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B Microscopie électronique: STEM

STEM: principe

» Mode diffraction
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£PFL  Illumination: principe

= [lumination parallele ou convergente

1
h Gun crossover A Gun crossover

A Gun erossover
A,

C1 Lens C1 Lens

Strong CA
crossover

C1 crossover C1 crossover

T (focused)
Front focal point e ! ! \
of objective lens / .
C3 lens - . Upper pole of _% C2 Lens
=X 7T T ghjective lens i ] (

underfocused) ! .I
or dedicated C3 | § H "

‘ (K&hler) i

_r'; I '“.‘- II- '.II
e 2l

IR Specimen ISR Specimen * Specimen

B Microscopie électronique: STEM
—

F

Aicha Hessler-Wyser



EPF

B Microscopie électronique: STEM

L

STEM: Principe

STEM mode

Electron Gun

S ~ Condenser aperture

N “System of condenser lenses

Deflection scan coils

STEM detector

(back focal plane of objective lens) B

amplification,
modulation,
computer display

| BF image “ DF image

Le faisceau est convergent

La sonde balaye I'échantillon

Un détecteur central collecte les électrons
fransmis

Un détecteur annulaire collecte les électrons
diffractés: ADF (anular dark field) ou HAADF
(high-angle annular dark field)

Les détecteurs récoltent le signal, point par
point

On obtient une image avec un contraste de
diffraction et/ou de Z
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: signaux et détecteurs

= Electrons secondaires: dét SE

= Electrons rétrodiffusés: dét
BSE

= Rayons X: EDS a
= Electrons fransmis: dét BF
» Electrons diffractés: dét ADF

= Electrons diffusés
inélastiquement: EELS ou dét 0
HAADF, dét ADF
-

= Electrons absorbés: dét EBIC —

[ ]

Canon a électrons

Lentilles objectif

Détecteurs

Tiré de Miroslav 2008

b)

ADF Détecteur
BF

ou détecteur
EELS

Faisceau
incident
convergent

ADF
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B Microscopie électronique: STEM

STEM dédié: le monde a 'envers

= VG STEMs (1970-1990) et Nion UtraSTEM
(actuel) proposent des configurations de
bas en haut

= Les STEM dédiés n'ont pas de lentille apres
I'’échantillon

= Les détecteurs collectent les électrons a
différents angles de diffusion/diffraction
(comme une diffraction a I'infini, sans
lentille)

» Attention: la lentille de formation du
faisceau est souvent appelée « objectif »,
mais dans un TEM, c'est le «condenseur »

EELS

bright-field
detector

sample

obgective
aperture

selected area

__ differential
pumping apertur

spectrometer

annular dark-
field detector

T objective lens

=\ = diffraction aperture

(]
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: contraste de diffraction

Scanning
beam

Au islands
on C film
N

Le microscope est en mode
diffraction

Les détecteurs sont places
relativement au cliché de diffraction

STEM BF:
Détection des électrons transmis:

Contraste similaire a

une image TEM BF (diaphragme
objectif sélectionne uniquement
les électrons transmis)

STEM ADF:

Détection de tous les électrons
diffractés arrivant sur le détecteur
annulaire (intégration de multiples
images TEM DF)

=
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B Microscopie électronique: STEM

L

STEM dans un TEM: Optique
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scattered electrons
(Dark Field)

detection
é\“; imen
%WA
—r]| video
image
display
]
Electronic signal
enhancement
Screen
Energy
analysis
or image
Electron display
energy loss

spectrometry

[y
[

Aicha Hessler-Wyser



=PrL

B Microscopie électronique: STEM

STEM dans un TEM:

= En STEM, le microscope est
en mode diffraction

= Le détecteur STEM est dans
un plan correspondant au
plan focal objectif

= Les électrons transmis
arrivent sur le detecteur BF

= Tous les électrons diffractés
sont collectés par le
détecteur ADF

Pivot point of

scanning system. Front focal plane

of objective lens

Upper polepiece
of objective lens

Convergent
scanning beam

Bragg
diffraction

N\ ;
\ _Lower polepiece
/7 of objective lens
/
/

Back focal plane

A\ ~~of objective lens

3
Transmitted spot in Diffracted spot in
stationary diffraction stationary diffraction
pattern pattern

Figure 1.7. Stationary diffraction pattern formation in STEM.
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: angles de convergence et de collection

» Le faisceau est focalisé sur I'échantillon, avec un
demi-angle de convergence o

= Les détecteurs BF et ADF sont symétriques. lls sont
donc caractérisés par des demi-angles de
collection, B et Bp;

= |l est important de conndaitre ces deux angles en
STEM

= Sil'angle de convergence augmente, les disques
de diffraction se superposent => interférence

Si[100] Si[100]

-
'Y
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B Microscopie électronique: STEM

Le faisceau est focalisé sur I'échantilion,
avec un demi-angle de convergence o

Les détecteurs BF et ADF sont symétriques.
lls sont donc caractérisés par des demi-
angles de collection, B ef Be

Il est important de connaitre ces deux
angles en STEM

Sil'angle de convergence augmente, les
disques de diffraction se superposent =>
intferférence

La longueur de caméra influence les spots
collectes par les détecteurs

STEM: angles de convergence et de collection

N (CITIIIIIIIIITS

Big camera length

[y
C_]
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=PL  Ladifférence d’'un STEM avec = nromicr
unTEM vient du fait que

A. on peut observer un échantillon
massif

B. on a une image directe de tout
I’échantillon

C. le détecteur integre le signal recu

D. on a un faisceau d’électrons
paralleles

E. on fait une acquisition point par point

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro



responseware.eu

=PFL  Ladifférence d’'un STEM avec intromicro
un SEM vient du fait que

on améliore fortement la résolution
spatiale

>

le détecteur integre le signal recu
on observe une figure de diffraction
on fait une acquisition point par point

mo o W

on a un contraste de diffraction

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro
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B Microscopie électronique: STEM

STEM vs TEM: BF mode

Figure 3.3a. Triple point in pure Al (TEM BF)

Point triple dans de I' Al pur

Figure 3.3b. Triple point in pure Al (STEM BF, 2Bs ~ 6 x 10~ 3 rads, probe size
~ 5nm)
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B Microscopie électronique: STEM

STEM vs TEM: DF mode

» Cellule PV couches minces Si
(ZnO/SI/InO)

= Image TEM DF: fort contraste de
diffraction, seulement peu de grains
sont intenses

= Image STEM ADF: beaucoup plus de
grains ZnO sont intenses, il y a un
contraste de diffraction pour tous les
grains, et également un contraste
entre ZnO et Si

[y
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copie électronique: STEM

B Micros

STEM vs TEM: DF mode

» Cellule PV couches minces Si
(ZnO/SI/InO)

= Image TEM DF: fort contraste de
diffraction, seulement peu de grains
sont intenses

= Image STEM ADF: beaucoup plus de
grains ZnO sont intenses, il y a un
contraste de diffraction pour tous les
grains, et également un contraste Proto-Si
entre ZnO et Si

= On voit aussi un Iéger contraste de
diffraction dans la couche Si
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: ADF

= L'image ADF donne un
signal qui depend
fortement de la diffraction
de Bragg des grains
d’Al,Os

= Les atomes isolés diffusent
les électrons de facon
incohérente a des angles
plus éleveés: ~“contraste
en /" pour petite CL .- e

g comera leng™h small comera length

Single atoms (or small groups of atoms)
of Pt on crystalline Al,O4

N
>4
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: ADF

= Parficule d'Au sur film de C

= Série de focales, en ADF et
en BF

= BF:image cohérente,
inversion de contraste avec
la défocalisation

= ADF: image incohérente,
seule I'intensité de diffusion
des atomes joue un role

= ADF: il est possible de voir la
différence entre une colonne
de N et N+1 atomes

= Cela permet de reconstruire
la forme de la particule en
3D

Pennycook et al.

(c)
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(d)
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: high angle annular dark field, HAADF

= Les électrons a fort angle de diffusion
sont les électrons diffusés par
I'interaction coulombienne avec le
noyau

= |Is sont plus élevés que les angles de
diffusion cohérente (diffraction)

= Un froisieme détecteur annulaire de
rayon plus grand permet de les
collecter

= Information sur le Z des atomes
diffuseurs

= Contraste en Z uniguement (HAADF)

| o tZ1-6-2

avec tI'épaisseur de I'échantillon
et Z le numéro atomique

Incident convergent beam

Specimen

/| 6, > 50 mrad off axis
6, > 10-50 mrad
63 < 10 mrad

HAADEF detector
ADF detector

HAADEF detector
ADF detector
BF detector

N
[
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: HAADF, contrasteenZ

= Particules Pt sur alumine
= Q. BF

= pb. ADF

= c. HAADF

=d.c-b

= Les particules sont les plus
visibles en HAADF

Pennycook et al.

Figure 1-11. Images of a Pt particies on y-alumina recorded in (a) bright field, (b) low-angle ADF, (¢)
HAADEF, and (d) the ratio of high-angle to low-angle ADF signals. Particle contrast is highest in the
HAADF image, reproduced from M. M. J. Treacy, PhD thesis, University of Cambridge, 1979, with
permission.

N
&

Aicha Hessler-Wyser



B Microscopie électronique: STEM

STEM: HAADF, contrasteenZ

Particules de Pt sur Al,O4

Multicouches Si-Ge/Si

Aicha Hessler-Wyser

D. Alexander
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: HAADF versus TEM

= Parficules de Pt sur Al,O4
= Ne sont pas visible en HRTEM, mais le deviennent en HAADF

Aicha Hessler-Wyser
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: HAADF versus HRTEM

A

HRTEM

STEM HAADF

N
~

Aicha Hessler-Wyser

Figure 1-16. Images of a Ge film grown epi-
taxially on Si by an implantation and oxida-
tion method. (a) Conventional TEM image
from a JEOL 200CX, (b) Z-contrast image
obtained with a VG Microscopes HB501UX
clearly delineating the Ge layer, reproduced
from Pennycook (198%a).

Pennycook et al.



EPFL  STEM: Effet de l1a défocalisation Detocus ()

= Pourle HR—STEM en HAADEF, Il dyuyure -
Nn'y a pas d’'inversion de i
contraste Defocus (A)

-1100

-300 -500 -700 -900
= Par contre, il y a une
défocalisation qui donne la 7-78 ‘
meilleure résolution (= le pic
d'infensité de la sonde le pli -sa--
fin et élevé) :
- SRR

- SR SR TR ES

Fig. 12. Simulated images of Si(110) corresponding to the probes shown in fig. 11.

a(mrad)

B Microscopie électronique: STEM
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=PFL  Quel type de contraste e tromicro
peut-on obteniren STEM?

Contraste en Z
Contraste topographique
Contraste de phase
Contraste de diffraction

o0 w»

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro



responseware.eu
=PFL Quel est’effetdela intromicro
longueur de caméra?

A. Cela change le contraste en ADF

o

Cela change le grandissement

C. Cela change la profondeur de
champ

D. Cela change la focalisation

Sondage: responseware.eu

ID: infromicro
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copie électronique: STEM

B Micros

STEM analytique (EDS)

= Echantillons minces

= Facteurs de corrections négligeable: la quantification est plus
simple (par rapport au SEM/EDS)

= Le faisceau se disperse moins dans I'échantillon

= Meilleure résolution spatiale

= Haute énergie: on a acces a toutes les raies en EDS

= STEM: la position du faisceau est parfaitement contrélée

w
=4
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=PFL  Volume d’interaction

B Microscopie électronique: STEM

Interaction Yolume Simulation

.00! 1 1 1 1 1 1 1
400 320 240 160 08B0 00D 080 160 240 320 400

Sample Conditions

KV: 30.0 Tilt 0
No. Trajectaries: 12000
B.S. Coefficient. 0.3098

Bulk PZT

Comments

Microns

= Peftit volume d'intferaction

= Maeilleure résolution spatiale

pour I'analyse

= SEM: 30 keV, échantillon massif

= TEM: 300 keV, échantillon mince

Interaction Yolume Simulation

120.0

150.0

180.0

210.0~

240.0

2700~

300.
1500 1200 900 600 300

0o 300 600 900 1200 1500

Sample Conditions |

ky: 300.0 Til: 0
No. Trajectories: 32000
B.S. Coefficient: 0.0000
Transmitted: 1.0000

Layer Name Thickness |
1 PZT 200

Comments

Angstroms

w
N
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: cartographie élémentaire

Datacube: des spectres EDS
sont collectés a chaque
position de I'image

Pour une énergie donnée, on
peut recréer une image avec
ce signal, c'est une
cartographie élémentaire

Méme principe pour le EELS
ou le filire en énergie: on peut
reconstruire le datacube en
empilant des images filtrées

Probe

Sample

Energy-filtered image

w
-]
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B Microscopie électronique: STEM

STEM: cartographie élémentaire

= Datacube

« Un spectre complet est acquis
pour chaqgue pixel de I'image

« Les données sont enregistrées
en3D: X, v, E

= Traitement apres I'acquisition

« Chaque spectre peut étre
analysé et quantifié

« Pour chaque pixel, on attribue
une concentration en un
elément

« Celareprésente des
cartographie par élément

w
~
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copie électronique: STEM

B Micros

Analytical EDS @ CIME

=  ChemiSTEM™ Technology
= SDD detectors
= 4 det around the sample

Aicha Hessler-Wyser



=FFL " Ccombinaison STEM et EDS: cartographie quantitative

STEM DF Cu Sn

400 x 400 pixels (500 nm x 500 nm)

copie électronique: STEM

160000 spectra

= 4 msec., (10min.), 2.5 nA

B Micros
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B Microscopie électronique: STEM

L

Combinaison STEM et EDS

= Saphir synthétique
= Al,O; dopé au La

= Les cartographies qualitatives montrent

que le Lase place aux joints de grains

2y

ook
ap data 52

MAG: 160000 x HV: 200.0 kV WD: -1.0 mm

v

Map data 52
MAG: 160000 x HV: 200.0 kV WD: -1.0 mm

La at grain
boundaries

Map data 52
MAG: 160000 x HV: 200.0 kV WD: -1.0 mm

Cl (from synthesis)

P. Bowen, M. Stuer

o
=y
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=PFL  Combinaison STEM et EDS

Aicha Hessler-Wyser

= Pile 0 combustible a
oxyde solide (SOFC)

= Interface entre électrolyte
et cathode

= On voit la diffusion du Mn
dans I'électrolyte, par les
joints de grains

= Chaque image peut étfre
quantifiee

B Microscopie électronique: STEM



ison HRSTEM et EDS

Comb

=PrL
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=PFL  Titan Themis @ CIME

= Correction Cs pour
la sonde et I'image

= ChemiSTEM EDS
= EELS spectrometer

= Monochromateur

B Microscopie électronique: STEM



=PFL  EPFL Titan THEMIS

= STEM HAADF

= Haute résolution

= Possible de résoudre

I'interface avec la

résolution atomique

= Que se passe-t-il ¢

I'interface?

2 Pb(Zr,Ti)O,

SRR
‘' 5

copie électronique: STEM

B Micros




=P*L  HRSTEM: contraste enZ al'échelle atomique

copie électronique: STEM

Micros
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B Microscopie électronique: STEM

Combinaison HRSTEM et EDS

Cartographie
elémentaire a
I'echelle
atomique!
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copie électronique: STEM

B Micros

STEM versus TEM/SEM

Avantages

= Détection parallele de
différents signaux

= Placement du faisceau
simple et précis (EDX, EELS)

» Petit volume d’'interaction
= Haute énergie

= Permet d'éviter le
confraste de diffraction
(p.ex. 3D tomographie en
HAADF)

» Contfraste en Z

Inconvénients

= Longs temps d'acquisition
(point par point)

= Déformation de I'image
(bobines de déflexion)

= Procédure d'alignement
complexe

» Plus coUteux

Aicha Hessler-Wyser



Ce qu'’ll faut retenir...

= Sonde focalisée, balayage, image point par point

= Infégration des signaux sur la surface des déetecteurs
= Contraste de diffraction et en Z

= |[déal pour microanalyse: datacube

Incident convergent beam

Energy-filtere

o
©
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