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1.1 Elektronova mikrosondova analyza

EMPA je technika k chemickym analyzam malého mnozstvi vybrané oblasti pevné
latky.

Pouzitim fokusovaného elektronového paprsku jsou excitovany rentgenové
paprsky, jejich spektrum obsahuje jednotlivé ,rady” které jsou pro dany prvek
charakteristické — je vytvaret kvalitativni analyzu.

Porovnavanim intenzit rad s témi, jez jsou emitovany ze standardl (Cisté prvky
nebo slouceniny o zndmém slozeni) je mozné rovnéz provadét detekci koncentrace
prvkl, tedy kvantitativni analyzu.

Presnost okolo + 1 % (relativni) a detekéni limity oblasti okolo 50 ppm.
Prostorové rozliseni cca 1 um (diky rozsireni paprsku poté, co vstoupi do vzorku)

Pri jistych aplikacich ma prostoroveé rozlozeni specifického prvku mimoradny
vyznam, lze jej zaznamenat ve formé dvoj-dimenzionalnich ,map®
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1.2 Skenovaci elektronova mikroskopie

Skenovaci (téz rastrovaci anebo radkovaci) elektronovy mikroskop je velmi blizky
elektronové mikrosondé (EMP)

Designovan primarné spisSe pro tvorbu obrazli nez pro analyzy. Obrazy jsou
produkovany skenovanim paprsku v podobé rastru (jako u televize, hodnoty
jednotlivych obrazovych bodud — pixel( atd.) a zobrazovanim signalu

z elektronového detektoru na obrazovce.

Vybérem odpovidajiciho detekéniho médu mize byt zdlraznén jak topograficky;,
tak kompozi¢ni kontrast (kompozice v tomto pripadé oznacuje atomové Cislo,
jednotlivé prvky nemohou byt rozliseny).

Lze dosahnout prostorového rozliSeni mnohdy lepSiho nez 10 nm v médu
topografickém a 100 nm v kompozicnim.

Dullezitym faktorem je fakt, Ze trojrozmérny obraz ze SEM lze pomérné dobre
intuitivné interpretovat vzhledem k soucinnosti lidského oka a mozku.
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1.2.1 Pouziti SEM pro analyzy

K SEM je rovnéZz mozné pripojit rentgenovy spektrometr a vytvaret obrazky pro
charakteristické prvky rentgenového zareni jednotlivych prvka.

Zastavenim ,,skenu” mohou byt rovnéz vytvareny bodové analyzy, podobné jako u
EMPA (prostorové rozliSeni je pak vzhledem k analyze limitovano na 1 um).

EMP rovnéz casto disponuji elektronovym ,,zobrazovacem®, a proto se funkce obou
analytickych metod v praxi ¢asto prekryvaiji

SEM je presto primarné urcen k vytvareni obrazl a spektrometr je pridan jako
extra zarizeni, naopak EMP je prioritné urcena k ucelu obracenému.
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1.3 Aplikace skenovaci elektronové mikroskopie v praxi

Vyhodou SEM je zobrazovaci zafizeni (vysoké prostoroveé rozliseni, hloubka ostrosti,
jednoducha priprava vzorku), a tak se jedna o vyznamnou metodu pro pouziti
v nasledujicich odvétvich védy:

Paleontologie a archeologie: SEM je idealné pouzitelny pro studium nejen fosilnich
morfologii, obzvlasté mikroskopického méritka.

Sedimentologie: Morfologie jednotlivych zrn sediment( a prorlstani mUze byt
studovano v trojrozmeérném rozliseni.

Mineralogie: SEM je velmi efektivni ke studiu morfologie krystalu.

Navic, schopnost produkovat kompozi¢ni obrazky lesténych desticek, je velmi
pouzitelna v mnoha oblastech geologie.

Znacné rozsireni EMPA (anebo EMP, pfipadné SEM + X-ray spektrometru) v rliznych
odvétvich védy lze sumarizovat nasledujicimi body:
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Priprava vzorku je pomérné jednoducha
EMPA je nedestruktivni metodou
Kvantitativni analyzy maji vysokou presnost
Presnost a citlivost pristroje jsou vysoké

Detekéni limity obvykle okolo 50 ppm jsou dostatecné ke zjisténi i minoritnich
prvk

Casova naroénost metody neni pfili§ vysokd (analyza trva obvykle do 5 minut)

Prostorové rozliseni okolo 1 pm
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1.4 Spojené techniky

Ackoliv EMPA kombinuje mnoho pouzitelnych atributt, v nadsledujicim textu jsou
v kratkosti zminény dalsi analytické metody s jistymi vhodnymi vlastnostmi.

1.4.1 Analyticky elektronovy mikroskop

Prostorové rozliSeni konvenéni EMPA je cca 1 um vzhledem k prtichodu a rozptylu
dopadajicich elektront v pevné latce

LepSich vysledkl se dd dosahnout pfi pouziti velmi tenkého vzorku a vyssich

elektronovych energii, jez jsou pouzivany napf. v transmisnim elektronovém
mikroskopu (TEM)

Nedochazi totiz k takovému rozptylu.

Tento typ analyz je uskutecriovan v analytickém elektronovém mikroskopu (AEM).
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1.4.2 Protonem indukované rentgenové zareni

Charakteristické rentgenové zareni mlze byt excitovano rovnéz bombardovanim
protony.

Tato metoda se nazyva PIXE (proton induced X-ray emission).

Oproti EMPA je jeji vyhodou kontinuum na , pozadi®, jez je mnohem nizsi, diky
cemuz lze detekovat i l[atky pritomné i v radech jednotek ppm.

Na druhou stranu, zaostreni protonll je mnohem obtiznéjsi a penetrace je hlubsi.

1.4.3 Rentgenova fluorescencni analyza

DalSi metodou, jak ziskat rentgenové zareni, je bombardovat vzorek rentgenovym
zarenim o vyssi energii.

Tato metoda je znama jako XRF (X-ray fluorescence analysis).

Jedna se o béZznou metodu analyzy prvku v geologii, jez disponuje dobrou
presnosti a limity detekce hlavnich prvki az okolo 1 ppm.
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1.4.4 Augerova analyza

Atom excitovany elektronovym bombardovanim muze svoji energii rozptylit
vypuzenim vazaného valencéniho elektronu (namisto vzniku charakteristického
rentgenového zareni).

Tento proces je znamy jako ,Augerlv efekt”. Elektronové spektrum obsahuje linie,
jejichZz energie je spjata s danym atomovym cCislem atomu, ¢imz je pro dany prvek
charakteristicka.

Toho vyuziva Augerova analyza, ktera je k rentgenovym spektrometrickym
analyzam komplementarni.

1.4.5 lontova mikrosonda

lontova mikrosonda ma jiny fyzikalni zaklad nez EMPA a je k ni komplementarni.

Tato technika vyuziva sekundarni hmotnostni spektrometrii (SIMS — secondary ion
mass spectrometry), kde je vzorek bombardovan primarnim ionty, ionizované
atomy (sekundarni ionty) jsou poté zachycovany v hmotnostnim spektrometru.

Vyhodou je nizky detekéni limit a schopnost detekovat lehké prvky (H, Li).
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1.4.6 Laserova mikrosonda

DalSi metodou, jiz mohou byt analyzovany mikro-objemy, je jejich bombardovani
fokusovanym laserovym paprskem.

Tato metoda ma nékolik pouZiti, napft. v laserové hmotnostni spektrometrii (LIMS —
laser induced mass spectrometry) jsou ionty generovany primo laserovym
paprskem a vystaveny hmotnostni spektroskopii.

Metoda disponuje dobrym prostorovym rozliSenim.
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2 Elektronova interakce a produkce
rentgenoveého zareni

2.1 Atomova struktura

Atom mUzZe byt reprezentovan Rutherford-Bohrovym modelem, v némz jsou
negativni elektronové ortiby okolo pozitivné nabytého nuklea.

Pocet elektron( je rovny Z, atomovému Cislu a za normalnich okolnosti i poctu
protond v jadre.

Elektronové orbity jsou kvantovany — kazdy ma pouze urcity stav se specifickou
energii, pri které se vyskytuje, kazda je identifikovana skupinou kvantovych cisel.

Vzhledem k Pauliho vylu€ujicimu principu muize pouze jeden elektron zastavat
danou sadu téchto Cisel.

V atomech se zvySujicim se atomovym Cislem jsou mozné orbity progresivné
zaplnovany, nejdrive neblizsi k jadru.
Orbitalni energie je fizena v prvni radeé principem kvantovych cisel, n.

Vnitfni orbity formuji uzavrené slupky K (n=1), L (n=2), M (n=3), atd. v radé
zvysujici se vzdalenosti od nuklea a snizujici se energie.
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Pocet elektronll v kazdé slupce je limitovan rovnici 2n2. K=2, L=8, M=18 atd.

V pripadé L, M a vyssich slupek maji rizné kvantové konfigurace lehce rozdilné
energie, a tak se kazda slupka déli dale na pod-slupky.

Charakteristické rentgenové zareni je produkovano elektronovou transmisi mezi
energetickymi hladinami ve vnitrnich slupkach.

JelikozZ jsou tyto obycejné plné, nezbytnym predpokladem je odstranéni vnitfniho
elektronu.

Vnitrni elektrony maiji vétSinou energii potrebnou k opusténi mista okolo nékolika
kilo-elektronvoltt. Rentgenové zareni ma energie podobného radu.

Vysoce energetické elektrony, jimiz je vzorek bombardovan v EMPA, jsou
zpomalovany skrze interakce s vnéjSimi atomovymi elektrony.

Rovnéz jsou odklonény atomovymi nuklei, coz ovliviiuje jejich prostorovou
distribuci.

Nékteré se vraceji zpét od cile pod vice nez 90° = ,,zpétny rozptyl”“.

Interakce mezi elektrony a nuklei dava vzniknout pfilezitostnému RTG zareni (mGze
mit energii az E, — energii dopadajiciho elektronu).

Tento mechanismus je zcela odlisSni od charakteristického RTG zareni a
produkované spektrum neobsahuje linie.
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1 — Schematicky diagram vnitfnich atomovych elektronovych slupek, charakteristické
RTG paprsky jsou produkovany pohybem mezi témito slupkami
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2.2 Charakteristické RTG spektrum

Charakteristické RTG zareni je emitovano jako vysledek elektronové transmise mezi
vnitinimi slupkami atomu.

Relevantni energie mohou byt zobrazeny jako energeticky diagram.

RTG fotonova energie je rovna rozdilu mezi energiemi inicialnimi a finalnimi
hodnotami transmise.

Uvnitf dané slupky jsou linie ve skupiné, jez maji nejvétsi intenzitu, oznaceny a,
druhé nejvice vyznamné ve skupiné B atd., a uvnitf kazdé skupiny Cislicemi 1,2, atd.
indikuji relativni intenzitu, z nichz 1 je nejvice intenzivni.

RTG zareni vykazuje vlastnosti jak vin, tak ¢astic: v emisnim procesu je Ize popsat

jako ¢astice (fotony) s urcitou energii, zatimco v dalSich procesech (jako napt.
difrakci) jsou jejich vlastnosti popsatelné jako viny.

Energie dané linie variuje priblizné jako Ctvrtina atomového cCisla emitovaného
prvku (Moseleyho pravidlo).

V EMPA jsou pouzivany RTG s energiemi az do 10 keV.
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2.3 lonizace vnitrnich slupek

Pred vznikem RTG zareni musi nejdrive existovat v patricné slupce vakance.

lonizace vnitrni slupky mize byt vytvorena mnoha zpusoby, z nichz jedna,
nejvyznamnéjsi, je bombardovani elektrony (dalsSi jsou bombardovani protony a
RTG zarenim).

V EMPA jsou nejvice spjaty s K liniemi a K ionizaci.

Pri bombardovani elektrony musi byt pro odstranéni K elektronu jejich energie
vyssi nez ,kriticka excitacni energie” K slupky (E,), ktera odpovida vazebné energii
elektronu a variuje zhruba jako Z2.

2.4 Augeruv efekt a vznik fluorescence

Atom ionizovany ve vnitfnim obalu se navraci k normalnimu stavu elektronovou
transmisi z vnéjsich vrstev.

Vyvinutd energie se projevuje obvykle ve vzniku RTG fotonu, ale mlze byt pouzita
k vypuzeni dalsiho vazaného elektronu, coz je popisovano jako , Augeriv efekt”.
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V EMPA je hlavnim priznakem tohoto ovlivnéni RTG intenzit, ale rovnéz jde o bazi
komplementarni analytické metody — Augerovy analyzy.

Fluorescence vznika nejpravdépodobnéji ionizaci, jez je nasledovana emisi RTG
fotonu spiSe nez Augerova elektronu.

Tento jev se vyrazné zvysuje se zvysujicim se Z.

Fluorescence dalsich slupek je obdobna.

2.5 Kontinualni RTG spektrum

KdyZ elektron prochdzi skrze silné elektrické pole blizko atomovému jadru, mlze
prodélat kvantovy skok k niznim energetickym staviim, se vznikem RTG fotonu.

Jelikoz volné elektrony okupuji kontinualni prostredi energetickych urovni, foton
muZe mit jakoukoliv energii aZ k inicialni energii elektronu E, a produkované
spektrum je kontinudlni a odliSné od prerusovanych linii charakteristického
spektra.
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2.6 Neelasticky rozptyl

V EMP nebo SEM je vzorek bombardovan proudem elektron( akcelerovanych
k energii typicky v rozmezi 10-30 KeV.

Tato energie je rozptylovana v interakcich zahrnujicich presun energie k vazanému
elektronu a mrizce.

Tento jev se nazyva jako ,neelasticky rozptyl“. Ztrata energie se projevuje nahle, ale
|ze pfedpokladat, ze se bude snizovat rovhomeérné jako funkce urazené vzdalenosti.

2.7 Elektronovy dolet

Elastické interakce s atomovymi nuklei zahrnuji velké ohyby, ale maly transfer
energie, vzhledem k velké hmotnosti jadra v porovnani s elektronem.

Pocitacova modelovani elektronovych trajektorii jsou prospésna pro vysetrovani
prostorové distribuce elektronl na kontaktu.

Pro tyto ucely je pouzivana metoda ,,Monte Carlo“. Zjednodusené pfi ni dochazi
k rozdéleni elektronovych drah do kratkych sekci.
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2 — Pocitacova simulace metody Monte Carlo: a) trajektorie elektrond, b) emise RTG
(kazda tecka reprezentuje emisi fotonu), 20 keV dopadajici elektrony, kfremikovy cil
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2.7.1 Zpétny rozptyl

Existuje urcita pravdépodobnost, ze se dopadajici elektrony vychyli zpét pod uhlem
veétsim nez 90° a znovu se objevi na povrchu cile.

K tomuto zpétnému rozptylu dochazi rovnéz jako vysledek mnohanasobného
ohybu skrze mensi uhly.

Zlomek dopadajicich elektron, jez opoustéji vzorek v této cesté je zndmy jako
koeficient zpétného rozptylu (n) a je silné zavislé na atomovém Cisle, jelikoz se
zvetsujici se pravdépodobnosti vysoko-uhlového ohybu se zvysuje i Z.

Zpét odrazené elektrony mohou mit energie dosahujici az k E, (energie
dopadajiciho elektronu) a distribuci jejich energie lze vyjadrit vzhledem k Z.

Pro prvky s vysokym Z existuje relativné velka pravdépodobnost zpétné
rozptylenych elektront jako vysledek jednotlivych vysoko-uhlovych ohybUl a
udrzovani vétsiny z jejich inicialni energie.
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3 — Koeficient zpétné rozptylenych elektronl oproti atomovému cislu, jde o frakci
dopadajicich elektron, jez opoustéji cil a je takrka nezavisld na dopadajici elektronové
energii pres obvyklé rozmezi
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2.8 Sekundarni elektronova emise

Elektrony, jez jsou vypuzeny jako vysledek elektronového bombardovani, jsou
znamy jako ,,sekundarni elektrony” a jsou rozlisitelné od zpétné rozptylenych
elektroni pro mnohem nizsi energii, primérné pouze o nékolika elektronvoltech.

Na zakladé umluvy jsou elektrony opoustéjici vzorek, s energiemi nizsimi 50 eV,
povazovany jako sekundarni.

Ackoliv jsou sekundarni elektrony produkovany podél celé drahy dopadajicich
elektron( ve vzorku, pouze ty originalné uvnitr nékolik nanometrd pod povrchem
jsou schopny opustit vzorek, s ohledem k jejich velmi nizkym energiim.

Nékteré z unikajicich sekundarnich elektronll jsou produkovany dopadajicimi
elektrony, jak vstoupi do vzorku a dalsi (obvykle vice) zpétné rozptylenymi
elektrony, jakmile se objevi.

Sekundarni elektronovy koeficient, 6, je definovan jako pocet sekundarnich
elektron( produkovanych na dopadajici elektron.

Jeho hodnota se obvykle pohybuje okolo 0,1 az 0,2 pro dopadajici elektronové
energie okolo 10-30 keV.
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4 — Produkce sekundarnich elektront (SE): a) dopadajicimi elektrony vstupujicimi do
cile, b) zpétné rozptylenymi elektrony (BSE) opoustéjicimi cil

Specimen heating

Incident electrons
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2.9 Katodoluminiscence

V nékterych typech vzorkl stimuluje elektronové bombardovani emisi svétla
procesem zvanym ,katodoluminiscence” (CL).

Dopadajici elektrony vystreli vazany elektron do vyssich energetickych hladin, ze
kterych navratem na jejich originalni hladinu dochazi k tomu, ze nadbytecna
energie se ,vyzari“ ve formé svételného kvanta (oproti rentgenové energii jsou
zahrnuty pouze slabé vazané vnéjsi elektrony).

Nékteré mineraly jsou vyrazné katodoluminiscentni, ale intenzita a barva svétla
jsou Casto silné ovlivnény defekty v krystalové strukture a ,,necistymi“ atomy, jez se
chovaji jako ,aktivatory”, jelikoz davaji za vznik pridavnym energetickym hladinam
(Mn je typicky priklad).

CL spektrum je obtizné kvantitativné interpretovat, nicméné jako pomocna
aplikace je pouzitelné.
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2.10 Zahrivani vzorku

Zlomkova energie dopadajiciho elektronového paprsku, jez se znovu objevuje ve
formé RTG zareni, svétla, atd. je mala, vétSina je ji preménéna na teplo v cili.

Pro kovy je termalni konduktivita obvykle v rozmezi 1-4 a pod normalnimi
podminkami AT je zanedbatelna.

Na druhou stranu, pro materialy nizké teplotni vodivosti, zahrnujici nékteré
minerdly, mUze byt teplota zvySena znatelné, napfr. pro slidu jsou kalkulovany
teplotni zvySeni 160 K pro E;=20,i=10nAad =1 pm.

Teplotni efekt mUze byt redukovan snizenim d (primeér paprsku) anebo i (proudu),
pripadné potazenim povrchu vhodnym vodi¢em.
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3 Elektronove opticka kolona

3.1 Predstaveni

SEM a EMPA zahrnuiji ,,elektronovou optickou kolonu (nebo trubici)® pro ucely
generovani elektronového paprsku, zaméreni na vzorek, jeho skenovani ve formeé
obrazku atd.

Design kolony je velmi podobny v obou typech zafizeni a popis ¢asti této je shodny.

Ackoliv se i zde vyskytuji rozdily, vznikajici z primarniho zaméreni obou technik,
tyto jsou pak dostatecné vysvétleny.

3.2 Elektronova zbran

Zdroj elektront v EMP i SEM zafizeni je elektronova ,zbran“ sestavajici
z elektronového ,,emitéru” s negativnim potencialem o nékolika kilovoltech, ktery
akceleruje elektrony smérem ke vzorku.
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Nejpouzivanéjsi emitér je Zzhava wolframova anoda o prdmeéru asi 0,1 mm,
spiralovité ohnuta a namontovana na izolator.

Je zahtivana proudem o cca 2,5 A k teploté, kdy elektrony ve wolframu maji
dostate¢nou termalni energii k prekroceni potencialni bariéry na povrchu.

Katoda se chova jako zhavici vlakno elektronové zbrané, anoda sestava
z uzemnéného platu se zavérkou pro prulet paprsku.

Rovnéz je zde treti elektroda — nosic ¢i tzv. ,wehnelttv valec” disponuijici
negativnim vlivem o nékolika stovkach voltl vztazeny ke katodé.

Takto vznika pole limitujici efektivni emitujici oblast katody blizko k vrcholu.
Emisni proud se rapidné zvysuje s prvnim zvysSujicim se katodovym zahrivanim
proudu, ale pak se ustali na hodnoté o 50-100 pA.

K dosazeni dobré stability je dlilezité operovat v této oblasti k dosazeni dobré
stability.

PFi niZSich teplotach dochazi k rozsifeni priméru fokusovaného paprsku.
Zivotnost wolframové katody je ovliviiovana zten¢ovanim vrstvy wolframu diky
jejimu odparovani a typicky dosahuje nékolika stovek hodin.

PFri vymeéné katody (pfi selhdni staré) je dulezité spravné vycentrovat zaméreni a
nastavit spravnou vysku, jelikoz tyto parametry ovliviuji saturacni teplotu.
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5 — Vlevo wolframova katoda pouzivana jako elektronova zbran v SEM, vpravo
elektronova zbran (triodovy tip): elektrony jsou akcelerovany smérem k anodé,

wehnelttv vdlec kontroluje emise z katody
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3.2.1 Jas

Dulezity pojem v elektronové optice je ,jas”, oznacujici emitovany proud na

jednotku plochy zdroje, na jednotku prostorového uhlu kuzelu formovaného
paprskem.

Jedna se o konstantni vlastnost vSech ohnisek, at je sila objektivu jakékoliv.

Proto se hustota proudu v obraze elektronového zdroje zvysuje, jakmile je zdroj

,oddaleny”, ale prostorovy uhel paprsku se rovnéz zvétsuje, coz naopak vede
k tomu, zZe jas je konstantni.

Svételnost Ci jas, 8, ovliviuje proud, jelikoz clona u finalniho objektivu predurcuje
prostorovy Uhel kuzele elektron, ktery se sbiha ke vzorku.
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3.2.2 Vysoce svetelné elektronové zdroje

Prostorové rozliSeni skenovaciho obrazu je fizeno primérem paprsku, a ve vysoce
rozlisujicich SEM aplikacich zamérenych na obrazovou kvalitu je limitovano
proudem pouzitelnym v paprsku velmi malého priméru: zna¢nd vyhoda tedy muze
byt odvozena od alternativniho elektronového zdroje, jenz dosahuje vyssi
svételnosti.

Nejobvyklejsi je lanthan-hexa-boridova (LaBy), ktera ma nizsi pracovni funkce a
operuje pfi nizsSich teplotach, coz poskytuje svételnost o rad hodnot vyssi.

Tyto emitéry lze vymeénit za bézné wolframové katody, ale vyzaduji vyssi kvalitu
vakua (107® torrd) nez konvencni typy.

Nékteré SEM pouzivaji zdroj ,emisniho pole” (FE — field emission) sestavajici

z ryziho wolframu, z néjz jsou elektrony ,tazeny” silnym elektrickym polem.

Pristroj pak pracuje pfi cca 1300 K a je relativné imunni k plynné adsorpci a
poskytuje stabilnéjsi proud.

Emitéry pole vyZaduji extrémné vysoké vakuum (10-1° torra).

Na rozdil od proudu je stabilita paprsku mensi nez u konvencnich typu, coz je
nevyhodou pri kvantitativnich EMPA analyzach, kde neni vyssi svételnost zadnym
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3.3 Elektronové cocky

Efektivni zdrojovy primér ziskany s konvenénim (termionickym) typem elektronové
zbrané je okolo 50 um.

Magnetické elektronové ¢ocky jsou pouzivany k projekci obrazkd tohoto na povrch
vzorku, obrazek je , odzvétSovany“ faktorem dosahujicim 102 az 10%.

Magnetické objektivy sestavaji z médéné civky umoznujici vést stejnosmérny
proud, obklopené zeleznou clonou s otvorem, okolo néjz je magnetické pole
koncentrovano.

Interakce mezi pohybujicimi se elektrony a poli Cocek zplsobuje, Ze jsou elektrony
odklonény smérem k ose (jako svétlo prochazejici skrze konvexni sklenéné cocky).

Sila (ohniskova vzdalenost) ¢ocek mUze byt kontrolovana variovanim proudu
v civce.

Elektrony vlastné sleduji spiralové cesty, nicméné v sondovacim systému je tato
skutecnost nepodstatna.
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Pro jednotlivou ¢ocku je faktor oddaleni roven pomeéru zdroj-cocka vzdalenosti k
vzdalenosti obraz-Cocka.

K dosazeni dostatecného oddaleni je potreba nékolika, obvykle tfi Cocek.
Efektivni velikost emisniho pole je typicky okolo 10 nm, proto je za potrebi daleko
nizSiho oddaleni.

Prvni dvé Cocky v systému jsou oznacovany jako , kondenzory®.

V SEM je finalni cocka (anebo , 0bjektiv”) obvykle zuzujiciho se tvaru proto, aby
ponechal Cisty prostor pro elektronovy detektor, RTG spektrometr atd.

Malinko odlisna kritéria pro design panuji u EMP, coz reflektuje potrebu umisténi
obvyklého optického mikroskopu a vicendsobného hmotnostné disperzniho
spektrometru.

EMP objektivy jsou mini-objektivy: jejich mala fyzikalni velikost umoznuje vice
mista pro ostatni komponenty a je kompenzovana pouzitim vysokého proudu

v civkach.
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3.3.1 Aberace

Magnetické elektronové objektivy trpi sférickou aberaci, jez zplsobuje, ze vnéjsi
paprsky jsou silngji fokusovany nezli ty blize osy.

Praktické reseni tohoto defektu neexistuje, ale mlze byt do jisté miry kontrolovan
moznostmi clony limitujici primér paprsku.

Sféricka aberace se snizuje se snizujici se ohniskovou vzdalenosti: obrazky ze SEM
s vysokym rozliSenim mohou byt ziskany zmensenim ,,pracovni vzdalenosti“ mezi
vzorkem a objektivem.

V EMPA je tato vzdalenost fixni.

Dalsi dlilezitou aberaci je astigmatismus, ktery je zplsobovan malymi
nedokonalostmi objektivii anebo elektrickym polem spjatym se skvrnami necistot.

Efektem astigmatismu je, Zze dvé prodlouzena ohniska jsou formovana pri lehce
odliSnych ohniskovych vzdalenostech.

Mezi témito ohnisky se vyskytuje minimalni prirez paprskem, avsak primeér je
vetsi nez pro obdobné paprsky bez astigmatismu.

Tento jev byva redukovan ,,stigmatorem®, coz je civka produkujici astigmatismus
v takovém radu, aby vyrusil ten jiz pfitomny.
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Ohniskova vzdalenost magnetického objektivu se méni s elektronovou energii,
ktera je determinovana predevsim akceleracnim napéti, a variuje vzhledem
k termalni energii rozSirené od elektronl emitovanych ze zdroje.

Tato vada se oznacuje jako chromaticka aberace (oznaceni odpovida fotografické
optice trpici stejnym neduhem zplsobenym vinovymi délkami svétla) a jeji efekt je
zanedbatelny oproti aberaci zminéné drive, az na velmi nizké akceleracni napéti,
kde muize byt znatelna.

Dalsi rozsSifovani paprsku muze byt zplisobeno transformatory.

Vibrace mohou rovnéz degradovat rozliseni, mohou byt zplsobeny praci napt.
vakuovych pump.

Da se jim predejit instalaci anti-vibracnich zarizeni.
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3.3.2 Clony

Clona limitujici primér paprsku ve findlnim objektivu je esencidlni pro kontrolu
sférické aberace.

Sestava z tenkého disku (anebo mezistény) s centralnim otvorem pro prochazejici
paprsek, jenz je Casto platinovy anebo molybdenovy, obcas karbonovy.

Clona obycejné umisténa nad objektivy.
MuzZe byt pritomno nékolik clon s rdznymi velikostmi.

Pro vysoké prostoroveé rozliseni by méla byt vybrana mala clona, ale kdyz je
akceptovatelny vétsi primeér paprsku, lze dosahnout vétsiho proudu s vétsi clonou.

Clona by méla byt Cista, jinak paprsek bude vzhledem k elektrostatickému naboji
zpUsobenému kontaminaci podléhat deformacim, coZ povede k astigmatismu.
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3.4 Prumer paprsku a proud

Primér paprsku je determinovan efektivni velikosti zdroje, oddalenim
elektronovych objektivli a sférickou aberaci (jiné aberace jsou obvykle
nevyznamné).

Oddaleni je uréovano nastavenim kondenzatorovych objektiva.

Zvyseného odddleni k dosazeni mensiho priméru paprsku Ize dosdhnout za pouziti
silnéjsich objektiv(, coz usti ve vice rozbihavy paprsek, takze frakce celkového
paprsku prochazejici skrze finalni objektiv clonou se zmensuije.

Rovnéz musi byt pouzita mensi clona, aby bylo dosazeno redukce sférické aberace.
Proto je na ,vybér” mezi primérem paprsku a proudem.
Maximalni proud, jehoz je mozné dosahnout, variuje s primérem paprsku.

Vétsi proud lze ziskat pri mensSim prdmeéru paprsku zmensenim pracovni
vzdalenosti, coz zmensi rovnéz i sférickou aberaci (v EMP je tato fixni).

V SEM je minimalni dosazitelny primér paprsku obvykle méné nez 10 nm.

Vétsiho proudu pri daném pruméru paprsku Ize dosdhnout pouZzitim vysoce
svételného elektronového zdroje jako LAB,.
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3.5 Usporadani kolony

Smér elektronovych paprskl vychazejicich z elektronové zbrané je velmi senzitivni
k pozici katody vzhledem k mfizkové cloné.

Rovnéz komponenty elektronové optické kolony (elektronova zbran, objektivy atd.)
jsou nachylné na malé nevyrovnanosti.

Mechanické centrovani nastaveni je ve vétsiné soucasné techniky prekryto
magnetickymi civkami, jez vedou paprsek podél spravné cesty.

Korekci je rovnéz vyzadovano pro nastaveni centrovani finalniho objektivu clony.
Spravného centrovani je mozné dosahnout nalezenim pozice, kdy se nevyskytuje

lateralni pohyb paprsku pfi variaci ohniska, coz indikuje, ze je paprsek spjat s osami
objektivu.
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3.6 Regulace paprsku proudem

Proud v elektronovém paprsku dosahuijici vzorku je obzvlasté dilezita proménna
v kvantitativnich RTG analyzach.

Nejsnazsi metodou je zaznam toku proudu ze vzorku do pozadi, ktery ovSem nepodava
skutecné indikace paprsku v dopadajicim proudu, jelikoz SE a BSE ve vzorku redukuji
zdanlivy proud rliznym zplsobem v zavislosti na kompozici a topografii vzorku.

Mnohem lepSi je méreni proudu pomoci , Faradayova poharu® sestavajiciho z hluboké
trubice v pevném vodicim bloku, pokud mozno vyrobeného z materialu o nizké atomové
hmotnosti (uhlik) k minimalizovani zpétného rozptylu.

Tato moznost je obvykle poskytovana EMP zarizenimi.
V SEM se jedna o pridavné zafizeni.

Korekce pouzivajici nastaveni civek jsou nepraktické a tak je alternativou umistit
Faradaylv pohdr pred a za kazdé RTG méreni intenzity.

LepSi reseni je nicméné kontinualni méreni — mlze byt dosazeno s dvojitou clonou: ¢ast
paprsku prochazi skrze prvni vétsi clonu a je izolovana na druhé mensi, takze
nashromazdény proud mulze byt méren. Zbytek prochazejici skrze druhou clonu formuje

finalni paprsek.
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3.7 Komora pro vzorek

Komora pro vzorek napomaha situovat vzorek do spravné pozice vzhledem

k findlInimu toku elektront, svételnému mikroskopu ¢i RTG spektrometru, zatimco
umoziuje pohyb, takze rlizné ¢asti vzorku mohou byt fotografovany anebo
meéreny.

SEM vzorky jsou obvykle prilepeny k ,stojanku s hlavou” sestavajiciho z zelezného
disku s projekénim stojankem.

Tento je namontovan na mechanismus komory, ktery zahrnuje linearni pohyb v x a
y smérech (kolmych k ose kolony) a ve sméru z (paralelni s osou kolony).

Sklon a rotace jsou mnohdy rovnéz dostupné a jsou pouzitelné k optimalizaci
orientace vzorku vzhledem k paprsku a elektronovym detektorim.

Pro RTG analyzy (obvykle kvantitativni) jsou vyzadovany konstantni geometrie a
preferovany obvykly elektronovy dopad, dosazitelny riznym umisténim.

Typicka EMP desticka na vzorky sestava z nékolika vzork( a standardU
aranzovanych vedle sebe s jejich ¢elnim povrchem lezicim v roviné.

Desticka je pfipevnéna na mechanismus umoznujici kolmé pohyby.
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6 — ,Stocek” pouzivany pro montovani vzorkd v SEM

The specimen stage

Specimen

'Stub'
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7 — Typicky ,,drzak” vzorkl pro EMPA, drZici mnozstvi mensich standard( a nékolik
vzorkl (kulaté v tomto pripadé, mohou byt pripadné i pravouhlé)
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V modernich zarizenich jsou komory ovladany pocitacem.

Pohyb je provadén prikazem z pocitace, ktery da informaci motorku k pohybu v daném
sméru a velikosti.

Minimalni pohyb je obvykle okolo 1 um, nebo i jemnéjsi, napf. za pouziti chlazené komory
pouzivajici dusik.

3.8 Opticky mikroskop

Opticky mikroskop v proudovych EMP zarizenich pouziva reflektujicich objektivovych ¢ocek
montovanych sou-ose k elektronovému paprsku.

Umoznuje pozorovat , obycejny“ dopad, zatimco dochazi k bombardovani elektrony.

Priblizeni tohoto typu mikroskopu je obvykle okolo 400. Funkci neni pouze umoznéni
pozorovani vzorku, ale rovnéz slouzi k ujisténi, ze jsou RTG paprsky ve spravné zameéreny.
Mikroskop je rovnéz pouzitelny ke zkoumani katodoluminiscence, zatimco elektrony
dopadaji na vzorek.

Casto je k mikroskopu rovnéz pfipojena kamera, jez umoziiuje prevadét obraz pfimo na
obrazovku monitoru.

V SEM bez mikroskopu je jedinou moznosti zisku obrazk( skenovani elektront, takovéto
obrazky nejsou nicméné vhodné k definovani zdrojové pozice.

V nékterych zarizenich je mozné fokusovat mikroskop automaticky.
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3.9 Vakuovy systém

V SEM a EMP zarizenich musi byt zbran a kolona ,vakuovana“ pro vyvarovani se
oxidace wolframové katody a propadu vysokého napéti ve zbrani, a umoznéni
elektronovému paprsku prochazet od zdroje ke vzorku bez prekazek.

Maximalni pripustny tlak je okolo 10~* torr0.

Jednoduchy vakuovy systém pouziva mechanickych rotacnich pump a olejovych
difuznich pump.

Vakuové systémy v SEM i EMP pracuji na stejném principu s nasledujicimi
operacemi: 1 — zbran izoluje vybojku k umoznéni ventilace zbrané a pumpovani
nezavisle na premisténi katody, 2 — vzorek se vzduchoveé uzavre k umoznéni
vymeénény vzorkl bez ventilace celé kolony, 3 — separuje se trubice pro WD
(disperzi vinové délky) spektrometry, umoznujici vakuovani pouze rotacnimi
pumpami.

Pro nékteré ucely mlze byt lepsi vakuum dosazeno olejovou difuzni pumpou.
Pfi pumpovani by mél tlak v koloné dosahnout 10~ torrl a vice.
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3.9.1 Kontaminace

| ve velmi dobre vypumpovaném systému se vyskytuji rezidualni uhlovodikové
molekuly, jez mohou byt absorbovany na povrchu vzorku a polymerizovany
elektronovym paprskem pfri bodu dopadu.

Pfi mnoha analyzach se nejedna o vyznamny jev, avSak absorpce dlouhych
vinovych délek RTG prochazejiciho skrze kontaminovanou vrstvu muize byt
znatelna.

Nasledujici méreni mohou byt aplikovany k minimalizaci kontaminace: 1 — umisténi
bezolejné vysoko vakuové pumpy namisto difuzni pumpy, 2 — montaz plynné kapsy
do zadni strany rotacni pumpy, 3 — pouziti kapalného dusiku (musi byt vzato zretel
pri vétrani komory, mohou vznikat kondenzace).
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3.9.2 Enviromentalni SEM

Jestlize je komora pro vzorek udrzovana pri vysokém vakuu, mlze byt pracovano
pfi relativné vysokych tlacich, napf. 107 torrd.

Prisak vody do hlavni kolony |ze minimalizovat pouzitim dvojité clony, mezilehly
prostor mlze byt pumpovan rotaéni pumpou.

Rozptyl paprsku mize byt limitovan lokalizaci vzorku blizko k cloné.
Pristroj tohoto typu je znam jako ,,enviromentalni“ SEM.

ESEM obrazy jsou formovany zpétné rozptylenymi elektrony anebo RTG (oba maji
dostatecnou energii k vyvarovani se absorpce ve vzduchu).

Sekundarni elektrony jsou rapidné absorbovany, ale mohou byt detekovany skrze
jejich ionizacni efekt na plyn ve vzorkové komore.
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3.10 Skenovani

Skenovaci obrazy jsou produkovany splyvanim paprskl pres vzorek v jakoby
yteleviznim rastru®, zatimco lze zobrazovat vystup elektronového detektoru na
obrazovce synchronné skenovanych katodovych trubic.

Obvykle je elektronovy paprsek ohyban prostfednictvim dvou sad civek
lokalizovanych nad finalnimi objektivy, jez dovoluji otocit paprsek okolo centra pole
objektivu.

Frekvence obraz( variuji od TV hodnot (60 Hz) k nizSim frekvencim, coz ma za
nasledek lepsi kvalitu obrazu.

Pro pomalé skenovani je pouzivano CRT s relativné dlouhou setrvacnosti obrazu,
diky ¢emuz trva néjaky cas, nez se obraz ustali.

Pomeér obrazl a frekvenci linii skenu urcuje Cislo linii v obrazu, které obvykle
dosahuje 500—1000 (vyssi mUze byt pouzito pri nahravani fotografie).

Skenovaci prostredky jsou poskytovany v EMP stejné tak, jako v SEM, ackoli v EMP
jsou sekundarni k analytické funkci instrumentu.
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V dnesni dobé jsou analogické skenovaci systémy prakticky nahrazeny digitalnim,
kde je ohyb paprsku odvozené v pocitaci pomoci konvertoru digitalni na analogicky
(DAC — digital to analoque converter).

Paprsek se pohybuje v krocich, ackoliv tyto jsou obvykle tak malé, Ze jsou tézce
rozeznatelné.

Vystup elektronového detektoru je prevadén do digitalni formy analogicko-
digitalnim konvektorem (ADC — analoque to digital converter), takze je intenzita
signalu v kazdém bodé obrazu (Cili pixelu) zaznamenana jako Cislo.

Vystup RTG spektrometru sestava z pulsll, jez mohou byt zapocitany do kazdého
pixelu.

Digitalni obrazy jsou pak ukldadany do pameéti pocitace, mohou byt samozrejmé
uloZzeny na hard disk nebo pevna média.

Existuje nékolik cest k ziskani permanentniho zaznamu skenovaciho obrazu.
Tradi¢nim pristupem je fotografovani obrazovky s vysokym rozliSenim.

Obrazy pouzivajici falesné barvy, i kdyz pro obvyklé SEM nejsou esencialni, maji pro
urcité zamery jisté vyhody, napr. pozoruhodné prvkové mapovani.
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3.11 Elektronove detektory

Zakladni forma SEM obrazu je odvozena od sekundarnich elektront ejektovanych
ze vzorku elektrony v dopadajicim paprsku.

Obvykle jsou tyto detekovany v ,,scintilacnim detektoru®, jez sestava z plastického
anebo krystalického materialu, jez, jestlize je bombardovan elektrony, produkuje
svétlo.

Svétlo je prevadéno na elektricky signal fotonasobicem, vystupem, jez je zesilen na
pozadovanou uroven pro modulace CRT.

Sekundarni elektrony musi byt akcelerovany na nékolik kilo elektronvoltd, aby
produkovaly dostatecny vystup v scintilaénim nasobici.

Usporadani detektoru nejcastéji pouzivané v SEM je Everhart-Thornleyeho (E-T)
typu. Disponuje siti v predu scintilacniho nasobice, ktera mize mit vliv na kontrolu
kolekce elektrond.

Sekundarni elektrony (jez jsou emitovany s nizkymi energiemi) jsou pritahovany a
tyto prochazeji skrze prostory v siti, kde jsou akcelerovany smérem k scintilacnimu
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E-T detektor je nachylny na zpétné rozptylené elektrony.

JestliZe je sit umisténa pod negativnim sklonem, sekundarni elektrony jsou
odpuzovany a pouze zpétné odrazené elektrony, jez nejsou ovlivnény siti pro jejich
vysokou energii, jsou detekovany.

JestliZze je vyZzadovana pouze detekce BSE, mUzZe byt instalovan vétsi scintilacni
detektor v blizkosti vzorku.

Tyto detektory lezi pod velkym prostorovym uhlem, coz umoznuje lepsi BSE obrazy
a jsou pouzivany nizsi proudy paprskau.
Velky prostorovy Uhel mUze byt ziskdn umisténim detektoru primo nad vzorek, kdy
paprsek prochazi skrze otvor ve cloné.

Takové souosé detektory jsou rozdéleny do sektorll, umoznujicich produkovat
rzné typy signalu kombinaci vystuptd sektord v riznych cestach.

Casto byvaji navic instalovany na pohyblivou paZi, v EMP mUzZe byt nékolik
individualnich detektord usporadanych okolo vzorku mezi spektrometry rdznych
vinovych délek atd.
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8 — Everhart — Thornleyuv typ detektoru pouzivany v SEM. Sekundarni elektrony o
nizké intenzité jsou pritahovany 200 V na mrizce a akcelerovany o 10 kV na
scintilatoru, svétlo je produkovano priichodem scintilatorem podél transparentni
»svetlovodu® k externimu fotonasobici, ktery prevadi svétlo na elektricky signal.
Zpétneé rozptylené elektrony (BSE) jsou rovnéz detekovany, avsak méné efektivng,
jelikoZz maiji vySSi energii a nejsou znatelné ohybany mrizkovym potencidlem
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9 — Scintilacni detektor zpétné rozptylenych elektron( s vyssi efektivitou nez E-T typ
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10 — Kruhovy detektor zpétné rozptylenych elektront rozdéleny do sektorl umoznujici
rozliSeni mezi topografickym a kompozi¢nim kontrastem
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3.12 Dalsi typy detektoru

3.12.1 Augeruv elektronovy spektrometr

Augerovy elektrony jsou emitovany s energiemi (nejcastéji mezi 0-3 keV)
charakteristickymi pro prislusné prvky.

K jejich detekci je vyzadovan elektronovy spektrometr.

Obvykle tuto ulohu zastava cylindrické elektrostatické zrcadlo: energie elektronu
dosahujici detektoru skrze vystupni stérbinu je urCovana potencialem zrcadla a
spektrum je ziskavano , seskupovanim” tohoto potencialu.

Tento signdl muze byt v matematickém smyslu diferenciovan k rozliseni mezi
malymi Augerovy piky a zpétné rozptylenym elektronovym pozadim.

Skenovaci snimky poukazujici na prvkovou distribuci jsou ziskavany nastavenim
spektrometru na individualni linie a pouzitim vystupu k pfizpisobeni CRT.

Augerova analyza vyzaduje velmi Cisty povrch vzorku, je tedy vyzadovano velmi
vysoké vakuum (napt. 10719 torra).

Obvykly SEM tyto parametry nespliuje, a proto je pro tyto ucely pouzivan
skenovaci Augerlv mikroskop (SAM).
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3.12.2 Katodoluminiscencni detektory

CL z elektrony bombardovaného vzorku mize byt sledovana primo optickym
mikroskopem.

Od-ostrenim paprsku lze pozorovat CL emisi ze znacnych oblasti a |ze porizovat
fotografie kamerou vybavenym mikroskopem.

Alternativné Ize svétlo detekovat fotondasobicem (PM — photomultiplier), jez je
mnohem citlivéjsi nez lidské oko.

Skenované CL obrazky mohou byt produkovany modulovanim displejem CRT s PM
vystupem.

Svétlo muze byt zaostfeno na vstupni okno fotondsobice s objektivem
namontovanym v komore vzorku.

Barevné filtry v pred PM umoznuji rozliseni skupin riznych vinovych délek,
alternativné, pokud je vyzadovano vice detailni spektrum, lze pripojit spektrograf.
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3.12.3 Mikro RTG fluorescence

Dopadem elektron( na cil slozeny z odpovidajicich prvku jako je molybden anebo
wolfram umisténych blizko k vzorku, muze byt SEM prevedeno na RTG
fluorescencni analyzator.

Aby bylo dosazeno dostate€né intenzity, je nezbytny silny proud paprskd.
Prostorové rozliSeni dané geometrickymi Ciniteli je typicky okolo 100 pm.

3.13 Pocitacova kontrola

V dfivéjsich dobach byly EMPA a SEM ovladany kompletné manualné.
Pozdéji byly cenové podminky ,, malych pocitact“ priznivéjsi, a tak zacaly byt

VI/Ve

standardy proudu.
S dobou se zlepSovala sofistikovanost i rychlost pocitacem rizenych zarizeni.

K tomu dochazelo predevsim u EMP spiSe nez SEM, jelikoz benefity byly nejvétsi
v oblasti kvantitativnich analyz, nicméné trend se rozsitil i k SEM, predevsim poté,
co byly pocitaCe schopny zaznamenavat digitalni obrazky s dostatecnou rychlosti.

V dnesni dobé muze byt vétsSina funkci obou instrumentt ovladana pocitacem.
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4 RTG spektrometry

4.1 Predstaveni

RTG spektrometry jsou dvojiho typu.

Nejstarsi se oznacuji jako WD spektrometry a disperguji vinovou délku a pouzivaji
Braggova odrazu.

Energeticky disperzni (ED) spektrometry sestavaji z pevného detektoru, jenz
produkuje pulzy proporéni k velikosti RTG fotonové energie, ktera je tfidéna
elektronicky pomoci vysky v ohledu k produkci spektra.

Pulsy jsou zpracovany rychlym sledem a celé spektrum je efektivné paralelné
Zaznamenano.

To kontrastuje s WD spektrometry, jez pracuji v radovém rezimu, spektrometr je
nastaven na jedinou vinovou délku v ¢ase.

WD spektrometr disponuje lepSim spektralnim rozliSenim, ale ED spektrometr je
rychlejsi a snaze pouzitelny. EMP zafizeni obvykle zahrnuje nékolik WD
spektrometrl (pro rGzné rozsahy vinovych délek), ale casto je vybaveno rovnéz ED
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4.2 ED spektrometry
4.2.1 ED detektory

V ED spektrometru je detek¢nim médiem polovodic¢ (obvykle Si, ale obcas i
germanium) s elektronickou vazebnou strukturou, v niz je valencni skupina obvykle
plné okupovana elektrony.

Jestlize je jeden z nich zvySen k vodivé skuping, stava se pohyblivym, a proto
prispiva k elektrické konduktivité materialu, zatimco ,mezera“ ve valen¢ni skupiné
se chova jako mobilni pozitivni nabo;j.

Pri pokojové teploté ma pouze velmi malo elektron( dostatecnou termalni energii
k zaplnéni této volné pozice, konduktivita je proto velmi nizka.

KdyzZ je RTG foton absorbovan, generuje Augerlyv a foto-elektron, jez ¢astecné
rozptyli jejich energii zvysenim valencnich elektronl ke kondukcni skupiné.

Prichod kazdého fotonu proto vytvari kratky puls proudu zplsobeny pohybem
elektronu a prazdného mista v opacnych smérech pod vlivem zmeény napéti
aplikovaného na detektor.

RTG fotony rdznych energii lze rozlisit mérenim velikosti vychazejicich pulzu.
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| nejCistsi Si polovodice ovsem obsahuji necistoty, jez maji nezadouci efekty.
Ty jsou vyrovnavany pomoci lithia pfi procesu zvaném jako , drifting®
Celni povrch je pokryt tenkym zlatym povlakem.

Zadni strana je pripojena k unipolarnimu tranzistoru (FET — field effect tranzistor),
jez se chova jako ,pred-zesilovac”.

RTG zareni dosahuje detektoru skrze ,,okno“, obvykle z beryllia o mocnosti 8 um,
izolujiciho detektor od okoli. Je schopno vydrzet atmosféricky tlak.

Sklicko absorbuje jistou RTG energii, Cemuz Ize predejit pouzitim jesté tencich skel
vytvorenych organickym filmem.

Detektor mUze byt dokonce Uplné beze skla, avsak pak hrozi kontaminace.

4.2.2 Energeticke rozliseni

Pocet ,elektron-volna pozice” dvojic je subjektem statistického vykyvu a RTG dané
energie produkuje rozsireni vysky pulzu ve formé Gaussovy distribuce.

Energie mlze byt pocitana jako AE = (kE)°>,
Kde k nabyva hodnotu 2,53 pro silikon.

~ - VERS7;,
.~ Saa as”.
L] )
. .
Cr 1/}
- . OP Vzdélavani [ N
v fondvCR EVROPSKA UNIE pro konkurenceschopnost 451.\';\ &

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

¥ Sy
YeNs1s



4.2.3 Detekcni efektivita

RTG sbirajici efektivita ED spektrometru je determinovana zornym prostorovym uhlem
detektoru.

Prostorovy Uhel mUze byt maximalizovan umisténim detektoru co nejblize ke zdroji.

Velky prostorovy Uhel je pro jisté aplikace vyhodny, avSak nékdy je nutné efektivitu snizit,
napf. pfi sou¢asném pouziti ED a WD spektrometrd musi byt proud paprsku pro WD
spektrometr vysoky, ale ED spektrometr mUze byt saturovan nadmérnym mnozstvim pulsu.

V takovych pripadech muze byt senzitivita detektoru redukovana variabilné clonou.

Pripadné muze byt detektor namontovan na zarizeni umoznujici zménu jeho vzdalenosti od
zdroje.

Efektivita detekce RTG dosahuje u spektrometru okolo 100% pres Siroké energetické rozmezi.

Nad 20 KeV klesa z dlivodu ¢astecné absorpce uvnitr tloustky detektoru (Ge detektory jsou
efektivnéjsi).

K absorpci rovnéz dochazi ve vrstve zlatého kontaktu na povrchu detektoru a v, mrtvé
vrstvé” ze silikonu lezici mezi zlatou vrstvou a aktivni oblasti.

Tyto dva fenomény jsou pritomny i v bezesklém madu a limituji senzitivitu dosazitelnou pfri
nizkych energiich.
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4.2.4 Zpracovani pulsu a mrtvy cas

Vychazejici pulsy z FET predzesilovace jsou zesileny na velikost vhodnou pro analyzy
pulsovych vysek.

K minimalizaci efektu Sumu je signal prlmérovan v ¢asovém intervalu, typicky nékolik
desitek mikrosekund, a je definovany parametrem znamym jako ,,Casova konstanta® anebo
,Cas zpracovani®.

Zatimco je kazdy puls zpracovavan, systém je ,mrtvy“ — neodpovida na dalsi pulsy
prichazejici z detektoru.

Cas od pfichodu pulsu do momentu, kdy je systém opét pfipraven pracovat, se nazyva
,mrtvy ¢as“ t, a je vztazen k ¢asové konstanté.

Mrtvy Cas ED systému je rozsifitelny, tedy jestlize prichazeji dalsi pulsy béhem zpracovani
predchoziho, perioda mrtvého ¢asu se prodluzuje dalSim casem t.

Pro takovy systém plati, Ze vystupujici impulsova frekvence (frekvence zpracovanych puls(
nahromadénych ve spektru) se nejdrive zvétsSuje se zvysujici se vstupujici impulsovou
frekvenci, pak dosahne maxima a nasledné s dalSim zvySovanim ve vstupujici impulsové
frekvenci klesa (frekvence prichodu pulsl z detektoru).
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11 — Detekcni efektivita ED detektor( v oblasti nizké energie, s riznym typem
vstupniho okna (pouze schematické)
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4.2.5 Zobrazeni spektra

Sled zesilenych pulst z detektoru je konvertovan do spektra pomoci ,multi-kanalového
Sirkového pulzniho analyzatoru®, jez méri vysku kazdého prichazejiciho pulsu a pridéluje ji ke
,kanalu”.

Typicka Sirka kanalu je bud 10 anebo 20 eV.

Obvykle je pouzito pro celé spektrum 1024 kanalu. Pri 10 eV pro kanal je energetické pokryti
spektra 0—10 keV, coz zahrnuje nejdullezitéjsi RTG linie.

Energeticka skdla (vyska pulsu) je kalibrovana s ohledem na nezndmé RTG linie.
Zaznamenané spektrum nabyva formu pole Cisel reprezentujicich obsah kazdého kanalu.

Spektrum je zobrazovano jako histogram s kandlovym cislem (nebo RTG energii) na x-ové ose
a kanalovou naplni na y-nové ose.

Obvykle je mozné variabilni zobrazeni prislusnych vlastnosti.
Spektrum muze byt samozrejmé uloZzeno na hard disk a pozdéji opét zobrazeno.
Vhodné je rovnéz zobrazeni dvou spekter v tentyz ¢as, kdy snadno vyniknou rozdily.
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12 — ED RTG spektrum silikatu, sestavajici z histogramu pulsti na 20 eV kanal,
pouzivajici logaritmickou a linearni skalu (resp. vyssi a nizsi kfivky)
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4.2.6 Artefakty v ED spektru

V ED spektru se vyskytuiji jisté artefakty, jichz je vhodné se vyvarovat.

Jednim z nich je ,,unikovy pik“ vyskytujici se pfi 1,72 keV pod plvodnim pikem,
produkovany nasledovnym mechanismem.

Po absorpci RTG fotonu v detektoru mize byt emitovan Si K foton (spiSe nez
Augeruv elektron) a ackoliv je obvykle absorbovan uvnitf detektoru, existuje jista

pravdépodobnost jeho Uniku, obzvlasté pokud se inicialni absorpce vyskytuje
pobliz predni ¢asti detektoru.

Jestlize k tomu dojde, vychozi pulsova vyska je redukovana vzhledem ke ztraté
energie nesené Si K fotonem, a zjevna energie dopadajiciho fotonu je adekvatné
nizsi.

Pravdépodobnost Uniku zavisi na energii dopadajiciho fotonu (ktery determinuje,
jak hluboko penetruje detektor), ale obvykle je mensi nez 1%, takZze unikovy pik je
zfetelny jen v pripadé, Ze je i pik plvodni velky. S Ge detektorem neni obvykle
unikovy pik mozné odhalit.
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13 — Unikovy pik v ED spektru chromu, vyskytujici se 1,74 keV pod hlavnim pikem
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Dalsi podobnym fenoménem spjatym s Si /Li detektory je vyskyt rusivého Si K piku
ve spektru, ktery poukazuje na pritomnost malého mnozstvi Si (frakce okolo 1%), i
kdyz vzorek Zadné neobsahuje.

Velikost Si piku variuje s obsahem spektra.

ED detektory maji Siroky Uhel prijeti a nerozlisuji mezi RTG paprsky produkovanym
v bodé dopadu elektronového paprsku a témi generovanymi jinde bludnymi
elektrony.

Spektrum muze proto obsahovat nechténé ,prispévky” z dalSich oblasti vzorku,
nosice vzorku atd.

Tyto efekty mohou byt minimalizovany zamérovacem umisténym vpredu
detektoru, ktery omezuje rozsah akceptovaného uhlu.

Dosazeni perfektni diskriminace je nemozné a rusivé piky se mohou vyskytovat
vzdy.

Nékteré zpétné odrazené elektrony mohou mit dostatecnou energii k penetraci
okna detektoru (obzvlasté, pokud jde o ultratenky typ), coz ma za nasledek rusivé
vychozi pulsy a zvysSujici se Uroven pozadi.

Tomuto efektu Ize predejit montazi elektronové pasti ve formé permanentniho
magnetu namontovaného v predpoli detektoru.
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4.3 Spektrometry s disperzi vinové délky

WD spektrometry jsou odliSné od ED typu tim, ze je RTG zareni dispergovano ve
vztahu k jeho vinové délce.

WD spektrometry disponuji vysokym spektralnim rozliSenim, ale relativné malou
intenzitou v porovnani s ED typem, coZz znamena, ze jsou komplementarni.

4.3.1 Braggova reflexe

RTG paprsky dopadaijici na krystal jsou v krystalu rozptylovano na atomy.

Tyto podminky Usti v odraz RTG dané vinové délky atomovou vrstvou s mezi-
rovinnym rozmisténim pri uréitém uhlu dopadu a reflexi zvané jako , Braggtiv uhel”.
Jelikoz se rozpéti vinovych délek prekryva, nékdy je mozny vybér mezi dvéma
krystaly pro dané RTG linie.

V soucasné dobé jsou multi-vrstvy produkovany evaporaci nahradnich vrstev
tézkého a lehkého prvku (napf. W a Si) s kontrastni RTG rozptylovou silou.

K pokryti rozsahu zajmovych vinovych délek v analyzach lehkého prvku je vhodné
pouZziti nékolika rdznych multi-vrstev optimalizovanych pro rtizné vinové délky
vhodnym vybérem prvku a tloustky vrstvy.
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4.3.1.1 Efekty de-fokusace

Fokusacni geometrie WD spektrometru je spravna, pouze pokud RTG zdroj lezi ve
spravné pozici, jez lezi na ose kolony a zaroven je vzorek umistén ve spravné
poloze.

Pohyb zdroje v z sméru zplUsobuje zménu v Braggové uhlu, jez vede k posunu
pozice piku vzhledem ke Skale vinové délky.

Toto je obzvlasté dilezité v kvantitativnich analyzach.

V elektronové mikrosondé muze byt vzorek prenesen k ohnisku elektronového
mikroskopu ve smyslu pohybu komory, proto se lze de-fokusaénimu efektu
vyvarovat.

V pripadé SEM bez mikroskopu je rovina vzorku hure definovana, hloubka pole
skenovaného obrazu je mnohem vétsi nez v pripadé ,,obycejného” mikroskopu
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14 — Geometrie Rowlandova kruhu: konstantni Bragglv Uhel je ziskan, jestlize zdroj,
krystal a detektor lezi na obvodu kruhu
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4.3.2 Desigh WD spektrometru

V praxi neni centrum Rowlandova kruhu (umoznuje ziskavat konstantni Bragg(v
Uhel, jestlize zdroj, krystal a detektor lezi na kruhu) umisténo ve fixni poloze.

Namisto toho se krystal pohybuje podél linearni drahy, spravny Braggtv uhel je
ziskan mechanickym propojenim, které rovnéz posunuje detektor podél
odpovidajici cesty.

Zdrojova krystalova vzdalenost je linearni funkci vinové délky.
Pozadovana vinova délka je ziskana posunutim krystalu podél jeho drahy.
Skala vinové délky je kalibrovana s ohledem na zndmé RTG linie.

WD spektrometry jsou obvykle spjaty s vice nez jednim krystalem za ucelem
rozsireni rozsahu vinové délky.

V nékterych pripadech jsou na vézich na krystalovou lafetu (,,drzak”) umistény dva
anebo vice krystalll, u nichZ Ize ménit polohu, ale nékdy je vyménny mechanismus
umistén tak, Ze spektrometr musi byt ve spravné pozici pred tim, nez muze byt
krystal zménén.

V ani jednom pripadé neni vhodné ménit krystal za behu kvantitativni analyzy,
jelikoz premisténi nemusi byt perfektné presné.
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RTG zajmovych vinovych délek je nachylné k absorpci ve vzduchu: WD
spektrometry proto obvykle operuji ve vakuu, ackoliv mlze byt dostatecny tlak
dosazen i rotacnimi pumpami (napf. 1071 torrd), spektrometry jsou separovany od
vysokého vakua v koloné pomoci okna transparentniho pro RTG paprsky.

Zarizeni elektronové mikrosondy je obvykle propojeno az s péti vertikalnimi WD
spektrometry umisténymi okolo kolony.

Vyhodou tohoto usporadani je, Ze se lze vyvarovat zménam krystal( a lze usSetfrit
¢as pri multi-prvkovych analyzach mérenim nékolika pikd zaroven.

SEM obvykle neni adaptovany k pripojeni nékolika WD spektrometrd a proto je
méné efektivni pro WD analyzy.

Dillezitym parametrem je ,RTG Uhel vyzareni“, jez je definovdn jako Uhel mezi
povrchem vzorku a RTG drahou ke spektrometru.

Jestlize je pfiliS nizky, absorpce vznikajiciho RTG zareni je prilisSna.

Na druhou stranu, vysoky uhel je v konfliktu s dalsimi Ciniteli zahrnujice zadouci
kratkou pracovni vzdalenost posledniho objektivu.

Rozumny kompromis je hodnota okolo 40°.
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4.3.3 Citaci zarizeni

Ve WD spektrometru jsou RTG paprsky detekovany ,Citacim zarizenim®, sestavajici
z plynem naplnéné trubice s koaxialnim drzenim lanka.

lonizace plynnych atomU RTG paprsky generuje volné elektrony a positivni ionty,
jez jsou pritahovany k anodovému lanku a k télu citace, jez se chova jako katoda.

Elektrony jsou dostatecné akcelerovany k zplsobeni nasledné ionizace, zpUsobujici
ylavinu®, jez usti v puls elektrického naboje objevujiciho se na anodé.

Velikost pulsu je zavisla na inicialnim mnozstvi iontd produkovanych RTG fotonem.

Obvykle jsou Citaci zafizeni naplnéna argonem (obc¢as xenonem), jejichz vlastnosti
jsou vsak zlepseny pridanim malého mnozstvi poly-atomického plynu (napf. 10%
metanu).

RTG paprsky vstupuji skrze ,,okno® do vneéjsi stény.

Pro dlouhé vinové délky musi byt okno tenké (k minimalizaci absorpce).

Tato forma CitaCe je znama jako ,tokovy citac”.

Pro velmi dlouhé vinové délky je vhodné redukovat hustotu plynu, takze RTG
absorpce se nevyskytuje v blizkosti okna: toho muze byt dosazeno rovnéz snizenim
tlaku nebo pouzitim argon-metanové smeési s vysSim mnozstvim metanu.
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Pro kratké vinové délky mlze byt pouZzito silnéjsi, nepropustné okno, tento ¢itac je
hermeticky uzavreny a obvykle je naplnén xenonem, vzhledem k vyssi absorpci
kratkych vinovych délek RTG paprskl — tento typ je oznacovan jako uzavreny ci
zapecetény citac.

Nékdy je pouzivan tokovy Cita€ s argonem s plynnym tlakem okolo 2 atmosfér (ke
zvyseni absorpce) namisto toho pro kratké viny.

Tandemové usporadani s tokovym Citacem vpredu a uzavienym cCitacem za nim
poskytuje efektivni detekci vSech vinovych délek.

Toto usporadani je obzvlasté vhodné pro SEM osazené pouze jednim WD
spektrometrem.

V multi-spektrometrovém zarizeni ma obvykle kazdy spektrometr Citac vyhrazeny
primarneé jak pro dlouhé tak kratké vinové délky.

4.3.3.1 Analyzy pulsove vysky

Amplituda vystupujiciho pulsu z Citaciho zafizeni je proporcni k energii
detekovanych RTG fotonl — jedna se o velké zjednoduseni — ionizace plynu je
predmétem statistické fluktuace, coz zplsobuje pulsy variabilni ve vysce.

Idealné je distribuce pulsové vysky prizplisobena funkci Gaussovy distribuce.
Primérna vyska pulsu je proporcni k RTG energii, E, a Sirka distribuce variuje jako
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Vzhledem ke vzniku kontaminace na anodovém lanku se mohou vyskytovat rozsiteni a
asymetrie.

Pri velké pulsové frekvenci se rovnéz muze vyskytovat deprese dané pulsové vysky.

Analyzator pulsové vysky (PHA — pulse-height analyser)propousti pouze pulsy s vyskou lezici
Vv jistém ,,okné”.

Vyska vychozich pulsl z Citaciho zafizeni zaleZi také na hustoté plynu.

Analyza pulsové vysky je proto nachylna ke zménam v teploté anebo tlaku, jestlize je
pouZzivan tokovy Citac (uzavrené citace jsou proti tomuto efektu imunni).

Tento problém mize byt vyresen pouzitim stabilizatoru hustoty plynu.

4.3.3.2 Unikovy pik

Existuje urcita pravdépodobnost, ze fluorescentni Ar K foton, emitovany nasledujici absorpci
prichoziho RTG fotonu, mlze uniknout z ¢itace bez absorpce.

Toto dava vzniknout tzv. ,,unikovému piku® v distribuci pulsové vysky, obdobnému tomu u ED
spektra.

Vyskytuje se pouze pro RTG paprsky vyssi energie nez relevantni excitaCni energie.
Existence Unikového piku redukuje ucinnost analyzy pulsové vysky pro potlaceni vysoko-

radovych reflexi, kdyz lezi uvnitf PHA okna podle zajmovych reflexi prvniho radu, cehoz se lze
vyvarovat pouze pouzitim jiného Citaciho plynu.
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4.3.4 Pocitani pulsu a mrtvy cas

Ve WD analyzach jsou RTG intenzity méreny pocitanim vychozich pulst z ¢itaciho
zarizeni, po amplifikaci a selekci pomoci analyzatoru pulsové vysky.

Pro kvantitativni analyzy je pocitan pocet pulst prichazejicich vdaném ¢asovém
intervalu.

Selekce Citaciho Casu je vztazena k pulsové frekvenci a totalnimu mnozstvi impulsu
potrebnych pro pozadovanou statistickou preciznost.

,Mrtvy ¢as“, definovany jako casovy interval (t) po prichodu pulst, béhem kterého
je systém nereaktivni vzhledem k nasledujicim pulstim (typicky nékolik
mikrosekund), zpUsobuje, Ze mérené pulsové tempo (n’) je mensi, nez skutecné
pulsové tempo (n) o mnozstvi, které se stava pri vysokém impulsovém tempu
znatelné.
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4.4 Porovnani mezi ED a WD spektrometry

Impulsové tempo pro jednotku proudu paprsku pro Cisté prvky, jez je ziskatelné
s krystaly normalné pouzivanymi v WD spektrometrech.

Pro dané krystaly se ucinnost snizuje se vzrUstajici vinovou délkou, jelikoz se
prostorovy Uhel sniZzuje se zvysSujicim se uhlem Braggova uhlu.

Pulsové tempo pro jednotku proudu paprsku ziskatelné WD spektrometrem je
znatelné nizsi nez to typickym ED spektrometrem, ale na druhou stranu je tento
fakt vyvazen lepSim prostorovym rozlisenim.

Vyznamnym parametrem je pik k poméru pozadi, ktery je vztazen k rozlisSeni,
jelikoz pulsové tempo pozadi je zavislé od Sirky skupiny kontinua, jez je
zaznamenavano spektrometrem.

Typické hodnoty ziskané WD spektrometrem lezZi od nékolika stovek do +1000 (pro
Cisté prvky) a je priblizné desetkrat vyssi nez u ED spektrometru.
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15 — Intenzity Ka linii pro Cisty prvek o atomovém Cisle Z jak jsou zaznamenany ED a
WD spektrometry s odlisSnymi krystaly (akceleracni napéti 20 kV), LiF — fluorid lithny,
PET —pentaerythritol, TAF thallium acid ftalat
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5 Skenovaci elektronova mikroskopie

5.1 Predstaveni

Skenovaci elektronovy mikroskop sestava esencialné z nasledujiciho:
zdroj elektrond,

prostfedky pro fokusovani téchto do jemného paprsku,

prislusenstvi pro rozklad paprsku do rastru,

prislusenstvi pro detekci elektroni emitovanych vzorkem a obrazovy zobrazovaci
systém.

RTG spektrometr je volitelnym pfidavnym zafizenim, umoznujici pouziti SEM pro
prvkové mapovani a analyzy.

Nejcastéji pouzivané typy obrazu jsou sekundarni elektronové (SE) obrazy, které
poukazuji na topografické vlastnosti a zpétné rozptylené elektronové (BSE) obrazy,
které jsou pouzivany k odhaleni variaci ve slozeni.

RTG obrazy, nebo ,,mapy”, jez zobrazuiji distribuci specifického prvku, jsou popsany
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5.2 Zvétseni a rozliseni skenovacich obrazu

Zvétseni skenovanych obraz( je rovno pomeéru velikosti obrazu na obrazovce
displeje k rastru skenovanému paprskem vzorku.

Nejnizsi priblizeni je limitovano maximalnim uhlem, skrze néj maze byt paprsek
ohybdan bez naruseni obrazu a je zavislé na pracovni vzdalenosti, pricemz je
nejnizsi, kdyz je pracovni vzdalenost nejdelsi.

V typickém SEM je minimalni pfiblizeni v radu 10, coz koresponduje s 1 cm
ctverecniho rastru, predpokladajici 10 cm ctverecnich obrazu.

Priblizeni mlze byt zvyseno na velkou hodnotu redukovanim amplitudy skenované
vinové krivky privadéné do vychylovacich civek.

SEM ma proto schopnost ,,zoomovat” pres Siroké rozpéti.

Nicméné, maximalni pouzitelné priblizeni je ur¢eno rozlisenim.

Prostorové rozliseni mize byt definovano adekvatné k praktickym uceldm jako
velikost nejmensiho detailu Cisté viditelného ve vzorku.

Je limitovano primérem elektronového paprsku a interakci mezi dopadajicimi

elektrony a vzorkem.
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Primér paprsku je determinovan nékolika instrumentalnimi faktory a ve vétsiné
SEM mUze byt redukovan pod 10 nm, jestliZe je to vyZzadovano (nebo pod 1 nm

v pfipadé specializovanych instrumentu s vysokym rozliSenim).

V mnoha aplikacich je nicméné ultimatni rozliSeni nepotrebné a vétsi primér
paprsku mize byt pouzivan s vyvhodou moznosti vyssiho proudu.

Proud paprsku a velikost jsou kontrolovany primarné kondenzorovym nastavenim
objektivd a finalni clony objektiva.

Limity rozliSeni, predurcené interakci paprsku a vzorku, maji rozpéti od cca 1 um
v RTG obrazech az k 1 nm u SE obraz(. Je nesmysIné pouzivat priblizeni, jez je tak
vysoké vzhledem k rozliseni, Ze vysledny obraz vypada rozmazané.

Aplikovanim kritéria, kdy by velikost rastru neméla byt méné nez 100 nasobek

rozliseni, dostdvdme maximalni pouZitelné priblizeni pro vétsinu ucell mezi 1000 a
100 000 (pro 10 nm rozliSeni).

~ -® JERS;
* < 7
HRR .-' < .
. * * . 4
evropsky M M ;

socialni Css
= P OP Vzdélavani .
fondvCR EVROPSKA UNIE pro konkurenceschopnost lf’:‘iNA ®

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

SV

SV

&
Vensis

b



16 — Obrazky TEM mfriz

ky (400 ok na palec) pfi rGznych pfiblizenich, demonstrujici
Siroké zoomové rozpéti SEM
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17 1 Obrazek vykazujici extremm astlgmatlsmus
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5.3 Fokusovani

Obraz je nejostrejsi, kdyz je sila finalniho objektivu nastavena na ohnisko paprsku
pfi povrchu vzorku.

K dosazeni spravného ohniska muze byt sila objektivu variabilni k
poskytnuti maximalni ostrosti pri skenovani vzorku.

Astigmatismus (opticka vada), jez zplsobuje naruseni a neostrost, muze byt
upraven nastavenim stigmatoru.

Pro dané akcelerované napéti je odpovidajici sila objektivu primo zavisla na
pracovni vzdalenosti a obracené, pracovni vzdalenost muze byt dedukovana
z nastaveni objektiv(, jez poskytuje ostry obraz.

Toto je uzite€né pro ziskani spravné pracovni vzdalenosti ve vztahu k RTG
spektrometru, jestlize jsou pozadovany analyzy.

Sila magnetického objektivu pozadovana pro danou ohniskovou vzdalenost zavisi
na akcelerovaném napéti, a jestlize je toto zménéno, nastaveni objektivi musi byt
pozménéno k udrzovani ostrého obrazu.

V nékterych zafizenich je tato vlastnost dosazena automaticky. Nékdy je rovnéz
pouZzitelny autofokus, ackoliv k dosazeni idealnich vysledkd je vyzadovan zakrok
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Hlavni aplikace SEM je vytvareni obrazli trojrozmérnych objekta.

Paprsek mUze byt perfektné fokusovan pouze v jedné roviné, nicméné hloubka
pole je v porovnani s optickym mikroskopem vysoka, takze v mnoha pripadech je
adekvatni ostrost ziskatelna skrze obraz.

S naklonénym vzorkem mizZe byt ostré fokusovani udrzeno pres celou skenovanou
oblast.

5.4 Sum ve skenovaném obraze

Skenované obrazy jsou €asto ,,zaSuméné”: vykazuji nahodné vykyvy v svétlosti bod
od bodu, coZ znesnadnuje rozeznani jemnych detaild.

Sum ma dva zdroje: statistické vykyvy v mnoistvi detekovanych elektrond a
elektronicky Sum v detekénim systému.

Prvnimu se nelze vyvarovat, avsak lze jej minimalizovat pouzitim nejvyssiho
mozného proudu paprsku a maximalizovanim efektivity elektronové detekce.

Druhy variuje s charakteristikami systému detektoru.

Efekt Sumu a Sirky pasma mize byt zna¢né redukovan pouzitim nizsi skenovaci
frekvence, zatimco obraz je zobrazovan na CRT s dlouhodobym setrvanim obrazu,
coz umoznuje vidét cely obraz navzdory relativnimu dlouhému ¢asu obrazového
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Dalsi redukce Sumu muze byt dosazeno pouze pouzitim stale pomalejsSiho skenovani, coz
znamena pouziti bud’ petrografického nahravani anebo pocitacového obrazového ulozisté.

Zadny benefit nepfinasi snizeni hladiny $umu pod schopnosti oka detekovat rozdily
v svétlosti, ale navySeni kontrastu zvySuje i Sum a tomu by méla byt pri nahravani vénovana
pozornost.

5.5 Digitalni obrazy

V analogickém typu skenovaciho systému jsou paprsek a CRT bod ohybany kontinualni
pilovitou vinovou formou a elektronovy signal pouzity k regulaci CRT jasu je rovnéz
v analogické formé.

V digitalnim systému je vinova forma skenu odvozena prekladem cisla generovaného
v pocitaci k napéti, pri pouziti DAC (konvektoru digitalniho obrazu na analogicky, DAC —
Digital to analogue convector).

VInova forma ma vzhled jakoby schodisté, s paprskem zUstavajicim v jedné pozici pro urcitou
»prodlevu” pfed pohybem k dalsi pozici.

Typicky fada obsahuje 1024 krok(. Vystup detektoru je digitalizovan ve smyslu konvektoru
analogického obrazu na digitalni (ADC — analogue to digital convector) a je uloZen jako Cislo
v pocitacové pameéti pro kazdy bod obrazu — pixel.

Pro zobrazeni obrazu je toto Cislo konvertovano zpét na napéti za pomoci DAC upravujiciho

jas CRT. . :
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Vysledek je velmi podobny analogickému obrazu s vyjimkou detailniho prohlizeni, kdy muze
byt rozeznano, ze obraz je tvoren jednotlivymi oddélenymi body.

Rovnéz , odstiny Sedé” jsou , kvantovany“, tyto aspekty obecné nedegraduji obrazovou
kvalitu, za coz mlze ,nedokonalost” lidského oka rozliSovat mezi vice nez 16 odstiny Sedé
v jednom obraze.

S digitalnim skenovacim systémem mohou byt ulozené obrazy zobrazeny pri TV frekvenci,
zatimco jsou tvoreny opakované obrazové skeny a vysledky jsou pridany k ulozenym datim.

Toto umoznuje vylepSovani obrazu v kvalité se snizujicim se Sumem, co ,zivy“ analogovy
obraz neumi.

Dalsi vyhody jsou snadnost ukladani obrazu, pouzitelnost sofistikovaného zpracovani obrazu
a moznost pouziti nepravych barev pro zdUraznéni zajmového aspektu.

5.6 Topografické obrazy

Hlavni funkci SEM je produkce obraz(i trojrozmérnych objektl. Vyhodou oproti optickému
mikroskopu je vyssi hloubka ostrosti a vyssi maximalni rozliseni.

Lidsky mozek je schopny obvykle intuitivné interpretovat topologické informace, jez SEM
zobrazuje.

Jak Se tak BSE obrazy projevuji topograficky kontrast, ackoliv obvykle jsou SE obrazy
pouZivany pro tento typ obrazll a BSE obrazy pro zobrazovani kompozi¢nich rozdild.
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5.6.1 Sekundarni elektronové obrazy

Sekundarni elektrony jsou emitovany z velké blizkosti povrchu vzorku s energiemi
neékolika eV.

Zvyseni v SE poli, spjaté se snizenim uhlu mezi paprskem a povrchem vzorku dava
vzniknout trojrozmérnym efektdm v SE obrazech.

ET typ elektronového detektoru, jestlize operuje s pozitivné predpojatou mrizkou,
pritahuje sekundarni elektrony, zahrnujice ty emitované z vzdalené strany pole a

z vnitfni trubice, ackoliv tyto elektrony jsou méné efektivné sbirdny nez ty z oblasti
v primém sméru z pohledu detektoru.

Kontrast v SE obraze se zvysSuje s variaci v elektronovém vytézku s povrchovym
uhlem. Elektronovy vynos je nejvyssi, kdyz elektrony dopadaji pod kosym uhlem.

Vysledny obraz obsahujici topografické informace je snadno interpretovatelny.

Detektor by mél byt umistén v blizkosti vrchu skenovaciho rastru, coz vede ke
schopnosti produkovat efekty s ,vrchnim svétlem®.

Jestlize je umistén nize, ,vrcholy“ a , udoli“ se jevi invertné.
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Nejvice SE mUze uniknout ze vzorku pfi jeho okrajich, coz zpUsobuje jakoby jasny
zZjev.

Tento ,,okrajovy efekt” je nejvice markantni pfi vysokém akceleracnim napéti,
vzhledem k vyssi penetraci elektronu.

SE emise neni silné zavisla na sloZeni a v pripadé potazeni vzorku je fizena hlavné
vlastnostmi potahového materialu.

SE obrazy nicméné do jisté miry reflektuji atomové Cislo a jeho variace, hlavné

vzhledem k produkci sekundarnich elektronl pomoci zpétné odrazenymi elektrony
narazejicimi do pdlového nastavce elektronového objektivu atd. (tento efekt mUze
byt minimalizovan pokrytim pélového nastavce prvkem o nizkém atomovém Cisle).

7

Everhart-Thornleylv detektor ma rovnéz vystup zahrnuijici ,,prispéni“ od primého
sméru zpétné odraZzenych elektrond, ackoliv tento je v pripadé, kdy detektor
pracuje v modu SE, nevyznamny.
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18 — Obrdzek matice vykazujici silny trojrozmérny efekt, ktery je dan zavislosti SE emise
na Uhlu parsku k dopadu
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19 — Sbér SE z trojrozmérného vzorku detektorem s pozitivnim predpétim mfrizky

Electron
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electrons
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20 - SE snimek krystalll mineralu cannoitu, rozméry 280 x 200 mikrond.
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21 — SE obraz miocenniho organismu
Globigerinatella insueta: a) 200 x
priblizeno, b) 2000 x pfriblizeno
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5.6.2 Obrazy zpétné odrazenych elektronu

Vzhledem k relativné vysoké energii BSE (tisice elektronvoltd) se tyto pohybuji po
takrka prfimych liniich.
S detektorem umisténym na jedné strané vzorku se vyskytuji silné stinové efekty —

BSE nejsou detekovany, jestlize jsou emitovany ze strany ,vrcholu®, unikajici od
detektoru (na rozdil od SE, které jsou k detektoru pritahovany).

BSE vynos vykazuje zavislost na uhlu mezi paprskem a povrchem vzorku podobné
jako u SE, takze vznikajici jas této oblasti, jez mlzZe byt ,vidén” detektorem, variuje
s Uhlem povrchu.

Vysledny efekt podava dobry dojem o topografii.
E-T detektor, jestlize neni nastaveny sklon mtizky, detekuje BSE, ale ne SE.

Nicméné, mnohem vyssi BSE detekEni efektivita je ziskatelné bud' scintilacnim
detektorem velké oblasti nebo prstencovym ,,solid state” detektorem.

Jelikoz tyto jsou relativné bez sméru, poskytuji obrazy, které postradaji stinovy
efekt dosazitelny umisténim detektoru na jedné strané vzorku a jsou pouzivany
hlavné pro obrazy rozliSujici kompozici.
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Nicméné v pripadé kruhového detektoru rozdéleného do sektord, muize byt

topograficky kontrast zdliraznén a kompozi¢ni kontrast potlacen pouzitim rozdil(
v signdlu z opacného sektoru.

S obvyklym typem BSE detektoru, jez nejsou citlivé na elektrony nizké energie, je
pro BSE obrazy Zzadouci pouziti akcelera¢niho napéti od 15 kV anebo vyssiho.

Nicméné by mél byt bran na zretel fakt, Ze prostorové rozliSeni v BSE obrazech se
zhorsuje s rostoucim akceleracnim napétim.

Pri vysokych priblizenich jsou SE obrazy, vzhledem k jejich vyrazné vyssim
prostorovému rozliseni, vhodnégjsi.
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22 — BSE obraz médéné mrizky (400
ok/palec), namontované na hlinikovy
Stocek: a) kompozicni mod, pouzivajici
celkovy BSE signal, vykazujici jas na
zakladé atomového Cisla, b)
topograficky madd, kde je signal na
jedné strané vzorku odecten od toho
na druhé strané, zobrazujici kontrast
topograficky ve formé stinovani, avSak
chybi rozdil mezi jasnosti stribra a
médi.
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5.6.3 Prostorove rozliseni

Sekundarni elektrony maji natolik malou energii, ze nejsou schopny v pevném
materialu preletét na vzdalenosti vyssi nez cca 10 nm, proto jsou schopny uniknout
pouze ty, jez jsou generovany blizko povrchu, a SE emise podnicena pfimo
dopadajicim paprskem se vyskytuje pri anebo velmi blizko k bodu vstupu.

Prostorové rozliSeni obrazu je formovano prevazneé takovymi elektrony, které jsou
proto zavislé predevsim na prumeéru paprsku.

S vyjimkou vysokych priblizeni je prostorové rozliseni obvykle ur¢ovano velikosti
pixelu (nebo vzdalenosti mezi liniemi v analogovém obraze).

seV V 7

Jestlize je prumér paprsku mensi nez velikost pixelu, nepfinasi to jiz zadny dalsi
benefit.

Proto je vhodné pouziti takového priméru, ktery se blizi velikosti pixelu, pro
maximalizovani proudu.

K dosazeni vysokého prostorového rozliseni musi byt primér paprsku nastaven
vhodnym vybérem operacnich parametrd adekvatné maly.

Nicméné redukovani priméru paprsku zplsobuje nevyhnutelné ztraty proudu.
Prakticky limit proudu paprsku pro SE obrazy je okolo 1pA.
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Specifikace SEM s respektem k rozliSeni je typicky v radu okolo 5 nm, ale téchto hodnot lze
dosahnout pouze za pfiznivych podminek.

Rozptylové pole ¢asto znatelné degraduje rozliseni, jestlize jsou pouzity bud dlouhé pracovni
vzdalenosti anebo nizké akceleracni napéti.

Diskuse se zatim tykala pouze SE vytvorenych dopadajicimi elektrony do vzorku.

SE jsou vSak produkovany rovnéz BSE a pro prvky o vysokém atomovém Cisle je tento zpUsob
vzniku jesté vyznamnéjsi, nez primy vznik dopadajicim paprskem.

Tyto BSE spjaté SE se mohou objevovat ve znatelné vzdalenosti od bodu dopadu paprsku.

Pri nizkych priblizenich toto prispéni k SE signalu nema na rozliseni podstatny efekt.

Pri stfrednim pfribliZzeni jsou relativné jemné detaily reprodukované prfimo generovanymi SE
prekryty na méné cCisty obraz formovany s BSE-spjatymi SE.

Tyto efekty mohou byt znatelné redukovany pouzitim nizkého akcelera¢niho napéti, které
snizuje elektronovy rozsah.

Na druhou stranu, vysoké priblizeni skenované oblasti mlze byt mensi nez oblast, pres
kterou se BSE-spjaté SE objevuiji, v tomto pripadé zcela prispivaji k difuznimu pozadi.

Tento efekt Ize potlacit pouzitim vysokého akceleraéniho napéti, vzhledem k velkému
rozsahu dopadajicich elektrond.
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5.6.4 Hloubka ostrosti

SEM ma mnohem vétsi hloubku ostrosti nez opticky mikroskop, vzhledem k malym
rozdilim elektronového paprsku, ktery dopada na velikost clony findlniho objektivu
a pracovni vzdalenosti.

Pro typické, ,malo priblizené” obrazy, mlze byt velikost pixelu v fadu od 1 pum
nebo vice.

Hloubka ostrosti je priblizné rovnocenna Sifce skenovaného rastru.

Vysoké priblizeni (a rozliseni) hloubky ostrosti je obvykle okolo desetiny Sirky
rastru.

5.6.5 Stereoskopické obrazy

Stereoskopicky efekt mlze byt produkovan nahravanim dvou obraz( stejné oblasti

se vzorkem naklonénym smeérem k elektronovému detektoru pfi lehce odliSnych
uhlech.

Rozdily mezi obrazy jsou analogické k tém, jez umoznuiji lidskému oku a mozku
stereoskopické binokularni vidéni, a trojrozmérny efekt tak mize byt ziskan
umisténim parovych fotografii do stereoskopického prohlizece.
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Prifrazenim kontrastnich barev (napfr. ervené a zelené) do obraz( a pfi jejich zkombinovani
do 3D obrazu mUzZe byt stereoskopicky efekt ziskdn pomoci barevnych bryli.

Rovnéz je mozné produkovat ,,zivy“ stereo obraz pouzitim specialniho skenovaciho systému,
jez méni uhel dopadajiciho paprsku mezi postupné skeny a zobrazuje obraz alternativné na
separovaném CRT pfi rychlé frekvenci, takZze oba obrazy jsou vidény simultanné.

Stereoskopicky efekt zavisi na rozdilech v relativni pozici rysli v obraze. Kvantitativni data na
vySce variaci vzorku mohou byt derivovana z méreni premisténi rozeznatelnych rysa.

5.6.6 Nabijené artefakty

Vzhledem k jejich nizké energii jsou sekundarni elektrony velmi lehce ohybany jakymkoliv
nabojem pritomnym na povrchu vzorku.

Izolovani vzorku mUze byt provedeno potazenim potahovym materidlem, ¢imz se predejde
naboji.

Nicméné jestlize je potazeni na nékterych mistech defektni, nebo se na povrchu vzorku
vyskytuje nedistota, nabojové artefakty se v SE obraze objevi.

Jestlize je nabijeni silné, cely obraz bude mit tendenci k hromadéni napfi¢ obrazovkou, jak se
vzorek nabiji, se skokem zpét, jakmile se ndboj vybije.
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5.6.7 Operace pri nizkém napeti

Nutnosti potaZeni se Ize vyvarovat uvazovanim, ze SE vynos se zvysuje se snizujici
se dopadajici elektronovou energii, takze jestlize je pouzito dostatecné nizkého
akceleracniho napéti, sekundarni a zpétné rozptylené elektrony opoustéjici vzorek
jsou vyrovnané s témi prichazejicimi v paprsku.

Izolovany vzorek muze byt proto pozorovan bez potazeni.

V pfipadé zhaveného elektronového zdroje je k dispozici mensi proud pfi nizkém
akcelera¢nim napéti v paprsku daného priiméru, z dlivodu zavislosti jasu na
akcelera¢nim napéti.

Rovnéz prostorové rozliseni podléha degradaci bludného magnetického pole,
termalnimu energetickému rozsireni elektron( atd.
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5.6.8 Aplikace ,,enviromentalniho“ SEM

SEM muze operovat s relativné slabym vakuem ve vzorkové komore.

To umoznuje, aby vzorek obsahoval volatilni komponenty, jako napf. vodu nebo olej, které
mohou byt zkoumany.

Rovnéz muze byt nepotazeny vzorek pouzit bez setkani se s nabijecimi efekty.

Toto je vyhodné zejména pro velké vzorky, jez je obtizné potahovat a ty, jejichz potahovani
neni vhodné, napr. vzhledem k mfizce.

5.7 Kompozicni obrazy

Frakce elektronl v paprsku, jez jsou zpétné rozptylené, je silné zavisla na atomovém Ccisle, Z.

Vystup BSE detektoru reflektuje tuto zavislost v ponékud upravené formé, jelikoz detektor je
silné energeticky senzitivni a distribuce energie zpétné rozptylenych elektront variuje se Z.

Jas v BSE obraze je proto funkci Z.

Pro kompozicni obrazy by mél byt vzorek velmi dobre vylestén, takze topografické efekty jsou
minimalni.

SE obrazy rovnéz vykazuji néjaky kompozi¢ni kontrast vzhledem k sekundarni elektronové
emisi zplsobené zpétné rozptylenymi elektrony.
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5.7.1 Rozliseni atomového cCisla v BSE obrazech

Kompozicni BSE obrazy jsou velmi napomocné samy o sobé jako petrograficka
technika, ale zrovna tak dobfe poslouzi k vybéru bodd pro RTG analyzu.

Obcas je snazsi rozlisit rozdilné mineraly na zakladé jejich atomového cisla nez na
zakladé optickych vlastnosti (zrovna tak nékdy naopak).

V mnoha pripadech ma dany minerdl rozpéti sloZzeni a proto mu nemuze byt
pridélena unikatni hodnota Z, toto se projevuje zejména u feromagnetickych
silikatd (magnetit, hematit), u nichZ Z variuje zna¢né s poméry Fe/Mg.

5.7.2 Prostorové rozliseni v BSE obrazech

Prostorové rozliSeni v BSE obrazech je znatelné horsi nez v pripadé SE, jelikoz BSE
cestuji mnohem vétsi vzdalenosti pred tim, nez se uvnitf vzorku objeuvi.

Sitka efektivni zdrojové oblasti je okolo poloviny celkového rozpéti dopadajicich
elektron( ve vzorku a variuje zhruba jako (elektronova energie).

Nejlepsi prostorové rozliSeni je proto ziskatelné s nizkym akceleraCnim napétim, s
vyhradou omezeni stanovenych citlivosti BSE detektoru pri nizkych energiich.
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BSE elektrony, jez se objevuji ve vzdalenosti od bodu dopadu paprsku, ztraceji
citelnou energii cestovanim skrze vzorek.

Na druhou stranu, elektrony opoustéjici vzorek trpi ohybem o velkém dhlu a brzy
po vstupu ztraci malou ¢ast jejich inicidlni energie.

Usporadanim k detekovani pouze téchto ,nizko-ztratovych” elektront mize byt
ziskano vyrazné zvysené prostorové rozliseni.

5.7.3. Aplikace leptani

Diky leptani vzorku mohou byt kompozi¢ni rozdily prevedeny do topografického
kontrastu a lze dosdhnout i vyssiho prostorového rozliSeni za pomoci SE nez za
pouziti BSE.

Tato technika muze byt pouZita napr. pro jemné mikrostruktury pyroxend.

5.8 Techniky zlepsujici obraz
Zobrazovaci systém SEM obvykle disponuje opatrenim pro modifikaci obrazu
umoznuijici zlepSeni viditelnosti zajmovych vlastnosti.

Obvykla procedura ke zlepSeni kontrastu je posun Urovné ¢erné smérem doll a
zvyseni prebytku, kdy jsou zdlraznény zmény v jasu.
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Rozdilné efekty mohou byt ziskany variovanim funkce ,gama®

S hodnotou gama vyssi nez 1, je kontrast v tmavych ¢astech obrazu zvysen pri ubytku ve
svétlé oblasti, zatimco hodnoty mensi nez 1vedou k relativnimu zlepSeni kontrastu ve
svétlych polohach.

DalSi moznosti je aplikovani diferenciace k elektronovému signalu, coz ma za efekt
zdUraznéni hranic, kde se nahle méni jas.

5.9 Dalsi typy obrazu

Prevazna ¢ast SEM praci zahrnuje pouziti SE a BSE obraz( poukazujici prevazné na
topografické, resp. kompozicni kontrasty.

Lze vytvaret i mnohé dalsi typy obrazl, nékteré z nich jsou zminény v nasledujicim textu.

5.9.1 Absorbované proudové obrazy

Proud ,tekouci” ze vzorku na dno je rovny dopadajicimu proudu paprsku minus ztrato
proudu vzhledem k zpétnému rozptylu a sekundarni elektronové emisi.

Tento proud muzZe byt zesilen a pouzit k produkci obrazl ,,absorbovaného proudu®.

Kontrast v takovych obrazech je reversni v porovnani s normalnimi obrazy, jelikoz oblasti,
z nichZ jsou emitovana vysokd mnozstvi elektrond, se jevi spiSe tmava nezli svétla.
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Absorbovany signal proudu je fizen samostatné mnozstvim elektront opoustéjicich
kazdy bod v obraze, proto absentuji stinové efekty objevené v SE a BSE obrazy
ziskané smérovanymi detektory.

Topograficky kontrast vznika z variaci v mistnim Uhlu povrchu (ktery ovlivauje jak
BSE tak SE).

Kompoziéni rozdily rovnéz ovliviiuji obraz, hlavné skrze prinos zpétné rozptylenych
elektrond.

5.9.2 Magneticky kontrast

Je mozné produkovat SEM obrazy, v nichz jsou odkryty magnetické domény
vzhledem k interakcim mezi elektrony a magnetickym polem spojenym se vzorkem.

Hlavnim kontrastnim mechanismem je ohyb sekundarnich elektront ihned nad
povrchem vzorku, coz ovliviiuje efektivitu, s niz jsou detekovany.

Naklonéna mrizka E-T detektoru pfitahuje SE pfrilis silné, coz dava za vnik pouze
slabému magnetickému kontrastu.

Vylepseni Ize dosahnout umisténim clony do popredi detektoru.
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5.9.3 Obrazce souvisejici s krystalovou mrizkou

S krystalovym vzorkem se BSE vynos chova anomalné, jestlize elektronovy paprsek
dopada pfi uhlu blizkém uhlu Braggovu (pro odpovidajici elektronové vinové délky)
relativné k sadé hustéji usporadanych atomovych rovin, nasledkem cehoz jsou
elektrony kandlové propojeny mezi atomovymi vrstvami a penetruji dale nez je
obvyklé.

Jestlize je paprsek skenovan pri nizkém pfiblizeni, dhel dopadu pokryva rozmezi
nékolika stupnd a vznika obrazek sestavajici z linii odpovidajicich Braggoveé uhlu.
Variace v BSE signalu jsou jen nékolik % a musi byt aplikovano vylepseni kontrastu,
aby byly linie Cisté viditelné.

Obrazce souvisejici s krystalovou mtizkou (ECP — electron channeling pattern) je
charakteristikou struktury krystalu a orientace mrizky maze byt odvozena ze
struktury.
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5.9.4 Katodoluminiscencni obrazy

V mnoha nejen geologickych pracich jsou CL obrazy provadény jednoduchym
zarizenim, v némz Siroké elektrony z chladné katody bombarduji vzorek a CL emise
je pozorovana optickym mikroskopem.

Nicméneé pouziti SEM umoznuje korelovat CL emise s paralelné
ziskanymi informacemi jinou cestou (napfr. RTG zareni anebo BSE obrazy).

Digitalni nahravani skenovanych CL obrazd umozniuje obrazy zpracovavat a odhalit
vice detaild.

Rovnéz pro nékteré ucely muze byt vhodné vybrat vinovou délku s filtry nebo
monochromatoru, kdy mohou byt detekovany vinové délky mimo viditelné
rozmezi.

Ve skenovaci CL je dulezitym parametrem ¢as luminiscencniho Upadku: jestlize je
pouZzita pfilis vysoka skenovaci frekvence, obrazek muze byt rozmazany vzhledem
k faktu, ze prodleva na pixel je kratsi, nez doba tlumeni.
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5.9.5 Skenovaci Augerova mikroskopie

Kombinace Augerova elektronového spektrometru se SEM dava vzniknout
,skenovacimu Augerovu mikroskopu (viz. 3.12.1).

Prvkové distribu¢ni mapy jsou formovany signalem ziskanym se spektrometrem
nastavenym na Augerovy linie zajmovych prvka.

Pro tuto povrchové-sensitivni techniku je nevhodné pouziti vodivého potazeni
vzorku, a proto je problémem nabijeni vzorku.

Nicméné tomuto se lze vyvarovat pri pouziti nizSiho akceleracniho napéti, nizkého
proudu paprsku ¢i naklanéni vzorku, coz zvysuje pocet zpétné rozptylenych
elektronu a sekundarnich elektrond.

Prostorové rozliseni je s ohledem na hloubku velmi velké, coz je dano malymi
,unikovymi hloubkami“ Augerovych elektronu.

Lateralni rozliSeni v SAM obrazech je limitovdno prinosem Augerovych elektron(
produkovanych zpétné rozptylenymi elektrony opoustéjicimi vzorek, avsak i tak je
obvykle znatelné lepsi nez to, jeZ je dosazitelné za pomoci RTG snimkd.
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