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N Uvod-pro¢ elektronova mikroskopie? @

» Svetelné mikroskopy vyuzivaji ke zobrazeni elektromagnetické vinéni
ve viditelné oblasti (UV-VIS)

* Rozlisovaci mez je omezena difrakcnim limitem, ktery tvori priblizné
polovina vinové délky pouzitého zareni

* Elektronové mikroskopy pouzivaji ke zobrazovani urychlené elektrony,
kde vyuzivaji jak casticovy, tak i vinovy charakter (de Broglie, NP 1929)



Zobrazovaci techniky

Lidské vidéni a optické pristroje pro jeho zdokonaleni.

Redeni: vétdi rozsah vinovych délek, ndhrada svétla jinou
sondou

Z Siroké skaly zobrazovacich metod se zde omezime na
zobrazeni pomoci elektronového svazku a na aplikace pfri
studiu anorganickych (a zejména krystalickych) pevnych
latek.

EM: nejen zlepseni rozliseni, ale i kvalitativni rozsireni
yvideni”

Srovnani EM s RTG/gamma zareni: vinova délka, intenzita
rozptylu, manipulovatelnost svazku
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IS Elektronova mikroskopie @

 Elektronova mikroskopie je metoda umoznuijici
studium mikrostruktury zkoumanych objektu.

* Mikrostruktura je studovana ve vakuu pomoci elektronového svazku, ktery vznika

emisi elektronu z katody jez jsou dale urychlovany k anodé. Svazek
je  fokusovan vhodné upraveny elektrickym, magnetickym nebo
elektromagnetickym polem, aby bylo dosazeno pozadovaného zvétseni.
Elektronovy svazek vytvari obraz interakcemi s pozorovanym preparatem.

* Podle fyzikalni tvorby obrazu délime elektronovou mikroskopii na dva zakladni
druhy, transmisni elektronovou mikroskopii a skenovaci elektronovou mikroskonpii.



Zakladni deleni EM

* TEM

* Elektrony pronikaji pozorovanym
preparatem a interakcemi s nim jsou odchylovany od
pUvodniho sméru, jimz se pohyboval hlavni svazek. Obraz
je tvoren dopadem prevazné neodchylenych elektront na -

zobrazovaci systém. \ L‘-’J
https://www.youtube.com/watch?v=fQJYuTpK8Fs
* SEM (REM)
* Elektrony dopadaji na pozorovany preparat a interakci s L e

hmotou vyrazi ze vzorku elektrony. Tyto elektrony jsou
pomoci vhodného potencialu pfitahovany na detektory, R
které vytvari signal upraveny pro zpracovaniv

zobrazovacim systému. Vyslednym obrazem je snimek, e
ktery zachycuje povrchovou strukturu preparatu. o

https://www.youtube.com/watch?v=uQ1gClkCblQ&t=10s T ad

Sanple Platform —_

Secondary Electron Detector
Sample
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e prvni TEM: 1932 (Knoll a Ruska, Nobelova cena 1986)
e prvni SEM 1937 (Ardenne, Manfred)
e 1949: Heidenreich ztencuje kovové folie

* 50. leta: pozorovani carovych a plosnych defektu krystalove mrizky, rozvoj
mlkrganal?{yckych metod, vysokovoltazni a in situ mikroskopie, radkovacich
modu, rozliseni ~ 0.4 nm

e 1957: Cowley, Moodie: zaklady teorie a simulace HREM obrazu

* zlepseni teplotni stability, mechanicke stability, kvality vakua, elektronicke stability,
designu cocek (CS korektory, energiové filtry), nové typy katod

* zlepSeni moznosti reprodukovatelné pripravy kvalitnich tenkych folii
* rozliSovaci schopnost ~ 0.1 nm

e 1965: Oatley, prvni komercni SEM ,,Streoscan®
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Figure 1.1. The electron microscope built by Ruska and Knoll in
Berlin in the early 1930s.

1932 Knoll a Ruska-prvni TEM (NP 1986)
1931: 16*

1933: 12000* zvétseni 1965: Oatley, prvni komerc¢ni SEM ,,Stereoscan”
M. Knoll, Z. Tech. Phys. 16 (1935) 467



Brno, 1968

The first (“three-legged”)

Czechoslovak electron 5 :
microscope is born in Brno aiming for 2 A resolution.

Brno: a 150 keV TEM
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Prvni transmisni elektronovy mikroskop Stolni TEM navrzeny v laboratofich CSAV,
(TEM) v Brne [Blaha, Delong, Drahos, vyrobeno 1000 kust v n.p. Tesla Brno.

Zobac, 1951/, vyrobeno 25 kusu. Energie Energie elektrond: 30-75 keV, rozligeni 2nm.

primarnich elektrond: 50 keV, rozliseni 2 nm. Zlaté medaile na Expo v Bruselu 1954. H



Q>

* e. jevazan v krystalu vystupni energii (E ), pro uvolnéni je nutné dodat vyssi energii nez je E,
* zdroj e. v EM se oznacuje jako elektronova tryska popr. elektronové délo

Nejcastejsi typy emise v EM:

e sekundarni emise: studené kovové vlakno (katoda) je bombardovano urychlenymi ionty,
které vyrazi elektrony z povrchu elektrody (u prvnich typu TEM)

* termoemise: zahfivanim katody se zvysuje jeji vnitfni energie, az je vétsi nez E, dochazi k
uvolnovani e. z jejiho povrchu. NejCastéjsi a nejlevnejsi postup v EM

* autoemise (emise napétim): proti studenému kovovému vldknu ve tvaru hrotu se umisti
elektroda s vysokym napétim. Vzniklé el. pole je schopno vytrhavat e. z povrchu hrotu



Zdroje elektronu-termoemise

Wolframova elektroda

* Ucinnost emise lze zvysit vytvarovanim katody do tvaru pismene V, coz
usnadni uvolnéni e. v misté ohybu

+ nizka hodnota E,=4,5eV, T_=3653 K, nevyzaduje vysoké vakuum
- provozni teplota cca 2800 K, zivostnost cca 40 hodin

Filament Heating Supply

Filament
Bia i
Wehnelt Resistor Filament
Cylinder ias = le Rbias
(Grid Cap)\‘
) G n Grid cap
—) Voltage
= — Supply
+ \&
7 Emission Anode
nt i

Figure 2.8. Conventional tungsten hairpin filament electron gun. (a) Filament wire spot-welded to support posts, (b) tip of wire
showing wire-drawing marks, and (c) exploded view of electron gun showing filament assembly, grid cap, and anode displaced
from one another.

Figure 2.7. Schematic diagram of the conventional self-biased thermionic tungsten hairpin
electron gun. (Adapted from Hall, 1966.)




Zdroje elektronu-termoemise

Elektroda z LaB (popfr. CeBy)

* ucinnost emise zvysena vytvarovanim monokrystalu LaB, do ostrého vrcholu
+ 10x vétsi emisi e. nez W elda, provozni T 1800K, zivotnost cca rok provozu
- vyZzaduje mnohem vyssi hodnotu vakua (min. 104 Pa)

—LaBg crystal
Carbon ferrule
Carbon heater rod
™

Ceramic sub-base
Mounting strip
AEl base —

Figure 2.10. Lanthanum hexaboride source. (a) LaBg block mounted on support. (b) Higher magnification showing the finely
ground tip with 10-um radius. (c) Failed LaBy tip with evidence of evaporation and oxide formation.
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Zdroje elektronu-autoemise

» Schottkyho jev: zvyseni pritoku e. z povrchu zahratého materialu pusobenim el. pole

e katoda: monokrystalicky W drat vyleptany do tvaru hrotu zakonéeny ploskami kryst. rovin (Fig. a)
* privareny k polykrystalickému W dratu, ktery je pripojeni ke zdroji napéti
* asi v poloviné monokr. dratu je naneseny rezervoar z ZrO,, ktery zajistuje plocham (100) nizsi
vystupni praci
e e. deélo: tvofi katoda umisténd ve Wehneltovu valci, ktery ma proti $pi¢ce vldkna katody otvor

 zavalcem je umisténa dobre uzemnéna anoda s otvorem uprostred
*  Wehneltlv vélec vyvtafi el. pole->svazek e. se zuzuje tak, Zze tésné pred otvorem v anodé vytvari

zdroj zhaveni

vlakno

Cold Field
«— Emitter Tip
Wehneltuv
valec
J 7’ 2dro)
Schottky ° S
Emitter e
<100> Facet ekvipotencialni linie
“" onTip " krizists
anoda
[ I\ H

/ svazek \

!

=)

(b) (c)

Figure 2.12. Examples of field emission sources. (a) Cold field emission tip of (310) single-crystal wire spot-welded to a
tungsten wire. (b) Schottky field emission tip (courtesy of FEI Beaverton, OR). (¢) Schematic diagram of emission patterns from
a cold field emitter and a Schottky emitter (adapted from Tuggle ef al., 1985).



Elektron jako vina ve vakuu @

Pohybujici se elektron o energii E a hybnosti p=mv ma vinovou povahu (de Brogli)

h
Chova se tedy jako vina o frekvenci f = %a vinové délce A = — kde h je Planckova konst.
m-v

Rychlost elektronl v EM se blizi rychlosti svétla a je tedy nutné uvazovat relativistické

vztahy
h h 1,226
A= ~ => A= Inm]

\/ZmOeU (1 + eUZ) At VU
MoC

po dosazeni
U=10kV (béZné pro SEM) -> A=0,01226 nm
U=100kV (bézné pro TEM) -> A=0,0039 nm

A svétla cca 500 nm => elektronovy svazek muze prinést mnohem podrobnéjsi informace,
protoze nelze dosahnout lepsi hodnoty rozliSeni nez je polovina pouzitého svétla (difrakce)



Pohyb elektronu v elmag. poli. @

Pohybuje-li se elektron rychlosti v
v Casove nepromenném magnetickém poli o magnetické indukci B

pUsobi na néj Lorentzova sila F
— — —
F =e(v XB)
e-elementarni naboj (1,6E-19 C)

Pro vellkost sily F pak plati vztah F=e-v-B-sin0, kde 0 je uhel, ktery mezi sebou sviraji

vektory v a B. Jestlize elektron vlétne do mg. pole ve smeru kolmém k B pak
pUsobici sila zakrivuje jeho trajektorii a ten se zacne pohybovat po kruzn|C| 0

poloméru
MgV : P
r=—= kde m, je hmotnost elektronu B

Ovlivnéni trajektorie elektronu magnetickym polem lze vyuzit
k sestrojeni elektromagnetické cocky

oo




Elektromagnetické cocky

nejjednodussi tzv. solenoid-civka s velkym po&tem zavitd, jejichz
prumeér je mnohem mensi nez délka civky
uvnitr solenoidu vznika témeér homogenni magnetické pole

* neidealita magnetického pole vede ke vzniku aberaci (odchylek)
trajektorie elektronu, ktery vlétne do mg. pole elmag. cocky ma
tvar prostorove spiraly
e, které prochazeji stejnym bodem na ose cocky se za cockou
opét protinaji ve stejném bodeée
vetsi proud prochazejici cockou = vetsi mg. indukce = kratsi
ohniskova vzdalenost

pruchodem vysokého proudu vznika Joulovo teplo-goeky musi byt
chlazeny (napt. kap. N, nebo Peltierav ¢lanek)

schematicky rez
elmag. Cocky

neidealita mg. pole

trajektorie elektron
uvnitr cocky



Elektromagnetické ¢ocky-vady

Mg. pole v Cocce neni idealné homogenni, coz vede k mnoha
vadam (podstatou obdoba vad u optickych cocek)

a) sféricka (otvorova)-¢ocka nefokusuje viechny e paprsky vychazeji z
bodového zdroje na ose pouze do jednoho bodu. Lze kompenzovat
zmensenim primeéru clony

b) chromaticka vada- diisledkem rozdilnych energii a rychlosti e ve
svazku a dochazi k odliSnému vychylovani v mg. poli cocky. Ke zméné energie
e dochazi i pri prichodu substratem. Lze eliminovat stabilizaci urychlovaciho
napéti, snizenim tloustky substratu.

c) osovy astigmatismus-nesymetrii e svazku a mg. pole => jednotlivé e
svazky na sebe kolmé maji rlizné ohnisko. Koriguje se dodate¢nym mg.
polem stigmator( pri kazdém zaostreni mikroskopu, zejm. pfi vétsich
zvétSenich. Zdrojem mohou byt i necistoty na clonach a pdolovych nastavcich.

a) = b)

——




v praxi nelze ocekavat, ze cocky vytvari pole
idealné osové symetrické

Korekce osového astigmatismu

e quadrupdélovym/ hexapdlovym
elektrickym ¢i magnetickym polem
kolmym k optické ose mizeme

¢ Obrébénl' pélOV?Ch na,StaVCloJ, Zejména astigmatismus Vykompenzovat
vrtani ve stredu cocky * v praxi je véak potfeba ménit

* nepresnosti vinuti civky velikost i orientaci tohoto pole a

* nehomogenity materidlu proto se jako korektor astigmatismu

* lokalni ndboj na clonach... pouziva nejcasteji oktupol

L ,ﬁ//’\v/f/\ ({7\ - 3 astlgmatlcky svazek kongovany svazek

(WA I Ol o 1) i il o
\\ ¥ \, /Y \ e | | .
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Interakce e. s latkou

Rozptylové udalosti

* Pruzny rozptyl: méni se smér pohybu primarnich e., ale zachovava se mechanicka
energie. Prevazne srazky primarnich e. a atomovych jader vzorku. Excitacni E jadra je cca
100* vysSsi nez energie primarniho e. => pravdépodobnost predani E je minimalni — PE
opousti vzorek jako rozptyleny elektron

|ze to prirovnat ke srazce koralku a gymnastického mice -> kordlek nemUiZze pohnout mi¢em a odrazi se (témér) stejnou
rychlosti zpét

* Nepruzny rozptyl: méni se smér pohybu primarnich e., mechanicka (kineticka) energie
postupneé klesa — je predavana dalsim e., s nimiz primarni e. interaguje

pokud se srazi dva koralky (nebo dva gymnastické mice), predaji si vzajemné svoji energii a mohou tedy ovlivnit smér
svého pohybu



Pruzny rozptyl:

* Vychyleni primarniho elektronu v poli kladného naboje jadra atomu stinéného
vnejsimi elektrony —zména trajektorie.

e za predpokladu, ze hmotnost e. <<hmotnost jadra, rychlost e. je dostatecné mala a mezi
casticemi pUsobi pouze elektrostatické Coulombovské sily, muze byt pruzny rozptyl
popsan pomoci klasické mechaniky =
do, A 1 :

d2  16(4re, ) E* sin*(0/2)

primaml( '

Dif. ucinny prarez: Ruthefordiiv rozptyl na nestinéném jadre slkcron

Diferencidlni ucinny prirez -pravdépodobnost, Ze elektron pfibliZzujici se k atomu bude rozptylen do prostorového
uhlu dQ, je funkci uhlu 6

Interakéni Uc€inny prarez: celkova pravdépodobnost rozptylu v ploSnych jednotkach, efektivni plocha terce
Stfedni volna draha: primérna vzdalenost mezi dvéma rozptylovymi udalostmi



V s’

Pruzny rozptyl

Klasicky model nezahrnuje vliv stinéni jadra elektronovym obalem a vliv spinu elektron. Lze
pouzit pro energie nad 100keV.

*Pro nizsSi energie (vinova povaha elektront)—kvantové modely.

*Pro dosazeni dostatecné presnosti vypoctu uc¢inného prirezu pro energie jednotek keV a

nizSich-relativisticky pristup (zahrnuje spin leticiho elektronu, jeho orientaci, spin-orbitalni
interakci).

AI(100)
rain

PNV (C)/

BIANVAY: et

reflected signal, arb.u.
PR S S T

Dopada-li elektron s energii pod
30eV a , narazi” na zakdzany pas—
dojde k pruznému odrazu. Odrazivost

Atomove cisté

je poté primo umeérna lokalni hustoté DRl o
o /7 7 s 7 poy rySta ’
stavu navazanych na dopadajici vinu. odrazivost

elektronu

(disertace
Z. Pokoma, PrF MU)
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Nepruzny rozptyl

je charakterizovan postupnou ztratou E dopadajiciho e. pfi pruchodu materidlem
zpravidla je doprovazen excitaci elektronu materialu

Hlavni interakéni mechanismy: excitace vodivostnich elektronl (elektron-elektron), ionizace
vnitrnich elektronovych hladin, excitace plasmond, excitace fonond.

4 7 Ve 7 o Vv v ’
do, — 1 ucinny prarez pro nepruzny rozptyl

dW (47e)2 EW? (klasicka mechanika)

Excitacni procesy v latce vystihuji nejlépe modely zahrnuijici tzv. dielektrickou funkci a tzv.
brzdnou silu (zahrnuje ioniza¢ni potencial).

Totalni Ucinny pruarez:

Al, Cu v zavislosti na excita¢ni energii S Gifom’]
10"

1 0-15 b

N

————

10-15 F 10-18 L.

~—,

T
~Sepuniyy

10"

..§'x 10" 1 N

1 10 100 1000 E[eV] 1 10 100 1000 E[eV]




Excitacni objem

* 3D oblast, kde urychlené primarni e. interaguji se vzorkem a generuji charakteristické

signaly

* Velikost zavisi na materialovém slozeni, strukture vzorku, energii a uhlu dopadu PE

* Rozptyl PE a vliv vySe uvedenych parametrt dopadajiciho svazku je morno simulovat
pomoci pocitacovych simulaci pravdépodobnosti — napf. Monte Carlo metoda

! || e
Au (Z2=79) || Au(Z=79) | | Au(Z=79)
|| Upe=10kV _ - | V=20V T4 |
E) v | ) - |
{
| | Ti(z=22) | | Au(Z=79)
Upe = 10kv ) 2y : Upe = 10 kv ne | | Upe = 10 kv -

Au, Up[ =20 kV
ﬁ_l)_el dopadu PE 0° T

| [H) 1)

e

\ , | Au, Upe = 20 kV
| |uhel dopadu PE75"

| | Au, Upe=20kV . ° '
| | dhel dopadu PE45°

zvysujici se urychlovaci napéti

l U

|

interak¢ni
objem

zvysujici se atomoveé cislo

hloubka penetrace

(numericka metoda vyuzivajici jako vstupy nahodna disla)

25



Excitacni objem

RozlozZeni charakteristickych hloubek a typy signalti pro SEM

primary .
electron Incident elactrons

Secondary beam  Auger 5-50 nm Secondand

ElL"E trons EI'EI:"DHH Elr.'l'.'l"'.'ll:':. -I-"'H..‘-_ 1 r 1 rm 'E'lL-IgE' EII':"I'_,',[I'_'I[!j
Charactersiic T
X-rays ample ..-:i-'lr

Backscattered by, Backscattered
Electrons A
~2 -5 um g '.i'n‘fe ectrons
Ny
Cathodo 4 't WS
Continuum luminescence ! f 1y
X-rays .l'rlr v\
[ Characteristic! 11
Fluorescent | "
A-rays [ i ]':-FEI!.'S 1
!
% o
% !y
LY » JBecondary fNuorescence
%
. ~ e by cEENLUM 010)
w =T charactenistic X-ray
Transmitted Diffracted Scattered - —
Electrons Electrons Electrons www. globalsino.com/EM!
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Mezoporézni
silika

10 nm

Interakéni objem

00y

00wy

|

Energy (keV)

0.6

10

20

30

Interaction volume (nm)

10

20

55

300

900

2800

6000
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Interakéni objem-grafen

£A43.0 e 3225 mm asem 3225 mm G480 mm 858 m A7 30 adrm 97.9 _1958mm

£9np

35

38w
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Zpétné odrazené elektrony (BSE) @

* produktem néekolikanasobného pruzného i nepruzného rozptylu primarnich e.

» kvantifikovano koeficientem emise zpétné odrazenych elektronti n (pomér proudu
BSE/pomér proudu PE).

* BSE je zavisla na protonovém Cisle Z (materidlovy kontrast) a Uhlu dopadu.

* E,>10 keV (n je témér nezavisly na dopadové energii a roste zvétsSujicim se uhlem dopadu,
zavislost na Z se nemeéni)

* E,>5 keV se zacina projevovat materialovy kontrast (vyraznéji se projevuje pro prvky s malym Z,
od Z=40 kontrast slabne. Pro velké uhly dopadu se objevuji odchylky v char. zavislosti n na 2)

_Bi : f : ; :
501 g1 v 1 R R S S e
¥ : :
% —&b 0714 : :
40 \.!Eg u
M 0.31 " [T oen
304 u
0.2} f3xs=st
n : : :
?Uli\t— Si 0.1} e e e e !
Al : : : _ :
0
104 K 0 1 2 3 4 5
Be energy [keV]
0 T T
0 5 10

15 20 _ 25 kev 30 Zavislost na stavu povrchu (---neocisténé vzorky)



Sekundarni elektrony (SE)

» SE elektrony jsou volné vazané elektrony z vodivostnich (resp.
valencnich pasl) atomu vzorku, které pri nepruzné srazce s PE Ci
BSE prijaly kinetickou energii dostateCnou pro emisi ze vzorku.

* SE do 50 eV (jsou generovany z malé hloubky = povrchova citlivost)@

* Kvantifikuje se emisnim koeficientem 6 (pomér proudu
emitovanych SE a primarnich elektronu).

* Emisni koeficient 6 roste s klesajici energii primarnich e. a neni
vyrazné zavisly na Z. Zasadné zavisi na uhlu dopadu.
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Augerovy elektrony (AE)

* AE jsou elektrony, které vznikaji pri prechodu elektron( z vyssich energetickych hladin do vakance, pfri

kterém se uvolni kvantum energie.

* Tato energie muze byt vyzarena ve formé fotonu (charakteristického RTG zareni) nebo predana
nekterému elektronu ve vnéjsi slupce, ktery tim ziska dostatek energie k tomu, aby atom opustil a

dojde k emisi tzv. Augerova elektronu
e Augerovy elektrony se vyrazné projevuji u lehcich prvku, napriklad uhlik, dusik ¢i bor

primarni elekironovy
svazek

@ ®
#péiné odrafené elekirony

‘ ______ -
‘ ! alence Leve charakteristické
—ed— M, ... RTG zifeni o, sekundirni elekirony
l‘l__
————— i Iniscence N
L_., k-lllldtrlullllﬂlh—ktll& Augerovy elektrony
\I | N /

‘ veorek

K

¥ nepruint rozptylend
pruiné rozpiylené prodlé elekivony
proglé elekirony

Auger electron emission



Katodoluminiscence

e produkce fotonu ve viditelné ¢asti spektra
— odrdzi zmény chemismu aktivatort CL (Mn, REE,...) v ppm — informace o vnitrni texture vzorku

e RUzné faze o rlzném slozeni, které jsou vystaveny pusobeni proudu elektrond, ¢asto vykazuji
katodoluminiscenci, tedy elektromagnetické zareni o rlznych intenzitdch a vinovych délkach

Charakter zareni je silné ovlivnén obsahem rtznych prvku i stopového mnozstvi ¢i defekty krystalové
mrizky fazi. V nékterych pripadech Ize diky nému tudiz pozorovat jinymi metodami neviditelnou
zonalitu souvisejici s pritomnosti stopovych prvku ¢i s deformaci krystalové mrizky a rekrystalizaci

X~ 4 X A
& 2

zonalni zrno zirkonu zonalni kfremen ve vzorku skarnu variace dusiku v diamantu



Charakteristické RTG zareni

e doprovodny jev pfi interakci primarnich elektronu s atomy vzorku

* Primarni elektron je schopen vyrazit silné vazany elektron ze slupky, vznikla vakance je zaplnéna
elektronem z vyssi slupky a dojde k uvolnéni RTG zareni odpovidajici rozdilu E hladin

* Tento E rozdil je charakteristicky pro kazdy prvek

* Detekci charakteristického zareni dokazeme identifikovat dany prvek => slozeni vzorku

Vyrazeny elektron

* Vzniklé spektrum obsahuje energiove piky, odpovidajici e- pfechodum ™™™ ¢ e
//‘;:_‘\‘o\ \\ //ﬁ/:/ :\\\.\ . ////./’/’: rg:)\R)TG zareni
. Z d S. b h ~ 4 [/‘ / \\ \,\ ,/./ / N A A Il.)‘ \\,\ \
dvedeno >1egnannovo Zznacenl SEU A EA A ISR IR
* rtg. ¢ary se oznaduji dle slupky, ze které byl pavodné e- vyrazen (K,L,M...) PSS /li‘« e
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Brzdné zareni

 vznika pri zpomalovani primarnich elektronu v elektrostatickém poli jaddra atomu vzorku

* tim dochazi k ubytku energie a vyzareni fotonu

 PE mohou ztratit jakoukoliv energii pri coulombovskych interakcich s jddrem atomu (par eV az
celkovou kinetickou E) =>brzdné zareni vytvari spojité spektrum

» Zhorsuje kvalitu analyzy charakteristického RTG zareni - nezadouci v materialovych védach
* MiZe mit vyznam v biologickych védach —zavisi na atomovém Cisle

"10—

10 ) | | | | a) E hladiny pro atom Ti v log.
| M, M, 2| i Skale a nazvoslovi pro e-
2| pfechody vedouci k emisi
e 15| char. zareni

b) referencni rtg. spektrum pro
‘ ‘ Ti pfi urychlovacim napéti

E [keV]
=
Potet detekci za sekundu

10kV zndazornuijici rtg. ¢ary z
B[ e Vekay,|[oka, | i K K-série a L-série a brzdné
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* Vlyrazeni nebo presunuti atomu je zapricinéno elastickymi srazkami primarnich
elektronu, které predaji energii atomovému jadru.

* Velikost , displacement” energie zavisi na vlastnostech vzorku (druh vazeb, krystalografie,

atomové hmotnosti—druh atomu).
* nastava u TEMu (E,>100 keV), v SEM nenastava (E,<30 keV)

Displacement energy E,; and the corresponding threshold value of incident
energy E;, for some common materials (Hobbs, 1987)

Material E; (eV) E, (keV)
Graphite 30 140
Diamond 80 330
Aluminum 17 180
Copper 20 420
Gold 34 1320
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e Electron beam sputtering: odstranéni (odpraseni) atomu z povrchu vzorku

Poskozeni vzorku ozarenim elektrony

* energie pro odpraseni povrchovych atomd{ je mnohem mensi nez v pripadé objemu
latky-mU0zZeme pozorovat i v SEM

lon beam sputtering process

500

400

300 +

200

100

sputtering
threshold
Eo (keV)

|||||||||||||||||

||||||||||||||||||||||||

atomic number Z

sputter rate (nm/s)

10

J = 10° Alcm?

~
E5 =10 eV
Z=6, 1 surface
— Mott
------ Rutherford

— — non-relativistic

100

Eo (keV)

200
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Poskozeni vzorku ozarenim elektrony @

e Zahrivani vzorku: vznika na zakladé nepruznych srazek primarnich e. s elektrony v latce
(srovnatelna hmotnost interagujicich Castic

* TEM: problém pfi velkych proudech nebo u organickych materialt (napf. polymery). Zavisi na
tepelné vodivosti vzorku, primarnim proudu, stfedni volné draze e. ve vzorku atd.. Zanedbatelné v
bézném madu

e SEM: v bézném moédu zanedbatelné (napf. kovy: pro U=20keV, I=1nA, dT=0,1K, pfi pomalém
skenovani jeSté méné. Pro polymery jen par stupnda.)

* ve STEM modu (tenké vzorky) a pomalé elektrony (E pod 2keV) u polymert naméreno stovky
stupnd

3dUI
21CR

d je podil absorbovaného proudu svazku, U a I urychlovaci napéti a proud svazku, c tepelna vodivost

ATobj. —



* Nabijeni vzorku:

Poskozeni vzorku ozarenim elektrony

* nevodivé vzorky, zahrnuje pruzné i nepruzné (koeficient BSE a vytézek SE)

T total yield ( & + n)

T

17 - V'*ﬂ s 5 3:‘.,_, i \ v:":f o I 2

Jednoduchy model nabijeni tenké desky na povrchu vzorku,
casova konstanta nabijeni ovliviujiciho obraz.

gaE.,
=25
T eI — )

& — permitivita vzorku, d — primér zorného pole, Ip — prdmér zorného
pole, n — vytéZzek BSE

standardni reSeni: pokryti zkoumaného vzorku tenkou vodivou
vrstvou (Au, Cu...) naparenim Ci naprasenim
pokrocilé reSeni: nalezeni tzv. kritické energie




Poskozeni vzorku ozarenim elektrony Ipm

Nabijeni vzorku:
vyuziti oblasti o By

kritické energie bez o L (without local charging) Negative charging
efektu lokdIniho
nabijeni

40
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N Poskozeni vzorku ozarenim elektrony

u
C

Nabijeni vzorku (edge effect)

e zpuUsobeno vyssi emisi e. z hran vzrokU a piku (zavisi na topografii vzorku)
 nadmeérné generovani sekundarnich e.

* FeSeni: zobrazeni pomoci BSE, elektronova filtrace

electron
beam

surface




Poskozeni vzorku ozarenim elektrony @

Kontaminace

* velmirozsireny problém v elektronové mikroskopii

* Pritomné uhlovodiky jsou na povrchu nejdrive e. svazkem rozkladany (ionizace,
disociace) a poté spojovany do amorfni vrstvy na bazi uhliku (de-ionizace,
rekombinace, depozice)

e Zdroj uhlovodiku: vakuum (dfive uzivané olejové pumpy) + vzorek (skladovani,
priprava)

* Dynamicky proces: depozice a
desorpce uhlovodikl probiha
soucasné, do mista ozarovani
difunduji uhlovodiky z okoli
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8 Poskozeni vzorku ozarenim elektrony @

Kontaminace
1) Vysoké rozliseni
2) Low voltage EM
3) Spektroskopie — mapovani (dlouhé ozarovani vybrané oblasti)

Untreated area | Treated area by Stowelg



Nekontaminovana
oblast

Vydi
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Sn kulicky
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A Cisténi vzorku (dekontaminace) @

1) vyhfivani vzorku (in-situ, mimo vakuum)
* min. 200°C (aktivacni E potrebna k uvolnéni uhlovodiku)
* mimo vakuum neni pfrilis ucinné
* nevhodné pro vzorky s nizkou teplotni stabilitou
2) plasma (kyslikové radikaly, N,, N, +Ar, atd.)
e (isténii komory mikroskopu
e velice Ucinna
* nevhodna pro vzorky na bazi uhliku
* muze poskodit detektory v komore mikroskopu
3) Cold trap: chlazena obalka kolem vzorku, kdy se uhlovodiky prednostné vysrazi

na chladnéjsim misté
4) Ozareni vzorku kolem pozorovaného mista (zabranéni difuze uhlovodiku)

5) Elektronova desorpce



Cidt&ni vzorku (dekontaminace) 4?,'11_

5) Elektronova desorpce

lI. Energy

II. Electron dose (current, time)

[1l. Bias (negative)

IV. Scanning rate (dwell time)

|

VVVVY
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e Zaporné predpéti se uziva ke zpomaleni primarnich e. (od 350eV)
Kladné ionty vzniklé vice-elektronovym procesem jsou pritahovany ke vzorku

STEM, 300 eV ’s
Q,.: \
..

T.M'.C\-' [UI.E]

Egose- 0.5 C/cm?

. _0‘_"

&
- B
’io—m Sz

5000 eV

28 —
26 —_
24 ]
= T
20 —_

"\T1t:|nu' (%]

5000 eV
-4000 V.

Bias, E = 50 eV
—a— 500V
—m—- 4000 V

Electron dose [mecmz]

5000 eV
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* Energie

max. ucinnost okolo 700 eV (citlivé vzorky pod 100 eV)
* Predpéti

zaporné predpéti negativné ovlivnuje cisténi elektronovym svazkem
* Proud

doporucen alespon 200 pA

{1 2L GRAPHENE on Cu
" —a— After cleaning by electrons (30 eV, 24 h, 1 nA)

T \—0— Before cleaning
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Calibr.Specimen
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Nanostruktury na bazi uhliku s ¢asticemi Fe na Si matrici



Vybrané aplikace

Salmonella Bacteria --- 5KV --- 20,000X --- SEI-Mode Mouse Inner Ear--- 2KV--- 12,000X--- SEI Mode
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SEM MAG:; 356 x DET: BSE Detector
HV: 30.0 kV DATE: 06/25/02 500 pm Vega ©Tescan
VAC: LowMac, 150 Pa Digital Micrascopy Imaging VAC: LowVac, 16 Pa Digital Microscopy Imaging

SEM MAG: 99 x DET: LVSTD ]
HY: 15.0 K DATE: 07/12/02 500 pm Vega @Tescan
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SEM MAG: 237 x
HV: 30.0 kV
VAC: LowVac, 14 Pa

DET: BSE Detector
DATE: 07/24/02

Stred kvétiny

Vega ©Tescan
Digital Microscopy Imaging

SEM MAG: 313 x DET: BS D‘etector
HV: 30.0 kV DATE: 07/25/02 500 pym
VAC: LowVac, 15 Pa

List kopFivy

T A -

Vega ©Tescan
Digital Microscopy Imaging




SEM MAG: 3.42 kx
HV: 10.0kV
VAC: HiVac
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DET: BSE Detector
DATE: 12/15/03 50 ym Vega ©@Tescan
Device: TS5136XM Digital Microscopy Imaging

Integrovany obvod

SEM MAG: 22 x
HV: 10.0 kV
VAC: HiVac
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DET: SE
DATE: 07/22/03 S5mm
Device: TS5136MM

e

Vega ©Tescan

Digital Microscopy Imaging

Hybridni elektronicky obvod
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SEM MAG: 270 x DET: BSE Detector Chemical vapor deposited copper oxide---5kV---100X
HV: 30.0 kV DATE: 05/26/03 500 ym Vega ©Tescan e o B Bkt Ay Prcaiicts On
VAC: LowVac, 20 Pa Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging Y ' ]
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Vinny kamen Deponovany CuO



