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1 Erzeugung der Bremsstrahlung durch Elektronen
- Das Bremsstrahlungsspektrum
- Eigenschaften und Berechnung

2 Der direkte Nutzen fur die quantitative Spektrenauswertung
- Erhéhung der Genauigkeit der Analysenergebnisse
- Einbeziehung in die Korrekturrechnung (standardfrei, absolute c;-Bestimmung)
- Analyse unregelmaliger Oberflachen

3 Nutzen bei ,schwierigen’ Proben und komplizierten Messaufgaben
- Bestimmung der Absorptionsverhdltnisse aus der Bremsstrahlungsverteilung
- Bremsstrahlung als ,Normal’ fir Messzeit, Geometrie, Probendicke...

4 Der indirekte Nutzen fur die Analyse mit dem EDX

- Bestimmung von Detektor- und Experimentparametern
- Simulation und Rekonstruktion des gesamten Spektrums
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Erzeugung der Bremsstrahlung

durch Elektronen P tm

Die Elektronen im REM
haben eine sehr hohe
Geschwindigkeit (ein 10
keV-Elektron » 0.2c).
Eine Ablenkung (Be-
schleunigung) im Co-
loumbfeld der Kerne
fuhrt damit zu elektro-
magnetischer Strahlung

Erzeugung charakteristischer Strahlung

im keV-Bereich.

Erzeugung von Bremsstrahlung

Bremsstrahlung:

» kontinuierliches Spektrum mit hoher Entstehungswahrscheinlichkeit far
kleine Energien (kleine Geschwindigkeitsanderungen der Elektronen)

» Die maximale Energie, die Bremsstrahlungsquanten erreichen kdnnen, entsteht
bei vollstdndigem Abbremsen eines Elektrons der priméren Elektronenenergie Eg
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Erzeugung der Bremsstrahlung

durch Elektronen Das Bremsstrahlungsspektrum
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Erzeugung der Bremsstrahlung

durch Elektronen

Ny Z(Eg-E)/E

. Kramers, H.A.; Phil.Mag. 46 (1923) 836

Das Bremsstrahlungsspektrum
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Erzeugung der Bremsstrahlung

durch Elektronen Berechnung der Bremsstrahlung
En 0101
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Mittleres ‘lonisierungspotential’ J,
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JazexpEAc Jing TLE ¢ 3, =(0.76; +5852;" %1 )10 3 kev
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Die Parameter a;und n; berechnen sich zu:
a, =1.9252% 10" g~ 0.05 70.8%- 43410 °*|(z- 49)'- 576

n; =1.175- (3.7612- 0.04354E,)*10"°Z,

allgemein: - Heckdl,J.; Jugelt,P. Exper. Technik Physik 31 (1983) 493
zur Berechnung der lokalen P/U-Verhaltnisse: - Eggert,F.; Heckel,J. Exper. Technik Physik 34 (1986) 201
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Der direkte Nutzen fir die quantitative

Korrekturrechnung Diinne Schichten

Immer wenn sich in den Beziehungen zur Berechnung der Konzentrationen schwer be-
stimmbare Parameter befinden, dann stellt sich die Frage, ob bei einem Bezug auf die

gleichzeitig gemessene Bremsstrahlung die unbekannte Groél3e eliminiert werden kann!

Die Emission der Bremsstrahlung ist bei diin-
nen Schichten direkt von der Schichtdicke ab-

hangig. Die Bremsstrahlungsemission ist
ebenfalls dickenabhéangig.

Réntganstrahiung
| | dar Schicht

Eine Normierung der gemessenen charakte-
ristischen Strahlung auf die gemessene

Bemsstrahlung liefert ein von der Schichtdicke
unabhangiges Signal.

Schicht

gestrente Elektronen

. Hall, T.A. Nat.Bur.Standard Spec. Publ. 298(1968)298
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Der direkte Nutzen fir die quantitative

Korrekturrechnung Dicke Proben

Charakteristische Strahlung

T'-Ij_':h = Wi €5 gy o4 ': S8 :' j_':h
d€2 4T Raumwinkel des Detektors
int Zahl der Inzidenzelektronen
€4 Deteltoreffektivitit fiir Réntgenstrahlung der charakteristischen Energie des betrachteten
Elementes i
O Fluoreszenzausbeute
a; relative Emissionsrate
g S R primir erzeugte Zahl an Vakanzen der betrachteten Schale (Z=S* R)
£ Konzentration des Elementes iin %6 Masseenteil
S S-Faltor
R Riickstreukorreltur
A Absorptionskorrektur
Fe Fluoreszenz durch andere, hherenergetische charakteristische Strahlung
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Der direkte Nutzen fir die quantitative

Korrekturrechnung Dicke Proben
dW . Raumwinkel x Elektronenstrom x Messzeit
— t oder
4p 0O Raumwinkel x Zahl der Elektronen

Diese skalare Grol3e bereitet bei Messungen oft Schwierigkeiten und limitiert die Genauigkeit
und Reproduzierbarkeit der Analysenergebnisse.

Eine Normierung der gemessenen
charakteristischen Strahlung auf die
gemessene Bemsstrahlung liefert ein
von der Geometrie und der Messzeit
unabhangiges Signal, da auch die Er-

/ zeugung der Bremsstrahlung direkt
r von diesen GrolRen abhangt. Das
I Messsignal wird unabhangiger ge-

genuber experimentellen Schwankun-
= — gen (Reproduzierbarkeit - ).

- Wendt,M; Schmidt,A. Phys. Stat. Sol. (a) 46 (1978)179
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Der direkte Nutzen fir die quantitative

Korrekturrechnung Standardfreie Analyse

Die standardfreie Berechnung der Konzentrationen implementiert ein Problem:
n Gleichungen (Zahl der Elemente) aber
n + 1 Unbekannte (c der n Elemente + Raumwinkel x Zahl der Elektronen).

Das Gleichungssystem ist nur I6sbar, wenn man den Raumwinkel und die Zahl der Elektronen absolut
ermittelt. Dies ist im allgemeinen unpraktikabel und mit gro3en Messfehlern verbunden.

Alternativ wird eine zusatzliche Gleichung eingefiihrt, die die Summe der Konzentrationen auf 100%
setzt. Jetzt ist das Gleichungssystem mit n + 1 Gleichungen wieder I6sbar. Diese Vorgehensweise riskiert
groRere Fehler, da sich Fehler in einem Element auf alle anderen Ergebnisse direkt tibertragen. Uber die
Iteration ist noch eine dramatische Fehlerfortpflanzung maoglich.

Das fuhrt dazu, dass die standardfreie Analyse bisher allgemein diskreditiert wird.

® Die Einbeziehung des ,Messsignals Bremsstrahlung’ fuhrt ebenfalls zu n + 1 Gleichun-
gen und eliminiert die skalare Grof3e. Das sogenannte P/B —Signal ist ein Messsignal,
das die Konzentrationen der Elemente standardfrei, absolut berechnen lasst.
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Der direkte Nutzen fir die quantitative

Korrekturrechnung Standardfreie Analyse

Eine absolute standardfreie Analyse ist ED Spektrendarstellung
unabhangig davon madglich, welche Berei-
che der Bremsstrahlung als Messsignal
gewonnen werden.

lokales P/B

- Wendt,M Kristall und Technik 13 (1978) 1259

- Statham, P.J. Microchim. Acta, Suppl.8 (1979) 229

- Russ,J.C. The EDAX-Editor 9, Nr.2 (1979) 10

- Eggert,F.; Heckel,J. Exp.Tech.Phys. 34 (1986) 201

- Wendt, M. Proceedings of 12th ICXOM, 1989,
Cracow, p.71

externes P/B
. Heckel,J.; Jugelt,P. X-Ray Spectr. 16 (1987) 67

= 3636 | =

P / gesamte Bremsstrahlung
- Duncumb,P.; Statham, P.J. Microchim.Acta 138 (2002) 249

(blau markierte Literaturstellen: standardfreie Analyse)
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Nutzung bei schwierigen Proben und

komplizierten Messaufgaben Analysengenauigkeit

Bremsstrahlung und charakteristische Strahlung haben eine dhnliche Entstehungstiefe in-
nerhalb der Probe. Damit haben Bremsstrahlungsquanten der gleichen Energie wie die
Quanten der charakteristischen Strahlung auch nahezu identische Absorptionseffekte in der
Probe (und im Detektor). Das ,lokale P/B-Verhaltnis’ ist damit bestens geeignet zur Analyse
von unregelmafigen Probenoberflachen:

Rauhe Oberflachen:

- Statham, P.J. Microchim. Acta, Suppl.8 (1979) 229

- Heckel,J.; Jugelt,P. X-Ray Spectr. 13 (1984) 159

Analyse von Partikeln:

. Small,J.A. NBStandard Spec.Publ. 533 (1978) 29 % S ﬁ

- Newbury,D.E. u.a. NBS Spec.Publ. 533 (1978) 39 . o S
- Labar, J.L.; Torok,S. X-Ray Spectr. 21 (1992) 183 Unterlage
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Nutzung bei schwierigen Proben und

komplizierten Messaufgaben

El Spektrendarstellung

B Ferl-Spectrum imp
— Brems+20grad.imp
— Brems+08grad.imp

Brems-04grad.imp
— Brems=-16grad.imp
— Brems-22grad.imp

Analysengenauigkeit

Aus der energetischen Verteilung der
Bremsstrahlung kbnnen auch direkt
Informationen tber die Absorptions-
verhéltnisse in der Probe am Mess-
punkt gewonnen werden.

- Eggert, F.
Beitr. Elektronenmikroskop.
Direktabb. Oberfl. (EDO) 27 (1994) 15
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Nutzung bei schwierigen Proben und

komplizierten Messaufgaben Analysengenauigkeit

M apping: , Geometrieprobleme” oder Elementverteilungen von diinnen Schichten

®  Division durch en , Bremsstrah-
lungsbild*:

Ni Cu

Bremsstrahlung als Bezugsnormal fir Geometrie, Messzeit, (Probendicke), Strahlstrom ...
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Indirekte Nutzung der Bremsstrahlung Bestimmung von Parametern

Bestimmung von E, (Aufladung): Bestimmung von Detektorparametern:
DEPAX. | spectrum |image | MapsiLine | Uber die Absorptionskanten im Bremsstrahlungskonti-
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Indirekte Nutzung der Bremsstrahlung

Rekonstruktion und Simlation

- <] Die Rekonstruktion (oder Simulation) eines kompletten Spek-
ol x] i 3] trums erfordert die exakte Berechnung der Bremsstrahlung:

ED Spektrendarstellung

— La_syrbimp Ecs SpectraForm !IE

&| x| [& 3]

ED Spektrendarstellung

B La_syn.imp
— La_synb.imp

Elem ¢ c(Atom

La 11. 30 4. 17

Ta 22.68 6.42

Al 5.84 11. 09

Sr 29. 30 17. 13

0] 19.12 61.21 g 2 3 i 5 5
C 0. 00 0.00 Coat! K‘EN

98. 20 100. 00 I: 0,277 | ==

P sieheauch: - Duncumb,P.; Statham, P.J. Microchim.Acta 138 (2002) 249
- Spektrengenerator (komplette Berechnung)
- absolute standardfreie Analytik 2214 EQM"M”M
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