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V dneSni dobé existuje celd fada technik umoZnujicich studovat mikrostrukturu
pevnych latek. Mezi nejznaméjsi mikroskopické metody patii klasicka rastrovaci elektronova
mikroskopie (SEM), (rastrovaci) prozafovaci elektronovd mikroskopie ((S)TEM) a
mikroskopie fokusovanym iontovym svazkem (FIB). Méné roz§ifenou metodou je
mikroskopie pomalymi elektrony. Za pomalé elektrony povazujeme elektrony s energii nizsi
nez 1 keV a hranici pro velmi pomalé elektrony je 100 eV. Nizkoenergiovd rastrovaci
elektronovd mikroskopie (SLEEM) méa celou fadu vyhod. Pfedev§im se jednd o zvySeni
signélu na nizkych energiich primarniho svazku. S poklesem energie primarniho svazku roste
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ANOTACE

Tato bakaldfskd prace se zabyvd demonstraci vyhod metody mikroskopie pomalymi
elektrony v oblasti materidlovych véd. Rastrovaci nizkoenergiov elektronova mikroskopie je
mimotadné uzite¢na pro studium celé fady materialt, jako jsou oceli, slitiny, keramika a tenké
vrstvy. Experimentélni ¢ast bakaldiské prace byla provedena na rastrovacim elektronovém
mikroskopu TESCAN VEGA TS 5130 vybaveném rezimem katodové ¢ocky, ktery se nachazi
na Ustavu piistrojové techniky AVCR, v.v.i..

ANNOTATION

The aim of this thesis is to demonstrate the advantages of the scanning low energy
electron microscopy (SLEEM) in the field of materials science. The SLEEM can be very
effectively used for investigation of wide range of materials, such as steels, alloys, ceramics
and thin films. Experimental part of this work was performed on the scanning electron
microscope TESCAN VEGA TS 5310 equipped with cathode lens mode at Institute of
Scientific Instruments of the ASCR, v.v.i..
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1 UVOD

1.1 UVOD DO ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Pod pojmem mikroskop si obvykle clovék predstavi opticky pfistroj, ktery se skladd z
nékolika Cocek a vyuziva viditelného svétla pro pozorovani malych ¢i velmi malych objektt.
Elektronové mikroskopy jsou rovnéZz optické pristroje, které vSak misto svételného svazku
(fotonil) pouzivaji elektrickym polem urychlené elektrony a misto sklenénych cocek jsou
pouzity Cocky elektromagnetické. Aby nedochdzelo k interakcim elektroni s molekulami
atmosféry, které ovliviuji drahu leticich elektronti a vyrazné ji zkracuji, musi byt pozorovany
vzorek i svazek elektroni umistén ve vakuu. Jednou z hlavnich charakteristik mikroskopi je
mezni rozliSovaci schopnost, jeZ je dmérnd vinové délce pouzitého zdfeni. Elektronové zareni
s podstatné krats$i vilnovou délkou (~0,01-0,001 nm) neZ ma viditelné svétlo (400-700 nm)
umoznuje dosdhnout mnohem vyssiho rozliseni. Typicka velikost objektl, které 1ze pomoci
elektronovych mikroskopt sledovat je schematicky zndzornéna na obrazku 1.1.
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Obr.1.1 Typicka velikost objekti, které 1ze pozorovat elektronovym mikroskopem. Pro srovndnf je uveden i rozsah
svételného mikroskopu [1].

Lze tedy fici, Ze elektronové mikroskopy obecné jsou velmi vSestrannym ndstrojem pro
zkoumani mikrosvéta, a to nejen v oblasti materidlového vyzkumu. Poskytuji komplexni
informace o mikrostruktufe, krystalografii, chemickém sloZeni, stejné jako o dalSich
vlastnostech zkoumaného vzorku.



1.2 METODY ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Metody elektronové mikroskopie jsou déleny na hlavni dva druhy, prozafovaci nebo
skenovaci. Zakladni princip, a to urychleni svazku elektront, priichod skrz elektromagnetické
¢o¢ky a dopad na vzorek je u obou metod stejny. V prvnim piipadé ale pozorujeme elektrony
proslé, které jsou zachyceny na fluorescenénim stinitku, v pfipadé druhém elektrony odraZzené
¢i vyrazené ze vzorku zpét do detektoru. Nédsledné je u obou metod zobrazen vysledny obraz
pomoci PC monitoru. Zdkladni schéma je moZzno vidét na obr. 1.2. Ob¢ tyto metody doznaly
v8ak riznych modifikaci [2].
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Obr. 1.2 Schématické zndzornéni principu transmisniho (vlevo) a rastrovactho (vpravo) elektronového mikroskopu [1].

1.2.1 PROZAROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE (TEM)

Transmisni (prozarovaci) elektronovd mikroskopie - zdrojem elektronil je vétSinou
Zhavené wolframové vldkno, ze kterého jsou emitovany elektrony (princip termoemise). Na
vlakno je pfivedeno velmi vysoké urychlovaci napéti, bézné 100-400keV. Elektrony jsou dale
usmernovany pomoci elektromagnetickych poli a dopadaji na velmi tenky (0,5u¢m a mén¢)
vzorek, ktery je specidlné pfipraven. Vzorkem prochdzi, dochdzi k difrakci (rozkladu paprsku
elektront) a vysledny obraz je zachycen na stinitku, ze kterého je obraz preveden na PC
monitor. Metoda TEM slouzi k zobrazeni vnitini struktury zkoumaného materidlu a téz je
vhodna pro zobrazeni jednotlivych atomu. RozliSovaci schopnost je pfimo zavisla na velikosti
urychlovaciho napéti a pouzitém detektoru (pfi napéti 200keV se pohybuje okolo 0,2 nm).
Nevyhodou této metody je velice ndro¢nd priprava vzorkll z diivodu nutnosti ultratenkych
folii. V dnesni dobé se priprava vzorkll rapidné zkvalitnila diky metodé FIB (viz odstavec
1.2.3) [2].



1.2.2 RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE (SEM)

Rastrovaci (fddkovaci) elektronovd mikroskopie - svazek ostfe fokusovanych
(zasotfenych) elektronl je postupné vychylovdn specidlni skenovaci civkou a fadkuje tak
povrch vzorku bod po bodu. Jednd se o metodu nepifimou, protoZe pro ziskdni informaci je
vyuzito sekundarnich (SE) nebo zpétné odrazenych (BSE) elektrond, které jsou zachycovany
pomoci detektorti. Tato metoda je vhodnd pro zkoumani povrchu vzorku z hlediska
topografie, chemického a fazového slozeni. Vyhodou SEM je vysokd rozliSovaci schopnost
pfi zachovani velké hloubky ostrosti (cca 3000x lepsi nez u svételné mikroskopie pfi zvétSeni
100x-500x)., vysledny obraz se nam tak jevi jako trojrozmérny. Nevyhodou je zde moznost
zkoumani pouze povrchu vzorku a nutnost elektricky vodivych vzorki [2].

1.2.3 FOKUSOVANY IONTOVY SVAZEK (FIB)

Fokusovany iontovy svazek - misto svazku elektronl je zde povrch vzorku zkoumén
pomoci iontl (Ar, Ga), které jsou vétsi a tézsi nez elektrony. Vzhledem k vétsi velikosti iontil
dochézi k interakci pouze na povrchu a ionty (narozdil od elektronti) neprostupuji tak hluboko
pod povrch a neovliviiuji tak vzorek. Pii delSim zkoumdni dojde k poruSeni souvislosti
povrchové vrstvy atomi a k jejich odpraseni, coZ je pouZivano k velmi presnému odbrabéni
(az jednotky nm). Nevyhodou této metody je fakt, Ze jde o metodu destruktivni.

1.2.4 RASTROVACI PROZAROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE (STEM)

Rastrovaci transmisni elektronovd mikroskopie - jde o kombinaci SEM a TEM.
Paprsek elektrontl je vychylovan, piejizdi pres vzorek a prozatuje jej. Emitované ¢i proslé
elektrony jsou zachyceny detektorem. Diky pfitomnosti fotondsobice je mozné zesilit i
relativné slaby signdl, a ziskat tak lepsi obraz, coZ umoZiuje zkoumat i silnéjsi vzorky.

1.2.5 NiZKONAPETOVA ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE (SLEEM)

Vv s

Metoda rastrovaci mikroskopie, kdy energie primarniho svazku je niz$i nez 1keV (dle
nékterych definic dokonce niZ8i nez 500 eV. Elektrony s touto a niZ$i energii jsou povaZzovany
za pomalé, elektrony pod 100eV jsou pak brany jako velmi pomalé. Metoda SLEEM ma
oproti klasické SEM nékolik vyhod. Bylo zjiSténo, Ze se sniZujici se energii primarniho
svazku roste vytéZek SE, zlepSuje se potencidlovy kontrast a nedochdzi k takovému nabijeni
nevodivych vzorki. Ddle se pak se snizujici energii zdroven zmenSuje interakéni objem a
zvySuje povrchova citilivost, coz je vhodné pro zkoumani povrchovych vrstev materidlu.



2 SKENOVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

2.1 HISTORIE

Princip rastrovdni vzorku je pfipisovdn némeckému fyzikovi M. von Ardenne roku
1938, kdy bylo rastrovani pouZito v rdmci STEM. AZ r. 1942 bylo rastrovani pouZito k detekci
sekundarnich elektrond ruskym fyzikem V. Zworykinem a jeho tymu za pomoci fotondsobice.
Vynalezli tak historicky prvni rastrovaci mikroskop a doséhli rozliSeni 50nm. Postupem casu
jsou vyménény elektrostatické cocky za magnetické a dochdzi k zavedeni nepfimo Zhavené
katody, popf. autoemisni trysky. V dneSni dobé jsou SEM mikroskopy osazeny nékolika
druhy detektord v&etné detektorii rentgenového zéteni. V Ceskoslovensku byl prvni rastrovaci
mikroskop vyroben firmou Tesla v roce 1976, §lo o model Tesla BS 300.

Obr. 2.1 Prvn{ rastrovaci mikroskop firmy Tesla, model BS 300 [3].

2.2. PRINCIP

Rastrovaci mikroskop je zarizeni, pracujici ve vysokém vakuu (tlak 10-3 Pa). Vakuum je
dilezité z divodu, aby nedochdzelo ke srazkam elektronti s atomy vzduchu (v takovém
ptipadé by byly primarni elektrony brZzdény a nemély by Sanci se k povrchu vzorku dostat).
Emise elektronti z katody miiZze byt zaloZena na nékolika fyzikalnich principech. Konkrétné
jde o termoemisi, kdy jsou elektrony emitovany z povrchu katody vlivem vysoké teploty
(pouziva se Zhavené W vldkno nebo LaBg krystal). Dal§i moZnosti je tzv. studend emise, kdy
jsou elektrony emitovany z katody vlivem elektrického pole. Vyhodou zdroji pro studenou
emisi je jejich vysoka Zivotnost oproti termoemisnim zrdrojiim, avSak vyvazend vyssi cenou a
potiebou vysokého vakua. Kombinaci termoemise a studené emise je Schottkyho jev, na
kterém funguji Schottkyho zdroje elektrond. Tyto elektrony, emitované z katody obklopené
Wehneltovym valcem, jsou pomoci elektromagnetockych ¢ocek (obdoba optickych Cocek u
svételné mikroskopie) usmériiovany, aby dopadaly na povrch vzorku v co nejtenéim svazku.
Cockami jsou postupné vychylovény, tak aby fadkovaly povrch vzorku “bod po bodu”. Pfi
dopadu elektront dochdzi k interakci s povrchem vzorku. Vétsina elektronti je odraZzena, Cast



jich je pohlcena a cast prochdzi skrz za vzniku nékolika druht signdll, které je mozné
pozorovat a vyhodnocovat. Podstatou metody je tedy odraz primdrniho svazku urychlenych
elektrond od povrchu vzorku, pfipadné vyraZeni elektronl z oblasti blizké povrchu vzorku,
ptipadné detekce vznikajictho charakteristického zafeni. Princip rastrovaci mikroskopu je
mozno vidét na obr. 2.2
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Obr. 2.2 Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu [4].

2.3 VZORKY

Velkou vyhodou SEM je (narozdil od TEM) relativné jednoduchd priprava vzorki a
moznost pozorovat 1 vét§i objekty. Pro pozorovéani jsou vhodné i béZzné metalografické
vybrusy a vSechny ostatni vzorky. Dulezitym aspektem pro uspokojivé vysledky je dokonala
priprava povrchu, ktery musi byt co nejlépe vybrouSeny a vylestény(!) a jeho kolmost na
svazek elektronu.

Vzorek vSak musi byt cely elektricky vodivy (a to vCetné zalévaci hmoty). Aby toto
bylo zajisténo, je pouzito napraSovani uhlikem nebo drahymi kovy. Naprasovani je standartni
metoda piipravy pro nevodivé nebo Spatné vodivé vzorky. Zde plati, ¢im lepsi vodivost, tim
lepsi vysledny obraz. Pfi nedostatecné vodivosti mohou vznikat vady obrazu diky
elektrostatickému nabijeni vzorku, coz se projevi presvétlenim nebo ztmavnutim daného
nabijejictho se mista. Dale je nutné, aby vzorky byly odolné proti vakuu a snesly
bombardovani elektrony bez poruseni soudrznosti.



2.4. INTERAKCE ELEKTRONU SE VZORKEM A SLEDOVANE SIGNALY

Dopadajici (primarni) elektrony interakci se vzorkem vyrdZzi elektrony, nékteré se samy
odrazi a malé ¢ast jich je pohlcena nebo projde skrz. Pro SEM jsou dilezité zpétné odrazené a
vyrazené Castice.

V takto ozafeném objemu vzorku jsou vyvoldny déje iniciované srazkami elektroni. Pfi
interakci primdrnich elektrond s a tomy vzorku se mohou elektrony odrazit bud pruZné nebo
nepruzné. Pruzné znamend, Ze pii tomto jevu nedochdzi k preddni energie, resp. zména
energie je velmi mald. Elektron je pfi pruzném rozptylu ovliviiovdn kladnym ndbojem jidra a
to zpUsobi, Ze se jeho draha zakfivi. Zakfiveni trajektorie elektronu je tim vEt$i ¢im mensSi je
vzdalenost mezi jadrem a pohybujicim se elektronem. Naopak nepruzné odrazeny elektron
predal atomu &4st své energie a miZe dojit bud’ k ionizaci atomu nebo pfechodu elektrondi v
elektronovém obalu atomu do excitovaného stavu. Elektron uvolnény pfi ionizaci atomu se
nazyva sekundarni elektron [5].

Kompletni prehled signdld a zareni popisuje obr. 2.3. Pfi zkoumani morfologie vzorku
je vyuzivano sekundarnich elektroni (SE), zpétné odraZenych elektroni (BSE) a
katodoluminiscence. Pro chemickou analyzu lze pak vyuzit BSE, Augerovy elektrony (AE) a
charakteristického rentgenového zéreni. Nositeli informace o krystalografii vzorku jsou
prevazné vysokouhlové BSE a také SE 2.typu.

Pro kazdy zminény signal je nutné vybavit mikroskop specidlnim detektorem.
PoZadované signdly jsou pritahovany vhodnym potencidlem na detektor.

Primarni svazek
elektronu

Augerovy
elektrony

Rentgenoveé
zareni

O
>
o
o]
f—
S
w
o)
<C

Obr. 2.3 Mozné druhy signéld vyvolané dopadem primdrniho elektronového svazku [4].

Oblast vzorku, kterd je ovlivnéna a do které prostupuji primarni elektrony se nazyva
interak¢ni objem. Velikost, stejné jako tvar, interakéniho objemu je zavisly hlavné na energii
primarniho svazku, chemickém sloZzeni a uhlu dopadu (kolmosti povrchu na svazek)
primarnich elektront. Typickym tvarem je “hruska”, nazyvana téZ Augerova. Plati iméra, Ze
¢im vyssi je energie dopadajicich elektrontl, tim hloub¢ji elektrony prostupuji a interakéni
objem se s rostouci energii primarniho svazku zvétSuje rychleji nez linedrné. Hloubku vniku
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elektront pozitivné ovliviiuje i sniZujici se atomové Cislo. Prostorové rozdéleni interakci je
zobrazeno na obrazki 2 4.

Primarni svazek elektronu

4

Charakteristicke rentgenoyé zavent Sckundirni elektrony (SE)
(RTG) v o

Katodoluminescence \ugerovy elektrony (AE)
"L'I#] _ L g
U,
- dod om AL
15 nm SE

Preparit

Teplo «—

Sekundirni katodoluminiscence

Obr. 2.4 Interak¢ni objem [4].

2.4.1 STUDIUM TOPOGRAFIE

Pti pozorovani v médu SE (pfipadné v kombinaci s BSE) vznikd dojem reliéfu tim, Ze
jsou elektrony vyrdZeny z ploch s nestejnym sklonem viici primarnimu svazku, maji riznou
energii, popripadé jsou vyzafeny mimo detektor. Z tohoto diivodu vznikd pocit, Ze je vzorek
jakoby “osvicen” zeshora. Hrany a vystupky jsou svétlejsi z divodu snazsiho uvolnéni
elektrond z té€chto oblasti. Naopak rovinné plochy jsou tmavsich odstinti, protoZe elektrony se
neuvolnuji tak lehce. Diry a dilky se jevi jako nejtmavsi z divodu pohlceni a vicendsobnému
odrazu elektront v nich.

2.4.2 STUDIUM CHEMICKEHO SLOZENI (tzv. Z-kontrast)

Pfi studiu chemického slozeni jde o kontrast atomového Cisla. Informaci o chemickém
sloZeni nesou predev§im BSE. Obecné lze fict, Ze jako svétlejSi jsou ve vysledném obraze
zobrazeny prvky s vyS§im atomovym Cislem a jako tmavsi se jevi prvky s atomovym Cislem

niz§im. Toto ale zcela neplati pro metodu SLEEM, na nizsich energiich mize dochdzet i k
obracenému jevu. Toto bude podrobnéji vysvétleno nize v kapitole 4.

2.5 ROZDIL MEZI SE A BSE ELEKTRONY

Elektrony emitované ze vzorku do vakua tvoii Siroké spektrum energii jak je vidét na
obr. 2.5. Elektrony sekunddrni a zpétné odraZené lze rozdélit na zdkladé energetického
hlediska. Pro jejich rozdéleni proto byla smluvné urcena hranice 50eV. Energie 0 az 50eV



ndlezi SE, nad 50eV aZ 2keV (teoreticky ale azZ do hodnoty energii primarniho svazku!) pak
pfipad4d na BSE, pfi¢emz tato oblast se piekryva s AE, které se vyskytuji vedle BSE. Uzk4
Cast grafu s Césticemi o vySSi energii nez 2keV (moZno vidét na konci grafu v obr. 2.5)
pripada elektrontim, které se po nepatrném mnozstvi srazek vratily zpét do vakua.

Nie)

t SE BSE

W

Plazmonove ztraty

"'7\'-—_"—%

] » £

0 50 eV 2 keV E=ell

Obr. 2.5 Energiové rozloZeni signalnich elektront [6].

2.5.1 ZPETNE ODRAZENE ELEKTRONY
Zpétné odrazené elektrony jsou takové primarni elektrony, které byly jednou ¢i vicekrat
odraZeny, at’ uz pruzné ¢i nepruzné a poté emitovaly z povrchu vzorku.

2.5.2 SEKUNDARNI ELEKTRONY

Sekundarni elektrony jsou ptivodem ze vzorku. NepruZnou srdZkou jim byla primarnim
elektronem doddna potfebnd energie k uvolnéni se z elektronového obalu daného atomu.
Pokud vzniknou v dostatecné blizkosti povrchu, je pravdépodobné, Ze se z litky uvolni jako
sekundarni elektron. Pokud ziistanou v latce, stavaji se absorbovanymi elektrony [5].



3 NiZKONAPETOVA ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

3.1 DEFINICE METODY LVSEM

V této oblasti SEM jsou vyuZzivany primdrni elektrony s energii pod 1keV, pficemzZ pod
energii 100eV jsou elektrony povazoviny za velmi pomalé. Ke zpomaleni (sniZeni energie)
primarnich elektronti jsou pouzivany 3 zdkladni principy: sniZeni energie zdroje (LVSEM),
zpomaleni eletroni pomoci elektrostatického pole uvniti objektivové cocky (LESEM) a
zpomaleni elektront té€sné pred vzorkem pomoci tzv. katodové Cocky (SLEEM). Zakladni
princip téchto metod je mozné vidét na obr. 3.1.

igoul magnetic 1 Ep
sleetrons Ifgﬁ;lsmg '
Y 7 7 ) 7 7
ﬁfr?;ode
ez ™ T ETIR
SEM (LVSEM) SEM-IOL (LESEM) SEM-+CL (SLEEM)

Obr. 3.1 Konstrukéni usporddéni pro dosaZeni nizkych energii dopadu primdrniho svazku el. - LVSEM, LESEM a SLEEM.
specimen - vzorek, ET detector - detektor SE, electrostatic lens - elektrostatickd ¢ocka, magnetic lens - magnetickd cockad,
cathode lens - katodova ¢ocka [7].

Nejlepsi parametry ze vSech uspordddni vykazuje SLEEM (Scanning LEEM), kdy je
energie primarniho svazku sniZovana az tésné u povrchu vzorku a sdm vzorek je v silném
elektrostatickém, nebo navic i v magnetickém poli. Podrobnéji je metoda SLEEM popséana v
odstavci 3.2 [6].

3.2 VYHODY SLEEM OPROTI KLASICKE SEM

Mezi hlavni vyhody nizkoenergetické elektronové mikroskopie patii zejména zvySeni
kontrastu na nizSich energiich, zvySeni vytézku SE i BSE - zmensi se rozptyl odrazenych
elektronti od optické osy. Diky tomu je detektorem zachyceno vétsi mnozstvi signdlnich
elektronti a dochdzi ke zlepseni poméru signal/Sum. Déle s nizsi energii klesd interak¢ni
objem, protoze, jak jiz bylo popsdno v odstavci 2.4, elektrony nejsou schopny prostoupit do
velké hloubky a tim roste povrchovd citlivost metody (dostdvdme pfesnéjsi informace o
povrchu vzorku). ZlepSuje se materidlovy kontrast (Z-kontrast). V neposledni fadé jde téZ o
potlaceni ¢i dokonce eliminaci efektu nabijeni vzorku, diky moZnosti libovolné ménit energii
dopadajicich elektrond. V praxi to znamend, Ze neni nutné pozorované vzorky zdlouhavé a
ndkladné pokovovat a riskovat tak poSkozeni vzorku. VSechny tyto vyhody budou nasledné
ndzorn¢ demonstrovany v kapitole 4.
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3.3 KATODOVA COCKA

Katodové Cocka je jedna z metod k dosaZeni nizké energie dopadu primarniho svazku.
Bézné REM vétSinou nenabizeji moznost plynule ménit energii primarniho svazku a pfi
sniZeni jeho energie vyrazné klesd vysledné rozliSeni. V piipadé katodové ¢ocky jde o modul,
kterym je mikroskop vybaven dodatecné a slouZi ke zpomaleni pfesné zformovaného a
zaostieného elektronového svazku na kone¢nou energii dopadu, kterou lze velmi snadno a
pohodlné ménit s minimalnimi zasahy do nastaveni tubusu mikroskopu. To ndm nabizi
dosdhnout pozadovanych vysledki na riznych energiich.

CL equipped SEM,
Vega Series of
TESCAN

specimen
conductive ZZZTX

specimen holder

insulator

Obr. 3.3 Schéma usporadani katodové ¢ocky. Na obrazku vpravo je pohled do hlavni komory mikroskopu Tescan.

specimen - vzorek, conductive specimen holder - vodivy drzak vzorku, insulator -izolant, objective lens - objektivové cocka,
bias voltage source - zdroj napéti, double stage deflection system - dvoustupiiovy vychylovaci systém

Schéma uspordddni katodové Cocky je na obr. 3.3. Jako katoda Cocky slouZi pfimo
povrch vzorku a vyslednd energie dopadajicih elektrontl je dana rozdilem potencidlu trysky a
vzorku. Anodou katodové Cocky je krystal YAG (Yttrium — Aluminium - Garnet, Y3Als01») s
malym otvorem o priméru 300 wm na optické ose. Anoda je soucasné detektorem signdlnich
elektront.

Primarni elektrony jsou po priletu tubusem mikroskopu brzdény elektrostatickym
polem katodové Cocky na takovou energii, s niZ dopadnou na povrch vzorku. Signdln{
elektrony ze vzorku jsou urychlovdny smérem k anodé katodové ocky a zdroven stahovéany k
optické ose a jejich energie je vysSi o hodnotu predpéti na vzorku. Na detektor (tedy anodu)
dopadaji elektrony z celého spektra emise — sekundarni i zp€tn€ odrazené elektrony.

Mikroskop vybaveny katodovou ¢o¢kou umoZziiuje pracovat s velmi sluSnym rozliSenim
i na nizkych energiich primarnich elektroni [8, 9].

3.4 MIKROSKOP TESCAN VEGA TS5310

Laboratof Ustavu piistrojové techniky na Akademii véd pro LEM je vybavena
rastrovacim elektronovym mikroskopem s motorizovanym manipulatorem Tescan Vega TS
5310. Vakuum je zajiSténo pomoci turbomolekularni a rotacni vyvévy. Mikroskop je specidlné
upraven pro detekci pomalych elektronli, ma automatizované nastavovani a mnoho dalSich
automatizovanych funkci, dalkové ovladani mikroskopu s moZnosti diagnostiky na ddlku,
intuitivni ovladani prostfednictvim software v operaénim systému MS Windows, dimyslny
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archivacni systém, zpracovdni obrazu, odméfovdni v obraze a unikdtni ctyiCoCkovy
elektronové opticky tubus. Mikroskop nabizi vhodné podminky pro komplexni analyzu
vzorkli a je vybaven SE detektorem, akustickou kontrolou dotyku, vysunovacim BSE
detektorem, detektorem pomalych elektroni a jiz zminénym modulem katodové Cocky.
Neékolik zakladnich technickych tdajt Ize vidét v tabulce 3.4

RozliSeni 3nm
Urychlovaci napéti 200eV - 30keV
Proud ve stopé 1 pA-2uA

Rastrovaci rychlost 600ns - 10ms/px
Velikost obrazu 4096x4096px,

Tab. 3.4 Specifikace mikroskopu Tescan Vega TS 5310 [10].

Zdrojem elektroni je wolframova piimo Zhavena katoda. Pro lepsi orientaci na vzorku
Ize zvolit fish-eye mdéd s minimalnim zvétSenim 4x. VSechny funkce mikroskopu jsou fizeny
pomoci mysi a trackballu prostfednictvim programu VEGA TC v opera¢nim systému MS
Windows. Reédlnou podobu mikroskopu zobrazuje fotografie 3.5 [10].

Obr. 3.5 Rastrovaci mikroskop Tescan Vega TS 5310 [10].
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 POVRCHOVA CITLIVOST

Na nasledujici sérii mikrosnimkd CNx vsrtvy pofizenych s rtiznou energii dopadu
primarniho svazku je demonstrovano, Ze s klesajici energii primarnich elektronti se extrémné
zvysuje povrchova citlivost. Tento jev je disledkem toho, Ze s klesajici energii primarniho
svazku soucasné klesd i hloubka vniku elektronti do vzorku a to rychleji neZ linearné.

VSechny obrazky byly pofizeny na mikroskopu Tescan (viz bod 3.4). Jednd se o CNx
vrstvu naprdsenou na kiemikovy substrat metodou magnetronového naprasovani. Vzorek byl
pfipraven pracovniky skupiny Speciélni technologie na UPT AVCR.

Prvni snimek (vlevo) ukazuje strukturu odlupujici se povrchové vrstvy v reZimu SE,
tedy z hlediska topografie, pti zv. 1000x. Druhy snimek (vpravo) ukazuje stejnou oblast, ale v
rezimu BSE, tedy s vét$im ddrazem na materidlovy kontrast. Zde je mozné si vSimnout
svétlejSich mist, kterd ukazuji jiZ odloupnutou povrchovou vrstvu CNy - svétld mista jsou tedy
zékadni material Si.

SEM MAG: 1.00 kx DET: BSE Detector ~ L—1L
HV: 13.0kV DATE: 02/23/12 100 um Vega ©@Tescan HV: 13.0 kv DATE: 02/23/12 100 um Vega @Tescan
Scan speed: 6 Device: TS5130M UPT Bmo Scan speed: 6 Device: TS5130M UPT Brno

SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Deleétor

Obr. 4.1. a) mikrosnimek CNx vrstvy v rezimu SE b) mikrosnimek vpravo je pofizen v reZimu BSE.

Tteti, Ctvrty a paty snimek (obr. 4.2) byl pofizen v reZimu katodové ocky a zobrazuje
stejnou oblast jako v prede§lém obrdzku 4.1. V reZimu katodové Cocky jsou detekovany
elektrony z celého spektra emise, tedy jak SE, tak i BSE. Na snimcich, kdyz jdeme zleva, byla
energie dopadajicich elektronii postupné sniZovana pfivedenim predpéti na vzorek o
velikostech 3keV, 8keV a 10keV. Vyslednd energie primarniho svazku pfi dopadu na vzorek
tedy byla 10keV, 5keV a 3keV. Na levém snimku pozorujeme nepatrné zlepSeni kontrastu a
zvyraznéni kontur oproti vychozi fotografii, ale soucasné jsou patrnd pfili§ svétla mista, jez
jsou dikazem nabijeni vzorku. NejlepSich vysledkii je dosaZzeno snizenim energie
dopadajicich elektront na 3keV, posledni snimek podava nejlepsi informaci (idedlni kontrast,
ostrost, nejvice viditelnych detailt) o poruseni (popraskani) ¢i odloupnuti sledované vrstvy
CNx.
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Obr. 4.2 a)pozorovéni povrchové vrstvy CNy pii energii dopadu elektronti 10keV v reZimu katodové ¢ocky b)energie
dopadajich elektronti 5keV c)energie dopadajich elektroni 3keV.

P1i srovnéni s piivodni fotografii v rezimu SE (obr. 4.1 vlevo) je z obrazkl jasné patrné,
Ze dochézi k vyraznému zlepSeni ostrosti a kontrastu s klesajici energii. Metoda je tedy velmi
vhodna pro zkoumdni tenkych vrstev, jejich vlastnosti, stejné tak jako jejich degradaci.

4.2 KONTRAST ATOMOVEHO CiSLA

Nositelem informace o materidlovém kontrastu jsou BSE elektrony. Pro demonstraci
materidlového (Z-kontrastu) jsme pozorovali materidl EUCOR (jednd se o tfifadzovou
keramiku). Energie primdrniho svazku byla nastavena na 13keV, zvétSeni 1000x.

Prvni snimek na obr. 4.3 je porizen v rezimu SE, ukazuje velmi ¢lenity povrch, oviem
nepoddvd ndm zdadnou informaci o kontrastu materidlovém. Proto je vhodné ptepnout do

reZimu BSE (snimek vpravo), kde se zvysi kontrast a jednotlivé sloZky je jednoduché od sebe
odlisit. Obecné plati, Ze svétlejsi mista jsou prvky s vyS$S§im atomovym Cislem.

SEM MAG: 1.00 kx DET: SE Detector SEM MAG: 1.00 kx DET: BSE Detector
HV: 13.0kV DATE: 02/23/12 100 um Vega ©Tescan HV: 13.0kV DATE: 02/23/12 100 um Vega ©Tescan
Scan speed: 5 Device: TS5130M UPT Brno Scan speed: 6 Device: TS5130M UPT Brno

Obr. 4.3 a)snimek vlevo ukazuje fotografii materidlu EUCOR v rezimu SE b)snimek vpravo je pofizen v rezimu BSE.
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Nasledujici snimky byly pofizeny v reZimu katodové Cocky s postupné se sniZujici
energii. Zleva nahofe bylo na vzorek privedeno predpéti 3keV, tudiZz energie dopadajich
elektront byla 10keV. Nahote vpravo pak 8keV, vlevo dole SkeV a vpravo dole 3keV. Jako
nejvyhodnéjsi energie pro pozorovdni této tfifaizové keramiky se ukazuje energie SkeV (obr.
4.4c), kde je dosaZeno optimalniho poméru mezi poctem dopadajicich a emitovanych
elektront a tedy se povrch vzorku nenabiji. Vzorek neni vodivy a tim padem lze na vSech
ostatnich snimcich pozorovat artefakty spojené s nabijenim vzorku. To jsou bud’ piesvétlené
oblasti (vétSinou hrany a ostré vystupky), pozorovatelné predevSim na prvni fotografii, nebo

z

naopak tmava mista, ty jsou dobfe viditelné na poslednim snimku v levé C4sti fotografie.

£ XX

Obr. 4.4 a)oblast vzorku pofizend pfi energii dopadajicich elektroni 10keV v reZimu katodové ¢ocky b)energie
dopadajicich elektront 8ke c)energie dopadajicich elektronti SkeV d)energie dopadajicich elektroni 3keV.

Pro téméf kazdy materidl existuje idedlni hodnota energie dopadajicich primdrnich
elektronti z hlediska nabijeni, podrobné bude toto popsano nize v kapitole 4.4.
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4.3 KRYSTALOGRAFICKY KONTRAST

Hloubka vniku elektronti dopadajicich na vzorek je zavisla na usporadani krystalové
miiZKy a na energii primarniho svazku elektronl. Zpétné odrazené elektrony (BSE) jsou
nositelem materidlového a krystalografického kontrastu (nositelem informace jsou tady ale i
SE 2. typu) a pravé BSE vyraZené pii niZSich energiich (elektrony prodélaly menSi pocet
srazek), které jsou emitovdny ve vétSich uhlech od optické osy maji zdsadni vliv na zobrazeni
krystalografického kontrastu. Standartni BSE detektor umozZiuje rozpoznévat pouze elektrony
odrazené pod dhlem 20° az 40° od optické osy, coZ jsou zejména elektrony, které nesou
informaci o materidlovém kontrastu. Diky katodové cocce (viz odstavec 3.3) je umoZnéno
detekovat 1 elektrony s vétSim uhlem odrazu a vyznamné tak vylepSit krystalograficky
kontrast [9].

Pro demonstraci této metody byla zvolena ultrajemnozrnd Cu. Snimek ze standartni
SEM v rezimu BSE lze vidét na obr 4.5. Tento snimek byl pofizen pfi zvétSeni 5000x pfi
energii primarniho svazku 10keV. Pti bliz§im zkoumaéni 1ze rozpoznat svétlejSi a tmavsi mista
ve snimku, kterd ovSem nejsou pfili§ zfetelnd a pfesné ohraniCend. Jde o jednotlivd zrna v
materiélu.

Na snimcich na obr. 4.6 je postupné sniZovana energie dopadajicich elektronii pomoci
katodové Cocky a je mozné sledovat postupné zvyseni krystalografického kontrastu. Vystupuji
a stavaji se patrnéjSimi rozdily mezi svétlymi a tmavymi misty, to je zplsobeno riznou
krystalovou orientaci jednotlivych zrn vzorku.

SEM MAG: 5.03 kx DET: BSE Detector L1

HV: 10.0 kV DATE: 04/17/12 20 um Vega ©Tescan
Scan speed: 6 Device: TS5130M UPT Brno

Obr. 4.5 fotografie porizend v SEM rezimu BSE bez katodové cocky.
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Obr. 4.6. a)energie dopadajicich elektronu 8keV b)energie dopadajicich elektronu 6keV
c)energie dopadajicich elektronu 4keV d)energie dopadajicich elektronu 2keV.

4.4 NENABIJEJICi SE ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Rastrovaci elektronovd mikroskopie slouzi k pozorovani celé fady vzorkl, avsak pri
zkoumani nevodivych vzorkil je bé€Zné€ potieba povrch specidlné upravit, jak bylo popsino
vyse, z dGvodu hromadéni naboje (kladného ¢i zdporného) na exponovanych mistech vzorku.
Vysledkem tohoto procesu je nejasny nebo naopak pfili§ jasny a geometricky nespravny
obraz.

Obvyklou a nejrozsitenéj$i metodou jak potlacit nabijeni nevodivych vzorkil je jejich
pokoveni ¢i naneseni tenké grafitové vrstvy. Nevyhodou je fakt, Ze pfi naneseni vrstvy mohou
byt pfekryty mnohé detaily, které budeme ve vysledném snimku postrddat. Mezi dal$i metody
patfi vybijeni pomoci iontového svazku (v soucasnosti nejrozSifenéj$i metoda) Ci
elektronového svazku. Nevyhoda této metody spoCiva v zeslabeni vysledného signdlu v
dasledku srazek Castic s primarnim svazkem elektronu.

ZkuSenot z praxe ukazuje skuteCnost, Ze povrch nevodivého nebo Spatné vodivého
vzorku se pfi pouZziti nizkych energii primarniho svazku nabiji kladné a pfi vysokych zaporné.
Z tohoto logicky plyne, Ze musi existovat energie, kdy se vzorek nenabiji ani kladné ani
zaporné, tedy pomér poctu elektronti dopadajicich a emitovanych je roven 1.
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Mira nabijeni vzorkl je prehledné popsdna grafem v obr. 4.7, jde o graf zavislosti
celkového vytézku o elektronl vyzarenych ze vzorkl na energii primarniho svazku. Energie
Ec! a Ec!! se nazyvaji kritické a predstavuji pomér 1:1 elektrond dopadajicich a emitovanych.
V tomto stavu se tedy vzorek nenabiji. Kritické energie se pro jednotlivé materidly lisi, avSak
plati, Ze je mozné je nalézt pro vétSinu z nich. Pokud je polet elektronii na vzorek
dopadajicich vyssi nez pocet elektronti emitovanych, vzorek je nabijen zaporné (elektrony se
zapornym nabojem jsou pohlceny vzorkem) a tyto oblasti jsou zobrazeny jako pfili§ svétlé. V
opacném pripadé se vyzari vice elektronli neZ dopadne a vzorek je tak nabijen kladné, coz je
viditelné na snimku vpravo [9, 11, 12].

U pozorovaného materidlu byla pfi zvétSeni 2000x postupné sniZovdna energie
primérniho svazku z pocéatecnich 8keV, kdy se vzorek nabijel kladné. Mira nabijeni se zacala
vyrazné€ji potlacovat okolo energie 2keV a pii zhruba 1keV byla zcela potlacena (idedlni
kontrast 1ze vidét obr. 4.7 uprostied). Déle byla energie primarniho svazku sniZovdna aZ na
kone¢nych 250eV, kdy byl pofizen posledni snimek, kde dochdzi ke kladnému nabijeni.

—p
Dopadayfi

| |
f CNCTRIC

| AT

- BSE Det r—— DET: BSE Detector DET: BSE Detector - =

DATE: 05/09/12 50 um Vega ©Tescan DATE: 05/09/12 50 um Vega @Tescan DATE: 05/09/12 50 um Vega ©Tescan
View field: 109.53 um UPT Brno View field: 113.39 um UPT Brno View field: 117.78 um UPT Brno

Obr 4.7 zévislost celkového vytéZzku elektronl o emitovanych ze vzorku na energii primarntho svazku.
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5 ZAVER

V soucasné dobé¢ existuje mnoho metod pro zkoumdni vzorki pomoci elektronového
mikroskopu. Metoda nizkonapétové elektronové mikroskopie je ale jednou z
nejperspektivnéjSich z divodu vysoké univerzdlnosti a kombinace vyhod, které nabizi. V
rezimu katodové Cocky lze velmi jednoduse, rychle a nedestruktivné pozorovat i detaily, jeZ
zGstavaji pifi pozorovani v b&€Zném rastrovacim mikroskopu skryty. V neposledni fadé
poskytuje metoda velmi dobré rozliseni.

Tato prace se zabyva zakladnimi vyhodami metody SLEEM a velmi ndzorné ukazuje
tyto vyhody v porovnani s béZnou metodou SEM. Postupné byly demonstrovany Ctyfi hlavni
prednosti SLEEM metody, a to vliv sniZujici se energie na zvySeni kontrastu pfi zkouméani
tenké povrchové vrstvy, zvySeni kontrastu atomového Cisla, zlepSeni krystalografického
kontrastu a eliminace nabijeni nevodivych vzorku.

V ramci této prace byla z hlediska povrchové citlivosti pozorovdna vsrtva CNx
napraSend na kiemikovém substratu. Tato vrstva jiZ proSla ur¢itym stupném degradace, proto
byla vhodnd pro demonstraci zlepSujiciho se kontrastu v zdvislosti na zmenSeni interakéniho
objemu v dusledku sniZujici se energie.

Dalsi velkou vyhodou metody SLEEM je zobrazeni kontrastu mezi oblastmi s riznym
chemickym sloZzenim. Obecné lze fict, Ze prvky s vy$§im atomovym cislem se zobrazuji jako
svétlejsi. Tohoto jevu lze velmi dobfe vyuZit pfi zkoumani rozloZeni jednotlivych prvki ve
struktufe nebo zdkladnim materidlu. V této prici byla pozorovdna tfifdzovd keramika s
ozna¢enim EUCOR a pomoci katodové Cocky bylo dosaZeno idedlni energie pro zkoumani
vzorku. Pfi energii SkeV (energie dopadajicich elektronl) vykazovaly snimky nejlepsi
kontrast spolu s potlacenim nabijeni vzorku, CemuZ je vénovana samostatna kapitola.

Jako treti kapitolu experimentalni ¢asti ukazuje tato prace moznost zobrazit a studovat
kontrast krystalograficky. Na vzorku ultrajemnozrmé Cu. pifi zvétSeni 5000x bylo
demonstrovano, jak vyrazné se zlepSil kontrast jednotlivych zrn pfi sniZeni energie. Tento
kontrast je vyvoldn riznou orientaci zrn v materidlu a tudiz riznym odrazem elektronii od
nich, zejména pak téch, které jsou odrazeny pod velkym thlem od optické osy a béznym
detektorem by nebyly zachyceny. Uplatnéni této metody lze nalézt napiiklad pfi zkoumani
urovné napéti v jednotlivych zrnech, pfi rovnhomérné struktury zrn apod.

Obrovské uplatnéni nachédzi ale metoda SLEEM v oboru nenabijejici se elektronové
mikroskopie. Diky katodové ¢occe 1ze velmi snadno, rychle a pohodlné nalézt takové energie,
pfi kterych nedochazi k nabijeni vzorkl a je tedy mozné sledovat i nevodivé! vzorky bez
zaneseni vad a rozostfeni diky efektu nabijeni. V dne$ni dobé dochazi k vyzkumu a rozvoji v
oblasti alternativnich nekovovych materiald (kompoziti a keramik). Zejména pro zkoumani
téchto nevodivych materidlli je metoda velmi vhodnd, protoZze odpadd slozité pokovovani
vzorki, stejné tak jako jejich pripadné znehodnoceni nebo zakryti dilezitych detaild pri
ptiprave.

Nizkonapétovd elektronovd mikroskopie v uspofddani s katodovou cockou tak
umoziuje pouze s minimdlnimi zdsahy do tubusu mikroskopu dosdhnout vysoké rozliSovaci
schopnosti ve vSech zminénych médech pozorovani. Dilezita je také jeji univerzalnost, co se
tyCe rozmanitosti moznych pozorovatelnych vzorkd, jejich velmi jednoducha piiprava, stejné
tak jako snadnd obsluha.
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6 PREHLED POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

transmisni elektronova mikroskopie

fokusovany iontovy svazek

skenovaci (rastrovaci) elektronovd mikroskopie

transmisni skenovaci elektronova mikroskopie

skenovaci nizkoenegeticka elektronova mikroskopie
sekundarni elektrony

zpétné odrazené elektrony

Augerovy elektrony

nizkonapét'ova skenovaci elektronova mikroskopie
metoda zpomaleni elektron pomoci elektrostatického pole
Yttrium — Aluminium - Garnet, Y3Als01; - anoda katodové ocky
oznaceni uhlikové vrstvy

Ustav piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky
trifazova keramika

ultrajemnozrna Cu
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