EVONIK

INDUSTRIES

Fokus Analytik

Newsletter der Product Line Analytik

DEZEMBER 2016

Licht- und Rasterelektronenmikroskopie — Energiedispersive Rontgenstrahlanalyse

Erlebnisse im Nanokosmos

Aus einer Miicke einen Elefanten machen? Eine Minilandkarte mit chemischen Elementen erstellen? Mit der Raster-
elektronenmikroskopie (REM) gekoppelt mit energiedispersiver Réntgenstrahlanalyse (EDX) ist das durchaus im positiven
Sinne maglich. Ein Bild sagt oft mehr als tausend Worte. Erst wenn wir uns Ursachen, Zusammenhdnge und Wir-
kungen vor Augen fiihren, erkennen wir wichtige Dinge in der richtigen Weise. Ob die ,Beleuchtung” zunéchst mit
Licht oder direkt mit Elektronen erfolgt, hangt von der Fragestellung und der fundierten Erfahrung der Spezialisten
im Labor ab. Ziel ist immer der Blick vom Allgemeinen auf das Besondere.

Oft werden Entwicklungen, Produktqua-
lifizierungen oder Kundenanfragen mit
einer sehr groRen Bandbreite eingereicht.
Hierfiir ist an unseren Elektronenmikros-
kopie-Standorten Darmstadt, Hanau und
Marl eine Vielzahl von Analysemdéglichkei-
ten vorhanden, die sich in bester Weise
erginzen. Bei Methoden und Geriten,
welche an einem Standort nicht existieren,
wird durch intensive Zusammenarbeit der
Experten fiir Abhilfe gesorgt.

Zu Beginn steht oft eine Fotodokumen-
tation an (s. Abb. 1). Mit der Lichtmikro-
skopie ist die Anndherung an den interes-
sierenden Mikrobereich méglich. Das
erleichtert die Zuordnung lokaler Pro-
dukteigenschaften wie Strukturparame-
ter, Farbverldufe oder vorhandener Sto-
rungen. Mit der Lichtmikroskopie erhilt
man dabei ein Farbbild, welches schon
viele Detailinformationen enthilt. Die
Auflésung erstreckt sich dabei von weni-

gen Millimetern bis hinab zu einigen Mi-
krometern (VergroRerungen bis ca. 1000-
fach). Mit Auflicht (Reflexion) oder
Durchlicht (Transmission) kénnen inter-
essante Aspekte herausgearbeitet und
Abmessungen ermittelt werden. Polari-
siertes Licht gibt Informationen zu zahl-
reichen Polymertypen. Die Lichtmikros-
kopie beschrinkt sich dabei nicht nur auf
Feststoffe, sondern ist fiir Flissigkeiten

ebenfalls bestens geeignet. >
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Pra. Ubersicht

»»» Weiterfiihrende Untersuchungen mit mehr
Detailfiille und Informationen zu den ent-
haltenen Elementen werden mit REM/EDX
durchgefiihrt. Prinzipiell kénnen damit
alle festen Stoffe untersucht werden. Elek-

trisch nicht leitfdhige Substanzen erhalten
vorher einen leitfihigen Uberzug. Je nach
REM/EDX-System wird eine Kohlenstoff-
schicht aufgedampft oder Gold bzw. Gold/
Palladium aufgesputtert. Mit einem spezi-

RASTERELEKTRONENMIKROSKOPIE

ellen REM-Gerit kénnen aber auch unbe-
schichtete Feststoffe im sogenannten ,Low-
Vacuum-Modus” (bei leichtem Vakuum
von etwa 1 mbar) untersucht werden, wo-
bei es dabei allerdings Einschrankungen in
der Auswahl des Detektors und der maxi-
malen Auflésung gibt.

Zur Erzeugung aussagekriftiger Bilder
(Abb. 3) und eindeutiger Elementcharak-
terisierungen (Abb. 4) ist eine geeignete
Probenpriparation notwendig, die meis-
tens in Absprache mit dem Auftraggeber
und in Abhédngigkeit von der Fragestellung
erfolgt. So konnen vor der abschlieRenden
Beschichtung mit Kohlenstoff oder Gold/
Palladium unterschiedliche Priparations-
verfahren eingesetzt werden. Einfache
Proben werden lediglich auf einem Pro-
benhalter fixiert und kontaktiert. Um das
Innenleben ins Bild zu riicken, werden
Sprédbriiche (Raumtemperatur, Kryobe-
dingungen), Querschnitte (Skalpell, Mik-
rotom, Kryomikrotom, etc.) oder (Quer-)
Schliffe angefertigt. Partiell 16sliche Pro-
ben (z.B. verstirkte Polymere) werden mit
passenden Losungsmitteln ,gedtzt’, »»»

Fir mikroskopische Untersuchungen mit dem REM/
EDX-System werden mehrere zur Verfiigung stehende
Signale zur Bilderzeugung und Elementanalyse genutzt.
Jedes Signal hat sein Wechselwirkungsvolumen, eine
physikalisch gegebene Aufldsung (abhingig von den
Material- und Messparametern) und kann fiir be-
stimmte Aussagen herangezogen werden. Neben To-
pografie und Geometrie sind Materialkontraste (abhan-
gig von der Ordnungszahl der enthaltenen Elemente),
Elementverteilungen (EDX-Réntgensignal) und weitere
Informationen zuganglich.

Funktionsprinzip
Bei der Rasterelektronenmikroskopie (REM, s. Abb. 2)
werden in einer Elektronenquelle Priméarelektronen

Kathode
-Elektronenquelle-
Feldemission (FE)
0. Wolfram (W)
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erzeugt. Hierfiir verwendet man entweder einen ge-
bogenen Wolfram-Draht oder — um eine deutlich
bessere Auflosung zu erhalten - eine Feldemissions-
kathode (sehr feine Spitze). Die emittierten Elektro-
nen werden in einem elektrischen Feld mit einer
Spannung von etwa 5-30 kV beschleunigt. Der so
entstehende fokussierte Elektronenstrahl tastet die
Probenoberfliche ab. Dieser Elektronenbeschuss fiihrt
zur Emission niederenergetischer Sekundarelektro-
nen, zur Riickstreuung hochenergetischer Primarelek-
tronen und zur Entstehung elementspezifischer Ront-
genstrahlung.

Detektion
Wihrend die Sekundirelektronen (SE) aufgrund ihrer

Anregungsvolumen

PE = Priméarelektronen

SE = Sekundarelektronen

RE = Ruckgestreute Priméarelektronen
(engl. BE)

X-Ray = Réntgenstrahlung (fur EDX)

niedrigen Energie aus den obersten Nanometern der
Probe stammen und somit die Topographie der Probe
abbilden, dringen die hochenergetischen riickgestreu-
ten Primérelektronen (RE) viel weiter in die Probe ein
(ca. 1um). Deren Intensitat ist von der mittleren Ord-
nungszahl des Probenmaterials abhdngig und zeigt die
Verteilung verschiedener Materialien (Materialkontrast-
bild).

Die aus der Wechselwirkung mit der Probe entste-
hende Rantgenstrahlung ist elementspezifisch und kann
zur chemischen Charakterisierung der Probe genutzt
werden. Die energiedispersive Rontgenstrahlanalyse
(engl. energy dispersive X-ray analysis, EDX) ermdg-
licht Gber einen Intensitatsvergleich auch quantitative
Aussagen.

einfallender
PE-Strahl

elektrisch leitfahige
Beschichtung
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der Primarelektronen
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»»» um typische Merkmale herauszuarbeiten

oder unlésliche Zuschlagstoffe (z.B. Glas-
fasern) komplett zu isolieren. Diinne
Schichtsysteme oder Mikropartikel kén-
nen eingebettet und nach dem Zerbrechen
im Querschnitt betrachtet werden.

Eine gute Priparation ist ebenso wert-
voll wie eine geschickte Auswahl der
Messgerite und Parameter. Das und die
sinnvolle Kombination der unterschiedli-
chen Signale durch einen erfahrenen Spe-
zialisten fithren zu einer optimalen Aus-
wertbarkeit der Messungen.

Durch die Auswertung der element-
spezifischen Rontgenstrahlung mit der
EDX-Detektion kann ein Element-Map-
ping erstellt werden (s. Abb. 4). Durch
lingere Messzeit kann auch ein ,Quanti-
tatives Mapping” berechnet werden, eine
semiquantitative Ubersichtsanalyse, bei
der die verschiedenen Konzentrationen
eines jeweiligen Elementes durch unter-
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schiedliche Farben dargestellt werden (s.
Abb. 5). Damit sind auch mégliche Varia-
tionen von Prozessparametern bei der
Herstellung und zeitliche Verdnderungen
wihrend einer Lagerung visualisierbar
und mit MaRzahlen zu erfassen.

In einigen Fillen sind die Methoden
der Licht- und Rasterelektronenmikros-
kopie ein erster Einstieg zu weiterfiithren-
den Analysen. Hochste Auflésungen und
dreidimensionale Darstellungen werden
mit der TEM (Transmissionselektronen-
mikroskopie) erreicht, sobald wichtige
Details ergriindet werden miissen. Mit der
XPS (Photoelektronenspektroskopie)
lisst sich die Oberfliche (direkt im Origi-
nalzustand) oder auch eine Querschnitt-
fliche chemisch genau charakterisieren
und es lassen sich die chemischen Bin-
dungszustdnde der Elemente bestimmen.
Hierbei ist fiir jeden Auftraggeber die
standortiibergreifende Zusammenarbeit
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im Bereich der Elektronenmikroskopie
von groflem Vorteil.

Durch unseren Methodenverbund
konnen wir die Ergebnisse auch mit wei-
teren spektroskopischen Untersuchungen
(z.B. XRD, IR, Raman, NMR etc.) unter-
mauern. Je nach Fragestellung wihlen wir
die entsprechenden Experimente aus,
damit Sie die auf Ihre Bediirfnisse zuge-
schnittenen Ergebnisse erhalten. Ein ho-
hes Qualitdtsniveau aller Untersuchungen
ist dabei selbstverstdndlich. Auf Basis ih-
rer umfassenden Erfahrung werden un-
sere Spezialisten auch Antworten auf Ihre
Fragestellungen liefern.

Gerne erstellen wir lhnen fiir Ihre speziellen
Fragen ein individuelles Angebot. Bitte
sprechen Sie uns an!



