85

Beitr. elektronenmikroskop. Direktabb, Oberfl. 18 (1885)
Richard Eckert

EFA im REM: Bauformen der "Rintgzenbox"

Angemeldet zum 18. Kolloquium dee Avbeitskreises Siir
Elektronenmikroskopische Direktabbildung und Analyse von Oberflichen (EDO)
(15. bis 21. September 1985 in Konstanz)

Abstract: XRF IN THE SEM: CONSTRUCTIONS OF THE
"ROKTGENBOX"

The "Rontgenbox" is broved to be well suited for
material analyses with XRF in the SEM. The different
modifications with a massive anode, constructed in the
past, initialized the development of a compact box
with a set of plug in foil snodes. This new "Rérntgen-
box" is also simple in its use but exhibits markedly
higher X-ray counting rates.

Kursfassung: Materialanalysen mit Rintgenfluoreszensz
lassen sich im REM routinem&fig durchfiikren. Ausfijh-
rungen der "Rontgenbox" mit Massiv- und mit Folien—
anode werden vorgestellt. Spezielle Ausfiihrungen
dienen zu Vergleichsmessungen ohne Zwischenbeliiftung
und zur zerstdrungsfreien Untersuchung grofer Proben.

Einleitung: Die Materialanalyse mit Rénlgenfluoreszenz im

HEM hat eine Reihe Vorteile, insbesondere

- Messung von Gehalten zwischen 100 % und einigen ppm

- Zerstdrungsfreie Tiefeninformation Zwischen aum und mm

- Feststellung von geaschichteten Bereichen mit’ Braggreflexen

- Untersuchung isolierender Priiflinge ohne Metallisierung

- Materialanalyse auch schwieriger Proben wie Filter mit
Stduben, Textilgewebe, Bodenproben und Pulver.

Fir Messungen mit Rontgenfluoreszens werden bendtigt

-~ Elektronenquelle, regelbar in Strom und Spannung

- Pumpstand am BEM

- mechanische Lagekontrolle fiir die Probe vorhanden
- Rintgenspektrometer

- Prallblech zum Ausldsen der Rontgenstrahlung

- Folie zum Abschirmen der Probe vor Streuelektroncn.

Zum Einsatz der RFA geniigen also ein Prallblech und eine
Folie, ggf. mit einer Kammer, in der diese Teile zusammen mit
der Probe montiert sind.

Anschrift des Verlassers:
Richard Eckert, Forschungszentrum der Standard Elektrik Lorensz
Holdersdckergtr., 35, 7 Stuttgart 31, Bundesrep. Deutschland
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Forderungen an den Aufbau: Ein RFPA-Aufbau fiirs REM sollte

- bei gegebenem Elektronenstrom eine hohe Signalzdhlrate im
Detektor auslisen (hoher Wirkungsgrad)

- nur die Elemente anzeigen die in der Probe enthalten sind
(Freiheit von Stérlinien)

— im Vergleich zu den Elementesignalen einen niedrigen kon-
tinuierlichen Untergrund aufweisen {hohes P/B).

Wirkungsgrad: Bel einem punktfdrmigen Priifling ist der Wirk-
ungsgrad bereits durch den Abstand Rontgenquelle-Priifling
sowie den Abstand Priifling-Detektor gegeben. Bei einem ausge-
dehnten Priifling ist die Rontgenzihlrate abhi g von der
GriBe der bestrahlten Fliche sowie davon, ob der Detektor die
gesamte bestrahlte Fldche erfalit.

Preiheit von Storlinien: Hierzu sollte nur Rintgenstrahlung
vom Priifling den Detektor erreichen. Meist haben Si(Li)-Detek—
toren zur Begrenﬁung des Sehfeldes einen Kollimator, so daB
bei Proben> 1 cm™ das Sehfeld eher zu klein ist. AuBerdem
sollte méglichst nur der Priifling zur Emission angeregt werden.
Andernfalls kann Streustrahlung am Priifling reflektiert doch
den Detektor erreichen.

Spektrenuntergrund: Dieser bleibt niedrig, falls der Priifling
freigehalten wird vor ElektronenbeschuR sowie von gestreuter
Rontgenstrahlung. Die Eleklronen des Primirstrahls sollten
nach dem Auftreffen auf die Anode nicht mehr in die REM-Kammer
zuriickkehren kénnen. Eine solche EinbahnstraBe fiir Elektronen
wird hergestellt durch Ausbilden des Anodenraumes als Faraday-
Kdfig, siehe Bild 1:

S s

Massivanode Folienanode
massive anode foil ancds
Bild 1: Ausbildung des Anodenraums als Faraday-Kifig
Fig. 1: Construction of the anode tube as a Faraday cage



87

Im Paraday-Kifig wird sls Eintritlstéflnung eine Blende von ca

1 mm § verwendet. Der Elektronenstrahl wird auf die Lochmitte
gerichtet und suf den Lochrand schgrfgestellt. Die Ancde trifft
er dann auf einem Fleck von 2-% mm®, was eine Wirmeschidigung
verhindert.

Die Streuung der Rontgenstrahlung bleibt gering, wenn die
Kammerwand der Rontgenbox als EinbahnstraBe fir Rontgenlicht
gestaltet wird. Dies gelingt, indem als Kammermaterial ein
Stoff mit guter ROontzenabsorption aber nicht zu energiereicher

und damit durchdringender Rontgencigenstrahlung zey wird.
Bewdhrt hat sich z.B. Eisen, das bereits bei 12mm D auf-
treffende Strahlung von 40 keV auf 5/5 = 5-10 schwicht,

energiedrmere Strahlung entsprechend stdrker. Die Eisenatrah-
lung bei 6.4 und 7.1 keV ins Kammerinnere wird durch einen
weiteren Absorber mit noch encrgicirmerer Eigenstrahlung ge-
schluckt (Bild ?). Sc dimptd 2.B. 0.25 mm Aluminium die Eisen-
strahlung auf 8/5 = 1.5-107°. Die Eigenstrahlung des Aluminium
bei 1.5 keV wird dann von einer Schicht Lack {(z.B. "Leit-C")
absorbiert.

Ein solcher Schichtaufbau ist glinstiger als eine Auskleidung
der Kammer z.B. mit Molybd&nfclie, bei der die entstehende
Molybddnstrahlung bei 17.4 und 19.6 keV fast nicht mehr zu
absorbieren ist. Auch Massivmsterial mit geringer Eigenstrah-
lung ist wenig glinstig, da hier wegen der geringen Absorption

eine intensive Streuung der Primdrstrahlung zu becbachten ist.
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Bild 2: Ausbildung der Kammerwand als BEinbshngtralle fiir
Rintgenlicht

Fig. 2: Construction of the walls of the "Rontgenbox" as a
one way path for X-rays
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Mit diesen Malnahmen wurde eine Anzahl verschiedener Kammern
gebaut, die im folgenden vorgestellt seien:

BEckenaufbau: Die Ausfiihrung mit Massivanode (Bild %) besitust
infolge eines kompakten Aufbaus eine hohe Z&hlrate. Der Priif-
ling sitzt ca 1 em seitlich neben der Anode und damit seitlich
neben den E]ektrongnszrahl. Der Detektor bendtigt daher einen
Sehwinkel won ca 5 seitlich zur Achse, um Rontgenstrahlung
vom Priifling zu empfangen. Detektoren mit Kollimator milssen
also um diesen Winkel seitlich schwenkbar sein.

Zweikammeraufbau: Der Priifling sitzt in einer eigenen Kammer
schrig unterhalb der Massivanode (Bild 4). Bei einem Abstand
Anode-Priifling von ca 4 cm ist die Zdhlrate geringer als beim
Eckenaufbau. Der achsiale Aufbau gestattet die Verwendung
gines Detektors mit Kollimator. Jedoch sollte dieser waage-
recht montiert sein etwa 2.5 cm unter dem Polschuh des REM.

Binkammeraufbau: Der Priifling sitzt schrig cberhalb der Mas-
givancode in einem Abstand von 1.5 bis 3 cm. Fir diesen achsi-
alen Aufbau kann der Detektor in beliebiger Hohe montiert so-
wie waagerecht oder gekippt sein. Konstruktiv bedingt fliegen
die Elektronen des Prim#rstrahls nur 1 bis 2 cm neben dem
Priifling vorbei, so daB gelegentlich Streuelektronen doch den
Priifling erreichen konnen (Bild 5).

Polienkammer: Die PFolienanode sitet ca 1.5% em oberhalb der
Probe (Bild 6). Durch die einfache Geometrie sind auch die
notwendigen Abmessungen klein (Hthe 25 mm, Durchmesser %1 mm).
Der Detektor kann beliebig montiert sein. Wie beim Ecken- und
beim Zweikammeraufbau bleibt der Elekironenstrahl vom Priifling
getrennt. Die Folienanoden sind steckbar, so daf sowohl ein
Probenwechsel wie auch ein Anodenwechsel Jjeweils mit einem
Handgriff durchzufiihren ist /5/.

Vergleich der Riéntgenboxen: Die untersuchten Rontgenboxen
wurden der Reihe nach in die Probenkammer eines REM Cambridge
150 N eingcsotz%, als Spektrometer diente ein EDAX-System
707 B it 20 mm® Detektorfliche, siehe Tabelle 1:

Rontgenbox Typ Signalzihlrate P/B150 v Literatur
(=] o Tmp : ¥
180 eV 8- ul
Massiv, Eckenaufbau 115 490 R
Hy , Zweikanmmer 4 410 —_—
r , Einkammer 24 300 75/
Folienkammer 200 380 A

Tabelle 1: Typeyvergleich der Bauform "Réntgenbox". Probe:
Titanblech 1 em”, Bestrahlung mit Molybdidnanode + 50 Jun
Molybd&nfilter bzw. 50 /um dicke Molybdin-Folienanode, %0 kV.

Table 1: Comparision betweey the different "Rintgenboxes".
Sample: titanium sheet 1 cm™, generation of X-rays with a
molybdenum anode together with a 50 yum thick molybdenum foil
as a filter resp. an 50 ,um molybdentm ancde foil, 30 kV.
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Bild %: Eckenaufbau Bild 4: Zweikammeraufbau
Tig. %: Bended beam construction Fig. 4: Two-chamber set up

Bild 5: Einkammeraufbau EBild 6: Folienkammer
Fig., 5: Single chamber box Fip. 6: Box with foil anode
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Bei der 3 >
achse ei F 11 cnm
mit Molybd&n I\_ Strahlung
solchen Anregung mit E)b
der HﬂterTTurd bleibt be
telte Slgna]— zu Untergrun
grenzten Anregung hoch, et
rektanregung. B
P/B™ 400, bei der
anscheinend ein kleiner

Eine wichtig
der maximal
Die Signalzihlraten erreichen nJr
der "Folienkammer" ;hrtretbnf& Werte.

Folienancde oder Massivanode: Terern uILelu wurd
viele Ergebnisse zuerst
Regel gelang es aber bald
zen mit einer Folienanode
viele Anwendungen die PFolienkammer mit
kungsgrad, lhrer Kleinheit und ihrer
Methode der Wahl.

Eine wichtige Problems
vorbehalten, die Spur
Matrix. In einem solch
dem gleichen Material wie
Die Strahlung dieser Ancde
standteil nur begrenzt an (
die Spuren jedoch intensiv.
Hauptbestandteil Mas
Folienanoden vo gohri
analyse an Zinkoxid mit
eine Zink-Folienanode j
festruhalten, dal solc
stellen.

Als Beis plol filr eln Spektrum
mer sei Bild 7 gezeigt, das

auf der Folienkam-

T 5
e 5

Bild T: Glgs NBS 610, 30 ,um Wo Tdﬂﬁﬂ‘ bei 40 kV
Fig. 7: Glass NBS 610, 30 . um 1 anode at 40 kV

o
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Glas, WBE €10, enthdlt ecine Vielzahl von Spuren in einer Kon-
Zoﬂtratlun von jeweils 500 ppm, etwa der Nachwelsgrenze bei

eszcqeril“"k,arreg¢nv Hier, mit RFA im REM, sind die Sig-
ndLH mit P/B< 9 klar zu erkennen.

Doppelbox: Eine interessante Erweiterung der Réntgenkammern
bildet die Doppelbox, siehe Bild 4. Hier kinnen zwei Probcr
nacheinander ohne Zwischenbeliiftung untersucht werden. So las-
sen sich wahlweise zweil gleichartige Proben mit unterschied-
licher Anregung untersuchen oder abcr Priifling und Verglsichs-

probe bei gleicher Anregung.

Rintgenbox fiir grofie Priiflinge: Proben griBer als ca 2 cm®
lassen sich mit dieser Box zerstSrungsfrei untersuchen, siche
BEild 9. Die Box wird auf den Priifling draufgesetzt, dieser
bildet so den Boden der Réntgenbox. Metallbarren, Textilicn
oder zur Rolle sufgewickelte Folien, Drdhte und Pasern lassen
gich so ohhe Probennahme untersuchen. Die GriBe der Probe wird
durch die Abmessungen der REM-Probenkammer.begrenzt. So wurdsn
vereits Bel&ge auf Glasplatten von 5x10 f-md quantitativ unter-
sucht, ebenfalls 3 cm breite Lotfolien auf Rollen von 7 cn a.

Bild 8: Doppelbox fiir Vergleichs- Bild 9: Rontgenbox fiir

messungen groBe Priiflinge
Fig. 8: Double box for compa- Fig. S: Box. . for larses

risions scaled samples
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Zusammenfassung: Die Bauform "Rdntgenbox" hat sich in den drei
Jahren ihres Bestehens voll bewihrt. Mit ihr gelang es erst-
mals, die Massivanode fiir die RFA im REM einzusetzen. Die neue
Ausfithrung mit Folienanoden hat kleinere Abmessungen und hohe-
re Zéhlraten als die bisherigen Kammern. Sie ist daher auch
fliir ein REM mit kleiner Probenbiihne und einem nur begrenzten
Elektronenstrom gul geeignet. Die Folien-Steckanoden lagsen
sich sowohl bei der normalen Kammer fiir Proben b}s 1 cn” wie
auch bei der Box f{ir groBe Proben bis ca 5x10 em” einsetzen.
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