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Abstrakt:

Predkladana prace se zabyva problematikou environmentdlni rastrovaci elektronové
mikroskopie (EREM) a pouzivanymi detektory sekunddrnich elektronli. Zikladnim
zaméfenim prace je objasnéni funkce pouZivanych detektorit sekundarnich elektronti

a srovnani téchto detektorti. Jmenovité se jedna o scintilacni detektor a ioniza¢ni detektor.

Abstract:

Submitted work deals with problems of environmental scanning electron microscopy

(EREM) and used detectors of secondary electrons.

Klic¢ova slova:

Environmentélni rastrovaci elektronovd mikroskopie, sekundéarni elektrony, scintilacni

detektor, ioniza¢ni detektor
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Environmental scanning electron microscopy, secondary electrons, scintillation detector,

1onization detector



Bibliograficka citace dila:

Novék, P. Scintilacni a ionizacni detektor sekunddrnich elektronii pro REM pracujici
pri vyssim tlaku v komore vzorku. Brno: Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta
elektrotechniky a komunikaénich technologii, 2009. 64 s. Vedouci bakaldiské prace

doc. Ing. Josef Jirdk, CSc.

Prohlaseni

Prohlasuji, Ze svoji bakalafskou prici na téma Scintilacni a ionizacni detektor sekundarnich
elektronti pro REM pracujici pfi vy$sim tlaku v komote vzorku jsem vypracoval samostatné
pod vedenim vedouciho semestrdlniho projektu a s pouZzitim odborné literatury a dalSich
informacnich zdrojt, které jsou vSechny citovdny v pridci a uvedeny v seznamu literatury

na konci préce.

Jako autor uvedeného semestrdlniho projektu dile prohlasuji, Ze v souvislosti s vytvofenim
tohoto projektu jsem neporusil autorskd prava tietich osob, zejména jsem nezasdhl
nedovolenym zptisobem do cizich autorskych prdv osobnostnich a jsem si pln¢ védom
nasledka poruseni ustanoveni § 11 a nasledujicich autorského zdkona ¢. 121/2000 Sb., vcetné
moznych trestnépravnich dusledkt vyplyvajicich z ustanoveni § 152 trestniho zdkona
¢. 140/1961 Sb.

V Brné dne 3. ¢ervna 2009 Pavel Novak



Podékovani

Dé&kuji vedoucimu semestralni prace doc. Ing. Josefu Jirdkovi, CSc. a Ing. Pavlu Cudkovi
za ucinnou metodickou, pedagogickou a odbornou pomoc a ptredevsim za trpélivost a cenné
rady pfi zpracovani mé bakalafské préce.

V Brné dne 3. ¢ervna 2009 Pavel Novak



Obsah:

Seznam pouZityCh SYMDOIT: ... ..oiiiiiiiiiieie et e 11
TIVOU ettt 12
1 FyzikaInt ZaKIady ......ccoooviiiiiiiiiieeee e 13
1.1 Mechanizmy TOZPLYIU .....ccoouuiiiiiiieiieeeeee et e 13
1.1.1 PruZny roZptyl ....coooueeeiieieeee e 13
1.1.2 INEPIUZNY TOZPLY] ..nevieiiiieeiieeetee ettt ettt e et eae e etaeeetreeeaeeesanaeenes 15

1.2 Zpétn€ odrazené CleKLIONY .........cccueeeriieriiieeiiieeiieesieeesieeesieeestee e e saeeesaeeeseaeees 15
1.3 Emise sekundarnich eleKtronil............coceeviriiriiiiniiniiieiiceece e 18
1.4 Sekundarni emise z nekovovych povIChil ........cocueeiiiiiiiiiiiiiiee e, 20

2 Funkce a KOnStruKCe PIISTIOJE....ueeeuiieeiiieeiieeeiieeeiee et etee et e eaeeeeeeeaaeeerneesnee e 21
2.1 EleKtronovVA OPUIKA.......c..eiiiiiiiiiiieeieeeeeeee et 21
2.2 EIEKIrONOVE tIYSKY ..coiiiiiiiiiiiiiiee ettt ettt ettt e 21
2.2.1 PIimo Zhavena trysKa .........coooiiiiiiiiieeeeee e 21
2.2.2 AULOCMISIT ITYSKA...eeeeiiiiiiiieiciie et e 23

2.3 OPUICKA SOUSTAVA.....eiiiiiieiiieeiiiieeiteeeitee et et e et e e st e e sbeeesabeeenabeesabeesnsseesnsaeesaseens 25
2.4 VaKUOVY SYSTEIM c.uutiiiiiiiiiiieiiiee ettt ettt ettt e et e et e e st e e s bt e e sbaeesabeeesabeeas 25
2.5 KOMOTa VZOTKU ...t 25

3 DEteKCe lEKITONTL.....eouuieiiiiiiiieiie ettt ettt et e e st 25
Environmentdlni rastrovaci elektronovy mikroskop .........ccccecceeriiiennieeniieeniieenieeene 26

4.1 Interakce elektronl s plynnym prostredim .........ccceeevveerieiiienieeiiieie e 28
4.2 Vakuova soustava environmentdlniho mikroskopu..........cccccoeceeniiniiniiiniinnenncns 29

5 Detekce signalli v environmentalnim mikrosKopu ..........ccceeeevveeriiieniieenieesieeeieeeee 31
5.1 Detekce zpétné odrazenych eleKtront.........eeecveerieeiienieeiieiecie e 31
5.2 Detekce sekundarnich eleKtront...........ccocueviiiiieiiiniininiiiniiieeieeeeeee e 32
5.3 Scintilacni detektor s fOtONASODICEM ....cc.uuiiiiiiiiiiiiiiiieeiteeeteeeeeetee e 36
54 Scintilaéni detektor s fotondsobi¢em pro vySSi tlaKy ........cccccveevvieeniieeniieeniieennen. 38

6 Vzorek v environmentalnim mikroSKOPU ..........coovuiiiriiiiiiieiiieeiceeeceeeeee e 39
6.1 INADTJENT VZOTKU ettt et 39
6.2  Metoda pozorovani VIhKYch VZOTKQ ........c.coiiiiiiiiiiiiiiieee e 40

7 Scintilacni @ 10N1ZaCNT ELEKLOT. .....cccuiiiiiiiiiiiiiiieeee e 41
7.1 Meéfeni zavislosti signdlu na tlaku v komote vzorku pro ioniza¢ni detektor............ 41
7.1.1 PouZity 10n1zacni deteKLOr ........eeeiiiiiiiiiiiiieeiie et 42
7.1.2 POSTUP METENT .....eeiiiiiiiiiiieiee et 42



10
11
12

7.1.3 Zptsob vyhodnoceni Grovng SignalU.........ccceeeevveeriieeniieenieeeieeeiee e e 43

7.1.4 Prepocet stejnosmerné SI0ZKY........c.ooeviiiiiiiiieniiiieniieeiececeeee e 45
7.2 ZmMETENE ZAVISIOSI.cuueiiiiiiiiiiiiiiceeet et 48
7.3 Meéfteni zavislosti velikosti signdlu na tlaku v komote vzorku pro scintila¢ni detektor

.................................................................................................................................. 52

7.4 Sledovéni tenkych vrstev UhITKU..........oooiiiiiiiiiiieee e 56
ZLAVET ..ottt 60
Seznam POUZILE ILEIALUTY .....c..eeiiiiiiiiiiiiiiieiiee ettt 61
Seznam ODTAZKIUL........cccuoviiiiiiiiiiiiieitee e 61
Seznam tabulek..........ccooiiiiiiiiii e 63
SeZNAM PITLON ...coiiiiiiiiiie et 64

10



Seznam pouzitych symboli:

Planckova konstanta (J.s)

hmotnost cdstice (kg)

rychlost cdstice ( m.s”! )

rychlost sveétla ( m.s™ )

vinova délka zdreni (m)

materidlovd konstanta katody
absolutni teplota (K)

vystupni prdce emitujiciho kovu (eV)

Boltzmannova konstanta (J-K ! )

A ™ T N9 >0 = o3 0=

zdklad prirozenych logaritmii (-)

?

proud absorbovanych elektronii (A)

&

proud zpétné odraZenych elektronii (A)

proud primdrniho svazku (A)

~ =

proud sekunddrnich elektronii (A)
m, hmotnost elektronu (kg)

v rychlost elektronu (m.s™)

p ndmernd vzddlenost

e ndboj elektronu (eV)

Z protonové cislo jddra (-)

n icinnost (%)

N koeficient emise zpétné odraZenych elektronu
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Uvod

Environmentélni rastrovaci elektronovd mikroskopie (EREM) je jednim z poslednich
vyvojovych stadii rastrovaci elektronové mikroskopie. Jeji pocatky se datuji od 70. let, kdy
pfedmétem zdjmu bylo zamezit tvorbé elektrického ndboje na povrchu nevodivych vzorkl
napousténim plynti do komory vzorku. Bylo zjisténo, Ze v dusledku ioniza¢nich sraZzek atomt
a molekul plynt s elektrony se neprojevuje zZadny negativni naboj na izola¢nim vzorku, nebot’
tento ndboj je kompenzovan sraZkovymi ionty. Kompenzace elektrického naboje umoZziuje
pifimé pozorovéani elektricky nevodivych prepardtii bez jejich pokryti elektricky vodivou
vrstvou. EREM mikroskop ndm umoznuje pracovat s tlaky v komoie vzorku az do fadu tisict
Pa.

Zékladem tohoto zvratu je pouZiti clon odd€lujicich tlak v komote vzorku a tlak
v elektronové optické c¢dsti mikroskopu, zavedeni tzv. komory diferencidlniho Cerpéni
a vyuziti ioniza¢niho detektoru sekundarnich elektronti. Clony uc¢inn¢ omezuji proudéni plynt
mezi jednotlivymi oblastmi mikroskopu, umoziiuji jejich separétni Cerpani a otvorem clony je
zajistén pruchod primdrnich elektront elektronového svazku smérem ke vzorku.

Je zfejmé, Ze detektorovy systém sehrdvd mimoiddn¢ duleZitou roli v moZnostech
zobrazeni vzorkt pii riznych hodnotach tlaku v komote vzorku. Nabizi se tedy srovnani dvou
detektorii které se v EREM pouzivaji. Jde o scintila¢ni a ioniza¢ni detektor.

12



1 Fyzikalni zaklady

1.1 Mechanizmy rozptylu

Pii prichodu hmotou se elektrony nejen rozptyluji, ale také ztraceji pii srdzkach
s atomy Cast své energie. V zdsadé mohou pii ndrazu elektronu na atom nastat dva piipady:
elektron se bud’ odrazi do jiného sméru bez ztraty své ptivodni rychlosti, nebo ¢4st své energie
pfedd atomu a déle se pohybuje se zmenSenou kinetickou energii. Prvni pfipad pfipomina raz

pruznych kouli, a proto se mluvi o pruzném rozptylu.

Pohybujici se ¢astici je pfifazena urcitd vinova délka A vztahem:

1=t (1.1)

my

kde h — Planckova konstanta, m — hmotnost cdstice, v — rychlost cdstice

1.1.1 Pruzny rozptyl

Pfi pruzném rozptylu dochédzi k odchyleni elektronu vlivem elektrického pole atomu.
Predpoklddejme, Ze ve velké vzdalenosti od jadra se elektron pohybuje rychlosti v podél
ptimky ab (viz. Obr. 1.1). Pismenem p ozna¢me vzdélenost pitimky ab od sttedu jadra. Mezi

obéma ¢ésticemi pisobi Coulombova sila.

a

elektron

Obr. 1.1 Zakriveni drdhy elektronu v poli jadra. Prevzato z [2].
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Obr. 1.2 Zavislost rozptylového tihlu na ndmeérné vzddlenosti. Prevzato z [2].

Z vypocta podle zakoni klasické mechaniky vyplyva, Ze vysledna draha bude
hyperbola, pficemz atomové jadro bude leZet v ohnisku této hyperboly a piimka ab je jednou

z asymptot. Vypoctem lze urcit rozptylovy thel a.

O me V?
cotg—= — 1.2
892 27 (12)

kde m,— hmotnost elektronu, v — rychlost elektronu, p — namérnd vzddlenost, e — ndboj

elektronu, Z — protonové cislo jdadra

Hmotnost jadra se povazuje za nekonecné velkou proti hmotnosti elektronu, rychlost
elektronu za dostate¢né malou, aby mohlo byt pouzito zdkont klasické mechaniky. Ze vzorce
je vidét, Ze dhel a bude tim vétsi, ¢im mensi je ndmérnd vzdalenost p. Pii dostate¢né malé
vzdalenosti miZe byt elektron dokonce odchylen zpét. Zavislost thlu o na ndmérné

vzdélenosti je vidét na Obr. 1.2.
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1.1.2 Nepruzny rozptyl

Druhy pfipad lze pfirovnat k rdzu nepruznych téles, a proto se tento druh rozptylu
nazyva nepruznym, kdy jsou vybuzeny elektrony v atomech na vys$si energetické hladiny,
nebo nastava ionizace atomu. Celkovy G¢inny prufez bude pak souctem ucinnych prufezii pro
rozptyl na jednotlivych hladinidch. Oznacime-li pravdépodobnost pruzného rozptylu elektronu
po (v) a pravdépodobnost nepruzného rozptylu vybuzenim n-té hladiny atomu p, (v), bude

celkovy ucinny prufez dan vztahem:
o =poAv)S(v)+ D pav)o(v)=0Co+ ) G (1.3)

kde o — ucinny prurez pro rozptyl, o, — ucinny prurez pro rozptyl na hladiné (slupce) n

1.2 Zpétné odrazené elektrony

Obraceny smér pohybu elektronu miiZe nastat mnohondsobnymi srdZkami s malym
uhlem rozptylu. JestliZze elektron neztrati energii nepruznou srazkou, miiZze vzorek opustit.
Ve skuteCnosti vSak elektron vzdy Cast své energie ztrati. Elektrony, které vzorek skute¢né
opusti, se nazyvaji zpétné odraZené. Spektrum energie zpétné¢ odraZenych elektroni ma
maximum vétSinou pii E/Eg = 0,8 az 0,9 (Ey je pocatecni, E — skute¢nd energie elektrontl).
Piiklad spektra elektronii zpétné odrazenych z Pt, Cu, Al je uveden na Obr. 1.3. Pocatecni
energie elektronl Ej je 29 keV. Intenzita zpétn¢ odraZenych elektronii je charakterizovana

diferencidlnim koeficientem emise zpétné odrazenych elektronti dng/dE.

15
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Obr. 1.3 Energetické rozloZeni zpétné odraZenych elektronii pro Pt, Cu a Al; EO = 29 keV.

Prevzato z [2

I

MnoZstvi zpétné odraZenych elektronli vzriistd

praktické potieby se pouZzivaji experimentdlni udaje,

numerickymi metodami. Je uvadén empiricky vztah pro

pti Eg = 20 keV.

Ns(20)=-2,54.10"+1,6.10>Z -1,86.10"Z> +8,3.107 Z°

s protonovym Ccislem vzorku. Pro
nebo udaje vypoctené nékterymi
NB Vv zavislosti na protonovém cisle

(1.4)

Meéfeni koeficientu emise emise zpétn¢ odrazenych elektronii g na tenkych vrstvach
ukazuje, z jakych hloubek materidlu jsou odrazené elektrony emitovany (Obr. 1.4 a Obr. 1.5).
Zpocatku je koeficient np umérny tloustce vrstvy, od urcité tloustky nabyva konstantni

hodnoty, kterd se rovna koeficientu emise zpétn¢ odrazenych elektronti tlustého vzorku.
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Obr. 1.4 Zdvislost koeficientu emise zpétne odraZenych elektronii ng pro Al na tloustce folie pri riizném

urychlovacim napeti. Prevzato z [2].

Au
0.50 10,3 keV 12,6 keV 16,3 keV 23,4keV 30,3 keV
8,6 kel =2 39,1 keV
0,45 -
0,40 |-
[1]
= 0351 58,4 keV
0,30 -
0,25
i 79,3 keV
0,20 |-§
015 98,4 keV
0,10
0,05

/

1 1 1 I 1 1 1 1 1 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
tloustka félie (ugem™)

Obr. 1.5 Zavislost koeficientu emise zpetné odraZenych elektronii ng pro Au na tloustce folie pri riizném
urychlovacim napéti. Prevzato z [2].
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Koeficient emise zpétn¢ odraZenych elektront tlustého vzorku silné zdvisi na dhlu
dopadu primarnich elektronli. Zavislost ng na protonovém ¢isle Z a na thlu dopadu o (thel
mezi normélou povrchu vzorku a svazkem dopadajicich elektrontl) je zndzornéna na Obr. 1.6.
Pocatecni energie Eyp = 25,2 keV. Je zajimavé, Ze tvar zdvislosti se v oblasti energii

primarnich elektront 10 az 100 keV t€émét neméni.

0,9 -
Eo= 25,2 keV

o =80°

0,8 - O =75°

o =70°

o =65°

0.7 o =60°

o =50°

0.6 - &= 40°

o = 20°

2 o= 10°

ot =0°
T 0.5 |-
0,4 -
0,3
0,2 -
0,1 -

1 1 | L |
(0] 20 40 60 80 100

Obr. 1.6 Zdvislost koeficientu emise zpétne odraZenych elektronit ngna protonovém cisle Z pro riizné iihly
dopadu (iihel o. je tihel mezi normdlou k povrchu a svazkem elektronit) Ey = 25,2 keV. Prevzato 7 [2].

1.3 Emise sekundarnich elektronu

Pti dopadu svazku rychlych elektronti na povrch vzorku se v blizkosti povrchu objevi
kromé zpétn¢ odrazenych elektront jesté dalsi skupina elektronti. Tyto elektrony maji energii
jednotek az desitek eV a nazyvaji se sekundarni. Emise sekundarnich elektrond je nejvyssi pfi
nizkych energiich primdrnich elektrond. Sekunddrni elektrony vznikaji pfi pronikdni
primdrnich elektroni hmotou jako produkt nepruZnych srdZek. Pfi ionizaci se uvoliuji
elektrony z atomového obalu a maji-li dostatecnou energii, mohou se ve vzorku pohybovat.

ProtoZze se vSak jejich pohyb pfitom rychle zpomaluje, mohou uniknout ze vzorku jen
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v ptipadé, Ze nejsou generovany hloubé€ji nez v jisté maximalni hloubce, kterou oznac¢ime ds.
Maximdlni hloubku pronikdni primdrnich elektronli ozna¢ime d, Pro posouzeni Gc¢innosti
sekunddrni emise se zavadi koeficient 9, ktery je definovan jako pomér poctu sekundarnich

elektronii emitovanych z povrchu vzorku k poctu primarnich dopadajicich elektrond.

L
Iy

) (1.5)

Je-li energie primdrnich elektronl tak nizkd, Ze plati d, < d, koeficient & poroste

s energii primdrnich elektrontl.

Bude-li d, > ds, bude koeficient 6 riist nebo klesat s energii primérnich elektroni podle toho,
zda uCinny prlfez pro nepruzny senergii roste nebo klesd. & tedy bude zpocitku

vzrustat a po dosaZeni maxima pii ur¢itém urychlovacim napéti bude opét klesat.

1,5 T 1 T

1,0
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Obr. 1.7 Zavislost koeficientu emise sekunddrnich elektronii — 0 na energii primdrnich elektronit E,pro Cu, Ag,
Mg a Ba; body znaci experimentdlni hodnoty, plnymi a cdrkovanymi carami jsou vyznaceny teoretické zdavislosti.
Prevzato z [2].
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Experimenty bylo zjisténo, Ze krystalova struktura ma na sekundarni emisi velmi maly
vliv, maximdlné nékolik procent. Rovnéz vliv teploty je zanedbatelny.

Velky vliv na velikost emise sekunddrnich elektronti ma dhel dopadu primérnich
elektronii. S rostoucim udhlem dopadu se zvySuje mnoZstvi sekunddrnich elektronil
generovanych dostatecné¢ blizko pod povrchem. Tento jev je vyraznéjsi pii vysokych
urychlovacich napétich. Hloubka, z které mohou sekundarni elektrony proniknout na povrch

je asi 3 nm.
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Obr. 1.8 Zavislost koeficientu emise sekunddrnich elektronii - 6 na energii primdrnich elektronii pri riiznych
tihlech dopadu. Prevzato z [2].

1.4 Sekundarni emise z nekovovych povrchi

Sekundarni emise z izolantii je odlisSnd. Experimenty ukdzaly, Ze koeficient emise
sekundérnich elektronti § je pro nevodivé slouceniny kovii mnohem vyssi nez pro kovové
slouceniny. Silnd emise sekundarnich elektronii z t€chto materidlii je zplsobena zejména
velkou miizkovou konstantou, nizkou drovni Fermiho hladiny a malou vystupni praci.

Tyto podminky jsou splnény i u elektropozitivnich kovii, avSak koeficienty & jsou
ptresto nizké. Vazba valenc¢nich elektronti ke kovové krystalové miiZce je slabd a nepruzné
srdzky primdrnich elektronli s témétf volnymi elektrony kovu jsou madlo pravdépodobné.
V kovu je velké mnozstvi volnych elektront, pravdépodobnost piedani energie primarnimi

elektrony je velmi mala. Pfi vystupu z kovu se sekundarni elektrony snadno absorbuji.

20



2 Funkce a konstrukce pristroje

2.1 Elektronova optika

Velikost proudu primdrnich elektronii zaostienych pomoci elektronové optiky
na malou plochu na povrchu vzorku urcuje velikost jednotlivych emitovanych signdla
(charakteristické rentgenové zatreni, odrazené elektrony, sekundarni elektrony atd.), které jsou
nositeli informace o vzorku. V zdsadé md byt elektronova optika konstruovédna tak, aby bylo
dosazeno maximdlntho moZzného proudu, ktery by byl pifendSen primarnim svazkem
soustiedénym do nejmensi mozné stopy na vzorku.

Elektronovd optika se sklddd zelektronové trysky, -elektrostatickych nebo
elektromagnetickych Cocek a vychylovacich civek. Ve vSech jejich castech prochazeji
elektrony prostorem, v némz je elektromagnetické pole. Vzdjemnym plsobenim elektronil
apole dochdzi k urychleni elektronli, ohybu drah elektronii a k fokusaci elektronového
svazku. Kone¢nym vysledkem ptisobeni elektronové optiky je pak tenky, témér

monoenergeticky elektronovy svazek, ktery dopadd na povrch vzorku.

2.2 Elektronove trysky

V soucasné dobé€ se nejvice vyuzivd dvou zpisobil emise elektrontll u piistroje REM

a to termoemise a autoemise (emise elektront vlivem elektrického pole).

2.2.1 Primo zhavena tryska

Zhavend katoda a fokusaéni elektroda (Wehneltiv vélec) jsou na vysokém zdporném
potencidlu (-5 az -50 kV), anoda je spojena s kostrou pfistroje na potencidl zem¢. Katodu tvori
obvykle wolframové vldkno o priméru asi 0,lmm ohnuté do tvaru pismene V. Polomér
ohybu ¢ini asi 100um. Pfi vysoké teploté hrotu vldkna ziska jisté procento elektronii
dostate¢nou energii k tomu, aby vystoupily z kovu a ptekonaly energetickou bariéru, ktera

je dana vystupni praci w daného kovu. Velikost hustoty emisniho proudu je dédna

21



Richardsonovym zdkonem:

w

Ji=aT% * (Acm?) 2.1)

kde a — materidlovd konstanta katody, T — absolutni teplota (K), w — vystupni prdce

emitujictho kovu (eV), k — Boltzmannova konstanta, e — zdklad prirozenych logaritmii

Pro pracovni teplotu vldkna 2700 K ¢ini hustota emisniho proudu podle vztahu (2.1)
1,75 A cm™. Konstanty pro wolfram jsou a = 60 A cm™ a w = 4,5 eV. Zivotnost vldkna
znacné zavisi na hustoté emisniho proudu i na pouzitém vakuu. Typické hodnoty jsou
Jh=1,75 A cm'z, doba zivota 40 az 80 hodin, vakuum alespon 102 Pa. Pfi normalnich
teplotdch vlakna (2650 az 2900 K) se emituji elektrony z plosky o rozmérech 100 x 150 um
na Spicce vldkna a maji Gaussovo rozdéleni energii (rychlosti).

Vldkno obklopuje vdlcovd fokusacni elektroda. Tato elektroda ma proti katodé

zaporné napéti 0 az 500 V.

—» [

Obr. 2.1 Emisni proud trysky s wolframovym vildknem I, v zdvislosti na teploté vidkna (Zhavicim proudem I).

Prevzato 7 [2].

Se zvysujici se teplotou vldkna vznika jiZ tolik elektront, Ze je urychlovaci pole anody
nestaci odsdvat a strmd zdvislost Iy na I; se zakfivuje. Kolem vldkna se tvoii trvaly prostorovy

niboj a dojde ke stavu nasyceni I;. Dal$i zvySovani Zhavicitho proudu I; nevede jiz
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k zvySovani emisniho proudu, nybrz jen ke zvétSeni prostorového ndboje kolem hrotu vlidkna
a ke zkraceni Zivotnosti vldkna. Stav nasyceni je pro provoz trysky nejvhodnéjsi, nebot’ je
vyloucen vliv povrchové struktury vldkna i kolisani teploty vlivem kolisani Zhaviciho proudu
(Obr. 2.1).

Obr. 2.2 Ruzné typy wolframovych katod. Prevzato z [2].

2.2.2 Autoemisni tryska

Trysky tohoto typu ptedstavuji zdroje elektronti o vysoké smérové proudové hustoté,
nebot’ vSechny elektrony opoustéji katodu téméf se stejnou rychlosti. Principem cinnosti
trysky je jev zvany autoemise.

Na Obr. 2.3 je nakresleno zdkladni zapojeni autoemisni trysky. Na prvni anodu se vklada
potencial asi 3000 V. Tato elektroda ovladd emisni proud z vhodné orientovaného
wolframového whiskeru (drobny tenky monokrystal wolframu), ktery je zaSpicatén do hrotu
elektrolytickym leptdnim. Druhda anoda, nesouci vyssi kladny potencidl, urCuje konecnou
energii elektrond. Clona druhé anody vymezuje dhlovou aperturu trysky. Pole mezi obéma
anodami pusobi jako elektrostatickd ¢ocka a fokusuje svazek elektronti do bodu lezictho asi

3 az 5 cm za druhou anodou. Tryska ma takové vlastnosti, Ze ji 1ze pouzit k vytvoreni svazku
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o praméru mensim neZ 10 nm pii proudu 10"° A bez dalsich zmen3ujicich magnetickych

ocek.
Hlavnim problémem pfi pouZiti autoemisni trysky je ptisny pozadavek vysokého

(@

vakua 10 nPa. Z parametri vyplyvd, Ze tato tryska se uplatni pfedev§im v transmisni

rastrovaci (STEM) a rastrovaci (REM) mikroskopii vysokych rozliseni.

RIS

Uo

Obr. 2.3 Autoemisni tryska podle Crewe: 1 — wolframovy whisker, 2 — prvni anoda, 3 — druhd anoda,

U, Uy - zdroje vysokého napéti. Prevzato z [2].
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2.3 Opticka soustava

Optické soustavy REM jsou tvofeny elektronovou tryskou a elektronovymi ¢ockami.
pii dosazeni vysoké proudové hustoty.
Prvni ¢o¢ce smérem od elektronové trysky tikdme kondenzor, druhé ¢occe budeme

tikat projekcni c¢ocka (resp. objektiv).

2.4 Vakuovy systéem

Prostor elektronové trysky, tubusu a komory vzorku musi byt u pfistroje REM

evakuovén nejméné na tlak 107 Pa, a to zejména z t&chto divodi:

Elektrony jsou pii vysSim tlaku absorbovany a rozptylovany.
2. Pii vyssich tlacich by katoda siln¢ korodovala a poskodila se ionty zbytkového plynu.
3. Dochézelo by k rychlé kontaminaci zkoumanych vzorkul i soucasti elektronové optiky,

coz by mélo za nasledek ztritu rozliSeni a deformaci elektronového svazku.

2.5 Komora vzorku

Komorou vzorku nazyvdme evakuovany prostor, ktery konstrukéné navazuje na tubus
ptistroje a do kterého se vkladaji vzorky urc¢ené k pozorovani. Do tohoto prostoru usti nejen

elektronova optika, ale i vétSina elektronti.

3 Detekce elektronu

Kromé charakteristického rentgenového zdareni jsou pii interakci priméarniho
svazku elektronti s atomy vzorku emitovany energetické zpétn¢ odrazené elektrony,
nizkoenergetické sekundarni elektrony, Augerovy elektrony, viditelné ultrafialové nebo

infracervené zéateni. Cast elektronli se absorbuje ve vzorku a objevi se jako proud odtékajici
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do zemé. U tenkych vzorkl ¢ést elektronii vzorkem projde a pfitom ztrati ¢ast své energie
(napf. ionizaci atomu vzorku).
a chemickych vlastnostech zkoumaného materidlu za predpokladu, Ze je pouzito takové
detekéni cCidlo, které dokdze tento signdl G¢inné a selektivné zachytit. V piipadé Augerovych
elektronti, transmitovanych elektronti a katodoluminescence je mozno podobné jako
u rentgenového charakteristického zafeni provadet téZ spektroskopickd méfenti.

Pfi priméru svazku elektront asi 10 nm bude ¢init proud piendseny svazkem asi
10" A. V optimélnim piipadé budeme mit k dispozici proud emitovanych elektroni fadu
10" A, o kterém budeme predpoklddat, Ze je zhruba rovnomérné rozloZen v prostorovém
uhlu predstavujicim polokouli. Vzhledem k tomu, Ze se prakticky neda realizovat tak velky
detektor, ktery by byl schopen zachytit vSechny elektrony v tak velkém prostorovém thlu,
muzeme ocekavat, zZe proud elektronil, ktery na redlny detektor dopadd, ma hodnotu tadu

12 vl P . 41 ¢ ¢ v v .
1077 A, nebo jest¢ méné. Tento signdl je nutné znacné zesilit.

4 Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

Podstata tohoto mikroskopu spocivd v moZnosti pozorovat vzorky obsahujici urcité
mnozstvi vody nebo pozorovat je pii vySSich tlacich ve vzorkové komote. Skupina védch
Robinsona[4,5] a Laneho [6] zjistila, Ze kdyz pfitomny plyn v okoli vzorku obsahuje vodu,
jemozné vzorek udrZet vlhky. V 80. letech dochdzi krevoluénimu zvratu ve vyvoji
mikroskopli ESEM. Zdkladem tohoto zvratu je pouziti dvou clon oddélujici tlak v komote
vzorku a tlak v elektronové optické €asti mikroskopu, zavedeni tzv. komory diferencidlniho
Cerpani a zejména vyuziti ioniza¢niho detektoru sekundarnich elektronti.

Zékladnim rozdilem mezi konvencnim rastrovacim elektronovym mikroskopem SEM
a ESEM je tlak v komote vzorku. Ackoliv elektronovd tryska je obvykle umisténa pti tlaku
107 Pa, v komofe vzorku miZe byt tlak od jednotek Pa do tisich Pa. Mikroskopy, které
pracuji s tlakem ve vzorkové komote 300 Pa az 2000 Pa, jsou nazyvany ESEM. Jsou urceny
k pozorovani vzorkl obsahujici vétsi ¢i mensi mnoZzstvi vody. Vzhledem k rozptylu elektronti
elektronového svazku pii srdzkach s plynnym prostfredim je potfebné omezit jejich drdhu
v prostiedi s vyS§imi tlaky. V tubusu mikroskopu s elektronovou optikou je udrZzovén tlak
jako v konvencnim SEM, vysoky pracovni tlak je plynii je pouze v komote vzorku. Oddé€leni
jednotlivych prostort s rozdilnymi tlaky plyni je uskute¢néno pomoci tlak omezujicich clon

s otvorem velikosti stovek mikrometri. Tyto clony G¢inné omezuji proudéni plynli mezi
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jednotlivymi oblastmi mikroskopu, umoziuji jejich separitni Cerpani a otvorem clony
je zajistén pruchod primarnich elektron elektronového svazku smérem ke vzorku.

Mikroskopy, ve kterych tlak ve vzorkové komote nepievysi 300 Pa, se nazyvaji
variable pressure (VP) nebo low vakuum (LV) a slouzi predevSim k pozorovani izolacnich
vzorkl nebo vzorkl odolnéjsSich tkdni. K odd¢€leni tubusu mikroskopu od vzorkové komory
v tomto piipadé vystacime s jednou tlak kompenzujici clonou, kterd je sou€asné i aperturni
clonou projekéni Cocky mikroskopu. K hlavnim uvadénym piednostem této skupiny
mikroskopll patii odstranéni nabijecich jevll a odstranéni nutnosti pokoveni nevodivych
vzorkl, snizené vysouSeni vlhkych vzorkii a jednoduchy piechod od konven¢niho SEM
k mikroskopu s vy$§im tlakem v komofe vzorku. Dtvod tohoto do jisté miry omezeného
pouZziti je ten, Ze mikroskopy typu VP nebo LV pouZivaji k detekci aZ na jednu vyjimku
pouze zpétné odrazené elektrony (BSE), nesouci informaci o materidlovém sloZeni vzorku.
Pokud se materidlové slozeni vzorku dané zménou jeho protonového c¢isla neméni (jak
jetomu u nékterych ZivociSnych biologickych vzorkl), je velmi obtizné demonstrovat
povrchovou strukturu takovych vzorkl bez kovového pokryti. Je to proto, Ze hustoty povrchu
mékkych tkdni ZivociSnych vzorkll jsou niZ8i neZ vzorkl rostlinnych. Pfi standardnich
urychlovacich napétich primarniho elektronového svazku 10-20 kV pronikaji elektrony
do velké hloubky vzorku (nad 10 nm) a zobrazeni pomoci zpétné odrazenych elektrond,
jejichZz energie je jen o néco madlo nizZ§i neZ energie primdrnich elektronti svazku, je
nekontrastni, spie transparentni. ReSenfm je bud’ pouZiti nizkého napéti elektronového
svazku 3 az 5 kV, nebo detekce zpétné¢ odraZenych elektront v nizkém thlu snimani (tzv.
nizko ztratovych zpétné odrazenych elektrontl), nebo pouZiti detektoru sekundarnich
elektronu (SE).

Mikroskopy pracujici s tlakem v komote vzorku nad 300 Pa vyzaduji uZiti minimdlné
dvou tlak omezujicich clon. Prostor mezi nimi, nazyvany komora diferencidlniho Cerpéni,
je vakuové cerpan obvykle rota¢ni vyvévou. Komora miiZe byt integrovana do objektivu
mikroskopu a zajiStuje postupny piechod tlaki kolem 1000 Pa v okoli vzorku k tlakiim
mens§im neZ 10~ Pa v tubusu mikroskopu. ProtoZe sekunddrni elektrony nelze v podminkach
ESEM detekovat pomoci komeréniho Everhartova-Thornleyho detektoru z divodu nutnosti
vysoké napéti (+10 kV) ke scintilatoru, pouZzivd se detektor, ktery pracuje na principu zesileni
signdlu elektronil ndrazovou ionizaci v elektrostatickém poli vytvofeném v plynném prostredi
v okoli vzorku. Je ziejmé, Ze detektorovy systém sehrdvd mimotfadné dulezitou roli

v moznostech zobrazeni vzorki pfi riznych hodnotéch tlaku v komote vzorku.
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4.1 Interakce elektronu s plynnym prostredim

V klasickém vakuovém mikroskopu dochdzi k ptsobeni -elektronového svazku
na vzorek, jehoz dusledkem je vznik signdlli, ohfev a nabijeni vzorku, popf. zmény stavu
vzorku. Nachézi-li se vSak v okoli vzorku plyn, pocet interakci se zvySuje. Vzdjemné se
ovliviiuji svazek primdrnich elektronti, plynné prostiedi, vzorek a signdly emitované
ze vzorku. Nejvyznamnéjsi zmeény v ¢innosti piistroje jsou spojeny s interakci mezi svazkem
a plynem, signdlem a plynem, plynem a vzorkem.

Pti plisobeni svazku a plynu dochazi k rozptylu primarnich elektronti, generaci signal
(SE, BSE, fotonti, rentgenového zéafeni) a celkové zméné stavu plynu tvorbou iontd,
excitovanych atomti, molekul apod. Signdly generované svazkem primdrnich elektronii
se pfipocitaji k odpovidajicim uZitecnym signdlim ze vzorku. Obdobné v pribchu
vzajemného plisobeni mezi signdly a plynem nastdvaji jak zmény vlastnich signdld, tak
iionizace a vybuzeni Castic plynu. Plyn v komote vzorku omezuje moZnost pouZit nékteré
klasické detektory, naopak umoziuje vyuZit nové zpusoby detekce. Piitomnost plynu a jeho
pusobeni na vzorek rozSifuje aplikacni oblast elektronovych mikroskopit (vlhké vzorky,
korozni reakce, krystalizace z kapalné faze apod.). Ionizované plyny navic kompenzuji
elektricky naboj, ktery se vytvaii pfi pozorovani mikroskopem na povrchu izolantl
a umoznuji tak jejich pfimé pozorovéni, bez predchozich tprav.

Hlavni pozornost je zamétena na rozptyl svazku primdrnich elektroni v plynu, ktery
vyrazné ovliviiuje funkci pifstroje. Cinnost mikroskoptl pracujicich za vyssich tlak v komote
vzorku je zaloZena na skuteCnosti, Ze 1ze vytvorit takové podminky pozorovani, pfi kterych
zUstdva urcitd ¢ast elektronti svazku i po prichodu plynnym prostfedim v ptivodni stopé. Tato
cast elektronii pak interakci se vzorkem vytvari signdl, obdobné jako ve vakuovém
mikroskopu.

Pii prichodu elektrond primdrniho svazku prostiedim s vys$simu tlaky plynt dochézi
k jejich srdZkdm s atomy a molekulami plyna. Elektrony pfi téchto srdzkdch mohou ztratit
Cast své energie a zmenit smér drahy. D& ma statisticky charakter. Priimérny dhel vychyleni
pfi jedné srdzce, stejn¢ jako ztrita energie vzhledem k ptivodni energii primarniho svazku,

jsou velmi malé.
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4.2 Vakuova soustava environmentalniho mikroskopu

Vakuova soustava environmentdlniho mikroskopu musi umoznit dosazeni rozdilnych
tlakli plynu v jeho jednotlivych castech. Tlak poZadovany pro c¢innost piimo Zhavené
wolframové katody 10~ Pa lze v tubusu zajistit uZitim clon omezujicich tlak a samostatnym
¢erpanim jednotlivych oblasti, oddélenych témito clonami. Zjednodusené schéma vakuového
systému environmentalnitho mikroskopu pracujiciho s piimo Zhavenou wolframovou katodou

a komorou vzorku s tlaky faddov¢ tisicti Pa, je zndzornéno na Obr. 4.1.

komora T
diferencialniho U
cerpéani B
U
S
| V1
v3 [N c2 C
RV2 : V2 —
& —1 RVA1
komora vzorku DV

V4 JV Vi
RV3 | |

Obr. 4.1 Zjednodusené schéma vakuového environmentdlniho rastrovactho mikroskopu RVI, RV2, RV3 — rotacni
vyvevy, DV — difuzni vyveva; VI, VI°, V2, V3, V4 —vakuové ventily; JV — jehlovy ventil; Cl, C2 — tlak omezujict
clony. Prevzato z [1].

Jednoduchy systém vakuového Cerpani environmentalniho mikroskopu vyuziva dvou
tlak omezujicich clon. Tyto clony s malymi otvory umoziiuji potlacit proudéni plyni mezi
jednotlivymi prostory s riznymi tlaky. A spole¢né s i¢innym Cerpanim jednotlivych oblasti
umoznuji dosdhnout poZadovany spad tlakii. Otvory v clondch soucasné dovoluji projit
elektrontim primarniho svazku z tubusu do komory vzorku.

Vakuové clona C2 plni soucasné funkci aperturni clony objektivu mikroskopu, prostor
mezi ni a clonou C1 byva nazyvan komorou diferencialniho ¢erpéni.

Pripousténi pozadovanych plynit do komory vzorku zajiStuje jehlovy ventil.

Pracovniho tlaku plynu v tomto prostoru se dosdhne ustavenim rovnovahy mezi pfipousténim
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plynu a ¢erpanim komory rota¢ni vyvévou RV3. V mnoha piipadech staci Cerpat komoru
vzorku pies tlak omezujici clonu z prostoru komory diferencidlniho ¢erpani.

Prostor mezi obéma tlak omezujicimi clonami je obvykle ¢erpan rotacni vyvévou,
je vSak mozZnost vyuZit soustavy rotacni a turbomolekuldrni vyvévy. Tento prostor je obvykle
integrovan do objektivu mikroskopu. Vzhledem k omezenym rozmértim prostoru mezi
clonami C1 a C2 je pozadavek na Gcinné Cerpani spojen nejen s uzitim vyveév s dostateCnou
Cerpaci rychlosti, ale zejména s konstrukénim feSenim, které zajiStuje dosazeni potiebné
vodivosti vakuového rozvodu v této oblasti. Prostor tubusu nad clonou C2 je cCerpan
obvyklymi vakuovymi systémy.

Experimentalné, popf. vypoctem, stanovené zavislosti velikosti tlaku v prostoru
komory diferencidlniho Cerpani na tlaku v komote vzorku, pro priméry vakuovych clon C1
vrozmezi 0,08 az 1,12 mm a C2 0,14 mm, jsou uvedeny na Obr. 4.2. Pfi experimentu byl
tubus mikroskopu Cerpan soustavou rotacni a difuzni vyvévy, prostor mezi clonami C1 a C2
rotaéni vyvévou s &erpaci rychlosti 16 L.s™.
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Obr. 4.2 Experimentdlne, popr. vypoctem, stanovené zavislosti tlaku v prostoru komory diferencidlniho cerpdni
na tlaku vzduchu pro primery clon C1: 1 — 1,12 mm; 2 — 0,52 mm; 3 a 5 — 0,425 mm; 4 — 0,28 mm; 6 — 0,08 mm
a clonu C2 0,14. Prevzato z [1].

Environmentdlni mikroskopy, u kterych je zdrojem elektront katoda LaBe nebo katoda
autoemisni, vyZaduji vicestupniovou redukci tlakii zavedenim dalSich tlak omezujicich clon a
odd€leného cCerpani prostorit mezi nimi. Naopak mikroskopy pracujici s tlaky v komoie
vzorku piiblizné¢ 400 Pa vystaci s jednou tlak omezujici clonou, kterd soucasn¢ vykondva

funkci aperturni clony objektivu.
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5 Detekce signala v environmentalnim mikroskopu

V environmentdlnim mikroskopu Ize detekovat stejné signdly jako v klasickém
rastrovacim elektronovém mikroskopu. Vzhledem k pouZzivanym tlakim v komote vzorku

nemd smysl uvazovat o detekci Augerovych elektronti.

5.1 Detekce zpétné odrazenych elektronu

Zpétné odrazené elektrony se vzhledem ke své energii pohybuji plynnym prostiedim
komory vzorku na kratsi vzdalenosti bez velké ztraty energie. Pokud neni vzdalenost mezi
vzorkem a detektorem piili§ velkd, je c¢ast elektroni vychylend do veétsi vzdalenosti
od ptivodniho sméru emise rovnéZ zanedbatelnd. Detektory zpétné odrazenych elektront
proto musi byt konstrukéné navrzeny tak, aby jejich geometrické uspofadani vyhovovalo
pozadavku na omezeni délky drdhy elektronti v plynném prosttedi. Pro detekci se pouZzivaji
scintilacni nebo polovodicové detektory. Plyn v komofe vzorku zajiStuje omezeni nabijecich
jevu, proto scintilator detektoru nemusi byt pokoven, pokud kovovd vrstva slouZi pouze
k odvedenti elektrického ndboje z jeho povrchu.

Konstrukéni usporadéani scintilaéniho detektoru s velkym sbérovym thlem, zajistujici
ucinnou detekci i pii vysSich tlacich, je patrné z Obr. 5.1. Souc€asné je pouzit i ve funkci tlak
omezujici clony C1 vakuového systému environmentdlntho mikroskopu. Scintilaéni
monokrystal s kruhovym otvorem o priiméru stovek mikrometri ve svém stifedu umoZziuje
prachod primérniho svazku elektronit do komory vzorku a soucasné¢ omezuje proudéni plyna
mezi prostory s riznymi tlaky.

Pro zajisténi co nejmensich ztrit elektronti primédrniho svazku jejich sraZzkami s plyny,
a to zejména pfi pouZiti vysokych hodnot tlaki v komote vzorku, je nutné pouZit co nejmensi
pracovni vzdalenost vzorku od clony Cl. Pokud se tato vzddlenost zmenSuje a stava
srovnatelnou s primérem otvoru v scintilaénim krystalu, potom pfi pouziti detektoru
v uspofddani zndzornéném na Obr. 5.1. Znacnd Cast zpétné odrazenych elektron unikd
otvorem ve scintildtoru do prostoru komory diferencidlniho Cerpani. V takovém piipadé
je mozna realizace a vyuziti dalSiho detekcniho patra, umisténého v prostoru diferencidlniho

Cerpani, které zajisti detekci i téchto zpétné odraZzenych elektroni.
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Obr. 5.1 Detektor zpétné odrazenych elektronii se scintilacnim monokrystalem yttrito-hlinitého grandtu
aktivovaného cerem (YAG:CE). Prevzato z [1].
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Obr. 5.2 Principidlni schéma ionizacniho detektoru. Prevzato z [1].

5.2 Detekce sekundarnich elektront

Detektor sekundarnich elektronli poskytuje informaci topografii vzorku. Scintilacni
detektory, pouzivané pro detekci sekunddrnich elektronti, vyZzaduji uZiti urychlovaciho pole
s potencidlem nékolika kilovoltd. Elektrické pole o poZadované intenzité, které doddva
sekundarnim elektroniim potfebnou energii pro vybuzeni scintilaci, popf. pro generaci
dostate¢ného poctu part elektron — dira, v§ak neni mozné realizovat v ptipadé, kdy se pracuje
s tlaky v komote vzorku fadové stovek az tisich Pa. V tomto pfipadé¢ se pro detekci
sekunddrnich elektroni nabizi pouZit ionizacni detektor, ktery k zesileni signdlu vyuZziva
ndrazovou ionizaci v plynech. Pouziti scintila¢niho detektoru je spojeno s nutnosti umistit
scintildtor do prostoru s tlakem do jednotek Pa, pfi kterém je moZné prilozit ke scintildtoru
potencidl pro detekci sekundarnich elektrond.

Pfi popisu €innosti ioniza¢niho detektoru lze vyjit z funkce deskového kondenzatoru
s plynnym dielektrikem, jehoZ uspotfddéani jako ioniza¢niho detektoru vidime na Obr. 5.2.
Vzorek je uzemnén a pusobi jako spodni elektroda deskového kondenzétoru. Primarni svazek

elektront vstupuje otvorem v horni elektrodé kondenzatoru, kterd je oproti vzorku na kladném

32



potencidlu fadové stovek volti. Intenzita elektrického pole mezi deskami kondenzaitoru je
dostate¢na k vyvoldni podminek ndrazové ionizace v plynném prostiedi komory vzorku. Pfi
dopadu primdrnich elektroni na vzorek dochdzi k emisi sekunddrnich a zpétn¢ odraZenych
elektronil. Jako piivodni genera¢ni zdroje pro ndrazovou ionizaci pisobi elektrony primdrniho
svazku, sekundarni elektrony a zpétné odrazené elektrony.

Vznikajici kladné ionty se pohybuji smérem ke vzorku. Z jeho povrchu uvoliuji nové
elektrony. Tyto nové elektrony se opét tucCastni procesu ndrazové ionizace a pfispivaji
k celkovému proudu elektronii a iontli. Kladné ionty na povrchu elektricky nevodivych
vzorkli kompenzuji zdporny elektricky ndboj, vznikajici dopadem primdrniho svazku
elektront. Elektrony generované v plynném prostiedi ndrazovou ionizaci jsou zachyceny

e

horni elektrodou. Signal je dale elektronicky zesilen a pfinasi informaci o vzorku.

d=2mm

0,8

aN
/SN
/= NN

0 500 1000 1500
Tlak p (Pa)

zesileni (-)

0,2

Obr. 5.3 Prispévky SE, BSE a PE k celkovému zesileni v zdvislosti na tlaku. Vzorek zlato, plynné prostredi vodni
pdry, pracovni vzddlenost vzorku 2 mm. Prevzato z [1].
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Obr. 5.4 Vypoctené zdavislosti zesileni na tlaku pro plynné prostredi vzduchu a vodnich par. Zdvislosti stanoveny
pro vzorek zlata a pracovni vzddlenost 2 mm. Prevzato z [1].

Na Obr. 5.3 jsou znazornény vypoctené piispévky jednotlivych sloZek detekovaného
signdlu k celkovému zesileni, opét pro plynné prostfedi vodnich par. Na Obr. 5.4 jsou pak
vyneseny zdavislosti zesileni na tlaku pro vzduch a vodni pary pfi pracovni vzdalenosti 2 mm.

Z 0br. 5.3 je patrné, Ze k zesilenému signdlu detekovanému ioniza¢nim detektorem
prispivaji jak sekundarni elektrony, tak zpétné¢ odrazené elektrony a elektrony primérniho
svazku. Konstrukénim uspofdddnim elektrod ioniza¢niho detektoru Ize potlacit podil zpétné
odrazenych elektront na celkovém detekovaném signdlu.

Na Obr. 5.5 vidime schematické uspotfddani décleného elektrodového systému
ioniza¢niho detektoru. Horni elektroda deskového kondenzétoru je v tomto piipad¢ rozdélena
do tff ¢asti ve tvaru mezikruZzi, oznacenych A, B, C. VSechny tfi elektrody je mozné pfipojit
na stejny potencial. Signdl je vSak detekovan nezdvisle jednotlivymi elektrodami. Prostor nad

vzorkem, v némz kazd4 elektroda definuje jiny detekéni objem, je tak rozd€len na tii Casti.

“SE BSE

j-
vzorek

Obr. 5.5 Schematické uspordddni deleného elektrodového systému ionizacniho detektoru. Prevzato z [1].
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Obr. 5.6 Obraz vzorku ziskany pomoct elektrody a) A, b) B, ¢) C, pri urychlovacim napéti elektronového svazku
20 kV, tlaku v komore vzorku 500 Pa, pracovni vzddlenosti 1 mm, zvétSeni 650x. Prevzato z [1].

Obr. 5.6 predstavuje snimek vzorku pofizeny pomoci elektrody oznacené A. PievaZuje
zde topograficky kontrast, k tvorbé obrazu na této elektrodé ptispivaji pfedevsim sekundarni
elektrony. Materidlovy Kkontrast tvofeny zpétné¢ odrazenymi elektrony je potlacen.
Se zvétSovanim vzdélenosti elektrod od mista generace signédlu se na ionizaci plynu podili
stale vétsi podil zpétné odraZenych elektrond. To je patrné z obrdzka 14b a 14c. Detekci
signdlu z jednotlivych elektrod 1ze ménit charakter obrazu.

V nékterych piipadech muZze byt obraz tvofeny s piispévkem zpétné odraZenych
elektroni v obraze sekundarnich elektronti vyhodou, v jinych nikoli. Zejména, je-li cilem
zobrazeni dosaZeni Ccistého topografického kontrastu povrchu s vysokym rozliSenim,
je ptispévek zpétn€ odraZenych elektroni nezddouci. Vzhledem k tomu, Ze elektrodovy
systém ionizacniho detektoru je umistén kolem osy elektronového svazku, tedy v misté, kde
se pohybuje a dopadd nejvétsi pocet zpétne odrazenych elektronil, se nelze béZnym zplisobem

jejich podilu v obraze vyhnout.

Udinny zpasob pro potladeni piispévku zpétng odraZenych elektront v signdlu
sekunddrnich elektronii navrhl Knowless [3]. Pod pdlovy ndstavec objektivové cocky je
umisténa tzv. potlacujici elektroda a pod touto elektrodou je elektroda detekujici signdl, tzv.
signdlni elektroda. Ob¢ elektrody jsou napdjeny tak aby vytvotily vhodné detekéni elektrické

pole. Nizkoenergiové sekundarni elektrony sleduji drdhy ovlivnéné tvarem tohoto pole.
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Signdlni elektroda, kterd je umisténa blize ke vzorku nez potlacujici elektroda, vytvari silnéjsi
pole a sbird vétsi podil sekundérnich elektronii. Zpétné odrazené elektrony jsou prevazné
sbirdny potlacujici elektrodou. Princip elektrodového systému takového ionizaniho detektoru

je znazornén na Obr. 5.7.

BSE

SE III

Potlacuyjici elektroda Signalni elektroda

vzorek

Obr. 5.7 Elektrodovy systém ionizacniho detektoru se snizenym prispévkem detekce zpetné odraZenych elektronii.
Prevzato z [1].

5.3 Scintila¢ni detektor s fotonasobi¢em

Tento detektor vyvinuli Zworykin, Hillier a Snyder. Na jeho zdokonaleni do nyné&jsi
podoby maji zasluhu Everhart a Thornley [7]. Proto se mu t€Z fika detektor ET a je urCen pro
detekci SE v klasickém rastrovacim elektronovém mikroskopu.

Fluorescen¢ni tc¢innost scintilaéni latky je rozhodujici pro citlivost detektoru a doba

vyhasinani luminiscence omezuje rychlost (frekvenci) snimani signdlt.
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Obr. 5.8 Detekce zpétné odraZenych a sekunddrnich elektronii detektorem na bdzi scintildtor fotondsobic

(Everhartiiv-Thornleyitv detektor). Prevzato z [2].
kde e — primdrni elektron, FK — kolektor, SC — scintildtor, SV — svétlovod, FN - fotondsobic

Tvar svétlovodu mize byt zakfiveny, coZ umoZiuje optimalizaci geometrie
vzorek — detektor. Velmi dulezity je dobry opticky kontakt jednotlivych ¢asti, ktery zabraiuje
ztratdm svétla odrazem na rozhrani. Vrstva Al na povrchu scintildtoru ptisobi jako zpétné
zrcadlo, odraZejici svétlo do svétlovodu. Aby ve scintildtoru vznikl dostatecny pocet zébleskd,
musi mit elektrony, které maji vyvolat zdblesky, energii asi 10 keV (téZ kvili absorpci
v hlinikové vrstve). Pokud tuto energii nemaji (napf. sekundarni elektrony), lze je urychlit
pomocnym kladnym napétim 10 kV, které se pfiloZi na vrstvu Al na scintildtoru SC. Uvedena
tenkd vrstva Al soucasné slouzi k odvadéni elektrického nédboje. Elektrické pole, které se
vytvoii mezi povrchem vzorku a kolektorem FK, slouZi k odsdvani sekunddrnich elektront z
povrchu vzorku. Elektrickym potencidlem a tvarem kolektoru je mozno odstinit elektricky
nabity povrch scintildtoru SC tak, Ze siloc¢ary elektrického pole neprobihaji prostorem komory
vzorku v nezddoucich smérech. Na kolektor 1ze vkladat napéti -100 V az +400 V vici vzorku;
tak prebird kolektor funkci fidici miizky, kterd pii napéti — 100 V zcela zamezi pfistup
pomalych sekundéarnich elektrontl, jezZ se na anodu — scintildtor nedostanou. Zpétn¢ odrazené
elektrony s vysokymi energiemi vSak timto polem ovlivnény nejsou, a pokud detektor ,,vidi*
pfimo na povrch vzorku, dopadnou na scintilitor SC vzdy a jsou registrovany; detektor
vytvéii obraz odrazenymi elektrony. Pfi kladném napéti kolektoru FK se registruji sekundarni
i ¢ast zpétn€ odrazenych elektronti. Sekundarni elektrony mohou byt zachyceny detektorem
ve velkém prostorovém uthlu zdsluhou kladného napéti kolektoru a jeho tvaru a odsaty i
z dutin vzorku. Uvedenym systémem jsou registrovany i sekundérni elektrony, které vznikaji
v mistech, kam detektor ptimo ,,nevidi*“. Tohoto faktu Ize vyuzit k téméf tplnému zamezeni

detekce energetickych zpétné odraZenych elektrond, které se pohybuji pouze piimocare.
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Detektor sekundarnich elektronli se ¢asto umistuje pod rovinu povrchu preparatu do bo¢ni
stény komory vzorku. MiiZe se umistit i pod tenky preparat, kdy potom slouzi jako detektor
elektronil, které prosly vzorkem. Pro svou citlivost je tento systém nejvhodnéjsi k detekci
sekundérnich elektrond, kde se pracuje obvykle s velmi malymi proudy primédrniho svazku.
Diky svétlovodu lze detektor umistovat do riznych mist komory vzorku. Jeho citlivost je
ovlivnéna velikosti plochy scintildtoru a velikosti fotokatody fotondsobice. Pro ¢innost pii
vys$sim tlaku v komote vzorku je potfebné tento detektor upravit zptisobem jaky je uveden
v kap. 5.4.

5.4 Scintilacni detektor s fotonasobicem pro vyssi tlaky

Scintilacni detektor pro EREM je rozdélen na tfi ¢asti. Prvni ¢ast ustici do mikroskopu
ma stejny tlak jako je v komote se vzorkem. Tato ¢ast je oddélena clonou C; od druhé ¢asti,
kterou je komora diferencidlniho Cerpani. Ta slouzi k postupnému sniZeni tlaku oproti tlaku
v komote vzorku. Nasleduje tteti ¢ast, oddélend clonou C, Tou je komora se scintildtorem,
ve kterém je pozadovan tlak do n€kolika Pa. Takto nizky tlak pak umoziuje ptiloZeni napéti
az 10 kV na scintilator. Pravé nizky tlak v komoie scintilatoru zajisti, Ze nedochdzi k vybojam
v plynu pfi napéti do 10 kV.

Na elektrody E,, E; a clony C; a C; je pfivedeno napéti fddove desitek a stovek volti.
Vytvotené elektrostatické pole pak umozinuje Casti sekundarnich elektronti projit z komory

vzorku ke scintilatoru. Schématické zobrazeni detektoru je na Obr. 5.9.

Obr. 5.9 Predni cdst scintilacniho detektoru pro vyssi tlaky. Prevzato z [8].
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6 Vzorek v environmentalnim mikroskopu

6.1 Nabijeni vzorku

Jednou z prednosti environmentalni rastrovaci mikroskopie je, Ze pil1 pozorovani
elektricky nevodivych vzorkil pfi zvySeném tlaku v komofe prepardtu nedochdzi k jeviim
spojenym s jejich nabijenim. Kladné ionty, vznikajici v plynném prostiedi ndrazovou ionizaci
vyvolanou riiznymi zdroji, neutralizuji zdporny naboj, ktery se vytvaii na povrchu nevodivych
vzorki pfi dopadu primédrniho svazku elektrond.

Tlaky, pti kterych dochédzi ke kompenzaci ndboje, z4visi na podminkdch pozorovani
konkrétntho vzorku. Hodnoty tlaki uvadéné v literatufe, stanovené obvykle pro price
s ionizaCnim detektorem, se mohou liSit od experimentalné stanovenych, zejména v piipadé
pozorovani vzorkl detektory, které nevyuZzivaji ndrazovou ionizaci v plynném prostiedi k
zesileni signdlu. Piiklad zobrazeni izola¢niho vzorku v podminkdch konven¢niho SEM a
ESEM je uveden na obrazcich Obr. 6.7 a) aObr. 6.1 b). Typickym izolacnim materidlem, na
jehoz povrchu dochazi k nahromadéni silného elektrického naboje v podminkdch vysokého
vakua ve vzorkové komote, je keramika na bazi AL,O; viz. Obr. 6.1. Povrch stejného vzorku
pozorovany pii tlaku vzduchu 300 Pa nevykazuje 7Zddné ndbojové artefakty, jak je patrné
z Obr. 6.1.

Obr. 6.1 Povrch vzorku keramiky AL,O;
a) Ndbojové artefakty pri pozorovdni obrazu SE ve vakuu, urychlovaci napeti 20kV

b) Obraz ziskany pomoci ionizacniho detektoru, tlak v komore vzorku 300 Pa, urychlovaci napéti 20 kV.
Prevzato z [1].
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6.2 Metoda pozorovani vihkych vzorku

Pouzijeme-li jako plynu v komote vodni pary, je moZné pozorovat vlhké nebo mokré
vzorky v jejich pfirozeném stavu. Zavislost tlaku nasycenych vodnich par na teploté je

znazornén na Obr. 6.2.
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Obr. 6.2 zavislost tlaku nasycenych vodnich par na teplote. Prevzato z [1].

Tlak nasycenych vodnich par se pohybuje mezi 600 az 2700 Pa pro teploty v rozmezi
273 az 295 K. Je tedy mozné v komote vzorku environmentdlniho mikroskopu vytvofit
prostiedi nasycenych vodnich par, ve kterém vzorek udrzovany na konstantni teploté
v rozsahu 0 az 10°C, nebude ztricet vodu odpafovanim, ani na ném nebude kondenzovat.

K zajiSténi konstantni teploty se uzivd chlazeny drzdk vzorku, pracujici obvykle
na principu Peltierova jevu. Zatizeni umoznuje dosaZeni teplot i pod 0 °C, v piipad¢ potieby
zajisti ohtev vzorku.

K dosazeni rovnovaznych podminek vhodnych pro pozorovani vlhkych vzorkt musi
byt vzduch v komote vzorku nahrazen v procesu ¢erpiani vodnimi parami. K dosaZeni tohoto
stavu je komora vzorku nejprve ¢erpdna na urcitou hodnotu tlaku a poté jsou do ni napoustény
vodni pary. D¢j se n€kolikrat opakuje, az je v okoli vzorku, ktery je udrzovan na konstantni
teploté, vytvofeno prostiedi nasycenych vodnich par. Cilem optimalizace je ukonceni
Cerpaciho procesu v rovnovazném stavu, ve kterém se nachazi nasycend vodni para v okoli
vzorku, a tento stav je stabilizovdn. Pfitom v priabcéhu cerpactho procesu je pozadovano

co nejmensi vyparovani vzorku, resp. kondenzace vody na jeho povrchu.
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7 Scintilacni a ioniza¢ni detektor

Pro srovndni dvou pouZivanych detektorti sekundédrnich elektroni v environmentalni
rastrovaci elektronové mikroskopii jsem zmé&fil zdvislosti velikosti signdlu z Pt na tlaku
v komote vzorku pro oba detektory a porovnal moZnost pozorovani 3nm vrstev uhliku

vytvofenych na kiemikovém substratu t€émito detektory.

7.1 Méreni zavislosti signalu na tlaku v komore vzorku pro
ionizac¢ni detektor

Parametry méreni:
® Tlak vodnich par v komoie vzorku: 100 — 1000 Pa
® Vzdalenost vzorku od ioniza¢niho detektoru: 4 mm
® Urychlovaci napéti primdrnich elektronti: 20 kV
® Napéti na ionizacnim detektoru: 350 a 400 V

® Proud primarniho svazku: 50 pA a 75 pA

Vsechny experimenty byly provddény na vzorku, ktery byl pfipraven z uhlikového
véileCku o vySce 13 mm a priméru 8§ mm. Ve stiedu tohoto védleCku je otvor o pruméru
0,5 mm a hloubce 8 mm pro méfeni proudu primédrniho svazku. Na valeCku je pfipevnéna

platinova félie. Pracovni vzdalenost vzorku od ioniza¢niho detektoru byla 4 mm.
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7.1.1 Pouzity ioniza¢ni detektor

Pro méteni byl pouzit ionizacni detektor, jehoZz elektrodovy systém je schematicky
zobrazen na Obr. 7.1. Vnitini a vnéj$i elektroda jsou uzemnény a signél je odebirdn pouze
z prostredni elektrody.

20 mm

Q\ 500um
20,8 mm ,;j/

1,2 mm

4,6 mm

8,8 mm

> >

2,3mm 1,9mm 0,8 mm

Obr. 7.1 Schématické zndzornéni rozloZeni elektrod ionizacniho detektoru. A — vnejsi elektroda, B — detekcni
elektroda, C - vnitini elektroda.

7.1.2 Postup méreni

Nejdiive se vycerpala komora vzorku mikroskopu na tlak 40 Pa a zacaly se pfipoustét
vodni pary. Po dosazeni tlaku asi 1000 Pa se ptivod vodnich par uzaviel a opét se Cerpala
komora vzorku na tlak 40 Pa. Postup se opakoval 5x — 6x ¢imZ jsme postupné dosdhli
nasyceného prostredi vodnich par v komote vzorku. Méteni se provadélo pro dvé napéti na
elektrodé ioniza¢niho detektoru a to pro 350 V a 400 V a pro dva proudy primérniho svazku.

Veskerd méfeni byla provadéna na UPT Akademie véd CR.
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7.1.3 Zpusob vyhodnoceni urovné signalu

Pro zjisténi drovné signdlu byla zaznamendna série snimki vzorku vZzdy pro konkrétni
tlak a proud primdrnich elektronli a z téchto snimkli byla ndsledné¢ vyhodnocena udroven
signdlu. ZvétSeni obrazu pii snimani bylo konstantni — 500x. Pro vyhodnocovani urovni
signdlu jsem pouZil graficky program CorelDraw Graphics Suite X4. Pro ptiklad uvadim sérii
obrazkt méfenych pro proud primarnich svazki 75 pA a Up=350 V.

V grafickém editoru CorelDraw jsem nacetl piisluSny obrazek a to takovy, aby v ném
bylo zietelné kde je vzorek platiny Ccisty, kde znecisténi a kde se uplatnuji hrany.
Z ptedchozich snimkl se nabizi pouZit snimek pofizeny pii tlaku 500 Pa. Nacteny snimek
ilustruje Obr. 7.2.

& 500_75pa.bmp (Stupné edé (B biti)) @100% - Pozadi (=3

X

Obr. 7.2 Snimek vzorku pri tlaku 500 Pa.

Na tomto snimku je zfetelné, kde se jednd o necistoty a kde se napi. projevuje
hranovy efekt. Nyni se vybere oblast, kterou chceme vyhodnocovat tj. oblast ve které signal
z Pt neni ovlivilovédn artefakty, jako jsou hrany, necistoty atp. Slouzi k tomu nastroj maska.
Masku po vytvoreni ulozime, abychom ji nasledn¢ opakované pouzili. Nateme snimek pro
nejniz8i tlak a zobrazime masku. Na Obr. 7.3 je patrné, pro¢ je nutné masku vytvofit na
snimku s vyS$$i drovni signdlu. Pokud bychom masku vytvéreli na tmavém snimku, téZko

bychom rozezndavali ptipadné necistoty na vzorku.
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Obr. 7.3 Snimek vzorku pri tlaku 200 Pa se zobrazenou maskou.
Nésleduje zobrazeni histogramu trovné Sedi (viz. Obr. 7.4). Jako velikost signélu z

platiny se bere stfedni hodnota stupné Sedi uvedend v histogramu. Uvedeny postup je
standardni a pouZiva se pro stanoveni velikosti signdlu z daného vzorku.

Histogram

|
Fozsah Jednotliveé
Pocatek: 0 Konec: 2E5 Ulroweri:
Stfed: | 25.39 Std.odch.:| 4.04  Pixely:
Median; ?6 Prl:ll.:E-'I'ItE.l:. 100.00 i
Pocet pixel’: 103063 Procerts: |
Automaticks

[ Zavit ][ Mapoveda

Obr. 7.4 Histogram snimku.

Vsechny naméfené snimky jsou uvedeny v piiloze €. 2.
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7.1.4 Prepocet stejnosmérné slozky

Aby bylo mozné snimky pro rizné pracovni podminky mezi sebou porovndvat, musi
byt pii jejich uklddani ménéna velikost stejnosmérné slozky. Napt. snimek pofizeny pfii
stejném tlaku pro nizsi napéti na detek¢ni elektrodé by jiz byl tmavy a nemusel byt Citelny.
Proto je pfi jeho snimdni zvySena stejnosmérnd slozka signdlu. Aby byly stupné Sedi
porovnatelné a nezkreslené zménénou stejnosmérnou slozkou, je nutné stejnosmérnou slozku
piepocitat. Posun stejnosmérné slozky ilustruje Obr. 7.5.

Aby i v tomto pfipad¢ byly drovné signdlu stanovené ze stfedni hodnoty stupné Sedi
porovnatelné a nezkreslené zménénou stejnosmérné slozky (jasu obrazu), je nutné urovné

signdlu prepocitat.

Piepocet SS slozky
250 -

200 +

150

—e— Ip=50pA

100 —=IP=75pA

Stupné sedi

[6)]
o

340 350 360 370 380 390 400 410

Obr. 7.5 Prepocet stejnosmerné slozky.

Algoritmus prepoctu je nasledovny a je ilustrovdn na Obr. 7.5. Pfepocet se provadi pro
oba métené proudy. Je nutné sejmout sérii snimkll a postupné dosdhnout zmény napft. z napéti
400 V na 350 V vnekolika krocich a to tak, aby stidle bylo mozné odecitat stupné Sedi
(obrazky nesmi byt ¢erné nebo bile). Tento postupny pifechod mezi méfenimi pro proud 75 pA
je zobrazen na nasledujicich obrazcich Obr. 7.6 - Obr. 7.10.

1. Up =400 V, SS=15 %, p=500 Pa, I,=75 pA, troven signélu = 229,37
2. Up =375V, SS=15 %, p=500 Pa, 1,=75 pA, droven signilu = 77,26
3. Up =375V, SS=28 %, p=500 Pa, I,=75 pA, troven signdlu = 229,8
4. Up =350 V, SS=28 %, p=500 Pa, 1,=75 pA, trover signalu = 116,67
5. Ump =350V, SS=37 %, p=500 Pa, I,=75 pA, troven signélu = 223,92
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Z hodnot a obrazkl je patrné jak se pii zméné urovné signdlu postupovalo. Kazdy
obrdzek predstavuje jeden bod v grafu, ktery je na Obr. 7.5. Vyslednd zména je souctem

svislic v grafu. Tedy soucet rozdilu urovni signdlu mezi bodem 3 a 2 a bodem 5 a 4.
(229,8 - 77,26)+( 223,92 - 116,67) = 259,79
Jde o vyslednou hodnotu, kterou je nutné ptipocist k drovni signalu pro Uy = 400V.
Hodnota stejnosmérné slozky pro Uyp =400 V je 15 %. Postupnou zménou pracovnich
podminek bylo dosazeno stejnosmérné slozky 37 % pro Uyp =350 V. Z tabulky vyhodnocujici
stupné Sedi (Tab. 7.1) a z grafu na Obr. 7.5 lze vypocitat hodnotu, o kterou se musela hodnota

pro napéti 400 V zvysit oproti napéti 350 V (viz. vyse).

Tab. 7.1 Stupne Sedi pri zmene SS sloZky, Ip=75 pA

Ip=75 pA
U[V] SSslozka[%] Stupné Sedi
400 15 229,37
375 15 77,26
375 28 229,8
350 28 116,67
350 37 223,92

Hodnota o kterou musime zvysSit méfenou zdvislost pro Up=400 V je 259,79. Pro
proud Ip=50 pA je tato hodnota 268,44 (Tab. 7.2). Tyto dv€ hodnoty by se nemély liSit.
Rozdil je zfejmé& zplsoben mirnym kolisdnim tlaku v komofe vzorku, jenZ se projevi na

velikosti trovné signalu.

Tab. 7.2 Stupne Sedi pri zmene SS sloZky, Ip=50 pA

Ip=50 pA
U[V] SSslozka[%] Stupné Sedi
400 15 53,76
400 28 212,86
375 28 105,85
350 28 24,74
350 37 134,08

46



Obr. 7.6 Snimek vzorku. Pt, U;p, =400V, SS=15 %, Obr. 7.7 Snimek vzorku. Pt, U;p =375V, S5=15 %,
p=500 Pa, I,=75 pA. p=500 Pa, I,=75 pA.

Obr. 7.8 Snimek vzorku. Pt, U;p =375V, S5=28 %, Obr. 7.9 Snimek vzorku. Pt, U;p =350 V, $5=28 %,
p=500 Pa, I,=75 pA. p=500 Pa, I,=75 pA.
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Obr. 7.10 Snimek vzorku. Pt, U;p =350V, S§5=37 %,
p=500 Pa, I,=75 pA.

Snimky pro proud I,=50 pA jsou piiloZeny v ptiloze 3.

7.2 Zmérenée zavislosti

250 +

200

U=350V, pracovni vzdalenost 4 mm

Pl

lu

~

Pl

uroven signa
o o o
o o o

|

/Y |

A

v T T T T 1

200 400 600 800 1000 1200
p [Pa]

—e—Ip=50pA
—=— [p=75pA

Obr. 7.11 Zdvislost virovné signdlu na tlaku pro ionizacni detektor a U;p=350 V.
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Tabulka namerenych hodnot je uvedena v priloze ¢. 1.

U=400V, pracovni vzdalenost 4 mm
600 -
500 -
=
'S 400 -
§ T —=— Ip=75pA
© 200 -
=1
100 j/
O v T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200
p [Pa]

Obr. 7.12 Zdvislost virovné signdlu na tlaku pro ionizacni detektor a U;p=400 V.
Tabulka namérenych hodnot je uvedena v priloze 1.

Pivodnim zdmérem bylo zjiStovat droven signdlu i z uhliku. Ten vSak vici plating
vykazoval zanedbatelny kontrast. Zavislosti na Obr. 7.11 a Obr. 7.12 zobrazuji zavislost, ktera
odpovida teoretickym predpokladim. Pfi niz§im tlaku je vlivem nizké koncentrace molekul
vodnich par nizkd pravdépodobnost nirazové ionizace a zesileni signilu je malé. Uroveit
signdlu je tedy nizkd a pfi tlaku kolem 200 Pa a niZe prestdvd byt za danych podminek
stanovitelnd. Nejvyssi turoven signdlu je patrnd pfi tlacich kolem 600 Pa. Pii tomto tlaku je
koncentrace molekul vodnich par optimalni a zesileni signélu je maximdlni. Pokud za¢neme
zvySovat tlak nad 600 Pa, koncentrace molekul vody narlstd, elektrony Castymi srdzkami
s molekulami nedosdhnou energie potfebné k narazové ionizaci a zesileni klesa. Z Obr. 7.13 -
Obr. 7.21 je zfejmé jak se méni velikost signdlu s rostoucim tlakem vodnich par v komote

vzorku.
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Obr. 7.13 Snimek vzorku. Pt, Uip=350V, 1,=75 pA, Obr. 7.14 Snimek vzorku. Pt, U;p=350V, I,=75 pA,
p=200 Pa. p=300 Pa.

Obr. 7.15 Snimek vzorku. Pt, Ujp=350V, I,=75 pA, Obr. 7.16 Snimek vzorku. Pt, Uip=350V, 1,=75 pA,
p=400 Pa. p=500 Pa.

50



Obr. 7.17 Snimek vzorku. Pt, Ujp=350V, I,=75 pA, Obr. 7.18 Snimek vzorku. Pt, Ujp=350V, I,=75 pA,
p=600 Pa. p=700 Pa.

Obr. 7.19 Snimek vzorku. Pt, Ujp=350V, I,=75 pA, Obr. 7.20 Snimek vzorku. Pt, Up=350V, I,=75 pA,
p=800 Pa. =900 Pa.
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Obr. 7.21 Snimek vzorku. Pt, Ujp=350V, [,=75 pA,
p=1000 Pa.

7.3 Méreni zavislosti velikosti signalu na tlaku v komore vzorku pro
scintilacni detektor

U scintila¢niho detektoru jehoz konstruk¢éni uspofddani je uvedeno na Obr. 5.9 je
dalezité presné nastaveni napéti na jednotlivych elektroddch. Pfi nastaveni vyssiho napéti
hrozi nebezpeci vzniku elektrickych vyboji. Proto byly zméfeny dvé zavislosti. Prvni méteni
bylo provedeno tak, Ze jsme pii vySSim tlaku asi 900 Pa nastavili napéti elektrod tak, aby
nedochézelo k vybojim (viz. Tab. 7.3). Tim jsme si zabezpecili mozZnost méfit jak pii nizsich
tlacich, tak pti vysSich. Snimky ke stanoveni zdvislosti velikosti signédlu na tlaku vodnich par
jsou uvedeny v ptiloze ¢. 4.

Zavislost urovné signalu na tlaku pro scintilacni detektor je vynesena na Obr. 7.22.
Zpisob vyhodnoceni urovné signdlu ze stanovené stfedni hodnoty stupné Sedi byl obdobny

jako v ptipad¢ ioniza¢niho detektoru.

Tab. 7.3 Napéti na elektroddch scintilacniho detektoru nastavené pri tlaku 900 Pa

SD zesileni fotonasobie/SS slozka ~ 68/50  Ip=75pA

Uniiza V] ~ E1[V] B2 [V] Ci[VI  Co[VI  Us[kV]
60 85 90 320 650 9000
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Ip=75 pA, zesileni fotonasobice=68 %
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Obr. 7.22 Zdvislost vrovné signdlu na tlaku pro scintilacni detektor pro napéti:
Um,:,'zvka=60V, UE]=85‘/, UE2=90V, UCI =320, UCQ=650, U“.=9kV.

Tabulka namerenych hodnot véetné snimkii jsou uvedeny v priloze 4.

Z grafu na Obr. 7.22 je patrné, Ze uroven signidlu ma oproti ionizacnimu detektoru
stdle rostouci charakter.

Tento detektor ovSem umoznuje lepsi zobrazeni i pii nizSich tlacich nez jaké bylo
dosazeno pfi nastaveni napéti na elektrodach uvedeném v Tab. 7.3. Pro kazdy tlak 1ze zjistit
optimdlni velikosti napéti na jednotlivych elektroddch. Nasledujici obrazky Obr. 7.23 a Obr.
7.24 jsou potizeny pii tlaku 200 Pa. Prvni je pro optimélni nastaveni elektrod pi1 900 Pa a

druhy je pii optimdlnim nastaveni na elektrodach pii tlaku 200 Pa.

Obr. 7.23 Snimek VZOVkM Pt Ulni[zvka=60‘/) U51=85‘/, UE2=90V', UC]=320, UC2=650: chzgk‘/_
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Obr. 7.24 Snl'mek VZO}"kI/t Pt. Umffika=70‘/’ UE[=]50V, UE2=300‘/, UC/=500, UC2=800: Uw=9kv.

Je ziejmé, Ze pii optimdlnim nastaveni je uroven detekovaného signdlu mnohem vyssi.
Je detailné vidét topograficky kontrast. L.ze pozorovat i detaily, které nejsou pfi nastaveni
vhodném pro vyssi tlak viditelné. Je toho dosazeno zvySenim napéti na elektrodach detektoru,
coZ je mozné pii niz§im tlaku v komote vzorku realizovat bez nebezpeci vzniku elektrického
vyboje v plynu. Jednotlivd napéti jsou uvedena u snimkt v jejich popise.

Kombinace napéti Ug;, Ugy a Upizka na sob& zdvisi a je mozné najit takovou
kombinaci, kterd pfina$i nejvetsi zesileni signdlu .Napéti Uc; plsobi nejvice na zesileni
signdlu. Cim je napéti na Uc, v&tsi, tim je v&t3i zesileni. Nastavené napéti se nedoporuéuje
prekraCovat nad jistou mez, protoZe by mohlo dochézet k vybojiim. Tato mez vzdy zavisi na
konkrétnim tlaku v komote vzorku. Napéti na Uc, az do tlaku 600 Pa ptisobi jako stabilizacni
prvek, kdy rozdil mezi Uc¢; a Ue, plisobi na stabilitu detekce. I toto napéti se ov§em musi pfi
piekroceni tlaku 600 Pa sniZzovat. Pfi tlaku 800 Pa dochdzi ke sniZeni velikosti signdlu.
Nejlepsi signdl 1ze ziskat kolem tlaku 400 Pa. Idedlni hodnoty pro jednotlivé tlaky v komote
vzorku ukazuje Tab. 7.4.
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Tab. 7.4 Optimdlni napéti na jednotlivych elektroddch scintilacniho detektoru pro tlaky vodnich par v komore
vzorku 100 aZ 900 Pa

SD Ip=100pA zesileni fotonasobice/SS slozka 55/38
p [Pa] Unizka [V] E: [V] E>[V] Ci[V] GCo[V] Us[kV]

100 70 150 300 510 800 9000
200 70 150 300 500 800 9000
300 70 75 80 480 800 9000
400 60 85 80 470 800 9000
500 60 85 90 440 800 9000
600 60 65 80 410 800 9000
700 60 65 80 380 700 9000
800 60 65 80 350 650 9000
900 60 65 80 300 600 9000

Optimalni nastaveni elektrod scintilacniho detektoru
350 -
300 | A A
250 |
+ Umfizka [V]
i~ 200
= = E1[V]
1507 = m AE2[V]
100 1 i ¢ A A A A
5 s+ & L . & & & @
0 T T T T 1
0 200 400 600 800 1000
p [Pa]

Obr. 7.25 Grafické zndzorneni optimdlniho nastaveni napéti na elektroddch SD pro elektrody MriZka, E,, E,
v zavislosti na tlaku vodnich par v komore vzorku.
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Optimalni nastaveni elektrod scintilacniho detektoru
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Obr. 7.26 Grafické zndzornéni optimdlniho nastaveni napéti na elektroddch SD pro elektrody C,, C, v zdvislosti
na tlaku vodnich par v komore vzorku.

Na Obr. 7.25 a Obr. 7.26 mizeme pozorovat klesajici hodnoty napéti na jednotlivych
elektrodach v zdvislosti na vzristajicim tlaku. Je duleZité neptekraCovat napéti uvedené
v tabulce. Mohlo by dojit k vybojim v plynu a tim i k poSkozeni detektoru. Jednotlivé snimky
ziskané pfi téchto optimdlnich hodnotdch napéti na elektrodach scintilacniho detektoru jsou

uvedeny v priloze PS5.

7.4 Sledovani tenkych vrstev uhliku

Experimentalné jsem ovEéfil moZnost pozorovani tenkych uhlikovych vrstev
na kfemikovém substrdtu pomoci scintilaéniho a ionizacniho detektoru pifi vySSim tlaku
vodnich par v komote vzorku mikroskopu.

Na nésledujicich snimcich je naprdSend 3 nm tlustd vrstva uhliku na kiemikovém

substratu zobrazend pomoci scintilacniho detektoru.
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Obi-’; 7.27 Snimek vzorku C, U,,=70V, Obr. 7.29 Snimek vzorku C, p=200 Pa,
p=100 Pd, UE/=]50 V, UE2=300 V, UCI=500 V, Um,rfgka=]0 V, UE/=]]0 V, U52=300 ‘/, UCI=4]0 ‘/,
U=900V, U,.=9 kV. Uer=750V, Uy,=9 kV.

Obr. 7.28 Snimek vzorku C, p=150 Pa, Obr. :7.30 Vzorek C, p=300 Pa, U,js,=10V,
Umifika=70 ‘/, UE1=]50 ‘/, U52=300 V, UC1:500 V, UE1=0 V, U52=300 ‘/, Uc1=460 ‘/, UC2=750 ‘/,
Uc=900V, Uy =9 kV. Uy =9 kV.



Z Obr. 7.27 - Obr. 7.30 je patrné, Ze i tenké 3 nm uhlikové vrstvy jsou pozorovatelné
ato az do tlaku vodnich par 300 Pa pomoci scintilaéniho detektoru. Pti dal$im zvySovéni
tlaku uz byl problém s velikosti signdlu a obraz se stdval z divodu poklesu kontrastu
necitelny. NejlepSiho kontrastu bylo dosazeno pfi tlaku 150 Pa.

Na nasledujicich snimcich je stejny vzorek pozorovany ioniza¢nim detektorem.

Obr. 731 Snimek vzorku C, Up=350V, SS=41 %, Obr 7.33 Snimek vzorku C, U;p=300V,
p=100 Pa. S§§=16,6 %, p=300 Pa.
Obr 7.32 Snimek vzorku C, U;p=300V, Obr. 7.34 Snimek vzorku C, U;p=300V, $§=5,4 %,
55=29,4 %, p=200 Pa. p=400 Pa.
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Obr. 7.35 Snimek vzorku C, U;p=300 V, §5=0 %, p=600 Pa.

Rozmezi tlakil vodnich par, kdy je tenkd uhlikové vrstva dobfe pozorovatelnd pomoci
ionizacniho detektoru je 200 — 400 Pa. Pii tlaku nad 600 Pa uz snimek nebyl Citelny.

Obéma detektory je mozné pozorovani tenkych vrstev. LiSi se tlakem v komote
vzorku kdy byl nejlépe pozorovatelny topograficky kontrast. DalSi pofizené snimky pro
vzorek s 400 nm tenkou uhlikovou vrstvou jsou uvedeny v piiloze P6.

Provedeny experiment ukdazal, Ze je mozné pozorovani tenkych uhlikovych vrstev
tloustky 3nm na kfemikovém substratu obéma typy detektorti. Soucasn¢ se ukézalo, Ze pro
kazdy typ detektoru je rozdilnd oblast tlakti, pti kterych jsou tenké vrstvy pozorovatelné a je i

rozdilny tlak, kdy je kontrast v obraze maximalni.
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8 Zaveér

V prubéhu bakalaiské prace jsem se podrobnéji sezndmil s konstrukei a funkci EREM
mikroskopu a detekci sekundarnich elektroni pomoci ioniza¢niho a scintilaéniho detektoru.
V prvni ¢asti bakalaiské prace je shrnuta problematika elektronové mikroskopie a
environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie.

Cilem préce je porovnani dvou pouzivanych detektorti sekundarnich elektroni. V praci je
popsédno jakym zplsobem lze ze snimku vyjadrit droven Sedi, k ¢emuz byl pouZit graficky
editor CorelDraw Graphics Suite X4. Stfedni hodnota urovné Sedi zdané oblasti
pozorovaného vzorku potom byla brana jako velikost signdlu z dané oblasti. Pro porovnéni
dvou signdlu s riznou stejnosmérnou slozkou je nutny piepocet. Ten je ndzorné popsin
v kapitole 7.1.3. Bez této tipravy neni moZné v jednom grafu porovnavat dva signdly s riznou
urovni stejnosmérné slozky.

Prvnim méfenym detektorem byl ionizac¢ni detektor. Velikost signidlu detekovaného
ioniza¢nim detektorem do tlaku vodnich par asi 600 Pa roste vlivem rostouciho uplatnéni
narazov€é ionizace. Pfi dalSim zvySovani tlaku jiZ dochdzi k poklesu velikosti signdlu.
Obdobné pii tlaku 200 Pa a méné signdl rychle klesa.

Scintila¢ni detektor naopak umoziuje méfit az do velmi nizkych tlaki. OvSem pfi
vysSich tlacich nad 800 Pa u scintilatniho detektoru zacind klesat kvalita detekovaného
signdlu. Je to také tim, Ze uz musime zalit vyraznéji sniZovat napéti na jednotlivych
elektroddch detektoru, aby nedochdzelo k elektrickym vybojam. Scintilaéni detektor potiebuje
pro svou ¢innost vyssi proud primarnich elektront.

Experimentdln¢ byla ovéfena moZnost pozorovani tenkych uhlikovych vrstev
(tloustky 3 nm) na kfemikovém substratu pomoci scintilacniho a ioniza¢niho detektoru pii
vySS8im tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu. Bylo zjisténo, Ze idedlni tlak pro
pozorovani tenkych vrstev scintilacnim detektorem je kolem 150 Pa, ionizacnim detektorem
200 — 400 Pa. Pravé moZnost pozorovani tak tenkych vrstev na kiemikovém substratu svédci
o velkém podilu sekundéarnich elektronii (slozek SE1 a SE2) v detekovaném signélu.

Viechna méfeni byla provddéna na Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské

republiky.
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