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ABSTRAKT

Tato prace se zabyva teoretickymi zdklady emise elektronl do vakua, jednotlivymi typy
emisi se zaméfenim na studenou a Schottkyho emisi a principu tunelového jevu. V dalsi
Casti se prace vénuje technické realizaci elektronovych zdrojli s detailnim prostudovanim
metodiky laboratorni vyroby katod elektrochemickym leptanim a konstrukci elektrono-
vych mikroskopi, vyuzivajicich autoemisnich zdroji. Soucasti prace je ndvrh metody pro
méreni, zpracovani a vyhodnocovani elektrickych charakteristik emisnich zdroj.
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jev, elektronové mikroskopy, TEM, SEM, STM, elektrochemické leptani

ABSTRACT

This work deals with the theoretical foundations of electron emission into vacuum, va-
rious types of emissions, focused on the cold-emission and Schottky emission and the
principle of quantum tunneling. The next part deals with the technical implementation
of electron sources with a detailed study of the methodology of laboratory production
of cathodes by electrochemical etching and construction of electron microscopes, using
field-emission sources. This work also contains methods for measuring, processing and
evaluation of electrical characteristics of emission sources.
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cathode, quantum tunnelling, electron microscopes, TEM, SEM, STM, electrochemical
etching

VASICEK, Martin Charakterizace autoemisnich zdrojii pro elektronovou mikroskopii: di-
plomova prace. Brno: Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta elektrotechniky a komuni-
ka¢nich technologii, Ustav telekomunikaci, 2013. 69 s. Vedouci prace byl prof. Ing. Lu-
bomir Grmela, CSc.



PROHLASENI

Prohlasuji, ze svou diplomovou praci na téma ,,Charakterizace autoemisnich zdroji pro
elektronovou mikroskopii* jsem vypracoval samostatné pod vedenim vedouciho diplo-
mové prace a s pouzitim odborné literatury a dalSich informacénich zdroj, které jsou
vSechny citovany v praci a uvedeny v seznamu literatury na konci prace.

Jako autor uvedené diplomové prace dale prohlasuji, Zze v souvislosti s vytvorenim
této diplomové prace jsem neporusil autorska prava tretich osob, zejména jsem nezasahl
nedovolenym zplsobem do cizich autorskych prav osobnostnich a/nebo majetkovych a
jsem si plné védom nasledk( poruseni ustanoveni §11 a nasledujicich autorského za-
kona ¢. 121/2000Sb., o pravu autorském, o pravech souvisejicich s pravem autorskym
a o zméné nékterych zakonid (autorsky zakon), ve znéni pozdéjsich predpisil, vietné
moznych trestnépravnich disledki vyplyvajicich z ustanoveni ¢asti druhé, hlavy VI. dil 4
Trestniho zékoniku ¢.40/2009 Sb.

(podpis autora)



PODEKOVANI

Dékuji vedoucimu diplomové prace panu prof. Ing. Lubomiru Grmelovi, CSc. za odborné

a metodické vedeni, rady a pripominky pfi pripravé a psani této prace.

Dale chci podékovat Evgenyi Sergeevovi, MSc za cenné rady a Cas straveny pri

konzultacich.

(podpis autora)



Faculty of Electrical Engineering

and Communication

Brno University of Technology

... S I X Purkynova 118, CZ-61200 Brno

research centre Czech Republic
sensor, information and communication systems

http://www.six.feec.vutbr.cz

PODEKOVANI

Redeni této diplomové prace bylo realizovano v laboratofich senzorickych systémii pod-
porenych z projektu SIX; registracni Cislo CZ.1.05/2.1.00/03.0072, operacni program
Vyzkum a vyvoj pro inovace.

Brno ..
(podpis autora)
( -: }
IR EVROPSKA UNIE M 2007-13
: PR £\/ROPSKY FOND PRO REGIONALNI ROZVO) OP Vyzkum a vyvoj

MINISTERSTVO SKOLSTVI : s :
MLADEZE A TELOVYCHOVY : INVESTICE DO VASI BUDOUCNOSTI : pro inovace


http://www.six.feec.vutbr.cz

OBSAH

(1.2 Princip emise elektronu do vakual . . . . .. .. ... ... ... ...

(1.3 Technické podminky emise elektronu do vakua] . . . . . . .. ... ..

(1.4 Typyemisi. . . . . . . . . . . .
(1.4.1 Termoemise (TFE)| . . . . . .. ... .. ... ... ......
[1.4.2  Autoemise (CFE)| . . . . .. ... ... ... .. ... ...
[1.4.3  Termoautoemise (T-F)[ . . . ... ... ... ... ... ...,
[.4.4  Schottkyho emise (SFE)| . . . .. ... ... ... ... ...,

Tunelovy jev|

[2.1 ~Obecny princip tuneloveho jevul . . . . . .. ... ..o

2.2 Prakticke aplikace tunelového jevul . . . . . . . ... ... ... ...

(3

Emisni zdroje|

[3.5 Vyroba katod elektrochemickym leptanim| . . . . . .. ... ... ..
[3.5.1  Technologie vyroby| . . . . . . . .. ... ...
[3.5.2  Fyzikalni a chemické podminkyl . . . . . . . ... ... ...

Elektronové mikroskopy|

12

13
13
13
14
16
16
18
18
19

20
20
22

23
23
24
27
27
29
30
31
31
33
33



|Ei E ] v ] 7 Y 7 II

[5.1.1  Termoemisni katody| . . . . . ..
[>.1.2  Autoemisni katody| . . . . . . ..
[5.1.3  Termoautoemisni katody| . . . . .
[.1.4  Schottkyho katodyl . . . . . . ..

[5.2  Charakteristika idealniho emisniho zdroje]

[>.3  Srovnani vlastnosti Schottkyho a studenoemisnich katod| . . . . . . .

[6 Experimentalni cast|

[6.1  Vakuova aparatura pro mereni katod| . .

[6.2  Vyroba studenoemisnich katod|. . . . . .
[6.2.1 Vyroba katod - ¢ast 1| . . . . ..
[6.2.2  Vyroba katod - cast 2| . . . . ..

6.3 Vizualni kontrola hrotul. . . . . . . . ..
[6.3.1 Hrot katody bez povrchove tupravy|

[6.3.2  Hrot katody s povrchovou upravou

epoxidem|. . . . . . . . ..

[6.4 Vysledky prakticke a experimentalni casti

[T_Zavér]
[Literatural

[Seznam symbolu, velicin a zkratekl

[Seznam priloh|

[A Blokové schéma vakuoveé aparatury |

44
44
44
45
45
45
46
47

49
49
o1
52
o4
95
o8
29
60

61

63

65

68

69



SEZNAM OBRAZKU

[I.1 Katodova trubice [11].| . . . . .. .. ... ... ... ... ... 13
[1.2° Brownova trubice [I3[] . . . . . .. .. ... ... ... .. ..., 14
[1.3 Schéma energie termoemisniho procesu bez vlivu elektrického pole [3]] 17
[1.4 Schéma energie termoemisniho procesu pti vlivu elektrického pole [3]| 17
[.5 Energetické schéma procesu tunelovani elektrona [3].] . . . . . .. .. 18
[1.6 Energetické schéma emise v Schottkyho rezimu [3]] . . . .. ... .. 19
[2.1 Chovani elektronu pri tunelovém jevu (nahote) a hustota pravdépo- |
| dobnosti de Broglieho vlny (dole).|. . . . ... .. ... ... 20
[3.1 Nakres termoemisni vlasenkové katody: a) klasicka, s ohnutym vlak- |
| nem, b) zahrocend B[] . . . . .. ... 23
[3.2  Nakres katody: a) termoautoemisni katoda s hrotem velkého polo- |
| meru (1 - 10 um), b) autoemisni katoda s hrotem o malém poloméru |
| (0,05 - Tum [B]] . . . ... 23
[3.3  Emisn{ charakteristika trysky: a) termoemisni, b) autoemisn{ [3]]. . . 25
[3.4  Zavislost mezi proudem a dosazitelnym prurezem svazku pro ruzne |
| druhy katod [I8].| . . . . . . ... oo 26
[3.5  Fokusace elektrostatickou cockou [B3]] . . . . . .. ... ... ... .. 28
[3.6  Fokusace magnetickou ¢ockou [3[] . . . . . . ... ... ... 29
[3.7 Pouziti Wienova filtru v SEM B[] . . . . .. ... ... ... ... .. 30
[3.8  Schématicke usporadani experimentalniho pracoviste pripravy katod |
I 31
[3.9 Nakres zakladnich kroku technologie elektrochemického leptani katod |
T 32
.1 a) stéricka vada, b) regulace sférické vady|. . . . . . . ... ... ... 37
4.2 a) nezkresleny obraz, b) poduskovitost, c¢) soudkovitost{ . . . . . . .. 37
4.3 a) kolmy smér pod fokusem, b) kolmy smér nad fokusem, c) rozostreni |
[ TOVOOMIEITIE, .+« v o v v v e o e e e e e e e 38
[4.4  Zjednodusene schema optického, TEM a SEM mikroskopu| . . . . . . 39
4.5 Nakres rastrovaciho hrotu STM| . . . . . ... ... ... ... ... . 42
4.6 Povrch grafitu v STM O] . . . .. ... ... ... ... ... .... 42
[>.1  Prehledové srovnani energiového rozdeleni emisnich zdroju.| . . . . . . 44
[>.2  Hrot Schottkyho katody potazeny epoxidovou vrstvou.| . . . . . . .. 48
[>.3  Detail povrchu na prechodu kov-epoxid.|. . . . . . . .. ... ... .. 48
[6.1  Popis soucasti vakuove aparatury. . . . . . .. ... 49
[6.2  Schéma aparatury pro testovani a méreni katod.| . . . . . . . . .. .. 50
[6.3 Aparatura pro elektrochemicke leptani hrotu.| . . . . . ... ... .. 51
[6.4  Prubeh leptaciho proudu prvni taze.|. . . . . . .. ... ... 52




[6.5 Prubeéh leptaciho proudu druhé taze| . . . . . .. ... ... .. 52

[6.6 Graficka zavislost katodového proudu na case.| . . . . . . . . ... .. 53
(6.7 Deformace hrotu napétovou extrakei.| . . . . . .. ... ... ... 53
[6.8  Snimek deformovaného hrotu po padunazem. . . . . . . . ... ... 53
[6.9  Prubeh leptaciho proudu prvni taze katod Ea G| . . . . . . ... .. 54
[6.10 Prubeéh leptaciho proudu druhé taze katod Ea G| . . . . . ... . .. 55
[6.11 Hrot katody B v drzaku.| . . . . .. ... ... ... ... ....... 55
[6.12 Detail hrotu téze katody.| . . . . . . . . ... . ... 55
[6.13 Hrot katody F.| . . . ... ... ... ... 56
[6.14 Detail rozstépeného hrotu.| . . . . . . . . ... ... ... ... 51§)
[6.15 Katoda C znicena vybojem. . . . . . . . . . . ... .. ... ..... 56
[6.16 Zobrazeni emitovaneho svazku na stinitku vakuové aparatury,| . .. . 57
[6.17 Hrot katody E.| . . . . .. ... ... oo 58
[6.18 Detail hrotu s necéistotamil . . . . . .. .. ... ... ... L. 58
[6.19 Detailni snimek povrchu katody E.[ . . . .. ... .. ... ... ... 58
[6.20 Katoda H potazena epoxidem.|. . . . . . . . . ... ... ... .... 59
[6.21 Detailni snimek epoxidoveho povrchu katody G.| . . . . . . . ... .. 59

[6.22 Polomeér zakriveni hrotu katody G, pri zvetseni 100 000 x.| . . . . . . 60




SEZNAM TABULEK

[3.1 Pozadavky na vakuum.|. . . . ... ... ... ..o 00 27

[4.1  Srovnani rozliSovaci schopnosti a uzitecneho zvétseni,| . . . . . . . . . 36
[6.1  Prehledova tabulka vlastnosti vyrobenych katod A az H.| . . . . . .. Y4




UVOD

Lidska zvédavost a badani sméruji nejen do okolniho viditelného svéta, ale i do vzda-
leného vesmiru a mikrosvéta. To, co mizeme spatiit pouhym okem, je jen zlomkem
toho, co nam umoznuji rizné pozorovaci technicka zarizeni od dalekohled az po nej-
modernéjsi elektronové mikroskopy.

Prvni tajemstvi mikrosvéta zacaly odhalovat mikroskopy zkonstruované na za-
kladé optickych cocek s vyuzitim vinové délky ve viditelné oblasti spektra. Jestlize
objev a konstrukce prvnich zvétsovacich optickych systémii byl mnohdy spise dilem
nahody, vyvoj mikroskopi nové generace je jiz systematickou aplikaci védeckych
poznatkll rtiznych védnich obort. V okamziku, kdy svételna mikroskopie dosahla
svého maxima v poskytovani informaci o pozorovanych objektech a soucasné bylo
treba ovérit ruzné védecké hypotézy, ¢i praktické poznatky, byl smér dalsiho vyvoje
orientovan do oblasti spektra jinych vinovych délek nez ma viditelné svétlo a v této
oblasti hraji nezastupitelnou roli elektrony.

Cilem této diplomové prace je ziskani a utridéni teoretickych znalosti o riz-
nych typech emise elektroni do vakua s dirazem na vysvétleni funkce studené a
Shottkyho emise. Oba tyto procesy maji zdklad v tunelovém jevu a maji praktické
uplatnéni v elektronové mikroskopii s nizkymi energiemi. Souvisejicim tématem je
prostudovani funkce a technické realizace priumyslové vyrabénych emisnich zdroju a
laboratorni ptipravy autoemisnich katod metodou elektrochemického leptani.

Studium vlastnosti autoemisnich katod se na prvni pohled jevi jako velmi spe-
cializované téma, nicméné jejich Siroké praktické pouziti zasahuje snad do vsech
oblasti lidské ¢innosti, coz je také hlavnim motivem pro jejich neustélé zdokona-
lovani. Vlastni elektronova mikroskopie posunula zobrazovani do submikronové ob-
lasti a dnesni moderni elektronové mikroskopy tispésné atakuji rozliseni v jednotkach
atomarnich vzdalenosti (desetiny nm). Na fakt, Ze nanosvét je stdle neprozkouma-
nou oblasti, upozornil vyznamny svétovy fyzik, nositel Nobelovy ceny za kvanto-
vou fyziku z roku 1965 Richard Feynman svym vyrokem ,tam dole je stale dost
mista pro vyzkum®“. Na tyto teoretické podklady navazuje navrh metody pro mé-
feni, zpracovani a vyhodnocovani elektrickych charakteristik téchto emisnich zdroji

na experimentalnim pracovisti.
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1 EMISE ELEKTRONU DO VAKUA

1.1 Historie

Ve 2. poloviné 19. stoleti probihaly ¢etné védecké pokusy s katodovymi trubicemi viz
obr.[I.T], které vedly k pfevratnym objeviim ve fyzice a promitly se i do dalsich védec-
kych obort a praktického zivota, jako napr. objev rentgenového zareni (paprski X)
C.W. Roentgenem, vyzkum manzelti Curieovych, ktery vedl k objevu radioaktivity,

¢i H. Becquerela, jenz se vénoval vyzkumu v oblasti radioaktivity a luminiscence.

Obr. 1.1: Katodova trubice [11].

Skutecnost, ze katodové zareni je tvoreno proudem zaporné nabitych c¢astic, po-
jmenovanych jako elektrony, byla objevem jejich soucasnika, britského fyzika Jose-
pha Johna Thomsona z roku 1897. Dalsim, zcela zasadnim piinosem byl objev Louise
de Broglieho, publikovany v roce 1925, Ze rychle letici ¢astice maji nejen korpusku-
larni, ale i vlnovou charakteristiku — napt. viditelné svétlo. Tuto vlastnost potvrdil
i objev elektronové difrakce (ohybu), coz je jev, pii kterém se vinéni dostava do ob-
lasti geometrického stinu. Prochazi-li svétlo o urcité vilnové délce stérbinou, ktera
ma sitku srovnatelnou s jeho vinovou délkou, miizeme na stinitku za stérbinou po-
zorovat difrakéni obrazce, jevici se jako svétlé a tmavé prouzky ruzné Sirky a to
v optickém stinu. Tento fakt je zptsoben konstruktivni a destruktivni interferenci.
Zcela zasadni jsou i fyzikalni a chemické podminky, pri kterych k emisi elektront

do vakua dochéazi.

1.2 Princip emise elektroni do vakua

Elektron je zdporné nabitd ¢astice o velikosti 107 m, hmotnosti 9,109x 103! kg

a velikosti ndboje 1,602x 10712 C. Elektrony jsou souéasti elektronového obalu atomt
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vsech prvki. Vhodnym materidlem pro ziskani elektroni jsou kovy, jejichz elektrony
ve valenc¢ni vrstvé jsou vazany chabymi vazebnymi silami. Pokud pocet elektront od-
povida poctu protont v jadre, jedna se o elektricky neutralni ¢astici, pokud dojde
k pridani nebo odtrzeni elektronti, vznikaji zaporné nebo kladné ionty a soustava se
dostava do tzv. excitovaného stavu. Elektronovy obal ma rozhodujici vliv na che-
mické vlastnosti atomu i na charakteristické zarivé vlastnosti (vyzarované i absorpéni
spektrum).

Princip emise elektronu do vakua spociva v tom, ze dodame elektronim do-
statecnou energii, aby mohly prekonat prirozenou energetickou bariéru, kterd jim
brani v tniku z elektronového obalu atomu. Pokud tuto bariéru prekonaji, dochazi
k jejich emisi. Unikova energie elektronu se oznaduje jako vystupni prace ¢. Jedn4
se o nejmensi mozny energeticky stav, kdy elektron vystoupi z latky s limitné nu-
lovou kinetickou energii. Dodanim energie se soustava dostava ze zédkladniho stavu
do stavu excitovaného, kdy elektron prechazi ze stavajici energetické hladiny na vyssi
energetickou hladinu. Tento stav je nestabilni a soustava se snazi opét zaujmout stav
s co nejnizsi energii. Na uvolnéné misto prechazi elektron z vyssi energetické hladiny
a soucasné dochazi k uvolnéni fotonu nebo fononu, jehoz energie odpovida rozdilu

energetickych hladin, mezi kterymi dochazi k prechodu.

1.3 Technické podminky emise elektront do vakua

Zdrojem elektronu je zdporné nabitd katoda (emitor) — napf. rozzhavené kovové
vlakno, které ¢im vice je rozzhaveno, tim vice elektroni emituje. Elektrony jsou
ptitahovany kladné nabitou anodou, coz je kovova desticka s otvorem (aperturou)
ruzné velikosti uprostted viz obr.[I.2]

sklo

deskovy
kondenzétor

zdroj
Zhaviciho
proudu katoda

elektronovy paprsek

n N \ vakuum
M
U/
zdroj vn

\/

Obr. 1.2: Brownova trubice [13].
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K celému procesu musi dochazet v prostredi vakua — napt. ve sklenéné trubici,
z niz je odcerpan vzduch, aby nedochazelo k nezadoucim interakcim emitovanych
elektronti s molekulami plynii a pevnymi ¢asticemi a nezadoucim vybojim v pro-
stfedi vysokého napéti, které by vedly ke znic¢eni katody nebo pti nejmensim ke zhor-
Seni kvality emitovaného svazku [13].

Cim je elektrické napéti mezi katodou a anodou vyssi, tim vétsi rychlosti emi-
tované elektrony dosahuji. Elektrony, které projdou otvorem v anodé, predstavuji
svazek elektronovych paprski, jehoz smér mizeme ménit napriklad ptisobenim des-
kovych kondenzatorti nebo magnetickych cocek.

K vizualizaci elektronti, které jsou, jak jiz bylo vyse uvedeno, mimo viditelnou
cast spektra, vyuzivame jevu zvaného luminiscence. Je to proces, pii némz zareni
o kratsi vlnové délce vyvolava ve specialnich chemickych latkach (luminoforech -
napf. sirnicich zinku nebo kadmia) vznik zafeni o del$i vinové délce z viditelné
¢asti spektra. P¥i dopadu svazku elektronti na luminiscenéni vrstvu viz obr.[.1] a
[1.2] dojde k excitaci atomti luminoforu, a pfi ndsledném ndvratu atomi luminoforu
do zakladniho stavu dojde k vyzareni fotoni. Pfi emisi nebo absorpci svétla atomem
se nepredava energie spojité, ale diskrétné, tedy po malych dilech energie - tzv.
kvantech. Od roku 1926 se toto kvantum nazyva foton. Ma-li svételna vlna frekvenci

fr, pak je podle Einsteinovy hypotézy energie Ey piedand jednim fotonem rovna
Ey=hf,, (1.1)

kde h je Planckova konstanta, kterd ma hodnotu h = 6,63 x 1073*J-s coZ od-
povidd 4,14 x 107 eV-s [12]. Jestlize je frekvence dopadajiciho zdfeni niZsi nez
prahova frekvence fy, jev nenastane. Existence jevu je zcela nezavisla na intenzité
dopadajiciho zareni. Tento rozpor nelze vysvétlit zakonitostmi klasické fyziky, je
nutno pouzit predpokladu z oblasti kvantové fyziky, ze pti interakci svétla s hmotou
predavaji fotony nejen energii, ale i hybnost. Stejné jako energie se i hybnost pre-
dava po diskrétnich kvantech a v jednotlivych bodech, misto rozmérnéjsich oblasti
prostoru. Velikost hybnosti fotonu p (kg:m-s~1) spojeného s vlnou o frekvenci f, je
vyjadien vztahem [I]

_hfe R

Lo (1.2)

Pokud energie predana elektronu presahuje hodnotu vystupni prace materialu

tzn. (hf,. > ), mize se elektron uvolnit z povrchu. Pokud je predand energie nizsi
nez hodnota vystupni prace (hf, < ¢), elektrony uniknout nemohou. Vyjadienim
zakona zachovani energie pro jednotlivé interakce mezi fotonem o frekvenci f, a elek-

tronem o vystupni praci ¢ je Einsteinova rovnice
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kde F} je kineticka energie elektronu. Zbyvajici energie hf, — ¢, kterou elektron
muze ziskat pfi interakci, se projevi jako jeho kineticka energie [1J.

Rozdilné fyzikalni a chemické podminky emise vedou ke vzniku nékolika zaklad-
nich typi emisi, jejichz nazvoslovi je v ¢eské i zahranic¢ni literature znacné nejednot-

né.

1.4 Typy emisi

Typy emisi jsou zavislé na tom, jakou energii k emisi elektronim dodame. Jedné
se 0 jev vyvolany vzajemnym pusobenim teploty a elektrického pole. Zavedenim
vhodnych aproximaci dochazime ke tfem zakladnim rovnicim pro vypocet prou-
dové hustoty elektronti emitovanych z povrchu katody — k rovnici Richardsonove-
Duschmanové pro Cisté termoemisni oblast, k rovnici Richardsonové-Schottkyho pro
prechodovou oblast zahrnujici vliv slabého elektrického pole na povrchu katody a ko-
necné k rovnici Fowlerové-Nordheimové popisujici oblast ¢isté autoemisni, kdy je

emise vyvolana pouze pusobenim elektrického pole [4].

1.4.1 Termoemise (TFE)

Termoemisni jev je zalozen na tepelné excitaci elektronii v pevné latce. Idedlnim
stavem je termoemise z povrchu ¢istého kovu. Pfi termoemisi neni uvazovano zadné,
nebo jen velmi slabé elektrické pole. Do vakua tedy emituji pouze elektrony ve
stavech s energii vyssi nez je vystupni prace a potencidlova bariéra neni nijak defor-
movand, viz obr.[L.3]

Richardsonova-Duschmanova rovnice pro hustotu termoemisniho proudu
jr = AT? e 7r, (1.4)

kde A je materialova konstanta katody, T teplota katody v Kelvinech, ¢ vy-
stupni prace elektronti v eV a k je Boltzmannova konstanta (pro wolfram A =
6.107° Am~2, ¢ = 4,5¢V), byla odvozena aplikaci klasické statistické mechaniky
na soubor volnych (vodivostnich) elektront v kovech. Richardsonova rovnice dobre
popisuje termoemisni systém v podminkach termodynamické rovnovahy. Pti termo-
emisnim procesu jsou emitovany z povrchu katody do vakua pouze ty elektrony,
jejichz energie v dusledku tepelného plisobeni vzrostla na energetickou tiroven vol-
nych elektronti ve vakuu. Elektrony s touto energii mohou opustit potencidlovou
jdmu emitoru. Emitované elektrony jsou pak odsavany elektrickym polem a postupné
urychlovany na pracovni energii [3].

Zvysime-li elektrické pole na povrchu emitoru napt. zaostfenim emisni vlasenky;,

pozorujeme vzrist emisniho proudu pro danou hodnotu teploty. Tento jev je vyvolan
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Obr. 1.3: Schéma energie termoemisniho procesu bez vlivu elektrického pole [3].

deformaci vrcholu potencialové bariéry. Efektivné se projevi tato deformace snizenim
vystupni préce ¢ viz obr.[1.4]

E energie elektrond

-<—  elektrony emitované

/) energie volnych y A¢ pokles vystupni
energiové elektrond | _ _ _ prace 4 ] o
rozdéleni —» 17\5(‘, vystupni prace
" lektron(
Fermiho pfiT>0K \ elektronu
hladina \
potencialova
\ bariéra
energiové \
rozdéleni —» \
pii T=0K

N

kov povrch vakuum

Obr. 1.4: Schéma energie termoemisniho procesu pri vlivu elektrického pole [3].

Schottky teoreticky vysvétlil popsany jev a zavedl korekci rovnice hustoty ter-

moemisniho proudu na pritomnost elektrického pole

Ay

Jrs = Jr e ¥ (1.5)

kde j7 je termoemisni proud vypocteny bez vlivu elektrického pole a Ap je pokles

vystupni prace pusobenim elektrického pole.
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1.4.2 Autoemise (CFE)

Oznacovana také jako studend emise (cold-field emission). Zvysujeme-li velikost elek-
trického pole do maximélni hodnoty (E < 108V - m™') dochdz{ z povrchu katody
k emisi elektront do vakua i pii teplotach pokojovych, kdy je pravdépodobnost ob-
sazeni hladin energie nad vrcholem potencidlové bariéry nulova. Tento proces nelze
vysvétlit prosttedky klasické fyziky. Elektrony do vakua pronikaji ,tunelovanim*
(blize viz kapitola [2)) potencidlovou bariérou zizenou pisobenim silného elektric-
kého pole. Tento proces nazyvame autoemisi elektront viz obr.[1.5] kiivka CFE [3].

T E  energie elektronl

energie volnych elektrond

A
enfrgiové rozdéleni Wetupni price
pfi T =300 K (CFE) \ I ® upn P
Fermiho /\ v
hladina T )
; ‘\ . z
elektrony potencidlova
L emitované bariéra
energiové
energiové rozdéleni
rozdéleni —» \pfiT=T¢
priT=0K (T-F)
kov povrch vakuum

Obr. 1.5: Energetické schéma procesu tunelovani elektront [3].

Proudovou hustotu autoemise vypocteme z rovnice Fowlerovy-Nordheimovy

by B2
jr= e (16)

kde F je intenzita pole na povrchu katody (V.m™1) a ki, ks jsou konstanty.

1.4.3 Termoautoemise (T-F)

Tento typ emise nazyvame termoautoemisnim (thermo-field emission) viz obr.|1.5|
ktivka T-F.

V prechodové oblasti mezi ¢istou autoemisi a termoemisi dochazi k vzajemnému
prolinani obou mechanismii a prislusné rovnice plati po zavedeni korekénich ¢lenti,
pricemz u autoemise bereme v tvahu teplotni stimulaci autoemise a u termoemise
naopak pocitame se stimulaci termoemise elektrickym polem. Autoemise elektront
je pri nizsich teplotach na teploté malo zavisla. Pri teplotach vyssich, kdy excito-

vané elektrony obsadi i hladiny energie pod vrcholem potencidlové bariéry, dochazi
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ke zvyseni proudové hustoty emise. Fowlerova-Nordheimova rovnice rozsitena o tep-
lotni ¢len ma tvar
T

JTF = JF— TCWT, (1.7)
S11n Tc

kde konstanta T, je teplota, pii které se maximum rozdélené energie elektront

v emitoru presune na hodnotu E. = Er + 2kT,, kde EF je Fermiho energie [3].

1.4.4 Schottkyho emise (SFE)

Volbou vyssi teploty a nizsi intenzity pole na povrchu katody miizeme nastavit
specifické podminky, p¥i kterych prevazuje emise Schottkyho viz obr.[1.6]

A E energie elektront

energie volnych

iové rozdélent elektrond [ ] iy
energiové rozdé&leni vystupni prace

pliT=T« oI — — 7 -7 @ elektron
Fermiho \ /\ Y

hladina \ elektrony
emitované potencialova
- ,
bariéra

energiové
rozdéleni —»
pfiT=0K

kov povrch vakuum

Obr. 1.6: Energetické schéma emise v Schottkyho rezimu [3].

Je-1i potencidlova bariéra jesté dosti Sirokd, ale snizeni vystupni prace jiz znacné,
pak mohou byt v jistém teplotnim rozmezi emitovany pouze elektrony z nejblizsiho
okoli vrcholu potencidlové bariéry. Rovnice pro proudovou hustotu Schottkyho emise
je odvozena za predpokladu, ze ¢ast emitovanych elektronu je emitovana klasickym
mechanismem termoemisnim a ¢ast tunelovanim vrcholovou ¢asti potencidlové ba-
riéry, a ma tvar

Ty
. . 2T
_ , 1.8
Js Jrs sin 7;'1% ( )

kde T}, je teplota, pro kterou je maximum normalniho rozdéleni energie elektront

pravé v misté vrcholu potencidlové bariéry. Jde tedy o typ emise, na jehoz mecha-
nismu se podili zhruba stejnym dilem vliv teploty i elektrického pole viz obr.[L.0]
[3]. Schottkyho a autoemisni zdroje vynikaji ve srovnéani s termoemisnimi zdroji ve-
likosti, jasem, zivotnosti i cenou. Oba typy jsou levnéjsi, az 1000x mensi a 100x

jasnéjsi nez termoemisni zdroje [7].
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2 TUNELOVY JEV

2.1 Obecny princip tunelového jevu

Jak jiz bylo naznaceno v kapitole [[.4.2] tunelovy jev nelze vysvétlit zadkonitostmi
klasické mechaniky. V situaci, viz obr.[2.1] a, kdy se elektron s energii ¢astice E. blizi
k potencialové bariére jejiz energie je Ey, pricemz Fj je vétsi nez E., je dle klasického
predpokladu k prekonani bariéry nutné, aby elektron mél energii minimalné Fj.
Elektrony s energii E,. se od bariéry odrazi zpét a do prostoru za potencialovou

bariéru o Sitce L se zadné c¢astice nedostane.

E E,>E.
E, Eb
)---e >
E.
I T S — T—>
E.
) - - O}
0 L
d) [b(x)]?

Obr. 2.1: Chovéni elektront pfi tunelovém jevu (nahote) a hustota pravdépodobnosti

de Broglieho viny (dole).

V kvantové interpretaci existuje nenulova pravdépodobnost nalezeni ¢astice s e-
nergii E, i za potencidlovou bariérou. Céstice se na druhou stranu bariéry dostala,
prestoze jejl energie je nizsi, nez je energie nutna na prekonani potencidlové bariéry
E, — ¢éstice se na druhou stranu bariéry ,protunelovala“ viz obr.2.1] c.

Pro nazornéjsi vysvétleni tunelového jevu je mozné si predstavit, ze ¢astice do-

kaze svoji energii néjakym zpusobem ménit, tiebaze vzdy jen na velmi kratkou
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dobu [17]. K tomuto tvrzeni ndm déva opravnéni 2. Heisenbergova relace neuréitosti:
energie ¢astice muze uvnitt hranic stanovenych touto relaci spontanné preskakovat
z jedné hodnoty na druhou. Céstice si miize dodatecnou energii (nutnou na protu-
nelovani potencidlovou bariérou) na ptislusnou pevné stanovenou dobu ,vypujéit“.
V souladu s relaci neuréitosti plati, ze ¢im kratsi je doba navratnosti takové pijcky,
tim vétsi je jeji povoleny rozsah. V ramci relace neurcitosti tedy nemusi platit zakon
zachovani energie. Energie byla tedy Castici ,plijcena“ za velmi piisnych podmi-
nek. Pokud se c¢astice nedokaze dostat na druhou stranu bariéry diive, nez doba
,Vypujceni® energie uplyne, bude se muset vratit zpatky viz obr.2.1] b. Takové ¢és-
tice se od bariéry, do které stihly proniknout jen zcasti, opét pouze odrazi. Proces
,pujcovani* energie je navic velmi nahodily, takze pri interpretaci tunelového jevu je
nutné pouzivat statistiku a pravdépodobnost [17]. Z tohoto duvodu je tfeba definovat
koeficient prichodu 7T, pro vinu dopadajici na bariéru, ktery urcuje pravdépodob-
nost, ze dopadajici elektron projde bariérou, tedy pravdépodobnost, Ze se tunelovani
uskutecni. Napriklad pro T, = 0,02 z kazdych 1000 elektronii vystielenych do bariéry
se jich priumérné 20 protuneluje a 980 se odrazi. Koeficient prichodu 7;, bariérou

vysky FEj je priblizné:

T, ~ e 27, (2.1)
kde
2m Eb - Ec
m BB 22

Zavislost Ty, v rovnici je exponencialni, a proto je Ty velice citliva na hodnotu
vsech tfi proménnych, na kterych zavisi: na hmotnosti ¢astice m, sitce bariéry L a
rozdilu energie Ej, - E, [9].

Vinové funkce ¢(x), kterd popisuje elektron, se najde feSenim Schrodingerovy

rovnice

2
R (2.3
samostatné pro t¥i oblasti zndzornéné na obr.[2.1] tedy pfed bariérou, uvniti ba-
riéry a za bariérou. Konstanty, které se v feseni objevuji, uréime tak, aby funkce
() byla hladka (tzn. spojité i se svou derivaci) i v bodech z = 0 a z = L.
Ctverec absolutni hodnoty Y (z) pak udavé hustotu pravdépodobnosti viz obr.
d. Oscilujici kiivka pied bariérou (pro z < 0) je kombinaci dopadajici a odrazené
de Broglieho vlny. Odrazena vlna ma mensi amplitudu nez dopadajici vina a in-
terferenci se vytvori stojatd vina. Uvnitf bariéry (pro 0 < x < L) klesd hustota

pravdépodobnosti exponencialné v zavislosti na x. Predpokladame-li, Ze L je malé,
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neni hustota pravdépodobnosti v = L zanedbatelna. Za bariérou (pro x > L) po-
pisuje hustota pravdépodobnosti proslou vinu s malou, ale konstantni amplitudou
[9].

Obecné plati, ze ¢im je potencidlova bariéra Sirsi, tim méné jsou ¢astice pri jejim
sprotunelovani“ ispésné [17].

Timto zptisobem muze dochazet v elektrickém poli k emisi elektront z kovi,

prestoze energie elektronti je nizsi nez prislusna vystupni prace.

2.2 Praktické aplikace tunelového jevu

Na tunelovém jevu je zalozena ¢innost fady polovodi¢ovych prvki, napriklad tune-
lova (Esakiho) dioda, ve které mizeme velmi rychle (do 5ps) zapnout a vypnout
proud tunelujicich elektronti tim, Ze zménime vysku potencidlové bariéry, a proto
tunelovou diodu muzeme pouzit tam, kde vyzadujeme velmi rychlou odezvu. Déle
jsou to ruzné typy tranzistort, rychly kvantovy prepinac, ¢i rastrovaci tunelovy mi-
kroskop (STM), ktery dovoluje podrobné zobrazeni povrchi i detailii atomovych
rozméru studovaného povrchu [9]. Princip a konstrukce STM viz kapitola .
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3 EMISNI ZDROJE

3.1 Konstrukce katod

Jen malo materialt spliuje vétsinu potiebnych podminek pro konstrukei katod:

e vysoky bod tani,

e mechanicka pevnost,

e nizka vystupni prace,

o maléd chemicka afinita.

Jednim z nejvhodnéjsich materiala je wolfram, ktery nespliuje pouze podminku
nizké vystupni prace elektront, nebot jeho hodnota vystupni prace ¢ = 4,5¢V [5].
Snizeni hodnoty vystupni prace elektronti lze vSak do jisté miry dosahnout prostred-
nictvim chemické aktivace a volbou krystalografické orientace pouzitého materidlu
[3]. Ke komer¢énimu pouziti se nejéastéji pouzivaji nasledujici typy primo zhavenych
katod vlasenkovych viz obr. nebo katod hrotovych viz obr.|3.2;

Obr. 3.1: Nakres termoemisni vlasenkové katody: a) klasickd, s ohnutym vldknem,
b) zahrocend [3].

Ve vyse uvedenych pripadech je tedy emitorem piimo zhavené vlakno z poly-

krystalického wolframu.

Obr. 3.2: Nakres katody: a) termoautoemisni katoda s hrotem velkého poloméru

(1 - 10 um), b) autoemisni katoda s hrotem o malém poloméru (0,05 - 1 um [3].

Konstrukéné odlisné hrotové katody jsou vhodné pro vSechny typy emise stimu-

lované elektrickym polem, tedy autoemisi, termoautoemisi i Schottkyho emisi.
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Na nosnou zhavici vlasenku je obvykle bodovym svarem upevnén hrot bud z po-
lykrystalického wolframu — ten je vhodny pro termoemisi, nebo tzv. orientované
vlakno z wolframu v krystalografické orientaci W <100>, <111>, <310>, vhod-
ného pro autoemisi, ¢i specificky material hrotu ze sintrovaného (slinutého, spéka-
ného) monokrystalického nebo polykrystalického hexaboritu lanthanu (LaBg), jenz
sice neni kvuli nizké mechanické pevnosti vhodny pro konstrukci nosné ¢asti katody
[6], velmi cennd je vsak jeho nizkd hodnota vystupni prace — uvddéné hodnoty se
v ruznych odbornych textech rozchézeji, a pohybuji se v rozmezi cca (2,2 — 2,6eV)
I3, 18]

Katody pro rizné typy emisi se 1isi pouze velikosti poloméru zakriveni hrotu
katody. Pro dalsi zvysovani rozliSovaci schopnosti je zapottebi dale zlepSovat geo-
metricky tvar hrotu, snizovat velikost koncového praméru hrotu katody, zvysSovat
chemickou ¢istotu kovu a predevsim odstranit z povrchu kovu necistoty, které lo-
kélné nezddoucim zpusobem méni (zvysuji) vystupni praci, ¢cimz zpusobuji neho-
mogenitu elektrického pole a zvysuji pocet proudovych fluktuaci emisniho proudu.
Experimentalné ovérena ochrana povrchu hrotu katody pomoci teplem vytvrzené
tenké epoxidové vrstvy potvrdila, ze epoxidova vrstva chrani pred zpétné pritaho-
vanymi zbytkovymi ionty, které bombarduji povrch katody, tim se priznivé snizuji
proudové fluktuace, které jsou zpisobeny povrchovou adsorpci a desorpci [7].

Soucasné komerc¢ni pozadavky vsak vedou i k vyzkumu a vyrobé plosnych Schott-
kyho katod. Plosna Schottkyho katoda pracuje na zcela totozném principu jako bo-
dova Schottkyho katoda. Jedinym rozdilem je tvar a velikost jejitho hrotu. Ten mé
u plosné Schottkyho katody primeér v rozmezi 10 az 100 um, tedy o jeden az dva
rady vice nez u bodové Schottkyho katody. Takto velky hrot se ziskava, na rozdil
od hrot bodovych Schottkyho katod, mechanickou cestou. Konstrukéni usporadéani
plosné Schottkyho katody je potom zcela totozné jako u bodové Schottkyho katody
[18].

3.2 Parametry charakterizujici emisni zdroje

Proudova hustota

1
J = 5 (A-m™?), (3.1)
kde I je celkovy proud a S je emitujici plocha.
Proud do jednotkového prostorového thlu

I
=——  (A-srh), 3.2
v (AesY 3.2
kde « je aperturni thel, jde tedy o proudovou hustotu vztazenou na jednotkovy

prostorovy thel.
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Smérova proudova hustota

I
B =

S.-m-a?

Cim mens$ je polomér zakfiveni hrotu katody, tzn. Ze emisni plocha hrotu ka-

(A-m™2.sr7 1), (3.3)

tody se zmensuje, tim vice roste smérova proudova hustota od katod termoemisnich,
ke katoddm autoemisnim [3].
Vystupni prace monokrystalického wolframu v orientaci <100> je 4,6 eV, v ori-
entaci <111> je 4,5eV a v orientaci <310> je 4,2¢eV. Wolfram aktivovany oxidem
zirkoni¢itym (ZrO,) adsorbovanym na povrchu katody, ma hodnotu vystupni prace
pouze 2,4¢V.
Velikost zdanlivého zdroje a vyzarovaci charakteristika

Elektrony z povrchu termoemisni katody jsou v diisledku svych velikych tangen-
cialnich slozek rychlosti a malého gradientu potencialu na povrchu katody zdanlive
emitovany ze zdroje o velikosti fadové desitek nm, na rozdil od katod autoemisnich,
s typickym rozmérem zdanlivého zdroje rfadové jednotek nm. Typicky vyzarovaci
tihel termoemisniho zdroje je 1073 rad, autoemisniho pak 10~! rad viz obr.[3.3]

Wehneltav
valec

obraz povrchu
katoda l I

a) anoda

zdanlivy
zdroj emise
extrakéni

b) anoda anoda

katoda U

- a=10"rad

zdanlivy

zdroj emise

Obr. 3.3: Emisni charakteristika trysky: a) termoemisni, b) autoemisni [3].

Rozmér zdanlivého zdroje elektronti autoemisnich katod roste mirné s teplo-

tou a zhruba linedrné s polomérem emitujicich hrotti. Rozdéleni energii elektronti
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z termoemisnich katod pro nizsi proudy ve svazku (pod 1uA) lze povazovat za

Maxwellovo. Pro jeho stredni sitku plati:

T

kde AE = 0,58¢V (pro 2760 K). AFE roste v dusledku elektrostatické interakce
mezi eklektrony s celkovym proudem ve svazku. Pro 10 uA je jiz AE = 1€V a jeho
rozdéleni se blizi ke Gaussovu [3].

Rozdéleni energie u zdroji autoemisnich ma tvar zavisly na velikosti aplikovaného
elektrického pole a teploté. Jeho stredni sitka je pti pokojové teploté okolo 0,2V a pri
teploté 1800 K az 0,5 V. Tato hodnota rovnéz roste v zavislosti na proudu odebiraném
z katody. Celkové emisni proudy odebirané z termoemisnich katod dosahuji hodnoty
az 400 wA, pro autoemisni zdroje pracujici za pokojové teploty pak pouze 20 pA
a zdroje termoautoemisniho typu az 200 pA. Katody LaBg dodaji 100 az 300 A
proudu [3].

Termoemisni zdroje jsou tedy vhodnéjsi pro soustavy pracujici s vétsim roz-
mérem svazku (nad 0,1 um) a velkymi celkovymi proudy. Vysoké hodnoty smérové
proudové hustoty zdroji autoemisnich naopak umoznuji ziskat vyssi proudové hus-

toty ve svazcich podmikrometrovych rozméri viz obr.[3.4]

proud

(A) A svazku .

. / termoemise
10

s //// autoemise
10 -
10° / LaBs emise
10" b

polomér
001 01 1 10 svazku — (um)

Obr. 3.4: Zavislost mezi proudem a dosazitelnym prurezem svazku pro rtzné druhy
katod [1§].

Studenoemisni zdroje elektront maji hlavni uplatnéni u elektronovych mikro-
skopti a nanoanalytickych pristroji. Celkové studenoemisni proudy nelze libovolné

stupnovat. Témeér vsechny elektronové optické pristroje pracuji s aperturnimi thly
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mensimi nez 10~2rad. Proto je vyhodné, aby veskery emisni proud katody byl kon-
centrovan do minimalniho prostorového thlu. V takovém pripadeé je ovSem vyuzitelnd
pouze mala ¢ast emitovanych elektrontt a katoda je pretézovana velkym emisnim
proudem. Vhodnym vybérem materidlu, jeho spravnou oxidaci a vhodnou techno-
logickou pripravou lze dosdhnout az stonasobného vzristu proudu do jednotkového
prostorového thlu. Fluktuacni slozka je sice zatim limitujicim faktorem vyuziti, ale
zaroven velmi dobrym indikatorem kvality a délky zZivota katody [7].

Podstatné rozdilné jsou vakuové podminky, které je tieba zajistit pro razné typy

svvs

kuum a slozeni zbytkové atmosféry viz tabulkaf3.1]

Tab. 3.1: Pozadavky na vakuum.

Autoemise za pokojové teploty | 1078 Pa | ultravysoké vakuum
Termoautoemise 107% Pa vysoké vakuum
LaBg 107* Pa jemné vakuum
Termoemise 1072 Pa jemné vakuum

Zévislost hustoty emisniho toku elektronii v celém rozsahu teplot i elektrického
pole zavisi na vystupni praci elektronti exponencialné.
S procesem zmény vystupni prace v zavislosti na chemickém stavu emisniho

povrchu, ktery je blize popsén v kapitole [3.1] pak souvisi i Sumové vlastnosti.

3.3 Fokusace

Dtlezitou soucasti pristroju zalozenych na principu pohybu elektronti, ¢i jinych ¢as-
tic, jsou fokusacni soustavy, slouzici k usmérnéni, ohybu ¢i vychyleni proudu c¢astic
prostfednictvim elektrického nebo elektromagnetického pole, tedy za pomoci desko-
vych kondenzatorii, elektrostatickych ¢i elektromagnetickych civek. V elektronovych
mikroskopech tyto systémy zajistuji pozadovany smér proudu elektront a nahrazuji

optické cocky znamé z optickych mikroskop.

3.3.1 Fokusace tenkou elektrostatickou ¢ockou

Na obr.[3.5 mizeme vidét princip fokusace elektrostatickou ¢ockou.
Predpokladem je, ze pti prichodu ¢ockou se hodnota radialni souradnice ¢astice
prilis nezméni vlivem tenké cocky. Intenzitou pole rozumime osovou komponentu F,

v paraxidlni oblasti [3].
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Obr. 3.5: Fokusace elektrostatickou ¢ockou [3].

Pisobeni ¢ocky na ¢astici lze rozdélit na 3 pripady:
1. Intenzita pole se prudce zméni z hodnoty £ = 0 na hodnotu F = (¢o — ¢;)/1,

aniz se potencial p = g prilis zméni. Ziskame tak prirtstek:

Av, = < ¢ ) P20 %, (3.5)

2 mug l
zatimco Av? = 0.
2. Intenzita pole zustava konstantni E = (pg — ;) /1, potencidl ¢ se méni z

na ;. Ziskdme tak prirtstek:

2e

Avi =0 —vf = — (m) (o — »i), (3.6)

zatimco Av, = 0.
3. Intenzita pole se prudce méni z E = (¢o — ¢;)/l na E = 0, aniz se potencial

© = ; zméni. Ziskame tak prirtstek:

AUT:—( ¢ )r(po_%. (3.7)

2mu; l
Celkovy prirtstek radialni rychlosti je:

B =1 (52) (o= o) PO < — (D) = (4 ) 39

2m 0 U;
porovnanim zmény thlu s optickou osou 6 = —Aw,. /v; s vyrazem 6 = r/ f; pro

tenkou cocku dostavame pro obrazovou ohniskovou vzdéalenost:

4 1v?vg
(v; + vo) (v — vg)?

a indexy lomu jsou ng = vy a n; = v; [3].

fi = (3.9)
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3.3.2 Fokusace tenkou magnetickou c¢ockou

Fokusace magnetickou ¢ockou probiha podstatné jinak, nez tomu bylo u ¢ocky elek-
trostatické, i kdyz muzeme pusobeni ¢ocky na ¢astici opét rozdélit na 3 zakladni faze
viz obr.[3.6] Predpokladejme i nyni, Ze jde o tenkou ¢ocku a indukei pole budeme

rozumét slozku B, v paraxialni oblasti [3].

~ Polove

, 7
/] nastavce ///5/

trajektorie
B: / elektronu

silocary

Obr. 3.6: Fokusace magnetickou cockou [3].

1. Indukce pole se prudce zméni z hodnoty B = 0 na hodnotu B = poNI/I.

Azimutélni slozka rychlosti se zméni z v, = 0 na:

eporNI
= 3.10
Yo 2m 1’ (3.10)
radialni slozka rychlosti se prilis nezmeéni.
2. Indukce pole zustava konstantni B = poNI/l, stejné tak se prilis neméni

azimutalni slozka rychlosti:

—eugrNI
= 3.11
Yo 2m 1 (3:11)
zato radialni slozka rychlosti méa na délce [ podél optické osy prirtustek:
e o NIN? 7l
Av, = — ( > —. 3.12
v 2ml v ( )

3. Indukce pole se prudce zméni z hodnoty B = pugNI1/l. na B = 0. Azimutalni
slozka rychlosti nabude opét nulovou hodnotu v, = 0 a radialni slozka rychlosti
se prilis nezméni. Porovnanim zmény dhlu s optickou osou 6 = —Aw, /v pro

tenkou ¢ocku dostavame pro ohniskovou vzdalenost vyraz:

= () 513)
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3.4 Wienuv filtr

Fokusacni ¢ocky jsou soucésti transmisnich (TEM) i skenovacich (SEM) elektrono-
vych mikroskopti, v SEM jsou navic detektory sekundéarnich elektronti. Pro ochranu
primarniho svazku je dilezité pouziti Wienova filtru, coz je pasmova propust slo-
zend z rezistorl a kondenzatorti. Sekundarnich elektrony jsou v SEM pritahovany k
detektoru kladnym extrakénim napétim nékolika stovek V viz obr.[3.7]

/ Wienav filtr \

! \ i | detektor

vzorek

Obr. 3.7: Pouziti Wienova filtru v SEM [3].

Pokud je energie elektronii v primarnim svazku nizka, muze elektromagnetické
pole detektoru ovlivnit optické vlastnosti svazku jeho vychylenim a zptsobit astig-
matismus a chromatickou vadu ¢ocek. Dochézi tedy k nezddoucimu ktizeni elektric-
kého a magnetického pole. Aby k tomuto jevu nedochézelo, vklada se Wienuv filtr,
jehoz hodnota a polarita magnetického pole je zvolena tak, aby propoustél osovy pa-
prsek primarniho svazku. Filtr je popsan linearnimi ¢leny jako idedlni ¢ocka s linearni
disperzi ve sméru optické osy pri dané orientaci elektrostatického a magnetického
pole [3].

Sekundarni elektrony jsou urychlovany elektrickym polem mezi vzorkem a ¢oc-
kou smérem od vzorku a prochazeji ¢ockou proti sméru pohybu primarniho svazku.
P1i malych hodnotach dopadové energie primarniho elektronu je trajektorie sekun-
darniho elektronu blizka trajektorii primarniho elektronu. Protoze se ale sekundarni
elektron pohybuje v ¢occe i Wienove filtru opacné, pusobi magneticka sila souhlasné
s elektrostatickou silou. Dochéazi k vychyleni osy svazku sekundarnich elektronii
a buzeni Wienova filtru je nastaveno tak, ze tato vychylka je 15° od optické osy

primarniho svazku. Stfed vychyleni je ve stfedu Wienova filtru [3] [15].
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3.5 Vyroba katod elektrochemickym leptanim

3.5.1 Technologie vyroby

Jednou z moznosti vyroby katod je metoda elektrochemického leptani, oznacovana
jako (drop off), kterd byla experimentdlné rozpracovana na Ustavu fyziky [12].
Schéma pracovisté viz obr.[3.8|

Agilent 82357A  Agilent 34410A/‘\ drzak dratku
. USB/GPIB \'?‘/ : s mikroposuvem
pocitac GPIB |
USB
V> <+« wolframovy
GPIB dratek
fidici jednotka | oo N kovové nadobka
mikroposuvu = s elektrolytem
NaOH

Agilent E3631A

Obr. 3.8: Schématické usporadani experimentalniho pracovisté pripravy katod [8].

Samotny proces vyleptavani probiha ve dvou fazich, nejdrive je vSak potieba pro-

vést mechanickou ocistu velmi tenkého dratku z vysoce ¢istého wolframu (99,9 %),
kterd spociva v jeho obrouseni jemnym smirkovym papirem pro odstranéni necistot
a povrchovych oxidovych vrstev, které by negativné ovliviiovaly proces leptéani [7, [§].
Nésledné se provadi elektrolytické ¢isténi stridavym proudem, pti kterém dojde k od-
leptani povrchové vrstvy dratku, ponofeného do slabsitho vodného roztoku NaOH
(5%) viz obr.[3.9] a.
Béhem celého procesu leptani se provadi pocitacem tizend detekce hladiny elektro-
lytu a zanoreni dratku — béhem zasouvani a vysouvani dratku dochazi k cyklické
detekci hladiny elektrolytu metodou méreni leptaciho proudu. Touto metodou jsme
schopni umistit dratek pod hladinu s presnosti na 0,05 mm, nebot nejuc¢innéjsim
mistem leptani je oblast hladiny elektrolytu.

V prvni fazi elektrochemického leptani dochézi k odleptani jiz zanoreného wolfra-
mového dratku tloustky 0,3 mm, pouziva se silnéjsi roztok NaOH (20 %) a je pfi-
vedeno stejnosmérné napéti 6,9 V. Prvni faze konci dosazenim definované hodnoty
leptactho proudu a vynofenim dratku, ktery se v urovni hladiny zazil viz obr.[3.9] b.
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Obr. 3.9: Nakres zakladnich kroku technologie elektrochemického leptani katod [7].

Povrchové napéti, ptisobici na drat nad mistem predchoziho leptani, tvaruje drat
a poté vede k odpadnuti (drop off) spodni ¢asti dratku viz obr.[3.9 c.

Ve druhé, zavérecné fazi, probiha leptani ve slabsim roztoku NaOH za pritom-
nosti exponencialné klesajictho stejnosmérného napéti, které je v redlném case na-
stavovano pocitacem na laboratornim zdroji. Snizujici se napéti redukuje proudovou
hustotu, ¢imz zpomaluje leptani a dosahuje tak geometricky presnéjsiho tvaru hrotu
pred jeho vytazenim z elektrolytu. Béhem celého procesu dochézi k zaznamenavani
diskrétnich hodnot leptaciho proudu v pevné danych okamzicich. V okamziku od-
padnuti spodni ¢asti hrotu dochazi k nahlému poklesu leptaciho proudu a leptani
je nutno ukonéit viz obr.[3.9 d. V pfipadé opozdéného vytazeni hrotu by doslo po-
kracujicim naleptavanim k jeho nezadouci deformaci. Kontinualni sledovani procesu
je technologickou nutnosti, protoze k odpadnuti spodni ¢asti hrotu nedochazi vzdy
ve stejném case. Z tohoto divodu jsme zavedli a implementovali algoritmus zalozeny
na diskrétni druhé derivaci, ktery detekuje prudké zmény proudu béhem leptani. Je-
likoz zname pribliznou oblast, ve které obvykle dochazi k preleptani vldkna a k od-
padnuti jeho spodni ¢asti (50 — 100 pA), bylo mozné na zékladé namétrenych ¢asovych
prubéht zvolit adekvatni hodnotu gradientu, pri které dochéazi k odpadnuti vlakna
a aparatura leptani zastavi a vldkno se vysune [7, [§].

Obecné lze 1ici, ze byl hledan takovy algoritmus, jehoz odezva musi byt:

e pro oblasti s konstantnim proudem nulova

e pro oblasti se skokovou zménou proudu nenulova

e pro plynulou zménu proudu nulova.

7 matematického pohledu tyto podminky splnuje diskrétni druha derivace:

0 f
@:f(x—l)—Qf(x)—Ff(x—l—l), (3.14)
kde hodnoty f(x) jsou nahrazeny diskrétnimi hodnotami drovni leptaciho proudu,

které jsou kontinudlné méreny. Prvni kontrola tedy probéhne az ve tfetim méficim
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cyklu, kdy jiz mame v paméti ulozeny hodnoty x a x — 1. Pro ucely detekce je mozné
pouzit i metodu zaloZzenou na prvni derivaci, nicméné druha derivace je mnohem
citlivéjsi na prudké zmény proudu a na rozdil od metod zalozenych na prvni derivaci
ma nulovou odezvu pro plynulou zménu proudu, coz je z hlediska detekce vyhodnéjsi
[7, ]].

3.5.2 Fyzikalni a chemické podminky

Leptany materidl je umistén do uzemnéného kovového kalisku naplnéného leptacim
roztokem. Priichodem leptaciho proudu dochazi na anodé a katodé k chemickym

déjiim, které jsou popsany nasledujicimi rovnicemi:

W+ 80H™ — WO?™ +4H,0 + 6e~  (na anodd) (3.15)
6H>0 + 6~ — 3Hy + 60H™ (na katodé) (3.16)
W +20H™ + 2H,0 — WO3™ +3H, (v soustavd) (3.17)

Nasledkem elektrochemického leptaciho procesu a pisobeni okolnich podminek,
je hrot nevyhnutelné pokryt tenkou vrstvou na bazi oxidi. Jedna se castecné o WOs5
(oxid wolframovy), z ¢asti o NaaWO, (wolframan sodny) a v malé mife (<1%)
NayCOj (uhli¢itan sodny), ktery vznika reakei hydroxidu sodného s kyselym, vzdus-

nym oxidem uhli¢itym viz rovnice a ma tendenci se usazovat v pérech kovu.
2NaOH + COQ — Na2C03 + HQO (318)

7 toho divodu je tfeba hrot po leptani oplachnout ve vodni lazni a ocistit ho

kyselinou s redukénimi ucinky (napt. HoSO3 — kyselina sificita) [8].

3.5.3 Kvalita a odolnost hrotu

Polomér zaktiveni hrotu v momentu odpadnuti lze vyjadrit vztahem:

r = Ry/(puw — po)Ljo. (3.19)

kde R a L jsou polomér a délka odpadajici ¢asti, p, a p. jsou hustoty wolframu
a elektrolytu a o je konecnd pevnost v tahu. Vysledna ostrost hrotu tedy zavisi
i na velikosti odpadajici ¢asti, ktera by méla byt co mozna nejmensi. Mala hmotnost
odpadajici casti zaroven minimalizuje nékteré negativni efekty vznikajici nahlym
uvolnénim ulozené elastické energie v okamziku ulomeni vldkna.

Pokud je uvolnéni energie (imérné hmotnosti odpadajici ¢asti) prilis vysoké, muze
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to vést k utrhnuti hrotu, k jeho ohnuti nebo k mistnimu roztaveni, coz muize zpu-
sobit deformaci nebo otupeni hrotu. Obvykle je pocatecni délka dratu ponoreného
v roztoku pouzita jako parametr urcujici velikost odpadajici ¢asti. Prilis malé za-
noreni dratku vede ke kompletnimu rozkladu, zatimco prilis velké ponoreni vede
k predcasnému zalomeni krcku. V obou ptipadech dochéazi k nezadoucimu snizeni
ostrosti hrotu.

Pro dosazeni pozadované cistoty a zvyseni chemické odolnosti hrotu se provadi
neutralizace oplachnutim hrotu v destilované vodé a nasledné oplachnuti v kyseliné
sirové. Z praktickych divodi se osvédcilo potazeni hrotu specialni, teplem vytvr-
zovanou epoxidovou vrstvou, kterd zvysuje odolnost hrotu katody viic¢i plisobeni
residudlnich iontt ve vakuu [7, §].

Vyse popsanou technologii se podarilo pripravit aktivni studenoemisni katodu
s hrotem o priiméru 50 nm, kterd funguje pii tlaku 107¢ Pa a pfi extrakénim napéti
200 V, coz je velice nizkd hodnota (pouze 10 %) ve srovnéni s klasickou wolframovou
studenoemisni katodou, ktera zacind emitovat az pti napéti 2kV a vyzaduje vakuum
o 2 tady kvalitnéjsi. Takto vyrobena katoda navic nevyzaduje pravidelné zihani po-
vrchu nutné k odstranéni nezadoucich c¢astic, které se na hrotu usazuji v disledku
chemisorpce a fyzisorpce. Vrstvicka epoxidu ochranuje hrot katody pred nezadou-
cim poskozenim, zvysuje zivotnost katody, prispiva ke stabilizaci emisniho proudu

vvvvv

fluktuace emisniho proudu [7].
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4 ELEKTRONOVE MIKROSKOPY

4.1 Vyvoj elektronovych mikroskopt

Na pocatku 20. stoleti se v Berliné vénovali Ernst Ruska a profesor Max Knoll vy-
zkumu jevl v magnetickém poli ovliviiovaném silnym elektrickym proudem.

Na tomto zakladé doslo k vyvoji elektromagnetické c¢ocky a konstrukci prvniho
transmisniho (prosvécovaciho) elektronového mikroskopu. ,,Za fundamentélni prace
na poli elektronové optiky a za objev elektronového mikroskopu® byl Ruska ocenén
polovinou Nobelovy cenu za fyziku, druhou polovinu ,,Za konstrukci skenovaciho tu-
nelového mikroskopu“ ziskali védci Gerd Binning a Heinrich Rohrer, a to az v roce
1986. Vyrobu transmisnich elektronovych mikroskopt (TEM) s deklarovanou rozli-
sovaci schopnosti 10 nm zahdjila v roce 1939 firma Siemens a Halske.

Z hlediska biologie je nejvétsi prinos TEM v tom, ze dokaze zobrazit nejmensi zivé
cich) elektronovych mikroskoptt (SEM), princip rastrovani byl teoreticky i prakticky
popsan jiz tésné pred 2. svétovou valkou M. von Ardennem, nicméné prvni SEM
zkonstruoval americky védec ruského ptivodu Vladimir K. Zworikyn — vynalezce fo-
tonasobice, ktery umoznil detekci sekundarnich elektroni. Dosud nejvykonnéjsim
TEM je tzv. 3 MV transmisni elektronovy mikroskop vyrobeny v 80. letech 20.

stoleti, ktery poprvé umoznil uvidét atom.

4.2 Principy elektronové mikroskopie

Klasické opticka mikroskopie nalezla své hranice v nemoznosti oddélit obrazy dvou

predmeéti, jejichz vzajemna vzdalenost je mensi nez polovina vinové délky pouzitého

svétla. Rayleighovo kritérium (¢i Abbeova podminka) ukazuje, Ze dva body jsou

pozorovatelné oddélené, jestlize jejich vzdalenost je vyssi nez:
A

2n - sin @’

kde A je vlnova délka pouzitého svétla, n index lomu prostiedi a ® poloviéni

1,22 (4.1)

vstupni thel zobrazovaci optické soustavy. Opticky mikroskop tedy zobrazi maxi-
malné polovinu vlnové délky viditelného svétla, ¢ili 200 nm [14].

Elektronovy mikroskop (EM) je stejné jako opticky mikroskop (OM) opticky pii-
stroj, slouzici ke zvétseni velmi drobnych objektii. Princip elektronového mikroskopu
je zalozen na tom, ze draha pohybujicich se elektronii je ovliviiovana magnetickym
polem, a ze svazek elektronti mize byt tedy fokusovan soustavou magnetickych ¢ocek
viz kapitola3.3.2] podobné, jako je tomu u svételnych paprsku prochazejicich optic-

kymi cockami. Protoze vSak mezni rozliSovaci schopnost ¢ocky, ktera nema zadné
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vady, je umérna vinové délce pouzitého zareni, podstatné kratsi vinova délka elektro-
nového zareni proti vinové délce viditelného svétla umoznuje dosdhnout podstatné
vyssi rozliSovaci schopnosti [10].

Zasadni rozdily, kterymi se EM lisi od OM jsou tyto:

o fotony jsou nahrazeny elektrony,

o optické ¢ocky jsou nahrazeny cockami elektromagnetickymi,

o EM maji vyssi rozliSovaci schopnost a uzitetné zvétseni viz tabulka[d.T]

Vv,

a tidici systémy.

Tab. 4.1: Srovnani rozliSovaci schopnosti a uzitecného zvétseni.

Typ mikroskopu | Rozlisovaci schopnost | Uzitecné zvétseni
OM 0,25 mm 550 %
SEM 10 nm 10 000 x
TEM 0,1nm (= 1A) az 1 000 000 x

Skenovaci elektronové mikroskopy se pouzivaji k zobrazeni a analyze povrchii
prakticky libovolné velkych vzorkt, podminkou je dostatec¢né velky prostor pro jejich
umisténi. Transmisni elektronové mikroskopy slouzi k rozliSeni vnitinich struktur
vzorkt (bunécnych struktur, atomu, krystalt, apod.)

Vysoka rozlisovaci schopnost a moznost zvétseni u TEM je podminéna naroénou
pripravou ultratenkych vzorkiu (optimédlné 60 — 70nm) a obtiznéjsi interpretaci zis-
kanych snimku [14].

Zcela odlisny je princip rastrovaciho tunelového elektronového mikroskopu (STM).

Jedna se o neopticky zvétsovaci systém, o némz bude blize pojednéano v kapitole [4.6]

4.3 Vady elektromagnetickych cocek

Jednim z hlavnich davodi, pro¢ se v optické i elektronové mikroskopii nedosahuje
teoretické rozliSovaci schopnosti jsou vady cocek.

Chromaticka aberace (barevna vada) je disledkem energiové nehomogenity svazku
elektronti. Pomalejsi elektrony s vétsi vinovou délkou jsou v magnetickém poli civek
vychylovany jinak a protinaji osu civky v jiném bodé, nez elektrony s vyssi rych-
losti. Tuto vadu nelze zcela odstranit, nebot zavisi i na zménach energii elektronti
pri interakci mezi elektrony a preparatem. Omezeni chromatické vady je mozné do-
cilit zlepsenim kvality elektronového svazku (koherentnosti a monochromatic¢nosti)

co nejlepsi stabilizaci urychlovaciho napéti mikroskopu [14].
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Stérickd vada viz obr. a je neschopnost cocky zaostrovat svazek elektronti
vychazejici z bodového zdroje opét do jednoho bodu. Elektrony, které prochazeji
vneéjsi ¢asti cocky, jsou zaostrovany do bodu, ktery lezi bliz k ¢océce, na rozdil od
elektroni, které prochazeji cockou v tésné blizkosti optické osy. Velikost sférické vady
je zavisla na ohniskové vzdalenosti cocky a je tim vétsi, ¢im vétsi je tato vzdalenost.

Reguluje se odstranénim okrajovych paprski clonou viz obr. b.

Obr. 4.1: a) sférickd vada, b) regulace sférické vady

Diisledkem této vady je, ze zvétseni v krajich obrazu je jiné nez v centralni ¢asti

a vychozi obraz viz obr. a se deformuje viz obr. 1] b a[£.7] c.

Obr. 4.2: a) nezkresleny obraz, b) poduskovitost, ¢) soudkovitost

Osovy astigmatismus viz obr. [1.3] méd za pfi¢inu asymetrii magnetického pole,
zpusobenou nejcastéji necistotami uvnitt mikroskopu. Necistoty se nabijeji a vznik-
Iym magnetickym polem vychyluji elektrony z optimalni drahy. Ke korekci vady se
pouziva tzv. stigmator, ktery svym magnetickym polem rusi uc¢inky magnetickych
poli necistot [14].
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Obr. 4.3: a) kolmy smér pod fokusem, b) kolmy smér nad fokusem, c) rozostreni

rovnomerné

4.4 Konstrukce a funkce TEM

Transmisni elektronovy mikroskop je pomérné slozité technické zarizeni, umoznujici
pozorovani preparati do tloustky 100 nm pii velkém zvétseni a vysoké rozliSovaci
schopnosti. Z obrazku {4.4] je zfejmé, zZe je principialné podobny optickému mikro-
skopu. Oba pristroje maji spolecnou fadu soucasti, TEM vsSak potifebuje ke své
¢innosti i mnoho dalsich systémii, napt. vysokonapéfové zdroje, elektroniku k rizeni
mikroskopu a vykonny vakuovy systém pro vycerpani vnitinich prostor mikroskopu
na hodnotu, ktera zabezpeci stiedni volnou drahu elektronu blizici se 1 m, proto je
tubus TEM oproti ostatnim typtum mikroskopt delsi [14].

Zdrojem elektrontt v TEM miize byt termoemisni nebo autoemisni tryska. Ter-
moemisni trysku tvori katoda emitujici elektrony a anoda s centralné ulozenym kru-
hovym otvorem, ktera elektrony pritahuje a dava jim dostatecné zrychleni na pri-
chod tubusem mikroskopu. VIdkno katody je vystredéno do otvoru Wehneltova valce,
ktery ma zaporné predpéti a diky jehoz ptisobeni se okolo emitujiciho hrotu katody
vytvori oblak elektronti. Ty elektrony, které maji spravny smér a zaroven ziskaji do-
state¢nou rychlost, jsou potom odsavany z otvoru Wehneltova valce k anodé a pro-
létaji dale do tubusu. Wehnelttiv valec tedy funguje jako prvni elektrostaticka cocka
mikroskopu [14].

Velikost zhaviciho proudu katody nelze zvySovat neomezené, efektivné jej 1ze zvy-
Sovat pouze do hodnoty, kdy dosdhneme maximalniho emisniho proudu. Pti dalsim
zvysovani zhaviciho proudu se jiz emitovany svazek elektronit méni nepatrné, ale ka-
toda se vlivem prezhaveni rychleji opotiebovava a snizuje se jeji zivotnost. Ve stavu,
kdy je katoda podzhavena, vznika duty paprsek, ktery se pouziva k vycentrovani
elektronové trysky a k nastaveni stigmatoru osvétlovaci soustavy cocek.

Vykonnéjsim zdrojem elektronii s neomezenou zivotnosti je tryska autoemisni
s hrotovou katodou viz obr.[3.2b, proti niz je umisténa elektroda s kladngm napétim
5kV. Kolem hrotu vzniké elektrické pole s intenzitou 108 V-cm™!, které je schopno

vytrhavat elektrony z povrchu hrotu. Autoemisni tryska ma mnohem vyssi naroky
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na kvalitu vakua viz tabulka[3.1] [14].

Osvétlovaci soustavu TEM tvori elektronova tryska spolu s kondenzorovymi
obr.[3.3 a, které m4 elipsovity tvar, slouzi v mikroskopu jako technicky zdroj elek-
trontl a jeho poloha se méni centrovanim katody. Cim je primét emisniho vldkna
trony vstupuji do magnetického pole kondenzorovych cocek, které sméruji elektro-
novy paprsek z krizisté na preparat. Zpravidla se pouzivaji dvé kondenzorové cocky;,
z nichz prvni vytvari obraz krizisté a muze ménit velikost obrazu zménou ohnis-
kové vzdalenosti. Druhou kondenzorovou ¢ockou se tento obraz zaostiuje do roviny

preparatu [14].

opticky mikroskop TEM SEM
@4— zdroj svétla W P elezlgtrr(ynﬂ I I— J
kondenzorovd | [ 4\ p

OA/ ¢ocka
kondenzorova
— — Cocka [~

; «— vzorek

«— Oobjektiv——

o o objektiv—, M
« Okular intermedialni
p— “ Zotky detektor
«\>
m LA

vzorek —f———, :

~ . . '
:@ oko of—projektivy |  pui—

= fluorescenéni

-~ ozorovatele - P obrazovka
NP ;.o 4" stinitko

AA zesilovac

Obr. 4.4: Zjednodusené schéma optického, TEM a SEM mikroskopu.

Diilezitou tlohu v mikroskopu hraje hodnota thlové apertury, pti které je mozné
ve fokusu kondenzorové ¢ocky. Maximalni ihlova apertura je omezena kondenzoro-
vymi clonami. V prvni ¢occe je vestavéna clona s velkym primeérem, v druhé je vy-
ménna clona s velikosti otvoru v rozmezi 100 — 500 um. Vlivem silného elektronového
bombardovani, dopadajiciho na obé clony, dochéazi k jejich vyraznému znecisténi a
tim zhorSen{ jedné z vad ¢ocek (astigmatismu) viz kap.[L.3) kondenzorové soustavy
[14].
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Zobrazovaci soustavu TEM tvori drzak vzorku, objektiv, intermedialni cocky,
projektivy a fluorescencni stinitko viz obr.[.4] Specidlni sitky se vzorkem se ukla-
daji do drzaku, vlozeného v goniometrickém stolku, na kterém lze preparatem velmi
jemné pohybovat v riznych smérech pomoci mikrometrickych sroubti, mysi nebo
joysticku, coz umoznuje ulozit aktualni polohu zajimavého detailu do paméti poci-
tace. Tésné za vzorkem se nachazi nejdilezitéjsi cast mikroskopu — objektiv. Je to
nejvykonnéjsi cocka mikroskopu, schopné nejvétsiho zvétseni a ma nejkratsi ohnisko-
vou vzdalenost. Pozadovaného vykonu je dosazeno tim, ze civka objektivu ma velky
pocet zavitl, kterymi protéka znacny proud, proto musi byt civka chlazend. Dile-
zitym parametrem objektivu je hloubka ostrosti v predmétové roviné, ktera udava
vzdalenost, o kterou se miize vzorek posunout od objektivu beze zmény ostrosti, to
znamena, ze vsechny body uvniti ultratenkého rezu budou zaostiené a ve vysledném
dvourozmérném obrazu se jejich obrazy budou prekryvat.

Dalsimi ¢astmi zobrazovaci soustavy mohou byt detektory sekundarnich elek-
tront, ¢i antikontaminacni kryalizacni zarizeni. Pod preparatem je umisténa objek-
tivova clona, kterd jednak snizuje sférickou vadu objektivu, jednak vyrazné zvysuje
kontrast vysledného obrazu. Obraz ziskany objektivovou cockou se déle zvétsuje
na pozadovanou velikost pomoci projektivii a intermedidlnich cocek. V obrazové
roviné objektivu je mozné pozorovat preparat se zvétSenim priblizné 100x. Dalsi
cockou, kterd se zapojuje do zvétsovani obrazu, je hlavni projektiv obvykle s kon-
stantnim zvétsenim 100X, pro dosazeni dalsiho zvétseni se vklada vedlejsi pomocny
projektiv.

Vysledné maximalni zvétseni celého zobrazovaciho systému, je rovno soucinu
zvétSeni vsech Cocek, a mize dosahnout hodnoty az 1 000 000x [14]. Elektrony, které
prosly preparatem a zobrazovacim systémem, je nutno vizualizovat napr. prevede-
nim do oblasti viditelného svétla. Na dné tubusu je umisténo fluorescenc¢ni stinitko
pokryté nejcastéji ZnS (sulfidem zinecnatym) viz obr., ktery je schopen v zavis-
losti na energii a mnozstvi dopadajicich elektronti emitovat svétlo s vinovou délkou
450 nm. Diky necistotam je emise posunuta blize 550 nm, proto se vysledné obrazy
na stinitku zobrazuji v odstinech zelené a ne fialové. Velikost zrn na stinitku se pohy-
buje kolem 50 nm, pro vyssi rozliseni detailnich struktur se pouziva pomocné stinitko
s jemnéjsim zrnem kolem 10nm a moznosti zvétsit obraz jesté pomoci pridatného
optického mikroskopu [14].

Vlastnim zdrojem obrazu jsou interakce elektronového svazku se vzorkem, tedy
pruzny a nepruzny rozptyl. Pruzny (elasticky) rozptyl vznikd, kdyz urychleny elek-
tron proléta elektronovym oblakem atomu vzorku, je vychylen pod thlem, ktery je
tim vétsi, ¢im blize miji jddro a ¢im vétsi je ndboj jadra. V extrémnich ptripadech
muze tento tthel dosdhnout az 180° a elektron mize byt zpétné odrazen. Pri téchto

déjich se predpoklada, ze se energie primarnich, elasticky rozptylenych elektronii
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neméni. Cést rozptylenych elektront s dostateéné velkym thlem je zachycena ob-
jektivovou clonou, proto nedopadnou na stinitko a v disledku toho se méni intenzita
elektronového svazku a vznika kontrast obrazu. Kontrast, ktery vznika tim, ze elek-
trony na stinitko nedopadnou, je velmi vyrazny a oznacuje se jako amplitudovy kon-
trast. Kromé toho se na tvorbé obrazu projevuje jesté fazovy kontrast, jenz vznika
diky rozdilu drah elektronti, odchylenych pod rtznym thlem, tvorici rtizné stupné
Sedi.

Nepruzny rozptyl vznika pri srazkach primarnich elektront s elektrony v elektro-
novém obalu vzorku. Jedna se o srazku dvou ¢astic o stejné hmotnosti, pri niz mo-
hou urychlené primarni elektrony utrpét relativné velkou ztratu energie, ale nedojde
k jejich odchyleni z ptivodni dréahy. Projdou do zobrazovaciho systému mikroskopu,
a protoze zména energie a rychlosti prispéje ke zméné jejich vinové délky, maji vliv
na ostrost obrazu tim, Ze zhorsuji chromatickou vadu objektivu viz kap.[.3] Jejich

nepiiznivy vliv roste s tloustkou vzorku a s klesajicim urychlovacim napétim [14].

4.5 Konstrukce a funkce SEM

Skenovaci elektronovy mikroskop je pristroj urcéeny k pozorovani povrchi nejriiznéj-
sich objekti. Zasadni rozdil oproti OM a TEM je v tvorbé vysledného obrazu pro-
stfednictvim sekundarniho signalu ziskaného z odrazenych nebo sekundarnich elek-
trontl a jedna se tedy o metodu neprimou. SEM nepottebuje systém soustavy cocek
jako u TEM viz obr.[4.4] misto toho je vybaven detektory sekundérnich a odrazenych
elektronu a elektronickymi zarizenimi na zesileni a zpracovani signalu a tvorbu ob-
razu. Nejvetsi prednosti SEM je velkd hloubka ostrosti a vznik dalsich signélt jako
RTG zareni, Augerovy elektrony, ¢i katodoluminiscence, které jsme schopni samo-
statné detekovat a ziskat tak dalsi informace o vzorku, napriklad o jeho prvkovém
slozeni a kvantitativnim zastoupeni jednotlivych prvkua [14].

SEM ma velmi vysoké pozadavky na velikost a kvalitu emisniho proudu, proto se
i zde osvedcilo pouziti autoemisnich trysek. RozliSovaci schopnost u SEM do znacné
miry zavisi na priaméru fokusovaného svazku primarnich elektronti dopadajicich
na povrch vzorku. V.SEM se pii prohlizeni biologickych preparati obvykle pou-
ziva urychlovaci napéti do 25kV, jeho hodnota vSak zavisi na typu vzorku, zvétseni,
kterého chceme dosdhnout, i na tom, do jaké miry se nabiji povrch prohlizeného
vzorku. Nepriznivé efekty nabijeni lze ¢astecné eliminovat snizovanim urychlova-
citho napéti, coz vsak na druhé strané vede ke snizeni rozlisovaci schopnosti diky
zvySeni chromatické a sférické vady ¢ocek viz kap.[d.3] Hlavnim tkolem soustavy
elektromagnetickych cocek v SEM je co nejvice zmensit pramér svazku elektront,
které dopadaji na povrch vzorku viz kapitola|3.3.2l Soustava ¢ocek je u SEM zpra-
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vidla tvofena jednou nebo dvéma kondenzorovymi ¢ockami a objektivovou c¢ockou
s proménnou zmensovaci vykonnosti. K odstranéni astigmatismu, ke kterému do-
chazi napriklad pri vymeéné vzorki, opét slouzi stigmator, jehoz nastaveni je nutné
prubézné kontrolovat. Elektromagnetickymi ¢ockami zkoncentrovany svazek primar-
nich elektronii je pted dopadem na povrch vzorku vychylen civkami tak, Ze rastruje
malou plosku [14].

Vakuova komora pro ulozeni vzorku je ve srovnani s TEM rozmeérna, opét se po-
uziva goniometricky stolek. V blizkosti vzorku jsou umistény detektory jednotlivych
signalt.

Ziskani obrazu v SEM je zaloZzeno na interakci priméarniho svazku s povrchem
prohlizeného objektu. Interakce mezi primarnimi elektrony a atomy vzorku se opét
déli na dva typy, na elastické a neelastické kolize. Elastické kolize maji na svédomi
vznik zpétné odrazenych elektronti. Pti neelastické kolizi dochézi k predavani energie
primérnich elektront atomtim vzorku a nasledné k uvolnéni sekundarnich a Auge-
rovych elektroni, RTG zareni a katodoluminiscenci.

Detektor sekundarnich elektronii je tvoren scintilatorem, z néhoz vede svétlovod
do fotondsobice, ktery svételny signal prevede na elektricky a zesili jej (1000x —
1000000x ). Detekce zpétné odrazenych elektroni muze byt provedena scintildtorem

nebo polovodicovym detektorem vyuzivajicim p-n prechodu nebo Schottkyho diody

[14].

4.6 Konstrukce a funkce STM

Rastrovaci tunelovy mikroskop (Scanning Tunneling Microscope), je zalozen na tu-

nelovém a piezoelektrickém jevu.

piezo
posuv

kovovy
hrot povrch

Obr. 4.5: Nékres rastrovaciho hrotu STM  Obr. 4.6: Povrch grafitu v STM [9].

T¥i vzdjemné kolmé kiemenné tyce viz obr.[4.5 vedou ostry vodivy hrot tésné nad

studovanym povrchem. Kfemenny krystal je vlivem pfilozeného elektrického napéti,
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schopny nepatrné zménit své rozmeéry. Této vlastnosti se da vyuzit pro plynulou
zménu délky kazdé ze tii tyc¢i o velmi malé hodnoty, takze hrotem miizeme nejen
rastrovat podél povrchu (ve smérech x a y), ale také jim muzeme pohybovat kolmo
k povrchu vzorku ve sméru z [9].

Mezi hrotem a povrchem vzorku se udrzuje malé napéti, nékdy jen 10 mV a vzda-
lenost mezi povrchem a hrotem vytvari potencidlovou bariéru. Je-li hrot dostatecné
blizko u povrchu, elektrony ze vzorku mohou touto bariérou tunelovat do hrotu
a vytvaret tak tunelovy proud. Pri praktickém provozu se pouziva zpétnd vazba
pro nastaveni svislé vzdalenosti hrotu tak, aby se pri rastrovani nad povrchem udrzo-
val tunelovy proud konstantni. To znamend, Ze hrot sleduje konturu povrchu, tedy
vzdalenost hrotu od vzorku zustava pri rastrovani konstantni.

Na vystupu pak mtizeme na monitoru zobrazit proménnou svislou polohu hrotu,
a tedy obrys povrchu, jako zavislost na poloze hrotu v roviné xy. Zaznam jeho
pohybu vytvoi{ zobrazeni jako na obr.[L.6] [9].

43



5 PRAKTICKA CAST

5.1 Charakteristika emisnich katod

vvvvvv

tory jsou provozni teplota, intenzita elektrického pole a kvalita vakua. Tyto faktory
tedy v koneéném dusledku urcuji typ emise elektrontt do vakua. Na obr.[5.1] vidime
prehledné srovnani distribuce energie pro jednotlivé typy emisi, které jsou pro jed-

notlivé typy odlisné.

3
4 povrch I
UleV]
0 | >
-eF1x
termoautoemise
Fermiho
_415 "
. hladina
autoemise
= = —erx
E vodivostni pas 3

-eF3x

Obr. 5.1: Prehledové srovnani energiového rozdéleni emisnich zdroji.

5.1.1 Termoemisni katody

e pracovni teplota az 3000 K

e tvar hrotu - zaoblend vlasenka, zahrocend vldsenka (vhodnéji nahrazend hro-
tovou katodou), ¢im je ostiejsi hrot, tim je nizsi vystupni prace diky deformaci
potencialové bariéry

e emitujici plocha - cca 100 pm

o elektrické pole - zanedbatelné
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» vystupni prace - miuzeme uvazovat s ¢ ¢istého kovu (cizi atomy setrvavaji jen
kratkou chvilku)

« provozni vakuum 1072 Pa

o velikost emisniho proudu az 400pA

o velikost zdanlivého zdroje desitky pm

e vyzafovaci tthel 1073 rad

e Sum - vysokofrekvenc¢ni s malou amplitudou

o zivotnost - wolframové vldkno az 100 hodin, hroty z LaBg az 600 hodin

5.1.2 Autoemisni katody

« pracovni teplota - pokojova (300 K)
emitory s malou chemickou afinitou pracuji uz pri 300 K
emitory s vyssi chemickou afinitou pracuji az pri 1800 K
o tvar hrotu - hrotova katoda
« emitujici plocha - cca 0,1 pm
o elektrické pole - alesponi 101° V-m~1!, elektrické pole musi byt natolik silné, aby
pravdépodobnost obsazeni hladin nad vrcholem potencidlové jamy byla nulova
- uplatnuje se tunelovy jev
o vystupni prace - silné ovlivnéna ¢istotou povrchu
« provozni vakuum 1078 Pa
o velikost emisniho proudu az 20pA
o velikost zdanlivého zdroje jednotky nm
e vyzafovaci tthel 107! rad

e Sum - nizkofrekven¢ni, amplituda vlastniho Sumu az 30 %

5.1.3 Termoautoemisni katody

e prunik termoemise a autoemise

e pracovni teplota 1200 - 1800 K, pri nizsich teplotdch maélo teplotné zavisla,
zménou teploty dosdhneme nastaveni rizného emisniho rezimu

e tvar hrotu - hrotova katoda

o energie elektronti se presune na hodnotu E,. = Er + 2kT,

o velikost emisniho proudu az 200 pA

« provozni vakuum fddové 107° Pa

e Sum - fddoveé 1 — 10 % na vyssich frekvencich (kHz - MHz)

5.1.4 Schottkyho katody

« nastavenim vyssi teploty a nizsi intenzity pole dochazi k Schottkyho emisi
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¢ast elektronu je emitovand klasicky, ¢ast tunelovanim (1:1), prechod je po-
stupny, zavislost proudu na prilozeném napéti je spojita
pracovni teplota

wolframové katody 1000 az 1700 K

katody potazené oxidem zirkonu 1200 az 1800 K
tvar hrotu - hrotova katoda
emitujici plocha - fddové 0,4 - 1 pm
abychom zabranili adsorpci necistot, ktera nezadoucim zptusobem zvysuje vy-
stupni praci, je tfeba provozovat katody za zvysSené teploty nebo provést po-
vrchovou tdpravu hrotu wolframové katody potazenim epoxidovou vrstvou,
u zirkoniovych katod zabezpecit dostatecny rezervoar pro vytvoreni povrchové
vrstvicky oxidu zirkonu povrchovou difuzi [2] [18]
u wolframovych katod nedochazi k vyraznéjsi termoemisi, maji velky vlastni
vysokofrekvencéni sum az 20 %
u zirkoniovych katod se vytvari znac¢ny termoemisni proud, maji maly Sum
kolem 1%

zivotnost - az 1000 hodin

5.2 Charakteristika idealniho emisniho zdroje

Na emisni zdroje pouzivané v zarizenich, vyuzivajicich ke své ¢innosti fokusovany

elektronovy svazek, napt. elektronovych mikroskopech (SEM, TEM), Augerovych

systémech ¢i systémech pro diagnostiku polovodict, jsou kladeny pomérné vysoké

naroky:

mala velikost zdroje

nizké napéti emisni energie elektront
vysoky jas (proud svazku na pevny thel)
nizky kratkodoby sum

vysoka stabilita a dlouha zivotnost

jednoducha manipulace a ovladani

svvs

Srovnanim redlnych vlastnosti emisnich zdroju viz kap.[5.1]s pozadavky na vlast-

nosti idealniho zdroje viz kap.[5.2 zjistujeme, ze tyto podminky nejlépe splnuji ka-

tody na bazi Schottkyho a studené emise, které podrobime dalsimu srovnavani.
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5.3 Srovnani vlastnosti Schottkyho a studenoemis-
nich katod

Oba typy zdroji vynikaji ve srovnani s termoemisnimi zdroji velikosti, jasem a zivot-
nosti, jsou az 1000 krat mensi a 100 krat jasnéjsi, nez termoemisni zdroje. Schottkyho
zdroj se preferuje oproti studenému emisnimu zdroji z toho davodu, ze poskytuje
vétsi stabilitu a snéze se s nim manipuluje.

Veétsi stabilita a pouzitelnost Schottkyho zdroje je vzajemné spojena. Schottkyho
emitor ma nizsi pracovni funkci nez studeny emitor diky tomu, ze Schottkyho emitor
pozaduje nizsi elektrické pole pro ziskani stejného emisniho jasu, nez studeny emitor.

Elektrické pole na emitoru je uré¢eno pouzitym napétim, prostorem mezi emito-
rem a prvkem extraktoru a ostrosti a velikosti hrotu emitoru. Cim mensi a ostfejsi
je emitor (hrot katody), tim silnéjsi je elektrické pole pro dané napéti. Z praktickych
divodi je puvodni napéti pouzivané v pristroji s elektronovym svazkem omezeno
rozsahem prostoru mezi extraktorem a emitorem. Kvili témto praktickym omeze-
nim v ziskani pouzitého emisniho jasu, ma studeny emitor s vyssi pracovni funkci
nevyhnutelné mensi polomér zakriveni hrotu (0,1 pm) ve srovnani se Schottkyho
emitorem (0,4 — 1,0pum). Dalsim faktorem, ktery ovliviiuje dlouhodobou stabilitu
a pouzitelnost emisnich zdroju je deformace emisni plochy viz obr.[6.7]

Sumem svazku rozumime ¢asové zavislé kolisani proudu svazku, které je nepiimo
umeérné velikosti emisni plochy. Emisni plocha je zavisla na poloméru emitoru. Pokud
jsou vSechny podminky emise elektroni do vakua shodné, pak ¢im mensi je emisni
plocha, tim vétsi je Sum. Studeny emisni zdroj mé vice Sumu nez Schottkyho zdroj
proto, ze ma mensi emisni plochu, tedy mensi polomér zaktiveni hrotu katody.

Dalsim faktorem pfispivajicim k sumu je teplota emitoru. Sum Schottkyho emise
je zpusoben Brownovym pohybem povrchovych atomt W a Zr pri teploté katody
2073 K. Studenoemisni zdroje pracuji pri laboratorni teploté, takze pti teploté 300 K
na povrchu emitoru bychom mohli predpokladat Browniv pohyb atomi W a Zr
mensi. V redlnych vakuovych systémech se molekuly zbytkovych plyni adsorbuji
na povrch katody. Browniv pohyb v téchto adsorbovanych plynech na povrchu
emisni plochy muze byt pti laboratorni teploté pomérné vyznamny, a proto se ¢as-
tecné podili na vzniku Sumu ve studené emisi.

Jak jiz bylo dfive Tec¢eno, ve vSech vakuovych komorach jsou ptritomny zbytky
plynt. Jestlize se elektron s vysokou energii srazi s molekulou plynu, vznikne kladny
iont. Tento iont je urychlen zpét na emitor, bombarduje emisni plochu a tim mecha-
nicky deformuje povrch emitoru. Schottkyho emitor pracujici pii 2073 K takovym
deformacim povrchu pomérné tspésné odolava, zvlasté pokud je potazen epoxidovou
vrstvou viz obr.[5.2] Na detailnim snimku povrchu hrotu katody viz obr.[5.3| vidime
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na kovové ¢asti hrotu ryhy a vystupujici adsorbované necistoty, kontura epoxidové

casti je témer idedlné hladka.

kov

SEM HV: 15.0 kV.

m Date(m/dly): 03/04/13 Performance in nanospace

SEM HV: 15.0 kV. WD: 12.19 mm

View field: 47.4 pm 10 pm

Date(midly): 03/04/13 | Performance in nanospace

Obr. 5.2: Hrot Schottkyho katody po- Obr. 5.3: Detail povrchu na prechodu

tazeny epoxidovou vrstvou. kov-epoxid.

Studenoemisni zdroj pracujici pri laboratorni teploté neni schopen takovym de-
formacim odolat, a proto je nezbytné emitor periodicky ,,vypalit*, aby se deformace
a adsorbované molekuly odstranily. Proces vypalovani vede k preruseni préace, k ¢e-
muz u Schottkyho emitoru, ktery pracuje za podstatné vyssi teploty a u néhoz tento
proces probiha pribézné a samovolné, nedochéazi. Pokazdé, kdy je studenoemisni
zdroj vypalovan bez pritomnosti elektrického pole, se polomér emitoru lehce zvétsi
a to vede k postupnému zhorsovani kvality emitovaného svazku a posléze i ukonceni
zivotnosti emitoru. Schottkyho katody jsou termélné stabilni, pfi vysSich teplotach
se nezvétsuji.

Pozadavky na vakuum jsou pro Schottkyho emisi méné piisné nez pro studenou
emisi, ¢imz se snizuji nédklady na vybaveni a jeho ddrzbu. Zivotnost Schottkyho
emitoru je ve srovnani s ostatnimi zdroji dlouhd, coz vede ke snizeni spotfeby casu
a nakladt potfebnych na vyménu zdroje.

7 uvedeného srovnani vyplyva, ze Schottkyho katody se nejvice blizi pozadav-
kim na idedlni vlastnosti zdroje. To je divod, proc¢ stale vice vyrobci pouziva

v mikroskopech a analytickych systémech zdroje na bazi Schottkyho emise.
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6 EXPERIMENTALNI CAST

6.1 Vakuova aparatura pro méreni katod

Navrzeny a zkonstruovany systém viz obr.[6.1] vychdzejici z blokového schématu v pii-
loze[A] slouzi k testovani emitovanych elektront ze Shottkyho a studenoemisnich
katod.

Centralni c¢asti je vakuova komora, v niz se vakuum vytvari ve tfech stupnich.
Nejdrive pomoci hrubé rotac¢ni pumpy, dale turbomolekularni pumpy, ktera vytvori
vakuum v fadu 107* Pa, a nakonec iontovou vyvévou, kterd pribézné udrzuje va-
kuum na hodnoté fadové 107¢ Pa a navic na sebe vaze nezddouci ionty.

Uvniti vakuové komory velikosti 70 mm je zabudovan YAG (yttrium aluminium
garnet) detektor, jehoz tkolem je zachytavat volné elektrony a odstinit elektrony
sekundarné odrazené. Dalsimi mechanickymi ¢adstmi systému jsou izolovany drzék
katody, drzak stinitka s moznosti vysunuti mimo pracovni polohu a prizor pro op-

tické sledovani vzorku.

| prepousteci
ventil

Obr. 6.1: Popis soucésti vakuové aparatury.

Ridici jednotka méif tlak v komote, zhavici proud katody a prostiednictvim za-

budovaného vysokonapétového zdroje idi extrakéni a urychlovaci napéti a provadi
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zpétnou kontrolu jejich rozdilu. VN zdroj (IPS-056N) zaroven napéji jiz zminované
pumpy a vyvévu. Jak je ziejmé ze schématu na obrazku[6.2] pfes nizkoSumovy méfici
zesilova¢ AM-22 je zarizeni propojeno s digitalni méfici kartou (A /D prevodnikem),
kterd zaznamenané hodnoty emisniho proudu uklada k dalsimu zpracovavani do po-
citace.

V samostatné 19” skiini Schroff je umistén blok elektroniky napéjeni, samostatné
nastaveni indikace katodového a extrakéniho napéti a blok nezavislého méreni vakua
ve vakuové komore. Komunikaci s fidici jednotkou zabezpecuje PC prostiednictvim
USB 2.0 rozhrani.

—_———— e —_——— — — — —

| . .
katoda anodal zesilovac

katodové
napéti

-
N

-5kv

- +

extrakéni napéti
0-1000V

Obr. 6.2: Schéma aparatury pro testovani a méreni katod.

Aparatura byla vytvorena a ozivena ve spolupraci s prof. Ing. Arminem Delon-
gem, DrSc., svétové uzndvanym vyznamnym c¢eskym odbornikem na elektronovou
mikroskopii. Tato unikatni aparatura se v soucasnosti vyskytuje pouze v jednom
exemplafi a je vyuzivana k vyzkumu ve spolupréci s firmou Delong Instruments v
Brné.

Softwarovou ¢ast meériciho systému tvori ridici algoritmus aplikace, waveletova
transformace a vlastni procedury napsané v programu Matlab. Program umoznuje
vypocet vykonového spektra prostrednictvim metody kaskadné strukturovanych fil-
tri, oznacovanych jako banka filtri. Vystupem jsou tedy charakteristiky ve frek-
vencni oblasti, které se dale pouzivaji pro nedestruktivni analyzu katod, za pomoci
metody zalozené na bazi sumové diagnostiky. Cilem je vyuziti Sumové spektroskopie
jako nastroje pro predpoved zivotnosti a spolehlivosti studenoemisnich a Shottkyho
katod.
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6.2 Vyroba studenoemisnich katod

Experimentalni vyroba katodovych hrott v laboratornich podminkéach se provadi
na aparature sestavené dle schématu na obrazku [3.§ v kapitole jejiz mechanic-
kou ¢4st vidime na obrazku [6.3] Krokovy motorek pro mikroposuv je schopen provést
427 kroki na 1 mm vertikdlniho posuvu. Rizeni procesu je realizovano prostfednic-
tvim pocitace, ktery komunikuje s fidici jednotkou mikroposuvu ptes sbérnici USB,
s napajecim zdrojem (Agilent E3631A) a méticimi pristroji (Agilent 34410A) pres
sbérnici GPIB (Agilent 82357A).

= |
krokovy-motorek
pro mikreposuv

-
R
‘ ! drzak dratku
-

. podlozka nadobky
s elektrolytem

e

Obr. 6.3: Aparatura pro elektrochemické leptani hrotu.

Program pro tizeni procesu leptani je napsany v programu Matlab. Ma dva za-
kladni rezimy, ru¢ni rezim umoznuje nastaveni podminek pii experimentélni ¢innosti,
automaticky rezim je urcen pro potieby automatické vyroby katod, nicméné i tento
automaticky rezim je na zakladé pokracujicich experimentt pribézné aktualizovan

a optimalizovan.
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6.2.1 Vyroba katod - cast 1

Provedl jsem experimentalni pripravu 2 katod stejnym postupem, jak je uvedeno
v teoretické casti v kapitole Tloustka pouzitého wolframového dratku (Cistoty
99,95 %) byla 0,4 mm. Pouzity elektrolyt NaOH v koncentracich 5 % a 20 %. Nejdiive
jsem provedl trikrat za sebou elektrolytické cisténi dratku ve slabém roztoku NaOH
sttidavym proudem. V prvni leptaci fazi v silném roztoku NaOH bylo pouzito napéti

6,9 V. Graficky vystup prubéhu leptaciho proudu prvni fize je na obr.[6.4]

I I I I I
* |eptaci proud prvni faze

~

—7zavislost leptaciho proudu na case (regrese)

—‘#.._m y =-2,5-10"%+ 0,0045

IWMM

@

>

leptaci proud [mA]
Lsooxxfoc x| % X

w

~

Obr. 6.4: Pribéh leptaciho proudu prvni faze.

K c¢astecnému odleptani doslo v ¢ase 48 s pri prahové hodnoté leptaciho proudu
3,3mA, kdy skoncila prvni faze leptani. Druha faze odleptani hrotu probihala ve slab-
sim elektrolytu. Hloubka zanofeni ¢astecné odleptaného dratku na pocatku druhé
faze byla 1,064 mm. Graficky vystup prubéhu leptaciho proudu druhé faze je na obr.[6.5]
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Obr. 6.5: Priabéh leptaciho proudu druhé faze.

K ukonceni procesu doslo odpadnutim spodni ¢asti dratku po 11 minutach pti pra-
hové hodnoté leptaciho proudu 30 pA.
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Vyrobenou katodu jsem podrobil funkénimu testu ve vakuové komore aparatury.
Jak vyplyva z grafu na obrazku [6.6) na poc¢étku testu byla katoda plné funkéni
po dobu asi 3000 s, poté doslo k lokalnimu prehiati a deformaci hrotu vlivem napé-
tové extrakee viz obr.[6.7 a katoda prestala emitovat.

107

katodovy proud [A]
o

[
' '
o ~a

£ . . s s
0 1000 2000 3000 4000 5000

—» C(as[s]

Obr. 6.6: Graficka zavislost katodového proudu na case.

Na obrazku [6.8] vidime velmi tenky hrot druhé experimentélné vyrobené katody.
Rozméry hrotu se blizi idedlni velikosti 10 nm, hrot je vsak zdeformovany padem

na zem prii manipulaci. Testovani tedy nebylo mozno provést.

\
i

f‘i
}
|

HV curr mag B | HFW tilt | det 2 um ."'
5.00 kV | 13.6 pA[25 000 x |5.12 ym| 55 ° |ETD 2F (FEI Quanta 3D FEG) $e® | 30.0 kV [50.0 pA | 1600 x [80.0 ym

HV cur |mag B | HFW | tilt | det 30 ym

-0 °|ETD 2F (FEI Quanta 3D FEG)

Obr. 6.7: Deformace hrotu napétovou Obr. 6.8: Snimek deformovaného hrotu

extrakei. po padu na zem.

Snimky pofizeny na SEM mikroskopu firmy FEI.
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6.2.2 Vyroba katod - cast 2

V dalsim pribéhu experimentu jsem vyrobil 8 katodovych hrotl s pracovnim ozna-
cenim A az H. Byl pouzit stejny postup jako v prvni ¢asti, ale byly provadény urcité
zmény chemickych podminek leptani. Cilem bylo zjistit, zda pripadné zmény mohou
vést ke zjednoduseni a optimalizaci celého procesu.

Tloustka pouzitého wolframového dratku (Cistoty 99,95 %) byla 0,4 mm. Proces
elektrolytického ¢isténi dratku stiidavym proudem v roztoku NaOH byl provadén
jedenkrat. Koncentrace pouzitého elektrolytu NaOH byla po nékolika pokusech sjed-
nocena na 8% pro obé faze. PouZzité napéti bylo shodné 6,9V.

V grafickém vystupu na obrazku vidime srovnani pribéht prvni leptaci faze
u katod E a G, ze kterych je ziejmé, ze se obé krivky prekryvaji, protoze hodnota
leptaciho proudu i ¢as ukonceni prvni faze jsou totozné. Doba leptani se prodlouzila

na 10 minut. Grafické vystupy ostatnich katod jsou stejné.

25,00

T T
x leptaci proud prvni faze katody E

x leptaci proud prvni faze katody G
20,00

15,00 L
X
o M

leptaci proud [mA]

0 100 200 300 400 500 600 700
¢as [s]

Obr. 6.9: Priubéh leptaciho proudu prvni faze katod E a G.

Celkova doba druhé faze se pti zméné koncentrace elektrolytu nijak zasadné ne-
zmeénila a pohybovala se mezi 10 az 11 minutami. Grafické vystupy pribéhu leptacich
proudu druhé faze se u jednotlivych katod ponékud lisily, zejména dobou odpadnuti
spodni ¢ésti dratku. Na srovndvacim grafu [6.10] prubéhi druhé féze u katod E a
G vidime, ze pti stejnych hodnotach leptaciho proudu doslo k ukonceni procesu u
katody E v case 628s pii prahové hodnoté proudu 3,29 mA a u katody G v case
618 s pri prahové hodnoté proudu 4,35 mA.

Ve druhé c¢asti experimentu jsem ovéril, ze 1ze pouzit elektrolyt o stejné koncen-
traci pro obé leptaci faze. Negativnim dopadem je témér desetindsobné prodlouzeni
prvni leptaci faze, pozitivni je Casova tspora pri vyméné nadobky s elektrolytem,
odpada proces neutralizace, ¢imz se vyznamné redukuje i riziko poskozeni budouci
katody.
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Obr. 6.10: Prabéh leptaciho proudu druhé faze katod E a G.

6.3 Vizualni kontrola hrotu

Vizualni kontrolu odleptanych katodovych hrotl jsem provadél na skenovacim elek-
tronovém mikroskopu LYRA3 XMU, ktery byl na Ustav fyziky pofizen v ramci
projektu SIX, a s jehoz obsluhou jsem se seznamil a zhotovil sérii obrazku [6.11
- Cilem vizualni kontroly bylo zhodnoceni geometrického tvaru odleptaného
hrotu, velikosti emisni plochy a povrchovych defekti. U vadnych kusi jsem pro-
vedl vyhodnoceni moznych pricin zavad, aby bylo mozno se jich v praktické vyrobé

vyvarovat.

SEMHV: 200KV _ ST

V’tew field: 3.65 mm Det: SE
Date(mldly) 011813 Performance in nanospace

Obr. 6.11: Hrot katody B v drzéku.  Obr. 6.12: Detail hrotu téze katody.
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Na obrazku vidime katodu ve specidlnim drzaku, do kterého je wolframovy
dratek upevnén pred zapocetim elektrochemického leptani, zlstava zde po celou
dobu a umoziiuje snadnou manipulaci a snizuje riziko poskozeni hrotu. Na obr.[6.12]
vidime hrot téze katody s nevyhovujicim geometrickym tvarem, povrchovymi ne-

rovnostmi a piili§ velkym pramérem hrotu (20 pm).

SEM HV: 20.0 KV SEM HV: 20.0 kV

Vowro 119mm | Dorse Vowtois 7ym | Decse | soum
| SEMMAG: 116 x | Date(m/dly): 01118113 Performance in nanospace SEMMAG: 784 x | Date(midly): 01/18/13 Performance in nanospace

Obr. 6.13: Hrot katody F. Obr. 6.14: Detail rozstépeného hrotu.

Na obréazku vidime rozdvojeny hrot nefunkéni katody F. Pivodni domnénku,
ze se hrot rozlomil, vyvraci detail na obrazku [6.14] ktery svédci o tom, ze dratek byl

Spatné odsttizen, uvnit vznikla dutinka, ve které téz doslo k leptani.

SEM HV: 10.0 kV

| SEMMAG: 1.03 kx | Date(midy): 112112 Performance in nanospace

Obr. 6.15: Katoda C znicena vybojem.
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Na obrazku je patrna deformace hrotu katody C s napalenymi necistotami.
Ke znic¢eni hrotu doslo ve vakuové aparature. Do okamziku zniceni katoda emitovala.
Mozné priciny deformace jsou lokalni prehrati vlivem napétové extrakce, zpétny
vyboj pti nizké kvalité vakua.

Strucny souhrn vysledkt vizualni kontroly, ¢asového pribéhu druhé leptaci faze

a funkénosti katod je v tabulce [6.1]

Tab. 6.1: Piehledova tabulka vlastnosti vyrobenych katod A az H.

katoda | tvar hrotu | ¢as ukonceni 2. faze | funkénost poznamka

A dobry 623 s funkeni znicena vybojem
B neuspokojivy 602 s nefunkcéni -

C velmi dobry 611s funkéni znicena vybojem
D dobry 6355 funkéni -

B velmi dobry 628 s funkéni -

F rozstépeny < 600s nefunkéni -

G velmi dobry 618s funkéni potazena epoxidem
H velmi dobry 625s funkéni potazend epoxidem

Ditkazem funkénosti katody testovanim ve vakuové aparatufe je jednak graficky
zéznam prubéhu jeji emisni schopnosti viz obr.[6.7] v prvni ¢asti experimentu a zob-

razeni na stinitku viz obr.|6.16}, kde je mozno posoudit jas a tvar emitovaného svazku.

Obr. 6.16: Zobrazeni emitovaného svazku na stinitku vakuové aparatury.
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6.3.1 Hrot katody bez povrchové tpravy

Po odleptani hrotu nebyla provadéna zadna povrchova tprava, pouze neutralizace
destilovanou vodou. Na obrazku [6.17] vidime geometricky pékny tvar hrotu katody
E, jehoz povrch se zda byt oproti ryham na povrchu neodleptané casti, dokonale
hladky. V detailu na obrazku jiz zfetelné vidime tmavé necistoty ulpivajici na
povrchu hrotu katody.

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.32 mm
View field: 156 pm Det: SE 50 pm
SEM MAG: 884 x Date(m/dly): 03/15/13 Performance in nanospace

SEM HV: 5.0 kV WD: 10.82 mm LYRA3 TESCAN
View field: 1.21 mm Det: SE 200 pm
SEM MAG: 114 x Date(m/dly): 03/15/13 Performance in nanospace

Obr. 6.17: Hrot katody E. Obr. 6.18: Detail hrotu s necistotami.

Pri zvétseni 4580 x vidime na obrazku [6.19) detail povrchu katody bez povrchové
upravy, ktery se jevi jako svétlé a stfedné tmavé skvrny, v pravém hornim rohu je

viditelnd tmava necistota.

:
. . oY, o
" \ 4 ;
s Y |
SEM HV: 5.0 kV WD: 10.46 mm LYRA3 TESCAN|
5pm

View field: 30.2 pm Det: SE
SEM MAG: 4.58 kx | Date(m/dly): 03115113 Performance in nanospace

Obr. 6.19: Detailni snimek povrchu katody E.
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6.3.2 Hrot katody s povrchovou tupravou epoxidem

V zajmu prodlouzeni zivotnosti a dlouhodobé stability emisniho zdroje se vyzkum
ubiral cestou povrchové ochrany hrotu. Jednim z vhodnych materidlt je naptiklad
epoxidova pryskytice. Pouzil jsem chemickou latku na béazi diglycerid etheru bisphe-
nolu (DGEBA) [16]. Po odleptani se hrot katody namod¢i v pryskyfici a vlozi se do
vytvrzovaci pece. Proces vytvrzovani trva ptiblizné 2,5 hodiny, v prvni fazi probihé
zhruba 60 minut odparovani rozpoustédla pri teploté 100°C a ve zbyvajicim case
probihd vytvrzovani za teploty 180 °C. Proces potahovani povrchu emisnich hroti
tepelné vytvrzovanou epoxidovou pryskytici viz obr.|6.20| se jevi jako velmi nadéjny,

s tim, Ze vyznamné neovliviiuje naklady na vyrobu.

SEM HV: 15.0 KV LYRA3 TESCAN| wp: 1202mm | LYRA3 TESCAN

View field: 801 pm sl View field: 2.81 ym e
SEM MAG: 173 x Date(m/dly): 03/04/13 | Performance in nanospace SEM MAG: 49.2 kx \ Date(m/dly): 03/04/13 Performance in nanospace

Obr. 6.20: Katoda H potazend epoxi- Obr. 6.21: Detailni snimek epoxido-
dem. vého povrchu katody G.

Jak jiz bylo uvedeno v kapitole [5.3 povrch takového hrotu je hladky, daleko
odolnéjsi proti zpétnym vybojim a mnozstvi napalenych necistot u katod, které
byly podrobeny emisnimu testu, je minimalni viz obr.[6.21]

Hodnoceni tvaru, velikosti emisni plochy a poloméru zaktiveni hrotu v oblasti
emisni plochy je nutno provadét pii velkém zvétseni. Na obrazku[6.22] je vidét katoda
s idealnim polomérem hrotu priblizné 0,15 wm - hodnota ziskana nepifimou metodou

prostrednictvim programu, ktery je soucasti mikroskopu.
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C1
r=152.74 nm

SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 12.03 mm

SEM MAG: 98.7 kx Ibate(nudly): 03/04113 Performance in nanospace

Obr. 6.22: Polomér zaktiveni hrotu katody G, pri zvétseni 100 000 x.

Ve .

6.4 Vysledky praktické a experimentalni casti

Ze srovnani charakteristik dosud zndmych emisnich zdroji s idedlnim emisnim zdro-
jem vykazuje nejlepsi vysledky Schottkyho katoda. Jedna se o emisni zdroj s vyso-
kym jasem a nejdelsi zivotnosti, bez provoznich vypadki a servisnich zasahti nutnych
u jinych zdroju véetné studenoemisnich (napf¥. vypalovani).

Diléi experiment potvrdil, ze je mozno vyrobit katodové hroty, které maji pa-
rametry studenoemisnich a Schottkyho katod. Experimentem jsem ovéril, ze proces
leptani Ize optimalizovat pouzitim jednotné koncentrace roztoku elektrolytu, v du-
sledku c¢eho se sice prodlouzi ¢asovy prubéh leptani prvni faze, ale odpadé nutnost
pripravy dvoji koncentrace elektrolytu, vymény elektrolytu a neutralizace koncen-
trovaného elektrolytu destilovanou vodou. Eliminaci téchto mechanickych postupt
se snizuje riziko mechanického poskozeni hrotu, které mize vést ke znic¢eni nebo
nevhodnému vytvarovani hrotu stejné jako nejkriti¢téjsi krok celého procesu, a to
znovuzanoreni ¢astecné odleptaného dratku do elektrolytu a udrzeni kolmosti dratku
viuci hladiné.

Geometricky tvar hrotu se pri zjednoduseném procesu zasadné neméni, coz po-
tvrdila vizualni kontrola odleptanych hrotii. Vyznamné prodlouzeni zivotnosti katod
prinasi povrchova uprava emisniho hrotu epoxidovou pryskytici. Emisni schopnosti
katod jsem ovéril funkénimi testy ve vakuové komote. Vyhodnotil jsem i mozné

pric¢iny zavad, kterych je nutno se vyvarovat v sériové vyrobé.
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7 ZAVER

Tato diplomova prace se v prvnich dvou kapitolach vénuje teoretickym zakladtm
tunelového jevu a emise elektroni do vakua v zavislosti na podminujicich paramet-
rech.

Treti ¢ast shrnuje jednak poznatky o jednotlivych typech emisi - tedy, termo-
emisi, autoemisi, termoautoemisi a v soucasné dobé velmi perspektivni Schottkyho
emisi - a ddle shrnuje i poznatky o principech, konstrukci a funkci emisnich zdroji, fo-
kusacnich systémi a filtrii. Zavér kapitoly seznamuje s teoretickym zakladem vyroby
autoemisnich katod metodou elektrochemického leptani, kterd je jednou ze soucasti
mé experimentalni préce.

Ctvrté ¢ast pojednava o praktickych aplikacich tunelového jevu a emise elektront
do vakua se zretelem na jejich pouziti ve vybranych typech elektronovych mikro-
skopti. Prinasi prehled nejen o konstrukei, funkci a vyuziti transmisnich, skenovacich
a rastrovacich tunelovych elektronovych mikroskopi, ale i o problematice vad a kva-
lity zobrazeni vzorki a biologickych preparati, pro které je charakteristicka velmi
nizka energie skenujicich elektront a kratka doba jejich aplikace.

Pata, praktickd cast se zabyva srovnanim charakteristik emisnich zdroji s ideal-

nim emisnim zdrojem. Nejlepsi vysledky vykazuje Schottkyho katoda, ktera se jevi
jako pomérné levny emisni zdroj s vysokym jasem a nejdelsi zivotnosti, bez provoz-
nich vypadku a servisnich zasahti nutnych u jinych zdroji. Schottkyho katody maji
velmi Siroké praktické uplatnéni a dobry pomér kvalita versus cena.
Testovani funkcénosti a zivotnosti téchto katod jsem provadél ve vakuové komore
aparatury, ktera je jakymsi simuldtorem prostredi emisni sekce elektronového mik-
roskopu. Pro aparaturu je charakteristické dlouhodobé dodrzeni konstantniho vakua
asi 1079 Pa pomoci tifstuptiového ¢erpani, které zabezpecuji rota¢ni, turbomoleku-
larni a iontova pumpa. Funkéni ustanoveni katody je zobrazovano pomoci YAG de-
tektoru, preménujiciho dopadajici elektrony na fotony s vinovou délkou ve viditelné
oblasti spektra, a navic umoznujictho mérit ¢asovy priibéh emitovanych elektront.

Experimentalni sesta ¢ast vychazi z pozadavku na zdokonalovani vyroby kato-
dovych hroti elektrochemickym leptanim (drop off). Stanovil jsem vhodné ¢asové
prubéhy leptaciho proudu v navrzeném dvoufazovém procesu tak, aby bylo dosazeno
poloméru hrotu menstho nez 100 nm.

Experimentem jsem oveéril, ze proces leptani lze optimalizovat pouzitim jednotné
koncentrace roztoku elektrolytu, ¢imz se sice prodlouzi prvni faze odleptavani, ale
odpada nutnost pripravy dvoji koncentrace elektrolytu a neutralizace. Tim se sni-
zuje riziko mechanického poskozeni hrotu. Tvar hrotu se pri zjednoduseném pro-
cesu zasadné neméni, vizualni kontrola odleptanych hroti na submikronové trovni

pred testovanim a po ném probéhla na skenovacim elektronovém mikroskopu LYRA
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3 XMU od firmy TESCAN. Emisni schopnosti jsem ovéril funkcnimi testy ve va-
kuové komote. Vyznamné prodlouzeni zivotnosti katod prinasi povrchova uprava
epoxidovou pryskytici. Vyhodnotil jsem i mozné pric¢iny zavad, kterych je nutno
se vyvarovat v sériové vyrobé. Cile experimentu jsem splnil, zvlasté zjednoduseny
postup elektrochemického leptani lze vyuzit pro sériovou vyrobu. Ziskané vysledky
slouzi nejen k posouzeni vlastnosti, kvality a funkceschopnosti experimentalnich ka-
tod, ale vybrané parametry by se mohly stat indika¢nim kritériem pro posuzovani
jakosti a zivotnosti katod prumyslové vyrabénych.
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SEZNAM SYMBOLU, VELICIN A ZKRATEK

A materidlova konstanta

A Angstrém (107 m)

B. indukce pole v paraxialni oblasti
c rychlost svétla ve vakuu

CFE autoemise — cold-field emission
DGEBA diglycerid ether bisphenol

e elektron

E intenzita pole

E,  energie potencidlové bariéry

E.  energie ¢astice

E;  energie fotonu

Er  Fermiho energie

E,.  kineticka energie elektronu

EM elektronovy mikroskop

AFE stredni sitka Maxwellova rozdéleni energii
E, osova komponenta v paraxialni oblasti
f, fi ohniskova vzdéalenost

fr frekvence

h Planckova konstanta

h redukovana Planckova konstanta
I elektricky proud

J proudova hustota

jr  hustota termoemisniho proudu

Jr  hustota autoemisniho proudu
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jrr hustota termoautoemisniho proudu
Jrs hustota termoemisniho proudu za pritomnosti el. pole
js  hustota proudu Schottkyho emise

k Boltzmannova konstanta

LaBg hexaborit lanthanu

n index lomu

P hybnost fotonu

NaOH hydroxid sodny

S emitujici plocha

SEM skenovaci elektronovy mikroskop

SFE Schottkyho emise — Schottky-field emission
OM  opticky mikroskop

T teplota

T,  koeficient pruchodu

TEM transmisni elektronovy mikroskop
T-F termoautoemise

TFE termoemise — thermionic-field emission
Uy radialni rychlost

v,  azimutdlni slozka rychlosti

W wolfram

YAG yttrium aluminium garnet

ZrO4 oxid zirkoniCity

« aperturni thel

15} smeérova proudova hustota

0 thel optické osy
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Pe

Pw

polovi¢ni vstupni thel
vystupni prace

vinova délka

hustota elektrolytu
hustota wolframu

pevnost v tahu

proud do jednotkového prostorového tihlu
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SEZNAM PRILOH

[A Blokové schéma vakuové aparatury |
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