Elektronova mikroskopie a
mikroanalyza



procC elektronovy mikroskop ?

Klasicky mikroskop vyuziva viditelné svéetlo a soustavu optickych CocCek.
Jeho zvétSeni je limitovano vinovou délkou svétla 400-600 nm.

Elektronovy mikroskop vyuziva misto svétla svazek urychlenych elektronu
a soustavu elektromagnetickych coCek. VInova délka urychlenych elektronu
je az 6 pm coz umoznuje mnohem vétsi zvétSeni.
— U skenovaciho elektronového mikroskopu je zvetseni az 300 000 x,
transmisni elektronovy mikroskop muze dosahovat zvétSeni az

1200 000.

— Obraz studovaného predmétu neni pozorovan pfimo, ale pomoci
detektoru a monitoru.

— Pfiinterakci urychlenych elektronu se vzorkem vznika cela fada zareni,
které mohou byt vyuzity pro dalSi charakteristiku vzorku.



Elektronova mikroskopie a
mikroanalyza — zakladni pojmy

» elektronovy mikroskop

— transmisni elektronovy mikroskop (TEM, HRTEM)

+ elektronovy svazek prochazi skrz zkoumany vzorek a vysledny obraz je pozorovan na
fluorescencnim stinitku

« zvétSeni az 1 200 000 x.
* je mozné pozorovat jednotlivé atomy a jejich usporadani v krystalové mfizce

— scanovaci (rastrovaci) el. mikroskop (SEM, REM)

» el. svazek se pohybuje po vzorku podobné jako el. svazek na TV obrazovce
« zvétSeni 3x-300 000x

« elektronova mikroanalyza
— vyuziva RTG zareni vznikajici pfi interakce urychlenych el. a povrchu vzorku
— RTG zareni je buzeno z malého objemu vzorku

» elektronova mikrosonda

— el. mikroskop specialné designovany pro analytické ucely (vysoké proudy,
osazeni WDX spektrometry, mala pracovni vzdalenost)



elektronovy mikroskop

« 1931 Ernst Ruska a Max Knoll postavili prvni
transmisni elektronovy mikroskop (TEM)




prvni transmisni elektronove
mikroskopy




scanovaci elektronovy mlkroko
1 5 1

« 1937 studenti PhD. J. Hillier and
A. Prebus z University of Toronto
postavili prvni scanovaci
elektronovy mikroskop, ktery
zvetsoval 7000x




principy elektronové mikroskopie

vakuovy systém
elektronove delo
— zdroj elektronu-katoda
» wolframové vlakno
« LaBg
« field emission gun (FEG)
— wheneltlv valec
elektronova optika
— elmgaxnetické CoCky
— clony
— vychylovaci civky
komora pro vzorky

— motorizovany drzak vzorku
X,Y,ZR,T

— otvory pro detektory

detektory

— BSE, SE, CL, EBSD, EDS,
WDS

LN2 dewar

<Mﬂ

first (‘condensing') lens

sgcond (objective’) lans

VIEWINgG microscope

datector

samgle current

micreammeter /




* proc |

— mo
ele

vakuovy system

je system pod vakuem?
ekuly vzduchu by branily pruchodu

Ktronoveého svazku

 absorpce a rozptyl

— vysoke vakuum je dobry elektricky izolant

* mezi katodou a anodou je rozdil potencialu az 40
kV na vzdalenosti 2 cm



vakuovy systéem
primarni vakuum 1 atm — 0.1
Pa
— rotacni pumpa
— membranova pumpa

sekundarni vakuum 0.1 — 10°°
Pa

— potrebuje predcCerpavani
— difuzni olejova pumpa
— turbomolekularni pumpa
— iontova pumpa
meérka primarniho vakua
— pirani
meérka sekundarniho vakua
— iontova pumpa

— ionizacni mérky rotary pumps

lon pump
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rotacni pumpa

olejova rotacni vyvéva
excentricky rotujici valec s
pohyblivymi lamelamy
jednostupnova, dvojstupnova
100 000 -0.1 Pa

primarni vakuum, forvakuum

Exhaust Inlet
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Single stage Double stage

dvoustupnova rotacni pumpa
Adixen 2015 CH



Pumping speed
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membranova pumpa

diaphragm pump

zmenou tvaru membrany se meéni
objem plynu uvnitf pumpy
odcCerpanvani zajistuji vzduchove
Klapky

zdrojem pohybu membrany je
elektromotor nebo elektromagnet
nékolikastupnové zapojeni

100 000 — 1 Pa

inlet Stroke Exhaust Stroke
Figure 1 Operation of a liquid diaphragm pump.



difuzni pumpa

olejova difuzni pumpa
nemuze pracovat samostatné,
je potreba ji Cerpat pomoci RP
specialni silikonovy olej
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turbomolekularni pumpa

nemuze pracovat samostatné,
je potreba ji Cerpat pomoci RP
nebo membranové pumpy

v podstate ultra rychly
ventilator

az 90 000 rpm

tlaCi molekuly plynu smérem k
pumpé primarniho vakua
0.1-108 Pa




jontova pumpa

neobsahuje zadné pohybuijici se Casti
mezi elektrodami IP je vysoké napeéti
5-10 kV, molekuly plynu jsou
ionizovany, urychleny a vystreleny
smérem ke katodée

pravdépodobnost ionizace je zvySena
silnym magnetickym polem, pohybuijici
se Castice se navic pohybuji po spirale
jionty plynu jsou do katody
implantovany a/nebo vyrazi atomy
katody, které se usadi na jinych
Castech IP. Jejich usazovanim dochazi
take i izolaci molekul plynu.

katoda je nejCastéji vyrobena z Ti nebo
Ti/Ta slitin v zavislosti na plynu
(vzduch, Ar, He,....)

nedochazi k transportu plynu, ale k
sorpci na povrch elementu IP

102 -107° Pa

velikost el.proudu mezi elektrodami

zavisi na kvalité vakua. Cim horsi
vakuum, tim vétsi proud.

IP tudiz rovnéz méri kvalitu vakua
(tlak)
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merka vakua - pirani

HEATED

rozsah 100 000 Pa — 103 Pa FILAMENT
pro nizké stupne vakua

rozzhavené vlakno mérky je
ochlazovano molekulami plynu,
které mu odnimaji teplo.

pro méreni tlaku se vyuziva
zavislosti elektrického odporu
rozzhaveného viakna na teploté
meéri se proud protékajici vlaknem
pfi konstantnim napéti

I=U/R

po kalibraci dostaneme primou
zavislost odporu vlakna na tlaku

SUPPORT




jonizacni merky vakua

* se zhavou katodou
— 0.1-10° Pa
— rozzhavena katoda produkuje
elektrony, které ionizuji plyn a
jeho ionty dopadaji na
sbérnou elektrodu.
— iontovy proud zavisi na tlaku
okolniho plynu
» se studenou katodou
— 0.1-100
— napéti nékolik kV
— meéfi se el. proud mezi
katodou a anodou

— draha elektronu je
prodlouzena megnetickym
polem

— penning

— inverted magnetron
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