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1. Uvod

Skenovaci (rastrovaci) elektronovy mikroskop, resp. skenovaci elektronova mikroskopie (SEM), umoziuje
zkoumani povrchu vzorki tak, Ze urychleny zaostieny svazek elektronii dopadé na vzorek a soucasné detektory
umisténé nad vzorkem detekuji vychézejici elektrony nebo rentgenové zareni. Pocita¢ zobrazuje ziskany
signal jako dvourozmérny obraz povrchu vzorku. Pixel vystupnfho obrazu je dan velikosti stopy dopadajicich
elektront, velikost zvétSeni je dana velikosti obrazu na monitoru a velikosti plochy rastrované na vzorku (zorné
pole). Vznikly obraz pro uré¢ity vzorek (material) tedy zavisi na pouzitém detektoru (mtzeme detekovat zpétné
odrazené elektrony, sekundarni elektrony nebo vybuzené rtg zafeni) a na energii dopadajicich elektront
(typicky stovky eV az desitky keV). Kvalitni obréazek ziskdme peclivym ladénim urychlovaciho napéti, velikosti
stopy, proudu a ¢asu snimani.

Elektrony jsou nabité c¢éstice, proto je tifeba zobrazeni provadét ve vysokém vakuu. Pritom dochéazi
k nabijeni vzorku, nabity povrch odpuzuje dopadajici elektrony a zhorSuje obraz. Proto zobrazovdni ve
vysokém vakuu funguje dobfe pouze pro vodivé vzorky (vzorek musi byt spojen s uzemnénym stolkem).
Nevodivé vzorky muzeme pokovit tenkou kovovou vrstvou, ¢imz mutzeme studovat topologii povrchu ve
vysokém vakuu. V rezimu nizkého vakua mtzeme studovat i nevodivé vzorky, ndboj je odvadén pfi ionizaci
molekul vzduchu, rozlisenf vsak bude horsi. Nékteré mikroskopy je mozné provozovat i v rezimu environmental
SEM (ESEM), kdy pfi tlaku cca desitky az nékolik tisic pascali dochazi k odpafovani vody zamérné umisténé
do komory mikroskopu, coz zmensuje degradaci zkoumanych biologickych vzorki.

Pfi dlouhodobém pozorovani vzorku muze nékdy dochéazet ke vzniku a pozorovéini ruznych artefaktt —
presvétlené oblasti vzniklé nabijenim neodvedeného néboje, degradace materidlu vzorku, apod.

V soucasné dobé se jako zdroj elektroni pouZiva bud Zhavend wolframovd anoda nebo studenyj Schottkyho
zdroj (Schottky FEG — Schottky Field Emission Gun). Schottky FEG umoziuje doséhnout vétsiho rozlisent
a ma delsi zivotnost nez jednotlivd wolframové vldkna, ktera jsou vSak podstatné levnéjsi.

Elektronovy mikroskop miize byt osazen (kromé elektronového zdroje) i zdrojem fokusovaného iontového
svazku — focused ion beam (FIB). Obvykle se jedné o zdroj kapalného galia (teplota téni galia je 29,8 °C)
a urychlovaci optikou nezavislou na elektronové. Detektorem sekundéarnich elektronti pak muzeme sledovat
signal zptsobeny dopadem téchto ionti, které ovSem znacné poskozuji povrch vzorku. Toho je ovSem mozné
pouzit i k uziteéné ¢innosti, a to k fizenému odbéru materidlu — hloubeni malych dér definovaného tvaru.

Elektronovy mikroskop muze byt téZz osazen i plynngm depozicnim systémem — gas injection system
(GIS). Dutou jehlou, ktera se vysune do blizkosti vzorku, proudi nad vzorek plyn (napiiklad metalorga-
nika s platinou), pfi jeho rozkladu nad vzorkem dochéazi k depozici napt. platiny. Kombinaci FIBu a GISu
tak miizeme napiiklad opravovat kontakty na ¢ipech. Déle se FIB pouziva pfi pfipravé tenkych lamel pro
prozafovani v transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM), pokud je mikroskop navic osazen i specialnim
manipulatorem (podavatem), ke kterému je lamela pfivafena GISem.
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Obrézek 1.1. Schéma elektronového a iontového tubusu (materialy FEI).

2. Elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i

V praktiku pouzijeme elektronovy mikroskop FEI Quanta 3D 200i. Tento elektronovy mikroskop je t¥idy
DualBeam (duélni svazek), obsahuje tedy elektronovy tubus pro zobrazeni SEM, iontovy tubus (ionty galia)
pro FIB a systém GIS. Na rozdil od mikroskopia SEM, do kterych je p¥idan tubus FIBu, obsahuje systém
DualBeam dalsi technické vylepSeni zlepsujici kvalitu obrazu pii obsazeni mikroskopu obéma zdroji. Uhel
mezi obéma tubusy je 52°, pfi opracovani vzorku ionty je tedy nutné vzorek o tento tihel oto¢it kolem eucent-
rické polohy (prusecik os téchto tubust), ktera se nachazi 15 mm (koinciden¢ni vzdalenost) od elektronového
tubusu, viz nasledujici obrazek.
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Obrézek 2.2. Natoceni vzorku pri kolmém pozorovéani elektrony (vlevo) a pii opracovani a kolmém pozorovani
ionty (vpravo). Pohled ze sméru od dvitek komory.
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Nize uvedené tabulka zobrazuje standardni tvary, do kterych umi Quanta povrch vzorku opracovat.
Cross-section znamené vytvofeni pfi¢ného Fezu, coZz se vyuziva pro studovani pri¢ného profilu materiala, a
to bud jednorazové nebo postupnym odbérem materidlu a snimanim obrazu fezu pro 3D analyzu struktury
materialu.

rectangle cross-section | line and circle bitmap
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Standard available patterning and deposition toolkit.

Obréazek 2.3. Schémata tvarii vyrezavanych metodou FIB ¢ deponovanych metodou GIS (materialy FEI).

Nasledujici tabulka shrnuje parametry mikroskopu. Vzhledem k pocitacovému zpracovani dat se rozlisent
u EM definuje jako pfechod mezi 15 a 85 procenty kontrastu.

Elektronovy zdroj | Wolframové vldkno (terméalni emise)

Rozligeni obrazu Vysoké vakuum: 3,0 nm pii 30 kV
Nizké vakuum: < 12 nm pii 3 kV
ESEM: 3,0 nm pii 30 kV

Urychlovaci napéti 200 V - 30 kV
Proud elektroni kontinualné az do 1 pA
Rezim neutralizace naboje pro opracovani nevodivych vzorkt
Iontovy zdroj Kapalné kovové galium
Rozligeni 9 nm, koinciden¢ni bod, 30 kV a 1 pA
7 nm, optiméln{ prac. vzdalenost, 30 kV a 1 pA
Urychlovaci napéti 2-30 kV
Proud 1 pA az 65 nA v 15 krocich (clonky)
Vakuum v komorte | Vysoké vakuum <6-107% Pa
Nizké vakuum 10-130 Pa
ESEM 10-2600 Pa
Detektory Everhart Thornleyuv (sekundarni elektrony — SED)

Plynovy SED s velkym zornym polem (pouZivany v nizkém vakuu)
Plynovy SED (pouZivany v rezimu ESEM)

Zpétné odrazené elektrony (BSED)

Infra¢ervena CCD kamera

Elektrony a ionty | Uhel mezi e~ a iontovou kolonou | 52°
Koincidené¢ni bod (prac. vzdal.) | 15 mm

Stolek vzorku Rozsah lateralntho posunu vzorku XY = 50 mm
Rozsah vertikalniho posunu vzorku Z = 25 mm
Naklon vzorku —10° az +60°

Rotace vzorku 360° kontinualni

Vysokého vakua se v mikroskopu dosahuje turbomolekularni pumpou umisténou pod mikroskopem s pred-
Cerpanim spirdlovym cerpadlem, které je kvili omezeni vibraci umisténo mimo mistnost s mikroskopem.
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3. Ukoly

V tomto praktiku se seznamite s ovlddanim mikroskopu FEI Quanta 3D se zobrazovani elektronovym
svazkem a tvarovanim povrchu metodou FIB. Pfi méreni zvolime vhodné napéti a zaostiime na vzorek.
Pro vysoké rozliseni je vhodné dojet vzorkem na malou vzdalenost (5 mm nebo vyssi) od elektronového
tubusu a dosahnout ostrého obrazu kombinaci ostfeni a korekce astigmatismu. Pro sejmuti kvalitniho obrazku
nastavime pomaly prichod svazku zornym polem a primérovani obrazli pii vicenasobném priichodu.

Pro pouziti FIBu nastavime vzorek do koinciden¢éni vzdalenosti 15 mm, pooto¢ime o maly tthel 10-15° a
zkorigujeme eucentricky bod, poté oto¢ime vzorkem na 52°. Tonty zaostiime na takovém misté vzorku, které
nechceme poskodit, poté prejedeme na misto, které chceme pozorovat nebo opracovévat.

Ukoly budou nésledujici:

1. Prozkoumejte obraz povrchu nékolika vzorki ve vysokém vakuu pouzitim detektoru sekundarnich a
zpétné odrazenych elektronii za rtiznych pozorovacich podminek. Pouzijte riizné urychlovaci napéti,
velikost proudu, dobu sniméani, atd.

2. Prozkoumejte a opracujte povrch vzorku iontovym svazkem.

V protokolu nezapomente popsat parametry pfi sejmuti jednotlivych obrazki. Budou-li na obrazcich charak-
teristické objekty, popiste jejich topologii (velikosti, vzdéalenosti, popf. plochu). Jsou-li obrazky pfilis svétlé
nebo tmavé, tak jim pfed vloZenim do protokolu upravte kontrast a jas.

4. Odkazy
Popis mikroskopu na strankach firmy FEI:
http://www.fei.com/products/dualbeams/quanta3d.aspx

Popis mikroskopu u firmy Edlin (zastupce FEI pro Ceskou republiku):
http://www.edlin.cz/fei/33quanta3d.htm
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