�k an te Ab w eic h ungen v om

Start w ert auf. Betrac h tet man jew eils die Elemen tarzellen gleic her Dic k e, so wird der

Dic k en-Start w ert nic h t repro duziert, vielmehr ergibt sic h eine nic h t-systematisc he

Sc h w ankung um diesen W ert. Besonders au�

•

allig ist die

•

Anderung des Dic k en w ertes

der Elemen tarzellen des Start w ertes v on 16.2 nm. Hier liegen die W erte um -2.4 nm

bis 6.1 nm neb en dem Start w ert. Dieses en tspric h t einem Un tersc hied v on ca. 11

Elemen tarzellen. Kleinere Ab w eic h ungen stellt man auc h b ei den

•

ubrigen Dic k en

fest.

Auc h die ermittelte Defokusierung wird durc h IDIM nic h t repro duziert. Bei der

Defokusierung v on 70 nm ist die Ab w eic h ung b esonders ho c h. Bild 7.8 liefert eine
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m

•

oglic he Erkl

•

arung f

•

ur diese F ehlanpassungen. Hier ist das Bildv ergleic hsma� einer

exp erimen tellen Elemen tarzelle mit den Elemen tarzellen eines sim ulierten Dic k en-

Defokus-T ableaus dargestellt. Auf der linearen Graustufensk ala en tspric h t sc h w arz

dem W ert 0.0 und w ei� dem W ert 1.0. Man erk enn t deutlic h, dass k ein eindeutiges

globales Maxim um existiert, vielmehr �ndet man Plateaus, auf denen die W erte des

BVM in einem engen Rahmen v ariieren. Im Sc haubild 7.8, rec h ts, sind drei Sc hnitte

durc h das Korrelations-T ableau gelegt. Linie 1 liegt dab ei en tlang der Maxima eines

Plateaus. Linie 2 liegt senkrec h t dazu. Deutlic h erk enn t man den 
ac hen V erlauf

der Linie 1. Eine V ariation v on Dic k e und Defokus in diese Ric h tung b eein
usst das

BVM n ur sehr w enig. Somit k ann eine Kom bination aller V ariationsparameter ein

Maxim um an einer Stelle des Dic k en-Defokus-T ableau erzeugen, die w eit v on der

ric h tigen P osition en tfern t ist. No c h drastisc her wirkt sic h ein Start w ert aus, der re-

lativ w eit w eg v om Optim um liegt. Dab ei k ann es v ork ommen, dass das BVM gegen

ein Maxim um im falsc hen Plateau k on v ergiert, da es un w ahrsc heinlic h ist, dass es

ein T al, wie durc h Linie 3 de�niert, durc hsc hreitet.

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

B
V

M

1

2

3

Bild 7.8: links: Korr elations-T able au einer exp erimentel len Elementarzel le

und einem Dicken-Defokus-T able au, r e cht: BVM-Werte entlang den

eingezeichneten Linien 1,2 und 3

Die anderen V ariationsparameter v erhalten sic h auc h zum T eil widerspr

•

uc hlic h. Der

Deb y e-W aller-F aktor hat b ei Mittelung

•

ub er alle 16 W erte zw ar einen W ert v on ca.

0.004 (der aus der Literatur erw artet wurde), die Einzelw erte un terliegen jedo c h einer
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sehr gro�en Streuung (T ab elle 7.5). Sein Ein
uss auf die Bildstruktur ist allerdings

auc h nic h t sehr gro�.

Die Absorption liegt im V ergleic h mit Sim ulationen des In tensit

•

atsv erlaufs (siehe

auc h Kap. 6) zu ho c h, jedo c h reagiert das BVM auc h auf die Absorbtion nic h t

emp�ndlic h, somit k ann mit IDIM auc h k eine exakt Bestimm ung dieses P arameters

erfolgen (T ab elle 7.6).

Die IDIM-optimierten W erte f

•

ur Strahl- und Prob en v erkippung (siehe T ab elle 7.7)

v erhalten sic h zueinander widerspr

•

uc hlic h, da V erkippungsv ektoren mit un tersc hied-

lic hen Ric h tungen b erec hnet wurden. Asymmetrien der Prob enstruktur w erden in

IDIM durc h V erkippungen sim uliert. Diese Ursac he dieser Asymmetrien m

•

ussen je-

do c h nic h t zw angsl

•

au�g in einer Strahl- o der Prob en v erkippung liegen.

Asymmetrien der Bildstrukturen, die durc h amorphen Dec ksc hic h ten en tstehen, w er-

den in IDIM durc h V erkippungen sim uliert. Dadurc h w erden f

•

ur jede einzelne Ele-

men tarzelle eigene V erkippungsv ektoren ermittelt.

Prob endrift f

•

uhrt neb en der V ersc h w asc h ung (v.a. der nic h tlinearen Re
exe) auc h

zu einer V orzugsric h tung der Bildstruktur. Die daraus en tstehenden Asymmetrien

w erden in IDIM eb enfalls durc h V erkippungen b er

•

uc ksic h tigt.

Prob en vibrationen, die eb enfalls ein m

•

oglic her V ariationsparameter b ei IDIM sind

wurden in dieser Sim ulation nic h t b er

•

uc ksic h tigt, da sie erst b ei un v ern

•

unftig hohen

W erten (Vibrationsamplitude > 40 pm) das Bildv ergleic hsma� b eein
ussen.

Zur Un tersuc h ung des Kon v ergenzv erhaltens und der Eindeutigk eit v on IDIM wurde

aus einem exp erimen tellen Bild ein Aussc hnitt v on f

•

unf Elemen tarzellen der gleic hen

Dic k e ausgew

•

ahlt. Der P arameterv ektor dieses Aussc hnittes wurden mit Hilfe v on

IDIM b estimm t. V erw endet wurde eine 5x1 gro�e Si < 110 > Sup erzelle als Sim ula-

tionsgrundlage. In einer w eiteren IDIM-Sim ulation wurden die P arameter der f

•

unf

Elemen tarzellen einzeln b erec hnet. Bild 7.9 zeigt den exp erimen tellen Aussc hnitt,

die mit einer gro�en Sup erzelle b erec hnete Referenz und die f

•

unf einzeln b erec hne-

ten Elemen tarzellen. Die Abbildungsparameter sind in T ab elle 7.8 zusammengefasst.

Die P arameterv ektoren aller 5 einzelnen Elemen tarzellen stehen im Einklang zu dem

der 5x1-IDIM Optimierung. Die no c h v erbleib enden Sc h w ankungen sind im V ergleic h

� f = 10 nm � f = 30 nm � f = 50 nm � f = 70 nm

Dic k e Def Dic Def Dic Def Dic Def Dic

2.3 -3.0 1.9 -1.2 -0.5 9.3 -0.3 -7.9 2.5

6.9 -11.8 4.3 7.2 -0.6 2.5 -1.4 12.5 1.0

3 11.5 -10.1 -0.7 3.5 -0.4 -2.6 -1.0 14.5 -0.7

16.2 1.5 2.6 2.8 -2.4 -7.0 6.1 4.1 3.0

T ab el le 7.4: A bweichung von Dicke (Dic) und Defokus (Def ) nach der Optimie-

rung dur ch IDIM von den exp erimentel l ermittelten Startwerten
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Dic k e � 10 nm � 30 nm � 50 nm � 70 nm

2.3 nm 0.000438493 0.00395398 0.00137867 0.00053590

6.9 nm 0.000584440 0.00874506 0.00367729 0.00893372

11.5 nm 0.000244851 0.00512925 0.00362786 0.00881606

16.2 nm 0.000172370 0.00519342 0.00885183 0.00898825

T ab el le 7.5: Debye-Wal ler-F aktor nach der Optimierung dur ch IDIM, als Start-

wert wur de 0.004 gew

•

ahlt

Dic k e � 10 nm � 30 nm � 50 nm � 70 nm

2.3 nm 0.0307434 0.0882202 0.0539181 0.0892214

6.9 nm 0.0888955 0.0896783 0.0862256 0.0845305

11.5 nm 0.0888275 0.0896103 0.0883048 0.0872660

16.2 nm 0.0892081 0.0808130 0.0893563 0.0899616

T ab el le 7.6: A bsorbtion (imagin

•

ar es Potiential) nach der Optimierung dur ch

IDIM, als Startwert wur de 3% des r e alen Potentiales gew

•

ahlt.

zu den W erten der Un tersuc h ungen am Beginn dieses Kapitels sehr klein und k on-

sisten t. Es treten z.B. k eine gegenl

•

au�gen V erkippungen auf. Daraus folgt in erster

Linie, dass die Abbildungsparameter im Laufe einer Defokusserie, die mehrere Mi-

n uten andauert, nic h t stabil bleib en. Insb esondere tri�t dieses f

•

ur Strahlv erkippung

und Prob en v erkippung zu. Durc h die 
ac he Kon v ergenzeb ene im P arameterraum

w erden

•

ub erdies stark e Ab w eic h ungen v om Erw artungsw ert erleic h tert.

Strahlv erkippung

Dic k e � f = 10 nm � f = 30 nm � f = 50 nm � f = 70 nm

2.3 nm 0.159 -0.060 0.224 0.097 0.024 -0.159 -0.037 0.331

6.9 nm 0.067 0.029 0.167 0.232 -0.030 -0.006 0.107 0.420

11.5 nm -0.112 0.039 0.119 0.227 0.191 -0.087 0.274 0.027

16.2 nm 0.019 0.123 0.009 0.254 0.061 0.314 0.381 -0.16

Prob en v erkippung

Dic k e � f = 10 nm � f = 30 nm � f = 50 nm � f = 70 nm

2.3 nm 0.058 -0.054 -0.895 0.753 -0.695 0.135 -0.765 0.436

6.9 nm -0.757 0.274 -0.470 0.443 -0.334 0.260 -0.383 0.046

11.5 nm -0.707 0.391 -0.812 0.995 -0.939 0.992 0.017 -0.174

16.2 nm -0.485 0.366 0.163 0.814 -0.234 0.844 0.150 0.287

T ab el le 7.7: Pr ob en- und Str ahlverkippung nach der Optimierung dur ch IDIM.

A ls Startwert wur de jeweils

~

k = (0 ; 0) gew

•

ahlt. In der EMS-

Notation wir d die Pr ob en- und Str ahlverkippung dur ch einen V er-

schiebungsvektor im r ezipr oken R aum ange geb en. Dab ei entspricht

eine V erkippung um

~

k = (0 ; 1) dem Br aggwinkel der (001)-Eb ene
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Bild 7.9: 5x1 IDIM-Simulation, exp erimentel ler 5x1 Bildausschnitt, 1x1

IDIM-Simulation

5x1 1.EZ 2.EZ 3.EZ 4.EZ 5.EZ

Defokus 42.36 44.9 45.2 44.7 44.4 44.10

Dic k e 10.24 10.253 10.19 8.59 9.93 9.67

D W-F 0.0099 0.0097 0.0088 0.0093 0.0094 0.0094

Abs 0.0952 0.099 0.093 0.084 0.096 0.097

SV x 0.073 0.019 0.133 0.151 0.0916 0.047

SV y -0.115 -0.142 -0.099 -0.068 -0.070 -0.147

PV x -0.562 -0.575 -0.625 -0.789 -0.509 -0.282

PV y -0.877 -0.884 -0.711 -0.947 -0.986 -0.544

T ab el le 7.8: Par ameter der 5x1 IDIM-Simulation

7.5.1 Grenzen des IDIM Programm P ak et

IDIM ist ein sehr k omfortables Programmpak et zur Bestimm ung v on Abbildungs-

parametern. IDIM liefert jedo c h zu iden tisc hen exp erimen tellen Bedingungen un-

tersc hiedlic he P arameterv ektoren. Die Grenzen v on IDIM liegen demnac h in der

Nic h teindeutigk eit der P arameterv ektoren nac h der Optimierung. Bedingt durc h

die stellen w eise sehr 
ac he Korrelationseb ene k on v ergieren die Abbildungsparame-

ter nic h t zw angsl

•

au�g gegen die k onsisten ten Erw artungsw erte. IDIM liefert k eine

zuv erl

•

assige Besc hreibung der Abbildungsparameter und somit auc h k eine Basis f

•

ur

eine g

•

ultige Sim ulation. Die Minimierung der Anzahl der freien P arameter und deren

Bestimm ung durc h andere Metho den v erb essert das Kon v ergenzv erhalten. Auc h ist

es g

•

unstiger, gro�e Bildaussc hnitte gleic her Dic k e und Defokusierung zu v erw enden

damit eine Mittelw ertbildung erm

•

oglic h t wird. Die An w endung des Programms auf

einzelne Elemen tarzellen k ann zu falsc hen Ergebnissen f

•

uhren.
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7.6 Diskussion der Ergebnisse des Bildstruktur-

v ergleic h v on exp erimen tellen und sim ulier-

ten Aufnahmen

Das Ziel des quan titativ en digitalen Bildv ergleic hs im Rahmen dieser Arb eit w ar

einerseits die Bestimm ung der zw ei wic h tigsten Abbildungsparameter f

•

ur die Bild-

sim ulation, n

•

amlic h Dic k e und Defokus. Andererseits sollte gekl

•

art w erden, ob die

exp erimen tellen Bildstrukturen v on Elemen tarzellen durc h die Bildsim ulation mit

v ern

•

unftigen Abbildungsparametern repro duziert w erden k

•

onnen.

Die Bestimm ung b eider P arameter gesc hah durc h Einpassung der exp erimen tel-

len Dic k enk eile (b ei einem b estimm ten Defokus) in ein sim uliertes Dic k en-Defokus-

T ableau. Dieses V erfahren hat sic h als sehr zuv erl

•

assig f

•

ur die Bestimm ung dieser

P arameter erwiesen. Die Zuv erl

•

assigk eit ist durc h eine gro�e Zahl v on V ergleic hs-

strukturen gegeb en, da man nic h t n ur eine, (z.B. King und Campb ell [46]), son-

dern viele,

•

ub er geometrisc he Relationen v erkn

•

upfte Bildstrukturen v ergleic h t. Gibt

es hingegen k eine v erl

•

asslic hen Aussagen

•

ub er w enigstens einen dieser P arameter,

so k ann die P arameterb estimm ung durc h Sim ulationen und Optimierungsalgorith-

m us zu falsc hen Ergebnissen f

•

uhren. Innerhalb des Dic k en-Defokus-T ableaus sind

mehrere Kom binationen v on b estimm ten Dic k en und Defokusierungen zu erk en-

nen, die zu sehr

•

ahnlic he Bildstrukturen f

•

uhren. Dies b est

•

atigt die Un tersuc h ung

der Bild

•

ahnlic hk eit, b ei der eine Elemen tarzelle durc h eine Kreuzk orrelation in ein

Dic k en-Defokus-T ableau eingepasst wurde, siehe Bild 7.8. Dab ei k am es zu einer

sehr 
ac hen Korrelationseb ene, die mehrere Maxima hat. W eiter wurde v on v er-

sc hiedenen Grupp en um H • y tc h [7] und O'Keefe[4] b eric h tet, dass b ei der iterativ en

Bestimm ung der Abbildungsparameter oft zu kleine Prob endic k en errec hnet wur-

den, die zu herv orragenden, jedo c h falsc hen W erten des V ergleic hs v on Sim ulationen

und exp erimen tellen Aufnahmen f

•

uhrten, Zitat [4]: "[. . . ] the matching thickness at

the known defo cus app e ars ridiculously smal l [. . . ]" .

Bei der v orliegenden Keilprob e ist die Prob endic k e durc h die v orgegeb ene Geometrie

festgelegt. Ab w eic h ungen v om idealen Keilmo dell sind jedo c h durc h den amorphen

Rand der Prob e und ev en tuelle nic h tlineare Dic k enk on turen (die Dic k e ist k eine

lineare F unktion des Abstand v on der Prob enspitze) zu erw arten. So m usste

•

ub er-

pr

•

uft w erden, ob die Zuordn ung der Prob endic k e als lineare F unktion des Abstandes

zul

•

assig ist, und ob der Keil am Prob enrand o der erst sp

•

ater im amorphen Bereic h,

b eginn t. Nur b ei exakter Kenn tnis des Beginns des kristallinen Bereic hs ist diese

Zuordn ung ausreic hend genau m

•

oglic h. Die F estlegung des Beginns des kristallinen

Bereic hs erfolgte mit der Unsic herheit v on +/-0.76 nm, w as der Dic k e einer Ele-

men tarzelle en tspric h t. Dab ei wurde festgestellt, dass das Signal n ur v on ein bis
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zw ei Elemen tarzelle durc h das Rausc hen des amorphen Bereic hs v erdec kt wurde.

Der Defokus der einzelnen Bilder der Serie k onn te auf +/-5 nm b estimm t w erden.

Die Bestimm ung gesc hah dab ei unabh

•

angig v on der Kenn tnis der am Mikrosk op

eingestellten Defokussierungen.

Ob w ohl die wic h tigsten freien Abbildungsparameter, Dic k e und Defokus, mit hoher

Genauigk eit festgestellt w erden k onn ten, gab es denno c h teilw eise erheblic he Ab-

w eic h ungen v om Idealw ert 1 des BVM. Diese hab en ihre Ursac he in Asymmetrien

der Bildstrukturen innerhalb der Elemen tarzellen in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e

und dem Defokus und in einem nic h t den Sim ulationen en tsprec henden V erlauf der

nic h tlinearen Bildb eitr

•

age (z.B. Bild 7.7, exp, 16.2 nm). Diese sind im Exp erimen t

deutlic h sc h w

•

ac her ausgepr

•

agt ab er breiter als in der Sim ulation, bzw. v erw asc hen.

Die t ypisc hen Han telstrukturen

2

sind zum T eil nic h t so gut aufgel

•

ost, w ob ei dieses

stark v on der Prob enstelle abh

•

angt.

F

•

ur die Diskrepanz k

•

onnen drei Gr

•

unde gefunden w erden:

(I) Eigensc haften der Prob e

Grunds

•

atzlic h m uss man da v on ausgehen, dass das W ec hselwirkungsp otenzial zwi-

sc hen Prob e und Elektronen ric h tig b esc hrieb en wird, da die sim ulierten Bildstruk-

turen die exp erimen tellen Aufnahmen gut repro duzieren. Die Annahme, dass der (io-

nisc he, k o v alen te) Bindungst yp b ei der Bildsim ulation zu v ernac hl

•

assigen ist, k onn te

b est

•

atigt w erden. Es wurde eine Sim ulation mit Streufaktoren durc hgef

•

uhrt, die den

k o v alen ten An teil der Bindung b ei Si b er

•

uc ksic h tigen (siehe auc h Kap. 8.6). Dieses

mac h te sic h im BVM nic h t b emerkbar.

Die amorphe Sc hic h t hat den gr

•

o�ten Ein
uss f

•

ur den d

•

unnen Prob en b ereic h, da

das V erh

•

altnis der Dic k e der amorphen Sc hic h t zur Dic k e des Kristalls gro� ist. Bei

gr

•

o�erer Kristalldic k e ist ihr Ein
uss deutlic h sc h w

•

ac her. Dies k ann ein Grund f

•

ur die

sc hlec h te

•

Ub ereinstimm ung im d

•

unnen Prob en b ereic h sein. Dieser dic k enabh

•

angige

E�ekt wurde auc h durc h eine Sim ulation

•

ub erpr

•

uft (siehe auc h Kap. 8.5) und k onn te

b est

•

atigt w erden.

Durc h l

•

angere Bestrahlung v ersc hlec h tert sic h die Bildqualit

•

at. Dies

•

au�ert sic h

durc h einen V erlust an Au


•

osung. So wird der < 004 > -Re
ex n ur no c h sehr sc h w ac h

•

ub ertragen. Erstaunlic h dab ei ist, dass die amorphe Sc hic h t dab ei n ur un w esen tlic h

dic k er wird. Dieses deutet auf Strahlensc h

•

aden hin. Da die Dauer zur Aufnahme einer

Defokusserie einige Min uten b etr

•

agt, ist diese V ersc hlec h terung nic h t zu v erhindern.

W

•

ahrend der Bestrahlung k omm t es auc h zu einer lok alen Prob en v erbiegung, die

Asymmetrien im Bild zur F olge hat, die auc h im Di�raktogramm deutlic h zu erk en-

nen sind.

2

Strukturen der (004) Netzeb enen
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Prob en v erkippungen in F olge ungen

•

ugender Orien tierung erzeugen nic h t n ur Asym-

metrien im Bild, sondern sie reduzieren auc h das e�ektiv e Streup otenzial, da die

A tome in den A toms

•

aulen nic h t mehr streng in Strahlric h tung ausgeric h tet sind.

Dies hat zur F olge, dass die Streuung "w eniger dynamisc h" wird. Es en tsteh t der

Eindruc k einer geringeren Prob endic k e, da die nic h tlinearen Re
exe erst b ei gr

•

o�erer

Dic k e einsetzten.Da sic h jedo c h die Unsic herheit in einem Wink elb ereic h kleiner als

1 mrad b ew egen ist dieser E�ekt nic h t dominan t, zumal er b ei d

•

unnen Prob en zu

v ernac hl

•

assigen ist.

(I I) Abbildung durc h die Ob jektivlinse

Eine der wic h tigsten Ab errationen b ei der Abbildung durc h die Ob jektivlinse ist die

Strahlv erkippung, bzw. die Ab w eic h ung v on der k omafreien Abbildung. Selbst b ei

b estm

•

oglic her Justage des Mikrosk ops v erbleibt eine geringe Unsic herheit hinsic h t-

lic h der Strahlv erkippung. W

•

ahrend des Mikrosk opb etriebs k omm t es zu einer gerin-

gen Driften der Linsenstr

•

ome, die wiederum auc h eine Strahlv erkippung zur F olge

hab en k

•

onnen. Im V ergleic h zu einer v erkippten Prob e um einen b estimm ten Kipp-

wink el ist der E�ekt der Strahlv erkippung um den selb en Kipp wink el auf das BVM

deutlic h gr

•

o�er. Das liegt daran, dass die Wirkung der asymmetrisc he Phasensc hie-

bung, die ein v erkippter Strahl erf

•

ahrt, w enn er die Ob jektivlinse sc hr

•

ag durc hl

•

auft,

gr

•

o�er ist als der Ein
uss des "v erkippten" Prob enp otenzials ist. Die Genauigk eit

b eim Justieren der Strahlv erkippung liegt b ei ca. 0.5 mrad. Bei gr

•

o�eren V erkippun-

gen k omm t es zu o�ensic h tlic hen Asymmetrien im Bild. Nic h tlineare Re
exe, also

Beugungsre
exe h

•

oherer Ordn ung, w erden b ei Orien tierung der Prob e parallel zu

einer Hauptac hse angeregt. Ist der Strahl v erkippt, dann sind viele dieser Re
exe

sc h w

•

ac her angeregt. Da nic h tlineare Re
exe ihren Ursprung in der Vielfac hstreuung

hab en und somit v on der Dic k e abh

•

angen, ist die sc hlec h tere Bild

•

ub ereinstimm ung

b ei steigender Dic k e auf diesen E�ekt zur

•

uc kzuf

•

uhren.

Eine andere F ehlerquelle k

•

onnen die v on der individuellen Sitzung unabh

•

angigen

P arameter sein wie Strahlk on v ergenz, F okusw eite, u.a., die in sp eziellen Messungen

b estimm t wurden o der v om Mikrosk ophersteller angegeb en wurden. Diese k

•

onnen

leic h t v ariieren und somit zu einer Reduzierung des BVM f

•

uhren.

Die Korrektur des Astigmatism us stellt ein w eiteres Problem dar. In Ermangelung

eines f

•

ur die Korrektur ausreic hend gro�en amorphen Bereic hs in der N

•

ahe des un-

tersuc h ten Bereic hes, k ann dieser n ur fern der Un tersuc h ungsstelle genau k orrigiert

w erden. Da die Au
adung der Prob e jedo c h lok al un tersc hiedlic h stark ist, k ann die

Korrektur lediglic h f

•

ur diese Prob enstellen durc hgef

•

uhrt w erden. Dadurc h ist ab er

nic h t sic hergestellt, dass an der eigen tlic h un tersuc h ten Prob enstelle der Astigma-

tism us ausreic hend k omp ensiert ist.
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(I I I) Eigensc haften des Detektors

Der Ein
uss des Detektors (der Slo w-Scan CCD Kamera, der Image-Plates o der

Negativ e mit ansc hlie�ender Digitalisierung) k ann n ur durc h En tfaltung der exp e-

rimen tellen Aufnahmen mit der en tsprec henden Punktv erw asc h ungsfunktion (PSF)

Rec hn ung getragen w erden w erden. Bei diesem V erfahren wird b ei der En tfaltung

auc h das Rausc hen im hohen F requenzb ereic h v erst

•

arkt. Insb esondere b ei der CCD

Kamera mac h t sic h die sehr kleine Kon v ertierungsrate b emerkbar. So brauc h t es ei-

ne sehr hohe Belic h tungsdosis um deutlic he, un v errausc h te Aufnahmen zu erhalten.

Dieses k ann n ur

•

ub er lange Belic h tungszeiten erreic h t w erden. W

•

ahrend der Belic h-

tungszeit wird die Aufnahmequalit

•

at jedo c h durc h Prob endrift immer sc hlec h ter.

Eine Drift v on ca. 1

�

A pro Sekunde reic h t b eispielsw eise aus, um die Han telstruktur,

also die Strukturen der (400)-Netzeb enen, b ei Si nic h t mehr au


•

osen zu k

•

onnen. Da

sic h die Prob e w

•

ahrend einer Defokusserie aufheizt, k ann es zu unregelm

•

a�ige Drift-

b ew egungen k ommen, die z.T. nic h t genau gen ug k omp ensiert w erden k

•

onnen. Im

Hin blic k auf eine kurze Belic h tungszeit k ann die V ergr

•

o�erung nic h t b eliebig ho c h

gew

•

ahlt w erden. Dadurc h w erden Bildstrukturen auf realtiv w enig Pixel abgebildet,

w as, insb esondere b ei V erw endung der CCD Kamera, den Ein
uss der PSF erh

•

oh t.

7.6.1 Zusammenfassung des quan titativ en digitalen Bildstruk-

turv ergleic hs

Die Strukturen der exp erimen tellen Elemen tarzellen w erden grunds

•

atzlic h durc h die

sim ulierten Bildstrukturen repro duzieren, d.h. die t ypisc hen Muster einer Elemen tar-

zelle eines Dic k en/Defokus-P aares w erden durc h die Sim ulation ric h tig wiedergege-

b en. M

•

oglic he Ab w eic h ungen, b edingt durc h eine fehlerhafte o der un v ollst

•

andige

theoretisc he Besc hreibung des Streu- und Abbildungsv organgs w erden durc h ex-

p erimen telle o der tec hnisc he Begrenzungen

•

ub erdec kt. W erden dar

•

ub er hinaus den

Sim ulationsparametern gr

•

o�ere V ariationsspielr

•

aume einger

•

aum t, wie dieses im Rah-

men der IDIM Un tersuc h ung gesc hah, so k ann eine sehr b efriedigende

•

Ub ereinstim-

m ung erzielt w erden. Dab ei wurden in dieser Un tersuc h ung die Prob endrift und der

Astigmatism us nic h t b er

•

uc ksic h tigt. Beide E�ekte gelten als b eherrsc h bar und k om-

p ensierbar. Als nic h t b efriedigend hat sic h das IDIM-V erfahren erwiesen, w enn mit

seiner Hilfe Abbildungsparameter b estimm t w erden sollen. Denno c h ist es geeignet

um die Muster der exp erimen tellen Aufnahmen zu repro duzieren.



Kapitel 8

Quan titativ e Kon trastanalyse

Im v orangegangenen Kapitel wurde die

•

Ub ereinstimm ung der Bildstrukturen ein-

zelner Elemen tarzellen v on Si b ei v ersc hiedenen Dic k en und Defokusierungen quan-

titativ erfasst. Durc h die Einordn ung der exp erimen tellen Bildern in ein sim ulierten

Dic k en-Defokus T ableau wurden die Dic k e und der Defokus der exp erimen tellen

Aufnahmen b estimm t. Dadurc h wurden P aare v on exp erimen tellen und sim ulierten

Elemen tarzellen gefunden, die, un ter der Bedingung eines linearen Dic k en v erlaufs des

Prob enk eils, einen hohen W ert des BVM hab en. Diese Abbildungspaare bildeten die

Grundlage f

•

ur die n un folgende Un tersuc h ungen zur Abh

•

angigk eit des Kon trastes

v on der Dic k e und der Defokussierung.

8.1 De�nition des Kon trastma�es

Der Kon trast eines Bildes wird

•

ublic herw eise als die Di�erenz der Maximal- und

Minimalin tensit

•

at des Bildes, d.h. der h

•

oc hste I

max

( B ) bzw. niedrigste I

min

( B ) Pi-

xelw ert, normiert auf die Summe dieser W erte, de�niert.

K ( B ) =

I

max

( B ) � I

min

( B )

I

max

( B ) + I

min

( B )

(8.1)

An dieser De�nition ist es jedo c h problematisc h, dass auf die gesam te Charakterisie-

rung des Bildes lediglic h zw ei Pixel Ein
uss nehmen, das hellste und das dunk elste.

Somit w erden die Graustufen, d.h. die Dynamik des Bildes nic h t b er

•

uc ksic h tigt. Da-

b ei ist es jedo c h gerade die Bilddynamik, die eine gute Aufnahme auszeic hnet.

Eine st

•

ark ere Gewic h tung der Bilddynamik erh

•

alt man mit einer anderen Kon trast-

de�nition, der Standardab w eic h ung der Pixelw erte des auf die Gesam tin tensit

•

at

I

g es

= 1 normierten Bildes

K ( B ) = � =

s

X

ij

( I

ij

� I ) ; (8.2)

73
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mit I

ij

den In tensit

•

atsw erten aller Pixel und I der Mittelw ert aller Pixel des Bildes.

Durc h diese Normierung wird erreic h t, dass b eide Bilder mit der Gesam tin tensit

•

at

I

g es

= 1

"

b elic h tet \ wurden. Dieses ist b ei der V erw endung der Standardab w eic h ung

der Bildin tensit

•

atsv erteilung n

•

otig, da der Kon trast in Bezug auf den Mittelw ert

angegeb en wird. Durc h diese De�nition hab en alle Pixel Ein
uss auf den Bildk on-

trast, w ob ei der Ein
uss v on Ausrei�ern, die mit Gl. 8.1 ma�geblic h den Kon trast

b estimmen, v erhindert wird. Der Un tersc hied v on Gl. 8.1 zu Gl. 8.2 wird durc h den

V ergleic h der Kon trast w erte nac h der jew eiligen De�nition eines Bildes deutlic h, das

aus einem sehr dunklen Hin tergrund mit w enigen hellen Strukturen b esteh t.

Die erste De�nitionen orien tiert sic h n ur am maximalen und am minimalen Bildin-

tensit

•

atsw ert, und das Ergebnis ist somit ein hoher Kon trast, unabh

•

angig, wieviel

An teil die hellen Strukturen am Bild hab en. Im Extremfall reic h t ein heller Punkt

f

•

ur einen maximalen Kon trast aus.

Die zw eite De�nition b er

•

uc ksic h tigt hingegen die V erteilung der Grau w erte, und lie-

fert dann einen hohen Kon trast, w enn es eine breite Streuung der Grau w erte gibt.

Da die Bildinformation in Graustufen en thalten ist, wird b ei dieser De�nition en t-

sprec hend der Informationsgehalt des Bildes b estimm t.

H • y tc h und Stobbs [7] v erw endeten eb enfalls diese De�nition zur Charakterisierung

v on Bildk on trasten.

Im Rahmen dieser Arb eit wird der Kon trast eb enfalls gem

•

a� Gl. (8.2) v erw endet.

8.2 Ein
uss der Bestrahlungsdauer auf den Bild-

k on trast

V orb ereitend zu den Un tersuc h ungen wurde der Ein
uss der Bestrahlungsdauer auf

den Bildk on trast un tersuc h t. Zur

•

Ub erpr

•

ufung der Abh

•

angigk eit des Bildk on trastes

v on der Bestrahlungsdauer wurde eine Serie v on 13 Aufnahmen gemac h t, w ob ei

jew eils nac h einer Min ute eine Aufnahme gemac h t wurde. Innerhalb dieser 12 Mi-

n uten wurde lediglic h die Prob endrift k orrigiert. Die Bilder wurden hinsic h tlic h des

Kon trastes, der Dic k e der amorphen Sc hic h t am Prob enrand und hinsic h tlic h des

V erhaltens der In tensit

•

aten der Raumfrequenzen im Di�raktogramm un tersuc h t.

Als F unktion der Zeit wird eine Kon trastreduzierung, ein langsames W ac hsen der

amorphen Dec ksc hic h t und eine D

•

ampfung v or allem der h

•

oheren Raumfrequenzen

erw artet. Bild 8.1 zeigt vier T eilbilder dieser Serie.

Au�

•

allig ist, dass die anfangs gut aufgel

•

osten Han telstrukturen immer undeutlic her

w erden und zum Sc hlu� g

•

anzlic h v ersc h winden. Zuerst wurde

•

ub erpr

•

uft, ob eine

Defokussc h w ankung (b edingt durc h m

•

oglic he Sc h w ankung des Linsenstromes) o der

durc h v ertik ale Prob endrift die Ursac he sein k onn te. Dazu wurde v ersuc h t, durc h ge-



KAPITEL 8. QUANTIT A TIVE K ONTRAST ANAL YSE 75

Bild 8.1: A usschnitte aus der Bestr ahlungsserie, die A ufnahmen wur den nach

0, 3, 7, 12 Minuten Bestr ahlungszeit mit der CCD-Kamer a ge-

macht.

eignete Defokusierung die Han teln wieder aufzul

•

osen, w as jedo c h nic h t gelang. Dem

zufolge m usste sic h die Prob e v er

•

andert hab en. Die amorphe Dec ksc hic h t, gemes-

sen v om Prob enrand bis zum Beginn des kristallinen Bereic hs, wuc hs w

•

ahrend der

Bestrahlung n ur un w esen tlic h w eiter. D.h. es lagerte sic h n ur un w esen tlic he Kon ta-

mination auf der Prob e an, au�erdem erfolgte k eine "Amorphisierung" der Prob e,

w as z.B. v on Ho c hmeister [11] b ei einigen I I I/IV-Halbleiterprob en b eobac h tet wur-

de.

Die Ursac he der V ersc hlec h terung der Aufnahmequalit

•

at k ann die V erlagerungen ein-

zelner A tome sein. Mit der V erlagerung geh t die Erzeugung v on Leerstellen und Zwi-

sc hengitteratome einher. Durc h diesen Prozess w erden die genau de�nierten A tom-
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p ositionen v ersc hmiert und die deutlic he Au


•

osung der (004)-Eb enen (sog. "Han tel-

struktur") wird ersc h w ert. Ein w eiterer Grund k

•

onn te eine mit der Belic h tungszeit

zunehmende Prob en v erbiegung sein, die durc h V erspann ungen des Gitters en tsteh t.

Diese k ann durc h die Kristalldefekte (nac h W alther [48]) o der durc h eine Erw

•

arm ung

der Prob e herv orgerufen w erden. Durc h die Prob en v erbiegung wird die Hauptzo-

nenac hse geringf

•

ugig aus der optisc hen Ac hse des Mikrosk ops v erkippt, w as zu einer

V orzugsric h tung der Bildstrukturen in der Aufnahme f

•

uhrt. Diese V orzugsric h tung

sc hl

•

agt sic h in einer Asymmetrie der Raumfrequenzin tensit

•

aten im Di�raktogramm

nieder. Die Asymmetrie ist als das V erh

•

altnis der In tensit

•

aten v on jew eils zw ei, ge-

nau gegen

•

ub erliegender Raumfrequenz-P eaks des Di�raktogramms de�niert, z.B. die

Raumfrequenzen [1,1,1] und [-1,-1,-1] der Zinkblendestruktur, en tsprec hen Bild 3.13.

Bei der Analyse der Bilder der Serie wird eine Asymmetrie der < 111 > -Raumfrequenz-

in tensit

•

at b eobac h tet, die ab der sec hsten Bestrahlungsmin ute sehr stark ansteigt,

Bild 8.2.

0.0 4.0 8.0 12.0
Bestrahlungszeit [min]

1.0

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

A
sy

m
m

et
rie

Bild 8.2: Asymmetrie der < 111 > -R aumfr e quenz als F unktion der Bestr ah-

lungsdauer

•

Ub errasc henderw eise k omm t es jedo c h nic h t zu einer deutlic hen Reduzierung des

Kon trastes (Bild 8.3). Vielmehr k ann dieser trotz relativ gro�er Sc h w ankungen als

k onstan t

•

ub er die Bestrahlungszeit angesehen w erden.

F

•

ur die Analyse der Raumfrequenzen wurde

•

ub er alle In tensit

•

atsp eaks gleic her Ord-

n ung gemittelt. Dadurc h k onn te der Ein
uss der Asymmetrie auf die Ausw ertung

zu v ermeiden. Dab ei wurde ein

•

ahnlic hes V erhalten f

•

ur die < 111 > - und < 220 > -

Raumfrequenzen im Di�raktogramm festgestellt.

Diese blieb en auf dem hohen Anfangsw ert (Bild 8.3). Lediglic h die h

•

oheren Raumfre-

quenzen wurden immer sc h w

•

ac her. Ab der zehn ten Bestrahlungsmin ute v ersc h w and

die In tensit

•

at der < 004 > -Raumfrequenz sogar im Rausc hen. Der Kon trast v erh

•

alt

sic h analog zu den niedrig indizierten Raumfrequenzen, nahezu unabh

•

angig da v on,
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Bild 8.3: R aumfr e quenzintensit

•

aten und Kontr ast (r e chts) als F unktion der

Bestr ahlungsdauer

wie stark die h

•

oheren Raumfrequenzen ausgepr

•

agt sind. Dies erkl

•

art, w arum Bil-

der mit herv orragender Au


•

osung nahezu den gleic hen Kon trast hab en k

•

onnen wie

Bilder, b ei denen das nic h t der F all ist. Somit ist ein hoher Bildk on trast nic h t au-

tomatisc h ein Anzeic hen f

•

ur eine Aufnahme mit einer guten Au


•

osung. Die hohen

Raumfrequenzen liefern n ur einen kleinen Beitrag zum Kon trast, jedo c h en thalten

sie viel Bildinformation. Eine detailliertere Un tersuc h ung erfolgt im Absc hnitt 8.13

dieses Kapitels.

8.3 Ein
uss der Belic h tungszeit auf den Bildk on-

trast

V orb ereitend zu den Un tersuc h ungen der Dic k e/Defokus-T ableaus wurde der Ein-


uss der Belic h tungszeit auf den Bildk on trast un tersuc h t. Die Abh

•

angigk eit des Bild-

k on trastes v on der Belic h tungszeit k ann auf den Ein
uss des P oisson-Rausc hen und

auf elektrisc he und mec hanisc he Instabilit

•

aten des Mikrosk ops zur

•

uc kgef

•

uhrt w er-

den.

Die Z

•

ahlrate der mit dem Detektor registrierten Elektronen ist P oisson-v erteilt.

Der durc h diese V erteilungsfunktion en tstandene Un tergrund en tspric h t der Qua-

drat wurzel der durc hsc hnittlic hen registrierten Elektronendosis. Die tats

•

ac hlic hen

Bildk on traste w erden zw ar v ersc hlec h tert, jedo c h k ann die V ersc hlec h terung durc h

l

•

angere Belic h tungszeiten reduziert w erden.
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Hingegen v ersc hlec h tert sic h das Bild durc h Instabilit

•

aten des Mikrosk ops, Prob en-

vibrationen und v or allem Prob endrift. Die Prob endrift k ann dab ei 0.5

�

A =sec errei-

c hen, w ob ei die relativ gleic hm

•

a�ige Prob endrift durc h die unregelm

•

a�ige Prob en vi-

bration

•

ub erlagert wird. Demen tsprec hend m uss die Belic h tungszeit m

•

oglic hst kurz

gehalten w erden.

Zur Bestimm ung der optimalen Belic h tungszeit wurde eine Bilderserie mit der CCD

Kamera mit un tersc hiedlic hen Belic h tungszeiten aufgenommen. Die optimale Be-

lic h tungszeit ergab sic h dab ei im Kon trastmaxim um gem

•

a� Bild 8.4 mit 1.0 s. Bei

k

•

urzeren Zeiten w ar das Signal/Rausc hen-V erh

•

altnis sc hlec h t, b ei h

•

oheren wirkten

sic h Instabilit

•

aten, v or allem Prob endrift, aus. Bei dieser Belic h tungszeit wurde die

hohe Dynamik der CCD Kamera und der IP v on 14 bzw. 16 Bit nic h t ausgen utzt, da

n ur Z

•

ahlraten v on ca. 300 - 500 Ereignissen erreic h t wurden. Das P oissonrausc hen

erzeugt in Abh

•

angigk eit v on der Z

•

ahl- und Kon v ersionsrate somit einen Un tergrund

v on ca. 5-10% und reduziert somit den Bildk on trast.

Auc h b ei V erw endung v on Negativ en stellte die Belic h tungszeit v on 1 s so w ohl

b ez

•

uglic h der Linearit

•

at als auc h in Bezug auf den Dynamikb ereic h v on n ur 8 Bit

das Optim um dar.

Diese Un tersuc h ungen wurden exemplarisc h durc hgef

•

uhrt. Damit b etr

•

agt die Be-

lic h tungszeit 1 s fur alle ausgew erteten Aufnahmenserien.

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
Belichtungszeit [sec]

0.20

0.25

0.30

0.35

K
on

tr
as

t

Bild 8.4: Ein
uss der Belichtungszeit auf den Bildkontr ast
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8.4 Ein
uss der Prob en vibration und der Prob en-

drift auf den Bildk on trast

Mec hanisc he Instabilit

•

aten der Prob e k

•

onnen den Bildk on trast durc h Prob en vibra-

tionen und Prob endrift b eein
ussen.

Die Ursac he v on Prob en vibrationen k ann z.B. eine leic h te Au
adung der Prob e,

o der Vibrationen des Prob enhalters sein. Dab ei zittert die Prob e in unregelm

•

a�igen

Abst

•

anden um einen Mittelw ert. Gemming et al. [44] un tersuc h te dieses quan tita-

tiv. Dab ei wurde f

•

ur eine Kupfer/Saphirprob e (als Beispiel f

•

ur ein leitendes Mate-

rial eine) Vibrationsamplitude v on ca. 1 pm festgestellt. F

•

ur b edampften Saphir als

Nic h tleiter ergab sic h eine Amplitude v on ca. 6 pm.

W eitere Ursac hen k

•

onnen Ersc h

•

utterungen der Mikrosk ops

•

aule durc h Sc hall, Brum-

men der Klimaanlage o der anderer Hilfsaggregate, Sc h wingungen des F undamen ts

und andere F aktoren sein. Gemming [44] stellte b ei der Un tersuc h ung v on St

•

orfak-

toren eine maximale Vibrationsamplitude v on 10 - 20 pm fest (b ei eingesc halteter

Klimaanlage).

Der Ein
uss der Prob en vibration wurde in einer Sim ulationsreihe un tersuc h t. Dazu

wurden die Bildk on traste f

•

ur eine Defokusierung v on � f = 55 nm in Abh

•

angigk eit

v on der Prob endic k e bis zu eienr Dic k e v on 32 nm f

•

ur mehrere Vibrationsampli-

tuden ( 0 pm bis 100 pm) b erec hnet. Der Ein
uss der Vibration wurde durc h die

F altung des sim ulierten Bildes mit einer isotrop en Gau�glo c k e (Vibrationsamplitude

en tspric h t der Halb w ertsbreite) b er

•

uc ksic h tigt.

Bild 8.5 stellt den Kon trast dieser Bilderserien dar. Danac h ersc heinen Vibrationen

bis max. 20 pm als tolerierbar. Bei h

•

oheren W erten wird der Kon trast massiv redu-

ziert und Bilddetails w erden sehr undeutlic h, dieses ist in Bild 8.6 dargestellt.

Prob en vibration hab en somit einen sehr hohen Ein
uss auf den Bildk on trast, ohne

in erster Linie die Bildstruktur im gleic hen Ma�e zu v erw asc hen. Durc h die Annahme

einer sehr hohen Amplitude k ann der Kon trast des sim ulierten Bildes nahezu b elie-

big "eingestellt" w erden. Das Kontr astpr oblem k ann auf diese W eise somit sc hein bar

gel

•

ost w erden. Dieses funktioniert insb esondere b ei sehr einfac hen Bildstrukturen,

deren Di�raktogramm n ur w enige Raumfrequenzen en th

•

alt. Auf diese W eise passte

King [45] die Sim ulation an das Exp erimen t an. Allerdings sind die dab ei angenom-

menen Vibrationsamplituden um eine Gr

•

o�enordn ung gr

•

o�er als die v on Gemming

in [44] gemessenen.

Die Hauptursac he der Prob endrift sind Relaxationsb ew egungen des Prob enhalters.
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Bild 8.5: Kontr aste von simulierten Elementarzel len von Si < 110 > in

A bh

•

angigkeit von der Pr ob envibr ationsamplitude b ei einer Defoku-

sierung von � f = 55 nm

Bild 8.6: Bildstruktur en von Si < 110 > in A bh

•

angigkeit von der Pr ob envibr a-

tionsamplitude b ei � f = 55 nm , Dicke = 5.3 nm. Die Kontr aste

sind : 0.44, 0.43 0.41, 0.35, 0.24, 0.15

Nac h ge

•

anderten mec hanisc hen

1

, thermisc hen

2

o der elektrisc hen

3

Bedingungen

b en

•

otigt das System eine gewisse Zeit, um wieder einen Gleic hgewic h tszustand ein-

zunehmen. Dieses gesc hieh t jedo c h h

•

au�g auf einer Zeitsk ala, die es nic h t erlaubt, die

Prob e so lange zu b estrahlen, da ansonsten Strahlensc h

•

aden auftreten, die die Pro-

b e f

•

ur die quan titativ e Bildanalyse un brauc h bar mac hen. Aus diesem Grund wurde

no c h w

•

ahrend des Relaxationsprozesses v ersuc h t, mit Hilfe der v on Ho esc hen [10]

gebauten Prob endriftk orrektur die Prob e zu stabilisieren. Die Prob endrift hat je-

1

V erkippung o der V ersc hiebung der Prob e

2

T emp eratursc h w ankungen der Prob e in F olge v er

•

anderter Bestrahlungsb edingungen, o der b ei

T emp eratur

•

anderungen des K

•

uhl- o der Heizhalter

3

magnetisc he Hystereseersc hein ungen des De
ektorlinsensystems b eim Belic h tungsv organg b ei

V erw endung der Slo w-Scan-CCD Kamera
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do c h k einen k onstan ten W ert. Daher l

•

asst sic h diese w

•

ahrend einer Aufnahmenserie

nie v ollst

•

andig k omp ensieren. Auc h ist die Komp ensation nac h visuellen Gesic h ts-

punkten nie frei v on T oleranzen, w as zur F olge hat, dass immer eine Restdrift das

Bild v ersc hlec h tern wird. Eine v ollst

•

andige Driftk orrektur w

•

urde erst eine optimale

Aufnahmenserie erm

•

oglic hen. Zur Zeit ist jedo c h k ein automatisc hes Driftk orrektur-

system k ommerziell v erf

•

ugbar.

Der Ein
uss der Prob endrift wurde in einer Sim ulationsreihe un tersuc h t. Dazu wur-

den die Bildk on traste f

•

ur eine Defokusierung v on � f = 55 nm in Abh

•

angigk eit v on der

Prob endic k e bis bis zu einer Dic k e 32 nm f

•

ur mehrere Prob endriften (bis 100 pm/s)

in < 110 > - und < 001 > -Ric h tungen b erec hnet. Der Ein
uss der Prob endrift wurde

durc h die F altung des sim ulierten Bildes mit einer D

•

ampfungsfunktion b er

•

uc ksic h tigt

(Gau�-Glo c k e, Halb w ertsbreite en tspric h t der Drift w eite). Im F alle v on Prob endrift

ist die F orm der Gau�glo c k e allerdings anisotrop (in Ric h tung der Drift). In Bild 8.7

sind Kon trastkurv en f

•

ur v ersc hiedene Prob endriften in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e

b ei Defokus � f = 55 nm dargestellt. Die Driftric h tungen sind dab ei in < 110 > und

< 001 > Ric h tung gew

•

ahlt.

Ab einer Driftrate v on 50 pm/s k omm t es zu einer signi�k an ten Reduktion des Kon-

trastes. Bei 100 pm/s b etr

•

agt der Bildk on trast n ur no c h ca. 50% des Kon trastes

ohne Drift. Bedingt durc h die un tersc hiedlic hen A toms

•

aulenabst

•

ande in < 110 > -

und < 001 > -Ric h tung k omm t es zu einer Kon trastreduktion in Abh

•

angigk eit v on

der Driftric h tung. Je kleiner die Abst

•

ande sind, umso gr

•

o�er ist die Emp�ndlic hk eit

gegen Prob endrift. Bei der Driftric h tung < 001 > geh t mehr Au


•

osung v erloren. In

Bild 8.8 k ann die Han telstruktur b ei Driftric h tung < 110 > no c h aufgel

•

ost w erden,

w

•

ahrend in < 001 > Ric h tung n ur ein dunkler Flec k zu sehen ist. Das liegt daran, dass

durc h Drift in diese Ric h tung die < 004 > -Raumfrequenz, der f

•

ur die Han telstruktur

v eran t w ortlic h ist, sehr stark ged

•

ampft wird. Diese Raumfrequenz ist jedo c h f

•

ur das

Kon trastv erhalten nic h t aussc hlaggeb end (Detail dazu im letzten Absc hnitt dieses

Kapitels)

8.5 Ein
uss v on amorphen Dec ksc hic h ten auf den

Bildk on trast

Im F olgenden soll der Ein
uss der un v ermeidlic hen amorphen S iO

2

Dec ksc hic h t auf

den Bildk on trast un tersuc h t w erden. F

•

ur b eide amorphe Sc hic h ten (Ob er- und Un-

terseite der Prob e) wurde jew eils eine Sup erzelle b erec hnet. Dazu wurde innerhalb

eines angenommenen V olumens A tome sto c hastisc h auf Gitterp ositionen v erteilt.
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Bild 8.7: Kontr aste von Si < 110 > in A bh

•

angigkeit von der Pr ob endrift b ei � f

= 55 nm

Bild 8.8: Bildstruktur en von Si < 110 > in A bh

•

angigkeit von der Pr ob endriftin

< 110 > und < 001 > R ichtung b ei � f = 55 nm , Dicke = 5.3 nm. Die

Kontr aste sind : 0.22, 0.35, 0.44, 0.39, 0.31

Die Dic h te v on kristallienem Si wurde dab ei auc h als Dic h te der amorphen Sc hic h t

angenommen. Dar

•

ub er hinaus wurden die Abst

•

ande der A tome einer P aarv ertei-

lungsfunktion un terw orfen. Diese F unktion l

•

a�t k eine Abst

•

ande d < 2 : 3

�

A zu. In der

Sim ulationsrec hn ung wurde eine Sup erzellen

•

ub er- und eine un terhalb des kristalli-

nen Bereic hs gesetzt. Die einfallende Elektronen w elle propagierte daher erst durc h

die ob ere amorphe Sc hic h t, dann durc h den Kristall und ansc hlie�end durc h die un-

ter amorphe Sc hic h t. Die Berec hn ungen wurden f

•

ur amorphe Sc hic h tdic k en v on 1,2,4

und 8 Monolagen durc hgef

•

uhrt. Dab ei repr

•

asen tiert die Sc hic h tdic k e v on 2 ML die

Exp erimen te mit Keilprob en, die mit 8 ML die ionenged

•

unn ten D

•

unnsc hic h tpr

•

apa-

rate. Dieses k ann aus der amorphen Sc hic h tdic k e en tsprec hend Bild 5.4 gesc hlossen

w erden. Bild 8.9 zeigt den V erlauf des Kon trastes in Abh

•

angigk eit v on der Dic k e

f

•

ur einen Satz v on Sim ulationen, die mit un tersc hiedlic h dic k en amorphen Sc hic h ten

gerec hnet wurden. Wie erw artet k on v ergieren alle Kurv en f

•

ur gro�e Prob endic k en

gegen die Kurv e, die ohne amorphe Dec ksc hic h ten b erec hnet wurde, da der relativ e

An teil des amorphen Bereic hs im V ergleic h zum kristallinen Bereic h mit zunehmen-

der Dic k e kleiner wird. Es f

•

allt jedo c h auf, dass die Kon trast w erte v on Bildern, die

mit amorphen Dec ksc hic h ten b erec hnet wurden, nic h t wie erw artet kleiner sind als



KAPITEL 8. QUANTIT A TIVE K ONTRAST ANAL YSE 83

ohne, sondern grunds

•

atzlic h gr

•

o�er. Das b edeutet, dass der An teil der Streuung, der

im amorphen Bereic h seinen Ursprung hat, nic h t n ur einen Beitrag zu einem k on-

stan ten Un tergrund liefert, sondern dass dadurc h Bildstrukturen erzeugt w erden, die

den Kon trast erh

•

ohen. Das steh t nat

•

urlic h im Widerspruc h zu den exp erimen tellen

Beobac h tungen v on Gibson [47] und Bo othro yd [41]. Bei v on Ho c hmeister [11] und

Bo othro yd [39] wurde gezeigt, dass b ei Mittelung

•

ub er mehrere Elemen tarzellen zur

V erb esserung des Signal/Rausc h-V erh

•

altnis der Kon trast leic h t abnimm t. Dieses ist

jedo c h n ur der E�ekt der Mittelung

•

ub er et w as un tersc hiedlic he Bildstrukturen.

Mit Hilfe v on Energie�lterung k onn te der Ein
uss der v om amorphen Bereic h inela-

stisc h gestreuten Elektronen abgesc h

•

atzt w erden. Aus einer Aufnahme wurden die

Beitr

•

age der Beugung am kristallinen Bereic h durc h eine Bragg�lterung heraus ge�l-

tert. Somit k onn ten n ur no c h die In tensit

•

aten der Beitr

•

age der amorphen Sc hic h t f

•

ur

die ansc hlie�ende Un tersuc h ung b er

•

uc ksic h tigt w erden. Ansc hlie�end wurde dieses

V erfahren f

•

ur eine energiege�lterte Aufnahme wiederholt. Somit lagen zw ei Aufnah-

men v on am amorphen Bereic h, elastisc h und unelastisc h, gestreuten Elektronen

v or. Aus einem V ergleic h mit den Nullstrahl wurde festgestellt, dass 15% aller Elek-

tronen inelastisc h und n ur 4% elastisc h v on der amorphen Dec ksc hic h t gestreut

wurden. D.h. der Beitrag dieser Elektronen zum Kon trast b esteh t w eniger darin,

die Bildstrukturen zu v er

•

andern, als vielmehr einen k onstan ten Un tergrund durc h

inelastisc he Streuung zu erzeugen. Do c h genau dieser wird in der herk

•

ommlic hen

Bildsim ulation nic h t b er

•

uc ksic h tigt. Daher liegen hier die Kon traste umso h

•

oher, je

dic k er die amorphe Sc hic h t ist. Besonders ho c h ist der Beitrag der amorphen Sc hic h t

im Bereic h der Extinktionsl

•

ange b ei einer Prob endic k e v on ca. 18 nm. Hier sind die

Kon traste relativ niedrig, so dass der relativ e Ein
uss der amorphen Sc hic h t gro�

w erden k ann.

W enn man die Bildk on traste

•

ub er den gesam ten Dic k en b ereic h mittelt und in Abh

•

angig-

k eit v on der Defokusierung auftr

•

agt (Bild 8.10), zeigt sic h eine Defokusabh

•

angigk eit.

Der Kon trast nimm t b ei steigender amorphen Dec ksc hic h t b ei hohen Defokusierun-

gen st

•

ark er zu als b ei niedrigen. Die Erkl

•

arung daf

•

ur ist, dass durc h die amorphe

Sc hic h t Strukturen erzeugt w erden, deren Raumfrequenzen im niedrigen Defokusb e-

reic h durc h die KTF st

•

ark er ged

•

ampft w erden als im hohen.

8.6 Ein
uss der k o v alen ten Bindungsan teile auf

den Bildk on trast

Die in herk

•

ommlic hen Bildsim ulationen, z.B. EMS, v erw endeten Streufaktoren nac h

Do yle und T urner [49] und W eic k enmeier [50] b er

•

uc ksic h tigen nic h t den Bindungs-
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Bild 8.9: Simulierte Bildkontr aste in A bh

•

angigkeit von der Dicke, gemittelt

wur de

•

ub er den Defokusb er eich von 10-70 nm, dar gestel lt f

•

ur meh-

r er e Schichtdicken amorphen S iO

2

.

0 40 60 10020 80
Defokus

0.0

0.75

0.25

0.50

K
on

tr
as

t

0 ML
1 ML
2 ML
4 ML
8 ML

Bild 8.10: Simulierte Bildkontr aste in A bh

•

angigkeit vom Defokus, gemittelt

wur de

•

ub er den gesamten Dickenb er eich bis 30.9 nm, dar gestel lt f

•

ur

mehr er e Schichtdicken amorphen S iO

2

.

t yp des Kristalls. Vielmehr wird v on neutralen A tomen ausgegangen. In Silizium ist

die Ladungsdic h tev erteilung jedo c h nic h t n ur zen tral um die A tomr

•

umpfe k onzen-

triert, da eine k o v alen te Bindung v orliegt. Somit gibt es auc h zwisc hen den A tomen

Ladungstr

•

agerk onzen trationen, die das Streup otenzial der neutralen A tome mo di-
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�zieren. Der Ein
uss dieser k o v alen ten An teile auf das Streup otenzial wurde v on

Deininger et al. [51] un tersuc h t. An dieser Stelle sollte

•

ub erpr

•

uft w erden, ob diese

Mo di�k ation der Streufaktoren das Kon trastv erhalten in signi�k an ter W eise b eein-


ussen k ann. Dazu wurde eine Dic k en-Defokus-Karte mit Streufaktoren nac h Dei-

ninger [51] b erec hnet und mit herk

•

ommlic her Sim ulation nac h Do yle und T urner

[49] v erglic hen.

0.76 5.3 10.6 15.9 21.3 26.6 31.9
Dicke [nm]

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8
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K
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Doyle-Turner

Bild 8.11: Simulierte Bildkontr aste mit Str eufaktor en nach Deininger [51] und

nach Doyle-T urner [49]

O�ensic h tlic h ist die Di�erenz zwisc hen den Sim ulationen mit un tersc hiedlic hen

Streufaktoren in Bezug auf den Bildk on trast v ernac hl

•

assigbar. Lediglic h im Bereic h

der Extinktionsl

•

ange gibt es leic h te Ab w eic h ungen. Allerdings ist hier der Kon trast

auc h sehr sc h w ac h, so dass eine kleine

•

Anderung der Sim ulationsparameter hier b e-

sonders deutlic h w erden k ann. Die mo di�zierten Streufaktoren hab en somit n ur eine

kleine Wirkung auf die pro jizierten A tomp oten tiale, die in die Sim ulation eingehen.

Dieses Ergebnis rec h tfertigt die V erw endung herk

•

ommlic her Streufaktoren und die

V ernac hl

•

assigbark eit des jew eiligen Bindungst yps b ei der Sim ulation der ho c hau


•

osen-

de Elektronenmikrosk opie.

8.7 Ein
uss des Deb y e-W aller-F aktors auf den Bild-

k on trast

Bei den bisherigen Betrac h tungen wurde der Ein
uss der T emp eratur nic h t b er

•

uc k-

sic h tigt. Dieser k ann durc h den Deb y e-W aller-F aktor in die Sim ulation mitein b ezo-

gen w erden.
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En t wic k elt man das reziprok e, pro jizierte A tomp oten tial 3.14 nac h eb enen W ellen,

so erh

•

alt man Gl. 8.3

�(

~

k ) = C �

X

i

f

i

(

~

k ) � D (

~

k ) � e

i

~

k ~ r

; (8.3)

w ob ei f

i

(

~

k ) die k omplexen F ormfaktoren der A tome der Elemen tarzelle sind.

D (

~

k ) = e

�

1

3

<u

2

>k

2

(8.4)

ist der Deb y e-W aller-F aktor (D WF), mit < u

2

> der mittleren Sc h wingungsamplitu-

de der A tome, die v on der T emp eratur abh

•

angt. Die Besc hreibung des Ein
usses der

T emp eratur mit dem D WF ist eine N

•

aherung, die auf dem klassisc hen Einsteinmo-

dell des F estk

•

orp ers basiert. Im Rahmen dieser N

•

aherung wird das A tomp oten tial

nic h t durc h die Sc h wingungen der T eilc hen v erbreitert, sondern n ur im Betrag re-

duziert.

Der D WF ist n ur f

•

ur w enige Elemen te tab ellarisiert. Er ist eigen tlic h eine anisotro-

p e Gr

•

o�e, die v on den Abst

•

anden zu den sc h wingenden Nac h baratomen abh

•

angt. In

EMS geh t der D WF jedo c h n ur isotrop ein. In EMS-Sim ulationen b ehilft man sic h

mit elemen tunabh

•

angigen Sc h

•

atzw erten, die die exp erimen tellen Beobac h tungen am

b esten repro duzieren. Wie in Kapitel IDIM festgestellt wurde, ist die F estlegung des

D WF auf diese W eise jedo c h nic h t eindeutig m

•

oglic h. Die Deb y e-W aller-F aktoren

liegen in einem Bereic h v on 0.002 bis 0.006. F

•

ur Silizium wird en tsprec hend der

Standartliteratur ein D WF v on 0.004 angenommen.

Bild 8.12 zeigt die Bildk on traste v on Si in Abh

•

angigk eit v on Dic k e und Defokus f

•

ur

drei v ersc hiedene Deb y e-W aller-F aktoren. Dab ei f

•

allt auf, dass der Bildk on trast mit

steigendem D WF ansteigt. Dab ei k ann eine Abh

•

angigk eit v on der Defokusierung

b eobac h tet w erden. Daraus folgt, dass der Ein
uss des DBW nic h t als eine Bildv er-

sc hmierung angesehen w erden darf, wie man dies der ansc haulic hen In terpretation

der A tom b ew egungen durc h thermisc he Sc h wingungen annehmen k

•

onn te. Vielmehr

m uss die Abh

•

angigk eit des Bildk on trastes v om D WF als eine V erringerung der Pha-

sensc hiebung b ei der Propagation durc h die Prob e gedeutet w erden, die durc h die

Reduzierung der atomaren Streufaktoren resultiert. Diese In terpretation b edeutet,

dass b ei steigender T emp eratur die Prob endic k e sc hein bar abnimm t, w as einer re-

duzierten Extinktionsl

•

ange en tspric h t. Diese h

•

angt v om D WF gem

•

a� Gl. 8.5 ab

� ( k ) =

� 


�F ( k )

=

� 


�D k F

0

( k )

; (8.5)

mit 
 dem A tom v olumen, F(K) dem A tomformfaktor, F

0

( k ) dem A tomformfaktor

b ei 0 Kelvin. Wird der DBW erh

•

oh t, dann sinkt der A tomformfaktor. Damit wird

jedo c h die Extinktionsl

•

ange erh

•

oh t. Durc h die thermisc he A tom b ew egung erfolgt
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somit eine Reduktion des Streuv erm

•

ogen der A tome. Dieses b eein
usst die In ten-

sit

•

at der Bragg-Re
exe und v ersc hiebt die P endell

•

osung zu gr

•

o�eren Dic k en. Die

Extinktionsl

•

ange k ann man im Ho c hau


•

osungsbild an sc h w ac hen Kon trasten en t-

lang v on Dic k enk on turen erk ennen. Bild 8.13 links zeigt die Bildk on trastsim ulation

v on Dic k enk eilen f

•

ur v ersc hiedene Defokusierungen. Dab ei ist jeder Kom bination

v on Dic k e und Kon trast der jew eilige Kon trast zugeordnet. W ei� en tspric h t dab ei

hohem Kon trast, sc h w arz geringem. Deutlic h ist im F alle des D WF = 0.004 der Be-

reic h des sc h w ac hen Kon trastes zu h

•

oheren Dic k en v ersc hob en. In diesem Bereic h

ist das erste Minim um der P endell

•

osung. In Bild 8.13 rec h ts ist ein Linienpro�l f

•

ur

den sim ulierten Keil b ei einer Defokusierung v on 55 nm dargestellt. Hier erk enn t

man b esonders deutlic h die V ersc hiebung des Minim ums der P endell

•

osung. In der

Bildsim ulation k ann man somit die Dic k e und den D WF nic h t als zw ei unabh

•

angige

P arameter b etrac h ten, da eine Erh

•

oh ung des D WF eine sc hein bare Reduzierung der

Dic k e b edeuten k ann. Im F alle v on IDIM ist dieses auc h eine Ursac he f

•

ur die gro�en

Ab w eic h ungen der sim ulierten v on den exp erimen tellen Dic k en, da gleic hzeitig auc h

der D WF gro�en Sc h w ankungen un terlegen w ar.

Bild 8.12: Bildkontr aste simulierter A ufnahmen f

•

ur verschie dene Debye-

Wal ler- F aktor en
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Bild 8.13: links: Bildkontr aste f

•

ur Debye-Wal ler-F aktor en von 0.000 und 0.004

b ei Defokusierungen von 0 bis 100 nm r e cht: Bildkontr aste f

•

ur

Debye-Wal ler-F aktor en von 0.000 und 0.004 b ei � f = 55 nm Li-

nienpr o�le des Bildes links

8.7.1 Exp erimen telle Un tersuc h ung zur Abh

•

angigk eit des

Kon trastes v om D WF

Zur Kl

•

arung des Ein
usses des D WF auf den exp erimen tellen Bildk on trast v on wur-

den HR TEM Aufnahmen b ei 100 K, 300 K und 500 K gemac h t. Dazu wurden jew eils

v ersc hiedene Prob enhalter v erw endet; K

•

uhlhalter auf der T emp eratur v on 


•

ussigem

Stic ksto� (100 K), Raum temp eraturhalter (300 K) und Heizhalter (500 K). Er-

w artet wurde die Abh

•

angigk eit der Extinktionsl

•

ange v on der T emp eratur, und ein

Kon trastv erlauf en tsprec hend der Sim ulation v on Bild 8.13. F

•

ur zw ei ausgew

•

ahlte

Defokusierungen ( � f = 15 nm und � f = 55 nm) sind die Kon trastkurv en in Bild 8.14

dargestellt.

Dab ei stellt man fest, dass das Kon trastv erhalten v on den Erw artungen ab w eic h t.

Die En t wic klung der sim ulierten Bildk on traste in Abh

•

angigk eit v on der T emp era-

tur k ann durc h das Exp erimen t nic h t b est

•

atigt w erden. L

•

asst die Sim ulation eine

Erh

•

oh ung des Kon trastes mit der T emp eratur erw arten, so m uss man feststellen,

dass die exp erimen tellen Kon trastdi�erenzen so gering sind, dass k eine klare Aussa-

ge getro�en w erden k ann. T endenziell liegen die Kon trast w erte b ei 100K am h

•

oc hsten

und die b ei 500K am niedrigsten. Das hingegen steh t im Widerspruc h zu den Er-

w artungen hinsic h tlic h der Sim ulation.

Auc h der erw artete Un tersc hied in der Extinktionsl

•

ange k onn te nic h t repro duziert



KAPITEL 8. QUANTIT A TIVE K ONTRAST ANAL YSE 89

w erden. Bei 15 nm Defokus deutet sic h k ein Extinktionsminim um an, b ei 55 nm

Defokus k ann man zw ar Minima erk ennen, jedo c h b ei allen drei Kurv en ungef

•

ahr

an derselb en Stelle.

Die Gr

•

unde f

•

ur die exp erimen tell nic h t repro duzierten, ab er durc h die Sim ulati-

on b egr

•

undeten Erw artungen liegen in erster Linie daran, dass jedes Exp erimen t

mit einer individuellen Prob e durc hgef

•

uhrt wurde. Die geringen Un tersc hiede der

einzelnen Prob en k

•

onnen die erw arteten Di�erenzen

•

ub erdec k en, da diese nahezu

im Bereic h des Un tergrundrausc hens sind. Prob endriften sind b ei Heiz- und K

•

uhl-

haltern nic h t so gut zu k omp ensieren wie b ei Raum temp eraturhaltern. T oleranzen

b eim Justieren des Mikrosk ops v erw asc hen den Ein
uss der T emp eratur w eiter. Ein

E�ekt, der in der Sim ulation nic h t b er

•

uc ksic h tigt wurde, ist die thermisc h di�use

Streuung. Diese wird durc h K

•

uhlen reduziert und durc h Heizen erh

•

oh t. Der so en t-

standene Un tergrund k ann zum T eil das Kon trastv erhalten erkl

•

aren.

Eine Bestimm ung der Extinktionsl

•

ange auf Basis der Bildk on traste der exp erimen-

tellen Bilder ist sehr sc h wierig. Grunds

•

atzlic h k ann diese n ur in Bezug auf die Un-

sic herheit der Dic k en b estimm ung angegeb en w erden.

0.76 19.87.63.8 11.4 15.2
Dicke

0.00

0.10

0.20

0.30

0.40

K
on

tr
as

t

T = 100 K
T = 300 K
T = 500 K

Bild 8.14: Linienpr o�le von Bildkontr asten f

•

ur 100K, 300K und 500K b ei � f

= 15 nm (unter e dr ei Linien) und � f = 55 nm (ob er e dr ei Linien)
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8.8 V ergleic h v on Kon traste sim ulierter und ex-

p erimen teller Aufnahmen un ter Standardb e-

dingungen

Bild 8.15 zeigt v ergleic hend die Ergebnisse der Kon trastanalyse v on exp erimen tellen

und sim ulierte Elemen tarzellen f

•

ur einen Defokusb ereic h v on 10 nm bis 70 nm und

einem Dic k en b ereic h v on 0.76 nm bis 19.8 nm. Als v ariable Sim ulationsparameter

gingen hier n ur die Dic k e und die Defokusierung in die Berec hn ungen ein. Auf den

Ein
uss zus

•

atzlic her P arameter (Deb y e-W aller-F aktor, Absorbtion, Strahl-, Prob en-

v erkippung u.a.) wird in sp

•

ateren Absc hnitten (8.9 bis 8.13) eingegangen. Die hier

v orgestellten Datens

•

atze bilden die Grundlagen aller sp

•

ateren Betrac h tungen.

Die exp erimen tellen Bildk on traste erreic hen lediglic h zwisc hen 20% und 60% der

sim ulierten W erte. Die durc hsc hnittlic hen W erte liegen f

•

ur die exp erimen tellen Auf-

nahmen b ei ca. 0.19, f

•

ur die sim ulierten b ei ca 0.4, w ob ei diese W erte durc h Mittelung

•

ub er alle Dic k en und Defokusierungen gebildet wurde. Die gr

•

o�ten Ab w eic h ungen lie-

gen b ei kleinen Defokusierungen, b ei h

•

oherer Defokusierung ist die

•

Ub ereinstimm ung

b esser. Abgesehen v on den absoluten Kon trast w erten b esc hreib en die exp erimen tel-

len W erte prinzipiell eine

•

ahnlic he Kurv e wie die Sim ulation. Nac h dem Durc hlaufen

eines Maxim ums gehen b eide Kon trast w erte signi�k an t zur

•

uc k. Es deutet sic h ein

Kon trastminim um an. Dieses liegt b eim Exp erimen t jedo c h b ei et w as gr

•

o�eren Pro-

b endic k en als in der Sim ulation.

8.9 Ein
uss der Energie�lterung auf den Bildk on-

trast

Im F olgenden wird der Ein
uss der Energie�lterung auf das Kon trastv erhalten exp e-

rimen teller Aufnahmen un tersuc h t. F

•

ur die folgende Un tersuc h ung wurde das GIF

im "zero-loss" Mo dus b etrieb en mit dem Energiefenster v on 5 eV (siehe auc h Kap

5.1).

In Kapitel 6 wurde der Ein
uss der inelastisc h gestreuten Elektronen auf die Bildin-

tensit

•

at un tersuc h t. Es wurde deutlic h, dass die inelastisc h gestreuten Elektronen

einen di�usen Un tergrund erzeugen. Dab ei ist es unerheblic h, ob die Koher

•

anz dieser

Elektronen zum T eil erhalten bleibt (Bild 10.1). Der zus

•

atzlic he Hin tergrund h

•

angt

dab ei jedo c h nic h t n ur v on der Dic k e der jew eiligen Prob enstelle ab.

Einerseits ist der An teil der inelastisc h gestreuten Elektronen eine F unktion der

Dic k e, andererseits k omm t es durc h Delok alisierungs- und V erw asc h ungse�ekte zu

einer Un tergrundmittelung

•

ub er v ersc hiedene Dic k en. Dieses ist b ei den v erw endeten

Prob en, b edingt durc h die k eilf

•

ormige Geometrie, b esonders stark ausgepr

•

agt. Bei
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Bild 8.15: Bildkontr aste in A bh

•

angigkeit vom Defokus als F unktion der Dicke

f

•

ur exp erimentel le und simulierte Elementarzel len


ac heren Prob en, die mit herk

•

ommlic hen Pr

•

aparationsmetho den hergestellt wurden,

k ann eine Korrelation v on zus

•

atzlic hem Un tergrund und der Prob endic k e hergestellt

w erden.

Stobbs [34] und Bo othro yd [42] zeigten, dass inelastisc h gestreute Elektronen auc h

Bildstrukturen erzeugen, die einen Beitrag zum Ho c hau


•

osungsbild leisten. Somit

ist deren Beitrag zum Bildk on trast nic h t n ur durc h einen Rausc h un tergrund gek enn-

zeic hnet, sondern auc h durc h den Kon trast, der den Bildstrukturen en tspric h t. Da

die Bildstrukturen der elastisc h und inelastisc h gestreuten Elektronen k eine direkte

Korrelation ausw eisen (siehe Anhang 10.2) , k omm t es somit zu einer Kon trastre-

duktion in V ergleic h mit "zero-loss"-Aufnahmen. Bild 8.16 zeigt das Ergebnis dieser

Un tersuc h ung. Es zeigt die Kon trastv erl

•

aufe der T ableaus v on unge�lterten und ge-

�lterten exp erimen tellen und sim ulierten Aufnahmen. Im Bereic h v on sc h w ac hen

Bildk on trasten ist der Ein
uss der Energie�lterung nic h t sehr deutlic h ausgepr

•

agt.

Die Bildk on traste liegen b ei "zero-loss"-Filterung n ur un w esen tlic h

•

ub er den unge-

�lterten. Dagegen ist b ei Bereic hen h

•

oheren Kon trastes der Ein
uss gr

•

o�er. Durc h-

sc hnittlic h liegen die Bildk on traste der ge�lterten Aufnahmen um 13%

•

ub er den

unge�lterten.
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Bild 8.16: Bildkontr aste in A bh

•

angigkeit vom Defokus als F unktion der Dicke

f

•

ur exp erimentel le, zer o-loss und simulierte Elementarzel len

8.10 Ein
uss der Prob en v erkippung auf den Bild-

k on trast

Un ter Prob en v erkippung v ersteh t man die Ab w eic h ung der Orien tierung der Prob e

v on der eingestellten Hauptzonenac hse. Bedingt durc h die Di�erenz zwisc hen Zo-

nenac hse des Kristalls und der Strahlric h tung k omm t es nac h O'Keefe [4] zu einer

Asymmetrie des pro jizierten P oten tials in Ric h tung der V erkippung und zu einer

Reduzierung und V erbreiterung des Streup otenzials der Prob e. Durc h die Reduzie-

rung des Streup otenzials en tsteh t der Eindruc k einer kleineren Prob endic k e, w as als

Begr

•

undung daf

•

ur gedeutet w erden k ann, dass die Prob endic k en b ei der Ausw ertung

v on Ho c hau


•

osungsaufnahmen zu niedrig ersc heinen. Die b esten

•

Ub ereinstimm un-

gen v on exp erimen tellen und sim ulierten Bildstrukturen w erden v on H • y tc h [7] b ei

eindeutig zu niedrigen Prob endic k en erreic h t.

Der daraus resultierende geringere An teil nic h tlinearer Streuung k ann ihren Ur-

sprung in einer Prob en v erkippung hab en.

Die F olgen einer Prob en v erkippung mac hen sic h b eim V ergleic h v on v erkippten und

un v erkippten Bildern durc h eine Asymmetrie der Bildstrukturen b emerkbar, siehe

Kap. 7.3.
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Als Ein
uss auf den Bildk on trast wird eine dic k enabh

•

angige Kon trastreduktion er-

w artet, so wie eine V ersc hiebung der Extinktionsl

•

ange zu h

•

oheren W erten der Pro-

b endic k e.

Bild 8.17 zeigt vier v ersc hiedene V erkippungstableaus f

•

ur zw ei Dic k en (7.6 nm und

15.2 nm) so wie v ersc hiedenen Defokusierungen v on ( � f = 20 nm und 50 nm). Die

Kippric h tungen und -b etr

•

age der T ableaus sind in der zugeh

•

origen T ab elle angege-

b en. Diese W erte en tsprec hen den Braggwink eln der zugeh

•

origen Netzeb enensc har.

Beispielsw eise en tspric h t der Index < 0,0,2 > einer V erkippung in diese Ric h tung um

den Wink el v on ca 2 mrad (siehe Gl. 3.28).

Bei den zw ei T ableaus mit der Prob endic k e v on 7.6 nm bleibt das Strukturm u-

ster auc h b ei hoher V erkippung nahezu erhalten. Die Bildsymmetrie wird n ur sehr

sc h w ac h b eein
usst. Die Han telstrukturen sind b ei einer Defokusierung v on � f =

50 nm no c h deutlic h au


•

osbar, lediglic h die nic h tlinearen Bildb eitr

•

age sind et w as

undeutlic her ausgepr

•

agt.

Im Gegensatz dazu spielt die Prob en v erkippung b ei der Dic k e v om 15.2 nm eine

sehr gro�e Rolle. Die Bildsymmetrie wird durc h die V erkippung zum T eil sehr stark

reduziert. Durc h die Prob en v erkippung w erden nic h tlineare Re
exe erzeugt, die in

un v erkippten F all en t w eder gar nic h t, o der n ur sehr sc h w ac h ausgepr

•

agt sind. Dieses

k ann zu einer In v ertierungen des Kon trastes f

•

uhren, d.h die In tensit

•

at der nic h tli-

nearen Re
exe dominieren

•

ub er die linearen. Dieses wird b ei der Defokussierung � f

= 20 nm und der Prob en v erkippung um < 4,4,0 > b esonders deutlic h. Dab ei bildet

sic h auf einer A tomp osition ein heller Flec k aus, der im un v erkippten F all fehlt. Da-

durc h en tstehen Strukturen, die sc hon b ei relativ kleinen V erkippungen zu gro�en

Bildun tersc hieden f

•

uhren. So existiert b ei der Defokussierung � f = 50 nm und der

Prob en v erkippung um < 4,4,0 > praktisc h k eine Bild

•

ahnlic hk eit mehr.

•

Ub errasc henderw eise k omm t es jedo c h zu k einer Kon trastreduzierung. In den Bildern

8.18 und 8.19 wird der geringe Ein
uss der Prob en v erkippung b ei kleinen Dic k en

sehr deutlic h, jedo c h steigt der Bildk on trast nac h dem ersten Kon trastmaxim um

b ei ca 10.6nm zum T eil sehr deutlic h an. Es k omm t somit zu einer

•

ub errasc hen-

den Kon traststeigerung. Die naiv e V orstellung des reduzierten P oten tials und der

damit v erbundenen sc h w

•

ac heren W ec hselwirkung der Elektronen mit dem Kristall

ist somit nic h t mehr haltbar. Vielmehr handelt es sic h um nic h tlineare Beugungs-

e�ekte, die durc h die asymmetrisc he P otenzialv erbreiterung und -erniedrigung zu

un v orherseh baren E�ekten f

•

uhren k

•

onnen. Hingegen en tspric h t die V ergr

•

o�erung

der Extinktionsl

•

ange in Abh

•

angigk eit v om Kipp wink el den Erw artungen.
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< 0,0,4 > < 4,4,4 >

< 0,0,2 > < 2,2,2 >

< 0,0,1 > < 1,1,1 >

< 0,0,0 > < 1,1,0 > < 2,2,0 > < 4,4,0 >

Bild 8.17: Pr ob enverkippungs-T able aus f

•

ur verschie den Dicken und Defokusie-

rungen. Die V erkippungen der T able aus sind in der T ab el le de�-

niert, dab ei ist unten linke jeweils die unverkippte A ufnahme.
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Bild 8.18: Kontr astverhalten b ei verschie denen Pr ob enverkippungen in

A bh

•

angigkeit von der V erkippungsrichtung b ei einer Defokusierung

von � f = 50 nm. Unten, r e chts ein V er gleich von verschie denen

Kipprichtungen b ei ver gleichb ar en Kippwinkeln.
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Bild 8.19: A bh

•

angigkeit der Bildkontr astes von der Defokusierung b ei verschie-

denen Pr ob enverkippungen

8.11 Ein
uss der Strahlv erkippung auf den Bild-

k on trast

Un ter Strahlv erkippung v ersteh t man die Ab w eic h ung der tats

•

ac hlic hen Strahlen-

gangs v on der optisc hen Ac hse des HR TEM. Eine ungenaue Justierung des Mikro-

sk ops zu Beginn der Un tersuc h ung, o der der Ein
uss der Instabilit

•

aten der Linsen-

str

•

ome, k

•

onnen zur Strahlv erkippung f

•

uhren. Konstruktionsb edingte Justierungsfeh-

ler des Mikrosk ops (z.B. drei-z

•

ahliger Astigmatism us und eine Ab w eic h ung des Span-

n ungszen trums v on der k oma-freien Ac hse) b egrenzen die Genauigk eit der Strahl-

justierung. Eine k oma-freie Bild ist somit n ur b edingt m

•

oglic h. Daher k ann man a

priori nie v on einem un v erkippten Strahl ausgehen.

Eingehende Un tersuc h ungen der Strahlv erkippung auf die Bildqualit

•

at wurden b ei-

spielsw eise v on v on Sc haible [62] und W o o d [36] durc hgef

•

uhrt. Die Un tersuc h ungen
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b esc hr

•

ankten sic h jedo c h n ur auf Bildstrukturen und nic h t auf Bildk on traste. In der

v orliegenden Arb eit wird sc h w erpunktm

•

a�ig der Ein
uss der Strahlv erkippung auf

den Bildk on trast un tersuc h t.

Strahlv erkippte Elektronen durc hdringen den Prob enkristall mit einem Wink el rela-

tiv zu der Hauptzonenac hse des Kristalls. Die daraus resultierende Wirkung auf den

Bildprozess en tspric h t einer Prob en v erkippung. Der Un tersc hied ist lediglic h, dass

in diesem F all die Prob e exakt in Zonenac hse ausgeric h tet ist und der Strahl v on

der optisc hen Ac hse ab w eic h t. Die Wirkung ist jedo c h laut Ishizuk a [17] iden tisc h.

Somit ist b ei einer Strahlv erkippung die Wirkung v on Prob en v erkippung implizit

en thalten.

Bei der ansc hlie�enden Propagation der Elektronen w elle durc h die Ob jektivlinse

k omm t es zu einer asymmetrisc hen Phasensc hiebungen der Ob jekt w ellenfunktion

durc h das Magnetfeld der Linse. Gegen

•

ub erliegende Raumfrequenzen (z.B. [111]

und [-111]) erfahren in Abh

•

angigk eit v om V erkippungswink el auf diese W eise asym-

metrisc he Phasensc hiebungen. Bedingt durc h diese Asymmetrie w erden durc h die

In terferenz der W ellenfunktionen der einzelnen Re
exe asymmetrisc he Strukturen in

der Bildeb ene generiert. Zus

•

atzlic h zu Asymmetrien k omm t es zu zus

•

atzlic hen Struk-

turen, die im V ergleic h zum un v erkippten Bild die Bildstrukturen w eiter v er

•

andern.

Die Wirkung der Strahlv erkippung ist somit deutlic h st

•

ark er (b ei v ergleic h barem

Kipp wink el) als die Prob en v erkippung, w ob ei die Wirkung der un tersc hiedlic hen

Phasenlage der einzelnen Re
exe den gr

•

o�ten An teil ausmac h t.

Bild 8.20 zeigt wiederum ein V erkippungs-T ableau f

•

ur v ersc hieden Kippric h tungen

und Kippradien. O�ensic h tlic h ist die Wirkung der Strahlv erkippung deutlic h st

•

ark er

als die der Prob en v erkippung. Ab einem V erkippungswink el v on < 1,1,1 > ist die ge-

sam te Bildsymmetrie zerst

•

ort. Dab ei ist die Wirkung nahezu unabh

•

angig v on der

Prob endic k e. Die no c h v erbleib ende Abh

•

angigk eit v on dieser ist auf den Prob en-

v erkippungsan teil zur

•

uc kzuf

•

uhren. Somit ist tats

•

ac hlic h die asymmetrisc he Phasen-

sc hiebung die Hauptursac he der Bildasymmetrien. Aus Bild 8.21 l

•

asst sic h k eine

eindeutige Aussage

•

ub er die Wirkung v on Strahlv erkippung auf den Bildk on trast

tre�en. Die un v erkippten Bildk on traste liegen zum T eil

•

ub er, teilw eise jedo c h auc h

un terhalb den v erkippten. Durc h die asymmetrisc he Phasenlage gegen

•

ub erliegender

Re
exe k omm t es zu nic h t v orherseh barem Kon trastv erhalten. Lediglic h das V er-

halten der Extinktionsl

•

ange erf

•

ullt die Erw artungen. In Bild 8.22 deutet sic h ein

w eiteres Merkmal v on Strahlv erkippung an. Man k ann hier eine leic h t Abh

•

angig-

k eit des Bildk on trastes v on der Defokusierung en tdec k en. Dieses ist auf die Wirkung

der zus

•

atzlic hen Phasensc hiebung durc h den Defokusan teil der W ellen

•

ub ertragungs-

funktion auf die Phasenlage gegen

•

ub erliegender Re
exe zur

•

uc kzuf

•

uhren. Die Pha-

sensc hiebung der einzelnen Re
exe durc h Defokusierung ist v on ihrem Abstand v on
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der optisc hen Ac hse abh

•

angig (� � � j

~

k j ) . Somit v erst

•

arkt die Defokusierung die

V erkippung, und erh

•

oh t somit deren Ein
uss b ei h

•

oherem Defokus. Deutlic h wird

dieses jedo c h erst b ei V erkippungen, b ei denen die Bildstrukturen durc h Asymmetrie

nahezu v ollst

•

andig zerst

•

ort w erden.

8.12 Ein
uss der En tfaltung der exp erimen tellen

Aufnahmen mit der PSF auf den Bildk on-

trast

Bei den bisherigen Un tersuc h ungen zum Kon trastv erhalten wurde der Ein
uss des

Detektors auf den Bildk on trast nic h t b er

•

uc ksic h tigt. F

•

ur eine v ollst

•

andige Betrac h-

tung m uss jedo c h das c harakteristisc he V erhalten der un tersc hiedlic hen Detektoren

b er

•

uc ksic h tigt w erden, da die V erw asc h ung der Bildinformation auf mehrere Nac h-

barpixel (siehe Kap. 4) einen Ein
uss auf den Bildk on trast erw arten l

•

asst.

Zum qualitativ en V erst

•

andnis der E�ekte ist die Betrac h tung im Ortsraum ist sehr

ansc haulic h, f

•

ur die quan titativ e Ausw ertung ist jedo c h der dazu in v erse k-Raum ge-

eigneter, da hier Aussagen

•

ub er die sp ezi�sc hen Ortsfrequenzen des Bildes m

•

oglic h

sind. Zur Ausw ertung der exp erimen tellen Bilder wurden die einzelnen Elemen tar-

zellen zu einem 512x512 gro�en Bild p erio disc h fortgesetzt. Dadurc h wurde erreic h t,

dass ein exp erimen telles Bild zur w eiteren Analyse zur V erf

•

ugung stand, das nic h t

n ur eine Elemen tarzelle umfasst, sondern einen ganzen Bereic h einheitlic her Dic k e

und Defokus darstellt. Das p erio disc h fortgesetzte Bild wurde fouriertransformiert

und durc h die MTF der GA T AN CCD Kamera des JEM ARM 1250 dividiert. An-

sc hlie�end wurde der Bildk on trast b estimm t und mit dem urspr

•

unglic hen bzw. dem

sim ulierten v erglic hen.

In Bild 8.23 zeigt die Kon trastkurv en v on drei (exp erimen tell, exp erimen tell und

en tfaltet, sim uliert) Dic k en/Defokus-T ableaus. Der Ein
uss der En tfaltung auf den

Bildk on trast v on exp erimen tellen Aufnahmen im V ergleic h zu nic h t en tfalteten Auf-

nahmen und zur Sim ulation ist hier dargestellt.

Durc h die En tfaltung erh

•

oh t sic h der Bildk on trast um ca 25 Prozen t. Dieser gro�e

Ein
uss k ann mit dem V erlauf der MTF (siehe Bild 8.24) erkl

•

art w erden. In diesem

Bild sind neb en der MTF auc h die wic h tigsten Raumfrequenzen v on Si in < 110 > -

Orien tierung eingetragen.

Die resultierenden In tensit

•

aten nac h der Aufzeic hn ung mit dem Detektor ergeb en

sic h durc h Multiplik ation des urspr

•

unglic hen W ertes mit der MTF. Somit erfolgt eine

stark e D

•

ampfung sc hon b ei kleinen Raumfrequenzen. Sc hon die < 111 > -Raumfrequenz

wird dab ei um ca. 20 Prozen t reduziert. Bei h

•

oheren F requenzen ist der Ein
uss
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< 0,0,2 > < 2,2,2 >

< 0,0,1 > < 1,1,1 >

< 0,0,0.5 > < 0.5,0.5,0.5 >

< 0,0,0 > < 0.5,0.5,0 > < 1,1,0 > < 2,2,0 >

Bild 8.20: Str ahlverkippungs -T able aus f

•

ur verschie den Dicken und Defokusie-

rungen. Die V erkippungen der T able aus sind in der T ab el le de�-

niert, dab ei ist unten linke jeweils die unverkippte A ufnahme.
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Bild 8.21: Kontr astverhalten b ei verschie denen Str ahlverkippungen in

A bh

•

angigkeit von der V erkippungsrichtung b ei einer Defokusierung

von � f = 50 nm. Unten r e chts ein V er gleich von verschie denen

Kipprichtungen b ei ver gleichb ar en Kippwinkeln.
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Bild 8.22: A bh

•

angigkeit der Bildkontr astes von der Defokusierung b ei verschie-

denen Str ahlverkippungen

nat

•

urlic h no c h viel h

•

oher. Dem en tsprec hend wird der Bildk on trast durc h die En t-

faltung erh

•

oh t. Bei Ber

•

uc ksic h tigung der MTF wird die Di�erenz zwisc hen Sim ula-

tion und Exp erimen t drastisc h v erkleinert. Exp erimen telle Bildk on traste erreic hen

bis zu 90 Prozen t der sim ulierten. T ats

•

ac hlic h gibt es b ei gro�er Dic k en Bereic he, in

denen die exp erimen tellen Kon traste

•

ub er den sim ulierten liegen. Dieses liegt jedo c h

in erster Linie an V ersc hiebungen der Extinktionsl

•

ange b edingt durc h V erkippungen

v on Strahl und Prob e in einem Bereic h, der innerhalb der Justierungsgenauigk eit

liegt.

Der Ein
uss der En tfaltung ist f

•

ur alle Dic k en und Defokusierungen nahezu iden-

tisc h. D.h. es resultiert eine sehr gleic hm

•

a�ige Erh

•

oh ung des Bildk on trastes, ob w ohl

die Raumfrequenzen, die im Bild v orhanden sind, sehr stark v on Dic k e und Defo-

kus abh

•

angen. Auc h dieser Punkt l

•

asst sic h erkl

•

aren. W

•

ahrend h

•

ohere Raumfre-

quenzen sehr stark v on der Dic k e und der Defokusierung abh

•

angen ist die < 111 > -
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Bild 8.23: Ein
uss der Entfaltung mit der PSF auf den Bildkontr ast b ei ener-

gie ge�lterten A ufnahmen

Raumfrequenz immer deutlic h v orhanden. Die V erm utung liegt somit nahe, dass

das Kon trastv erhalten haupts

•

ac hlic h v om der < 111 > -Raumfrequenz dominiert wird.

Auf diesen Punkt wird im n

•

ac hsten Absc hnitt ausf

•

uhrlic her eingegangen.

Die relativ e

•

Ub ereinstimm ung zwisc hen Sim ulation und Exp erimen t zeigt eine Defo-

kusabh

•

angigk eit. So k omm t es b ei niedrigen Defokusierungen zu einer

•

Ub ereinstim-

m ung v on ca 50%, b ei h

•

oheren sind bis zu 90%.
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Bild 8.24: Mo dulationstr ansferfunktion der GA T AN CCD-Kamer a des JEM

ARM 1250. Dar gestel lt sind auch die wichtigsten R aumfr e quenzen

von Si < 110 > .
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8.13 Raumfrequenzanalyse un ter sim ulierten und

exp erimen tellen Bedingungen

Bei den bisherigen Un tersuc h ungen des Bildk on trastes wurden die Informationen

aus dem Realraum gew onnen, d.h. aus der Bildstruktur jeder Elemen tarzelle wurde

ein W ert b erec hnet, der Bildk on trast. Die Komplexit

•

at der jew eiligen Bildstruktur

w ar dab ei nic h t aussc hlaggeb end. Detaillierte Informationen

•

ub er den Ein
uss v on

Raumfrequenzen, die zur Komplexit

•

at der Bildstruktur b eitragen, gehen dab ei v er-

loren.

Der Ein
uss der einzelnen Raumfrequenzen (die im linearen F all Netzeb enensc ha-

ren zugeordnet w erden k

•

onnen) auf den Bildk on trast soll durc h eine Analyse der

In tensit

•

aten des Di�raktogramm erfolgen. Es soll analysiert w erden, in wie w eit aus

dem V erhalten der einzelnen Raumfrequenzen die no c h v erbleib ende Ab w eic h ungen

zwisc hen Sim ulation und Exp erimen t erkl

•

art w erden k

•

onnen.

F

•

ur die Un tersuc h ungen der In tensit

•

aten der P eaks im Di�raktogramm wurden die

Elemen tarzellen eines Dic k en/Defokus-T ableaus v on energiege�lterten und en tfal-

teten exp erimen telle Aufnahmen mit sim ulierten v erglic hen. Dazu wurden die alle

Elemen tarzellen einzeln F ourier-transformiert. Aus den dadurc h erzeugten Bildern

wurden die W erte der In tensit

•

atsp eaks der einzelnen Raumfrequenzen in Abh

•

angig-

k eit v on Prob endic k e und Defokusierung b estimm t. In den folgenden f

•

unf Abbil-

dungen (8.25 - 8.28) sind die wic h tigsten Raumfrequenzen ( < 111, < 220 > , < 002 > ,

< 004 > , < 113 > ) v on Si < 110 > in Abh

•

angigk eit v on Dic k e und Defokusierung f

•

ur

energiege�lterte, en tfaltete und sim ulierte Aufnahmen dargestellt.

Die In tensit

•

at b ei der den (111)-Netzeb enensc har zugeordneten < 111 > -Raumfrequenz

erreic h t W erte, die v on den Ergebnissen der Kon trastanalyse erw artet wurden. H

•

ohe-

re Raumfrequenzen bleib en jedo c h deutlic h un ter den Erw artungen o der zeigen ein

V erhalten, das deutlic h v on der Sim ulation ab w eic h t. So liegt die In tensit

•

at der

< 002 > -Raumfrequenz b ei mittleren Defokusierungen deutlic h

•

ub er der Sim ulation.

Die < 004 > -Raumfrequenz erreic h t lediglic h ca. 40% der In tensit

•

at der Sim ulation

(ohne dab ei auf Details des Kurv en v erlaufs einzugehen).

H

•

ohere Raumfrequenzen w erden trotz En tfaltung somit st

•

ark er ged

•

ampft als in der

Sim ulation. Das b edeutet, dass w eitere D

•

ampfungsterme in der bisherigen Sim ula-

tion nic h t b er

•

uc ksic h tigt wurden.

Diese sind die Prob endrift und die Prob en vibration. In Kapitel 8.4 erfolgte die Un-

tersuc h ung des Ein
usses der Prob en vibration auf den Bildk on trast. Ab einer Vi-

brationsamplitude v on ca 40 pm k omm t es zu einer signi�k an ten Reduktion des

Bildk on trastes. Da die damit v erbundene D

•

ampfungsfunktion abh

•

angig v on der
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Bild 8.25: Dickenverlauf der < 111 > -R aumfr e quenz f

•

ur ener gie ge�lterte, ent-

faltete und simulierte A ufnahmen von Si < 110 >

Raumfrequenz ist, w erden h

•

ohere Raumfrequenzen st

•

ark er ged

•

ampft. Die < 111 > -

Raumfrequenz wird somit sc h w

•

ac her b eein
usst (d.h. gute

•

Ub ereinstimm ung mit

der Sim ulation), im Gegensatz dazu die < 400 > -Raumfrequenz (n ur 40% der In ten-

sit

•

at der Sim ulation), die eine sehr stark e D

•

ampfung erf

•

ahrt.

Die Prob endrift hat einen

•

ahnlic hen Ein
uss auf die Raumfrequenzen. Asymmetri-

en im Di�raktogramm sind ein Zeic hen f

•

ur Prob endrift. Die F olge der Prob endrift

ist eine niedrigere In tensit

•

at der Raumfrequenzen der Netzeb enensc har der en tspre-

c henden V orzugsric h tung. Die Bildstrukturen w erden dadurc h sehr stark b eein
usst,

w

•

ahrend der Kon trast im Bereic h v on exp erimen tell b eobac h teten Drift w erten 8.4

nahezu un v er

•

andert bleibt. Die b edeutet, dass h

•

ohere Raumfrequenzen, die die Kom-

plexit

•

at der Bildstruktur ausmac hen, stark ged

•

ampft w erden. Niedrige Raumfre-

quenzen, die einen sehr hohen Ein
uss auf den Bildk on trast hab en, w erden deutlic h

w eniger b eein
usst. In den exp erimen tellen Bildern wurde teilw eise eine Asymmetrie

der b enac h barten < 111 > -Re
exe v on bis zu 5% b eobac h tet. Dieser W ert sc h w ankte

allerdings w

•

ahrend eine Aufnahmenserie sehr stark, w as ein Indiz f

•

ur eine unre-

gelm

•

a�ige Prob endrift ist.

Beim V ergleic h des < 111 > -In tensit

•

ats- mit dem Kon trastv erlauf ist eine deutlic he

Korrelation zu erk ennen. Der Kon trast wird somit ma�geblic h durc h die niedrigen
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Bild 8.26: Dickenverlauf der < 220 > -R aumfr e quenz f

•

ur ener gie ge�lterte, ent-

faltete und simulierte A ufnahmen von Si < 110 >

< 111 > -Raumfrequenzen generiert. H

•

ohere Raumfrequenzen hab en auf den Bildk on-

trast k einen gro�en Ein
uss.

Die Komplexit

•

at der Bildstruktur wird ma�geblic h v on den h

•

oheren Raumfrequen-

zen erzeugt. Das V orhandensein v on Prob endrift und -vibration

•

au�ert sic h sehr

stark in einer Reduktion der Strukturdetails einer Aufnahme, jedo c h w eniger in ei-

ner Reduktion des Bildk on trastes. Die G

•

ute des Kon trastes als Qualit

•

atsmerkmal

f

•

ur eine elektronenmikrosk opisc he Aufnahme ist somit n ur im Zusammenhang mit

einem hohen BVM gegeb en.
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Bild 8.27: Dickenverlauf der < 002 > -R aumfr e quenz f

•

ur ener gie ge�lterte, ent-

faltete und simulierte A ufnahmen von Si < 110 >

Bild 8.28: Dickenverlauf der < 004 > -R aumfr e quenz f

•

ur ener gie ge�lterte, ent-

faltete und simulierte A ufnahmen von Si < 110 >
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Bild 8.29: Dickenverlauf der < 113 > -R aumfr e quenz f

•

ur ener gie ge�lterte, ent-

faltete und simulierte A ufnahmen von Si < 110 >



Kapitel 9

Diskussion der Ergebnisse

Im F olgenden w erden die Ergebnisse, die im Rahmen dieser Arb eit erzielt wurden,

diskutiert und mit denen anderer Autoren v erglic hen.

Aufbauend auf den Ergebnissen v on H • y tc h und Stobbs [7] und v on Ho c hmeister [11]

wurden w eitere Un tersuc h ungen zur Kl

•

arung des Kontr astpr oblems der ho c hau


•

osen-

den Elektronenmikrosk opie durc hgef

•

uhrt, also der Diskrepanz zwisc hen exp erimen-

tellen und sim ulierten Bildk on trasten. Dab ei wurden u.a. die systematisc hen Un ter-

suc h ungsmetho den v on v.Ho c hmeister [11], als auc h neue Metho den zur Bestimm ung

der Abbildungsparameter angew endet. Es wurden im V ergleic h zu v.Ho c hmeister

[11] zus

•

atzlic he Ein
ussfaktoren auf den Bildk on trast un tersuc h t. Das Ziel w ar es,

den Beitrag aller dieser F aktoren zu b estimmen und somit zu einer v erl

•

asslic hen

Aussage zu k ommen, ob die Diskrepanz zwisc hen sim ulierten und exp erimen tellen

Bildk on trasten ihren Ursprung in einer fehlerhaften mathematisc hen Besc hreibung

des Abbildungsprozesses hat, o der ob sie durc h ein Zusammenspiel mehrerer exp e-

rimen teller F aktoren erkl

•

art w erden k ann.

Die wic h tigsten Aussagen grundlegender Arb eiten auf diesem Gebiet k

•

onnen folgen-

derma�en zusammengefasst w erden:

H •y tc h und Stobbs [7]: Es wurde eine extrem hohe Diskrepanz im Bildk on trast

b eobac h tet. Das Kon trast-V erh

•

altnis Sim ulation zu Exp erimen t b etrug 1:6. Die

Struktur

•

ub ereinstimm ung w ar relativ gut, dab ei stand allerdings die Prob endic k e

im Widerspruc h zu der Prob engeometrie. Die Abh

•

angigk eit der In tensit

•

at v on der

Prob endic k e w ar b ei Sim ulation und Exp erimen t nahezu iden tisc h.

v on Ho c hmeister [11] : Die Ab w eic h ung der exp erimen tellen Bildk on traste v on den

sim ulierten w ar deutlic h geringer als b ei H • y tc h und Stobbs [7]. Die

•

Ub ereinstimm ung

der Bildstrukturen w ar sehr gut, der gro�e Ein
uss v on nic h t in den Sim ulationen

b er

•

uc ksic h tigten Abbildungsparametern wurde deutlic h.

King et al. [46] : Bei freier W ahl des W ertes f

•

ur die Prob en vibration w ar eine sehr

gute

•

Ub ereinstimm ung des Kon trastes und auc h der Bildstruktur m

•

oglic h.

[41] : Kein Abbildungsfaktor k ann alleine die Ab w eic h ung erkl

•

aren, w eder im Kon-

109
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trast no c h in der Bildstruktur.

In der v orliegenden Arb eit wurde das Bildv ergleic hsma� (BVM) v on exp erimen tellen

und sim ulierten Bildern v on Elemen tarzellen quan titativ v erglic hen. Das BVM zwi-

sc hen Exp erimen t und Sim ulation zeigte dab ei deutlic he Ab w eic h ungen v om Ideal-

ma� 1. W erden einzelne Elemen tarzellen ohne detaillierte Rahmen b edingungen und

Abh

•

angigk eiten der Abbildungsparameter sim uliert, f

•

uhrt dieses in aller Regel zu

sehr guten

•

Ub ereinstimm ungen, wie auc h b ei King [46] " [. . . ] al lmost p erfe ct match

[. . . ] " . Dab ei wird ein Abbildungsparametersatz zur Sim ulation v erw endet, der das

BVM optimiert. Prob en vibration und Prob endrift sind dab ei P arameter, mit deren

Hilfe das BVM und der Kon trast in einem sehr w eiten Bereic h b eein
usst w erden

k

•

onnen. Sind hingegen b estimm te P arameter durc h exp erimen telle Rahmen b edin-

gungen festgelegt, z.B. die Prob endic k e durc h Prob engeometrie, einen genau de�-

nierten Defokus, eine realistisc he Prob en vibration o der Bilderserien, dann v erbleibt

eine Di�erenz zwisc hen Sim ulation und Exp erimen t, so auc h b ei H • y tc h und Stobbs

[7] und v on Ho c hmeister [11].

Die Un tersuc h ungen wurden nic h t n ur an einzelnen Bildern, sondern an Bilderserien

durc hgef

•

uhrt, d.h. die Sim ulationsparameter m

•

ussen

•

ub er die gesam te Serie k on-

sisten t sein und den exp erimen tellen Rahmen b edingungen en tsprec hen. W eiterhin

w ar der Defokus durc h das in Kap. 7.2 b estimm te V erfahren und die jew eilige Pro-

b endic k e durc h die Prob engeometrie festgelegt. W eitere Sim ulationsparameter (z.B.

D WF, Absorption) sind Materialk onstan ten. Diese m

•

ussen

•

ub er die Un tersuc h ung

hin w eg k onstan t sein. Die Strahlv erkippung m uss b ei allen Elemen tarzellen einer

Aufnahme k onstan t sein. Es existieren somit nahezu k eine Abbildungsparameter,

die frei v ariiert w erden k

•

onnen, um das BVM zu optimieren. P arameter, die als

F reiheitsgrad zugelassen wurden, z.B. V erkippungen, wurden auf ihre Plausibilit

•

at

•

ub erpr

•

uft. So wurden k eine Ergebnisse in die Diskussion

•

ub ernommen, die durc h em-

pirisc he P arameterv ariation (wie z.B. extreme Prob en vibration wie b ei King [46])

erzielt wurden.

T ats

•

ac hlic he V erb esserung der Bild

•

ub ereinstimm ung brac h te die Durc hf

•

uhrung ei-

ner IDIM-Analyse zur Optimierung des BVM. Hier wurden teilw eise herv orragende

W erte des BVM erreic h t, allerdings un ter Aufgab e der P arameterk onsistenz und

der exp erimen tellen Rahmen b edingungen. Die b este

•

Ub ereinstimm ung wurde daher

auc h b ei sic h teilw eise widersprec henden Abbildungsparametern erreic h t. Einen Hin-

w eis, dass die Konsistenz der Abbildungsparameter ohne exp erimen telle Rahmen-

b edingungen nic h t immer gew ahrt wird, wird durc h O'Keefe [4] "[. . . ] ridiculousy

wr ong thickness [. . . ]" gegeb en, w onac h die b este Bild

•

ub ereinstimm ung b ei deutlic h

zu geringen Prob endic k en b esteh t.

Die Bestimm ung der Abbildungsparameter mit IDIM hat sic h nic h t b ew

•

ahrt. Zur

Bestimm ung der A tomp ositionen mit IDIM k ann k eine Aussage gemac h t w erden, da
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die Si-A tomp ositionen b ei der Optimierung der Sim ulation mit IDIM k eine v ariablen

P arameter w aren.

Grunds

•

atzlic h k ann in

•

Ub ereinstimm ung mit H • y tc h [7] gesagt w erden, dass exp eri-

men telle Bildstrukturen durc h Bildsim ulation ausreic hend gut b esc hrieb en w erden.

Die v erbleib enden Di�erenzen des BVM zwisc hen Sim ulation und Exp erimen t sind

aufgrund lok aler Un tersc hiede des amorphen Belages, der V erspann ung des Kristalls,

der leic h ten Prob en- und Strahlv erkippung und durc h w eitere lok ale E�ekte zu er-

kl

•

aren.

Die Ab w eic h ungen der Messw erte der In tensit

•

at v on Elemen tarzellen in Abh

•

angig-

k eit v on der Prob endic k e in Bezug auf die W erte der Bildsim ulation sind im Allgemei-

nen gering. Dieses liegt einerseits an den d

•

unnen Prob en, die in der HR TEM v erw en-

det w erden (siehe auc h H • y tc h und Stobbs [7]), andererseits parado xer W eise an der

Komplexit

•

at des Absorptionsprozess. Dieser k ann eigen tlic h nic h t durc h einen ein-

zelnen Absorptionsparam ter b esc hrieb en w erden, da v ersc hiedene Absorptions- und

Streuprozesse Elektronen, die mit der Prob e w ec hselwirk en, mit einer b estimmen

W ahrsc heinlic hk eit aus dem Strahlengang en tfernen. Denno c h wird als ann

•

ahernde

L

•

osung dieses Problems ein einziger empirisc her W ert als Exp onen t des k omplexen

Streup otenzials b ei der Sim ulation v on HR TEM Aufnahmen angenommen. Dieser

wird v ariiert, bis es zu einer ausreic henden

•

Ub ereinstimm ung der exp erimen tellen

Messw erte und der Sim ulation k omm t. Dieses V erfahren b esc hreibt zw ar die exp eri-

men tell ermittelte Abh

•

angigk eit der In tensit

•

at v on der Dic k e, dieses gesc hieh t ab er

n ur empirisc h. Die F rage nac h der G

•

ultigk eit der v erw endeten Metho de f

•

ur die Be-

rec hn ung der Absorption bleibt o�en.

Elektronen w erden n ur zum geringen An teil v on der Prob e absorbiert. Dieses gilt

insb esondere im Bereic h der Prob endic k en, wie sie f

•

ur die HR TEM

•

ublic h sind. Viel-

mehr w erden sie durc h Phononenstreuung zu so gro�en Streu wink eln abgelenkt, dass

sie die Mikrosk ops

•

aule erreic hen, o der sie erreic hen als ink oher

•

an ter Un tergrund die

Bildeb ene. Im F alle der Plasmonenanregung erreic hen sie, allerdings durc h den F arb-

fehler sehr stark defokusiert, eb enfalls als Un tergrund die Bildeb ene.

Das empirisc he Bestimmen eines Absorptionsk o e�zien ten ist sehr un b efriedigend

f

•

ur die quan titativ e Ausw ertung v on HR TEM-Aufnahmen. F

•

ur k

•

unftige Un tersu-

c h ungen ist es somit w

•

unsc hensw ert, dass die Ergebnisse der Streuph ysik im v ollen

Ma�e in die Bildsim ulation der HR TEM ein
ie�en. Dieses erfordert allerdings eine

w eit k ompliziertere Besc hreibung des inelastisc hen Streuv organgs als durc h einen

P arameter im k omplexen P otenzial, wie es zur Zeit b ei der Bildsim ulation HR TEM-

Aufnahmen

•

ublic h ist.

Jeder Abbildungsparameter hat einen Ein
uss auf den Bildk on trast. Defokus, Dic k e,
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Belic h tungszeit, V erkippungen, Material, Detektor, Besc hleunigungsspann ung. . . ,

die Liste l

•

asst sic h nahezu b eliebig fortsetzen. Viele P arameter lassen sic h ho c hgenau

feststellen, wie z.B. die Besc hleunigungsspann ung, einige m

•

ussen f

•

ur das jew eilige

Exp erimen t b estimm t w erden, z.B. MTF, Defokus, andere m

•

ussen abgesc h

•

atzt w er-

den, z.B. Prob endrift, amorphe Sc hic h t. Die einzige Strategie festzustellen, ob die

v erw endeten Abbildungstheorien ausreic hende G

•

ultigk eit b esitzen, um den Abbil-

dungsprozess k orrekt zu b esc hreib en, ist es, m

•

oglic hst viele P arameter in die Si-

m ulation ein
ie�en zu lassen. Danac h m uss man b eobac h ten, ob die sim ulierten

und exp erimen tellen W erte zueinander k on v ergieren. Dieser Ansatz wurde b ei der

quan titativ en Kon trastanalyse v erfolgt. Es wurde v ersuc h t, die wic h tigsten Abbil-

dungsparameter zu b estimmen und ihren Ein
uss auf den Bildk on trast zu ermitteln.

Dab ei wurde festgestellt, dass die b eobac h tete Diskrepanz nic h t durc h einen einzel-

nen Ab errations-P arameter im signi�k an ten Ma� b eein
usst wurde, sondern erst

durc h die Summe der Auswirkung v on vielen. Dieses b est

•

atigt die Ergebnisse v on

Ho c hmeister [11].

Un ter Ber

•

uc ksic h tigung der wic h tigsten Abbildungsparameter k ann das Kontr ast-

pr oblem als gel

•

ost angesehen w erden. Diese Aussage steh t im leic h ten Widerspruc h

zu Aussagen anderer Autoren wie H • y tc h [7] und Bo othro yd [40]. Nac h diesen Au-

toren ist die Kon trastdi�erenz v on Exp erimen t zu Sim ulation zu gro�, als dass man

diese durc h die Ber

•

uc ksic h tigung w eiterer P arameter in der Bildsim ulation erkl

•

aren

k

•

onne. Allerdings stimmen b eide Autoren darin

•

ub erein, dass die Di�erenz deutlic h

v erringert w erden k ann. Beide Autoren b er

•

uc ksic h tigen jedo c h nic h t den gesam ten

Abbildungsprozess, bzw. hatten nic h t die tec hnologisc hen M

•

oglic hk eiten, wie sie das

JEM ARM 1250 bietet: Energie�lter, CCD Kamera, mec hanisc he und elektrisc he

Stabilit

•

at.

T ats

•

ac hlic h sind n ur die unge�lterten Aufnahmen, die im Rahmen dieser Arb eit am

JEM ARM 1250 erhalten wurden, im direkten Ma� v ergleic h bar (w enn auc h deutlic h

k on trastreic her) zu deren Ergebnissen. Auc h wurde b ei den Arb eiten der genann ten

Autoren einer der wic h tigsten Punkte des Abbildungsprozess nic h t b er

•

uc ksic h tigt,

der Ein
uss des Detektors auf den Bildk on trast. Durc h die En tfaltung der exp eri-

men tellen Bilder mit der PSF wurde der Bildk on trast in der v orliegenden Arb eit

deutlic h v erb essert.

Hingegen v erb esserte die zero-loss Energie�lterung zw ar den Bildk on trast, jedo c h

deutlic h geringer als v on Smith [14] erw artet wurde.

W eiterhin wurde v on mehreren Autoren, O'Keefe [4], v on Ho c hmeister [11], H • y tc h

[7], Bo othro yd [40] v orgesc hlagen, die Prob en- und Strahlv erkippung als eine wic h-

tige Ursac he f

•

ur die zu niedrigen exp erimen tellen Kon traste in Betrac h t zu ziehen.

Artefakte, die durc h Prob en- und Strahlv erkippung generiert w erden, reduzierten

jedo c h nic h t grunds

•

atzlic h den Bildk on trast, sondern zeigten eine hohe Dynamik in
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Abh

•

angigk eit v on der Dic k e und der V erkippungsric h tung. Dies deutet auf einen

hohen Grad dynamisc her Streu- und Bilden tsteh ungsprozesse hin, die nic h t einfac h

nac h O'Keefe [4] durc h ein reduziertes, v erbreitertes Streup otenzial erkl

•

art w erden

k

•

onnen.

Das Kon trastv erhalten ist w esen tlic h k omplexer, als man es durc h ansc haulic he

•

Ub erlegungen erw arten w

•

urde, da der Bildk on trast gegen

•

ub er der V ariation vieler

P arametern ein zu diesen "naiv en"

•

Ub erlegungen (z.B. 
acher es Potenzial b e deutet

weniger Kontr ast ) in v erses V erhalten zeigt. Dieses tri�t auc h f

•

ur den D WF zu. En t-

gegen der ansc haulic hen Reduktion des Streup otenzials b ei steigender T emp eratur

zeigt die Sim ulation b ei steigendem D WF auc h einen steigenden Kon trast. W eiter-

hin v erh

•

alt sic h auc h der sim ulierte Bildk on trast in Abh

•

angigk eit v on der amorphen

Sc hic h tdic k e nic h t en tsprec hend den urspr

•

unglic hen Erw artungen.

Die Analyse der Raumfrequenzin tensit

•

aten erfordert die Ber

•

uc ksic h tigung w eiterer

D

•

ampfungsterme in der Sim ulation. Diese sind Prob endrift und Prob en vibration.

En tsprec hend der Arb eit v on King [46] stellt dieser P arameter eine Metho de dar, die

Kon trastdiskrepanz zu reduzieren. Die Analyse der Raumfrequenzen l

•

asst w eiterhin

den Sc hluss zu, dass der Bildk on trast ma�geblic h durc h die niedrig indizierten Raum-

frequenzen zustande k omm t. Die detaillierten Bildstrukturen, die die ho c hau


•

osende

Aufnahme ausmac hen, hab en ihren Ursprung zw ar in den h

•

oher indizierten Raum-

frequenzen, diese liefern jedo c h n ur einen kleinen Beitrag zum Bildk on trast. Dieses

ist ein Hin w eis darauf, dass es nic h t ausreic hend ist, quan titativ e Bildausw ertung

n ur anhand des Kontr ast -Kriteriums durc hzuf

•

uhren. Vielmehr m

•

ussen im Hin blic k

auf eine umfassende Aussage zur Abbildungsqualit

•

at auc h die niedrigen Raumfre-

quenzen en tsprec hend b er

•

uc ksic h tigt w erden. Dieses hei�t, dass die exp erimen tel-

len Bildstrukturen mit einem hohen BVM in der Sim ulation repro duziert w erden

m

•

ussen.

Die

•

Ub ereinstimm ung der Sim ulation mit dem Exp erimen t ist nic h t durc hgehend

b efriedigend. Die v erbleib ende Diskrepanz m uss un ter dem Gesic h tspunkt relativiert

w erden, dass nic h t eindeutig feststellbare P arameter wie Prob endrift, Vibrationen

u.a., nic h t in die Analyse einge
ossen sind, sondern n ur allein stehend diskutiert

wurden. Diese E�ekte sollten in w eiteren Un tersuc h ungen detaillierter abgesc h

•

atzt

w erden.
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Kapitel 10

Anhang

10.1 Rec henregeln f

•

ur F ourier-Algebra

Rec henregeln f

•

ur F ourier-Algebra, ohne Bew eis (f

•

ur eine Dimension):

F ouriertransformation (F):

u ( x ) =

+ 1

Z

�1

U ( k ) e

2 � ik x

dk ( ) U ( k ) =

+ 1

Z

�1

u ( x ) e

� 2 � ik x

dx (10.1)

u ( x ) = F ( U ( k )) ( ) U ( k ) = F

� 1

( u ( x )) : (10.2)

F altungssatz:

w ( x ) =

+ 1

Z

�1

u ( x � x

0

) v ( x

0

) dx

0

=

+ 1

Z

�1

u ( x

0

) v ( x � x

0

) dx

0

( ) W ( k ) = U ( k ) V ( k ) (10.3)

w ( x ) = u ( x ) � v ( x ) = v ( x ) � u ( x ) : (10.4)

Mit folgenden De�nitionen k ann 3.5 umgesc hrieb en w erden:

	

O

( x

O

; y

O

) := F ( S

O

( g

O

; h

O

)) (10.5)

S

O

( g

O

; h

O

) := F

� 1

(	

O

( x

O

; y

O

)) (10.6)

	

B

( x

B

; y

B

) := F ( S

B

( g

B

; h

B

)) (10.7)

S

B

( g

B

; h

B

) := F

� 1

(	

B

( x

B

; y

B

)) (10.8)

G ( x

B

� x

O

; y

B

� y

O

) = F ( T ( g ; h )) (10.9)

T ( g ; h ) = F

� 1

( G ( x

B

� x

O

; y

B

� y

O

)) (10.10)
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S

O

( g

O

; h

B

) bzw S

B

( g

B

; h

B

) wird als Ob jekt-, bzw Bildsp ektrum und die F unktion

T ( g

B

; h

B

) als W ellen

•

ub ertragungsfunktion b ezeic hnet. Somit lautet 3.5:

	

B

( x

B

; y

B

) = G ( x

B

� x

O

; y

B

� y

O

) � 	

O

( x

O

; y

O

) (10.11)

bz w S

B

( g

B

; h

B

) = T ( g

B

; h

B

) S

O

( g

B

; h

B

) : (10.12)

10.2 Abbildung mit an Plasmonen gestreuten Elek-

tronen

Bild 10.1 zeigt neb en der unge�lterten Aufnahme (links) eine Plasmonen-Aufnahme

v on Si < 110 > (rec h ts). Dab ei ist ein unprozessierter und ein Bragg-ge�lterter Aus-

sc hnitt dargestellt. Bei Bragg-Filterung w erden die Beitr

•

age v on nic h tp erio disc hen

Bildstrukturen un terdr

•

uc kt.

Das Energiefenster v on 7 eV wurde auf das erste Plasmonenmaxim um ( � E = 20 eV )

zen triert. Die Belic h tungszeit b etrug 20 Sekunden. Im Di�raktogramm (rec h ts un-

ten) k ann man deutlic h den < 400 > -Re
ex erk ennen. Im V ergleic h zum unge�lterten

Bild (Abbildung 10.1, rec h ts) un tersc heiden sic h die Strukturen denno c h. V erst

•

and-

lic herw eise sind die Bildstrukturen in der unge�lterten Aufnahme w esen tlic h deut-

lic her, da die Prob endrift w

•

ahrend der Belic h tungszeit b ei den Plasmonenaufnah-

men die Strukturen v erw

•

asc h t. Denno c h gibt es einen grunds

•

atzlic hen Un tersc hied.

Bedingt durc h den Energiev erlust wird die Brenn w eite v erl

•

angert [40]. Durc h die-

se Energiev erteilung erreic hen die Elektronen die Bildeb ene mit einer individuellen

Defokusierung. Diese f

•

uhrt zu einer ink oh

•

aren ten

•

Ub erlagerung der Bildstrukturen.

Auf diese W eise erzeugen alle Elektronen nac h einem Energiev erlust unabh

•

angig

v om Koher

•

anzgrad einen di�usen Un tergrund.

10.3 Delok alisierung gestreuter Elektronen

Elektronen gelten als delok alisiert, w enn der Ort der Registrierung in der Bildeb ene

nic h t dem Ort der W ec hselwirkung in der Prob e en tspric h t, d.h. das Elektron wurde

durc h Prozesse, die nic h t der Wirkung der Ob jektivlinse o der des Kristallgitters

zugesc hrieb en w erden k

•

onnen v on ihrer Bahn abgelenkt.

Im F olgenden soll die Delok alisierung b ei Plasmonen- und Phononenstreuung un-

tersuc h t w erden. Dazu wurde der In tensit

•

atsv erlauf v on zero-loss und unge�lterten
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Bild 10.1: links: unge�lterte A ufnahme von Si < 110 > ,

r e chts: ener gie ge�lterte A ufnahme, das Ener giefenster (7 eV) wur de

auf das erste Plasmonenmaximum ( � E = 20 eV ) zentriert. Die Be-

lichtungszeit b etrug 20 Sekunden, dar gestel lt ist ein unpr ozessierter

und ein Br agg- ge�lterter A usschnitt. R e chts unten das Di�r akto-

gr amm der Plasmonen- A ufnahme

Si-Aufnahmen in Abh

•

angigk eit v om Prob enrand, so w ohl in der Prob e als auc h im

prob enfreien Bereic h, b estimm t. Bei exakter Lok alisierung aller Streuprozesse spielt

der Abstand v om Prob enrand im prob enfreien Bereic h f

•

ur die Bildin tensit

•

at k eine

Rolle.

Es darf somit k ein zus

•

atzlic her homogener Un tergrund au�erhalb des Prob en b ereic hs

b eobac h tet w erden k

•

onnen, w enn sic h die Prob e im Strahl b e�ndet. Abbildung 10.2

(links) v erdeutlic h t diese Messung. Es wurden jew eils drei Aufnahmen v on zero-loss

und unge�lterten Aufnahmen gemac h t. Bei der ersten wurde die Prob e zen triert b e-

lic h tet, b ei der zw eiten wurde die Prob e aus dem Bildb ereic h v ersc hob en. Die dritte

Aufnahme bildete die Referenz f

•

ur die Strahlin tensit

•

at, w ob ei die Prob e sic h nic h t

im Strahl b efand. Bild 10.2 (rec h ts) zeigt die Ergebnisse dieser Messungen.

10.3.1 Diskussion zur Delok alisierung

Im unge�lterten F all liegt die In tensit

•

at b ei b estrahlter Prob e

•

ub er der Referenz.

Dies b edeutet, dass Elektronen, die im dic k en Prob en b ereic h gestreut w erden zum

T eil delok alisiert w erden und im Bildraum nic h t an die ihrem Streuzen trum en tspre-

c hende Stelle fokussiert w erden. Die In tensit

•

at in Abh

•

angigk eit v on der Prob endic k e

en tspric h t Abbildung 6.1. Im prob enfreien Bereic h b eobac h tet man einen allm

•

ahli-
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Bild 10.2: links: A ufnahmesituation f

•

ur die Untersuchung des Intensit

•

atsver-

laufs, 1. Pr ob e

•

ub er dem A ufnahmeb er eich zentriert, 2. Pr ob e dane-

b en, 3. Pr ob e unb estr ahlt als R efer enz

r e chts: Intensit

•

atsverlaufs von zer o-loss (ef1) und unge�lterten A uf-

nahmen (o ef1), zur R efer enz wur de die Pr ob e aus dem Str ahl ent-

fernt (ef2, o ef2). Bei identischen Beleuchtungsb e dingungen entspr e-

chen sich ef2 und o ef2 im Intensit

•

atswert.

c hen Abfall der In tensit

•

at, der gegen einen W ert k on v ergiert, der et w as h

•

oher als die

Referenz liegt.

Im zero-loss F all liegt die In tensit

•

at n ur gering

•

ub er der Referenz. Elektronen nac h

inelastisc her Streuung w erden hier durc h den Energie�lter ausgeblendet. D.h. die

zus

•

atzlic he In tensit

•

at k ann n ur durc h Elektronen k ommen, die delok alisiert sind und

ohne Energiev erlust gestreut wurden. Thermisc h di�us gestreute Elektronen hab en

zw ar no c h die v olle Energie, sind jedo c h a priori lok alisiert [56]. Bedingt durc h den

gro�en Streu wink el wirkt der

•

O�n ungsfehler jedo c h sehr stark. Das resultierende

F ehlersc heibsc hen k ann dann als Delok alisierung aufgefasst w erden.

Eine w eitere Ursac he k ann in der Koh

•

arenz der Ob jekt w ellenfunktion liegen. Diese

ist im prob enfreien Bereic h unmittelbar neb en dem Kristall nic h t n ull, sondern f

•

allt

langsam ab.

Eb enso k ann durc h die Re
exion des einfallenden Strahls an der Kristallob er


•

ac he

der prob enfreie Bereic h b eleuc h tet w erden und somit die Z

•

ahlrate erh

•

oh t w erden.

Bedingt durc h den gro�en Keilwink el der in dieser Arb eit v erw endeten Prob en ist

diese Erkl

•

arung sehr w ahrsc heinlic h.

Im Bereic h der Prob e wird hingegen der in Abbildung 6.1 b eobac h tete, stark e Abfall

der mittleren In tensit

•

at v eri�ziert.
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Bild 10.3: Dickenverlauf der < 111 > -R aumfr e quenz f

•

ur entfaltete exp erimen-

tel le und mit Str ahlverkippung (um < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) si-

mulierte A ufnahmen

10.4 Raumfrequenzanalyse un ter Ber

•

uc ksic h tigung

v on Strahlv erkippung

Zur Kl

•

arung der Ab w eic h ungen des tats

•

ac hlic hen In tensit

•

atsv erlauf v om erw arteten

wurden Raumfrequenzanalysen mit Strahlv erkippung durc hgef

•

uhrt. Dazu wurden

Bilddatens

•

atze f

•

ur zw ei orthogonale V erkippungen ( < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) mit

dem selb en Betrag b erec hnet. Die V erkippung wurde dab ei so gro� gew

•

ahlt um einen

deutlic hen E�ekt zu erreic hen. T ats

•

ac hlic h wird das Bildv ergleic hsma� b ei V erkip-

pungen gr

•

o�er als 0,0,0.5 so stark reduziert, dass gr

•

o�ere Kipp w erte ausgesc hlossen

w erden k

•

onnen. Die Kurv en v erl

•

aufe sind in den Abbildungen 10.3 bis 10.6 darge-

stellt.

Die w ahrsc heinlic hste V erkippung ergibt sic h aus den Kurv en v erl

•

aufen als < 0.7,0.7,0 > .

Aussc hlaggeb end daf

•

ur ist v or allem der V erlauf der 111-Raumfrequenz. Bei dieser

V erkippung wird b ei niedrigen Defokusierungen die sim ulierte In tensit

•

at relativ gut

an das Exp erimen t angepasst. Bei der < 0,0,1 > -V erkippung wird die

•

Ub ereinstim-

m ung b ei hohen Defokusierungen

•

ub er den un v erkippten F all no c h erh

•

oh t.

Auc h die < 220 > -Raumfrequenz l

•

asst den Sc hlug zu, dass die < 0.7,0.7,0 > -V erkippung

die w ahrsc heinlic here ist. Hier wird der sim ulierte V erlauf auc h b esser dem Exp eri-

men t angepasst als im < 0,0,1 > o der im un v erkippten F all. Denno c h liegen hier die
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In tensit

•

aten deutlic h

•

ub er dem Exp erimen t.

Im Widerspruc h dazu stehen der V erlauf der 002-Raumfrequenz. W

•

ahrend hier die

In tensit

•

aten im Exp erimen t deutlic h

•

ub er der un v erkippten Sim ulation liegen, wird

im F all v on Strahlv erkippung dieses V erhalten no c h w eiter v erst

•

arkt.

Beim der 004- und 113-Raumfrequenz ist auf Grund der k omplexen Abh

•

angigk eit

der In tensit

•

at v on der Dic k e und der V erkippung k eine Aussage b ez

•

uglic h einer w ahr-

sc heinlic heren Strahlv erkippung m

•

oglic h.

Die in Kapitel 8.11 b esc hrieb ene Defokusabh

•

angigk eit des Bildk on trastes k ann auc h

b ei der Analyse der 111-Raumfrequenz gefunden w erden. Diese Korrelation ist ein

sehr stark es Indiz daf

•

ur, dass der Bildk on trast ma�geblic h v om dieser Raumfrequenz

erzeugt wird. Die Erkl

•

arung dieser Abh

•

angigk eit durc h Strahlv erkippung ist b ei

der simplen Betrac h tung der 111-Raumfrequenz b ei < 0.7,0.7,0 > -V erkippung sc hein-

bar einfac h m

•

oglic h, es ergeb en sic h jedo c h Widerspr

•

uc he b ei gleic hzeitiger Analyse

h

•

oherer Re
exe. Auc h ist die hier sim ulierte V erkippung deutlic h gr

•

o�er als die ex-

p erimen telle. Die Defokusabh

•

angigk eit als E�ekt der Strahlv erkippung zu deuten ist

somit nic h t ohne W eiteres m

•

oglic h.

Bild 10.4: Dickenverlauf der < 220 > -R aumfr e quenz f

•

ur entfaltete exp erimen-

tel le und mit Str ahlverkippung (um < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) si-

mulierte A ufnahmen
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Bild 10.5: Dickenverlauf der < 002 > -R aumfr e quenz f

•

ur entfaltete exp erimen-

tel le und mit Str ahlverkippung (um < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) si-

mulierte A ufnahmen

Bild 10.6: Dickenverlauf der < 004 > -R aumfr e quenz f

•

ur entfaltete exp erimen-

tel le und mit Str ahlverkippung (um < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) si-

mulierte A ufnahmen
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Bild 10.7: Dickenverlauf der < 113 > -R aumfr e quenz f

•

ur entfaltete exp erimen-

tel le und mit Str ahlverkippung (um < 0,0,1 > und < 0.7,0.7,0 > ) si-

mulierte A ufnahmen
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