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Kapitel 1
Einleitung

Ein Transmissionselektronenmikroskop mit abbildendem Energiefilter (EFTEM) er-
moglicht es, Bilder einer Probe aufzunehmen, zu denen nur Strahlelektronen beitra-
gen, die einen bestimmten Energieverlust erlitten haben. Der gewahlte Energiever-
lust der Strahlelektronen steht im direkten Zusammenhang mit Anregungen innerer
Schalen der Probenatome. Diese Anregungsenergien sind element- und schalenspe-
zifisch. Werden nur Elektronen zur Abbildung verwendet, deren Energieverlust der
Anregung einer inneren Schale eines bestimmten Probenelements entspricht, erhélt
man nach Abzug eines probenspezifischen Untergrunds ein Elementverteilungsbild,
welches die zweidimensionale Projektion der Verteilung des ausgewéhlten Elements
wiedergibt. Beim Abbildungsvorgang machen sich jedoch auch geritespezifische Ein-
fliisse des EFTEM bemerkbar, wodurch die reale Struktur des Objektes verdndert
abgebildet wird. Um quantitative Aussagen iiber die Probengeometrie machen zu
konnen, sind daher begleitende Rechnungen notwendig. Diese ermoglichen es aufser-
dem, genauere Aussagen iiber die Ausdehnung der Elementverteilung in der Probe
zu machen. Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, unbekannte Ausscheidungen in einer
Siliziumdiffusionsprobe zu charakterisieren. Dazu werden Elementverteilungsbilder

der Ausscheidungen erstellt und diese dann mit Simulationsrechnungen verglichen.



Kapitel 2

Quantitative und qualitative
Auswertung von

Elementverteilungsbildern

2.1 Wechselwirkungen zwischen Strahlelektronen und

dem Objekt

Bei der Transmission hochenergetischer Elektronen durch einen Festkorper treten
elastische wie unelastische Streuprozesse an diesem auf. Die elastische Elektronen-
streuung wird durch die Wechselwirkung der einfallenden Elektronen mit dem Atom-
kern verursacht. Da die Masse des Elektrons im Vergleich zu der des Atomkerns
relativ klein ist, ist der Energieiibertrag auf den Atomkern, und somit der Ener-
gieverlust des Elektrons, gering. Da in der Transmissionselektronenmikroskopie nur
Streuwinkel beriicksichtigt werden, die kleiner sind als 100 mrad, ist der Energiever-
lust deutlich kleiner als 1 eV. Elastisch gestreute Elektronen sind somit von Elektro-
nen ohne Energieverlust (“Zero-loss-Elektronen®) nicht unterscheidbar. Sie werden

in der Elektronenmikroskopie zur Bildentstehung in HRTEM-Aufnahmen (“high re-



solution transmission electron microscopy*) mit hoher Ortsauflosung verwendet.

Die unelastische Streuung resultiert aus der Wechselwirkung des einfallenden Pri-
mérelektrons mit den gebundenen Hiillenelektronen der Atome. Das Primérelektron
kann bei dieser Wechselwirkung einen Energieverlust AE < E};, erleiden. Das Hiil-
lenelektron geht durch die Anregungsenergie AF = Ey — E; vom Grundzustand ¥,
in einen angeregten Zustand ¥ {iber. Diese Anregung kann in unbesetzte gebundene
Zustiande, wie auch in das Kontinuum erfolgen. Aus diesem Zusammenhang ergeben
sich je nach Element und Schale, aus der das Hiillenelektron stammt, charakteristi-
sche Tonisationskanten im Elektronen-Energieverlust-Spektrum (EELS). Diese cha-
rakteristischen Ionisationskanten kénnen zur Analyse der chemischen Zusammenset-
zung des Priaparates verwendet werden. Zur Beschreibung der unelastischen Streu-
ung wird der doppelt differenzielle Wirkungsquerschnitt (WQS) verwendet. Dieser
gibt die Wahrscheinlichkeit einer Streuung in das Raumwinkelelement d{) mit einem
Energieverlust zwischen £ und E + ¢E an. Fiir kleine Streuwinkel (6y < 10 mrad)
kann die Dipoln&herung (s.u.) verwendet werden [5|. Damit ergibt sich der doppelt

differenzielle WQS zu
d*o dagE3} da 1
dQdE ~ EE, dE 62+ 6%

Dabei ist ay der Bohrsche Radius, By = 13,6eV die Rydbergenergie, F; die kine-

(2.1)

tische Energie des einfallenden Elektrons, F der Energieverlust, df /dE die generali-
sierte Oszillatorstéirke,  der Streuwinkel und 6y der charakteristische Streuwinkel.

Der charakteristische Streuwinkel berechnet sich aus Ey und E zu

E

0, = —.
E7 9,

(2.2)

Zwischen der verwendeten Dipolndherung und dem genaueren Zentralfeldmodell tre-
ten erst bei grofen Aperturwinkeln (f = 40 mrad) und kleinen Energieverlusten
signifikante Unterschiede auf [1]. Diese Unterschiede lassen mit wachsendem Ener-

gieverlust nach, so dass wir bei den grofken Energieverlusten (AE > 100 eV), die



in dieser Arbeit betrachtet werden, die Dipolndherung verwenden konnen. Die In-
tegration des doppelt differenziellen WQS iiber den Raumwinkel Q = 762 (wobei
6y der Objektivaperturwinkel ist) und ein Energieintervall 0 E (Energiefensterbreite)
um den Energieverlust F ergibt den partiellen WQS

E+%F g,
0(©p, b, E,0F)

(2.3)

SE 0
2

Der partielle Wirkungsquerschnitt ist ein Mak fiir die Wahrscheinlichkeit einer In-
nerschalenanregung mit Energieiibertrag im Energiefenster [EF — 6E/2, E + §E /2]
und einem vom Detektor erfafiten Winkelbereich der Streuverteilung 6,. ©p be-
zeichnet den Beleuchtungsaperturwinkel. Die Zerlegung von o in einen energie- und
einen winkelabhéngigen Teil ermdglicht es, o in Abhéngigkeit von Gerdteparame-

tern zu untersuchen. Unter Vernachlidssigung der Variation des charakteristischen

Streuwinkels 6 innerhalb des Energiefensters gilt [1]
O'(@B,go,E,(SE) = 55(E)(5E5'(@B,90,9E) (24)

Dabei ist 6(©p, 0y, 0r) der normierte Wirkungsquerschnitt. Die Abhéngigkeit von
der Energiefensterbreite 0 F und dem Energieverlust F wird durch den Parameter

¢s beschrieben. Im Fall axialer Beleuchtung (©p = 0) erhdlt man

92

(@B =0 QO,HE) = 47raHln(1 02 ) (25)



2.2 Elektronen-Energieverlust-Spektroskopie

Die Detektion der Elektronen, die ein Priaparat durchdrungen haben, als Funkti-
on ihres Energieverlustes, ergibt ein Elektronen-Energieverlust-Spektrum. Ein EEL-
Spektrum (“Electron Energy Loss“) lidfst sich in drei Bereiche unterteilen. Der erste
Bereich ist der “Zero-Loss“-Peak. Dieser entsteht durch ungestreute und elastisch ge-
streute Elektronen. Der “Low-Loss“-Bereich schliefst sich an den “Zero-Loss“-Bereich
an. Er erstreckt sich bis ca. 50 eV und wird sowohl durch Plasmonen- als auch In-
terbandanregungen geprégt. Der “Low-Loss“-Bereich gibt daher Aufschluf iiber die
Elektronenstruktur des Priaparates, jedoch nicht iiber die Elemente in der Probe. Ab
einem Energieverlust von ca. 50 €V beginnt der dritte Bereich des EEL-Spektrums.
Dieser besteht aus den charakteristischen Kanten, die auf die Anregung innerer Scha-
len einzelner Atome in der Probe zuriickzufiihren sind. Die lonisationskanten weisen
je nach Element verschiedene Schwellenenergien und Formen auf, an denen die Ele-
mente in der Probe zu identifizieren sind. Die Kanten eines Elements werden jeweils
nach der inneren Schale benannt, welche angeregt wurde: K-, L-, M-, N- und O-
Kante. Der Verlauf einer Kante besitzt eine Feinstruktur. Diese 14ft sich wiederum
in zwei Bereiche aufteilen: “energy loss near edge structure” bis etwa 50 eV Energie-
verlust oberhalb des Kantenansatzes und “extended energy loss fine structure®. In
beiden Bereichen sind Informationen iiber die lokale Umgebung des Atoms enthal-
ten (Bindungszustédnde, Elemente...). In Abbildung 2.1 ist zur Veranschaulichung
eines EELS das Spektrum eines h-BN-Partikels gezeigt. Anhand eines EELS konnen
jedoch nicht nur qualitative sondern auch quantitative Aussagen iiber die Konzen-
tration eines Elements in der Probe getroffen werden. Ist I,(0E,, 6y) die Anzahl der
detektierten Strahlelektronen, die am Element a innerhalb eines Streuwinkelbereichs

fp und einem Energieintervall § F, gestreut wurden, so ist [15]

Ia(éEa,go) = ]onaO'a(éEa,eo). (26)
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Abbildung 2.1: Typisches EEL-Spektrum am Beispiel eines h-BN-Partikels aus [13].

Iy ist die Anzahl der einfallenden Strahlelektronen, n, die Flachenteilchendichte der
Atome im durchstrahlten Volumen und o, (0 E,, 6y) ist der Wirkungsquerschnitt der
betrachteten Innerschalenanregung. Formel (2.6) gilt nur fiir diinne Proben, da die
Mehrfachstreuung nicht beriicksichtigt wird. in der Praxis wird I durch den “Zero-
Loss“-Peak im EELS abgeschitzt. Dies ist graphisch in Abbildung 2.2 dargestellt.
Das Verhéltnis von zwei in der Probe enthaltenen Elementen erhilt man durch

Umformung der Gleichung (2.6) in

I, 1 2.7)
na = — . .
]0 Oq
Und somit ergibt sich
Ng 0p 1,

fla b2 (2.8)

ny  0q 1y
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Abbildung 2.2: Aus den untergrundkorrigierten Intensititen der Ionisationskante I, und
des Low-Loss- Bereichs Iy konnen absolute Elementkonzentrationen nach Gleichung (2.7)

bestimmt werden (aus [13]).

2.3 Aufbau eines Transmissions-Elektronen-Mikro-
skops

Abb. 2.3 zeigt den schematischen Aufbau eines “Energie-Filternden-Transmissions-
Elektronen-Mikroskops“ (EFTEM). Die aus einer Gliih- oder Feldemissionskathode
austretenden Elektronen werden durch ein elektrisches Feld zur Anode hin beschleu-
nigt. Anschliefend bildet ein Kondensorlinsensystem die Elektronen auf das zu un-
tersuchende Praparat ab. In der Brennebene des Kondensorlinsensystems befindet

sich der Crossover der realen Quelle, welcher als effektive Quelle bezeichnet wird.
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Abbildung 2.3: Schematischer Strahlengang des Zeiss EM 902 (aus [13]).

Nachdem die Elektronen das Objekt entweder ungestreut, elastisch oder unelastisch
gestreut verlassen haben, werden sie durch magnetische Linsensysteme in die End-
bildebene abgebildet. Elektronen mit zu grofen Streuwinkeln werden durch die Ob-
jektivaperturblende ausgeblendet, da diese nur Elektronen im Strahlengang belésst,
deren Wellenvektoren nach der Streuung einen Winkel § < 6, mit der optischen Ach-
se einschlieffen. In der Endbildebene kann das Bild mit Hilfe einer Photoplatte oder
einer CCD-Kamera aufgenommen werden. Mit Hilfe eines Energiefilters findet eine
Selektion der Elektronen nach ihrem Energieverlust statt. Der Energiefilter bildet
Elektronen mit jeweils unterschiedlichen kinetischen Energien in die energiedisper-

sive Ebene raumlich getrennt ab. Die energiedispersive Ebene kann in die Endbil-



debene abgebildet werden. In diesem Fall wird der Energiefilter im Spektrummodus
(EELS) bertieben. Der zweite Modus des Energiefilters ist der Abbildungsmodus
(ESI: “electron-spectroscopic imaging®). Dabei wird eine Schlitzblende in die energie-
dispersive Ebene eingebracht. Diese dient als Energiefenster, welches nur Elektronen
mit einem Energieverlust F im Energieverlustintervall [F+dF /2, E — §E /2] passie-
ren lafkt. Lediglich Elektronen mit Energieverlusten im vorgegebenen Energiefenster

werden in die Endbildebene abgebildet.
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2.4 Elementverteilungsbilder

Ein Elementverteilungsbild stellt die zweidimensional projizierte Verteilung eines
bestimmten Elements in der untersuchten Probe dar. Fiir die Erstellung werden
mit Hilfe eines Energiefilters Elektronen mit Energieverlust E oberhalb der Ionisa-
tionskante einer Innerschalenanregung zur Abbildung benutzt. Das bedeutet, dass
zur Intensitdt in jedem Bildpunkt eines Bildes nur solche Elektronen beitragen, de-
ren Energieverlust in dem jeweils eingestellten Energiefenster [E — E /2, E+ §E /2]
liegt. Das Signal, das in jedem Bildpunkt aufgenommen wird, setzt sich aus der
charakteristischen Intensitit /g und dem Untergrundsignal /;; zusammen. Das Un-
tergrundsignal stammt von der Anregung der Atomschalen niedrigerer Bindungs-
energien. Um ein Elementverteilungsbild zu erhalten, muf dieser Untergrund von

der Ionisationskante subtrahiert werden.
Is = Ipia — Iu (2.9)

Zur Bestimmung des Untergrundsignals I;; werden zusétzlich zum elementsensitiven
Bild weitere Bilder mit Energieverlusten unterhalb der charakteristischen Ionisati-

onskante aufgenommen. Nach der Formel [4]
IU(E) == aijE”f (210)

wird aus diesen Bildern der spektrale Verlauf des Untergrundes in jedem Bildpunkt
(i, 7) berechnet und in den Kantenbereich extrapoliert. E bezeichnet den Energiever-
lust und a und r sind Parameter, die man durch einen Fit mit einer Potenzfunktion
analytisch aus den Bildern berechnen kann. Eines der géngigsten Verfahren zur Un-
tergrundkorrektur ist die Drei-Fenster-Methode [4, 5]. Pun et. al. [14] berechneten
die Extrapolation des Untergrundes mittels des genaueren “Weighted-Least-Squa-
re-Fit“ Verfahrens, das in Abbildung 2.4 schematisch dargestellt wird. Naheres zu
dieser Methode findet man auch bei Miiller [12].
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Abbildung 2.4: Schematische Darstellung der Erzeugung eines Elementverteilungsbildes
nach dem WLSF-Verfahren. Die Energien Eyq, Eyo, Eys und Eg bezeichnen die Energie-
fensterpositionen zur Untergrund- bzw. Signalaufzeichnung. Die Untergrundkorrektur wird

pixelweise durchgefiihrt.

2.5 Das Signal-zu-Rausch-Verhaltnis

Jedes Elementverteilungsbild enthélt neben dem Elementsignal auch das Rauschen.
Dieses Rauschen hat zwei Ursachen. Die eine Quelle fiir das Rauschen sind die stati-
stischen Eigenschaften der unelastischen Streuprozesse, die andere das Rauschen des
Detektors. Ist der Rauschanteil im Bild zu grof, lassen sich eventuell keine sicheren
Elementsignale mehr nachweisen.

Unter der Annahme, dass die Coulomb-Wechselwirkung der Strahlenelektronen un-
tereinander vernachléssigt werden kann, sind die Emission und Detektion der zur

Bildentstehung beitragenden Elektronen statistisch unabhéngige Ereignisse. Die An-
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zahl der Elektronen N;;, die im Bildpunkt (Pixel) an der Stelle pj; detektiert werden,
lassen sich folglich mit der Fermi-Dirac-Statistik beschreiben, welche auf Grund
der geringen Teilchendichte im Elektronenstrahl in Nidherung durch eine Poisson-

Verteilung beschrieben werden kann [1]

< Nz’j >Nij
P(sz) = Wexp [— < Nij >]. (211)
Die Varianz ist
U(ZT(NZ']‘) =< (Nz]_ < Nij >)2 >=< Nij > (212)

mit

.
<N,-->:—/ ()2
i>= 7 ) 10D

ij
und der Pixelfliche AFj;, der Stromdichte in der Bildebene j(p), der Elementarla-
dung e und der Belichtungszeit 7. Die Gesamtintensitat N;; enthilt einen Unter-
grund Ng, der vom Gesamtsignal abgezogen wird, um das elementspezifische Signal

N7 zu erhalten
Nj = N;; — NJ. (2.13)

Daraus ergibt sich fiir die Mittelwerte der Intensititen des Elementverteilungsbildes

<Nj> = <Nj>-<Nj> (2.14)
mit
.
< NS> = —/ (727 2.15
ij ¢ Jar, ]S(P) P ( )
T
<NUs = —/ o (7)d2 7, 2.16
i e AFUJU(IO) p ( )

Fiir die Varianz der Intensititen des Elementverteilungsbildes var(N;3) ergibt sich

somit

var(Nj) = var(Ny;) + var(N)). (2.17)
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Dieses léft sich auch schreiben als [4]

var(N{j) = < N;j > +var(Ng-)

= <N >+ <N >+var(N})

<Nij>
U
B s var(N;;) U
= <Nij>+<1+W <Nij>
<NZ.IJ].>—&:1M(N5)
Uar(NZ-‘j-) = < NS- > +hi; < Njj > (2.18)
mit
var(NY)

iy =14 ——47 2.19
I < N > (2.19)

Dabei ist h;; ein Mak fiir die Qualitét des Untergrundabzugs. Der Parameter h;;
gibt an, wie stark die statistische Unsicherheit var(N;;) durch den Fehler bei der
Extrapolation des Untergrundes vergrofsert wird. In einer idealen Untergrundkor-
rektur ware h = 1.

Der zweite Rauschanteil wird durch den Detektionsprozefs der Elektronen mit einer
Slow-Scan-CCD-Kamera hervorgerufen. Als Maf fiir das Detektorrauschen wird die
“detection quantum efficiency” (DQE) verwendet. Ausfiihrliche Darstellungen der
Herleitung und Bestimmung des Detektorrauschens sind bei Hiilk [7], de Ruijter
[18] und Kujawa [10] zu finden.

In einem Elementverteilungsbild wird fiir jeden Bildpunkt das Verhiltnis des Sig-
nals zur Unsicherheit des Signals bestimmt, um herauszufinden, ob es mdoglich ist,
Informationen iiber das Objekt aus dem Elementverteilungsbild zu erhalten. Dieser

Quotient heifst Signal-zu-Rausch-Verhéltnis (“Signal-to-noise-ratio® (SNR))

< N5 >
<§> _ =N~ (2.20)
ij

Ny~ Joarhy
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Durch Einsetzen von Gleichung (2.18) und Verwendung der DQE erhdlt man fiir
das SNR

S < Nj >
(-) _ DQE. (2.21)
NJi < Nj > +hi; < Nj >

Ist das Signal-zu-Untergrund-Verhéltnis (SUV)

S) < N; >
=) =—— (2.22)
<U ij < NZ(]] >

klein gegen den Parameter h, reduziert sich das SNR zu der einfachen Form

<%>] V<N > ——~__\/DQE. (2.23)

hij <NU

Liegt das betrachtete Element in einer Matrix vor, ist diese Bedingung in der Regel
erfiillt [1]. Mit wachsendem SNR wird die Genauigkeit einer quantitativen Auswer-
tung hoher. Kann das Auftreten des nachzuweisenden Elementes als sicher vorraus-

gesetzt werden und ist

SNR > 3.5, (2.24)

so gilt nach Rose [17] ein Signal in einem verrauschten Bild als sichtbar. Ohne Vor-
wissen wird ein SNR > 5 als Nachweisgrenze verwendet. Miiller [13] zeigte jedoch,
dass mittels eines multivariaten Analyseverfahrens zur Segmentierung von Element-
verteilungsbildern auch Elementverteilungsbilder mit SNR < 3 gesicherte Ergebnisse

liefern konnen.
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2.6 Stromdichte in der Bildebene

Neben dem Rauschen verfdlschen auch die Abbildungsfehler des Mikroskops das Si-
gnal, so daf die wirkliche Struktur der Probe im Elementverteilungsbild fehlerhaft
abgebildet wird. Die Wellenfunktionen der einfallenden und der gestreuten Elektro-
nen werden nach der quantenmechanischen Streutheorie bestimmt. Hy und H, seien
die Hamiltonoperatoren des einfallenden Elektrons und der Hiillenelektronen, Vi
das Wechselwirkungspotenzial des einfallenden Elektrons mit dem Coulombpotenzi-
al der Atomkerne und Vgg das Wechselwirkungspotenzial des einfallenden Elektrons
mit den Hiillenelektronen. Fiir das Gesamtsystem, bestehend aus Elektron und Tar-
get, ergibt sich [1]

H=Hg+ Hy+ Vgg + Vixk. (2.25)
Nach Born lautet die Wellenfunktion ¥ des Gesamtsystems ohne Austauscheffekte

dann

U (7, R) = exp (iko2)Po(R) + 3 0mo(F) P (R). (2.26)

Hier bezeichnen R und 7 = (7, z) die Positionen der Elektronen des Targets bzw.
des stoflenden Elektrons. @, ist der Grundzustand des Targets. Dessen angereg-
ter Zustand ist ®,,. Die Propagation der Streuwelle im Elektronenmikroskop wird
durch @,,0(7) beschrieben. Bei grofer Entfernung vom Target (r — oo) gilt fiir die

Streuwelle die Beziehung

exp (ik,r)

Cmo(7) = fino (Km, ko) (2.27)

k% und k:n beschreiben die Wellenvektoren des einfallenden Elektrons und des ge-
streuten Elektrons. Die Streuamplitude f,,o beschreibt die Anregung des Targets
aus dessen Grundzustand ®, in den angeregten Zustand ®,,. Anwendung der Fres-
nelndherung [2] auf die Kugelwelle (2.27) ergibt fiir die Streuwelle in der Umgebung
der Bildebene

R exp (tk,,z I - o -
omo(F,7) = % / Fono (ks o0) T (8, Eyno) exp (ikim07) 426, (2.28)
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Dabei ist F,,y der Energieverlust. Die Transmissionsfunktion

— — —

Ta(ea EmO) = A(e) exp (_7;7(07 Emo)) (2'29)

beschreibt die Einfliisse in der Objektivaperturblende und der Linse mit

A() { Lo <, (2.30)

0 : sonst.

—

A(#) wird als Aperturfunktion bezeichnet. Die Linsenfehler C's (sphérische Aberrati-
onskonstante) und C¢ (chromatische Aberrationskonstante) und die Defokussierung

Af rufen eine Phasenverschiebung 7(5, Epno) hervor

> ( 6* 62 E, — Em0>

VO, Eno) = ki | Os 7 — Af 5 = Ce 3B, (2.31)

Hierbei ist Ey die Energie der einfallenden Elektronen, E,,, der Energieverlust und
E, die Lage des zur energiegefilterten Abbildung verwendeten Energiefensters. Die
Koordinate p in der Bildebene ist mit dem Kehrwert der Vergroferung auf die Di-
mension im Objekt zuriickskaliert. Zur Stromdichte tragen alle Anregungen mit der
Energie F,,, die aus dem Grundzustand |0 > in einen Endzustand |m > des Ob-

jektes fithren, bei

i) =3 jmo(), (2.32)
wobei
, eh 0Vmo dok o
o= — * — Om m 2.33
Jmo 2Zm0 (SOmO Oz ¥mo Oz ( )

ist. Der Stern (*) bezeichnet komplex konjugierte Grofsen.
Einsetzen der Gleichung (2.28) in Gleichung (2.33) ergibt fiir die Stromdichte in
der Bildebene einen Ausdruck, der es ermoglicht, die Abbildung mit unelastisch

gestreuten Elektronen jeder Art zu beschreiben |9]

— — — 2 —
/ oo (ks o) T (0, By exp (ikm07)d26| d26.  (2.34)

i)=Y o [ BO

2
m
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—

Die Stromdichte 14t sich in einen Untergrundanteil ji () und in ein elementspezi-

fisches Signal jg(p) zerlegen

3(P) = js(P) + ju(p)- (2.35)

Unter Vernachlédssigung des Einflusses der Feinstruktur, die der lonisationskante der
freien Atome iiberlagert ist, ist die Wellenfunktion des Targets gleich dem antisym-
metrisierten Produkt der Wellenfunktion freier Atome. Alle Atome des zu untersu-
chenden Elements liefern den gleichen Beitrag zum charakteristischen Signal jg(p).
Durch Verwendung eines diinnen Priiparates (d = 30A-300A) wird der Beitrag der
Mehrfachstreuung zum Signal vernachléssigbar klein. In diesem Fall kann fiir die
Anregung des Targets aus dem Grundzustand |0 > in den angeregten Zustand |m >
die 1. Born “sche Néherung angewandt werden. Fiir die Streuamplitude f,,, ergibt
sich dann
My

Fno (ko Bo) = ———5 < kmm|Vig|ke > . (2.36)
21h

Dabei ist mg die Ruhemasse des Elektrons und Vg das Wechselwirkungspotenzi-
al des einfallenden Elektrons mit den Hiillenelektronen. Wie bereits in Kapitel 2.2
beschrieben, weist der Verlauf einer lonisationskante eine Feinstruktur auf, die auf
Festkorpereffekte zuriick zu fiithren ist. Zur Aufnahme von einem Elementvertei-
lungsbild werden Energiefenster von einigen eV Breite verwendet, so dafs sich diese
Feinstruktureinfliisse im Mittel aufheben. Dies hat zur Folge, da man jedes Atom als
unabhéngig betrachten und den unelastischen Streuvorgang als Anregung eines ein-
zelnen Atoms j an der Position R; = (/;, z;) beschreiben kann. Fiir die Quantenzahl
m, die den angeregten Zustand des Targets beschreibt, werden die Quantenzahlen j
und n eingesetzt. Diese beschreiben, welches Atom j in den Zustand |n > angeregt

worden ist. Die Streuamplitude f,,, ergibt sich dann zu [1]

Fmo(@) = exp (idR;) f14(@) (2.37)
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mit dem Streuvektor ¢ = ko — k. Die Streuamplitude fiir die unelastische Streuung

an einem Atom im Ursprung wird dabei mit dem Matrixelement
m — —
fi@ = —=——5 < kan|Valko0 >
2rh

2
= " Zan < n|exp (igr)|0 > (2.38)

beschrieben. ay bezeichnet den Bohr‘schen Radius. V) ist das Wechselwirkungspo-
tenzial des einfallenden Elektrons mit den Z Elektronen eines Atoms .
roZ 1
— | *

moay = |7 — T,

Vi =

(2.39)

Dabei sind 7, die Elektronenpositionen. Um die Dipolndherung einzufiihren, wird

die Exponentialfunktion in der Gleichung (2.38) nach Potenzen von ¢r” entwickelt
exp (igr) = 1 +i(qr) + O((gr))*. (2.40)

Da bei kleiner Beleuchtungsapertur 5 und kleiner Objektivapertur 6, nur Prozesse
mit kleinem Streuvektor ¢’ zum Bild beitragen, kdnnen alle Terme, bis auf den der
1. Ordnung, vernachléssigt werden. Da |n > und |0 > orthogonal zueinander sind

(< n|0 >= dpp), ergibt sich fiir die Streuamplitude in der Dipolniherung |9

21
A _ ——|
(@ = ~ Pan < n|qr|0 > (2.41)
2.—)
- X <afo> . (2.42)
q ag S——

Dipolmatrizelement
Berger [1| hat das genauere Zentralfeldmodel mit der Dipolniherung in Hinblick
auf die Giiltigkeit der Dipolndherung fiir die Simulation von Elementverteilungsbil-
dern verglichen. Er fand heraus, daf erst bei grofen Objektivaperturen (§=40mrad)
in Zusammenhang mit kleinen Energieverlusten (E<100 eV) signifikante Differen-
zen zwischen Zentralfeld- und Dipolndherung auftreten. Fiir die Stromdichte eines

Atoms im Ursprung ergibt sich damit

D) =0 X 5 [ B6)

/fé‘o@Ta(@ Eno) exp (ikn5ﬁ)d2t9"2d2é. (2.43)
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Die Bilder aller Probenatome addieren sich zum Gesamtbild j4(p)

is () = [ ns(@)ia(i— 5 d*'. (244)

Dieser Ausdruck lafst sich als Faltung der Elementverteilung, die durch die Atome
pro Fliachenelement ng(p) dargestellt wird, mit der Stromdichte eines Atoms im

Ursprung ja(p) beschreiben:

Js(p) = ns(p) * ja(p), (2.45)

wobei ng(p) durch
ns(7) = Y005~ ) (2.46)

gegeben ist. Abbildung 2.5 stellt das Prinzip der Entstehung des Gesamtbildes jg(/)
dar. Die Fouriertransformation von Gleichung (2.44) fiihrt zur Standardform jeder

linearen Abbildungstheorie

Js(§) = Ng(Q) J4() (2.47)

mit
Js(@) = [ js(p) " g (2.48)

und
Ta@) = [ ja@) e i (2.49)

und
Ns(@) = [ ns(@) e @2 (2.50)

Jg und J4 sind die fouriertransformierten Stromdichten und Ng ist die Fouriertrans-

formierte der Elementverteilung ng(7). ng(7) und Ng(€) sind bei einem vorgegebe-

—

nen Objekt bekannt. Zur Bestimmung von Jg(£2) bleibt also nur noch die Grofe

—

J4(£2) zu berechnen. Es gilt

Ja(Q) = joos H(Q). (2.51)
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i) i® i®

@

Px “

Abbildung 2.5: Veranschaulichung der Entstehung des elementspezifischen Signals von a)
einem Atom, b) einem Cluster mit zwei und c¢) einem Cluster mit sieben Atomen. Das
Bild jg (dicke Linie) entsteht durch Addition der Einzelatombilder j4 (diinne Linie) unter

Beriicksichtigung der einzelnen Atompositionen. Im Fall a) stimmen j4 und jg iiberein

(aus [3]).

Dabei ist og der partielle Wirkungsquerschnitt fiir die unelastische Streuung in das
Energiefenster 0 £ und die Apertur 6y. H (Q) ist die inelastische Ubertragungsfunk-
tion des Mikroskops [11]|, welche die Bedingung

H0)=1 (2.52)

erfiillt. Berger [1] berechnete diese Funktion und Knippelmeyer [8] fithrte relativi-
stische Korrekturen ein. Einsetzen der Gleichung (2.51) in (2.47) fiihrt zu

Js(8) = joos Ns(G3) H(G). (2.53)

Um den Einflut des Detektors auf das Mefsignal zu beriicksichtigen, muft die Mo-
dulationsiibertragungsfunktion M (€3) des Detektors [1, 7] berechnet werden. Dabei
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ist
M(S) = D($)S(5) = / m(7) e (2.54)
Die Ubertragungsfunktion eines idealisierten Detektors ist hierbei
D@y:/amam%%i (2.55)
Die Ubertragungseigenschaften des Szintillators werden durch
ﬂﬁy:/ﬂmém%%’ (2.56)

beriicksichtigt. Fiir die Stromdichte im Elementverteilungsbild ergibt sich somit

—

. a kz 2\ —ikQp
i) = 1 / Jo($)e #9723

2 e L
= m/ﬁo o5 Ns(Q) H(Q) M(Q) exp (—ik2p) d*Q. (2.57)
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Kapitel 3

Experiment

3.1 Erstellung der Probe und die Probenpraparati-
on

Die untersuchte Probe ist eine von der Firma Wacker Siltronic GmbH hergestellte
< 100 >-orientierte, einkristalline, versetzungsfreie, hoch reine Siliziumprobe mit ei-
ner Bordotierung von 7, 7% 102>m™3. Diese Probe wird fiir Golddiffusionsversuche in
Quader der Groke 8x16x(0,7—1,5) mm?, lings der (111)-Seitenfliche, zerteilt. Die
polierten und gereinigten Proben werden in einer Widerstandsverdampfungsanlage
bei einem Restdruck von 107® hPa auf den beiden grofen Seitenflichen mit einer
ca. 50 nm dicken, hoch reinen (99,9998 %) Goldschicht bedampft. Diese werden un-
ter einem Restdruck von etwa 107 hPa in Quarzglasampullen eingekapselt und bei
1000°C und einer effektiven Gliihzeit von 4800 Sekunden zum Gliihen gebracht. Das
Gold diffundiert dabei in das Innere des Siliziums. Bei diesem Vorgang bilden sich
vermutlich auch Ausscheidungen in der Probe. Aus der so gewonnenen Probe wer-
den Pléattchen mit 3 mm Radius herausgesigt, deren Dicke durch Léppen auf etwa
150 pm gebracht wird. Zur weiteren Diinnung werden zwei Atzungen vorgenommen.

Bei der ersten Atzung entstehen in der Mitte der beiden groken, gegeniiberliegenden
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Abbildung 3.1: Schematischer Aufbau einer Tonendiinnungsanlage.

Seiten der Probe mittels einer hoch &tzenden Fliissigkeit (CP6-Losung, bestehend
aus 2 Teilen HNO3 (konz.), 1 Teil HF (50 %-ig) und 1 Teil CH3COOH (konz.)) 40-70
pm tiefe Krater. Anschliefend wird die gesamte Probe in einer schwachabtragenden
Atzlosung (8 Teile HNO3 (konz.) und 1 Teil HF (50 %-ig)) iiber einer Lampe solange
bewegt, bis ein Bereich der Probe rot durchschimmert. Eine ausfiihrliche Darstel-
lung dieser Probenpriparationen ist bei Griese [6] zu finden. Zur abschliefenden
Diinnung wird die Probe in einer Ionendiinnanlage (Duo Mill 600 der Firma Gatan
GmbH) fiir ca. 6 Stunden unter 12° Neigung gediinnt. Hierbei werden durch eine
Hochspannung von 5 kV Argon-Ionen beschleunigt. Diese tragen beim Auftreffen auf
der rotierenden Probe Atome aus ihrer Oberfliche ab. Ein schematischer Aufbau der
Ionendiinnanlage ist in Abbildung 3.1 zu sehen. Nach diesem Diinnungsschritt be-
tragt die Probendicke noch ca. 30-100 nm und ist damit zur Untersuchung im TEM

geeignet.
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3.2 Die Messung

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen wurden am Zeiss EM 902
mit Castaing-Henry-Filter bei einer Beschleunigungsspannung von 80 kV durchge-
fiihrt. Da die aufgenommenen Bilder spéter digital weiterverarbeitet werden sollten,
wurde ausschlieflich die Slow-Scan CCD-Kamera MSC 794 der Firma Gatan GmbH
zur Aufnahme der Bilder verwendet. Die Kamera verfiigt iber 1024 x 1024 Bildpixel
mit einer Abmessung von 24 x 24 ym?. Aneinandergrenzende Pixel konnen wahlwei-
se zusammengefafit werden (Binning). Die Kamera ist mit einem YAG-Szintillator
ausgestattet. Zur Aufnahme des Sauerstoffverteilungsbildes wurden drei Vorkanten-
bilder zur Untergrundkorrektur bei 430 €V, 470 eV und 510 eV Energieverlust und ein
Bild auf der K-Kante des Sauerstoffs bei 550 eV Energieverlust aufgenommen. In den
Abbildungen 3.2 a) bis d) sind diese Aufnahmen zu sehen. Die Fensterbreite betréigt
in allen vier Bildern 32 eV und die Belichtungszeit betrug jeweils 70 Sekunden. Die
Vergroferung in der Kameraebene betriagt ca. 80000. Die Kamera wurde im “Binning
zwei Modus betrieben, so dass je 2 x 2 Pixel zu einem zusammengefasst werden. Die
Grofe des Objektivaperturwinkels betrug 28.5 mrad. Die vier Bilder wurden drift-
korrigiert und zu einem Elementverteilungsbild zusammengefafst. Das Untergrund-
signal wurde mittels des “Weighted-Least-Square-Fit* -Verfahrens (WLSF) aus den
drei Vorkantenbildern berechnet (siehe Kap. 2.4). Das Elementverteilungsbild ist in
Abbildung 3.3 zu sehen. In den drei Vorkantenbildern werden Signale detektiert,
die nicht vom Sauerstoff stammen. In allen drei Bildern tritt ein dunkler Bereich
deutlich hervor. Im Bild auf der Kante wird das Sauerstoffsignal zuziiglich des Un-
tergrundes aufgezeichnet. Daher ist der in den Vorkantenbildern dunkle Bereich nun
heller. Im Elementverteilungsbild ist das Sauerstoffsignal in diesem Bereich signi-
fikant hoher als das der Umgebung. Es handelt sich bei dem Partikel folglich um
einen sauerstoffhaltigen Cluster. Die Ausscheidung hat im Elementverteilungsbild

Abb. 3.3 eine kreisformige Gestalt, deren Radius im Bild ca. 17 nm betrégt. Da im
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Elementverteilungsbild nur eine Projektion des Oxidclusters zu sehen ist, kann an
dieser Stelle noch keine weitere Aussage iiber die genaue, dreidimensionale Gestalt
der Ausscheidung gemacht werden. Die Annahme einer kugelférmigen Geometrie der
sauerstoffhaltigen Ausscheidung mit 17 nm Radius bietet sich in diesem Fall jedoch
an, da andere transmissionsmikroskopische Untersuchungen an &hnlichen Proben
von Rodriguez [16] auf eine Kugelgestalt der Ausscheidung hinweisen. Um in die-
ser Frage zu weiteren Erkenntnissen zu gelangen, ist es sinnvoll, Modellrechnungen
mit dieser Annahme durchzufiihren und diese dann mit den gemessenen Signalen zu

vergleichen.
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5 )

Abbildung 3.2: Vorkantenbilder zur Untergrundkorrektur bei a) 430 eV , b) 470 €V und c¢)
510 eV Energieverlust. d) ist die Abbildung bei 550 eV Energieverlust (Sauerstoff K-Kante).



Abbildung 3.3: Elementverteilungsbild der Oxidausscheidung in Silizium.

Abbildung 3.4: Signal-zu-Rausch-Verhéltnis-Bild der Oxidausscheidung in Silizium.

27
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Kapitel 4

Simulation

4.1 Das Programm zur Simulation der Probenstruk-
tur

Bei der Simulation der Verteilung des interessierenden Elements wird eine kugelfor-
mige Verteilung mit Radius 7, in einer homogenen Matrix der Dicke d angenommen.
Abbildung 4.1 stellt dieses anschaulich dar. Die kugelférmige Elementverteilung wird

durch

m(p=q " A= (@)

0 : sonst

beschrieben. Die Kugel stellt eine Idealisierung der realen Form der Ausscheidung
dar. Da sie radialsymmetrisch ist, ist die mathematische Behandlung besonders ein-
fach. Bei der Betrachtung des CCD-Chips der Kamera wird zur einfacheren mathe-
matischen Behandlung von runden Pixeln der Fliche F' = 7r% ausgegangen, die
flichengleich mit denen in der Realitit auftretenden rechteckigen (F' = AzAy) oder

quadratischen Pixeln (F' = Az?) sind. Fiir die idealisierte Impulsantwortfunktion



29

Modell der Probenstruktur

@

.

Modell der Abbildung,
entspricht der Projektion
in die x-y-Ebene

i

Intensitatsverlauf entlang
der gepunkteten Linie

Abbildung 4.1: Darstellung der simulierten Objektform mit dem Radius des homogenen

Clusters rp und der Dicke der Tragermatrix d.

aus Gleichung (2.54) des Detektors ergibt sich

L. 5<r
m(p =] 7 A= (4.2
0 : sonst.

Der Detektor wurde auch in Bezug auf die in Kapitel 2.5 erwédhnte Detection Quan-
tum Efficiency (DQE) idealisiert. Fiir die DQE wird ein Wert von 0,5 angenommen
|7]. Bei der Simulation des Intensitétsverlaufs im Elementverteilungsbild wird nach
Gleichung (2.57) die normierte Sauerstoff-Verteilung n(p)/n, fouriertransformiert,

mit der Ubertragungsfunktion des Detektors M (€2) und des Mikroskops H () mul-
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tipliziert und in den Ortsraum riicktransformiert.

]{72

1) =1 / N(S)M (D) H () exp (—ik$3)d?6 (4.3)

Der Anteil der Intensitét, der durch die Streuung der Elektronen an der betrachteten
Elementsorte verursacht wird und an der Pixelposition g gemessen wird, ist mit ()

beschrieben. Fiir das Objekt in Abbildung 4.1 gilt nach Gleichung (2.50)

N() = /n;—(ﬁ)exp(ikﬁﬁ)dzﬁ

47”,,3 jl (kQTp)

4.4
P kQr, (4:4)

mit der sphéirischen Besselfunktion j; (z). Die Fouriertransformierte der Impulsant-

wortfunktion des Detektors 14t sich nach Gleichung (2.54) und (4.2) als

M@ = [ m(p) exp (ikG7) 5
2J1 (k’QTD)
kQTD

S(Q2) (4.5)
schreiben, wobei J; die zylindrische Besselfunktion 1. Ordnung und S(2) die Szin-
tillatoriibertragungsfunktion nach Hiilk [7] ist. Auf Grund der Radialsymmetrie der
Funktionen m(p) und n(p) kann Gleichung (4.3) umgeschrieben werden zu

k2

~ o

1) = 5- [ NQM(Q)HQ) Ty (k20) Q2 (4.6)

Jo ist die Besselfunktion 0. Ordnung. Die Funktionen N(€2) und M(2) sind ana-
lytisch zugénglich. Zur Berechnung von H(f)) wurden das nichtrelativistisch rech-
nende Programmmpaket CDCTF von Berger [1] und das relativistisch rechnende
Programmpaket RCDCTF von Knippelmeyer [8] verwendet und verglichen. Um ge-
rateunabhéangige Ergebnisse zu erhalten, wird eine Normierung der in der Rechnung

eingehenden Grofen durchgefiihrt. Dabei verwenden wir fiir:

den Objektivaperturwinkel 6, = { oo (4.7)
s
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die Defokussierung Af, =1/CgsA (4.8)

VO
die Energiefensterbreite 0E, = CCS el (4.9)
c

den Pixelradius d, = /Cgs). (4.10)

Mit Hilfe dieser Faktoren kénnen die normierten Parameter angegeben werden:

0
normierter Objektivaperturwinkel ¢, = 0—0, (4.11)
: : Af
normierte Defokussierung A = N (4.12)
: : . OF
normierte Energiefensterbreite x = SE (4.13)
) . . . Ax
normierte Pixelbreite Az = - (4.14)

Fiir das Elektronenmikroskop 902 der Firma Zeiss (EM 902) mit 80 kV Beschleu-
nigungsspannung und den Fehlerkonstanten Cx und Cg, das fiir die Messungen

verwendet wurde, ergeben sich die Werte zu

0, = 6.3mrad
Af, =958A
6F, =6.6eV
d, =6.3A

Fiir den Intensitatsverlauf im Elementverteilungsbild erhalten wir

/4 3 J1(62ry) 2R D) o0 () 1o (k)22 (4.15)

"y kQr, kQrp
Das Intensitétsprofil und das Signal-zu-Rauschverhéltnis werden mit dem Programm-
paket KUGEL.FOR berechnet, das im Rahmen dieser Arbeit zur Simulation der

Abbildung der vorliegenden Probenstruktur entwickelt wurde. Tabelle 4.1 zeigt die
Teile des Programms und Abbildung 4.5 die Programmstruktur.
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4.2 Das Signal-zu-Rauschverhiltnis (SNR) in Sau-
erstoffverteilungsbildern

Die kugelférmige Struktur der Oxidausscheidung im Silizium wird ausgehend von
der allgemeinen Gleichung (2.21) untersucht. Unter Verwendung der Gleichungen
(2.15), (2.16) und (4.15) und der Dosis D = L7 erhiilt man fiir die Mittelwerte des

Signals < N;? > und des Untergrundes < Ng >

< N> = DNgosf(Az) (4.16)

< Nj > = DnyoyAz® (4.17)

Dabei ist Ng die Anzahl der Elektronen, die von dem elementspezifischen Signal
herriihren und in einem Pixel an der Stelle p auftreffen. ny ist die Fléchenteilchen-
dichte der Silizium-Atome, os und oy die Wirkungsquerschnitte des Sauerstoffs in
der Ausscheidung und der Siliziumatome in der Probe. Einsetzen von (4.16) und

(4.17) in (2.23) fiihrt fiir das SNR im Sauerstoffverteilungsbild auf

(£) - rtan Y DREDN:

Durch optimale Einstellung der Geradteparameter kann man das SNR maximieren

(4.18)

[1]. Dieses ist notig, um sinnvolle Aussagen iiber das Elementverteilungsbild machen
zu konnen. Verwendung der normierten Parameter nach Gleichungen (4.7-4.10) in

Gleichung (4.18) fiihrt auf [3]

O s
(%) =rad) n |

A/ h?’LUO'Ud%AIi’Z

(4.19)
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4.3 Simulationsergebnisse

Die relativistisch berechnete inelastische Ubertragungsfunktion (ITF) von Knippel-
meyer [8] und die nicht relativistisch berechnete inelastische Ubertragungsfunktion
von Berger [1] sind fiir die bei den Messungen verwendeten Parameter bestimmt
worden und in Abbildung 4.2 dargestellt. Man erkennt nur sehr geringe Abwei-
chungen zwischen den Werten der beiden Funktionen. Dieses lafit sich mit der bei
den Messungen verwendeten geringen Beschleunigungsspannung von 80 kV und dem
grofsen Objektivaperturwinkel von 28,5 mrad erkléren [8]. Da sich keine signifikan-
ten Unterschiede zwischen den relativistisch und nicht relativistisch berechneten
Werten der inelastischen Ubertragungsfunktion ergeben, wird im Folgenden fiir die
Simulationsrechnungen aufgrund der kiirzeren Rechenzeit nur noch die nichtrelati-
vistisch bestimmte ITF verwendet. Abbildung 4.3 zeigt die Ubertragungsfunktion
des realen Detektors M () fiir die Annahme runder Pixel. Um den Einfluss der

10+ 10
09 [ 0,9
08 [0
07- 0,7
06- L o6
05 05

E 04] [ 04
03 [ 03
02 [ 0,2
01- 0,1
00- 0,0
01 : : T oo

T i — T T T T T
000 025 05 075 100 125 150 175 200
Raumfrequenz [nm']

Abbildung 4.2: Vergleich der nicht relativistisch (durchgezogenen Linie) und relativistisch

(gepunktete Linie) berechneten inelastischen Ubertragungsfunktionen (ITF).
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Abbildung 4.3: Ubertragungsfunktion des idealisierten (gestrichelte Linie) und realen De-

tektors (durchgezogene Linie) mit runden Pixeln.

Szintillatorfunktion S(2) auf M(Q2) (MTF) zu verdeutlichen, ist auch die ideali-
sierte Detektorfunktion D(€2) (DTF), die im Wesentlichen der zylindrischen Bes-
selfunktion 1. Ordnung entspricht, in dieser Abbildung aufgetragen. Man erkennt,
dass S(2) einen ddmpfenden Einfluss auf D(€2) hat. Die Detektorfunktion M ((2)
nimmt mit wachsenden Raumfreqenzen ab und nimmt ab ca. 2 nm~' Werte nahe
Null an. Strukturen, die kleiner als 0,5 nm sind, kénnen bei den gewédhlten Gera-
teeinstellungen nicht mehr abgebildet werden. In Abbildung 4.4 sind die Einfliisse
der verschiedenen Ubertragungsfunktionen auf die Abbildung eines kugelfsrmigen
Objektes in der Probe dargestellt. Die durchgezogene Linie entspricht dem Lines-
can des Intensititsverlaufs der Projektion einer Kugel entlang des Radius von 16
nm. Dieser Verlauf entspricht dem einer Abbildung mit idealem Mikroskop. Bei der
Berechnung der gepunkteten Linie wurde der Einfluss der realen Detektorfunktion
M () beriicksichtigt. Da die Detektoriibertragungsfunktion mit wachsenden Raum-

frequenzen abnimmt (s.0.), verdndert sie den Signalverlauf besonders stark fiir hohe
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Abbildung 4.4: Einflug der verschiedenen Ubertragungsfunktionen auf ein kugelférmiges
Objekt.

Raumfrequenzen. Diese liegen an der Grenze der Kugelprojektion vor. Nur dort ist
eine Abweichung vom Intensitiatsverlauf der Abbildung eines idealen Mikroskops zu
erkennen. Die Berechnung des Signals, das dem Messignal entspricht, beriicksich-
tigt die inelastische Ubertragungsfunktionen des Mikroskops H () (ITF) sowie des
Detektors (vgl. Kapitel 2.6). Die gestrichelte Linie in Abbildung 4.4 stellt diesen
Signalverlauf dar. Die Intensitdtsverteilung wird deutlich geddmpft und verbreitert.

Die Projektion der Kugel erhilt dadurch im Bild einen scheinbar grofseren Radius.
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Name Typ Funktion

KUGEL.FOR Hauptprogramm | Berechnung und Ausgabe des
Intensitatsverlaufs und des SNR
im Elementverteilungsbild

INPUT.FOR Unterprogramm | Eingabe der Gerite- und
Probendaten

NORM.FOR Unterprogramm | Normierung der Eingabedaten,
Berechnung der Dosis

OUTPUT.FOR Unterprogramm | Ausgabe von ausgewihlten
Zwischenergebnissen

SIMPSON.FOR Unterprogramm | Integrationsroutine nach dem
Simpson-Verfahren

F06.FOR Funktion Berechnung der Funktion f(p)

CDCTF.FOR bzw. Unterprogramm | Berechnung der nichtrelativistischen

RCDCTF.FOR bzw. relativistischen Ubertragungsfunktion
des Mikroskops

FJO.FOR Funktion Berechnung der zylindrischen
Besselfunktion 0. Ordnung

FJ1.FOR Funktion Berechnung der zylindrischen
Besselfunktion 1. Ordnung

SB1.FOR Funktion Berechnung der sphérischen
Besselfunktion 1. Ordnung

DETEKTOR.FOR Unterprogramm | Berechnung der Ubertragungs-
funktion des Detektors

SZINTILLATOR.FOR | Funktion Berechnet die Ubertragungseigenschaften

des Szintillators

Tabelle 4.1: Kurzbeschreibung des Programms KUGEL.FOR und dazugehéoriger Un-

terprogramime
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Kapitel 5

Auswertung

5.1 Vergleich von Messung und Experiment des Bild-
signals

Die Signalh6he des Sauerstoffverteilungsbildes (vgl. Abbildung 3.3) wird entlang
des Durchmessers des Clusters iiber einen Probenbereich von ca. 80 nm bestimmt.
Dieses Signal ist in Abbildung 5.1 als schwarze Linie dargestellt. Der Radius der
Oxidausscheidung 1aft sich an Hand des Linescans auf ca. 17 nm bestimmen. Die
Dicke der Probe wurde an Hand einer Thicknessmap [4] auf ca. 90 nm bestimmt.
Im Vergleich zum geringen Radius ist die gesamte Dicke der Probe grof, was ein
erhohtes Rauschen im Signalverlauf zur Folge hat. Das Sauerstoffsignal weist bei
etwa 0 nm sein Maximum auf. Dieses stimmt mit der Lage des Clustermittelpunk-
tes iiberein. Ausgehend vom Maximum fillt das Signal in analoger Weise zu beiden
Seiten hin ab, bis es ab ca. -20 nm bzw. +20 nm um den konstanten Wert von
20 Einheiten schwankt. Das Sauerstoffsignal fiir Probenstellen aufterhalb des Clu-
sters sinkt also nicht auf Null ab, was sich durch eine gleichméfige Oxidation der
Probenoberfliche erkldren léaft. In der Simulation wurde von einem Clusterradius

von 16 nm ausgegangen. Beschleunigungsspannung, Objektivaperturwinkel, Belich-
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tungszeit, Vergroferung, Energieverlust und Energiefensterbreite wurden wie im Ex-
periment eingestellt (vgl. Kapitel 3.2). In Abbildung 5.1 stellt die gepunktete Linie
das Ergebnis dieser Simulationsrechnung dar. Der qualitative Verlauf stimmt im Be-
reich des Clusters gut mit der Messung iiberein. Jedoch liegt der Intensitatsverlauf
um einen konstanten Faktor unterhalb des gemessenen Signals. Beriicksichtigt man
eine gleichméfkige Oberflichenoxidation in der Rechnung, die in Abbildung 5.1 von
der gestrichelten Linie reprisentiert wird, so gibt die Simulation den Verlauf der
Mefkurve iiber den gesamten Probenausschnitt gut wieder.

Wie in Kapitel 2.5 ausgefiihrt, ist das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis (SNR) ein Mass
fiir die Zuverlassigkeit des gemessenen bzw. berechneten Signals. Das experimentell
bestimmte SNR ist in Abbildung 5.2 als durchgezogene Linie aufgetragen. Der Ver-
lauf des SNR ist dhnlich dem des gemessenen Sauerstoffsignals in Abbildung 5.1 und
ebenfalls stark verrauscht. Das Rauschen ist auch hier auf den geringen Radius der
Oxidausscheidung im Vergleich zur grofsen Dicke der Probe zuriick zu fiihren. Die
Simulationsrechnung wurde wieder fiir die verwendeten Gerédteparameter und einen
Ausscheidungsradius von 16 nm durchgefiihrt. Die gestrichelte Linie zeigt den Ver-
lauf des simulierten SNR welches fiir den Siganlverlauf mit Offset bestimmt wurde.
Die Beriicksichtigung der Oberflichenoxidation der Probe in der Rechnung fiihrt wie
beim Sauerstoffsignal zu einer sehr guten Ubereinstimmung von Messung und Simu-
lation iiber den betrachteten Probenbereich. Die Hohe des SNR ist sowohl fiir die
Simulation als auch in der Messung kleiner als drei. Die Ergebnisse geniigen daher
nicht dem Rosekriterium. Miiller [13] zeigte jedoch, dass mittels eines multivariaten
Analyseverfahrens zur Segmentierung von Elementverteilungsbildern auch Element-
verteilungsbilder mit SNR < 3 gesicherte Ergebnisse liefern konnen. Der Vergleich
von Simulation und Messung untermauert also die Annahme einer kugelférmigen

sauerstoffhaltigen Ausscheidung von etwa 16 nm Radius in der Siliziumprobe.
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durch den Mittelpunkt des Clusters.
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Kapitel 6
Zusammenfassung und Ausblick

Ziel dieser Arbeit war es, unbekannte Ausscheidungen in einer Siliziumdiffusions-
probe durch Untersuchungen an einem reprisentativen Cluster mit einem energie-
filternden Transmissionselektronenmikroskop zu charakterisieren. Die gewonnenen
Messergebnisse wurden durch begleitende Simulationsrechnungen untermauert und
erginzt. Grundlage der Simulationsrechnungen ist die Theorie zur Ubertragungs-
funktion von Berger, die auf der linearen Abbildungstheorie basiert. Durch die Auf-
nahme eines Sauerstoffverteilungsbildes konnte Sauerstoff in der Ausscheidung nach-
gewiesen werden. Die Simulationsrechnungen fiir einen kugelférmigen oxidhaltigen
Cluster von 16 nm Radius und die in den Messungen eingestellten Geridteparameter
beschreiben den im Experiment gefundenen Profilverlauf gut. Unterschiede ergeben
sich vor allem durch die Dicke der Probe von ca. 90 nm, die im Vergleich zum Clu-
sterradius relativ grof ist und somit fiir Rauschen und ein kleines SNR im Elemt-
verteilungsbild sorgt. Fiir die verwendeten Geradteparameter, besonders durch die
Verwendung einer groften Objektivaperturblende von 28,5 mrad, unterscheiden sich
die Rechnungen fiir die nichtrelativistische, inelastische Ubertragungsfunktion von
Berger und die relativistisch korrigierte Ubertragungsfunktion von Knippelmeyer

nur unwesentlich. Die Ergebnisse dieser Arbeit bestimmen die Cluster als oxidhalti-
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ge, kugelformige Ausscheidungen mit Radien zwischen 14 nm und 20 nm. Aufgrund
der Dicke der Probe, der Oberflichenoxidation und der geringen Radien der Aus-
scheidungen war es nicht mdéglich, an Hand eines EELS das Verhéltnis von Silizium
zu Sauerstoff innerhalb des Clusters zu bestimmen. Daher ist es nicht mdoglich zu
entscheiden, ob die Ausscheidungen aus Siliziumoxid oder Siliziumdioxid bestehen.
Unter Verwendung einer extrem diinnen Probe und eines kleinen Objektivapertur-

winkels wére diese Unterscheidung eventuell moglich.
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