[ ; & .

GN-MEBA
02 & 03 décembre 2010
Paris

Michel Trentirl1. ':‘:' F E I C O M PAN Y

TooLsS FOR NANOTECH



=& FEI



1996 XL ESEM 2001 QUANTA MKI

2005 QUANTA MKIlI

2009 QUANTA X50

059 934 VINVND




Source: Schottky FEG

High Vac Image: SE et BSE
Low Vac Image: SE et BSE
ESEM Image: SE et BSE
; Resolution (HV): 1.2nm@30Kk\
g 3nm@1kV

2.5nm@30kV (BSE)

Resolution (LV): 1.4 nm at 30 kV (SE)

2.5 nm at 30 kV (BSE)
" #$% & 3.0 nm at 3 kV (SE)

($% ! ($% | #$ Resolution (ESEM): 1.4 nm at 30 kV (SE)
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Module Schottky

IGPZD 10-7mBar
TMP D 10-5mBar

PVPlD 10-2mBar

Alignement canon{ *

e PVP2 0.1mBar a 40mBar

Double condenseur

DIAPHRAGMES

Diaphrag mes___
objectif
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diaphragme

Haute pression

Configuration ESEM
Pression max 4000Pa
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Détecteur GSED
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On utilise le
éme détecteur
BSE en HiVaet
n Low vac.

| Pression Max
& | 400Pa
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Signal
detecte

Bague de
collection
polarisée

Amplification du Signal
par l'ionisation du gaz

Masse



Fonctionnement des détecteurs GSED

‘Signal ring’ collecte le signal SE amplifié par le gaz (signaltile)
‘Suppressor plate’ collecte les BSE, le bruit lié au faisceancident amplifié

GAS TIGHT SEAL

par le gaz, elle est polarisée a 10V de moins que la ‘Signal Ring’
‘Noise track’ collecte le bruit environnant et les perturbatons dans la chambre du MEB

PLAT o . \

BURIED SIGNAL TRACK

Al amplifie le signal utile + les perturbations
A2 amplifie les perturbations

™~ SE COLLECTIONRING

+ IONS USEDTO T

A3 soustrait les perturbations du signal utile AVOD CHARGINGOF SE GAS CASCADE IN THE GAS
A4 amplifie le signal filtré resme s -
SUPPRESSORLATE c1216 c1229
. J - 1 Al Vd+15 v
SIGNAL RING I ~ Ad vd
O { G P I N ®
s ik G | rouern
-~ LED
SCREEN x —é 1 Y a2 A3 Ir{: (from GSED power
7 sueety) Séparation optique entre les deux étages du
GSEDBOARD EDGECONMECTOR  WACUUM SEALEDCONNECTOR VAoV préampll pour Séparer |a basse tenS|on de |a

(Dn manifold feedthrough pIat&

partie haute tension.

OPTICALCOUPLING
Le contraste contrdle le gain du détecteur en
Faisant varier la tension jusque 800V .
MNOBE FLTERSON DAUGHTERBOARD
. \ ~ . vibEooUT — Réglage complémentaire du contraste
—— 4// | - FueR —‘ > FLTER {J en agissant sur le second étage du
PHOTODODE ~ A6 ;o AT A8 To préamplificateur
CONTRASTEXPAND U DTB]N
CONTROLSIGNAL
(from UDTB/N)
BRIGHTMESS/OLTAGE FILTERCONTROL .‘.;... F E ITM
e @ ® o

From UDTB/N e



12.5 kV|[SE |ETD

HiVac

SEMPA 2010

iE|lectrons Secondaires
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Electrons Secondaires

b o

ig| Det | Pressure )
125 kV|SE|LFD|0.80 Torr SEMPA 2010




Electrons Secondaires

ESEM o FEI



Détecteur BSE/SE pour les
pressions > 5 Torr (échantillons
hydratés)

Images SE et BSE sont possibles
Idéal avec la platine Peltier et les
microinjecteurs
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Détecteur
BSED
Standard

\_ HV | Sig | Det | Pressure | 20.0um
il 12.5 kV|BSE|SSD|0.20 Torr SEMPA 2010
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Détecteur GBSD

HY |Sig| Det |Pressure YT P —
20.0 kV|Mix| GBSD|4.60 Torr SEMPA 2010
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Pour la détection des SE, la grille est polarisée jusque + 800v comme
Pour le GSED, la plaque de conversion de BSE est polarisée a 200v
Pour récupérer les BSE convertis en SE type Il

Pour la détection BSE, la grille est portée a OV et la plaque de
Conversion est polarisée négativement pour repousser les BSE
Convertis vers la grille.

Ensuite on peut jouer avec les polarisations pour mélanger legaaux

I'amplification vidéo reste identique a celle décrite poL

GAS TIGHT SEAL

1909090 %% %% %0 %% %:%.%.%%,

1949 0‘0 0‘0 %% 0:0‘0:0‘0‘0‘0‘ e
RRRIRIRIRIARRARINE
ERRXS

.....................

BURIED SIGNAL TRACK

BSE CONVERTER PLATE
/ CONVERTED SE GAS CASCADE

BSE GENERATED BY. IN THE GAS
PRIMARY BEAM
SE COLLECTION GRID

SAMPLE



V2

Le GBSD

Plaque de
conversion

Ilype BSE en SE

SE’s :
____________ Grille de
8BS collection de

E signal

Détection SE : V1 tension positive

Détection BSE : V1 tension négative
s FEI



Signal vs Pressure
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Acc ¥ Magn ‘Det WD FH———=—1 20m
20.0kY 1000x  GSE 10.7 54 Torr




GSED
laute Tempeéerature

thermo couple type K
Est utilisée avec la platine

1000C
Connecté au HT GSED

thermo couple type B Récupération du signal utile
Est utilisée avec la platine
1500C

EHIELD I—l --Ir—(}‘& Ei iii '!

— e @--64 .
Llenal H NN
we 1| [ T

SHITLE

c 9 @9 ™
Récupération des signaux parasites °_°“‘°_- F E I
Pour soustraction du signal utile ce e
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GSED Haute Temperature

Insensible a la lumiére et a la température

Détecteur GSED
(ceramique)haute température
OV to + 600 V via le Contraste

Ecran thermique amovible
0 V to + 300 Volts

Creuset (MgO)
-50 V to +50V
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GSED Haute empérature (1000 / 1500)

S e
-

HY |Mag| HFW Det |Sig| Pressure | Temp 200.0pm T Mag| HFW Det S|g.’F;ressure Temp | 200.0pm
20.0 kV|500x%|0.51 mm|GSED| SE |2.00 Torr 424 °C QuantaFEG 20.0 kV|500x%|0.51 mm|GSED| SE |2.00 Torr|510 °C QuantaFEG




Controle en température de I'échantillon

Signal détecté

\

Refroidissement par eau
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Détecteur 2 segments

Support connecté au Peltier

N

Support de grille TEM _:‘:_ F E I




HY | Spot| Mag
30.0kV| 4.0 [400x|11.9 mm|0.75 mm 4.15 Torr|2.0 °C

67 )

QuantaFEG

Images STEM
mode humide

Distribution de particule dans
un liquide
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Spot| Mag | Det | Sig | Pressure| Temp| WD 0.0pym———

20.0kV| 4.0 |6000x|SSD|BSE|5.70 Torr|2.0 °C|9.7 mm AN‘TA FEG




Séchage dynamigue de cartilage synthetigue

Une fois
dessécheé, on
) peut
L ' observer des

" fractures en

surface

|
—100 pm— Sig| HV Spot| WD
SE 30.0KkV 3.0 9
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Azote Azote/
10%
Hydrogéne
Potentiel d’'ionisation (eV)
N2 15.6
H2 15.4
Dioxide Co 139
De H2O 125
carbone
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Table 1. List of some of the most commonly used gas  es.

Type of Gas Gas Chemical Symbol Notes
Partially ~ Reactive | Nitrogen N, Poor imaging
Gases Water Vapor H,0 Best imaging
Inert Gases Helium He

Argon Ar
Oxidizing Gases Nitrous Oxide N,O Very good at low
Oxygen 0, pressures
Carbon Dioxide CO, Flammable
Carbon Monoxide* CO
Non-metal Oxides* | XOy (NOy, SOy,...) | ToXic
Corrosive
Reducing Gases Ethylene C,H,
Hydrogen H, Explosive
Propylene CsHg
Organic Gases [/ | Styrene CgHg All toxic and/or
Vapors Alcohols CyH,OH carcinogenic,
Acetone C3HgO flammable
Toluene C/Hg
Ethane C,Hg
n- Butane C4Huo




© ™ Basse tension
». - Avec cone =
Courant (-)
Pression ( +)
Charges (-)

Basse tension
Sans cbne =
Courant (+)
Pression ( -) :
Charges (+) ' -
Résolution (-) #77

e : G- Résolution (+

= ColonneTungs
| -

-

-

3 o -‘._;.1'-”"_
HV |Sig| Det | Pressure | T — HV |Sig| Det| Pressure|

5.0kV|SE|LFD 0.80 Torr SEMPA 2010 5.0 kV | SE[LFD|1.00 Torr SEMPA 2010
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Assume average electron
scatters at midpoint
of path

Working
Distance
WD

Skirtradius r
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—Interaction Yolume Simulation

mosp~w—-0 @a-—m~0%

33

468

Nz

156

0 156

Microns

312

468

624

780

kY: 5.0

—Sample Conditions

Tilt: 0

MNo. Trajectories: 32000

—E-SEM Conditions

Gas:Water
Pressure: 1 Tormr
Working Dist.: 10mm
Unscattered: 24.8%
10-902% Rad:?53 5um

Worst Case X-Ray Gen.
Radius: 1145um

Comments

Effets pression et distance de travail a basse &on




Effets pression et distance de travail a basse &on

B EFs Simulation x|
Export Data

— Interaction Yolume Simulation
—Sample Conditions

k¥: 5.0 Tilt: 0

No. Trajectories: 32000

—E-SEM Conditions
Gas:Water

Pressure: 1 Torr

Working Dist.: 2mm
Unscattered: 75.5%
10-90% Rad:64.6um

Worst Case »-Ray Gen.
Radius: 68um

Cumments—|

33 onop~uw-0 @os-x-0%F

70 56 42 28 14 ] 14 28 42 hb 0

Microns
Run Stop Clear Print Save Recall | Resq




—Interaction Yolume Simulation

onEp~u—0 Oaa-x-0%

23

Microns

—Sample Conditions
k¥: 15.0 Tilt: 0

No. Trajectories: 30000

—E-S5EM Conditions
Gas:Water

Fressure: 10 Pascal
Working Dist.: 10mm
Unscattered: 97 8%
10-90% Rad:0.0um

Worst Case X-Ray Gen.
Radius: Tum

—Comments

s FEI



—Interaction Yolume Simulation

oo ~u—0 @o-x-oF

=3

160

128

96

64

32

] 32

Microns

64

96

—S3ample Conditions
kv: 15.0 Tilt: 0

No. Trajectories: 30000

—E-SEM Conditions
Gas:Water

Pressure: 50 Pascal
Working Dist: 10mm
Unscattered: 90.4%
10-90% Rad:6.4um

Worst Case X-Ray Gen.
Radius: Tum

—Comments

s FEI




— Interaction Yolume Simulation

Tnap~w—0 Ga-x-0F

23

—100%

— b2

—10%%

260 208 156 104 h2 ] h2 104 156 208 260

Microns

—aample Conditions
k¥: 150 Tilt: 0

No. Trajectories: 30000

—E-SEM Conditions
Gas:Water

Pressure: 133 Pascal
Working Dist.: 10mm
Unscattered: 74.5%
10-90% Rad:230.2um

Worst Case X-Ray Gen.
Radius: 303um

—Comments

e o o

<o FEI
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pressure on the unscattered b
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(For water vapor at 15kV)
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Distance and Water Vapor
BGPL (mm) 2 2 20
Pressure (Torr) 5 2 2

Accelerating
Voltage (kV)

30 8% 91% 37%

15 61% 82% 14%

10 48% 74% 5%
3) 23% 55% 0.3%
3 9% 37% 0.0%
1 0.1% 5.2% 0.0%

61%
37%
23%
5%
0.7%
0.0%

s FEI
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— 10 pm—

‘ pressure
500 Pa

WD
mm

SE |2850x/10.0

H
o
®
)
©
o
£

10.00 kV|GSED

Quanta

de|mag H| WD |pressure

ED| SE

mo

10.00 kV|GS!

pressure
500 Pa

20.1 mm

850 x

2

mag H WD

det ode
V|GSED| SE |285







HV Mag | Det | Sig |Pressure| WD HFW | —20.0pm—
15.0 kV | 3000x | SSD | BSE 9.9 mMm|99.47 um PARTICULE Zr




HV Mag | Det | Sig | Pressure| WD HFW | —20.0pm——
15.0 kV|3000x| SSD|BSE [0.40 Torr{9.9 mm|99.47 um PARTICULE Zr




BSE Std

HV Mag | Det | Sig | Pressure| WD HFW | —20.0pm—
15.0 kV[3000x | SSD|BSE|0.60 Torr|9.9 mm|[99.47 um PARTICULE Zr




BSE Std

HV Mag | Det | Sig | Pressure| WD HFW | ——20.0pm- - F I
15.0 kV |3000x| SSD|BSE|[0.80 Torr|9.9 mm|99.47 um PARTICULE Zr -1




BSE Std

Mag | Det | Sig | Pressure —20.0pm—
15.0 kV|3000x| SSD|BSE [1.00 Torr{9.9 mm|99.47 ym PARTICULE Zr
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| Région
~ Vide

::> l;) 1
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Région low vac

Gas flow

Détecteur GAD

- FET







HV Mag | Det | Sig |Pressure| WD —20.0pm——
15.0 kV|3000x | SSD | BSE 9.9 mMm|99.47 pm PARTICULE Zr

g & ¥ &




HY | Mag | Det Sig‘Pressure WD HFW | ——20.0pym——

0.50 Torr|10.0 mm|99.47 um PARTICULE Zr

RA~
s

15.0 kV|3000x| SSD | BSE

. s




HV Mag | Det | Sig | Pressure| WD HFW | —20.0pm— "°_ FE I
15.0 kV[3000x | SSD|BSE|1.00 Torr|10.0 mm|99.47 um PARTICULE Zr P




Electrons Secondaires Basse Tension

4y Bassetensio
#¢ Courant (-)
wu @ | Pression (+)
. Charges (-)
- Résolution (+)
- Tension ()

HV |Sig| Det | Pressure | 20.0pm;‘
3.0kV|SE|LFD|1.00 Torr SEMPA 2010




Basse tension / 99% d’humiditeé / 665Pa avec la Pelti




Basse tension / 99% d’humidité / 665Pa avec la P&l

T ol e 5 . = il Ty

HY |mode|ma emp "pTres\;'sure‘humidity tilt
3.50kV| SE |5000x|25°C| S5Torr | 985% [1° Quanta FEG




Basse tension / 99% d’humidit /| 665Pa avec la Pdlti

pressure | humidity | tilt — 500 hm ——

5Torr | 985% |1° Quanta FEG
- o e TLI




[2] 1:2 {C:'sauvegarde’ philips'sempa’sempa201 0 sempa2009ijmages res_00-L.1if) i .
2\ - =

Image.exe

Pour mesurer
La résolution




HV mag det mode, WD | 500 nm
25.00 kV/300 000 x ETD SE 7.5 mm JS2688 Gbis




25.00kV  Spot 1.0 WD 7.47 mm 299998x | | 100 nm
C:\sauvegarde\philips\sempa\sempa2009sempa2009\res_004.tif

2048 x 1886 pixels (994.7 nm x 916 nm), 8-bit gray, HT=25000V, WD=7.468 mm, Spc.

s FEI
Average 35%-65% width is 2.59 pixe RO
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G 3 «e 9@ o
mag det /mode| WD | pressure co@e -

25.00 kV 300 000 x LFD| SE |7.3 mm/1.00 mbar




25.00kV  Spot1.2 WD 7.31 mm 299998x | | 100 nm

C:\sauvegarde\philips\sempa\sempa2009\sempa2009\res_013.tif

2048 x 1886 pixels (994.7 nm x 916 nm), 8-bit gray, HT=25000V, WD=7.310 mm, Spc ‘.‘.‘ F E I
Average 35%-65% width is 2.94 pixels o7



o

; K- q*‘ "m .\
HV mag det 'mode, WD | pressure |
25.00 kV 300 000 x GSED| SE |7.2 mm|6.68 mbar




25.00kV  Spot1.5 WD 7.19 mm 299998x | 1 100 nm

C:\sauvegarde\philips\sempa\sempa2009\sempa2009\res_014.tif

2048 x 1886 pixels (994.7 nm x 916 nm), 8-bit gray, HT=25000V, WD=7.188 mm, Spc

i 260 o 8- FEI
Average 35%-65% width is 2.69 p|xel e



e \:j;\‘ i

Y % S * %“ ‘ - 4
HV mag det |mode| WD pressure |
25.00 kv 300 000 x|GSED| SE |4.8 mm|20.00 mbar 08




.‘ ,
%

2500kV  Spot1.5 WD 4.75 mm 299998x | | 100 nm
C:\sauvegarde\philips\sempa\sempa2009\sempa2009\res_017 tif

2048 x 1886 pixels (994.7 nm x 916 nm), 8-bit gray, HT=25000V, WD=4.753 mm, Spc

Average 35%-65% width is 2.68 pixel o FEI



En Conclusion:

La pression a bien un effet sur la qualitée d'image:

L'information reste la méme.

La résolution reste identique dans tous les modedravail.

Perte d’électrons primaires-> perte de signal rétrodiffusé et secondaire a baes
tension.

Ceci peut étre compenseé par le montage du GAD poles retrodiffusés et les

Secondaires ou du GSED pour les secondaires modeH\%.

On peut également diminuer la distance de travail.

s FEI
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y 24 l ] . " ’
;“. ® i . " .

‘ 3/6/2008 ‘ Y ‘ det WD | pressure| dwell ‘ 3/6/2008 ‘ HV det | WD |pressure| dwell 20 ym

)

3:27:05PM | 20.0 kV [GSED | 4.3 mm | 1500 Pa | 10 ps Quanta 3D FEG 3:27:05PM | 20.0 kV | GAD | 4.3 mm | 1500 Pa | 10 s Quanta 3D FEG

Image SE et BSE prise simultanément par ce nouveau détecteur , a une
pression de1500Pa (échantillon de céramique avec des particules
metalliques) »
co@e -
©2010 FEI company B F EEIQ
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B Example 1A

+* Particles

3]

4
e | » %
L 4 @ @ @
A Y L) » &
* ¢ N 3

[y

CE Dlams artides

CE Diameter (um): 19.03

Field ) Yalue
Area(Pixels) 1487
Areaium?) 284.53
Aspect Ratio 0,691
CE Diameter [pm] 19.03
Centre ¥ Pasition {um) -202.557
Centre ¥ Paosition iUm) -68.090
Circuarity 0,906
Convexity 0,985
Elongation 0,309
H5 Croularity 0.821
d 100
Inkensity Mean 123,275
Inkensity S0 33,165
Length {um) 25.18
IMagnification 1.00
Major Axis () 125.93
Max, DIstance [umy 25.21
Perimeter (pm) 64,38
SE Wolurne () 3610.45
Solidicy 0,974
width (pm) 17.40

v

~~




ombrage

4/21/2008 HV curr mag WD |pressure
3:53:16 PM 10.00 kV/0.10 nA 24 379 x 10.0 mm 70 Pa

4/21/2008 HV curr mag WD pressure
4:16:25 PM 10.00 kV/0.10 nA|24 379 x 10.0 mm|3.32e-3 Pa

L’'ombrage
4/21/2008 | HV curr | mag WD |pressure diSparait U]

4:06:36 PM 10.00 kV|0.10 nA[24 379 x 10.0 mm| 70 Pa L) .“ ™
. .
s 0 @ ¢

©2010 FEI company



Merci pour votre attention !!

=& FEI



