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Abstrakt

Prace obsahuje teoretické poznatky z oblasti rastrovaci elektronové mikroskopie.
Je popsana konstrukce, princip ¢innosti a signaly vzniklé interakcemi mezi svazkem
primarnich elektroni a vzorkem. Dale je vysvétlena nejrozsifenéjsi metoda detekce
sekundarnich elektroni pomoci scintilacniho detektoru. Dalsi kapitoly se vénuji
jednomu z poslednich vyvojovych stadii rastrovaci elektronové mikroskopie, a to
environmentalni rastrovaci elektronovou mikroskopii.

Prakticka cast se =zabyva vyhodnocovanim zavislosti velikosti signalu
detekovaného scintilaénim detektorem na tlaku vodnich par v komote vzorku. Je zde
posuzovana vhodna velikost napéti prilozenych na elektrody scintilacniho detektoru pro
optimalizovani detekce.

Klicova slova

Rastrovaci elektronovy mikroskop (REM), primérni elektrony (PE), sekundérni
elektrony (SE), zpétn¢ odrazené elektrony (BSE), scintilaéni detektor (SD),
environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie (EREM).



Abstract

This work contains theory about scanning electron microscopy. It describes
construction, principle of operation and sinals generated by interactions between
primary electron beam and specimen. Furthermore, it describes the most common
method for detection of secondary electrons using scintillation detector. Next chapters
are dealing with last development stage of scanning electron microscopy, which is
environmental scanning electron microscopy.

Experimental part is evaluating dependency of size of detected signal with
scintillation detector on pressure of water vapor in specimen chamber. It also considers
appropriate size of voltages enclosed on electrodes of the scintillation detector to
optimize detection.

Keywords

Scanning electron microscope (SEM), primary electrons (PE), secondary electron
(SE), backscattered electrons (BSE), scintillation detector (SD), environmental scanning
electron microscope (ESEM).
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Uvod

Elektronova mikroskopie slouzi k pozorovani vzorkli se zvétSenim, kterého jiz
klasické optické mikroskopy nejsou schopny docilit. RozliSujeme dva druhy
elektronové mikroskopie, transmisni (TEM) a rastrovaci (REM).

Rastrovaci elektronovy mikroskop rastruje povrch zkoumaného vzorku svazkem
elektronti. Interakci svazku elektroni a povrchu vzorku vznikéd fada signall, jejichz
sbérem ziskdvame informace o topografii, materidlovém slozeni vzorku, elektrickych
vlastnostech a kontrastu povrchu vzorku. Velmi dilezitym faktorem je vnitini prostiedi
elektronového mikroskopu. Bez zajiSténi urcité hodnoty vakua neni mozné elektronovy
svazek generovat, natoz fidit. Diky vakuu v8ak nemizeme zkoumat biologické vzorky a
nevodivé materialy bez piedchazejicich tprav, coz muze byt nevyhodné. Vzorky
obsahujici vodu je nejdifive nutné vysusit, nevodivé materialy pokovujeme elektricky
vodivym kovem. Tato nevyhoda je odstranéna environmentdlnim rastrovacim
elektronovym mikroskopem (EREM), jehoz konstrukce umoziuje pracovat pii vysSich
tlacich v komote vzorku, pfi kterych dochazi ke kompenzaci povrchového naboje
vzorku srazkovymi ionty, které jsou produktem srazek atomid ¢i molekul plynt
s elektrony.

Scintilaéni detektory (SD), které se bézné pouzivaji v REM k detekci
sekundérnich elektronti (SE), vSak neni mozné v EREM pouzit. Na SD je ptivedeno
napéti v fadech nékolika kilovoltd, které by zptisobovalo pii vysSim tlaku vyboje
vV komote vzorku. SD je nutné upravit oddélenim komory vzorku S vy$§im tlakem od
komory scintilatoru, ve které udrzujeme tlak pouze v fadech n¢kolika Pa.



1. Princip rastrovaciho elektronového
mikroskopu (REM)

REM je zatizeni, které se pouzivéa ke zkoumani povrchti pevnych vzorkl s velkym
zvétSenim, vysokou rozliSovaci schopnosti a velkou hloubkou ostrosti.

Zdroj elektroni |{——— )

(katoda) | Svazek primarnich
elektroni
Kondenzorova _{ K\
¢ocka D
Druha < 5\/ <
kondenzorova | D/
Cocka Ovladani . Rastrovaci
Rastrovaci & Z‘Fétéem’@ generator
civky 7“%;,4;7
Projekéni— ] /L

oleseni 1)
\-’zorek—g\ \

Detektor <.
I @ I

Cerpani

Obr. 1.1 Principialni schéma REM [8]

Zdrojem elektronti v REM je termoemisni (zhavené wolframové vlakno, krystal
LaBs) nebo autoemisni katoda (studené¢ wolframové vldkno vyleptané do hrotu.
Elektrony jsou urychleny napétim obvykle v rozmezi 1-50 kV, které je mezi katodou a
anodou. Kiizisté elektronti u katody ma primeér v rozmezi 10-50 um pro termoemisni
katody a 10-100 nm pro autoemisni katody [8].

Opticka soustava mikroskopu ma za ukol co nejlépe koncentrovat paprsek na
povrchu vzorku. Jelikoz je elektron Castice s nabojem, jeji drahu je mozné ovlivilovat
zménou elektromagnetického pole. Pisobenim elektromagnetického pole je tedy mozné
elektronovy svazek urychlovat, fokusovat a ohybat podle potieby. Prvni ¢ockou, kterou
prochazi svazek elektrond, je kondenzor. Optické soustavy se vétSinou konstruuji jako
dvoustupniové nebo ttistupniové. U dvoustupiiového uspotadani navazuje na kondenzor
c¢ocka projekéni, u tfistupniového je mezi tyto dvé Cocky vlozen dalsi kondenzor.
Projekéni Cocka zobrazuje svazek elektronil na povrchu vzorku. V optické soustavé se
jesté nachazi vychylovaci civky, které rastruji paprskem po povrchu vzorku v fadcich.
Vychylovani je realizovano opét zménou elektromagnetického pole [8].

-10 -



1.1. Vakuova soustava

Zakladni podminkou pro ¢innost REM je udrzovani jisté hodnoty vakua v celém
prostoru mikroskopu. Hodnota vakua se voli podle potfeb elektronové trysky. Pri
pouziti pfimo zhaveného wolframového vldkna je pozadovana hodnota vakua v rozmezi
107 az 10™ Pa. V&t naroky ma tryska autoemisni, kdy je potiebna hodnota tlaku nizsi
nez 107 Pa [4].

Kudrzeni pozadované hodnoty tlaku obvykle postaci dvoustupniovy Eerpaci
systém tvofeny rotacni a difuzni pumpou. Pfi vySSim nez doporuceném tlaku
dramaticky klesa Zzivotnost zdroje elektrond, nejéastéji tedy wolframového vlakna.
Pokud pii praci na mikroskopu chceme vyménit vzorek, je nejdiive nutné vypnout
svazek PE a zdroj elektronii izolovat od atmosférického tlaku za pouziti ventili.
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2. Interakce PE se vzorkem

Po dopadu PE na povrch vzorku vznika fada signalt, viz Obr. 2.1. Elektrony
pronikaji do objemu vzorku, kde dochazi k pruznym a nepruznym srazkam elektront
s atomy zkoumaného materidlu. Pokud maji elektrony energii E, kterd jim umozni
proniknout do maximalni hloubky R, lze pfedpokladat, ze zpétn¢ odrazené elektrony
jsou schopné se dostat zpét k povrchu vzorku z poloviny této hloubky. Na Obr. 2.2 je
znazornén excitaéni objem jednotlivych signali. Excitani objem je prostor, ve kterém
probihaji interakce urychlenych elektroni s hmotou vzorku. Tento objem se zvétSuje
s rostouci energii elektronového svazku a zmenSuje s rostoucim protonovym cislem
vzorku [8].

Pruznéd srazka znamend, ze se elektron vlivem elektrického pole jadra atomu
odchyli od své plvodni drahy za ztrdty malé casti pivodni energie. Timto
mechanismem vznikaji BSE, proslé elektrony a brzdné RTG zafeni.

Nepruznou srazkou se rozumi situace, kdy primarni elektron ztrati ¢ast své
energie pii interakci s elektrony v elektronovych obalech atomt vzorku a putuje dale s
mensi kinetickou energii. Produktem téchto srazek jsou SE, AE a charakteristické RTG
zafeni.

primarni elektrony

sekundami

------ elektrony

---- Zpétné odrazené
elektrony

~ = Augerovy
elektrony

RTG

elektromotorické ecicaes absorbované
napéti elektrony

proslé elektrony

Obr. 2.1 Signaly vznikajici po dopadu PE na povrch vzorku [4]
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primamni elektrony

Augerovy elektrony
A [ 4 - i
/ sekundarni elektrony
- / % zpétné odrazené elektrony

charaktenstické RTG zareni

Obr. 2.2 Oblasti, ze kterych vystupuji nékteré signaly [4]

2.1. Signaly vzniklé interakcei elektron — vzorek

vvvvvv

podrobngji. Na Obr. 2.3 je spektrum emitovanych elektrond. SE maji
nejpravdépodobnéjsi vystupni energii 2-5 eV. Mez mezi SE a BSE je konvenci
stanovena na 50 eV [8].

S —i BSE
|
I
1 |
|
w )
z |
:-—— AE —=
|
|
)
T v v 1
0 S0 eV 2keV E=eU

Energie elektronl E —e

Obr. 2.3 Spektrum emitovanych elektronii [8]

2.1.1. Sekundarni elektrony

Jak jiz bylo zminéno, SE se uvoliiuji nepruznymi srdzkami PE s atomy
zkoumaného materialu. PE srazkou s elektronovym obalem atomu vyrazi SE. Elektrony,
které maji po vyrazeni dostatecnou energii, unikaji ze zkoumaného vzorku z maximalni
hloubky tse. Diky malé vystupni energii SE se tato hloubka pohybuje v fadech jednotek
az desitek nanometra [8].
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Emise SE je kvantifikovana koeficientem emise sekundarnich elektroni 8, ktery je
definovan jako pomér proudu sekundérnich elektroni uvolnénych ze vzorku Isg
K proudu primarnich elektrond Ipg.

I
5 =2E 1)
Ipg

vvvvvv

koeficient 6, je uhel dopadu primarnich elektronu ¢. Je definovan jako uhel, ktery svira
svazek PE s normélou roviny povrchu vzorku v misté dopadu PE. Cim vétsi uhel svira
vzorek s primarnim svazkem elektrond, tim vétsi je mnozstvi uvolnénych sekundarnich
elektrond. Tohoto jevu se vyuziva pti zkoumani topografie povrchu. Dal§im faktorem je
energie primarnich elektronti E. S rostouci energii primarnich elektront klesd mnozstvi
uvolnénych sekundarnich elektrond (Obr. 2.4) [4],[8].

1.00F
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050 \;;A\‘\ i
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\ \
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o [ Al g0
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[}
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0.01
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8 .
g 050
N

0.20
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0.0 | S 1 L i 1 ] ]
9.31.0134 173 25.2 415 621 81.8 102 kev

Energie elektroni E —*

Obr. 2.4 Zavislost koeficientu emise SE na energii PE a thlu dopadu pro Al a Cu [8]

2111. TypySE

Rozlisujeme tii typy SE, které se 1isi ve zptsobu jejich vybuzeni. Na Obr. 2.5 je
znazornén vznik jednotlivych typt. Vystupni hloubka tse je pro vsechny typy stejna [8].
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e SE; — tento typ je uvolnén z bezprostiedni blizkosti mista dopadu svazku
PE. Detekci tohoto signalu ziskavame perfektni informace o topografii
zkoumaného vzorku. Jedna se o signal s nejvyssim rozliSenim a s velkou
hloubkou ostrosti.

e SE; — tento typ je vybuzen zpétné-odrazenymi elektrony na jejich cesté
vzorkem zpét k povrchu. Signal SE; pfenasi topografickou i materidlovou
informaci o zkoumaném vzorku.

Tieti typ vznika dopadem zpétné-odrazenych elektronii na konstrukci komory
vzorku. Ve vysledném obrazu je tato informace nezadouci.

VI I P4 YIIVAR NP4 LLLA

BSE

——PM

7.

tSe :_ I
{ Detektor SE

\zorek

Obr. 2.5 Vznik jednotlivych typi SE [8]

2.1.2.Zpétné odraZené elektrony

Zpétné odrazené elektrony jsou produktem pruznych srazek PE s atomy vzorku.
Elektrony se §ifi objemem vzorku, kde diky dalSim sraZkdm miiZe nastat situace, kdy
jsou elektrony nasmérovany zpét k povrchu. Pokud m4 stale dostatek energie, opousti

vzorek jako zpétné€ odrazeny elektron (BSE).

Emise BSE je charakterizovéana koeficientem emise zpétné odraZenych elektronti
1, ktery je definovan jako pomér proudu zpétné odrazenych elektront Igsg ku proudu
svazku primarnich elektront Ipg [8].

- ‘oot 2)

~ Ipg

Koeficient emise zpétné odrazenych elektronti je siln€ zavisly na protonovém
Cisle vzorku Z a na thlu dopadu primarniho svazku ¢. Zavislosti Ize vidét na Obr. 2.6.
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Obr. 2.6 Zavislost koeficientu emise BSE na protonovém ¢isle Z a ihlu dopadu [8]

Koeficient emise BSE je v zavislosti na energii PE téméf konstantni od hodnoty
energie primarniho svazku 5 keV jak lze vidét na Obr. 2.7 [8].

! _Bi
50 —\
% ,/,Ts-eb

=Sn
40 in
A9
Ge
304 y Cu
" 20 Si
D
Al
o\
Be
O T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 keV 30

E—»

Obr. 2.7 Zavislost koeficientu emise BSE na energii PE pro rizné materialy [8]

Zpétné€ odrazené elektrony se mohou uvoliovat z jisté vystupni hloubky T, ktera
je rovna pfiblizné polovin¢ maximalni dosahu primarni elektroni R. Vzhledem
k zavislosti mnozstvi generovanych BSE na protonovém ¢isle vzorku Z je patrné, ze
sbérem BSE ziskavame hlavn¢ informace o materidlovém slozeni vzorku [8].
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3. Detekce SE

Nejrozsitenéjsi metodou detekce SE je uspotfadani scintilator — fotondsobic, které
poprvé piedstavili Everhart a Thornley.

Scintilator je material, ktery prevadi elektrony na fotony v procesu scintilace. Po
dopadu signalnich elektroni na scintilator jsou generovany fotony, pro ucinnou
scintilaci je pozadovana energie dopadajicich elektronti obvykle 10 keV [8].

3.1. Scintila¢ni detektor (SD)

SD se sklad4 ze scintilatoru, v nékterych piipadech svétlovodu a fotonasobice.
Scintilator a svétlovod musi byt dobfe opticky spojeny, aby nedochazelo k odrazim na
spoji. Scintilaci vygenerované fotony jsou vedeny svétlovodem Kk fotonasobici, kde
dopadaji na fotokatodu. Na fotokatodé jsou generovany fotoelektrony, proud téchto
elektronil je zesilovan na dynodach v procesu sekundarni emise (dynody pokryva vrstva
kovu s vysokym koeficientem sekundarni emise d8) a vystupni zesileny signal je
odebiran ze sbérné anody. Nasobici systém obsahuje obvykle 8 az 12 dynod, zesileni
fotonasobice je az 10°- krat [8].

Kolektor a mfizka

Fotonasobic

Fotokatoda Dynody Anoda
Svétlovod _Z__n o\ _n o\
Ke_ V_ystypni
\ HRY o \\\ signal
<y~ A4I06,
fHHH 10 nF 1M
O ','r -DJ o ——ey
+10 kV 100kQ
i
—
Up)y =500 — 1000V ww

Obr. 3.1 Scintilaéni detektor - Everhart-Thornleyho uspoiadani [8]

Everhart — Thornleyho uspotadani (Obr. 3.1) ma jisté specifické vlastnosti. SE
maji malou vystupni energii (nejpravdépodobnéji 2-5 eV, Obr. 2.3). Tato energie
nestac¢i pro ucinnou scintilaci. Z tohoto divodu je scintilator pokryt vrstvou vodivého
kovu, na ktery je ptiveden potencial 10 kV, ktery elektrony dostate¢né urychli. SD se
umistuje do komory vzorku, pfiblizn¢ 1 az 2 cm od vzorku. V tomto uspofadani by
napéti na scintilatoru mohlo negativné ovlivilovat svazek PE, proto se umistuje pied
detektor mfizka s predpétim =200V [1],[8].
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4. Environmentalni rastrovaci elektronova
mikroskopie (EREM)

Jednim z poslednich stadii vyvoje rastrovaci elektronové mikroskopie je
environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie (EREM). Pocatky se datuji do 70.
let, kdy bylo hlavnim cilem odstranéni elektrického néboje z povrchu nevodivych
vzorkll napousténim plyntt do komory vzorku. Zjistilo se, Ze naboj je kompenzovan
srazkovymi ionty, které jsou dusledkem ioniza¢nich srazek atomii ¢i molekul plyni
s elektrony. To umoziuje pfimé pozorovani elektricky nevodivych vzorkd bez nutnosti
pokryti elektricky vodivou vrstvou [3].

Zakladnim rozdil mezi REM a EREM je tlak v komote vzorku. I kdyz je
elektronova tryska obvykle umisténa v tlaku 10 Pa, ve vzorkové komote EREM miize
byt udrzovan tlak od jednotek do tisicti Pa. EREM jsou uréeny k pozorovani vzorkd,
které obsahuji jisté mnozstvi vody, bez nutnosti ptedchozich tprav vzorku.

Jelikoz se v komote vzorku nachazi plyn, dochazi ke srazkdm elektronti s atomy
&¢i molekulami plynu a tim i rozptylu primarnich elektrontl. Cinnost EREM je zaloZena
na predpokladu, ze je mozné vytvofit takové podminky, pii kterych se urcitd cast
elektronového svazku nachazi i po priichodu plynnym prostiedim v pivodni stopé. Uhel
vychyleni pfi jedné srazce i ztrata energie jsou velmi malé. Primérny pocet srazek
ptipadajici na elektron lze stanovit ze vztahu [3]

m = ogrpd /Kt 3

kde o7 je celkovy zachytny prifez plynu, p je tlak, d je tloustka vrstvy plynu,
k piedstavuje Boltzmannovu konstantu a t je absolutni teplota.

4.1. Konstrukce EREM

Konstrukce EREM (Obr. 4.1) musi umoznovat dosazeni rozdilnych tlakt
V jednotlivych c¢astech mikroskopu. To je zajiSt€no uzitim tlak omezujicich clon a
samostatnym cerpanim jednotlivych oblasti, odd€lenych témito clonami. Clony maji
malé otvory, jimiz se potlaci proudéni plynli mezi ¢astmi mikroskopu, zaroven
umoziuji projit elektronim primarniho svazku do komory vzorku. Tok plynd v tomto
ptipad¢ roste se ¢tvercem primeéru otvoru, tudiz je nutné, aby otvory byly co nejmensi.
Velikost je ovSem omezena pozadavky elektronové optiky na clonu C2, zmenSovani
otvoru C1 zase snizuje velikost zorného pole pii pozorovani vzorku. Prostor mezi
clonami se nazyva komora diferencialniho ¢erpani a je obvykle ¢erpan rotacni vyvévou

[3].
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Obr. 4.1 Principialni schéma EREM [3], RV - rota¢ni vyvéva, DV - difuzni vyvéva, JV - jehlovy ventil, V -
vakuovy ventil

Clona C2 zarovenn plni funkci optické apertury mikroskopu. Jelikoz dochdzi
V plynném prostiedi komory vzorku, které je vétSinou tvofeno vodnimi parami,
k rozptylu PE, je tieba co nejvice omezit jejich drahu v komote vzorku.

4.2. Scintila¢ni detektor SE v EREM

Scintila¢ni detektory se vedle polovodicovych detektor bézné pouzivaji pro
detekci zpétn€ odraZenych elektronli. Ty se vzhledem ke své vystupni energii pohybuji
plynnym prosttedim komory bez velké ztraty energie. Zaroven je jejich energie
dostate¢na k vybuzeni scintilaci.

V ptipadé detekce sekundarnich elektront je tfeba uzit urychlovaci pole tvotené
napétim obvykle nékolik kilovolti pfivedenym na scintilator. Je t0 z divodu jejich
nizké vystupni energie, kterd nedostacuje pro vybuzeni scintilaci. Elektrické pole o této
intenzité vSak neni mozné pouzit V komote vzorku, kde pracujeme s tlaky fadové stovek
az tisici Pa. Pfi téchto tlacich by dochazelo k vybojim v plynném prostiedi, které by
mohly poskodit scintilator [3].

Jednim z moznych feSeni tohoto problému je umisténi scintilatoru do scintilacni
komory oddélené od komory vzorku dvéma clonami, ¢imz mizeme snizit tlak v okoli
scintilatoru na hodnotu nékolika Pa. V tomto tlaku jiZ je moZzné pfivést na scintilator
poZadované urychlovaci napéti SE v fadech né€kolika kV. Tyto clony omezuji tok plynu
z komory vzorku ke scintilatoru, ale umoznuji projit signdlnim elektronim. Tlak
Z jednotlivych komor oddé€lenych clonami od komory vzorku je od€erpavan vhodnym
systémem vakuového ¢erpani [5].
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Usporadani scintilatniho detektoru je ukazano na Obr. 4.2. Prostor mezi dvéma
clonami Al a A2 (diferencialni komora detektoru) je Cerpan rotacni a turbomolekularni
vyvévou, ¢imz je docileno tlaku jednotek Pa v blizkosti scintilatoru, zatimco v komote
vzorku je tlak az 1000 Pa. K clonam A1l a A2 je pfilozeno vhodné napéti a slouzi jako
elektrostatické ocky pro pifenos signalnich elektront ke scintilatoru. Efektivita sbéru
SE detektorem spolecné s jejich zaostrenim do optické osy scintilatoru je fizena
elektrickym polem tvofenym napétim pfiloZzenym na elektrody E1 a E2, které jsou
stejn¢ jako clony Al a A2 elektricky izolovany od uzemnéného kovového télesa
detektoru [5].

Obr. 4.2 Schéma scintila¢niho detektoru SE pro EREM [5]
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5.Experimentalni ¢ast

5.1. Cile prace

Cilem bakalarské prace bylo experimentdlné stanovit zavislost velikosti signalu
detekovaného scintilatnim detektorem na tlaku vodnich par v komoie vzorku pfi
pozorovani standardniho vzorku. Méfeni bylo uskutecnéno pro dvé rtzné velikosti
otvoru prvni tlak omezujici apertury detektoru.

5.2. Popis mériciho zarizeni

Mg¢feni bylo provedeno na elektronovém mikroskopu Aquasem | firmy TESCAN,
ktery je umistén V laboratofi na Ustavu pfistrojové techniky Akademie véd Ceské
republiky. Zdrojem elektrontt v tomto mikroskopu je pfimo zhavené wolframové
vlakno, pti¢emz urychlovaci napéti elektront je mozné volit v rozsahu od 5 do 20 kV.
V komote vzorku je mozné dosdhnout tlakt 102 az 1000 Pa. Sekundarni elektrony byly
detekovany scintilacnim detektorem, ktery bude popsdn nasledné. Pozorovani
detekovaného signalu a ovladani detektoru je realizovano pocitacem s origindlnim
software od firmy TESCAN, s.r.o.

K detekci SE byl vyuzit scintila¢ni detektor, jehoz schéma je na Obr. 4.2. Funkci
scintilatoru detektoru plni monokrystal typu CRY 18 od firmy Crytour, s.r.o.

5.2.1.Standardni vzorek

Pro méteni zavislosti velikosti signalu na tlaku byl pouzit standardni vzorek, ktery
se skladd z uhlikového valce o priméru 10 mm, v némz je vyvrtan otvor o pruméru
1 mm do hloubky 10 mm. Otvor je ¢aste¢né zakryt dvéma foliemi z mé&di a platiny.
Usporadani vzorku je patrné z Obr. 5.1.

Obr. 5.1 Snimek standardniho vzorku
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5.2.2. Vakuovy systém mikroskopu

V REM Aquasem se dosahuje pozadovanych tlaki ¢erpanim pomoci dvou
rotacnich a jedné diftzni vyvévy. Schéma vakuového systému je na Obr. 5.2. Ovladani
¢erpani je zajisténo sedmi ventily V1 az V7. Pomoci ventilu PV jsou do komory vzorku
pfipoustény vodni pary. Abychom doséhli v komote vzorku prostfedi nasycenych
vodnich par, je tfeba nékolikrat provést cyklus napousténi vodnich par na tlak cca
1000 Pa a nasledného od¢erpani komory vzorku na tlak 100 Pa.

- :M) P3: 1.0e+05 Pa

P1:1.0e-02 Pa

Status: Ob 4 min

—
v4

V5
vi l
- % v3 X ve e
V6 DpP | |
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P2: 4.4e+01 Pa T
O

RP2

P4: 1.0e-02 Pa

Obr. 5.2 Schéma vakuového systému mikroskopu
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5.2.3.Vyhodnoceni namérenych hodnot

Snimky pozorovanych vzorkii jsou ukldddny v 256 tUrovnich Sedi. Zavislost
velikosti detekovaného signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku byla
vyhodnocena ze stfedni hodnoty urovné Sedi ziskanych snimkii. Tyto hodnoty byly
zjistény za pomoci programu Photoshop. V tomto programu je mozné vymezit oblast na
vzorku beze zmén reliéfu, poruch a necistot, které by zanasely do méfeni chyby. Takto
vybranou oblast je mozné ulozit jako masku a pouzit ji na vSechny snimky méieni. Po
nacteni masky na snimek je stfedni hodnota Grovné Sedi stanovena z histogramu Grovni
Sedi. Tato stfedni hodnota Urovné Sedi slouzi ke stanoveni velikosti detekovaného
signalu. Na Obr. 5.3 je ukdzana nactena maska vybéru na snimku s histogramem urovné
Sedi vybrané oblasti.

Stf. hodnota:
Odchylka: 21,

Medidn:

Obr. bodd:

Obr. 5.3 Nactena maska a histogram urovné Sedi

Velikost detekovaného signalu z platiny Sp; se stanovi jako rozdil stfedni hodnoty
urovné Sedi z platiny Sy a stiedni hodnoty urovné Sedi z otvoru v uhliku S ;¢

Spe = Swspe — Swsc (4)

5.24. Nastaveni parametri scintilaéniho detektoru

Scintila¢ni detektor byl proméfovan pro dvé velikosti otvoru clony Al, a to
0,6 mm a 0,7 mm. Velikost otvoru clony A2 ztstala konstantni pro vSechna méfeni.
Napéti pfivedené na vodivou vrstvu scintilaéniho krystalu bylo nastaveno na 10 kV a
také zlstalo konstantni.
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Napéti pfivedena na elektrody E1, E2 a na clony Al, A2 byla volena podle
aktualniho tlaku v komofe vzorku tak, aby nedochazelo k vybojim v plynu mezi
elektrodami a konstrukci detektoru. Nastaveni elektrodového systému ma rozhodujici
vliv na kvalitu vysledného obrazu. Pfi volbé hodnot napéti se vychazelo ze dvou
nastaveni oznacenych €. 0 a ¢. 1, ktera vychazeji z predchozich praci na SD. Pro vyssi
tlaky (od 600 Pa) bylo nutné tato napéti sniZzovat.

Nastaveni jednotlivych napéti na elektrodovém systému:

e nastaveni ¢. O: UEl =300 V, UEz =400 V, UAl =550 V, UAz =1000 V

e nastaveni €. 1: Ugg =300V, Ugz =330V, Ua; =440 V, Up, = 1000 V

e nastaveni ¢. 2: Ug; =100 V, Ug, = 130 V, Uas =280 V, Ua, = 1000 V
(ve vakuu vzdy pouzito Uaz = 1500 V)

5.2.5. Nastaveni proudu primarnich elektroni

Dalsi parametr, ktery byl tieba nastavit, a ovliviiuje velikost detekovaného
signdlu, je proud PE. Nastaveni proudu PE se provadélo pii tlaku 50 Pa, aby se
zamezilo rozptylu svazku elektrond v plynném prostiedi komory vzorku. Svazek
elektronil se zaostfil do otvoru v uhliku standardniho vzorku, zvétSeni bylo zvoleno
10000x. Za téchto podminek se predpoklada, ze cely svazek PE dopada do otvoru
Vv uhliku a proud protékajici uhlikovym vzorkem je roven proudu PE.

Proud byl métfen pikoampérmetrem Keithley 485. Pozadovand hodnota proudu se
nastavovala buzenim kondenzorovych cocek a byla v celém prabéhu experimenti
udrzovana na konstantni hodnoté 100 pA.
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6. Vysledky uskutecnénych méreni

6.1.Méreni s primérem otvoru clony Al = 0,6 mm

Pozorovani probihalo za téchto podminek:

e zvétSeni mikroskopu: 600-krat

e urychlovaci napéti Upg = 20 KV

e proud primarnich elektrona Ipg = 100 pA
e vzdalenost vzorku od clony C1 wyg =4 mm
e vzdalenost SD od osy vzorku d = 15 mm

Potizené snimky byly vyhodnoceny metodou popsanou v kapitole 5.2.3. Pro tlaky
od 0 - 500 Pa bylo voleno nastaveni elektrod ¢. 0 a ¢. 1 dle kapitoly 5.2.4. Pro vyssi
tlaky jiz bylo nutné snizit napéti tak, aby nedochéazelo k vybojum. Pro tlaky 600 - 1000
Pa byla tedy pouZita nastaveni ¢. 2. Nastaveni fotonasobice bylo pii tomto méteni
konstantni, a to 50%, coz odpovida celkovému napéti na dynodach fotonasobice 500 V.

Vysledné zavislosti velikosti signalu jsou uvedeny na Obr. 6.1 a Obr. 6.2.
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Obr. 6.1 Zavislost relativni velikosti signalu z platiny na tlaku vodnich par v komofe vzorku (A1 = 0,6 mm)
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Obr. 6.2 Zavislost relativni velikosti signalu z médi na tlaku vodnich par v komoie vzorku (A1 = 0,6 mm)

Jelikoz u nastaveni €. 0 jsou pouzita vEéts$i napéti na elektrodach, je 1 detekovany
signal vétsi. Pii tomto nastaveni byl signal v oblasti 100 — 200 Pa pfili§ vysoky a
neméfitelny. Jednim z moznych feSeni pro stanovené zavislosti v této oblasti je pouziti
mensiho zesileni fotonasobice. Fotonasobi¢ byl tedy nasledné piestaven z 50% na 40%,
kdy celkové napéti na dynodach je 400 V. Zaroven lze v oblasti od 600 Pa do 1000 Pa
pozorovat téméi nulovy signal. Méfeni bylo tedy zopakovano i pro oblast od 600 Pa
S nasledujicim upravenym nastavenim napéti na elektrodach detektoru pro dosazeni
optimalniho obrazu.
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Upravené nastaveni €. 2 pro rizné tlaky:

600 Pa: Ug; =100 V, Ug; =130 V, Ua; =350 V, Uaz = 1000 V
700 Pa: Ug; =100 V, Ug; =130 V, Uag =320V, Uaz = 1000 V
800 Pa: Ug; =100 V, Ug2 =130 V, Ua; =180 V, Uao = 1000 V
900 Pa: Ug; =100 V, Ug; =130 V, Ua; =180 V, Uaz = 1000 V
1000 Pa: Ug; =100 V, Ug2 =130V, Ua1 =180 V, Up, = 800V

Vysledné zavislosti velikosti signalu na tlaku s uvedenymi zménami napéti na dynodéach
fotonasobice a elektrodach detektoru jsou uvedeny na Obr. 6.3 a Obr. 6.4.
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Obr. 6.3 Zavislost relativni velikosti signalu z médi na tlaku vodnich par v komoie vzorku po tipravach
(A1=0,6 mm)
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Obr. 6.4 Zavislost relativni velikosti signalu z médi na tlaku vodnich par v komoie vzorku po upravach
(A1=0,6 mm)
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Dalsi ¢asti experimentu bylo pofizeni snimkd kuli¢ek cinu na uhlikovém
substratu. Nejdifive byla na substratu nalezena kulicka, kterd méla pii zaostieni a
zvétSeni 15000x znatelnou topografii povrchu. Ta byla poté fotografovana pro tlaky
v rozmezi od 107 do 1000 Pa pfi konstantnim proudu primarniho svazku. Nap&ti na
elektrodach SD bylo voleno optimélni pro jednotlivé tlaky podle poznatkli z
pfedchoziho experimentu. Zesileni fotondsobiCe a stejnosmérna slozka signalu byla
vzdy volena tak, aby byly snimky co nejkvalitngj$i a piiblizné€ se stejnou urovni Sedi.
Diky tomu lze srovnat kvalitu detekce signalu pfi jednotlivych tlacich.

Série snimkti kulicky cinu s povrchovou strukturou pro jednotlivé tlaky je
uvedena na Obr. 6.5 az Obr. 6.16 (F — zesileni fotonasobice/stejnosmérna slozka).

Obr. 6.7 Snimek kuli¢ky cinu, p = 10 Pa, nast.1, Obr. 6.5 Snimek kuli¢ky cinu, p = 50 Pa, nast.0,
F:66.6/42.9, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x F:41.7/32.6, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x

AN p " e
Obr. 6.8 Snimek kuli¢ky cinu, p = 100 Pa, nast.0, Obr. 6.6 Snimek kuli¢ky cinu, p = 200 Pa, nast.0,
F:39.2/22.1, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x F:41.7/18.6, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x
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Obr. 6.10 Snimek kuli¢ky cinu, p = 300 Pa, nast.0, Obr. 6.9 Snimek kuli¢ky cinu, p = 400 Pa, nast.1,
F:44.7/28.0, (Al = 0,6 mm), zv. 15000 F:53.5/12.2, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x

Obr. 6.12 Snimek kuli¢ky cinu, p = OO Pa, nast.1, Obr. 6.11 Snimek kuliéky cinu, p = 600 Pa, nast.2,
F:57.0/0.0, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x F:71.4/18.1, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x

Obr. 6.14 Snimek kuli¢ky cinu, p = 700 Pa, nast.2, Obr. 6.13 Snimek kuli¢ky cinu, p = 800 Pa, nast.2,
F:66.0/13.0, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x F:66.2/0.3, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x
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Obr. 6.15 Snimek kuli¢ky cinu, p = 900 Pa, nast.2, Obr. 6.16 Snimek kuli¢ky cinu, p = 1000 Pa, nast.2,
F:62.5/18.1, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x F:57.1/16.0, (A1 = 0,6 mm), zv. 15000x

6.2.Vyhodnoceni experimenti S primérem otvoru clony
Al1=0,6 mm

Z potizenych snimkia standardniho vzorku a urovni signalu z nich ziskanych je
patrné, ze nejveétsi trovné signalu lze dosdhnout pii tlacich vodnich par v komote
vzorku v rozmezi 50 - 300 Pa. Piili§ maly ¢i naopak velky signal je mozné upravit
zesilenim fotonasobice. Timto lze docilit méfitelné trovné signalu pii nastaveni ¢. 0
v oblasti nizsich tlakd. Pti vysSich tlacich od 600 Pa lze optimalizovat velikost signalu
vhodnymi tpravami napéti pfilozenych na elektrody detektoru, pozornost musi byt
vénovana moznosti vzniku elektrickych vyboji v plynu. Také je nutné v této oblasti

tlaktl pocitat s nardstem Sumu a ztratou kvality obrazu.

Kvalitu detekce signalu pii riiznych tlacich 1ze porovnat i ze snimku kuli¢ek cinu.
Ze snimku lze pozorovat, ze pii tlacich 50 — 200 Pa je nejlépe viditelna topografie
povrchu kulicky cinu. Od 500 Pa stoupa ve snimcich podil Sumu v obraze vlivem
navySovani poctu srazek primarnich elektroni S molekulami vody. Pfi tlaku 1000 Pa se
projevila nestabilita detektoru. Vhodnym zesilenim fotonasobi¢e a nastavenim
elektrodového systému jsme schopni pozorovat vzorek i v oblastech s ptilis velkym ¢i
naopak malym signalem.
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6.3. Méreni s priumérem otvoru clony A1 = 0,7 mm

Pozorovani probihalo za stejnych podminek jako pro primér otvoru clony
Al =0,6 mm, tedy:

e zvétSeni mikroskopu: 600-krat

e urychlovaci napéti Upg = 20 KV

e proud primarnich elektronta Ipg = 100 pA
e vzdalenost vzorku od clony C1 wq =4 mm
e vzdalenost SD od osy vzorku d = 15 mm

S vétsi clonou Al byl ocekavan nartst tlakli v diferencialni komote detektoru a
Vv komote scintildtoru. V komote scintilatoru nesmi tlak pfesdhnout hodnotu 5 Pa
vzhledem K nebezpeci vyboje v plynu a poskozeni scintilatoru. K zamezeni vzniku
vybojil bylo pouzito nastaveni elektrod €. 0 a €. 1 z ptedchoziho experimentu pouze do
tlaku vodnich par 400 Pa a od tlaku 500 Pa napéti elektrod a clon bylo snizeno.

Nastaveni elektrod ¢. 2 bylo tedy nasledujici:

e 500 -800 Pa: Ug1 =100V, Ug, =130V, Ua1 =250 V, Uaz = 1000 V
e 900 Pa: Ug; =100 V, Ug2 =130 V, Uas = 200 V, Uao = 1000 V

Zmétené zavislosti byly opét vyneseny do grafi pro oba kovy Pt a Cu.
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Obr. 6.18 Zavislost relativni velikosti signalu z platiny na tlaku vodnich par v komofe vzorku (A1 = 0,7 mm)
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Obr. 6.17 Zavislost relativni velikosti signalu z médi na tlaku vodnich par v komote vzorku (A1 = 0,7 mm)

-32-



Série snimkii kulicky cinu s povrchovou strukturou pro jednotlivé tlaky je
uvedena na Obr. 6.19 az Obr. 6.22 (F — zesileni fotonasobi¢e/stejnosmérna slozka).

Obr. 6.21 Snimek kuli¢ky cinu, p = 50 Pa, nast.0, Obr. 6.22 Snimek kuli¢ky cinu, p = 100 Pa, nast.0,
F:48.1/21.5, (A1 = 0,7 mm), zv. 15000x F:46.4/14.1, (A1 = 0,7 mm), zv. 15000x

Obr. 6.20 Snimek kuli¢ky cinu, p = 200 Pa, nast.0, Obr. 6.19 Snimek kuli¢ky cinu, p = 300 Pa, nast.0,
F:46.6/1.0, (A1 =0,7 mm), zv. 15000x F:46.9/1.4, (A1 =0,7 mm), zv. 15000x
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6.4. Vyhodnoceni experimentti S pramérem otvoru clony
Al=0,7mm

Pfi tomto experimentu se predpokladalo, ze velikost detekovaného signdlu bude
vetsi nez pii pouziti clony A1 = 0,6 mm. Dale mél tlak, pti kterém je oblast pro dané
nastaveni elektrod jest¢ méfitelna, klesnout. Ani jeden z téchto ptredpokladl se vSak
neprojevil. Nastaveni ¢. 0 bylo opét mozné méfit jen pii zesileni fotonasobice 40 % pro
pfili§ vysokou troven signdlu. Hodnota maxima nastava pti 150 — 200 Pa, doslo tedy
K jejimu mirnému posunu oproti piedchozimu experimentu, kdy se pohybovala okolo
100 Pa. Nastaveni €. 1 bylo méfitelné do 300 Pa a vykazovalo pouze rostouci charakter.

Ze snimki kulicek cinu je viditelna topografie pfi 50 Pa — 300 Pa, pii vyssSich
tlacich se jiz znateln¢ projevuje Sum. To je zpiisobeno rychlejsim pronikanim vodnich
par do diferencialni komoty detektoru a do komoty scintilatoru. K vyrazné zméné
obrazu vSak nedoslo. Dalsi experimenty S kulickami byly z divodu poskozeni
mikroskopu ukonceny.
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Z.aver

Uvodni kapitoly prace jsou vénovany teoretickym poznatktim z oblasti rastrovaci
elektronové mikroskopie. Je popsana konstrukce mikroskopu a signaly vzniklé pfi
zpétné odrazenych a sekundarnich elektronti, jsou rozebrany podrobnéji. Je vysvétlena
detekce SE pomoci Everhart — Thornleyho detektoru. V dalsich kapitolach je popsana
environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie a problematika detekce
sekundérnich elektronti v environmentalnim mikroskopu, zejména problematika detekce
SE scintilaénim detektorem v environmentalnich podminkach.

Cilem experimentu bylo stanovit zavislost velikosti signdlu detekovaného
scintila¢nim detektorem na tlaku vodnich par v komote vzorku pro primér otvoru prvni
tlak omezujici clony Al = 0,6 mm. Z naméfenych zavislosti vyplyva, Ze nejvyssi
uroven signalu je detekovana pii tlacich 50 Pa — 300 Pa. V této oblasti Ize dosahnout
nejlepsiho zobrazeni topografie povrchu, coz je prezentovano sérii snimkt kuli¢ek cinu
na uhlikovém substratu. Ze snimkt je patrny i narast Sumu v obraze pocinaje tlakem
vodnich par 500 Pa a ztrata topografické informace.

V druhé c¢asti byla prvni tlak omezujici clona vyménéna za clonu s vétSim
praimérem Al = 0,7 mm. S vétsSim otvorem clony byl ocekavan nartst tlakd
v diferencidlni komoie detektoru a v komoie scintilatoru. Z toho davodu bylo mozné
pouzit nastaveni ¢. 0 a €. 1 pouze do tlaku vodnich par 400 Pa, abychom ptedesli vzniku
vybojii. Oproti pfedpokladu vSak u nastaveni €. 0 doSlo k poklesu velikosti signéalu
oproti signalu detekovaného s clonou Al = 0,6 mm. Celkové bylo mozné clonu Al
s primérem 0,7 mm pouzit pouze do tlaku 900 Pa, dale jiz byla pfekonana mezni
hodnota tlaku v komote scintilatoru 5 Pa a hrozily by vyboje v plynu. Ze snimku
kuli€ky cinu lze opét nejlépe pozorovat topografii povrchu do tlaku 300 Pa. Déle jiz
znateln€ nartsta podil Sumu v obraze a dochazi ke ztraté topografické informace.

Z vysledku vyplyva, Ze vyssi trovné detekovaného signalu a lep§iho zobrazeni
topografie povrchu bylo dosazeno pii kombinaci tlak omezujicich clon detektoru
pozadovanych tlaki v komorach detektoru, s tim je spojeno riziko vzniku nezadoucich
vyboji. Ocekavany rast velikosti signalu s rostoucim prumérem clony Al se pfi
experimentech neprojevil. Z divodu ¢astych poruch elektronového mikroskopu, které
narusovaly prubéh experimentti, nebylo mozné z ¢asovych duavoda dokoncit veskera
méfeni.
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Seznam pouZzitych symbolu a zkratek

REM
TEM
EREM
SD

PE

SE

BSE

AE

RTG
C1, C2
Al, A2
E1, E2
V1-V7
PV

RP (RV)
DP (DV)
TV

B

n

¢
tse
lpe
Ise
Igse

S NmMm-H™

o T

Spt
SuﬁPt
Su§C

rastrovaci elektronovy mikroskop

transmisni elektronovy mikroskop
environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop
scintilacni detektor

primarni elektrony

sekundarni elektrony

zpétné odrazené elektrony

Augerovy eletrony

rentgenove zareni

tlak omezujici clony mikroskopu

tak omezujici clony scintilacniho detektoru
elektrody scintila¢niho detektoru

ventily vakuového systému mikroskopu
ventil pfipousténi vodnich par

rotacni vyvéva

difuzni vyvéva

turbomolekuldrni vyveéva

koeficient emise sekundarnich elektront
koeficient emise zpétné odrazenych elektront
uhel dopadu primarnich elektronii na vzorek
vystupni hloubka sekundérnich elektronii ze vzorku
proud primarniho svazku elektronti

proud sekundérnich elektronii

proud zpétn¢ odraZenych elektronti

max. vzdalenost pruniku PE do vzorku

max. vzdalenost, ze které se uvoliiuji BSE ze vzorku
energie primarnich elektronli

protonove ¢islo

primé&rny pocet srazek ptipadajici na elektron
zachytny prufez plynu

tlak

tloustka vrstvy plynu

Boltzmannova konstanta

absolutni teplota

velikost detekovaného signalu z platiny
sttedni hodnota urovné Sedi z platiny

sttedni hodnota urovné Sedi z otvoru v uhliku
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